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RESUMEN

Este trabajo abordé el estudio de la biodegradacion de cuatro tipos de bolsas oxo-
biodegradables simulando las condiciones ambientales de temperatura y humedad del
Relleno sanitario “El Inga” ubicado en la parroquia Pintag perteneciente a la

provincia de Pichincha canton Quito.

Para iniciar el estudio se realizo la investigacion de los centros comerciales ubicados
en Quito para escoger las bolsas plasticas de mayor uso para la venta de sus
productos, las muestras escogidas fueron sometidas a un proceso de degradacion a
través de la exposicion a rayos solares y condiciones ambientales de Quito por un
periodo de dos meses, luego pasaron a un proceso de biodegradacion colocandolas
por tres meses dentro de un biorreactor el cual simul6 el disefio y condiciones del
Relleno sanitario antes mencionado. A lo largo de la experimentacion se analizo la
degradacion de las muestras mediante metodologias para la cuantificacion de peso,
espesor (propiedades fisicas), tension (propiedades mecanicas); calorimetria

diferencial de barrido y espectroscopia de infrarrojo.

Al final del estudio se observé que la mayoria de las muestras se volvieron opacas;
en cuanto a los resultados de los anélisis antes mencionados se observo una variacion
de peso y espesor similar en la mayoria de las muestras, en la prueba de tension los
resultados demostraron que las muestras al final de la experimentacion disminuyeron
su resistencia inicial y mediante el analisis de los espectros FT-IR se encontrd que en
dos de las muestras estudiadas aparecid la banda de absorcion de grupos carbonilos

que indica el inici6 de la degradacion.



ABSTRACT

This work aboards the study of biodegradation of four types of oxo - biodegradable
bags simulating the environmental conditions of temperature and humidity Landfill
"El Inga™ located in Pintag, belonging to the province of Pichincha, Quito.

To star the study, research was conducted the shopping centers located in Quito to
choose the most used plastic bags to sell their products, selected samples were
subjected to a process of degradation through exposure to sunlight and environmental
conditions in Quito for two months, then passed to a process of biodegradation
placing for three months inside the biorreactor which simulated the design and
conditions the land fill above mentioned. Throughout the experimentation the
biodegradation process of the samples analyzed through methodologies for
quantifying by weight, thickness (physical properties), stress (mechanical
properties); Differential scanning calorimetry and infrared spectroscopy.

At the end of the study it was observed that most of the samples were opaque; as to
the results of the above analysis, a variation of similar weight and thickness was
observed in the majority of samples, in the stress test results showed that the samples
at the end of the experiment decreased their initial resistance and by analyzing the
FT-IR spectrum it was found that in two of the samples studied the absorption band

of carbonyl groups indicating began a process of degradation appeared.



INTRODUCCION

Desde tiempos antiguos ha existido el intercambio de bienes, al principio era muy
rudimentario pero con el paso de los afos ha ido evolucionando e incrementando por
esto, se ha visto la necesidad de generar algo que ayude a los consumidores tanto a
guardar como a transportar los productos adquiridos los cuales van desde bolsas de
papel hasta plastico. La materia prima de las bolsas plasticas es el polietileno que es
uno de los plasticos mas utilizados por tanto, estudios demuestran que el 20% del
volumen total de desechos producidos en una ciudad es plastico (Mondragon, Pefia,
Sanchez, & Arbelaez, 2005, p. 54).

Las bolsas plasticas tienen un sin namero de beneficios pero al ser utilizadas de una
manera no apropiada podria afectar el lugar, contaminando agua y suelo. En los
altimos afios en el Ecuador, como a nivel mundial, el uso de las bolsas plasticas ha
ido incrementando debido a que son muy utiles y su distribucion es gratuita
exceptuando algunos paises en los cuales si se ha prohibido su produccion y
distribucién (Diario EIl Universo, 2009) este aumento ocasiona que el manejo integral
de residuos sélidos urbanos en cada una de las ciudades se vea afectado por el
colapso de los rellenos sanitarios ya que al aumentar el volumen de la produccion per
capita (PPC) se necesita que se ubiquen areas mas grandes para la disposicion de los
desechos disminuyendo el espacio vital para los seres vivos (Mondragon et al. 2005,
p. 54).

Segun la Empresa Publica Metropolitana de Gestion Integral de Residuos Sélidos
(EMGIRS-EP) al Relleno sanitario “El Inga” ingresa diariamente un 15,5 % de
plastico siendo el segundo porcentaje mas alto de residuos generados por lo cual el
tema del cuidado ambiental por contaminacién de plasticos es primordial y esto ha
llevado a las autoridades competentes a realizar campafias para la disminucion del
consumo y el aumento del porcentaje de reciclaje y reutilizacion de bolsas y otros
productos plasticos, debido a esto se ve la importancia de la realizacion de estudios
de biodegradacion los cuales ayudaran al hallazgo de nuevos productos que
satisfagan de la misma manera las necesidades de los consumidores, pero sean

amigables con el medio ambiente también permitiran a las empresas fabricantes el



control de sus productos oxo-biodegradables que ya estan siendo utilizados en el

mercado.

Dentro de los objetivos del trabajo estd el muestreo - seleccion de bolsas plasticas
oxo-biodegradables y el estudio de la degradacién de cuatro tipos de bolsas oxo-
biodegradables empleadas en la venta de productos en Quito, utilizando tierra
compostable fresca, fresca mas aireacion y madura, simulando condiciones

ambientales de humedad y temperatura del Relleno sanitario antes mencionado.



CAPITULO 1
REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1 Polimeros

“Un polimero es una molécula grande constituida mediante el enlace de unidades
repetidas de moléculas pequenas llamadas monomeros” (Yurkanis, 2007, p. 125),
esta unién se conoce como polimerizacién, asi por ejemplo el gas etileno es un
hidrocarburo no saturado (Freire, 1970, p. 146,147) y al tener una polimerizacion a
altas presiones como se observa en la figura 1 produce un material flexible, con el

que se fabrican bolsas plasticas.

H H H H
n \ / catalizador | |
C—=—1<C —C — C—
/N |
H H "
- Etileno o eteno - - Polietileno -

Figura 1. Polimerizacion del etileno
n representa un nimero muy grande de moléculas de etileno unidas
Fuente: (Cardenas & Gélvez, 1999, p. 143)

La palabra polimero viene de las raices griegas poli, que significa muchos y mero
que significa partes. Los polimeros tienen propiedades distintas a los monémeros
que los originan, por ejemplo el etileno es un gas y es la unidad monomérica que da

origen al polietileno (Gutiérrez, Lopez, Arellano, & Ochoa, 2009, p. 385).

Los polimeros tienen caracteristicas como:

o Poseen enlaces covalentes que toman el nombre de reticulaciones, mientras

mayor sea el nimero de enlaces el polimero es mas rigido.



o La cristalinidad disminuye mientras las ramificaciones del polimero aumentan,
ya que las ramificaciones impiden la alineacion de las cadenas del polimero (Brown
& Cowan, 1991, p. 365,367).

Los polimeros de acuerdo a su naturaleza se clasifican en:

o Naturales: se los conoce como biomoléculas y estan presentes en los seres
vivos. En esta clasificacion se cita al: Acido Desoxirribonucleico (ADN), Acido
Ribonucleico (ARN), aceites, grasas, etc. (Gutiérrez et al. 2009, p. 386).

o Artificiales: estos polimeros se obtienen mediante la alteracion de ciertos

polimeros naturales en base a procesos quimicos.

o Sintéticos: se obtienen a partir de la polimerizacion de materias primas que
presentan un peso molecular bajo, por ejemplo el polietileno y otros polimeros
(Ysacura, Labrador, & Crespo, 2009, p. 78).

Las bolsas de plastico pueden estar fabricadas de: polietileno de baja densidad,

polietileno de alta densidad o polipropileno.

El polietileno (PE) se obtiene a partir del monomero etileno o eteno cuando
polimerizan las moléculas de etileno estas se unen por medio de los dobles enlaces,
formando largas cadenas de varios miles de atomos de carbono conteniendo enlaces
simples entre si (Groover, 1997, p. 187,202). Las caracteristicas mas relevantes del
PE son:

o Incoloro, opaco, inodoro e inocuo

o Fisiol6gicamente permite el uso en contacto con alimentos

o Bajo grado de cristalinidad

o Temperatura maxima de trabajo: LDPE — 80°C, HDPE — 95°C

o Resistente a acidos, alcohol, aceite (Liberati, 2008, p. 88).



El polietileno se clasifica en:

o Alta densidad (HDPE): tiene una estructura larga con caracteristica lineal
como se observa en la figura 2, una alta cristalinidad y resistencia mecanica. Este
tipo de polietileno tiene una densidad entre 0.94 — 0.96 g/cm®. Se lo utiliza para
fabricar botellas, tubos, recipientes, tanques (Groover, 1997, p. 202); (Liberati, 2008,
p. 89).

