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RESUMEN
“ESTUDIO DE LA DEGRADACION DE UN MATERIAL
COMPUESTO DE LDPE/TPS CON RADIACION UV Y
BIODEGRADACION EN CONSORCIO MICROBIANO”

Presenta:
L.A. Luisa Fernanda Cuevas Velasquez

Director:
Dr. Edgar Garcia Hernandez

Codirector:
MIl. Homero Alonso Jiménez

En el presente trabajo se estudid la biodegradacion del polietiieno de baja
densidad (LDPE por sus siglas en inglés) mezclado con 3 diferentes tipos de
almidon (maiz, mango y papa). Se obtuvieron probetas de medidas acorde con
la Norma ASTM D638 y se sometieron a un pre-tratamiento dentro de una
camara de radiacion UV durante 15 dias. Posteriormente las probetas fueron
sometidas 30 dias en un sistema de biodegradacion que utiliza un consorcio
microbiano generado a partir de 2 diferentes tipos de humus de lombriz.

Las muestras fueron caracterizadas por FTIR, SEM, DSC, pérdida de peso,
propiedad mecéanica de esfuerzo a la tensidbn y microscopia optica antes y
después de cada uno de los tratamientos para evaluar la degradacion.
Finalmente, con los datos obtenidos en el ANOVA de 3 factores, donde se tomd
un nivel de significancia a=0.05, considerando los valores de P<a=0.05 como
parametro para la toma de decision, se concluye que de los 3 factores
considerados al final de la experimentacion, los factores Tipo de almidon(A) y
Tipo de humus(C) tienen influencia significativa en la biodegradacion del

material compuesto LDPE/AImidon.
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ABSTRACT

“STUDY OF THE DEGRADATION OF COMPOSITE LDPE/TPS
WITH UV RADIATION AND BIODEGRADATION IN A MICROBIAL
CONSORTIUM?”

Presents:
L. A. Luisa Fernanda Cuevas Velasquez

Director:
Dr. Edgar Garcia Hernandez

Codirector:
MIl. Homero Alonso Jiménez

In the present work we studied the biodegradation of low density polyethylene
(LDPE) mixed with 3 different types of starch (corn, mango and potato). Test
specimens were obtained according to the ASTM D638 Standard and were
subjected to a pre-treatment inside a UV radiation chamber during 15 days.
Afterwards, the samples were subjected to 30 days in a biodegradation system
that uses a microbial consortium generated from 2 different types of earthworm
humus.

The initial and final samples were characterized by FTIR, SEM, weight loss,
mechanical stress strain property and optical microscopy to assess degradation.
Finally, with the data obtained in the statistical analysis (ANOVA) of 3 factors,
where a level of significance a = 0.05 was taken, considering the values of

P <a = 0.05 as a parameter for decision making, it is concluded that 3 factors
considered only the factors Type of starch (A) and Type of humus (C) have
significant influence on the degradation of the LDPE / Starch composite.
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1.1 Introduccién

Los pléasticos parecen inofensivos y han hecho nuestra vida mas facil con el uso
diario de estos materiales; son los polimeros mas comunmente utilizados para
diversas aplicaciones, en los ultimos 30 afios la produccién anual de estos ha
crecido significativamente con un promedio de crecimiento por afio del 10%. El
plastico es la sustancia sintética artificial mas versétil creada a partir de los
recursos de combustibles fésiles. Durante la Ultima década, los materiales
plasticos han tenido un uso generalizado, ya que se utilizan cada vez mas en
diferentes ramos como son alimentos, ropa, refugio, transporte, construccion y
medicina, debido a que ofrecen una gran ventaja sobre los materiales
alternativos: son livianos, de bajo costo y extremadamente duraderos y

relativamente irrompibles.

Debido a la creciente demanda, en 2013 se estimé que 299 millones de
toneladas de plastico fueron producidas en el mundo y liberadas al ambiente
(Castellén, Tejeda, & Tejeda, 2016). En los dultimos afios ha crecido la
preocupacion publica sobre el deterioro ambiental asociado con la eliminacion
de plasticos convencionales. Los plasticos desechados, ademas de ser
altamente visibles, representan un porcentaje cada vez mayor de residuos
sélidos en los vertederos, resistentes a la biodegradacion, lo que conduce a la
contaminacion perjudicial para el medio ambiente. Un problema que ha llamado
la atencion y en consecuencia, se han hecho investigaciones en lo que se

refiere a la degradacion del mismo.

La Sociedad Americana para Pruebas y Materiales (ASTM) y la Organizacion
Internacional de Normalizacién (ISO) definen la degradacién como “un proceso
irreversible que conduce a un cambio significativo de la estructura de un
material, normalmente se caracteriza por una pérdida de propiedades
(integridad, masa molecular, estructura 0 resistencia mecanica) Yy

fragmentacion”. La degradacion se ve afectada por las condiciones ambientales
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y el producto durante un periodo de tiempo que comprende una 0 mas etapas
(Krzan, Hemjinda, Miertus, Corti, & Chiellini, 2006).

Cuando los plasticos se exponen a un ambiente energético caracterizado por
una carga de energia comparable a la energia de los enlaces quimicos, que los
mantienen en el lugar de los &tomos que constituyen la cadena principal del
polimero, resulta en el colapso de la arquitectura macromolecular con la notable
fragmentacion. Esto corresponde con el inicio de la degradacién. En el
ambiente, este proceso se basa en una combinacion de varios mecanismos y
factores: temperatura, luz solar, oxidacién, humedad, estrés mecanico y accion

de microorganismos (Castellon, Tejeda, & Tejeda, 2016).

El proceso de degradacién de los plasticos comprende dos fases: la
desintegracion y la mineralizacion. La primera fase se asocia significativamente
con el deterioro de las propiedades fisicas, tales como la decoloracion, la
fragilidad, y la fragmentacion. La segunda fase es la conversion final de
fragmentos del plastico a pequefias moléculas como CO,, agua y biomasa
celular en condiciones aerobias; CH,4, CO, y biomasa celular bajo condiciones
anaerobias (Krzan et al., 2006). La degradacién de los plasticos sintéticos en la
naturaleza es un proceso muy lento que lleva entre cien y mil afios e involucra

la accion sinérgica de factores ambientales y microorganismos.

En el presente trabajo se utilizaron microorganismos obtenidos del humus de
lombriz en su forma sodlida y liquida, para evaluar la degradabilidad del
polietileno de baja densidad mezclado con diferentes tipos de almidon (maiz,
mango y papa), utilizando un pre-tratamiento de radiacion UV.
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1.2 Planteamiento del Problema

Al afio se producen 300 millones de toneladas de residuos plasticos, lo que
equivale al peso de toda la poblacion humana (SEMARNAT, 2018). Entre éstos,
los polimeros mas utilizados estan: el polietileno (PE), polipropileno (PP), poli
cloruro de vinilo (PVC), polietilenotereftalato (PET), poli estireno (PS),
policarbonato (PC), y poli metil metacrilato (PMMA) (Plexiglas). De la
produccion total de plasticos, el polietileno y el polipropileno componen el 48%,
(Vargha et al., 2016), siendo el LDPE el material de desecho no biodegradable
mAas comun que constituye aproximadamente el 60% de la produccion total de
plastico (Figura 1).

El polietileno permanece en el medio ambiente durante un largo periodo de
tiempo ya que carece de los grupos funcionales necesarios para la degradacion
microbiana. El uso desmedido y la resistencia a la degradacion ambiental son
las causas de que se acumule provocando un grave problema medioambiental;
existen investigaciones en donde se estudia la degradacion con hongos, pero el
manejo es delicado.

Debido a la complejidad de la molécula se han estudiado diversas maneras de
acelerar el proceso de biodegradacion, sin embargo no hay una optimizacion en
el proceso por lo que es necesario seguir desarrollando nuevas metodologias

para lograrlo.
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Figura 1. Produccion de plastico en el mundo de 1950 a 2010.
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1.3 Justificacion

En afos anteriores se pensaba que los plasticos no eran toxicos para el medio
ambiente y no se consideraban xenobidticos, por lo que no se hacian estudios
para su minimizacién ni campafias para su control, se desmintié6 en estudios
hechos en la década de los setenta, en los que se demostrd la presencia de
particulas pequefias de plastico en la superficie del mar Sargasso en 1971, que

causaban la muerte a muchos seres vivos que las ingerian.

Hoy en dia la produccién y uso de plasticos se ha vuelto desmedida, por lo que
es necesario seguir desarrollando investigacion que logre reducir los tiempos
en la degradacion del polietileno de baja densidad buscando con ello un
impacto ambiental al reducir la contaminacion por la acumulacion de estos
residuos, mejorando la calidad de vida y condiciones de salud de la sociedad,
logrando a su vez prevenir futuros dafios que pudieran llegar a ser irreparables

y fuera de control amenazando nuestra existencia como especie,

Ya existen investigaciones acerca de la degradacion del polietileno de baja
densidad mezclado con almidén; en esta investigacion se quiere probar si hay
diferencias en la biodegradacion dependiendo del tipo de almidén que se utilice
0 si éste hace sinergia al momento de ocurrir la biodegradacion por parte de
microorganismos, tampoco existen suficientes estudios donde se profundice e
investigue la degradacion con humus; adicionalmente en este trabajo se
pretende someter la mezcla del LDPE con almidon a irradiacion UV como pre-

tratamiento para facilitar la degradacion y reducir los tiempos de la misma.

El obtener una metodologia que acelere la biodegradabilidad del LDPE
impactara de manera positiva ya que éste se degradara en un menor tiempo

posible.
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1.4 Hipotesis

El tipo de almidon mezclado con LDPE tiene un efecto sobre los tiempos de

degradacion del polietileno de baja densidad.

1.5 Objetivos

1.5.1 General

Estudiar la degradacion del polietileno de baja densidad mezclado con 3 tipos

de almidén (maiz, mango y papa), siendo sometido a radiacion UV como pre-

tratamiento y utilizando 2 diferentes tipos de humus de lombriz (sélido y liquido).

1.5.2 Particulares

>

Caracterizacion de LDPE y los tipos de almidon termoplastico
(maiz, mango y papa) por FTIR.

Obtener el almidén termoplastico (TPS)

Elaborar probetas de LDPE/almidén conforme a la norma ASTM
D638.

Caracterizar las probetas obtenidas por FTIR, SEM y la propiedad
mecénica de esfuerzo a la tension.

Registrar los pesos de cada una de las probetas obtenidas de
LDPE/almidon y someterlas a una camara de radiacion UV a 15
dias y al término del tiempo de exposicién volver a pesar.
Caracterizar las probetas sometidas a radiacion por FTIR, SEM y
la propiedad mecanica de esfuerzo a la tension.

Preparar el medio de cultivo para los microorganismos.

Adaptar y obtener los microorganismos de los humus sdlido y
liquido.

Someter las probetas de LDPE/almidon a biodegradacion con los

diferentes tipos de humus durante 30 dias.
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1.6 Metas

Registrar los pesos de cada una de las probetas de LDPE/almidén
después de estar en el sistema de biodegradacion.

Caracterizar las probetas sometidas a biodegradacién por FTIR,
SEM vy la propiedad mecéanica de esfuerzo a la tensién.

Realizar un andlisis estadistico para evaluar las variables de

respuesta de pérdida de peso y esfuerzo a la tension.

Disefar e implementar un sistema para efectuar la biodegradacion
de los materiales compuestos.

Determinar el tipo de almidén que favorece la biodegradacién del
LDPE.

Presentar los resultados del proyecto en al menos un congreso
nacional.

Redactar un articulo para ser sometido a una revista indexada.

Obtener el grado de maestria en el tiempo reglamentado.
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2.1 Estado del arte

Los primeros estudios sobre la biodegradacion del polietileno se remontan al
afio 1980 por los investigadores AC Albertsson y ZG banhidi, los cuales
muestran la realizacién de estudios sobre la produccién de CO, por los hongos
Fusarium rodolens. Acremonium kiliense, Aspergillus versicolor y Verticillium
lecanii que eran alimentados con laminas de polietileno de alta densidad HDPE
marcadas con **C, con lo cual confirmaban que el plastico era la fuente de

carbono.

Posteriormente en 1991 Lee et al., encontraron que las especies Streptomyces
badius 252, Streptomyce setonii 75Vi2, y Streptomyces viridosporus de T7A
producian una enzima extracelular degradadora de polietileno puro o con

aditivos, como almidén, pro oxidantes.

En 1998 Liyoshi y colaboradores demostraron la biodegradacion del PE
(Polietileno) por las enzimas lignina peroxidasa, manganeso peroxidasa y la
fenol oxidasa o lacasa, basados en varios estudios hechos sobre
biodegradacion de lignina entre los cuales se podrian nombrar los hechos por
Tien M, en 1983.

Uribe et al, 2010; aislaron e identificaron algunos microorganismos
(pseudomonas sp., Penicilium sp y Hyalodendron sp.) de un consorcio
microbiano bacteriano de una muestra de suelo de relleno sanitario
comprobando la accién degradativa de estos microorganismos sobre el
polietileno de baja densidad.

En 2012 N. Raaman, N. Rajitha, A. Jayshree and R. Jegadeesh estudiaron la
degradacion del polietileno en sitios contaminados con polietileno alrededor de
Chennai, Tamil Nadu, India, se aislo e identific6 mediante la técnica de plaqueo
y tincion. Las cepas fungicas aisladas se identificaron como Aspergillus niger, A.
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japonicus, A. terreus A. flavus y Mucor sp. Las cepas fungicas predominantes
Aspergillus niger y A. japonicus se seleccionaron para la degradacion del
polietileno en condiciones de laboratorio. Se estudid su efectividad en la
degradacion de bolsas comerciales de polietiieno de baja densidad (LDPE)
durante un periodo de 4 semanas en un cultivo de agitacién en condiciones de
laboratorio. La biodegradacion se midi6 en términos de pérdida de peso
promedio, que fue de casi 8 a 12% después de un periodo de 4 semanas. El
analisis adicional SEM (microscopia electronica de barrido) confirmé la
degradacion al revelar la presencia de porosidad y fragilidad de la superficie del
polietileno degradada por hongos. Aspergillus japonicus mostré 12% de
potencial de degradaciéon en comparacion con A. niger con 8% de degradacion

en un periodo de un mes.

En 2013 Meza Vargas determiné la biodegradabilidad del polietiieno de
tereftalato y del oxopolietileno por accion de bacterias nativas presentes en
humus de lombriz, caballo y gallina, teniendo como resultado que las bacterias
del humus de caballo al finalizar los 35 dias del tiempo experimental,
biodegradaron un 10.89% de polietileno tereftalato, siendo éste el valor maximo
alcanzado entre los tres tipos de humus utilizados. En cuanto al porcentaje de
biodegradacion del oxopolietileno, mediante la accién de las bacterias nativas
del humus de lombriz con el 39.99% éste presenta una diferencia significativa
en relacion a los otros dos tratamientos. De acuerdo con estos datos se realizd
el prondstico de vida media de los plasticos, dando como resultado una vida

media de 36 afos para el polietileno tereftalato y 10 afios para el oxopolietileno.

En 2015, Botre et al, presentaron un estudio acerca de la deteccion, el
aislamiento y el grado de degradacion del plastico por los aislados de diversas
fuentes. Veinte colonias bacterianas se aislaron de cribado primario usando
0,1% de LDPE como unica fuente de carbono en medio de agar M9. En el
cribado primario, se aislaron cuatro bacterias del suelo de compost, tres de

marina, cuatro de lodo de petréleo, cuatro de aguas residuales y cinco de suelo

10
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contaminado con aceite. La muestra de alquitrdn no mostré ningan crecimiento
bacteriano significativo. Concluyendo que alguna degradabilidad esta presente
en condiciones naturales, pero los microbios también exhiben degradacion en
condiciones de laboratorio en medios de cultivo. Se encontré que las dos cepas
de bacterias M1 y SWG aisladas de fuentes marinas y de aguas residuales,
respectivamente, tenian una mayor capacidad de degradar LDPE y pertenecen

al género Staphylococcus.

En 2016, Castellon et al, estudiaron la degradacion de bolsas de plastico
convencionales contra las declaradas por sus fabricantes como degradables;
sometiéndolas a pruebas de pérdida de masa, absorcion de humedad y
resistencia mecénica.

El estudio experimental realizado y el andlisis estadistico efectuado permiten
concluir que las BPD (Bolsas de plastico degradables) muestran un mayor
deterioro bajo condiciones ambientales que las BCP (Bolsas convencionales de
plastico), por lo que pueden tener una menor permanencia en el ambiente
después de su uso. Sin embargo, es necesario continuar desarrollando
campafias que permitan el uso racional de estos productos, con miras a la

preservacion del medio ambiente.

Las investigaciones realizadas hasta este momento muestran que es posible
degradar el polietleno de baja densidad con diferentes tipos de
microorganismos, por lo que se busca seguir encontrando alternativas para

llevar a cabo dicho proceso y en un menor tiempo posible.

2.2 Marco Teorico

2.2.1 Polimeros
Los polimeros son moléculas grandes, las cuales se forman uniendo elementos
repetitivos entre si de pequefias moléculas llamadas monomeros. El proceso

de unirlas se llama polimerizacion. A diferencia de las moléculas orgénicas

11
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pequefias, las cuales son interesantes por sus propiedades quimicas, estas
moléculas gigantes, cuyos masas molares van de miles a millones, son
interesantes principalmente por sus propiedades fisicas, que las hacen Uutiles

en la vida cotidiana (Yurkanis, 2008).

2.2.2 Clasificacion de los polimeros

Los polimeros se clasifican segin la manera en que las moléculas son
sintetizadas, en funcion de su estructura molecular, por su familia quimica, por
el tipo de aplicacién, etc. Sin embargo, el método mas usado para describir los
polimeros es en funcién de su comportamiento mecanico y térmico, que esta en

repercusion de la estructura molecular (Acufa, 2017).

2.2.2.1 Polimeros termoestables

Los polimeros termoestables estdin compuestos por largas cadenas de
moléculas con fuertes enlaces cruzados entre las cadenas para formar
estructuras de redes tridimensionales. Estos polimeros generalmente son mas
resistentes, aunque mas fragiles, que los termoplasticos. Los termoestables no
tienen una temperatura de fusion fija y es dificil reprocesarlos una vez ocurrida
la formacién de enlaces cruzados, esto es que una vez fundidos ya no es
posible volverlos a fundir, ya que estos tienden a quemarse y degradarse.
Ejemplos de este tipo de plasticos son los contactos de nuestra casa, partes
que deban soportar altas temperaturas dentro de componentes eléctricos y
electronicos, engranes en autos, tarimas plasticas, etc. (Acuia, 2017).

2.2.2.2 Polimeros termoplasticos

Los polimeros termoplasticos se componen de largas cadenas producidas al
unir moléculas pequefias 0 monémeros Yy tipicamente se comportan de una
manera plastica y ductil (capacidad de hacerse en hilos). Al ser calentados a
temperaturas elevadas, estos polimeros se ablandan y se conforman por flujo

viscoso, también estos polimeros se pueden reciclar con facilidad, ya que no

12
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existen enlaces cruzados en su estructura. La mayoria de plasticos qgue usamos
a diario y que tienen relacién con contenedores de comida, caen dentro de esta

categoria (Acufia, 2017).

2.2.2.2.1 Plasticos

Son polimeros sintéticos generalmente de naturaleza quimica hidréfoba, que
normalmente poseen una alta durabilidad y resistencia, suelen no tener un
punto de fusion fijjo y poseen en determinado intervalo de temperaturas
caracteristicas flexibles y moldeables. Se calcula que pueden tardar entre 100
y 1000 afios para degradarse dependiendo del tipo de plastico. La american
Society for testing materials (ASTM) define plastico como: “Cualquier material
de un extenso y variado grupo que contiene como elemento esencial una
sustancia organica de gran peso molecular, siendo sélida en su estado final; ha
tenido o puede haber tenido en alguna etapa de su manufactura (fundido,
cilindrado, prensado, estirado moldeado, etc.) diferentes formas de

fluidificacién, junta o separada, de presion o calor” (Acufia, 2017).

2.2.2.2.1.1 Polietileno

El polietileno es un termoplastico compuesto exclusivamente por carbono e
hidrogeno, cuya férmula general es [CH,CH,CH;], que es un tipo comun de
plastico, debido a muchas de sus cualidades y propiedades. Algunas de las
cuales son: cristalinidad 50 a 60%, temperatura de fusién entre el rango de
98-115 °C. Aunque existen multiples tipos de PE pueden ser clasificados por
un rango de densidad 0.910-0.940 g/cm® (Acufia, 2017).

El polietileno al igual que cualquier polimero no posee un unico grado de
cristalinidad, e incluso una sola muestra puede poseer varios grados de
cristalinidad agregados, sin embargo el polietileno tradicionalmente y por
cuestiones mecanicas, de apariencia y practicidad se puede clasificar en tres

tipos basicos de acuerdo a su grado de polimerizacion:

13
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2.2.2.2.1.2 Polietileno de baja densidad (LDPE)

Su estructura es muy ramificada (en cerca de 2% de los atomos de carbodn). Su
peso molecular es de 100,000-300,000 g/gmol y su densidad es de 0,90-0,91
g/cm® siendo el de menor densidad y esto se ve reflejado en sus cualidades

reoldgicas, se usa en la fabricacion de bolsas desechables (Acuia, 2017).

2.2.2.2.1.3 Polietileno lineal de baja densidad (LDPE)

El cual es una variante poco ramificada, se podria clasificar como de
cristalinidad intermedia, con un valor de 0.915 g/cm® siendo relativamente
compacto (Acufia, 2017).

2.2.2.2.1.4 Polietileno de alta densidad (HDPE)

Su estructura presenta el mayor grado de linealidad, su peso molecular es de
200,000-400,000, g/gmol y su densidad es de 0.94-0.97 g/cm?, debido a esto es
un material muy rigido y fuerte siendo usado en la fabricacion de canicas
plasticas, en la Figura 2 se muestran las estructuras de los diferentes tipos de

polietileno existentes (Acufia, 2017).
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Figura 2. Estructuras del polietileno: a) Polietileno lineal de baja densidad (LLDPE), b)
Polietileno de baja densidad (LDPE), c) Polietileno de alta densidad (HDPE).
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2.2.2.3 Elastobmeros

Son polimeros con un bajo o alto grado de entrecruzamiento. Su caracteristica
consiste en que la cadena principal de la unidad repetitiva tiene un doble
enlace, es decir, es insaturado; esta insaturacién da lugar a la capacidad de
resilencia y elasticidad. Son materiales elasticos que no funden ni se disuelven.
Son reticulados pero mucho menos que los termoestables y su temperatura de

transicion vitrea esta muy por debajo de su temperatura de uso (Rendon, 2010).

2.2.3 Biopolimeros
Se definen como biopolimeros a aquellos materiales fabricados a partir de

recursos renovables por ejemplo almiddn, celulosa, melazas, etc, (Rendon,
2010).

2.2.3.1 Biopolimeros naturales

Los biopolimeros naturales son materiales macromoleculares sintetizados por
las plantas, los animales, los hongos o bacterias, los naturales son comiunmente
utiizados como fuente de energia o como andamiaje estructural, son
rapidamente degradados, entre estos estan: los acidos nucleicos las proteinas,

la celulosa, el almidén y muchos méas (Acuia, 2017).

2.2.3.2 Biopolimeros sintéticos

Los biopolimeros sintéticos son materiales macromoleculares sintetizados por el
hombre, los biopolimeros antropogénicos tienen la cualidad de ser
biocompatibles y biodegradables (Acuia, 2017).

2.2.4 Polisacaridos

Los polisacaridos son biopolimeros cuyas unidades monoméricas son azucares.
Pueden considerarse como productos de condensacién de azucares sencillos,
gue se unen repetidamente entre si mediante enlaces glucosidicos. Un

polisacérido natural puede consistir en moléculas de composiciones similares
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pero no idénticas. Los pesos moleculares encontrados mas frecuentemente en
polisacaridos estan en el intervalo de 10* a 10’ g/mol. Los polisacaridos
naturales desarrollan funciones variadas tales como elementos estructurales de
las plantas (por ejemplo, celulosa); y como reserva energética en plantas y
animales (almidon y glucégeno). Los mas abundantes son la celulosa y el
almidon (Cuevas, 2017), en la Figura 3 se puede observar la estructura de cada

uno de los polisacaridos mencionados.
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Figura 3. Estructura de los diferentes polisacaridos de reserva, (a) Forma lineal de la amilosa.
(b) Punto de ramificacion mediante enlace (a1—6) entre dos moléculas de glucosa; esta union
se da tanto en la amilopectina como en el glucogeno, (c) Se muestran los puntos de
ramificacion (verde) y los extremos no reductores (rojo), asi como una representacién de la alta
ramificacion en el glucégeno.
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2.2.4.1 Almiddén

El almidén es la principal reserva de carbohidratos en las plantas y es sin duda
uno de los materiales mas versatiles para utilizar en diferentes aplicaciones.

El almidén estd compuesto de dos homopolimeros de glucopiranosa con
diferentes estructuras; la amilosa, que estd compuesta de unidades de D-
glucosa unidas a través de enlaces a-D-(1-4) y la amilopectina, el polimero
ramificado del almidén, compuesto de segmentos de glucosa unidos por
enlaces a-D-(1-4) que contienen ramificaciones de unidades de glucosa unidas
mediante enlaces a-D-(1-6) como se muestra en la Figura 4. La amilosa, es una
cadena lineal de D-glucosa, que tiene en promedio entre 500 y 6000 unidades
las cuales pueden distribuirse desde 1 hasta en 20 cadenas. Cada cadena
muestra un grado de polimerizacién promedio (DP) de 500. Se han detectado
algunos puntos de ramificacion espaciados en la amilosa, sin embargo, ésta
presenta las caracteristicas de un polimero lineal. Las propiedades de la
amilosa pueden ser derivadas de sus diversas conformaciones moleculares. La
amilopectina, el polimero ramificado del almidon, contiene cadenas cortas
(DP=20-25) unidas por los enlaces a-D-(1-6) a la cadena principal.
Comercialmente se utilizan diversas plantas para la produccion de almidén tales
como el maiz, la yuca (mandioca o tapioca) el platano, el arroz, la papa. La
seleccion de la planta depende de las propiedades funcionales del almidon que
se deseen. El almidén se puede encontrar en diversas partes de una planta, ya
sea en la raiz, tallo o frutos y semillas; se deposita en forma de granulos
semicristalinos (insolubles en agua fria) los cuales asemejan esferulitas en
donde se alternan laminillas amorfas y cristalinas. El diametro de los granulos
generalmente oscila en un rango menor de 1 um hasta mas de 100 um vy la
morfologia puede ser regular (por ejemplo, esférica, ovoide o angular) o
bastante irregular.

El almidon puede ser utilizado en su forma natural (granulos) como material de
relleno para la obtencibn de materiales compuestos poliméricos; para la
produccion de almidones termoplasticos (TPS) que pueden ser procesados

como los termoplasticos sintéticos y también, puede ser modificado con una
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variedad de reactivos para producir nuevos materiales poliméricos (Cuevas,
2017).

CH,OH CH,OH CH,OH

a) P 0 o
OH OH OH
-==-0 0 0 0----

OH OH OH

b)

CH,OH
O

CH,OH
0

OH OH

--=-0
OH OH OH

Figura 4. (a) Cadena lineal de amilosa y (b) cadena ramificada de amilopectina.

2.2.5 Plastificante

El plastificante es una sustancia normalmente liquida y de viscosidad mayor a la
del agua que se adiciona a la mezcla con el fin de mejorar la flexibilidad del
material mediante la reduccion de las fuerzas intermoleculares.

El efecto plastificante puede ser dado por sustancias como: agua, alcoholes,
aldehidos, cetonas, acidos organicos, aminas, ésteres, amidas y mezclas entre
estos, pero se prefiere utilizar plastificantes cuya presion de vapor sea baja para
evitar que éste se volatilice al finalizar el proceso de extrusion o de
calentamiento. La adicion de plastificantes disminuye la temperatura de fusion y
la temperatura de transicion vitrea, cambiando su comportamiento reoldgico
debido a que logra movilizar moléculas, dando plasticidad al material (Enriquez,
Velasco, & Ortiz, 2012).
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2.2.5.1 Glicerol

Los plastificantes solubles en agua como el glicerol son efectivos agentes
suavizantes para los almidones, mejorando la flexibilidad de las peliculas
resultantes. Cuanto mas se incluye una sustancia plastificante en una matriz
polimérica, la elongacién y la deformacion se incrementan mientras que el
esfuerzo de ruptura, el modulo de Young disminuyen (Enriquez, Velasco, &
Ortiz, 2012).

Los glicoles de peso molecular bajos o cadenas cortas son efectivos para
plastificar mientras que los de cadenas largas o altos pesos moleculares fallan
en dicha funcién. Teixeira et al., reportaron que estas diferencias pueden
observarse al utilizar glicerol o sorbitol como plastificante cuyos pesos
moleculares son 92 g/mol y 180 g/mol respectivamente.

El glicerol en la formulacion hace que el producto final incremente su
permeabilidad al vapor, ésto debido a la naturaleza hidrofilica del glicerol el cual

facilmente forma puentes de hidrogeno con las moléculas de agua.

2.2.5.2 Almidén termoplastico (TPS)

El almidon no posee ninguna propiedad termoplastica sin la adicion de
plastificantes (Por ejemplo, agua, glicerol, sorbitol, entre otros). Los productos a
partir del almidon se rompen rapidamente cuando son secados en condiciones
ambientales, debido a los enlaces de hidrégeno intramoleculares presentes en
las cadenas de amilosa y amilopectina. Pero en presencia de plastificantes,
altas temperaturas y esfuerzos cortantes, el almidon se funde y fluye facilmente,
lo que permite que se procese como los plasticos convencionales, a través de
equipos de extrusiéon e inyeccion y también pueden ser utilizadas mezcladoras
que operan en condiciones similares a las del extrusor. El papel de los
plastificantes es el de atraer las moléculas de agua alrededor de ellos,
reduciendo las interacciones intramoleculares entre las moléculas del almidén, y
después incrementar la flexibilidad del mismo. Durante el proceso de

plastificacion el almidén es transformado de un material granular semicristalino
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a un sistema que contiene restos de granulos, o en una pasta amorfa sin
estructura alguna.

Se han propuesto tres teorias para explicar los mecanismos de plastificacion.
Estas son las teoria de la lubricidad, donde el plastificante lubrica los
movimientos de las macromoléculas una sobre otra. La teoria del gel propone
que el plastificante interrumpe la interaccion de los enlaces de la cadena del
almidén. Y la teoria del volumen libre, nos dice que el plastificante aumenta el
volumen libre entre las cadenas del almidén y reduce su temperatura de
transicion vitrea (Tg). Las tres teorias consideran que el plastificante se
interpone entre las cadenas del almidon y disminuye las fuerzas que las
mantienen unidas.

Dentro de los plastificantes cominmente utilizados para el TPS se incluyen el
agua, alcoholes como el glicerol y el sorbitol, también productos quimicos con
amida funcionalizada como la urea y la formamida, asi como el dimetil sulféxido
y algunos azucares de bajo peso molecular. Los plastificantes son moléculas de
tamafio pequefio y son hidrofilicos. El agua y el glicerol han sido considerados
como los plastificantes méas efectivos. Un minimo del 20% de glicerol o
cualquier otro plastificante es necesario para lograr plastificar exitosamente al
almidon. Al incrementar la cantidad del plastificante, las propiedades del TPS,
como la resistencia a la tension, el médulo de Young y la temperatura de
transicion vitrea (Tg), disminuyen; mientras que la elongacion y la
permeabilidad, aumentan.

La concentracion del plastificante juega un rol critico en la retrogradacion del
almidén. Cuando el contenido del almidén es mayor al 25% el plastificante limita
esta retrogradacion en el polimero. De otra forma, el plastificante favorecera la
cristalizacion de las cadenas de almidon. Dependiendo de su concentracion, los
plastificantes llevan a cabo una plastificaciéon o una antiplastificacion. La adicion
de plastificantes en un rango de concentracion que va de un bajo nivel a uno
intermedio (1 a 25%) facilita la formacion de cristalitos en las peliculas a partir
del almidén, dando paso a la antiplastificacion. Debido al movimiento o a la

vibracion de las cadenas del almiddn, las moléculas de agua y del plastificante
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son apartadas gradualmente del polimero. Los residuos de D-glucosa de la
amilosa y amilopectina, los cuales solian estar separados por las moléculas de
estos plastificantes, interactian para formar fuertes enlaces de hidrégeno
causando una retrogradacién o recristalizacion.