Figura 2. Estructura del HDPE
Fuente: (Liberati, 2008, p. 89)

o Baja densidad (LDPE): la densidad esta entre 0.92 — 0.94 g/cm®. Posee una
estructura que contiene cadenas ramificadas como se observa en la figura 3, y esto
hace que tenga una cristalinidad baja y por tanto la resistencia mecanica serd menor
comparado con el polietileno de alta densidad. Se puede fabricar a base de este
polietileno bolsas plasticas, recubrimiento para alambres, entre otros (Groover, 1997,
p. 202); (Liberati, 2008, p. 89).

Figura 3. Estructura del LDPE
Fuente: (Liberati, 2008, p. 89)

o Con enlaces cruzados (CLPE): posee mas enlaces cruzados en las cadenas de
polimero, esto ocasiona que sea altamente rigido e inflexible como se observa en la
figura 4. Se pueden fabricar: tapas de botellas, alfombras, redes de pesca, etc.
(Gutiérrez et al. 2009, p. 389); (Kotz, Treichel, & Weaver, 2005, p. 456).
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Figura 4. Estructura del CLPE
Fuente: (Kotz et al. 2005, p. 457)

1.1.1 Metodologias utilizadas para cuantificar polimeros.
Las propiedades fisicas de los materiales poliméricos cambian en gran medida en
funcion de la temperatura, y no todos los polimeros responden de igual forma ante un
estimulo de calor, asi se tiene que los polimeros lineales (termoplasticos) formados
por cadenas poliméricas dispuestas en forma de ovillo con uniones débiles entre ellas
experimentan cambios importantes, mientras que los polimeros reticulares
(termoestables) no son sensibles a la temperatura por presentar estructuras

tridimensionales (Gimeno, Parres, Garcia, & Lopez, 2004, p. 34).

1.1.1.1 Cuantificacion de peso.
Se define a la masa como una propiedad intrinseca del objeto en estudio, la cantidad
de materia de este es invariable, en cuanto al peso, es una fuerza que tiene accion
sobre el objeto la cual varia segun la ubicacién del objeto, este se define como masa
por gravedad y como la gravedad en la Tierra es la misma para todos los cuerpos se
puede decir que el peso es proporcional a la masa (Skoog, West, Holler, & Crouch,
2001, p. 9); (Tipler & Gene, 2003, p. 65).

1.1.1.2 Cuantificacion de espesor.
Es el “grosor de un solido” (Real Academia Espafiola, 2001, p. 662) en este caso de

las bolsas plasticas.



1.1.1.3 Calorimetria diferencial de barrido.
Esta metodologia también es conocida como DSC por su nombre en inglés
“Differential Scanning Calorimetry” (Sabin, 2007, p. 75), “consiste en proporcionar
un flujo de calor, a velocidad constante, a la muestra y a un material de referencia de
composicién conocida que se sabe que no sufre cambios en el intervalo de
temperaturas en que se van a hacerse las determinaciones” (Martinez, Andrés,
Chiralt, & Fito, 1998, p. 229).

Un calorimetro diferencial de barrido cuantifica la variacién entre el flujo de calor
suministrado a una muestra en estudio y una referencia, las dos expuestas a las

mismas condiciones de variacion de temperatura como se muestra en la figura 5.
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Figura 5. Esquema de los componentes de un equipo DSC
Fuente: (Montero, 2010, p. 39)




En la figura 6, se presenta el termograma del PET (polimero) que reporta el anélisis
de DSC.
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Figura 6. Termograma de un polimero con sus diferentes transiciones térmicas
Fuente: (Hernandez, 2006, p. 17)

1.1.1.4 Espectroscopia de infrarrojo.
Es un método analitico que utiliza la region infrarroja, la cual puede ser absorbida
por las moléculas de la muestra que se esta analizando y por la accion de esta energia
la molécula vibra, la vibracion que va a sufrir la muestra va a depender de la rigidez
de sus enlaces. Con este método se obtiene un espectro el cual da como resultado
picos de longitudes de onda de la radiacion absorbida, los cuales representan
compuestos que forman parte de la muestra analizada (Atkins & Jones, 2006, p. 84).
En la figura 7, se muestra el funcionamiento de un equipo de espectroscopia de

infrarrojo.
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Figura 7. Funcionamiento de un espectrometro de infrarrojo
Fuente: (Sierra, Pérez, Gmez, & Morante, 2010, p. 79)

La espectroscopia de infrarrojo se caracteriza por presentar un espectro de infrarrojo
con los valores de longitud de onda (1) o de frecuencia (cm™) frente a los valores de

porcentaje de transmitancia (%T), cuando un compuesto con una longitud dada

absorbe la radiacion IR esto ocasiona que la transmitancia (%T) descienda y esto se

grafica en el espectro infrarrojo formando un pico como se muestra en la figura 8 o

banda de absorcion que corresponden a los grupos funcionales (Castellanos &

Villamizar, 2013, p. 30).




Numero de Ondas (cm-1)

Figura 8. Espectro FT-IR de pelicula plastica biodegradable.
Fuente: (Mendoza & Velilla, 2011, p. 48)

En la zona del espectro comprendida en el rango de 4000 a 1200 cm-* se observan
bandas de grupos funcionales de compuestos organicos, mientras que en la zona de
un rango menor a 1600 cm-1 se encuentran algunas vibraciones de tensién que son

tipicas de enlaces sencillos (Pine, Hendrickson, Cram, & Hammond, 1982, p. 171).

1.1.1.3 Prueba de tension.

Esta prueba se la realiza para analizar propiedades mecanicas como la tenacidad,
ductilidad, resistencia. Se realiza poniendo una carga en la muestra con lo cual se
empieza a notar una deformacion, la muestra sigue con un estiramiento hasta que es
descargada, si la muestra es cargada mas alla de su resistencia va a llegar al punto de
ruptura como se observa en la figura 9. La energia total absorbida por la muestra
hasta que llega a la ruptura es la energia de traccion a la ruptura (Kalpakjian &
Schmid, 2002, p. 56); (ASTM, 2008, p. 2).
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Figura 9. Aumento de carga (Muestra tipica de seccion circular para el ensayo de

tension — deformacion)
Fuente: (Medina, 2009, p. 1)

1.2  Plésticos

Plastico proviene de la palabra griega plastikos, que significa susceptible de ser
modelado o moldeado. Los plasticos son polimeros de elevado peso molecular, estan
compuestos de macromoléculas que contienen especificamente carbono, su
caracteristica sobresaliente es su plasticidad de ella se deriva su nombre, esta
caracteristica permite que sea moldeado en su fabricacidn por tanto se puede elaborar

bolsas, vasos, recipientes, etc. (Cornish, 1997, p. 9).

Los plasticos se caracterizan por:

o No tener una buena conductividad térmica

o Bajo peso

o Costo bajo

. Soportan grandes pesos sin romperse

o Ciertos plasticos pierden su color en presencia de rayos UV (Castilla, 2007, p.
35,92).

Los plasticos se clasifican en:
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o Termoplésticos: son plasticos que al estar en contacto con calor se vuelven
blandos permitiendo su moldeo y al enfriarse se endurecen como se observa en la
figura 10, estos son polimeros de cadenas largas, las cuales pueden ser lineales o
ramificadas como se muestra en la figura 11, estos plasticos pueden ser reciclados ya
que al exponerlo nuevamente al calor se pueden moldear nuevamente por ejemplo el
PE, polipropileno, poliestireno (Gutiérrez et al. 2009, p. 393); (Kotz et al. 2005, p.
505).

_

TERMOPLASTICO + CALOR + PRESION = CAMBIO DE FORMA

Figura 10. Naturaleza de los termoplasticos
Fuente: (Cornish, 1997, p. 22)

Cadena larga
ramificada

Cadena larga
lineal

Figura 11. Estructura de un polimero termoplastico
Fuente: (Garcia, Navarro, Gomez, & Agueda, 2004, p. 93)
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o Termofijos: mientras se van formando estos plasticos se forman redes de
enlaces en varias direcciones lo que hace que se forme una sola molécula grande
como se observa en la figura 12, es decir que al terminar su proceso de fabricacién
toma una forma rigida y ésta es muy dificil de fundir nuevamente, no se ablanda,
como se observa en la figura 13, ya que si se lo hiciera el material se quemaria o
deformaria. Un ejemplo de estos plasticos son las resinas fendlicas, viniléster
(Gutiérrez et al. 2009, p. 393); (Kotz et al. 2005, p. 505).

Figura 12. Estructura de un polimero termofijo
Fuente: (Garcia et al. 2004, p. 96)

(TERMOF1JO + CATALIZADOR) + CALOR + PRESION = LA MISMA FORMA

Figura 13. Naturaleza de los termofijos
Fuente: (Cornish, 1997, p. 23)
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e Elastomeros: son plasticos con enlaces entrecruzados, lo que permite que
tenga una alta elasticidad, es decir que su estructura permite que luego de ser
deformado al quitar la tension va a volver a su forma original, estos plasticos
se caracterizan porque pueden deformarse hasta 8 veces su longitud original
sin sufrir ningln cambio en su estructura como se observa en la figura 14. Un

ejemplo de estos elastomeros son el polibutadieno y el caucho natural

(Gutiérrez et al. 2009, p. 392); (Kotz et al. 2005, p. 506).

1.2.1

La produccion de bolsas plasticas va a comenzar por la extrusion, aqui se va a
generar una pelicula de plastico a partir de la materia prima que es el polietileno
como se observa en la figura 15, se realiza un estiramiento vertical y un soplado en
sentido transversal para obtener un globo de plastico luego va a pasar por la maquina
de sellado, la cual consta de rodillos, luego de esto ingresa a una maquina de cortado
la cual posee una cuchilla caliente que hace un doble sellado a la funda plastica como
se observa en la figura 16, seguido de esto se realiza la impresion de disefios sobre la

funda, inmediatamente pasa por un control de calidad y finalmente se almacena

RN

e -

g,-....-.‘rz.ﬁ«w-ws- %v-"ﬁﬁ“—‘sy
) o Y

S ¢
S e )

Figura 14. Estructura de un polimero elastomero
Fuente: (Gutiérrez et al. 2009, p. 392)

Fabricacion de bolsas plasticas.

(Garzon, 2000, p. 28); (Paraiso S.A, 2006).
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[MATERIA PRIMA |

Figura 15. Proceso de extrusion
Fuente: (Verdugo, 2010, p. 7)

Figura 16. Proceso de corte y sellado
Fuente: (Naranjo, 2008, p. 29)
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Dentro de la fabricacion de las bolsas plasticas se les agrega aditivos como los

siguientes:

o Estabilizantes: este aditivo se lo utiliza para que el polimero tenga mas

resistencia al calor, tiempo, rayos UV, etc.

o Plastificantes: al mezclarse con el polimero este aditivo hace que los enlaces
secundarios entre las moléculas vayan disminuyendo por lo tanto se obtiene un

polimero més suave y flexible.

o Colorantes: estos aditivos pueden ser naturales como pigmentos y artificiales
como tintes, estos permiten que tenga una variedad de colores en las bolsas
plésticas. (Kalpakjian & Schmid, 2002, p. 190,191); (Elias & Jurado, 2012, p.
1003,1004).

1.3  Biodegradabilidad

El uso de bolsas plasticas ha ido deteriorando el medio ambiente a través de los afios,
ya que para su fabricacion se requiere de sustancias derivadas del petrdleo y grandes
cantidades de energia las cuales pueden demorar mas de medio siglo en degradarse
(Camara de diputados de Chile, 2009, p. 1).

La degradacion es un cambio en la cadena principal de la estructura quimica del
polimero, cambiando sus propiedades fisicas y su apariencia; mientras que la
biodegradacion fragmenta el plastico en pequefios pedazos de un peso molecular
menor al original por accion de varios elementos como por ejemplo los
microorganismos, esto se da cuando los plasticos estdn expuestos en condiciones
adecuadas como: temperatura, humedad, oxigeno, pH; en el caso de la
fotodegradacion sucede el mismo proceso pero con accion de la luz (ASTM, 2008, p.
5); (Pancorbo, 2011, p. 438).

1.3.1 Tipos de plasticos segun su degradabilidad.

Las bolsas con aditivos pro-degradacion son polimeros a los cuales se les ha afiadido

aditivos que permiten su degradacion en menor tiempo y las bolsas degradables son

16



elaboradas con productos 100% degradables. De acuerdo con lo antes mencionado se

clasifican en:

o Degradables: este tipo de plasticos fue disefiado para que al estar bajo
condiciones ambientales especificas su estructura quimica vaya cambiando y

disminuyendo algunas de sus propiedades intrinsecas (ASTM, 2008, p. 5).

o Biodegradables: también conocido como biopolimeros, este plastico va a
iniciar una accién de depolimerizacion de sus macromoléculas bajo condiciones
ambientales adecuadas como temperatura, oxigeno, pH, etc. y por la intervencion de
microorganismo de origen natural, como bacterias, hongos y algas, dando como
resultado pedazos pequefios con un peso molecular menor al inicial (ASTM, 2008, p.
5); (Costa, 2005, p. 440). Hay plasticos biodegradables que se han fabricado a partir

de materias primas como:

o Almidon: la materia prima que se utiliza en este tipo de plasticos es el
almidén del maiz, papa, arroz, se parte de almidén en polvo luego esto se
hace un liquido pegajoso y los siguientes pasos son iguales a la fabricacion
de las bolsas de plastico convencionales, uno de los méas conocidos es el
PLA (Acido Polilactico).

o Lacticos: para fabricar este tipo de plastico se empieza con el acido

lactico que se obtiene del proceso de fermentacion del forraje.

o Fermentacién de azucares: aqui se afiade acidos organicos a los
azucares los cuales forman un polimero rigido que luego sometido a un
proceso se obtiene la materia prima para fabricar la funda (Kalpakjian &
Schmid, 2002, p. 196).

o Oxo-biodegradables: son oxo-biodegradables porque en su fabricacion se les
aflade un aditivo pro-oxidante. Su degradacion se va a ver evidenciada en varias
etapas, se inicia con la exposicion a radiacion UV (luz solar), tension mecanica y

calor, luego de esto se va a iniciar con la degradacion oxidativa, esta tecnologia
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funciona con la rotura de los enlaces carbono-carbono con la presencia de los
factores antes mencionados se van a formar radicales libres, y el peso molecular va a
disminuir, esto hace que el plastico desarrolle caracteristicas hidrofobas lo cual
permite que se inicie la degradacién con microorganismos (Fiorentino, 2009, p. 19);
(Quirdz, Cadena, Sinche, Chango, & Aldas, 2009, p. 180).

o Fotodegradables: este tipo de plastico sufre una depolimerizacién en sus
macromoléculas por accion de la luz natural — radiacion ultravioleta ya que fue
fabricado con un aditivo que posee sustancias fotosensibles y esto ayuda a que las
cadenas moleculares se desintegren y por lo tanto el peso molecular del polimero
disminuye (Ramos & Ramos C, 2005, p. 320,321); (Costa, 2005, p. 440).

1.4 Relleno sanitario de Quito (El Inga)

Los plésticos desde su descubrimiento en la revolucion industrial se han convertido
en parte integral de nuestra vida cotidiana, sufriendo cambios continuos para crear
nuevos productos que satisfagan las necesidades de los consumidores (Gimeno et al.
2004, p. 49), esta necesidad ha generado la proliferacion de este tipo de productos
que se desechan en un plazo corto como sefiala la PPC de la ciudad de Quito y la

generacion de plasticos respectivo sefialado en la tabla 1.

18



Tabla 1. Disposicion final de residuos sélidos

Tipo de

Disposicion final

] ) o Ubicacidn del Area PPC Generacion cantonal de de RSU Generacion de
Canton disposicion Nombre o . . .
final Relleno sanitario total (kg/hb.dia) RSU (ton/dia) recolectada pléstico (%)
ina
(ton/dia)
516072 | 9967772
Relleno
Quito o El Inga coordena | coordena 0.73 1687.5 1700 ** 17
sanitario
das UTM | das UTM

Nota: ** 1700 TON/DIA mas la cantidad variable que ingresa del Municipio de Rumifiahui
UTM Universal Transversal de Mercator

Fuente: (MAE, 2012)
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El desecho casi inmediato de los diferentes plasticos ha incrementado el problema de
las municipalidades y el tratamiento o confinamiento de estos desechos,
convirtiéndose en un problema econémico, social y ambiental; ademéas de constituir
un problema de contaminacion en tierra y agua por falta de una cultura ambiental de
la ciudadania como muestra la figura 17 (INEC, 2012).

HOGARES QUE BOTAN LABASURAEN LA CALLE
NIVEL PROVINCIAL

Esmeradas

Hogares que botan la
basura en la calle

[ ]asw-aam

|:| 8.5% - 15.3%
I s teem

[ R

- Zonas no delimitadas
|:| Sin Informacion

Fuenie ENEMOU MODULD BUENAS PRACTICAS AMBIENTALES, 2010

Figura 17. Hogares ecuatorianos que botan basura en la calle
Fuente: (INEC, 2012)
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Los residuos plasticos que llegaron al Relleno sanitario durante los Gltimos afios en
Quito han ido incrementando sustancialmente desde un 3% en el 2006 a 13,8% en el
2007 segun datos obtenidos por Empresa Publica Metropolitana de Aseo
(EMASEOQ); correspondiendo al tercer rubro mas importante de residuos
depositados; este fendmeno se debe a los habitos ambientales en los ecuatorianos
reportando que el 74% de hogares considera muy importante que un
electrodoméstico ahorre energia al momento de hacer una compra pero el 47,1% no
lleva nunca una bolsa o cesta propia al momento de hacer compras (figura 18 y
figura 19) segln lo estable las estadisticas del Instituto Nacional de Estadistica y
Censos (INEC, 2012).