El TPS es un producto altamente hidrofilico y a veces es necesario un
procesamiento adicional del almidon para reducir este caracter. Este problema
puede ser superado mediante mezclas con polimeros hidrofébicos, que protejan
al almidon de la humedad; o bien, a través de la modificacién quimica de los
grupos hidroxilo libres, que sufren facilmente reacciones tales como acetilacion,
esterificacion y eterificaciéon con lo que se reduce la hidrofilicidad del almidén.
Las mezclas de TPS y algunos polimeros han dado como resultado, materiales
con propiedades fisicas deficientes. En general, el almidén no se mezcla bien
con otros polimeros. En un intento por mejorar estas mezclas se ha utilizado
almidon con alto contenido de amilosa. Aunque este almidén mejora
ligeramente las propiedades de las mezclas, tiene un precio elevado y asi se
reduce o elimina el costo-beneficio que otorga el almidén. El almidén y algunos
compuestos mas hidrofébicos como los poliésteres biodegradables son
inmiscibles, y la mezcla de ambos produce separacion de fases con
propiedades interfaciales bajas. La mayoria de las investigaciones se centra en
la mezcla del TPS con poliésteres biodegradables como la policaprolactona
(PCL), poliesteramidas (PEA), el polihidroxibutirato-co-hidroxivalerato (PHB-
HV), el poli (a4cido lactico) (PLA), entre otros. Estos poliésteres muestran
algunas propiedades interesantes y reproducibles, tales como un caracter mas
hidrofébico, una permeabilidad mas baja al agua y algunas propiedades
mecanicas mejoradas, en relacion al TPS. Para mejorar la compatibilidad entre
las dos fases, se adiciona un compatibilizante, el cual puede obtenerse por la
modificacion de al menos uno de los polimeros iniciales presentes en la mezcla
(Cuevas, 2017).
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2.2.6 Degradacion

La Sociedad Americana para Pruebas y Materiales (ASTM) y la Organizacion
Internacional de Normalizacién (ISO) definen la degradacién como “un proceso
irreversible que conduce a un cambio significativo de la estructura de un
material, normalmente se caracteriza por una pérdida de propiedades
(integridad, masa molecular, estructura 0 resistencia mecdanica) Yy

fragmentacion” (Castellon, Tejeda, & Tejeda, 2016).

2.2.7 Biodegradacion

Es un proceso gradual de descomposicion o acumulacion causado por seres
vivos, los cuales llevan a un cambio quimico Yy estructural de las sustancias o

materiales organicos e inorganicos contaminantes (Acufa, 2017).

2.2.7.1 Pruebas de biodegradacion

Las pruebas que estudian la biodegradacion del LDPE pueden ser directas o
indirectas, lo cual significa que hay pruebas que permiten cuantificar el grado de
mineralizacion, (efecto final o directo) causado por los agentes abidticos y
bioticos al LDPE expuesto, y también hay pruebas que analizan los efectos
intermedios que ocurren antes del proceso de mineralizacién, estos podrian ser
por ejemplo: los metabolitos que se producen, la perdida de sus cualidades
fisicoguimicas, la alteracion de su morfologia, la formacion de biocapas, entre

muchos otros cambios (Acuia, 2017).

2.2.7.2 Prueba de la pérdida de peso

Como su nombre lo indica esta prueba determina la variacioén directa de peso
del polietileno de baja densidad que ha sido expuesto a las condiciones de
biodegradacion. El principio basico de la pérdida de peso es la adherencia y
biodegradacion de los microorganismos al LDPE, los cuales se han
preseleccionado por su capacidad de utilizarlo como fuente de carbono. Su
procedimiento consiste en pesar con un micro balanza el material antes y

después de realizar una prueba de cultivo (Acufia, 2017).
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2.2.7.3 Factores atener en cuenta en la degradaciéon del LDPE

Se ha reportado que muchos microorganismos pueden degradar el LDPE, y
para entender como lo hacen hay que analizar algunos aspectos como: las
enzimas liberadas, la hidrofobicidad, tanto de las mismas enzimas como de las
paredes celulares de las células microbianas y las sustancias potenciadoras
qgue liberan, como biosurfactantes, sin embargo cuando se investiga la
biodegradabilidad del LDPE, el efecto del ambiente no se puede ignorar, para
sobrevivir y prosperar se requieren que existan ciertas condiciones o variables
gue afectan la actividad microbiana y por lo tanto la biodegradacion del LDPE,
tales como: la disponibilidad de oxigeno, la cantidad disponible de agua, la
temperatura, el ambiente quimico (pH, electrolitos, etc.), también hay que
adicionar las caracteristicas fisicas quimicas del LDPE (Acufia,2017), lo cual se

puede esquematizar como se muestra en la Figura 5.
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Figura 5. Factores que influyen significativamente en la biodegradacion del LDPE.

2.2.8 Humus

El humus es la materia organica que esta depositada en el suelo, que resulta de
la descomposiciéon de los animales muertos y plantas, o subproductos. El
humus se forma a través de un proceso natural, producido por las bacterias y
hongos del suelo, y los agentes externos como la humedad y la temperatura
que contribuyen a la humificacion.

La formacién de humus contribuye a la liberaciébn de varios nutrientes, en
particular de nitrégeno, que en dltima instancia hace que el humus sea

un fertilizante organico para la agricultura.
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El humus aporta muchos beneficios a la tierra, como la mejora de sus
propiedades fisicas, promoviendo la liberacion de nutrientes lentamente, por lo
que es mas eficaz la fertilizacion.

Los humus son herramientas faciles de producir y a su vez muy eficaces por la
gran cantidad de microorganismos provenientes de estiércoles de diferentes
animales ya que poseen una poblacion microbiana capaz de biodegradar

cualquier tipo de plastico que sea objeto de analisis (Meza, 2013).

2.2.8.1 Humus de lombriz

Es un fertilizante de primer orden, protege al suelo de la erosién, siendo un
mejorador de las caracteristicas fisico-quimicas del suelo, de su estructura,
aumentando la retencion hidrica, regulando el incremento y la actividad de los
nitritos del suelo y la capacidad de almacenar y liberar los nutrientes requeridos
por las plantas de forma equilibrada como nitrogeno, fésforo, potasio, azufre y
boro (Tenecela, 2012).

2.2.9 Propiedades del humus
» Fisicas:

El color oscuro favorece la absorcion de los rayos solares calentando el suelo y
promoviendo la germinacion de las semillas inmediatamente después de
comenzar el periodo vegetativo.

Facilita el desarrollo de una buena estructura, que a la postre es la que
mantiene una porosidad idonea que posibilita la respiracion adecuada de las
plantas y de los microorganismos, a la par que satisface las necesidades
hidricas de la biota. Del mismo modo, una buena estructura favorece la
resiliencia del suelo frente a los procesos de erosion y compactacion,

impidiendo el sellado por el impacto directo de lasas de lluvia.

» Quimicas:
Poder tampdn o de amortiguacion, por ejemplo, frente a los contaminantes

(hasta un cierto umbral). Por ejemplo, la SOM (materia organica del suelo)
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atesora una gran capacidad de absorber y retener pesticidas (que de este modo
no pasan a las aguas freaticas y corrientes).

Retencion y disponibilidad adecuada de los nutrientes para la que sean
asimilados por la vegetacion (favorecida por la rapida mineralizacién de los

restos vegetales y la formacion de agregados estables).

» Biolbgicas:
Fomenta la actividad biol6gica del suelo.
Favorece la liberacibn de nutrientes para la alimentacion vegetal, etc
(Madrimasd, 2006).

2.2.10 Aspectos estadisticos

Si lo que se quiere es llevar a cabo un experimento con la mayor eficiencia
posible, es necesario utilizar un enfoque cientifico para planearlo. El disefio
estadistico de experimentos se refiere al proceso para planear el experimento
de tal forma que se recaben datos adecuados que puedan analizarse con
meétodos estadisticos que llevaran a conclusiones validas y objetivas. El
enfoque estadistico del disefio experimental es necesario si se quieren sacar
conclusiones significativas de los datos. Cuando el problema incluye datos que
estan sujetos a errores experimentales, la metodologia estadistica es el Unico
enfoque objetivo de analisis. Por lo tanto, cualquier problema experimental
incluye dos aspectos: el disefio del experimento y el analisis estadistico de los

datos (Montgomery, 2004).

2.2.10.1 Disefio de experimentos

Los experimentos son realizados por los investigadores practicamente en todos
los campos de la ciencia con el fin de descubrir algo particular respecto a un
proceso o sistema (Montgomery, 2004), como se aprecia en la Figura 6.

El disefio experimental tiene tantas aplicaciones que ya es visto como parte del

proceso cientifico y tiene como obijetivos:
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e Determinar las variables que mas influencian las respuestas.

e Determinar donde establecer las variables xs, de manera que las
respuestas se encuentren lo mas cerca posible de la respuesta
deseada.

e Determinar donde establecer las variables xs, de manera que la
variabilidad de la respuesta sea pequefia.

e Determinar donde establecer las variables xs, de manera que las

variables incontrolables en las respuestas sean pequefias (Montgomery,

2004).
Factores controlables
> PROCESQO »
Entradas Salidas
Factores no controlables

Figura 6. Modelo general de un proceso o sistema desde la éptica de disefio experimental.

2.2.10.2 Andlisis de varianza (ANOVA)

El analisis de varianza (ANOVA) es un conjunto de procedimientos que se
ajustan a las caracteristicas del disefio experimental usado en la obtencién de
los datos. No es un método fijo, por el contrario, se adapta a cada disefio y se
puede clasificar de distintas maneras. Si el disefio es unifactorial, se aplica el
ANOVA de clasificacion libre o de una via. Si es multifactorial, el ANOVA
correspondiente serd de dos vias cuando se analizan dos factores; de tres vias
cuando se analizan tres factores, etc. Si se tiene un factor y una variable de
agrupacion —disefio de blogues- el ANOVA también es de dos vias. Si se tiene
un factor y dos variables de agrupacion —disefio de cuadrado latino- el ANOVA

sera de tres vias y asi sucesivamente (Garza, 2013).
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El proceso metodoldgico de este trabajo consistié en elaborar las probetas de
LDPE/Almidon, para después exponerlas a irradiacion durante 0 y 15 dias;
posteriormente, dichas probetas fueron sometidas en un sistema de
biodegradacion, siguiendo la metodologia de (Meza, 2013) que utiliza un
consorcio microbiano generado a partir de humus sélido y liquido.

Dicho proceso se muestra en la Figura 7.

Sometimiento de las probetas en el
l medio
Obtencidn del almidén termopléstico l
(TPS)
l Caracterizacion de las probetas
Elaboracion de probetas LDPE/TPS l l l
FTR Pérdida de Esfuer;g ala SEM Microgcopia
L pelsca tenTon l Optica
Caracterizacion de las probetas
ANOVA
FTR Pérdida de Esfuerzg ala SEM Microgcopia
peso tension Optica
] | Fin

—*| Irradiacion de las probetas en UV

l \

Caracterizacion de las probetas

A l

Pérdida de Esfuerzg ala SEM Mlcros_copla 0SC
peso tension Optica

FTIR

l l l

Preparacién del medio de cultivo

|

A

Figura 7. Proceso metodoldgico del proyecto.
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3.1 Reactivos

L

¢

¢

¢

¢

Sulfato de amonio reactivo (MEYER®)

Nitrato de sodio reactivo (MEYER®)

Fosfato 4cido de potasio reactivo (J.T. BAKER®)
Cloruro de potasio reactivo (MEYER®)

Sulfato de magnesio heptahidratado reactivo (MEYER®)
Extracto de levadura (Fuente de nitrégeno) (DIBICO®)
Agua destilada

Humus sélido marca KEISOL®

Humus liquido marca KEISOL®

3.2 Materiales

¢

¢

¢

¢

L

Polietileno de baja densidad (SOLQUIM SA DE CV)
Almidén de maiz normal sin modificar (SIGMA_ALDRICH®)
Almidén de mango

Almidén de papa normal sin modificar (SIGMA_ALDRICH®)
Glicerol (Quimicos farmacéuticos e industriales SA de CV)
Matraz Erlenmeyer 250 mL (12)

Matraz Erlenmeyer 1 L

Bomba de aire

Dispersores individuales

Dispersor multiple

Manguera

Panalina

Algodon

3.3 Equipos

¢

¢

Inyectora marca Atlas.

Espectrofotdmetro de Infrarrojo con Transformada de Fourier, marca
PerkinElmer Spectrum Two con software Spectrum.

Espectrofotbmetro Spectronic 21D, marca Milton Roy.

Microscopio Electrénico de Barrido marca JEOL modelo JSM-6010A.
BlueHill Lite de INSTRON® Modelo 2519-107.
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+ Micrémetro Digimatic IP65 MITUTOYO®, modelo MDC-1” MJ.
+ Balanza analitica, marca Ohaus, con sensibilidad de 0.0001 g.
¢+ Céamara de radiacion con 3 lamparas UV de 254 nm.

+ Sistema de Biodegradacion.

+ Microscopio 6ptico marca ABBE MPTO1 Modelo YJ-2016.

3.4 Obtencién del almidén termoplastico (TPS)

Se uso6 almidén de maiz normal sin modificar que contiene aproximadamente
73% de amilopectina y 27% de amilosa marca SIGMA_ALDRICH®, almidén de
mango normal sin modificar con contenido aproximado de 69% de amilopectina
y 31% de amilosa obtenido de cotiledon de mango ataulfo originario de
Acapulco de Juérez en el estado de Guerrero; y almidon de papa sin modificar
gue contiene aproximadamente 75% de amilopectina y 25% de amilosa marca
SIGMA_ALDRICH®.

Se secaron los tres tipos de almidon en la estufa durante 24 h a una
temperatura de 80° C para retirar el exceso de agua. Posteriormente se preparo
la mezcla de almidon/glicerol con una concentracion de 65:35 respectivamente,
a temperatura ambiente y luego se almacend durante la noche para que los
granulos de almidon se hincharan (Alidadi-Shamsabadi, Behzad, Bagheri, &
Nari-Nasrabadi, 2015).

3.5 Elaboracién de las probetas de LDPE/TPS

Se elaboraron las probetas en forma de hueso con las dimensiones y tamafio
de acuerdo a la norma ASTM D638, mezclando LDPE obtenido de la empresa
SOLQUIM SA DE CV Petroquimica de PEMEX grado industrial, con los
diferentes tipos de almidon en una inyectora marca Atlas (Figura 8), con una
formulaciéon de 0.50 g de LDPE y 0.50 g de TPS maiz, mango y papa

respectivamente, utilizando una temperatura de 180°C y 60 RPM.
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3.6 Irradiacién de las probetas por UV

Se sometieron las probetas a irradiacion dentro de la camara con 3 lamparas

UV a 254 nm en intervalos de tiempo de 0 y 15 dias como se muestra en la
Figura 9.

Figura 9. Probetas en irradiacion dentro de la cAmara UV a 254 nm.
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3.7 Preparacion y enriqguecimiento del medio de cultivo de los
microorganismos

Se empled un medio de cultivo especial de macro y micro elementos, los cuales
se muestran en la Tabla 1, manteniendo un pH de 7 y siendo el LDPE la Unica
fuente de carbono del medio necesario para el crecimiento de los

microorganismos presentes en los humus (Meza, 2013).

Tabla 1. Macro y micro elementos del medio de crecimiento.

Reactivo Formula Concentracién (g/L)
Sulfato de amonio (NH,),S0, 1.00
Nitrato de sodio NaNO; 1.00
Fosfato acido de potasio K,HPO, 1.00
Cloruro de potasio KCI 1.00
Sulfato de magnesio
heptahidratgdo MgS04(7H,0) 20
Extracto de levadura 10

(fuente de nitr6geno).

El enriquecimiento consistié en transvasar 250 mL del medio de crecimiento a 2
diferentes matraces estériles de 500 mL en donde se afiadié 0.5 g (6 pellets

aprox.) de LDPE y 2.5 g de cada humus.

3.8 Adaptacion y obtencién de biomasa de las bacterias nativas
de los humus

Para la adaptaciéon y obtencién de la biomasa se procedié a incubar a los
matraces enriquecidos a temperatura ambiente a 26°C durante 30 dias (Figura
10).
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Figura 10. Obtencién de biomasa a partir de humus sdélido y liquido.

3.9 Cinética de crecimiento de las bacterias nativas de los
humus

El crecimiento de las bacterias nativas de los humus sélido y liquido de lombriz
se cuantificé por espectrofotometria usando el equipo UV/Visible Spectronic
21D, marca Milton Roy (Figura 11). Se tomé 1 mL en una celda de cuarzo y se
midié la absorbancia a una longitud de onda de 600 nm. Este procedimiento se

realizé cada 3 dias previa homogenizacion (Meza, 2013).

Figura 11. Espectrofotémetro UV/Visible Spectronic 21D, marca Milton Roy.
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3.10 Recuento celular de las bacterias nativas de los humus

El conteo celular (células/mL) se determiné a través de la turbidez con el
espectrofotometro UV/Visible Spectronic 21D, marca Milton Roy. Usualmente, la
turbidez se define como la absorbancia de un medio de crecimiento a una
longitud de onda de 600 nm.

Segun estudios realizados por Ausubel et al. 2014, se determiné que el valor de
conversion 1 ODgpo= 1 X 10° células/mL era aplicable para un solo tipo de
organismo Escherichia coli.

Posteriormente, con otros estudios realizados por el mismo grupo de trabajo
antes mencionado se determin6 que el valor de conversion 1 ODggp= 1 X 10°
células/mL dependia del tamafio y de la forma de las células de cultivo,
estableciendo que este valor de conversion era aplicable para microorganismos

gue estén formando parte de consorcios en un medio de cultivo.

3.11 Biodegradacion de las probetas de LDPE/TPS por accion

de las bacterias nativas de los diferentes tipos de humus

Se inici6 la biodegradacion después de 30 dias de adaptacién. Se tomd una
alicuota de 25 mL del medio enriquecido y se transvasd a nuevos matraces
afiadiendo 225 mL de medio para completar un volumen de 250 mL.
Posteriormente se sometieron las probetas de LDPE/almidén al medio de

crecimiento de los diferentes tratamientos (Figura 12).
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Figura 12. Biodegradabilidad de las probetas con los diferentes tipos de humus.

3.12 Evaluacién de la degradacién por pérdida de peso

La biodegradabilidad por pérdida de peso (miligramos) a través del tiempo, es
decir, que se pesaron las probetas de LDPE/Almidon al iniciar y posteriormente
al finalizar los 30 dias de experimentacién, estimando los miligramos de pérdida
del peso residual de las probetas por la accién de las bacterias nativas de los
humus (Mosfata et al., 2010). Para determinar el porcentaje de pérdida de peso

residual de las probetas LDPE/almidon se usé la siguiente férmula matematica:

rdid _ Winicial — Wfinal 100
peraiaa = Winicial X

Winicial= Peso inicial del plastico [mg]

W final= Peso final del plastico en funcién del tiempo (30 dias) [mg].

3.13 Evaluacién de la degradacion por FTIR
Las pruebas de Espectroscopia de Infrarrojo con Transformada de Fourier se
realizaron en la Division de Estudios de Posgrado e Investigacion del Instituto

Tecnologico de Zacatepec. Las muestras se caracterizaron en un
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espectrofotdmetro de infrarrojo con transformada de Fourier marca PerkinElmer
Spectrum Two con software Spectrum (Figura 13). Los espectros se obtuvieron
por la acumulacién de 16 barridos, dentro del intervalo de onda de 4000 a 650
cm™, se realizé al inicio, después del pre-tratamiento de radiacién UV y al

término de los 30 dias de experimentacion en el sistema de biodegradacion.

Figura 13. Espectrofotdmetro de Infrarrojo con transformada de Fourier, PerkinElmer Spectrum
Two.

3.14 Evaluacién de la degradacién por resistencia mecéanica

Para la prueba de resistencia mecanica los ensayos mecanicos se realizaron
segun la norma ASTM D638. Antes del ensayo, todas las muestras de prueba
se acondicionaron durante 40 h en un desecador con 50% de humedad relativa
a temperatura ambiente. Los ensayos de traccion se llevaron a cabo usando
una maquina de ensayo Instron (M350-10CT) con una carga de 500 N y una
velocidad de ensayo de 4 mm/min. Al menos cinco réplicas se ensayaron para

cada muestra.

3.15 Evaluacién de la degradacion por SEM

Las pruebas de Microscopia Electronica de Barrido se realizaron en la Division
de Estudios de Posgrado e Investigacion del Instituto Tecnologico de
Zacatepec. Las muestras se caracterizaron en un Microscopio Electronico de
Barrido marca JEOL modelo JSM-6010A (Figura 14). Se examinaron la
microestructura superficial y transversal de las probetas. Se colocaron las
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muestras en una placa de aluminio con cinta de carbono y se introdujo en el
microscopio electronico para hacer incidir un haz de electrones, el modo de
operacion fue al alto vacio con magnificaciones de 150 X y 300 X.

Figura 14. Microscopio Electronico de Barrido marca JEOL modelo JSM-6010A.

3.16 Evaluacién de la degradacion por microscopia optica

Las Microscopias Optica de las muestras, se realizaron en la Division de
Estudios de Posgrado e Investigacién del Instituto Tecnoldgico de Zacatepec,
las morfologias de las probetas se analizaron en un Microscopio Optico marca
ABBE MPTOl1 Modelo YJ-2016, utilizando magnificaciones de 10X con una
camara adaptada WIFI CAMERA EYEPIECE la aplicacion UCAM PLUS APP.

3.17 Evaluaciones DSC

El andlisis de calorimetria diferencial de barrido se realiz6 en un equipo TA
Instrument DSC 2100 New Castle, DE. Se tomaron de 7 a 8 mg de muestra
colocandose en charolas de aluminio, siendo selladas herméticamente
utiizando una prensa mecanica, como referencia se utiliz6 una charola de
aluminio vacia. La muestra se sometié a un programa de calentamiento en el
intervalo de 25 a 300°C y una velocidad de calentamiento de 10°C/min,
generando una atmodsfera inerte en la celda por circulacion de 50 mL/min de

gas nitrogeno (pureza 99.9%). Los resultados fueron analizados con el
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programa TA Instruments Universal Analysis 2000, donde muestra la

temperatura de fusién (Tm).

3.18 Disefio del experimento

Se realiz6 un disefio experimental considerando 3 factores: A (tipo de almidén
con 3 niveles: maiz, mango y papa), B (tiempo de radiacion con 2 niveles: 0 y
15 dias) y C (tipo de humus con 2 niveles: solido y liquido) y 6 réplicas. El
disefio completo consistio en 72 corridas experimentales realizadas de manera
aleatoria con el uso del software Minitab 18. Las respuestas analizadas en el
experimento fueron: pérdida de peso (Y:) y esfuerzo a la tensién (Y,). Lo

anterior se muestra en la Figura 15y en los Anexos By C.

-Pérdida de peso Yy
—>
-Esfuerzo a la tension | Ys

Figura 15. Disefio del experimento.
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4.1 Obtencion del TPS

La Figura 16 muestra los diferentes tipos de almidon seco y la presentacion de
éstos cuando fueron mezclados con glicerol, los cuales siempre mostraron

diferente tonalidad y aspecto.

Figura 16. a) Almidon seco de maiz, mango y papa. b) Obtencion del TPS de maiz, mango y
papa.

4.2 Elaboracion de las probetas LDPE/TPS

Se obtuvieron 72 probetas de los diferentes materiales, 24 probetas de
LDPE/maiz, 24 probetas de LDPE/mango y 24 probetas de LDPE/papa;
observandose desde su elaboracién distintas tonalidades y texturas, como se

muestra en la Figura 17.

Figura 17. Probetas de a) LDPE, b) LDPE/maiz, c) LDPE/mango y d) LDPE/papa.
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4.3 Curva de crecimiento de las bacterias de los dos tipos de

humus usando LDPE como fuente de carbono

Las bacterias de los humus asimilaron al LDPE como su Unica fuente de
carbono. La Figura 18 muestra la curva de crecimiento de las bacterias del
humus de lombriz tanto sélido como liquido, observdndose en ambos el
crecimiento de bacterias en el medio a partir de la primera hora de
experimentacion. La fase de crecimiento exponencial se encontré entre las
horas 9 y 12 para el humus liquido y entre las horas 7 y 12 para el humus

sélido.

Curva de Creciento Microbiano
80000000
70000000
60000000
50000000

40000000

C (cel/mL)

30000000
20000000
10000000

0
0123456 7 8 9101112131415161718192021222324252627282930

Tiempo (h)

—@—Humus liquido —@—Humus solido

Figura 18. Curva de crecimiento de las bacterias del humus sélido y liquido con LDPE.

4.4 Resultados de radiacion por UV

4.4.1 Determinacion de porcentaje de pérdida de peso despueés
de radiacion UV

Una vez que las probetas fueron retiradas de la cAmara de radiacién UV se

tomod el dato del peso de cada una de ellas en la balanza analitica, de las
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cuales todas mostraron una disminucién con este pre-tratamiento respecto a su

peso inicial.

El promedio de los datos obtenidos a partir de las 6 muestras se observa en la
Figura 19; como puede notarse se consiguié una mayor degradacion con las
probetas elaboradas con LDPE/Maiz que fueron las que mostraron mayor
pérdida de peso con 4.60%, seguidas de LDPE/Mango con 4.29% y finalmente
las elaboradas con LDPE/Papa con 3.94%. Cabe mencionar que en el caso de
las probetas elaboradas con LDPE puro, la pérdida de peso fue de 1.31% como
resultado de la radiacion UV. Los resultados obtenidos indicaron que la tasa de
degradacion por UV de las mezclas LDPE/AImidon son mayores que la de
LDPE puro, esto significa que el almidén juega un papel importante en la mejora
de la tasa de degradacion por radiacion UV (El-rehim, Hegazy, Ali, & Rabie,
2004).

% de peso perdido

LDPE/MAIZ LDPE/MANGO LDPE/PAPA

Material

Figura 19. Gréfica del promedio de la pérdida de peso con respecto a cada tipo de almidén
después del pre-tratamiento de radiacion UV.
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4.4.2 Caracterizacion por FTIR después de radiacion UV

El andlisis mediante FTIR permite caracterizar la estructura quimica a través de
la identificacion de los grupos funcionales presentes en cada muestra
analizada. En la Figura 20 se muestra el espectro obtenido de la caracterizacion
de los diferentes tipos de Almidon termoplastico (TPS Maiz, TPS Mango y TPS
Papa).

En la regién que marca el espectro entre 1700 y 800 cm™ se encuentra la huella
digital, regiébn donde se presentan los picos caracteristicos en polisacaridos.

En la region entre 3600 y 3000 cm™ se encuentra el pico correspondiente al
estiramiento de los O-H. Entre 3000 y 2800 cm™ se encuentra el estiramiento
C-H.

Se observa una banda caracteristica presente en los 3 tipos de almidén en 930
cm, atribuida a los enlaces a-1,4 glucosidicos, (C-O-C). El pico en 1163 cm™
se atribuye a los modos de acoplamiento de C-O y en la region entre 1450 y
1610 cm™ al estiramiento C-C de la estructura de los polisacaridos. La banda
existente en 1642 cm™ representa el agua adsorbida en la regién amorfa de los
granulos de almidén. Esta banda esta relacionada con la cristalinidad del
almidon, la variacién del pico en esta region dependera del porcentaje de
cristalinidad, mientras mas amorfo, el pico sera mas intenso (Lorenzo, 2019).
Se observa una sefial en 2920 cm™ el cual esta relacionado a la cantidad de
amilosa y amilopectina presente en los granulos de almidon. Mientras mayor
sea la sefial en esta region, mayor cantidad de amilosa tendra el almidén. Con
ésta sefial se validé que quién presenta mayor porcentaje de amilosa en su

estructura es el almidén de mango.

44



CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

r — TPS Papa
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Figura 20. Espectro FTIR de los diferentes tipos de almidén termopléstico.

Posteriormente se analizaron por espectroscopia FTIR las probetas elaboradas
con LDPE puro, LDPE/Maiz, LDPE/Mango y LDPE/Papa, obteniendo los
espectros que se muestran en la Figura 21, en los cuales se aprecia la
aparicion de una banda en 1700 cm™ caracteristica del grupo carbonilo (C=0),
Gnicamente para el almidon de mango, lo que podria indicar que las
temperaturas utilizadas en la inyectora para realizar la mezcla LDPE/Mango
estan propiciando un proceso de caramelizacion de la glucosa presente en este
tipo de almidén (Badui Dergal, 2006). En lo que respecta al grupo OH se ve
disminuido en los tres tipos de almidon con respecto a los espectros anteriores,
esto puede ser debido a que el grosor de la probeta no permite detectar los
grupos presentes al interior del compuesto.

Ademas aparecen las sefales caracteristicas de los grupos funcionales
presentes en el LDPE, estiramiento asimétrico y simétrico del CH, en el rango
de 3000-2800 cm, flexién tijera del CH, en el rango de 1500-1400 cm™ y
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movimiento alternado del CH, entre 740-720 cm™ (Gulmine, Janissek, Heise, &

Akcelrud, 2002).

LDPE/Papa |

LDPE/Mango |

LDPE/Mai= |

'—
==
R | ——— LDPE]|
L L L L L L
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
cm™

Figura 21. Espectro FTIR de las probetas elaboradas de LDPE puro, LDPE/Maiz,

LDPE/Mango y LDPE/Papa.

Luego de que fueron elaboradas las probetas se sometieron al pre-tratamiento

en la cdmara de radiacion UV por un lapso de 15 dias; transcurrido el tiempo se

analizé mediante FTIR para evaluar si ocurria algun efecto con la radiacion UV

sobre las mezclas de LDPE/AImidén.

La Figura 22 muestra los espectros de las mezclas LDPE/AImidon expuestas a

radiacion. Como puede observarse siguen apareciendo los picos caracteristicos

correspondientes al LDPE; adicionalmente se nota en las 3 mezclas de

LDPE/AImidén la aparicién de una nueva banda en 1712 cm™ correspondiente

al grupo carbonilo (C=0).
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La aparicién del nuevo pico de absorcion indicé que los grupos carbonilo se
desarrollaron y el LDPE experimentd un desgaste quimico (es decir

degradacion foto-oxidativa) después de la radiacion UV.

El mecanismo para el LDPE en este experimento fue la foto-oxidaciéon causada
por reacciones en cadena de radicales libres, como se ilustra en la Figura 23.
Para los plasticos la radiacion UV tiene suficiente energia para dividir los
enlaces C-C (375 KJ/mol) y los enlaces C-H (420 KJ/mol), por tanto, partes de
los radicales libres se formaron como resultado de la escision de los enlaces
C-C y C-H bajo condiciones de radiacion UV. Ademas algunos grupos
cromoforos, por ejemplo varios monOmeros sin reaccionar (C=C), grupos
carbonilo (C=0) y grupos de hidroperéxido (ROOH) introducidos a partir de la
fabricacion de plasticos también se inician mediante radiacion UV lo que dio
lugar a la formacién de radicales libres y completé asi las reacciones de
iniciacion de la cadena, la escision de la cadena y la reticulacion se produjo en
el polimero. Y el grupo carbonilo (C=0) se desarroll6 después de la
degradacion foto-oxidativa (Cai, Wang, Peng, Wu, & Tan, 2018).
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Figura 22. Espectros FTIR de las probetas LDPE/AImidon después de exposicion en la cdmara

uVv.
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Figura 23. Mecanismo de reaccién de la foto-oxidacion del LDPE/almidon como resultado de la
radiacion UV. Adaptado de (Acuia, 2017).

4.4.3 Evaluacion de la propiedad mecanica de esfuerzo a la
tension después de radiacion UV

Las mezclas LDPE/TPS muestran una morfologia de dos fases, como puede
observarse en los resultados obtenidos por SEM, lo que indica inmiscibilidad de
los componentes, mismo que se traduce en una disminucién en el
comportamiento mecanico de la mezcla (Sandoval, 2008). La mezcla de dos
polimeros inmiscibles con alta tension interfacial como el TPS y el LDPE, puede
llevar a morfologias gruesas, mala adhesion en el estado sélido y, por lo tanto,

a propiedades mecanicas pobres (Mazerolles et al., 2019).
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Algunos investigadores han reportado que la diferencia en las propiedades
mecanicas se atribuye al tipo de almidén utilizado (papa, trigo, maiz, tapioca,
etc.), asi como el grado de ramificacion y el proceso de conformacién de cada
componente del polimero. El almidon comprende dos polisacaridos, amilosa y
amilopectina, que exhiben diferentes estructuras cristalinas dependiendo de la
fuente botanica. Cereales como el maiz y el trigo exhiben una estructura tipo A,
tubérculos como la papa exhiben estructuras tipo B. Las caracteristicas
microestructurales del almidon difieren ampliamente segun la fuente botanica.
Por ejemplo el peso molecular de la amilosa de papa es aproximadamente
cinco veces mayor que el del maiz. En términos del didmetro de los granulos, el
almidon de papa es aproximadamente tres veces el diametro de los granulos de
almidén de maiz. Por tanto, la fuente botanica y, por lo tanto, la microestructura
del almidén tiene un efecto en las propiedades finales de los materiales
(Mazerolles et al.,, 2019). Las caracteristicas que presentan los almidones

utilizados en este trabajo se reportan en la Tabla 2.

Tabla 2. Caracteristicas de los diferentes tipos de almidon utilizados.