El comportamiento de este tipo de residuos se repite a nivel internacional como
sefala (Frias, 1ze, & Gavilan, 2003, p. 75) y considerando que una bolsa pléstica por
tratarse de un polietileno de baja densidad se degradan en alrededor de 20 afios
(Duarte, 2010, p. 184); esta problematica ha generado que los consumidores
presionen a las industrias para que proporcionen al mercado productos amigables al
medio ambiente. Esta necesidad generd el lanzamiento de productos degradables y
con aditivos pro-degradacion que permiten un tiempo de degradacion de alrededor de

18 meses.
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HOGARES QUE LLEVAN LA BASURA EN FUNDA
NIVEL PROVINCIAL

o
‘ s
. o

Hogares que llevan la
basura en funda

- 205% - 206%
- Zonas no delimitadas
- Sin Informacian

Fugnte: ENEWDU MODULO BUEHAS PRACTICAS AMBIENTALES, 2011

Figura 18. Hogares ecuatorianos que llevan la basura en bolsa a nivel provincial
Fuente: (INEC, 2012)
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LASIFICACION DE DESECHOS EN LOS HOGARES

HOGARES QUE CLASIFICAN EL PLASTICO
NIVEL PROVINCIAL

[+ T
- &
o a
Hagares que clasifican

el plastico

[ Jom

[ ose-0m
I -5
| G
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|:| Sin Informacion

Fuente: ENEMDU MODULD BUENAS PRACTICAS AMBIENTALES, 2010

Figura 19. Hogares ecuatorianos que clasifican los plasticos
Fuente: (INEC, 2012)
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El Relleno sanitario “El Inga” tiene como finalidad tratar y disponer los residuos que
se producen en Quito de una forma técnica y controlada, minimizando los riesgos y
las afecciones sobre la sociedad y el ambiente. Estd ubicado en el Sector del Inga
Bajo perteneciente a la parroquia Pintag como se muestra en la figura 20, en la via
Pifo — Pintag a 45 Km de Quito; tiene una extension de 13 hectareas, a este relleno
Ilegan 1700 toneladas de basura diariamente, tomando en cuenta la cantidad variable
que ingresa por el Municipio de Rumifiahui, en la figura 21 se muestra el

funcionamiento del Relleno sanitario.
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Figura 20. Ubicacion Relleno sanitario “El Inga”
Fuente: (Diario La Hora, 2012)
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Figura 21. Esquema funcional del Relleno sanitario “El Inga”

Fuente: (Diario El Hoy, 2009)
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El relleno inici6 sus operaciones en el afio 2003 y tres zonas en las cuales se dispone
los residuos que llegan al lugar asi: Inga | contaba con 4 cubetas que funcionaron
desde el 2003 al 2007; Inga Il contaba con 2 cubetos que funcionaron desde el 2007
al 2012 e Inga Il cuenta con un cubeto de transicion hasta terminar la construccion y
operacion de esta zona. Cada uno de los cubetos utilizados para disposicion final de
los residuos son construidos considerando el manejo de aguas subterraneas, facilidad

de operacion, manejo de lixiviados y extraccién de biogas.

El Relleno sanitario El Inga, cuenta con un sistema de control de ingreso de los
desechos urbanos y no peligrosos, preparacion del sitio de disposicién final evitando
capas intermedias de tierra y procurando una correcta compactacion de los desechos
para evitar inestabilidad de la celda y la cobertura final de la celda utilizando
tractores y retroexcavadoras que colocan una capa de 35 cm de tierra y la colocacion

de una cobertura final de una terraza.

Segun el Instituto Nacional de Meteorologia e Hidrologia (INAMHI) algunas de las
caracteristicas climaticas del lugar son: temperatura promedio de la zona es de 15,5
°C, la humedad relativa esta entre 63 y 81% Yy velocidad del viento varia entre 0,6 y

5,2 m/s. El relleno tiene un suelo predominante limoso limo — arenoso.

En el relleno se opera los 365 dias al afio 24 horas al dia, el personal trabaja por
turnos, 10 personas en la parte del Relleno sanitario; 4 en lixiviados y 2 en la parte de
fiscalizacion. Existen 2 turnos de 12 horas para los que trabajan en la parte del

relleno y 8 horas para trabajo operativo.

1.4.1 Compost.
El compost es un material inodoro e inestable muy parecido al humus, el cual esta
cargado de microorganismos resultado de la descomposicion de una cantidad
considerable de residuos organicos (hojas de arboles, cascaras de frutas, verduras,
etc.) el cual se da gracias a condiciones adecuadas y varios tipos de

microorganismos, dependiendo de la madurez que alcance este se obtiene:

o Compost maduro: tiene un olor agradable y el volumen disminuye en

comparacion al inicial.

26



o Compost fresco: este presenta todavia residuos orgénicos y tiene una mayor
humedad que el compost maduro (Alcolea & Gonzélez, 2000, p. 15,35,36);
(Gershuny, 2011, p. 1,2); (Rodriguez & Cordova, 2006, p. 14).
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CAPITULO 2
METODOLOGIA

El proceso experimental de biodegradacién sigui6 la secuencia mostrada en la figura
22.

Seleccion de cadenas de ventas de productos en Quito

N\

Muestreo de bolsas oxo-biodegradables

N4

Estudio de la biodegradabilidad

Determinacién de las
cono_liciones
ambientales

Disefio y construccion Cuantificacion del
del biorreactor proceso de degradacion

Figura 22. Etapas de experimentacion
Elaborado por: Daniela Cadena

2.1  Seleccion de cadenas de venta de productos en Quito
El proceso empez6 con la identificacion de los limites de Quito, dividiendo en norte,
centro y sur; en cada uno de los sectores se identifico los diferentes centros de

expendio de productos, mediante busqueda de informacién en paginas web como:

o http://www.in-quito.com
o http://www.quitoadventure.com

o http://www.quito.com.ec
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Ademas, se realizd la busqueda de informacion en entidades publicas como la
Secretaria de Ambiente y el INEC.

Luego de realizar una investigacion general de los diferentes centros de expendio de
productos se efectud una visita in situ y se procedidé a levantar la informacion

respectiva de los tipos de bolsas que se utilizan en cada uno de ellos.

Se realiz6 la tabulacién de la informacidn recolectada y se seleccion6 las bolsas oxo-
biodegradables méas utilizadas en Quito, tomando en cuenta la informacién de las

grandes corporaciones del pais fabricantes de este tipo de material.

2.2 Muestreo de bolsas oxo-biodegradables

A partir de la informacion recopilada se determiné qué bolsas oxo-biodegradables
son las mas utilizadas y se procedio a recolectar cuatro diferentes tipos de dichas
bolsas. Las muestras seleccionadas se expusieron totalmente por dos meses a los
rayos solares tomando en cuenta la norma American Society for Testing and
Materials (ASTM) D 6954 — 04 “Guia estandar para la exposicion y prueba de
plésticos se degradan en el Medio Ambiente por una combinacion de oxidacion y
biodegradacion” (Ver anexo 1), para lo cual se cuantificd las precipitaciones,

temperatura y humedad relativa.

2.3  Estudio de biodegradabilidad

2.3.1 Determinacion de condiciones ambientales.
Los promedios de temperatura y humedad que se utilizaron para la experimentacion
fueron similares a los valores que reportaron las estaciones meteoroldgicas cercanas
al Relleno sanitario El Inga, segun la informacién recolectada en las siguientes

entidades publicas:

o Informacién del Ministerio del Ambiente (MAE),

o Anuarios meteorologicos del INAMHI de la estacion meteoroldgica La Tola
cddigo M002,

o Red de monitoreo de calidad de aire y meteorologia de la Secretaria del

Ambiente, estacion Tumbaco cddigo TUM.
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Con la informacion recolectada de los afios 2009 al 2011 se realizd una carta de
control mensual que incluyo el promedio de temperatura y humedad para lo cual se
tomé en cuenta las temperaturas maximas, minimas y promedios mensuales,
determinando los limites maximos y minimos de control que consideraron una y dos
desviaciones estandar, esta carta de control sirvié para determinar y controlar las

condiciones que fueron simuladas en el biorreactor.

2.3.2 Disefio y construccién del biorreactor.
Tomando en cuenta las caracteristicas y condiciones del Relleno sanitario El Inga se
realizd el disefio del biorreactor, el cual permiti6 visualizar la experimentacion, los
cambios generados y resistir las condiciones ambientales de experimentacion, por
esto se buscO materiales que favorecieran lo antes mencionado y ademas la

resistencia a la corrosion por exceso de humedad.