Tamaifio
Almidon Fuente promedio Forma % Amilosa % Amilopectina
(um)
Maiz Cereal 15 Redonda/poligonal 27 73
Mango Fruto 8 Oval/esférica 31 69
Papa Tubérculo 33 Oval/esférica 25 75

Como es bien sabido, la luz solar UV tiene un efecto en el deterioro en muchos
materiales plasticos, incluido el LDPE. Estos materiales, cuando se exponen al
ambiente exterior experimentan cambios significativos, a saber, la
fotodegradacion, que causa la pérdida de caracteristicas mecanicas y esto
depende de la intensidad del sol y otros factores ambientales (El-rehim et al.,
2004).
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Los datos obtenidos como respuesta a la tensidén de las probetas tratadas y no

tratadas con radiacion UV se pueden observar en la Figura 24.

Puede notarse una disminucion en la respuesta a la tension de las probetas una
vez que se mezclod el LDPE con cada uno de los tipos de almidén con respecto
a la que presenta el polimero por si solo, el cual presentaba un esfuerzo a la
tension de 15.61 MPa y disminuyé en las mezclas: LDPE/maiz a 5.66,
LDPE/mango a 6.46 y LDPE/papa a 5.43 MPa.

En las probetas elaboradas con LDPE y LDPE/maiz el resultado fue la
disminucion de la respuesta mecéanica después de radiacion UV; la variacion en
la susceptibilidad a la degradacion de los granulos de almidén también
depende del origen botanico, lo cual evidencia algunas diferencias estructurales

y por consiguiente, cambios en sus propiedades.

En el caso de las probetas elaboradas con LDPE/Mango y LDPE/Papa el efecto
fue el contrario, debido al arreglo cristalino que presentan estos dos tipos de
almidon (tipo B hexagonal) la respuesta a la tension increment6é con el pre-
tratamiento de radiacion UV, esto debido a que existe mas superficie de
contacto en este tipo de arreglo cristalino que en el caso del almidén de maiz, el
cual presenta otro tipo de arreglo cristalino (tipo A monoclinico) (Qiao, 2017).

Con el tratamiento de radiacion UV se forman grupos polares (C=0) en la
molécula, mismos que al estar en contacto con los OH del almidén, se unen
mediante puentes de hidrogeno dando como resultado el reordenamiento de las
cadenas y por consecuencia el aumento en la resistencia a la tension como es

el caso del material LDPE/mango y LDPE/papa.
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Figura 24. Evaluacion de la propiedad mecénica de esfuerzo a la tensién de cada uno de los

materiales con y sin radiacion.

4.4.4 Caracterizacion por microscopia electronica de barrido
(SEM) después de radiacion UV

Se tomaron las imagenes SEM tanto de la superficie como de la fractura de las
probetas elaboradas con LDPE, LDPE/Maiz, LDPE/Mango y LDPE/Papa, cony

sin radiacion. En la Figura 25, se observa la superficie y fractura de la probeta

elaborada con LDPE puro, el cual presenta la estructura de un solo material,

una morfologia continua lisa, con textura relativamente homogénea y compacta,

tanto en la superficie como en la zona de la fractura sin estar sometido a ningun

tipo de tratamiento.
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LDPE puro

SEl 1.5kV. WD11mm SS65 x300 50pm SEl 1.5kV. WD10mm SS65 x150 100pm
Feb 07, 2019 Feb 07, 2019

Figura 25. Micrografias de a) superficie y b) fractura del LDPE sin tratamiento a 300 y 150 X
respectivamente.

Una vez que el LDPE fue sometido al pre-tratamiento de radiacion UV durante
15 dias presentdé cambios en la morfologia de su superficie como lo muestra la
Figura 26, aparecio el patrén comun de degradacion que son las grietas como
resultado de la fotodegradacion que sufrié el material parecidas a los resultados

reportados por (Song et al., 2017).

La formacion de grietas se atribuye principalmente a la degradacion foto-
oxidativa continua. Ademas las grietas son una extension de las fracturas que
actian como concentradores de estrés y de fractura (Cooper & Corcoran,
2012), por lo tanto, es posible que las grietas promuevan una mayor
fragmentaciéon del LDPE. Sin embrago, los plasticos con grietas y/o escamas
sSon propensos a experimentar una mayor fragmentacion en el entorno natural
(incluidos los efectos bidticos y abidticos), lo que da lugar a la produccion de

microplasticos o nanoplasticos mas pequefios (Cai et al., 2018).
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LDPE con radiacién
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Figura 26. Micrografia de la superficie del LDPE después de pre-tratamiento de radiacion UV.

Las micrografias de la Figura 27 muestran la superficie de la probeta elaborada
con LDPE/maiz, con 300X de magnificacion en la superficie se puede notar la
ausencia de los granulos de almidén de maiz, evidencia de la plastificacion o
desestructuracion de los granulos de almidon bajo las condiciones de
procesamiento y el plastificante utilizado. Los plastificantes promueven la
fragmentacion y la desestructuracién de los granulos de almidén, ya que al
difundirse en el granulo reducen los enlaces de hidrogeno inter e
intramoleculares de las cadenas de amilosa y amilopectina, de tal manera que

plastifican las cadenas de almidén durante el mezclado (Cuevas, 2017).

Por el contrario, la Figura 28 muestra la micrografia de la probeta de
LDPE/maiz que fue sometida dentro de la cAmara de radiacion UV durante 15
dias la cual muestra cambios en la superficie, se pueden notar a 150X las
grietas provocadas por la radiacion UV y en la zona de la fractura es posible

notar la presencia de algunos granulos de almidén de maiz.
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LDPE/Maiz sin radiacion
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Figura 27. Mlcrograflas de a) superficie y b) fractura de la probeta de LDPE/malz sin

tratamiento.

LDPE/Mango con radiacion

H

/ Al ¥ k ;
SEI 1.5kV. WD11mm SS65 x150 3 ¥100um —-&- ('SEl 1:5kv WD X150 %, 100pm ™= "
el 3% Feb 07, 2019 \ ‘ Feb 07, 2019

Figura 28. Micrografias de a) superficie y b) fractura de la probeta de LDPE/maiz después de
pre-tratamiento de radiacion UV.

La morfologia depende en parte del tipo de plastificante que se utilice, en la
Figura 29 se observ6 una superficie rugosa en la mezcla LDPE/mango. Algunos
autores han reportado que la superficie rugosa podria ser una sugerencia de la
presencia de un material semicristalino. El glicerol es un plastificante conocido
por su fuerte interaccion con el almidén a una escala molecular, debido a la

formacion de enlaces de hidrégeno con las macromoléculas del almidon,
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especificamente la amilosa (Cuevas, 2017). También se puede notar la

presencia de algunos granulos de almidon en la superficie del material.

Como puede observarse en la Figura 30, la morfologia de la superficie de la
probeta elaborada con LDPE/mango cambié después de estar expuesta en
radiacion UV, se nota la presencia de grietas, como resultado de la ruptura de

las cadenas en el material compuesto.

LDPE/Mango sin radiacion
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Figura 29. Micrografias de a) superficie y b) fractura de la probeta de LDPE/Mango sin
tratamiento.

LDPE/Mango con radiacion

SEl 1.5kV WD11mm SS65 x150 100pm
Feb 07, 2019

Figura 30. Micrografia de la superficie de la probeta LDPE/Mango después de pre-tratamiento
de radiacion UV.
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La caracterizacion por SEM mostré claramente algunas cavidades creadas en
la superficie de la mezcla LDPE/papa, lo cual indicdé inmiscibilidad de sus
componentes como se muestra en la Figura 31a, en la zona de fractura se

puede notar la presencia de los granulos de almidén de papa (Figura 31b).

LDPE/Papa sin radiacion
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Figura 31. Micrografia de a) superficie y b) fractura de la probeta LDPE/Papa sin tratamiento.

Una vez expuesta a radiacion UV la probeta elaborada con LDPE/papa
presentd cambios en su morfologia, en la Figura 32a se aprecian las grietas que
sufrié el material como resultado de la fotodegradacion por radiacién UV (Cai et
al., 2018), asi como en la Figura 32b en la zona de fractura se nota la
morfologia del material con un aspecto mas fibroso, lo que corrobora los
resultados obtenidos del incremento en la respuesta a la tensiéon y los
resultados en DSC en donde disminuy0 la curva que presenta la parte amorfa
del material.
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LDPE/Papa con radiacion
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Figura 32. Micrografias de a) superficie y b) fractura de la probeta de LDPE/papa después de
pre-tratamiento de radiacién UV.

4.4.5 Evaluacién de la degradacién por microscopia Optica
después de radiacion UV

El ensayo de microscopia oOptica se realizd con las probetas que se fracturaron
en las pruebas de tension, con una magnificacion de 10X se obtuvieron las
imagenes que muestran las Figuras 33-40.

En la Figura 33 se observa la probeta elaborada con LDPE puro, el cual
presenta una superficie lisa y en la zona de la fractura se pueden visualizar las
cadenas fibrosas que presenta este tipo de polimero. En cuanto a la muestra de
la probeta LDPE/maiz que recibio el tratamiento de radiacion UV, se puede
notar en la Figura 34 la aparicibn de las grietas caracteristicas de la
fotodegradacién que sufrié el material.

LDPE puro

Figura 33. Imagenes tomadas con microscopio éptico con 10X de magnificacion del LDPE puro.

58



CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

LDPE con
radiacion

Figura 34. Imagen tomada con microscopio éptico con 10X de magnificacion del LDPE puro
con radiacion.

La probeta elaborada con LDPE/maiz sin tratamiento se observa en la
micrografia de la Figura 35, la superficie muestra la presencia de aglomerados
de almiddén en algunos sitios y concentraciones muy marcadas del mismo en la

zona de la fractura.

LDPE/MAIZ sin radiacion

Figura 35. Imdgenes tomadas con microscopio 6ptico con 10X de magnificacién de
LDPE/maiz sin radiacion.

La Figura 36 muestra el material compuesto de LDPE/maiz después del
tratamiento de radiacion UV, en la cual se observa que la superficie cambio su
morfologia volviéndose mas rugosa, lo que indica que aumentd su porcentaje
de cristalinidad en el material como resultado del reordenamiento de las

cadenas que se rompieron con el tratamiento de radiacion UV.
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LDPE/MAIZ con radiacién

Figura 36. Imagenes tomadas con microscopio éptico con 10X de magnificacion de
LDPE/maiz con radiacion.

Se puede apreciar la superficie y fractura de la probeta elaborada con
LDPE/mango sin tratamiento en la Figura 37, se notan algunas zonas con
mayor concentracion de almidoén, lo que indica que no se consiguié formar una

mezcla homogénea a lo largo del material compuesto.

LDPE/MANGO sin radiacion

Figura 37. Imagenes tomadas con microscopio 6ptico con 10X de magnificacion de
LDPE/mango sin radiacion.

En la Figura 38 se observa como el material compuesto por LDPE/mango
cambié también su morfologia con respecto a la que mostraba antes del
tratamiento de radiacion, se observan grietas y en la parte de la ruptura se ve

muy marcada la concentracion de almiddén en diferentes puntos.

La Figura 39 muestra la mezcla LDPE/papa sin radiacion, se notaron también

aglomerados de almidon en algunas zonas de la probeta.
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LDPE/MANGO con radiacion

Figura 38. Imagenes tomadas con microscopio Gptico con 10X de magnificacion de
LDPE/mango con radiacion.

LDPE/PAPA sin radiaciéon

~ ﬁﬁ»’
Fig>u-'ra 39. Imagenes tomadas con microscopio optico con 10X de magnificacion de
LDPE/papa sin radiacion.

Las micrografias de la Figura 40 muestran el LDPE/papa con radiacién, en
donde se puede observar el cambio en la morfologia, mostrandose rugosa y en

la fractura se puede apreciar la concentracion de almidon en algunos puntos.

LDPE/PAPA con radiacion

Figura 40. Imadgenes tomadas con microscopio éptico con 10X de magnificacion de
LDPE/Almidén de papa con radiacion.
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4.4.6 Andlisis de Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)
después de radiacion UV

La calorimetria diferencial de barrido (DSC) se us6 para determinar el
parametro de Temperatura de fusién (Tm) de LDPE, LDPE/Maiz y LDPE/Papa
antes y después de estar sometidas en el tratamiento de radiacion UV.

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 3 y en las Figuras 41-46.
Como se puede observar el material elaborado con LDPE/maiz aumentd su
temperatura de fusion como resultado de la radiacion UV, dicho incremento
indica el aumento en la cristalinidad del material, lo que supone que hubo
rompimiento de las cadenas amorfas como resultado de la fotodegradacion
propiciando la realineacion de las mismas y por consecuencia el aumento en su
cristalinidad. Ademas se puede notar que requiri6 menos energia para alcanzar
su punto de fusién, lo que concuerda con los resultados obtenidos en el
esfuerzo a la tensién del material, que disminuyé sus propiedades mecanicas al
volverse mas cristalino. Mientras mayor sea la cristalinidad de un material, éste
presenta mejor estabilidad térmica (Lorenzo, 2019).

En el caso del material de LDPE puro perdié estabilidad térmica con el
tratamiento, lo mismo sucedié con LDPE/Papa, lo que indica que el grado de
cristalinidad de estos materiales disminuyd con el tratamiento de radiacion UV
(El-rehim et al., 2004); es decir, que el material presenta cambios en el tamafo
de sus cadenas, a medida que el tamafio del cristal y/o la longitud de la cadena
polimérica disminuye, la Tm de la mezcla disminuye. Ademas puede notarse en
el material de LDPE/papa que la energia requerida para alcanzar su punto de
fusién fue casi al doble después del tratamiento, lo que coincide con los
resultados obtenidos en la respuesta a la tension, en los cuales también hubo
incremento, esto debido al tipo de arreglo cristalino que presenta este tipo de

almidén, el cual tiene mayor capacidad de almacenar agua en su arreglo.

Tabla 3. Temperatura de fusion (Tm) de las probetas.

LDPE puro LDPE Maiz LDPE/Papa

Sin radiacion  113.10 °C (92.08 J/g)  112.75°C (58.87 J/g) 113.15°C(43.65 J/g)
Conradiacion  112.13°C (113.1J/g)  112.80°C (55.11 J/g) 112.95°C (84.88 J/qg)
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Figura 41. DSC de LDPE puro antes de radiacién UV.
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Figura 42. DSC de LDPE puro después de radiaciéon UV.
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Heat Flow (Wig)
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Figura 43.

DSC de LDPE/Maiz antes de radiacién UV.
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Figura 44. DSC de LDPE/Maiz después de radiacion UV.
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Figura 45. DSC de LDPE/Papa antes de radiacion UV.
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Figura 46. DSC de LDPE/Papa después de radiacion UV.
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4.5 Resultados de biodegradacion

4.5.1 Determinacion de porcentaje de pérdida de peso después
de biodegradacion

La biodegradabilidad o biodegradacion es un proceso metabdlico enzimatico
realizado por los microorganismos como bacterias y algunos hongos, los cuales
secretan enzimas que se encargan de romper la estructura molecular del
plastico reduciéndolo (degradandole) en su peso a través del tiempo (Kale,
Deshmukh, Dudhare, & Patil, 2015). Alonso et al., en 2008 para cuantificar la
biodegradacion de un tipo de plastico, evaluaron la pérdida de peso del
polimero por accibn de uno 0 varios microorganismos en un tiempo
determinado. Por su parte, Sonil et al, 2010, establecieron que la
biodegradacion es la comparaciéon entre el peso inicial y final del plastico antes
y después de la incubacion de este junto con los microorganismos en estudio
en un tiempo dado.

En el presente trabajo, luego de estar sometidas 30 dias las probetas en el
sistema de biodegradacion con los 2 diferentes medios se evalu6 la pérdida de
peso que sufrid cada probeta; obteniendo los resultados que se muestran en la
Figura 47, como puede observarse, las probetas elaboradas con LDPE/Papa
obtuvieron en promedio, una mayor pérdida de peso después de estar
expuestas en el sistema de biodegradacion.

La diferencia en el porcentaje de degradacion por pérdida de peso se debe a
las caracteristicas que poseen cada uno de los tipos de almidon utilizados; en
los patrones de difraccion de rayos X que se obtienen de almidones de
diferentes fuentes éstos se pueden agrupar en dos tipos principales (tipo Ay
tipo B). El tipo A es caracteristico del almidon de cereales y se distingue por el
denso empaquetamiento de las dobles hélices y el tipo B, en el que las dobles
hélices estan arregladas de tal manera que permiten que moléculas de agua
gueden incluidas en el arreglo. En algunos almidones, principalmente del tipo A,

se ha observado la presencia de canales amorfos o poros que podrian estar
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relacionados con la mayor o menor susceptibilidad del almidon a la degradacion
enzimatica, pues los almidones cuyos granulos presentan éstas estructuras
tienden a ser mas facilmente degradados.