El tamafio del biorreactor dependio de la cantidad de muestras a degradar y se
dividio en tres secciones que permitieron experimentaciones en diferentes sustratos,
compost fresco, compost maduro, compost fresco mas aireacion, a las mismas

condiciones de humedad y temperatura.

Se coloco en cada division serpentines de calentamiento, que permitieron mantener
la temperatura promedio de experimentacion, ademas, de dispersores de agua que
mantuvieron la humedad promedio, estos dispositivos se encontraban conectados al
controlador de humedad y temperatura que ademas de reportar valores de humedad y
temperatura permitieron mantener las condiciones deseadas mediante la apertura de

valvulas y accionar de serpentines de calentamiento.

En el biorreactor se colocd una tapa hermética que no permitio la interferencia de las
condiciones ambientales externas, ademas estuvo provisto de tuberia en la parte
inferior para el drenaje de lixiviados generados. Cada division tuvo un lecho de grava
que permitié el drenaje adecuado de lixiviados evitando empozamiento, sobre cada
una de las capas de grava se colocé los serpentines de calentamiento protegiéndolos
de humedad excesiva, posteriormente se empez6 con la siembra de las muestras de

las bolsas oxo-biodegradables.
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En una de las celdas se coloc6 manguera que generO aireacion durante la
experimentacion, procurando que la distribucién de aire sea uniforme. La generacion
de aire se realiz6 con una bomba utilizada para airear peceras, la cual proporciono

flujos de aire continuos.

Al momento que estuvo construido totalmente el biorreactor se procedié a preparar
las muestras para poder enterrarlas en el mismo, primero se realizé el corte de la
franja que une las dos caras de la bolsa para que no exista alteracién en el momento
de realizar el pesaje seguido de esto se recortd las muestras con una dimension 12 x
12 cm para de ésta obtener las muestras que se utilizaran en cada prueba, también
para tener facil manipulacion y su disposicion en el biorreactor, en total se enterraron

108 muestras para la experimentacion.

2.3.3 Cuantificacion del proceso de degradacion.
Al final de cada mes las muestras que permanecieron en el biorreactor fueron

desenterradas para posteriormente someterlas a evaluacion de sus propiedades:

. Propiedades fisicas

Para la cuantificacion del peso se utiliz6 una balanza analitica marca Mettler Toledo,
modelo New Classic ML104 como se observa en la figura 23, para realizar la prueba
se procedio a colocar la muestra en el plato de la balanza se esperd hasta que se
estabilice los valores y se realizd tres mediciones con cuatro decimales a cada

muestra: frescas, expuestas y enterradas.
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Figura 23. Balanza Mettler Toledo
Imagen: Daniela Cadena

En la cuantificacion del espesor se utilizo un micrémetro marca Machines Inc,
modelo 549, previo al analisis se enceré el equipo, luego se levanté la barra movil
donde se introdujo la muestra y se cuantificd por diez ocasiones en lugares diferentes

cada una de las muestras a analizar.

. Propiedades mecanicas

Se utilizo ensayos de traccion bajo la norma ASTM 882 “Método estandar de prueba
para propiedades tensiles de laminas plasticas delgadas™ (Ver anexo 2) utilizando un
equipo Maquina universal de ensayos, para poder realizar esta prueba las muestras
fueron recortadas en probetas de 10 cm de largo y 1 cm de ancho como se observa en

la figura 24.
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Figura 24. Probetas para la prueba de tension
Imagen: Daniela Cadena

o Para la identificacion del material y seguimiento de la degradacion se utilizd
espectroscopia de infrarrojo, esta prueba se la realizé en el equipo FT-IR, marca
Perkin EImer, modelo BX como se observa en la figura 25, este equipo trabajo bajo

las siguientes caracteristicas:

a) Uso de interior

b) Temperatura ambientede5°Ca40°C

¢) Una humedad relativa ambiente maxima de 80% para temperaturas de

hasta 31 ° C, disminuyendo linealmente hasta 50% de humedad relativa
a40°C

d) Conexién a la red con fluctuaciones que no excedan de +10% del

voltaje nominal.

33



Figura 25. Equipo FT-IR utilizado para la prueba de espectroscopia infrarrojo
Imagen: Daniela Cadena

Tomando en cuenta la estructura del equipo FT-IR se recortd las muestras con
dimensiones 4 x 4 cm como se observa en la figura 26, para poder introducirla en el
mismo. Para empezar con el andlisis se configurd al equipo para que la lectura de las
muestras tenga su respectivo duplicado seguido de esto se realizd la lectura de un
blanco y luego se procedio a introducir la muestra recortada en el equipo y se inicio
con la lectura de las muestras frescas, muestras expuestas al sol y muestras

enterradas en el biorreactor, generando de cada una su espectro FT-IR.
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Figura 26. Tamafo de muestras para prueba espectroscopia de infrarrojo
Imagen: Daniela Cadena

Para obtener el espectro de las diferentes muestras, se ingreso al programa “FT-IR

SpectrumV2.00” siguiendo estos pasos:

1. Para la lectura del blanco no se coloca ninguna muestra en el equipo, se
selecciond INSTRUMENT ->Scanbackground y se guarda.

2. Para la lectura de cada una de las muestras, se coloco dentro del equipo
la muestra, se selecciond INSTRUMENT - ScanSample, se obtuvo la
curva de la muestra para que esta esté en transmitancia se selecciond
PROCESS—> Base line correction>Normalize->Smooth, con esta
curva se activé el icono PEAKS el cual coloco los valores en los picos

que aparecen en cada curva.

35



. Propiedades térmicas

Se analizé6 mediante la norma ASTM D 3418 “Métodos estdndar de prueba para
temperatura de transicion de polimeros por calorimetria diferencial de barrido” (Ver
anexo 3) utilizando un equipo calorimétrico diferencial de barrido marca Perkin
Elmer modelo DSC7, el cual realiza una prueba de calentamiento o enfriamiento a
condiciones controladas en una atmdsfera determinada, generando el siguiente perfil

de experimentacion:

a) Calentar desde 30°C hasta superar la temperatura de pico a un flujo de
10°C/min y mantener a esta temperatura por 10 min. Esta etapa se

realiza para borrar la historia térmica.

b) Enfriar hasta 50°C a una velocidad de 10°C/min.

c) Repetir el calentamiento y mantener por 10 min a una temperatura

superior a la temperatura de pico.

d) Repetir el enfriamiento a la velocidad antes indicada.

El analisis de los datos estadisticos se realizd utilizando el programa
STATGRAPHICS acompanado del programa EXCEL, este software consta con una
hoja de célculo similar a la de Excel como se observa en la figura 27, estos
programas ayudaron a realizar un analisis estadistico a los datos reportados a lo largo
de la experimentacion en cada una de las pruebas realizadas como el calculo de
medias, valores maximos y minimos, desviacion estandar, porcentaje del coeficiente

de variacion y comparacion entre las muestras.
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Figura 27. Pagina principal programa Statgraphics
Imagen: Daniela Cadena
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CAPITULO 3
RESULTADOS Y DISCUSION

3.1  Seleccién de cadenas de venta de productos en Quito

Quito es un canton de la provincia de Pichincha, estd limitado al norte por la
provincia de Imbabura, sur por los cantones Rumifiahui y Mejia, este por el cantdn
Pedro Moncayo y provincia de Napo y oeste por los cantones Pedro Vicente
Maldonado y Los Bancos, Quito se dividio en tres zonas centro, sur y norte (CNE,
2013).

Cada una de las zonas presentd una dinamica de comercio diferente, esta
caracteristica se debié al movimiento de capital en cada una de ellas, asi se observo
que en la zona norte predominan grandes centros comerciales, mientras que en el

centro y sur existen en mayor cantidad centros del ahorro.

Tabla 2. Centros comerciales de Quito

Norte Centro Sur
] ] Centros comerciales del .
Quicentro Shopping Quicentro Sur
ahorro
o Centro comercial San .
Centro comercial Ifaquito (CCI) . Centro comercial EI Recreo
Gregorio
Mall el Jardin Tia Centros comerciales del ahorro
Ciudad comercial EI Bosque Mi comisariato Centro comercial Atahualpa

) Centro comercial de mayoristas y
Centro comercial El Caracol . .
negocios andinos

Centro comercial El Espiral Santa Maria

Centros comerciales del ahorro Tia

Centro comercial Naciones Unidas
(CCNU)

Centro comercial Aeropuerto

Centro comercial Multicentro

Santa Maria

Centro comercial El Condado

Elaborador por: Daniela Cadena
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Cada uno de los centros comerciales de las diferentes zonas contienen locales que
expenden sus productos en bolsas pléasticas, para realizar un monitoreo de las mismas
se realiz6 una visita in situ a cada uno de los locales y se recolectd muestras de
dichas bolsas. Como se puede observar en la tabla 3, en las diferentes zonas
predomina el uso de bolsas no biodegradables y apenas el 20 % de locales expenden

sus productos en bolsas oxo-biodegradables.