Ademas del peso molecular, la amilosa y la amilopectina presentan diferencias
en la capacidad para asociarse con otras moléculas, la naturaleza quimica de la
amilosa provoca que forme asociaciones con pequefias moléculas hidrofobas,
por lo que es comun que a la fracciobn de amilosa se encuentre asociada una
proporcion alta de lipidos, mientras que la amilopectina contiene grupos fosfatos
unidos de manera covalente. El nivel de fosforilacion varia con el origen
botanico del almidén, encontrandose que el almidén que proviene de cereales
presenta niveles de fosforilacion apenas perceptibles (<0.01%), mientras que el
almidén de papa esta altamente fosforilado (0.5%). Los grupos fosfato estan
unidos como monoésteres en las posiciones C-3 y C-6 de las unidades de
glucosa y esta fosforilacién parece que ocurre tanto durante la sintesis como
durante la degradacion del almidén. La fosforilacion en la posicion C-3
principalmente, puede modificar el empaquetamiento de las dobles hélices y
esto de alguna manera puede alterar el ordenamiento del granulo y cambiar la
interaccion con las proteinas que se asocian con el almidon para llevar a cabo
su degradacion, pues se tienen evidencias de que si se disminuye el grado de
fosforilacion también la degradacion se ve disminuida (Bernal & Martinez-
Barajas, 2006). Lo que coincide con los resultados obtenidos, en donde la
mezcla de LDPE/papa fue la que obtuvo un mayor porcentaje de degradacion
(18.79%) y LDPE/maiz la que tuvo el menor (13.85%).
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Figura 47. Gréfica de la pérdida de peso con respecto a cada tipo de almidén después de
sistema de biodegradacién.

En la Figura 48 se muestran los porcentajes de pérdida de peso de las probetas
después de estar sometidas en la camara de radiacion UV y posteriormente
después de estar sometidas en el sistema de biodegradaciéon de cada tipo de
almidon, se puede observar que en cuanto a degradacion por UV el material
que sufri6 mayor pérdida de peso fue el LDPE/maiz, seguido de LDPE/mango y
finalmente LDPE/papa, pero al analizar los resultados obtenidos después del
sistema de biodegradacion se obtuvo mayor pérdida de peso con el material
LDPE/papa, seguido de LDPE/mango y finalmente LDPE/maiz, ésto se debe
como se mencionaba anteriormente a que el almidon de papa presenta un
mayor grado de fosforilacion con respecto a los otros tipos de almidon, ademas
algunos autores han reportado que el almidon de papa es utilizado por

microorganismos como fuente de fosforo.
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Figura 48. Gréfica de la pérdida de peso después de radiacion UV y después de sistema de
biodegradacion (con y sin radiaciéon UV).

Se realiz6 el andlisis de los materiales elaborados con LDPE/almidon una vez
que fueron retirados del sistema de biodegradacion, tanto de los que fueron
irradiados como los que no se sometieron a dicho pre-tratamiento, los
resultados se muestran en la Figura 49, donde se puede observar que el
material que tuvo un mayor porcentaje de biodegradacion fue el de LDPE/papa
que fue sometido al pre-tratamiento de radiacion UV. Lo que indica que hubo un
efecto sinérgico de ambos tratamientos a la hora de llevarse a cabo

biodegradacion por los microorganismos presentes en los humus.
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Figura 49. Gréfica de la pérdida de peso de los materiales después de sistema de
biodegradacion (con y sin radiacién UV).

4.5.2 Caracterizacion por FTIR después de biodegradacion

Una vez recuperadas las probetas que fueron sometidas dentro del sistema de
biodegradacion se les evalué mediante FTIR mostrando como resultado el
espectro de la Figura 50, mediante el cual se puede corroborar el efecto de la
biodegradacion con la desaparicion del grupo carbonilo (C=0), el cual es
metabolizado por accion enzimatica de los microorganismos presentes en los

humus de lombriz, como lo reporta Acufia, 2017.
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Figura 50. Espectros FTIR de las probetas LDPE/AImidon después de estar expuestas en el
sistema de biodegradacién.

4.5.3 Evaluacion de la propiedad mecanica de esfuerzo a la

tension después de biodegradacion

Una vez finalizado el tiempo de exposicion de las probetas al sistema de
biodegradacion se evalu6 nuevamente la respuesta de esfuerzo a la tension,
obteniendo los resultados presentados en la Figura 51 para determinar si hubo

cambios en el material como resultado de la biodegradacion.

Como puede observarse, hay una tendencia en el caso de las probetas
elaboradas con LDPE/mango y LDPE/papa las cuales al estar expuestas a
radiacion UV aumentaron sus propiedades mecanicas y posteriormente éstas

disminuyeron luego de estar en biodegradacién. Caso contrario sucedio con las
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elaboradas con LDPE/maiz, las cuales con la radiacién UV disminuyeron sus

propiedades y al estar sometidas a biodegradacion aumentaron.

Durante la a-amilolisis del almidon, las regiones menos cristalinas son mas
facilmente degradadas que las regiones cristalinas. Se ha sugerido que la
velocidad de hidrdlisis del almidén depende, en gran medida, de la distribucion
de las zonas cristalina y semi-cristalina, asi como del tamafio e interaccion de

sus componentes (Bernal & Martinez-Barajas, 2006).

En el caso del material LDPE/maiz las propiedades mecénicas aumentaron
después de estar en el sistema de biodegradacion, esto se puede atribuir a las
reacciones bitticas que consumen el almidon, asi como a la parte amorfa del
LDPE. De esta manera, la relacion en peso de la parte cristalina del LDPE
aumenta, es decir, el aumento aparente en la cristalinidad de la muestra se
debe principalmente a la totalidad de la fase amorfa al lado del almidon en la
mezcla que se consume por el efecto de los microorganismos, quedando como
residuo la parte cristalina del LDPE que es el responsable en el aumento de la

respuesta a la tension.

De igual manera se analizaron los resultados de las probetas que fueron
retiradas del sistema de biodegradacion, tanto de las que recibieron el pre-
tratamiento de radiacion UV como de las que no lo recibieron, los resultados se
muestran en la Figura 52, donde se puede apreciar que el material elaborado
con LDPE/papa que fue sometido a radiacion UV, fue el que presenté una
menor respuesta a la tensién, lo que se traduce en que es el material mas
biodegradado por accién de los microorganismos presentes en los humus

utilizados.
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Figura 51. Evaluacién de la propiedad mecéanica de esfuerzo a la tensién después de radiacion
UV y después de sistema de biodegradacion.
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Figura 52. Evaluacion de la propiedad mecénica de esfuerzo a la tension después de
biodegradacion (con y sin radiacién UV).
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4.5.4 Caracterizacion por Microscopia Electronica de Barrido

(SEM) después de biodegradaciéon

Posteriormente, se realizé la caracterizacion de las probetas que estuvieron
dentro de los medios de biodegradacion que utilizaron humus de lombriz como
fuente de microorganismos por Microscopia Electrénica de Barrido.

El analisis SEM confirmo la degradacion al revelar la presencia de porosidad y
fragilidad de la superficie del polietiieno degradada por microorganismos
presentes en los humus.

Las Figuras 53-55 muestran las micrografias obtenidas de las superficies de los
materiales LDPE/almidén después de estar sometidas en el sistema de
biodegradacion.

En el material compuesto de LDPE/maiz se nota la superficie lisa y homogénea
antes de radiacion UV (Figura 53a), después de radiaciéon UV (Figura 53b) se
aprecian las grietas como resultado de la fotodegradacién que sufrié el material
y en la Figura 53c se observa la superficie biodegradada del material y es

posible apreciar aun algunos granulos de almidon de maiz.
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Figura 53. Micrografias SEM de LDPE/maiz a) antes b) después de radiacion UV y c) Después
de biodegradacion.

La superficie del material LDPE/mango se puede observar en la Figura 54,

donde se notan los cambios sufridos después de cada uno de los tratamientos,

se observa primero (Figura 54a) una superficie rugosa y algunas escamas al
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momento de que fue elaborado, después de estar en el tratamiento de radiacion
UV (Figura 54b) aparecen las grietas de la fotodegradacion y después de estar
sometidos en el sistema de biodegradacion (Figura 54c) se aprecian los huecos

como resultado de la biodegradacién por microorganismos.

LDPE/mango

o
S0 SEI 15KV WD11mmSSes X150 100pm  —

SEI 1.5kV WD11mmSS65 X150 100pm S— | X
Feb 07,2018 Feb07,2019 | SEI 1.5kV WD11mmSSES X150 1o0um S

Figura 54. Micrografias SEM de LDPE/mango a) antes b) después de radiacion UV y c)
Después de biodegradacion.

La Figura 55 muestra la superficie de la probeta elaborada con LDPE/papa al
momento de su elaboracion (Figura 55a), donde se aprecia la inmiscibilidad de
sus componentes, después de estar expuesta en radiacion UV aparecen las
grietas (Figura 55b) y después de estar en el sistema de biodegradacion se
aprecian huecos como resultado de la biodegradacion (Figura 55c) llevada a

cabo por los microorganismos presentes en los humus utilizados.
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Figura 55. Micrografias SEM de LDPE/papa a) antes b) después de radiacién UV y ¢) Después
de biodegradacion.
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4.5.5 Aspecto fisico

Las probetas elaboradas obtuvieron diferentes tonalidades, esto dependio del
tipo de almidon utilizado.

En las Figuras 56-58 se muestran las imagenes de las probetas elaboradas con
LDPE/maiz, LDPE/mango y LDPE/papa respectivamente, en las cuales se
pueden observar los cambios que sufrieron en el aspecto fisico después de
estar sometidas al pre-tratamiento de radiacion UV y después del sistema de
biodegradacion. Las mezclas de los tres tipos de almidon mostraron la misma
tendencia; después de estar expuestas a radiacion UV la superficie se mostro
rugosa, siendo LDPE/papa en la que fue mas notorio el cambio.

Transcurridos los 30 dias de biodegradacion se procedioé a limpiar y retirar el
exceso de humedad de las probetas que estuvieron dentro del sistema de
biodegradacion; las tres mezclas se vieron afectadas, siendo nuevamente la
elaborada con LDPE/papa la que sufri6 mayor desgaste en su aspecto fisico, se
volvi6 mas flexible y perdié la forma de probeta que tenia inicialmente y se
podia notar a simple vista. Para el caso de LDPE/mango el cambio en la
tonalidad fue muy notorio, pasando de café obscuro a una tonalidad blanco
grisacea y en LDPE/maiz pas6 de una tonalidad beige y homogénea a un

aspecto beige con tonalidades blancas por el efecto de la biodegradacion.

LDPE/maiz

Figura 56. Imagenes de la probeta LDPE/maiz a) sin tratamiento, b) después de pre-
tratamiento de radiacion UV y c¢) después de biodegradacion.
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LDPE/mango
P S '—.—

Figura 57. Imagenes de la probeta LDPE/mango a) sin tratamiento, b) después de pre-
tratamiento de radiacion UV y c) después de biodegradacion.

Figura 58. Imagenes de la probeta LDPE/papa a) sin tratamiento, b) después de pre-
tratamiento de radiacion UV y c) después de biodegradacion.

4.6 Analisis estadistico de los resultados

4.6.1 Analisis estadistico para la respuesta de % de pérdida de
peso después de radiacion UV

Para el analisis estadistico, se tomaron como datos de observacion los
porcentajes de pérdida de peso recolectados de la experimentacion de las
probetas. Dichos datos fueron analizados mediante la herramienta estadistica
de Andlisis de Varianza utilizando el software Minitab 18.

En este caso se estudiaron 2 factores diferentes para analizar la pérdida de
peso, el primer factor es el tipo de almidon (A) y el segundo es el tiempo de
radiacion UV (B) asi como la interaccion entre ellos. El nivel de confianza
utilizado en la prueba fue del 95% (a=0.05).
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De acuerdo a Walpole et al, 2012, para que exista la influencia de los factores
en la respuesta estudiada, el valor “P” debe ser menor que a (P<a). Las
hipdtesis establecidas para determinar la influencia de los factores
considerados respecto a la pérdida de peso después de radiacion UV son las

siguientes:

Factor A:
Hy:0? = 02 = o3
Hi: No todas las varianzas son iguales

a = 0.05

Factor B:
Hy: 0% = o2
Hy:0? + o

a = 0.05

Interaccion entre factores Ay B

Ho: 045 1) = T4 12) = Taz (3,2)

Hy: Al menos una de las o2y ij)son #

La tabla ANOVA elaborada con el software Minitab 18 para la evaluacién fue la

siguiente:

Tabla 4. Tabla ANOVA para el analisis de la pérdida de peso después de radiacién UV.

Analysis of Variance

Source DF Adj SS Adj MS F-Value P-Value
Almidon (A) 2 0.047024 0.023512 41.61 0.000
Tiempo radiacion (B) 1 0.023231 0.023231 42.12 0.000
A*B 2 0.000164 0.000082 0.14 0.865

Error 66  0.037289 0.000565

Total 71 0.107708
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Factor A Decisién: Se rechaza Hg
Discusion: Con un nivel de significancia de 5% se rechaza Hy
debido a que el factor A si influye en el % de pérdida de peso del

material.

Factor B Decisiéon: Se rechaza Hg
Discusion: Con un nivel de significancia de 5% se rechaza Hy
debido a que el factor B si influye en el % de pérdida de peso del

material.

Factor A*B Decision: Se acepta Hy
Discusién: Con un nivel de significancia de 5% se acepta Hg
debido a que el factor A*B no influye en el % de pérdida de peso

del material.

Analizando los datos (Tabla 4) obtenidos en el ANOVA de 2 factores, con un
nivel de significancia a=0.05, se determin6 que de los 2 factores considerados,
el factor Tipo de almidon (A) y Tiempo de radiacion (B) tienen influencia
significativa en la pérdida de peso del material compuesto LDPE/AImidon.

Ademas, se revela que el tiempo de radiacion (B) es el factor que afecta

significativamente la variable respuesta con una F=42.12.

4.6.2 Andlisis estadistico para la respuesta de esfuerzo a la

tension después de radiacién UV

Para este caso se estudiaron 2 factores diferentes para el esfuerzo a la tension,
el primer factor es el tipo de almidon (A) y el segundo es el tiempo de radiacion
UV (B) asi como la interaccién entre ellos. El nivel de confianza utilizado en la
prueba fue del 95% (a=0.05).
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Las hipétesis establecidas para determinar la influencia de los factores
considerados respecto a la respuesta de esfuerzo a la tensién después de

radiacion UV son las siguientes:

Factor A:
Hy:0f = 0% = 0%
Hi:No todas las varianzas son iguales

a = 0.05

Factor B:
Hy:0? = o2
Hy:0f # o2

a = 0.05

Interaccién entre factores Ay B
. 2 — 2 _ 2
Ho: 045 (1,1) = Oap(1,2) = 4B (3,2)

Hy: Al' menos una de las 2y ajson #

La tabla ANOVA elaborada con el software Minitab 18 para la evaluacién fue la

siguiente:

Tabla 5. Tabla ANOVA para el andlisis de la respuesta de esfuerzo a la tension después de

radiacion UV.
Analysis of Variance
Source DF Adj SS Adj MS F-Value P-Value
Almidon (A) 2 36.279 18.1396 123.28 0.000
Tiempo radiacion (B) 1 19.465 19.4646 132.29 0.000
A*B 2 39.992 19.9960 135.90 0.000
Error 12 1.766 0.1471
Total 17 97.501

Factor A Decisiéon: Se rechaza Hg
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Discusion: Con un nivel de significancia de 5% se rechaza Hg
debido a que el factor A si influye en el cambio en las propiedades

mecéanicas del material.

Factor B Decision: Se rechaza Hg
Discusién: Con un nivel de significancia de 5% se rechaza Hy
debido a que el factor B si influye en el cambio en las propiedades

mecénicas del material.

Factor A*B Decisiéon: Se rechaza Hg
Discusion: Con un nivel de significancia de 5% se rechaza Hy
debido a que el factor A*B si influye en el cambio en las
propiedades mecanicas del material.

Analizando los datos (Tabla 5) obtenidos en el ANOVA de 2 factores, con un
nivel de significancia a=0.05, se determind que de los 2 factores considerados,
el factor Tipo de almidon (A) y Tiempo de radiacion (B), asi como la interaccion
entre ambos tienen influencia significativa en la respuesta de esfuerzo a la
tension del material LDPE/AImidon.