Tabla 3. Uso de bolsas en las diferentes zonas de Quito

Zona b:?)gltesgrsag;tﬁ-es Bolsas normales | TOTAL
Norte 137 713 850
Centro 4 76 80
Sur 80 88 168
TOTAL 221 877 1098

Elaborado por: Daniela Cadena

Las bolsas oxo-biodegradables que son utilizadas por los locales son distribuidas por
algunas empresas de plasticos por ejemplo: Flexiplast, Paraiso, Reverte, Tinflex, etc.;
segun las bolsas recolectadas en los diferentes locales se selecciond cuatro diferentes

locales y por ende cuatro tipo de bolsas mas usadas en Quito.

Tabla 4. Cantidad de locales escogidos en las diferentes zonas de Quito

Centro Sur Norte TOTAL
Muestra 1 Local A 0 2 6 8
Muestra 2 Local B 1 2 5 8
Muestra 3 Local C 0 3 13 16
Muestra 4 Local D 4 11 8 23
TOTAL 5 18 32 55

Elaborado por: Daniela Cadena

3.2
Los tipos cuatro tipos de bolsas oxo-biodegradables fueron sometidos a la exposicién

Muestreo de bolsas oxo-biodegradables
de rayos solares y condiciones ambientales como se observa en la figura 28,

simulando el proceso de secado que sufren las mismas luego del expendio del

producto y un corto almacenamiento en los diferentes hogares.
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El periodo de secado cumplié las siguientes condiciones: temperatura maxima de
23,5°C, temperatura minima de 12 °C como se observa en la figura 29, precipitacion
maxima de 28,1 mm, precipitacion minima de 0,3 mm y humedad relativa méxima

de 89,9%, humedad minima de 37,2% como se observa en la figura 30.

Muestra 3

Muestra 1

Muestra 2 ! Muestra 4

N R e S, \ e

Figura 28. Exposicion a rayos solares
Imagen: Daniela Cadena
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Figura 29. Variacién de temperatura diaria promedio durante el periodo de

exposicion UV de bolsas oxo-biodegradables
Elaborado por: Daniela Cadena
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Figura 30. Variacion de humedad diaria promedio durante el periodo de exposicion

UV de bolsas oxo-biodegradables
Elaborado por: Daniela Cadena
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3.3  Estudio de biodegradabilidad

3.3.1 Determinacién de condiciones ambientales.

Tomando como referencia el anuario meteoroldgico de la Secretaria de Ambiente la
temperatura maxima del Inga fue de 24,1 °C y temperatura minima 11,9 °C, mientras
que la humedad relativa maxima reporté de 90,5% y humedad relativa minima de
36,7%, dichas temperaturas y humedades relativas sirvieron de referencia para la

construccién de cartas de control que permitieron monitorear los pardmetros durante

los tres meses de experimentacion como se muestra en la figura 31 y la figura 32.
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15,0

14,0
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PO G-

0 5 10 15 20 25 30

Tiempo (dias)

e=¢==||C ==fll=|SC CONTROL === Experimentacion

Figura 31. Carta de control de temperatura para simulacion de condiciones

ambientales en el biorreactor
LIC: Limite Inferior de Control, LSC: Limite Superior de Control
Elaborado por: Daniela Cadena
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Figura 32. Carta de control de humedad relativa para simulacion de condiciones

ambientales en el biorreactor
LIC: Limite Inferior de Control, LSC: Limite Superior de Control
Elaborado por: Daniela Cadena

3.3.2  Disefio y construccion del biorreactor.
Segun lo mostrado en la figura 21, el Relleno sanitario El Inga se caracteriza por
estar construido de una capa de arcilla, grava, piedra bola, recubrimiento de
polietileno, capa de basura y cubierta de arcilla, con estos pardmetros iniciales se
realizé el disefio del biorreactor en el programa Autocad, cuyas dimensiones fueron
140 cm de largo, 60 cm de ancho y 50 cm de alto, dividido en tres secciones como se
observa en la figura 33; estas dimensiones dependieron de la cantidad y tamafio de
cada muestra necesarias para los analisis respectivos, esto permitié una distribucion

adecuada evitando el roce o la superposicién entre las mismas.

43



140 cm

Valvula i

Sistema de
solenoide 1 aireacion
Ventilador %@
Manguera N Manguera
de aire de agua
Compost
Maduro
g = Compost
(O]
8 Compost o Fres:co \&_
o mas
Fresco aireacion
Resistencias
%Ub &
N ©

Cajade

control

A

Figura 33. Disefio del biorreactor Sistema de drenaje
Elaborado por: Daniela Cadena
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El control de la experimentacion cred la necesidad de buscar un material que permita
visualizar los diferentes cambios ocasionados durante el estudio, por tanto el vidrio
se convirtié en uno de los aliados del disefio; este vidrio debié cumplir caracteristicas
de resistencia al choque térmico, humedad, corrosién y seguridad al usuario, por
tanto la eleccion de vidrio templado para la construccion de los biorreactores como
se muestra en la figura 34 y como sugiere (Lara, 2011, p. 58-60) en su publicacion

catalogo general de usos y aplicaciones.

Figura 34. Biorreactor construido con vidrio templado
Imagen: Daniela Cadena

El control de temperatura durante la experimentacioén fue un parametro propio del
estudio, por tanto la necesidad de colocar en cada divisidn del biorreactor resistencias
doble M en forma de serpentin lo cual proporciond calor uniformemente y mantuvo
la temperatura promedio de experimentacion. Las cubas de deposito de residuos
generan gran cantidad de lixiviado, por lo que fue necesario buscar un material
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resistente a la corrosion como las resistencias de acero inoxidable, esto impidi6é que
se oxiden por el ambiente hiimedo al que estuvo expuesto durante los tres meses de
experimentacion, asimismo se instald una valvula solenoide conectada a una tuberia
que permitio el paso de agua simulando lluvia lo cual facilitdé que la humedad
promedio se mantenga, estos dispositivos se encontraban conectados a controladores
de humedad y temperatura que permitieron mantener las condiciones deseadas

durante la experimentacion.

Figura 35. Tuberia instalada para simular lluvia dentro del biorreactor
Imagen: Daniela Cadena

Seguido de esto se colocd una tapa hermética la cual evitd que las condiciones del
biorreactor se vean afectadas por las condiciones ambientales externas y ayudo a
sostener al ventilador y al sistema de dispersion de agua, ademas se realizd la
instalacion de un sistema de drenaje para los lixiviados en la parte inferior delantera

del biorreactor.
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Figura 36. Sistema de drenaje
Imagen: Daniela Cadena

Finalizado el montaje del biorreactor se procedié a la automatizacion del mismo lo

que consistio en instalar una caja de control que estuvo disefiada con materiales que

se describen a continuacion:

o 1 contactor de 3 polos

. 20 Terminales Y

. Cable sucre 3x12

o 1 breaker de 2 polos 20 A

o 1 Controlador de temperatura y humedad MT-530 Full Guage

o 1 enchufe polarizado 110 V
o 1 riel dien
o Switch On-Off
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Figura 37. Disefio de la caja de control
Elaborado por: Daniela Cadena

o

Contactor

Nl

Luego del ensamblaje de la caja de control se realiz6 la conexion de todos los

materiales antes mencionados.

B 28 e, M

Figura 38. Caja de control instalada
Imagen: Daniela Cadena
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Finalmente se realizd el ensamble total de cada uno de los equipos constituyentes del
biorreactor, verificando el correcto funcionamiento de los controladores de
temperatura y humedad cuando las condiciones se salian de las configuradas se
activaban automaticamente las resistencias y la valvula solenoide permitiendo que

los parametros vuelvan al set point inicial.

Luego de verificar el correcto funcionamiento del biorreactor se procedié con el
proceso de enterrado de las muestras, el cual se inici6 con el recorte de las muestras

en cuadrados de 12 x 12 cm.

Figura 39. Muestra 12 x 12 cm
Imagen: Daniela Cadena

Luego de esto se empezd colocando en cada division del biorreactor un lecho de
grava para evitar el contacto directo de las resistencias con el vidrio como se observa
en la figura 40, seguido de las resistencias se colocd una capa de grava gruesa y una
capa del compost seleccionado, seguido de las muestras a degradar como se observa
en la figura 41 y cubriendo posteriormente con otra capa de compost, este proceso se

repitio dos veces mas en cada una de las divisiones como se observa en la figura 42.
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En la tercera division se coloco junto a la capa de tierra manguera perforada que
permitio airear las muestras. El proceso de sembrado permitié desenterrar una capa
cada mes durante los tres meses de experimentacion y realizar los andlisis pertinentes

a las muestras.

Figura 40. Lecho de grava para las resistencias
Imagen: Daniela Cadena
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Figura 41. Proceso de siembra de las muestras 12 x 12 cm
Imagen: Daniela Cadena

Figura 42. Término del proceso de sembrado
Imagen: Daniela Cadena
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3.3.3 Cuantificacion del proceso de degradacion.
Luego de los dos meses de exposicion al sol las muestras fueron enterradas en el

biorreactor por tres meses, siguiendo el proceso de degradacion de forma mensual.