Ademas, se revela que la interaccién entre ambos es el factor que afecta
significativamente la variable respuesta con una F= 135.90.

4.6.3 Analisis estadistico de la respuesta pérdida de peso

después de biodegradacion

Para este caso se estudiaron 3 factores diferentes para analizar la pérdida de
peso después de biodegradacion, el primer factor es el tipo de almidén (A), el
segundo es el tiempo de radiacién UV (B) y el tercero es el tipo de humus (C)
asi como la interaccion entre ellos. El nivel de confianza utilizado en la prueba
fue del 95% (a=0.05).

81



CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

Las hipétesis establecidas para determinar la influencia de los factores
considerados respecto a la respuesta de pérdida de peso después de

biodegradacion son las siguientes:

Factor A:
Hy:0f = 0% = 0%
Hi:No todas las varianzas son iguales

a = 0.05

Factor B:
Hy:0? = o2
Hy:0f # o2

a = 0.05

Factor C:
Hy: 0% = o2
Hy:0? + o

a = 0.05

Interaccion entre factores A, By C
v 2 — 2 — 2
Ho: 04pc (1,1,1) = OaBc (11,2) - = O4BC (3,2,2)

Hy: Al menos una de las o2y ij)son #

La tabla ANOVA elaborada con el software Minitab 18 para la evaluacién fue la

siguiente:
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Tabla 6. Tabla ANOVA para el andlisis de la pérdida de peso después de biodegradacion.

Analysis of Variance

Source DF Adj SS Adj MS F-Value  P-Value
Almidon (A) 2  0.061022 0.030511 11.55 0.000
Tiempo radiacion (B) 1 0.004743 0.004743 1.80 0.185
Humus (C) 1 0.011725 0.011725 4.44 0.039
Almidén*Tiempo radiacion 2  0.003823 0.001911 0.72 0.489
Almidon*Humus 2  0.002433 0.001217 0.46 0.633
Tiempo radiacion*Humus 1 0.001742 0.001742 0.66 0.420
Almidon*Tiempo radiacion*Humus 2 0.000843 0.000421 0.16 0.853

Error 60 0.158514 0.002642

Total 71  0.244846

Factor A Decision: Se rechaza Hg
Discusion: Con un nivel de significancia de 5% se rechaza Hg
debido a que el factor A si influye en el % de pérdida de peso del
material.

Factor B Decision: Se acepta Ho
Discusién: Con un nivel de significancia de 5% se acepta Hg
debido a que el factor B no influye en el % de pérdida de peso del
material.

Factor C Decision: Se rechaza Hg
Discusion: Con un nivel de significancia de 5% se rechaza Hy
debido a que el factor C si influye en el % de pérdida de peso del
material.

Factor A*B Decision: Se acepta Hg

Discusién: Con un nivel de significancia de 5% se acepta Hg
debido a que el factor A*B no influye en el % de pérdida de peso
del material.
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Factor A*C Decision: Se acepta Hg
Discusion: Con un nivel de significancia de 5% se acepta Hg
debido a que el factor A*C no influye en el % de pérdida de peso

del material.

Factor B*C Decision: Se acepta Hg
Discusion: Con un nivel de significancia de 5% se acepta Hg
debido a que el factor B*C no influye en el % de pérdida de peso

del material.

Factor A*B*C Decision: Se acepta Hg
Discusién: Con un nivel de significancia de 5% se acepta Hg
debido a que el factor A*B*C no influye en el % de pérdida de

peso del material.

Se analizaron los datos (Tabla 6) obtenidos en el ANOVA de 3 factores, con un
nivel de significancia a=0.05, con lo cual se determiné que de los 3 factores
considerados, el factor Tipo de almidén (A) y Tipo de humus (C) tienen
influencia significativa en el % de pérdida de peso del material compuesto
LDPE/Almidon.

Ademas, se revela que el tipo de almidon (A) es el factor que afecta

significativamente la variable respuesta con una F= 11.55.

4.6.4 Andlisis estadistico de la respuesta de esfuerzo a la

tension después de biodegradacion

Para este caso se estudiaron 3 factores diferentes para el esfuerzo a la tension,
el primer factor es el tipo de almidon (A), el segundo es el tiempo de radiacion
UV (B) y el tercero es el tipo de humus (C) asi como la interaccion entre ellos.

El nivel de confianza utilizado en la prueba fue del 95% (a=0.05).
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Las hipétesis establecidas para determinar la influencia de los factores
considerados respecto a la respuesta de esfuerzo a la tensién después de

radiacion UV son las siguientes:

Factor A:
Hy:0f = 0% = 0%
Hi:No todas las varianzas son iguales

a = 0.05

Factor B:
Hy:0? = o2
Hy:0f # o2

a = 0.05

Factor C:
Hy: 0% = o2
Hy:0? + o

a = 0.05

Interaccion entre factores A, By C
v 2 — 2 — 2
Ho: 045 (1,1,1) = GaB (1,1,2) = = OAB (32,2)

Hy: Al menos una de las o2y ij)son #

La tabla ANOVA elaborada con el software Minitab 18 para la evaluacién fue la

siguiente:
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Tabla 7. Tabla ANOVA para el analisis de la respuesta de esfuerzo a la tensién después de

biodegradacion.

Analysis of Variance

Source DF Adj SS Adj MS F-Value  P-Value
Almidon (A) 2 57.058 28.5291 20.36 0.000
Tiempo radiacion (B) 1 12.322 12.3219 8.79 0.004
Humus (C) 1 1.137 1.1371 0.81 0.371
Almidon*Tiempo radiacion 2 2.362 1.1808 0.84 0.436
Almidon*Humus 2 0.655 0.3273 0.23 0.792
Tiempo radiacion*Humus 1 0.513 0.5134 0.37 0.547
Almidén*Tiempo radiacion*Humus 2 1.048 0.5242 0.37 0.690

Error 60 84.073 1.4012

Total 71 159.169

Factor A Decision: Se rechaza Hg
Discusién: Con un nivel de significancia de 5% se rechaza Hg
debido a que el factor A si influye en el cambio en el esfuerzo a la
tension del material LDPE/almidén.

Factor B Decision: Se rechaza Hy
Discusién: Con un nivel de significancia de 5% se rechaza Hg
debido a que el factor B si influye en el cambio en el esfuerzo a la
tension del material LDPE/almidén.

Factor C Decision: Se acepta Ho
Discusién: Con un nivel de significancia de 5% se acepta Hg
debido a que el factor C no influye en el cambio en el esfuerzo a la
tension del material LDPE/almidon.

Factor A*B Decision: Se acepta Hy

Discusién: Con un nivel de significancia de 5% se acepta Hg
debido a que el factor A*B no influye en el cambio en el esfuerzo a

la tensidon del material LDPE/almidén.
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Factor A*C Decision: Se acepta Hg
Discusion: Con un nivel de significancia de 5% se acepta Hg
debido a que el factor A*C no influye en el cambio en el esfuerzo a

la tension del material LDPE/almidén.

Factor B*C Decision: Se acepta Hg
Discusion: Con un nivel de significancia de 5% se acepta Hg
debido a que el factor B*C no influye en el % de pérdida de peso

del material.

Factor A*B*C Decision: Se acepta Hg
Discusién: Con un nivel de significancia de 5% se acepta Hg
debido a que el factor A*B*C no influye en el cambio en el

esfuerzo a la tensién del material LDPE/almidon.

Se analizaron los datos (Tabla 7) obtenidos en el ANOVA de 3 factores, con un
nivel de significancia a=0.05, con lo cual se determind que de los factores
considerados, el factor Tipo de almidén (A) y Tiempo de radiacién (B) tienen
influencia significativa en el cambio en el esfuerzo a la tension del material
compuesto LDPE/AImidon.

Ademas, se revela que el tipo de almidon (A) es el factor que afecta

significativamente la variable respuesta con una F= 20.36.
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CONCLUSIONES

Se cumplieron los objetivos y se validé la hipotesis planteada para el desarrollo

del proyecto, concluyendo lo siguiente:

El tipo de almidon mezclado con LDPE tiene un efecto significativo sobre los
tiempos de biodegradacion del polietileno de baja densidad de acuerdo con los
resultados obtenidos en la Tabla 6 de ANOVA para el andlisis de la pérdida de

peso después de biodegradacion.

Los espectros FTIR indican que hubo cambios en el material compuesto
LDPE/almidon después de estar sometido en la cAmara de radiacion UV, con la
formacion del grupo carbonilo (C=0) y posteriormente la desaparicion del
mismo por el proceso de metabolizacion llevado a cabo por los

microorganismos presentes en los humus utilizados.

Las micrografias SEM mostraron los cambios en las morfologias del material
LDPE/almidon después del pre-tratamiento de radiacion UV con la aparicion de
las grietas como resultado de la fotodegradacion de las cadenas, y el cambio de
la morfologia después de la exposicién dentro del sistema de biodegradacion
con la observacién de huecos y espacios donde el material fue biodegradado

por los microorganismos.

El material LDPE/almidén perdié peso después de radiaciéon UV y después de
estar sometido al sistema de biodegradacién, dependiendo el tipo de almidén

utilizado fue el porcentaje de pérdida de peso obtenido.

Dependiendo el tipo de almidén utilizado se pueden afectar las propiedades
mecanicas de un material compuesto LDPE/almidén.
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Con los resultados obtenidos se puede concluir que el tipo de almidén mas
recomendable para realizar un material compuesto con las propiedades
deseadas es el de papa, debido a que cuando es sometido a radiacién UV se
forman los grupos carbonilo (C=0) que se busca conseguir para su posterior
biodegradacion, ademas de que la respuesta a la tensibn mejora
considerablemente con el tratamiento de radiacion, lo que indica que se puede
dar un segundo uso al LDPE, y una vez que éste es sometido al sistema de
biodegradacion fue el que mas perdié peso, comprobando con ello que el
consorcio microbiano obtenido a partir de humus de lombriz utiliza el LDPE

como Unica fuente de carbono para llevar a cabo sus procesos metabolicos.

Con base en los resultados obtenidos en el ANOVA es posible validar
estadisticamente con un nivel de confianza del 95% que el tipo de almidén
utiizado tiene influencia significativa en la biodegradaciéon del material

compuesto LDPE/almidén.

RECOMENDACIONES
Con base en los resultados obtenidos se recomienda para futuros trabajos lo

siguiente:

» Ampliar el estudio en los materiales compuestos de LDPE con TPS de

papa.

» Someter los diferentes materiales compuestos a 10 y 20 dias de
exposicién a radiaciéon UV para evaluar el impacto en la formacién de

grupos carbonilo (C=0) y el efecto en sus propiedades mecanicas.

» Elaborar las probetas con diferentes concentraciones de almidon
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Aumentar el tiempo de exposicién en el sistema de biodegradacion y
evaluar con alguna Norma ASTM si el material podria declararse como

“biodegradable”.

Estudiar la mezcla de LDPE con algun otro tipo de almidén para evaluar

las respuestas a los tratamientos utilizados en este trabajo.

Realizar pruebas de biodegradacion en suelo con los microorganismos

obtenidos del humus de lombiriz.

Utilizar otra fuente de obtenciébn de microorganismos para evaluar la
biodegradabilidad del material con un consorcio distinto al utilizado en

este trabajo.
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ANEXO A. Tabla de los pesos registrados de los distintos materiales utilizados

después de su elaboracion y posterior a cada uno de los tratamientos en que

fueron sometidos (radiacion UV y biodegradacion).

MUESTRA PESO INICIAL

[ERN
| O

'_\

'_\

|1
| 4
| 6
| 8
| 9
| 10|

0.7441
0.6368
0.6899
0.6163
0.6432
0.6973
0.7264
0.7087
0.6284
0.7045
0.7093
0.6288
0.6907
0.6506
0.6806
0.6823
0.6818
0.6640
0.6810
0.6918
0.6819
0.6844
0.6456
0.6560
0.6248
0.6152
0.6149
0.6317
0.6106
0.6229
0.6105
0.6226

PESO

DESPUES DE

0.6651
0.6283
0.6501
0.6518
0.6429
0.6260
0.6500
0.6509
0.6490
0.6499
0.6205
0.6332

0.7131
0.4973
0.6267
0.4964
0.4581
0.6363
0.6539
0.6340
0.5334
0.6705
0.6113
0.4877
0.5488
0.4738
0.5841
0.5900
0.5373
0.6191
0.6356
0.5992
0.6643
0.5820
0.5477
0.6075
0.5692
0.4884
0.4755
0.5077
0.5531
0.4938
0.4834
0.5612

DE SISTEMA DE

PESO DESPUES
BIODEGRADACION
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0.6244 0.5336
0.6215 0.5650
0.6280 0.5083
0.6234 0.4859
0.5886 0.5691 0.5005
0.6268 0.5937 0.4631
0.5967 0.5728 0.5270
0.5782 0.5549 0.4857
0.6377 0.6039 0.5481
0.5854 0.5573 0.4959
0.6445 0.6103 0.5674
0.5925 0.5615 0.4792
0.5677 0.5454 0.4586
0.6380 0.6108 0.5463
0.6541 0.6224 0.5576
0.5740 0.5674 0.4773
0.6522 0.5778
0.6772 0.5532
0.6524 0.5321
0.6449 0.4547
0.6625 0.5584
0.6680 0.6159
0.6543 0.5225
0.6946 0.5518
0.6423 0.5519
0.6756 0.5943
0.6705 0.5753
| 60 | 0.6691 0.5660
0.6389 0.6092 0.5134
0.6510 0.6246 0.5050
0.6375 0.5990 0.4673
0.6663 0.6407 0.4657
0.6546 0.6224 0.4870
| 66 | 0.6666 0.6344 0.5266
0.6614 0.6408 0.5405
| 68 | 0.6746 0.6457 0.5701
| 69 | 0.6528 0.6307 0.4878
0.6332 0.6120 0.4949
0.6702 0.6500 0.5621
0.6700 0.6578 0.5968
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ANEXO B. Tabla del DOE elaborado en Minitab del peso registrado de cada

uno los distintos materiales utilizados después de sistema de biodegradacion.

Tiempo 1
StdOrder | RunOrder | PtType | Blocks | Almidén b Humus | (pérdida
radiacién de peso)

[ 9 1 1 1 1 1 0.5334
| 8 2 1 1 1 1 2 0.6340
3 1 1 1 2 1 0.7131
4 1 1 1 2 2 0.4586
| 60 | 5 1 1 2 1 1 0.5660
6 1 1 2 1 2 0.6267
7 1 1 2 2 1 0.4547
8 1 1 2 2 2 0.5481
9 1 1 3 1 1 0.5753
10 1 1 3 1 2 0.4792
11 1 1 3 2 1 0.5841
12 1 1 3 2 2 0.6643
13 1 1 1 1 1 0.5050
14 1 1 1 1 2 0.5134
15 1 1 1 2 1 0.5005
16 1 1 1 2 2 0.5373
17 1 1 2 1 1 0.5225
18 1 1 2 1 2 0.5083
19 1 1 2 2 1 0.6705
20 1 1 2 2 2 0.5612
21 1 1 3 1 1 0.4834
B 2 1 1 3 1 2 0.6363
23 1 1 3 2 1 0.5621
24 1 1 3 2 2 0.5820
25 1 1 1 1 1 0.5584
B 26 1 1 1 1 2 0.4773
| 69 | 1 1 1 2 1 0.4878
28 1 1 1 2 2 0.5650
29 1 1 2 1 1 0.4657
30 1 1 2 1 2 0.4959
| 66 |k 1 1 2 2 1 0.5266
32 1 1 2 2 2 0.5968
33 1 1 3 1 1 0.6075
34 1 1 3 1 2 0.5531
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0.6191
0.4870
0.5992
0.5576
0.5477
0.5701
0.5405
0.5077
0.5692
0.4857
0.5336
0.5270
0.4877
0.4631
0.5943
0.5900
0.4938
0.4973
0.5532
0.5488
0.5519
0.4738
0.4673
0.5518
0.6113
0.6356
0.4755
0.5778
0.5674
0.4884
0.4949
0.6539
0.4859
0.5321
0.5463
0.4964
0.6159
0.4581

1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2
1
2

Lo
o™

36
37

38
39
40

41

42

43

44

45

46

a7

48

49

50
51

52

59
54
515
56
57
58
it
60
61

62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
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ANEXO C. Tabla del DOE elaborado en Minitab del esfuerzo a la tensiéon

registrado de cada uno de los distintos materiales utilizados después de sistema

de biodegradacion.