3.3.3.1 Peso.

Esta prueba permiti6 evaluar las variaciones de peso durante la degradacion asi:

o Muestra 1, presenta una disminucién de peso para muestras sometidas a;
aireacion y compost maduro, mientras que las muestras sometidas a compost fresco

reportaron incremento de peso esto puede deberse a la humedad absorbida por la
muestra.

Exposicion UV Biorreactor
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Figura 43. Evolucion perdida peso de la muestra 1
Elaborado por: Daniela Cadena
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o Muestra 2, existio disminucion de peso en los tres tratamientos, presentando
una disminucion pronunciada de peso en el primer mes dentro del biorreactor. La
pérdida de peso se pudo deber a que en estas muestras no se acumularon particulas
solidas del compost y tampoco se absorbié agua durante la experimentacion.

Exposicion UV Biorreactor
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Figura 44. Evolucion perdida peso de la muestra 2
Elaborado por: Daniela Cadena
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o Muestra 3, indica un comportamiento de disminucion de peso similar en los

tres tipos de compost durante el periodo de secado, en la curva del compost fresco y

maduro se observa un incremento de peso diferente a la curva de compost fresco mas

aireacion esto pudo ocurrir, ya que las particulas de los dos compost fueron mas

faciles de adherir a las muestras que en el compost mas aireacion.
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0,18
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Figura 45. Evolucion perdida peso de la muestra 3
Elaborado por: Daniela Cadena
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o Muestra 4, presenta una disminucion de peso similar hasta el primer mes del
periodo dentro del biorreactor para las muestras enterradas en compost maduro y
fresco, luego de esto en el compost fresco se observa un incremento en cambio en el
compost maduro hubo un decremento, mientras que las muestras sometidas a
aireacion reportaron disminucién en el primer mes y en los dos meses siguientes
incremento el peso, esto pudo suceder por la mayor susceptibilidad de las muestras a
la adhesién de particulas sélidas en esos meses.

Exposicion UV Biorreactor
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Figura 46. Evolucion perdida peso de la muestra 4
Elaborado por: Daniela Cadena
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3.3.3.3 Espesor.

En esta prueba se observaron los siguientes cambios:

o Muestra 1, presenta en los tres tipos de compost un incremento de espesor para
las muestras sometidas al periodo de secado esto se debe a la deposicidn de solidos,
mientras que en el periodo dentro del biorreactor las muestras presentan un
incremento y disminucion, las diez mediciones que se tomaron no fueron en el

mismo lugar en todas las muestras por esto existe esta variacion de espesor.
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Figura 47. Evolucion de la variacion de espesor de la muestra 1
Elaborado por: Daniela Cadena
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o La muestra 2 evidencia un incremento de espesor en el periodo de secado para
las muestras enterradas en los tres tipos de compost esto se pudo deber a la presencia
de particulas solidas en la superficie de las muestras evitando el contacto con los
rayos solares, mientras que en el periodo dentro del biorreactor se nota una
disminucién pronunciada en el primer mes y en los dos siguientes meses una
disminucién moderada para las muestras enterradas en los tres tipos de compost. Las
variaciones de espesor en este tipo de muestra fueron mas marcadas debido a que
este tipo de muestra presentd valores de espesor promedio de 0,8 mm superior a las
tradicionales.
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Figura 48. Evolucion de la variacion de espesor de la muestra 2
Elaborado por: Daniela Cadena
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o Muestra 3, en cada uno de los compost en el periodo de secado se evidencia
una disminucién del espesor pero este se mantiene dentro del espesor tipico de una
bolsa de plastico que esta entre 0,012 a 0,015 mm (Gonzélez, Massimi, Medina, &
Sanchez, 2010, p. 10); el periodo dentro del biorreactor no presenta una tendencia
especifica para los tres tipos de compost.
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Figura 49. Evolucion de la variacion de espesor de la muestra 3
Elaborado por: Daniela Cadena
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o La muestra 4, en los tres tipos de compost en el periodo de secado indica una
disminucién en el espesor comparado con la medicion inicial, en el periodo dentro
del biorreactor se observa una disminucién paulatina del espesor en las muestras del
compost maduro, en las muestras sometidas a aireacion se evidencia un descenso en
el primer mes y un aumento en los dos meses siguientes y en las muestras del
compost fresco se observa un incremento en el primer mes, luego un descenso y por
altimo un incremento del espesor; estas variaciones pudieron suceder porque las
muestras de las bolsas no poseian un espesor uniforme y por lo tanto unas partes
menos gruesas reportaron valores bajos mientras que las partes mas gruesas valores

altos.
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Figura 50. Evolucion de la variacion de espesor de la muestra 4
Elaborado por: Daniela Cadena
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3.3.3.4 Calorimetria diferencial de barrido.

El andlisis de DSC se lo realiz6 comparando las 5 mediciones que se hicieron a lo
largo de la experimentacion, dando como resultado termogramas de cada muestra
donde se identificd la temperatura inicial y final como se observa en la tabla 5, cuya
desviacion estdndar durante toda la experimentacion fue maxima de 3,65 y minima
de 2,87 con un coeficiente de variacion maximo de 2,69 y minimo de 0,56 lo que da
a entender que los valores que se obtuvieron tienen una distribucion homogénea, las
variaciones que se visualiza en la temperatura de cada una de las muestras es bajo y
por esto no se puede concluir si esas variaciones se deben a un inicio de degradacion
en las muestras o se debe a que las lecturas estan dentro del rango de error aceptable
del equipo DSC7 Perkin Elmer en el cual se realizo las pruebas.

Tabla 5. Evolucion de la temperatura en la experimentacion

Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3 Muestra 4
Compost T T T T T T T T
inicial final | inicial | final | inicial | final | inicial | final
°C °C °C °C °C °C °C °C
Prom 126,31 | 144,17 | 124,21 | 143,55 | 125,14 | 144,25 | 126,29 | 144,82
Fresco Desv. 3,18 2,94 1,61 1,62 3,36 1,02 1,06 2,77
% coef. 2,52 2,04 1,29 1,13 2,69 0,71 0,84 1,91
Prom 127,42 | 145,09 | 124,77 | 145,05 | 126,05 | 144,17 | 125,90 | 143,39
Maduro Desv. 3,65 2,60 1,92 0,82 2,57 1,39 1,64 2,04
% coef. 2,87 1,79 1,54 0,56 2,04 0,97 1,30 1,42
Prom. 128,25 | 146,06 | 124,20 | 143,83 | 127,22 | 145,37 | 125,85 | 144,11
Aireacion Desv. 1,79 3,30 1,63 1,63 2,15 1,19 1,83 2,39
% coef. 1,40 2,26 1,32 1,14 1,69 0,82 1,45 1,66

Elaborado por: Daniela Cadena

3.3.3.5 Espectroscopia de infrarrojo.

(Quirodz et al. 2009, p. 186) indican que en las bolsas sin el aditivo, las reacciones de

degradacion son mas lentas pero de cualquier modo se daran si existe el tiempo

suficiente.
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El anélisis FT-IR se lo realiz6 comparando las 5 mediciones que se hicieron a lo
largo de la experimentacion, dando como resultado curvas de cada muestra (Ver
anexo 4).

Los espectros fueron analizados por zonas espectrales identificando los picos que
pertenecen a los grupos funcionales mas representativos del polietileno y los grupos
carbonilos los cuales ayudan a determinar el inicio del proceso de degradacion.

o Muestra 1: esta muestra a lo largo de la experimentacién no pierde su
naturaleza de polietileno ya que se pudieron distinguir las bandas de absorcién de C-
H de alcano que tiene un rango de 2800 a 3000 cm™, y la banda C-C alcano
estiramiento que esta situada entre el rango de 1450 a 1610 cm™ y se observan tres
picos que pertenecen a la banda C-H tipica del polietileno que tiene un rango de 600
a 900 cm™ como se observa en la tabla 6.