StdOrder | RunOrder | PtType | Blocks Tiempo
radiacion Esfuerzo
ala
tension

1 1 1 3 2 1 7.12987
2 1 1 2 2 2 6.99512
| 8 | 3 1 1 2 2 2 871303
4 1 1 2 2 1  6.33544
5 1 1 1 2 1  5.66056
6 1 1 3 2 2 5.96686
7 1 1 1 1 2 6.36277
8 1 1 1 2 1 5.27980
9 1 1 2 2 1 878811
| 68 [ 1 1 2 2 2 482416
11 1 1 3 2 1  6.11386
12 1 1 1 2 2 439381
13 1 1 1 1 2  5.91552
14 1 1 2 2 1  8.18908
15 1 1 1 2 2 811922
16 1 1 1 1 2  6.25583
17 1 1 3 1 1 7.09114
18 1 1 3 2 1 7.57557
19 1 1 2 2 1 6.95943
20 1 1 2 1 1 6.94399
21 1 1 1 2 2  6.65004
22 1 1 3 1 2 7.02004
23 1 1 1 2 2 6.80840
24 1 1 2 1 1  5.04203
25 1 1 1 1 2 3.75022
26 1 1 1 1 1 932161
27 1 1 3 2 2 6.75827
28 1 1 3 1 1 8.21814
29 1 1 3 1 2 8.77426
30 1 1 3 1 2  6.97384
31 1 1 3 1 2 7.19147
32 1 1 1 2 2 1.26484
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=Y I=N(Xs;
Alw|bH

SRR
|| O

= =N
BN o~

[ERY

N || =

~ 1l N | O1
(@) oO|lw|(N|

w
~

[ERN
\l

| 54 |
| 13 |
| 14 |
| 60 |
| 6 |
| 36|
| 41|
| 58 |
| 24 |
| 55 |
| 49 |
| 57 |
| 23 |
| 56 |
| 9 |
| 70|
| 66 |
| 37|
| 69 |
| 17 |
4 ]
|39 |

W
©

33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72

PR RPRRPRPRRPRPRPRPRRPRPRPRPRPRPRRPRPRPRPRPRPRRPRPRRPRPRRPRPRRPRPRRPRPRRPRPRREPRPERERELRER

PR RPRPPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRPRRPRPRPRPRPRPREPRLPERERELRER

P ERPNDNOEFEPNOMONWWEWNEOWODNMNEDNMNNMNDNOOWWOERPENNMNNOOEPRPODNWODNEPEWOWEEDN

NNPRPRPRRPRRPRPRRPRPNNRENREPRREPNMNNREPRPRERNNMNRENNENMNNRRPRNRNNRRER

P NRPRPRPRPNNRPNRRPRPRPRPREPNRPRPNNMNNRRPRRERPNNRENNMNNRENNENNERERN

7.62283
6.67647
4.51067
6.36374
8.72697
8.84248
6.09322
6.47425
6.14099
7.83684
6.90569
5.36451
8.42505
5.32008
6.2814
7.43316
6.80794
5.77339
7.5838
5.90976
6.41202
4.46038
4.70993
8.27491
6.55811
5.96489
5.55650
6.57181
6.83354
6.35769
4.31250
8.10211
4.39538
3.72827
5.85458
2.79256
7.41109
5.85876
7.93966
6.98968
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CIMD 2013 155N Mo, 25340455
]

ESTUDIO DE LA DEGRADACION DEL POLIETILEND DE BAJA
DENSIDAD MEZCLADO CON DIFERENTES TIPOS DE ALMIDON
UTILIZANDO UN CONSORCIO MICROBIANO Y UN PRE-
TRATAMIENTO DE RADIACION UV
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Sof e hotmail. com.
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Area oo parpcipacin” Msisraiss polmencos

Resumen: En & presents trabajo se estudit 13 degradacion de un matenal compuesto de polistizno
de baja densidad (LDPE por sus sigias en Inglés) mezclado con 3 diferenies tipos de aimiden (Malz,
mango y papal. Se ocbbuvieron probetas de medidas acorde con la Morma ASTM DE3S y =2
EOMElleqon 3 un pre-iratamiento dentro de una camara de radlacken UV. Posteroments |as probetas
fueron sometidas 30 dias en un slstema de blodegradacion gue whllza un consorclo microbiano
generado a parlr de 2 diferentes tpos de humus. S reallzd un diseflo experimental d= 3 factores:
tipo de almidon, tiempo de radicacin y Bpo de humes, & réplicas y 72 comidas experimentales. Se
caracienizaron Ias probetas antes y despuds de ser sometidas a radiacion U por FTIR, Microscopla
aplica y pérdida g2 peso para evaluar sl surisron aigin camilo con el pre-tratamianto.

Una vez concluidos ios 30 dias 2n el sisiema de biedegradachin |as prodetas fusron caracierzadas
por FTIR, Microscopla dptica y pendida de peso, mostrando una pérdida de peso mayor y por o tanko
mejores resuiiados de blodegradacion |as probetas elaboradas con LDPE/TPS de papa.

52 realizd un anallsls de |os datos obtenldos en el anallsis estadisiico (ANOWA) de 3 Tactores, donde
e tomd un nivel de significancia a=0.05, considerando los valones de P<a=0U05 como parametrs
para la toma de declslan, se concluye que de los 3 faciores considerados dnlcaments los faciores
Tipo de almidan]A) y Tipo de humies{C) tlensn Influencla signfcatva en la degradacion ded material
compuesta LOPE/AImIdon.

Introduccion.

Al ano se producen 300 millones de toneladas de residuos plasticos, ko que equivale
al peso de toda la poblacion humana (SEMARMNAT, 2018). Algunos polimeros, como
el LDPE, se usan en muchas aplicaciones debido a sus dtiles propiedades fisicas y
quimicas. Es duradero, liviano, facil de procesar y caracteristicamente inerte; éstas
propiedades lo hacen apropiado para muchos usos industriales. Sim embargo, el
LDPE apenas se degrada despues de su eliminacion, lo que contamina el medio
ambiente y altera al ecosistema (Zahra, Abbas, Mahsa, & Mohsan, 2010). Es
necesario producir LOPE con una mayor tasa de degradacion para superar este

problema. Debido a tal problematica, la produccion de bioplasiicos ha ganado
mucha atencion. Una de las altemativas para la obtencion de productos bioplasticos

es la mezola de polimeros sintéticos con almidon.
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El almidon termoplastico (TPS) es un biopolimero ampliamente utilizado debido a
su bicdegradabilidad, disponibilidad abundante y bajo costo (Cuevas, 2017). Sin
embargo, las mezclas LDPE 7 TPS han mostrade tener unm bajo rendimiento
mecanico debido a su polaridad diferente, lo que conduce a una miscibilidad
deficiente y una adhesion interfacial (Orando, 2017), por tal motive en este trabajo
se propuso someter dichas mezclas a wun tratamiento UV para medir el efecto que
este tiene sobre ellas y adicionalmente comprender los mecanismos gue cambian
la estructura y las propiedades de los polimeros durante |la exposicion a la luz
ultravioleta (UV), es importanie tanto en términos del rendimiento de servicio de los
articulos disenados para uso con luz solar como tambien para aquellas aplicaciones
en las gue la degradacion controlada es el resultado deseado. Em cuanto a
degradacion por microcrganismos existen numerocsos estudios realizados con
hongos v bacterias especificos. La degradacion de los plasticos sintéticos en la
naturaleza es un procesc muy lento gue lleva entre cien v mil anos e involucra la
accion sinergica de factores ambientales y microorganismos.

En el presente frabajo se ulilizarcn microorganismos obtenides del humus de
lombriz en su forma solida y liquida, para evaluar la degradabilidad del compuesto
elaborado a partir de LOPE/Almidon.

Seccion Experimental

Se preparo almidon termoplastico (TPS) con cada uno de los diferentes tipos de
almidon, mezclando 65% almidon y 35% glicerol. Se elaboraron las probetas
LDPEMPS con una concentracion de 50/50 acorde con las medidas establecidas
en la norma ASTM DE3E (Figura 1).

- ,-r'l I'- -

Flgura 1. Probetas de LOPE, LOPEMalz, LDPE/Mango, LDPEPapa.

Se sometieron las probetas a la camara de radiacion UV a 254 nm por un lapso de
15 dias. Transcurmido el tiempo de pre-tratamientc se realizo la obtencion de
microorganismos, preparando un medio de crecimiento especial de macro y micro
elementos, siendo el LDPE la unica fuente de carbono necesario para el crecimiento
de los mismos, incubandose dicho medio a temperatura ambiente (26°C) durante
30 dias (Meza, 2013).

Transcurmido el tempo de adaptacion se tomod una alicucta y se transvaso a nuevos
matraces completando un wvolumen de 250 mlL. Posteriorments se sometieron las
probetas de LDPE/falmidon al medio de crecimiento de los diferentes tratamientos,
con etiguetas para su identificacion como se muestra en la Figura 2.
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on los diferentes tipos de humus.

| 1
LY i 1
Figura 2.- Blodegradabllidad de las probstas ¢

Fara llevar a cabo las caractenzaciones se uiilizaron los siguientes eguipos:

Evaluacion de la degradacicn por perdida de peso

Balanza analitica, marca Ohaus, con sensibilidad de 0.0001 g. Vemier digital marca
ULTRATECH.

Evaluacion de la degradacicn por FTIR

Las prusbas de Especitroscopia de Inframojo con Transformada de Founer se
realizaron en la Division de Estudios de Posgrado e Investigacion del Instituto

Tecnologico de Zacatepec. Las muesiras se caracterizaron en un espectrofotometro
de imframojo con fransformada de Founer marca PerkinElmer Spectrum Two con

software Spectrum al término de los 30 dias de experimentacion.

Evaluacion de la degradacicn por microscopia optica

Las Microscopias ifllp-t'u::a de las muestras, se realizaron en la Division de Estudios
de Posgrade e Investigacion del Instituto Tecnologico de Zacatepec, las morfologias
de las peliculas se analizaron en un Microscopio Optico marca ABBE MPTD1
Maodelo ¥.J-2018, utilizando magnificaciones de 10X con una camara adaptada WIF|
CAMERA EYEFIECE la aplicacion UCAM PLUS APP.

Analisis estadistico
Para el analisis del experimento se utilizd el software estadistico Minitab Version 18.

Resultados y Discusion

Evaluacion de la degradacion por perdida de peso

Se fomo ef peso inicial y final de cada una de las probetas gue fueron somefidaz a
radiacion denfro de Ia camara UV durante 15 dias, las cuales mosiaron una
disminucion en peso con ésfe pre-frafamiento.

En la Figura 3 se muesira la perdida de peso gque sufrieron las probefas elaboradas

con LDPEAImidon despues de estar sometidas en el sistema de biodegradacion,
siendo las elaboradas con LDPE/AImidon de papa quienes mosiraron wila mayor
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perdida de peso al final de la experimentacion con respecio a los ofros hipos de

155N Mo, 2534485

afmidan.
DIFERENCIA EN EL PORCENTAJE DE FERMMDA DE PESO
23
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Flgura 3.- &raflca de pérdida ds peso de los difersntes tipos de almldén después de

TIPD DE ALMIDOMN

blodegradacion.
Tabla 1.- Tabla ANCWA para el analisis del exparimenta.
Analysis of Varianoe

Saurce OF fidj 55 Adj M5 Fialue P-Value
Almiddn 2 0.0610232 0.030511 12.21 0,000
Tiempo radiacidn 1 0.004743 0.004743 1.90 0.173
Hurmus 1 0.011725 0.011725 4.69 0034

Error 67| 0167355 0.00245E

Lack-af-Fit 7 0.008841 0001263 0.48 0.847

Pure Error G| 0158514 0.002642

Tkl 71| 0244846

Se analizaron los datos [Tabla 1)

Ewvaluacion de la degradacion por FTIR

El analisis mediante FTIR permite caracterizar la estructura quimica a través de la

obtenidos en el ANOWVA de 3 faciores, con wun
nivel de significancia o=0.05, con lo cual se determind que de los 3 factores
considerados, el factor Tipo de almidon (A) y Tipo de humus (C) tienen influencia
significativa en la degradacion del material compuesto LDPE/Almidon.

identificacion de los grupes funcionales presentes en cada muestra analizada.

La Figura 4 muestra las sefiales caracteristicas de los grupos funcionales presentes
en el LDPE, estiramiento de CTH:2 en el rango de 3000-2800 cmi™, flexion tijera del
CHzen & rango de 1400-1500 cm™ y movimiento alternado del CHzentre 720-740

cml,
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Flgura 4.- Eapaciro FTIR de las probsias slaboradas da LOPEAIm lden.

Ademas aparece una banda en 1700 cm™ caracteristica del grupo carbonilo (C=0),
unicamente para el compuesto elaborado con almidon de mango, lo que podria

imdicar que las temperaturas utilizadas para realizar el compuesto de LOFE/Mango
estan propiciando un proceso de caramelizacion de la glucosa presente en el

almidon de mango.
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Flgurs 5.- Ezpaciras FTIR da las probstas LOPEMAImMbGSN despuss da scpaslclon &n la

c-amara Uv.

Como se muestra en la Figura 5 se siguen cbservando los picos caracteristicos
comespondientes al LDPE; adicionalmente se aprecia en todos los tipos de almidan
la aparicion del grupo carbonilo (C=0) el cual es resultado de la fotodegradacion

por LN,
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Flgura &.- Espectros FTIR de |as probetas LDPEMAIMISGN despuss de slsiema de biodegradaclan.

La Figura & muestra los espectros cbtenidos de las probetas gue fusron sometidas
al sistema de biodegradacion, con los cuales se pudo comprobar la biodegradacion
con la desaparicion del pico caracteristico del grupo carbonilo, mismo que es
metabolizado por accion enzimatica de los microorganismos presentes en los
humus utilizados (Acufia, 2017).

Evaluacion de |la degradacion por microscopia optica.
El ensayo de microscopia optica se realizo con las probetas que se fracturaron en
las pruebas de tension.

Figura 7.- Imagenss tomadas con micrescoplo optico a 10X del LDPE puro &) Antas y B)
Después da radlacion UV,

En la Figura 7 s pusde obsersar la probeta elaborada de LDPE puro, antes y
despues de estar sometido a radiacion UV, el cual presenta una superficie lisa y
posteromente se viswalizan grietas como resultado del pre-tratamiento. Las
Figuras 8, @ y 10 muestran la superficie de las probetas elaboradas con LDPEMaiz,
Mango v Papa respectivamente, antes y despues de radiacion UV, posteromente
después de estar sometidas al sistema de biodegradacion, en todas las muestras
se puede apreciar la presencia de concentraciones de almidon; despues de la
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exposicion UV se nota un cambio en la superficie, la cual presenta un aspecto
rugoso; por ultmo, después de estar expuestas dentro del sistema de
biodegradacion se observan huecos y espacios que indican que se llevo a cabo la
biodegradacion por los microorganismos presentes en los humus.

Figura 8.- iImagenes tomadas con microscopio optico a 10X del LDPE/Malz, A) Antes,
B) Después de radiacion y C) Después de exposicion al sistama de blodegradacion.

Figura 9.- Imagenes tomadas con microscoplo optico a 10X del LDPE/Mango A) Antes,
B) Después de radiacion y C) Después de axposicion al sistema de blodegradacion.

Flgura 10.- Imagsenses tomadas con microscoplo optico a 10X dsl LDPE/Papa A) Antes,
B) Después de radiaclon y C) Después de exposiclon al sistema de blodegradacion.

Conclusiones

Con los resultados obtenidos mediante las diferentes técnicas es posible concluir lo
siguiente: El pre-tratamiento de radiacion UV induce a una péerdida de peso en las
probetas elaboradas de LDPE/Almidon. Dependiendo el tipo de almidon varia el
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porcentaje de peso perdido después del pre-tratamiento de radiacion UV vy despues
de estar sometidas estas al sistema de biodegradacion. Mediante la caracterizacion
por FTIR se pudo comprobar la aparicion del grupo carbonile como resultado del
pre-tratamiento de radiacion UV y la desaparicion del mismo despues de estar
expuesto &l material en el sistema de biodegradacion lo que significa que los
microorganismos presentes en los humus utilizados lo estin metabolizando
mediante enzimas. En las micrografias se puede observar gque la mezcla
LDPE/Almidon no llegd a ser completamente homogénea para ningun tipo de
almidén debido a la naturaleza distinta de los 2 componentes, tambien se
observaron los cambios sufridos en las superficies con los tratamientos de radiacion
UV y el sistemna de biodegradacion. Con el analisis de los datos (Tabla 1) obtenidos
en el ANOWVA de 3 factores, con un nivel de significancia a=0.05, se concluye que
de los 3 factores considerados, &l factor Tipo de almidon (A) y Tipo de humus (C)
tienen influencia significativa en la degradacion del material compuesto
LDPE/Almidon
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