Esta muestra no presento indicio de proceso de degradacion porque en el anélisis de

sus grupos funcionales no se encontro grupos carbonilos.
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Tabla 6. Grupos funcionales de la muestra 1 a lo largo de la experimentacion

C-H Cc-C -CH2 C-H S=0 -CH2
Grupo Alcanos Alcanos Metileno | Polietileno | Sulfoxidos 4
Funcional (2800- (estiramiento) (1465) (900-600) | (1070-1010) | metilenos
3000) (1450-1610) (1035-1070) (720)
Muestras frescas
Muestra 1 X X X
Muestras expuestas
Muestra 1 X X X
1° Mes
C. Fresco
Muestra 1 X X X X
C. Maduro
Muestra 1 X X X X
C. Fresco mas aireacion
Muestra 1 X X X X
2° Mes
C. Fresco
Muestra 1 X X X X
C. Maduro
Muestra 1 X X X X
C. Fresco mas aireacion
Muestra 1 X X X
3° Mes
C. Fresco
Muestra 1 X X X X X
C. Maduro
Muestra 1 X X X X
C. Fresco més aireacion
Muestra 1 X X X X

Elaborado por: Daniela Cadena
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o Muestra 2: durante la experimentacion en esta muestra se identifico las bandas
de absorcién de C-H de alcano que tiene un rango de 2800 a 3000 cm™, vy la
desaparicion de la banda C-C alcano estiramiento que esta situada entre el rango de
1450 a 1610 cm™ por la disminucién de su rango dando lugar a la banda -CH2
(metileno) con un valor de 1465 cm™ y se observan tres picos que pertenecen a la
banda C-H tipica del polietileno que tiene un rango de 600 a 900 cm™ como se
observa en la tabla 7.

Esta muestra presenta un inicio de proceso de degradacién en el primer mes de estar
enterrado en el biorreactor ya que se pudo distinguir la banda de haluro de acilo
situada en el rango 1785-1815 cm™ la cual pertenece al grupo carbonilo (grupo
cromoéforo) (Pine et al. 1982, p. 175).
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Tabla 7. Grupos funcionales de la muestra 2 a lo largo de la experimentacion

O-H O-H C-H ~COClI Cc-C C-F CH2 Polieti- Sulfonas C-H S=0
Alcohol Acido Alcanos Haluro de Alcanos Haluro - Metileno leno (1100-1150) Polieti- Sulféxidos
Grupo (Fenol carboxilico (2800- acilo (estiramiento) | Halogenuro (1465) (1368) | (1300-1000) | leno (900- | (1070-1010)
Funcional libre) (3400-2400) 3000) Cloruro de (1450-1610) (1400-1000) 600) (1035-1070)
(3650-300) acilo
(1815-1785)
Muestras frescas
Muestra 2 X X X X X X X X X
Muestras expuestas
Muestra 2 X X X X X X X
1° Mes
C. Fresco
Muestra 2 X X X X X
C. Maduro
Muestra 2 X X X X X
C. Fresco mas aireacion
Muestra 2 X X X X X
2° Mes
C. Fresco
Muestra 2 X X X X X X X

Elaborado por: Daniela Cadena
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Tabla 7. Grupos funcionales de la muestra 2 a lo largo de la experimentacion (continuacion...)

O-H O-H C-H -COcCl Cc-C C-F CH2 Polieti- | Sulfonas C-H S=0 -CH2
Alcohol Acido Alcanos Haluro de Alcanos | Haluro- | Metileno leno (1100- Polieti- | Sulfoxi- 4
Grupo (Fenol carboxilico (2800- acilo (estirami- | Halogen (1465) (1368) 1150) leno dos metilenos)
FuncicFJ)naI libre) (3400-2400) 3000) Cloruro de ento) uro (1300- (900- (2070- 720
(3650-300) acilo (1450- (1400- 1000) 600) 1010)
(1815-1785) 1610) 1000) (1035-
1070)
C. Maduro
Muestra 2 X X X X X X X
C. Fresco mas aireacio
Muestra 2 X X X X X
3° Mes
C. Fresco
Muestra 2 X X X X X X X
C. Maduro
Muestra 2 X X X X X
C. Fresco mas aireacio
Muestra 2 X X X X X X X

Elaborado por: Daniela Cadena
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o Muestra 3: esta muestra a lo largo de la experimentacion, no pierde las bandas
de absorcidn tipicas del polietileno las cuales son: C-H de alcano que tiene un rango
de 2800 a 3000 cm™, y la banda C-C alcano estiramiento que esté situada entre el
rango de 1450 a 1610 cm™ y se observan tres picos que pertenecen a la banda C-H
tipica del polietileno que tiene un rango de 600 a 900 cm™, esta muestra no presenté
indicio de proceso de degradacion porque en el analisis de sus grupos funcionales no

se encontrd grupos carbonilos.

Tabla 8. Grupos funcionales de la muestra 3 a lo largo de la experimentacion

C-H cc Stronas on Sulfoidos | - CH2
Grupo Alcanos Alcanos (1150)' Polie-tileno (1070- [C
Funcional (2800- (estiramiento) 1300- (900-600) 1010) metilenos)
3000) (1450-1610) (1000) (1035- 720
1070)
Muestras frescas
Muestra 3 ’ X ’ X | ‘ X ‘ ‘
Muestras expuestas
Muestra 3 ‘ X ‘ X | ‘ X ‘ ‘
1° Mes

C. Fresco
Muestra 3 ‘ X ‘ X | ‘ X ‘ X ‘

C. Maduro
Muestra 3 | X | X | | X | X |

C. Fresco mas aireacion
Muestra 3 | X | X | | X | |
2° Mes

C. Fresco
Muestra 3 ‘ X | X | X | X ‘ ‘

C. Maduro
Muestra 3 ‘ X | X | | X ‘ X ‘

C. Fresco mas aireacion

Muestra 3 ‘ X | X | | X ‘ X ‘ X

Elaborado por: Daniela Cadena
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Tabla 8. Grupos funcionales de la muestra 3 a lo largo de la experimentacion

(continuacion...)

Sulfonas
Cc-C S=0
Grupo AIC'H Alcanos (11115(,)8 P IC|_|| Sulfoxidos | C.||_|2 “
Funcional Canos | (estiramiento) ) | Polietileno | 174 1910y | metilenos)
(2800-3000) (1450-1610) (1300)— (900-600) (1035-1070) 720
1000
3° Mes
C. Fresco
Muestra 3 ‘ X ’ X | ‘ X
C. Maduro
Muestra 3 ‘ X ’ X | ‘ X X
C. Fresco mas aireacion
Muestra 3 ‘ X ’ X | ‘ X X

Elaborado por: Daniela Cadena

o Muestra 4: en esta muestra durante la experimentacion se identifico las bandas

de absorcion caracteristicas del polietilenos, la banda de C-H de alcano que tiene un

rango de 2800 a 3000 cm™, y la banda C-C alcano estiramiento que esta situada entre

el rango de 1450 a 1610 cm™ y se observan tres picos que pertenecen a la banda C-H

tipica del polietileno que tiene un rango de 600 a 900 cm™ como se observa en la

tabla 9.

Esta muestra presenta un inicio de proceso de degradacion en el segundo mes de

estar enterrado en el biorreactor ya que se pudo distinguir la banda de haluro de acilo

situada en el rango 1785-1815 cm™ y las cetonas en un rango de 1705 — 1725 cm™

las cuales pertenecen al grupo carbonilo.
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Tabla 9. Grupos funcionales de la muestra 4 a lo largo de la experimentacion

Grupo C-H ~COCI Acido Cc=0 Cc-C Algueno C-F Sulfonas C-H S=0 ~CH2 (4
Funcional Alcanos Haluro de carboxilico Cetona Alcanos (1600-1800) | Haluro- (1100- Polieti- | Sulféxi- | metilenos)
(2800- acilo (1725-1700) (1705-1725) (estiramie- Halogenu- 1150) leno dos 720
3000) Cloruro de nto) (1450- ro (1300- (900- (2070-
acilo 1610) (1400- 1000) 600) 1010)
(1815- 1000) (1035-
1785) 1070)
Muestras frescas
Muestra 4 ’ X ’ | X | X X X X
Muestras expuestas
Muestra 4 ‘ X ‘ X | X | X
1° Mes
C. Fresco
Muestra 4 | X | | X | X X
C. Maduro
Muestra 4 | X | | X | X X
C. Fresco mas aireacién
Muestra 4 ‘ X ‘ | X | X
2° Mes
C. Fresco
Muestra 4 ‘ X ‘ | X | X X

Elaborado por: Daniela Cadena
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Tabla 9. Grupos funcionales de la muestra 4 a lo largo de la experimentacion (continuacion...)

-CocCl C-F S=0
Haluro de c=0 C-C Haluro - Sulfonas Sulfox-
Grupo C-H acilo Acido Cetona Alcanos Algueno Halogenur (1100- C-H idos ~CH24
FuncicFJ)naI Alcanos Cloruro carboxilico (1705- estiramiento (1600- g 1150) Polietileno (2070- metileno
(2800-3000) de acilo (1725-1700) 1800) (1300- (900-600) 1010) s 720
1725) (1450-1610) (1400-
(1815- 1000) 1000) (1035-
1785) 1070)
C. Maduro
Muestra 4 X X X X X X X
C. Fresco mas aireacion
Muestra 4 X X X X X X X
3° Mes
C. Fresco
Muestra 4 X X X X X X
C. Maduro
Muestra 4 X X X X X X
C. Fresco mas aireacion
Muestra 4 X X X

Elaborado por: Daniela Cadena
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3.3.3.6 Tension.
Luego de la exposicion a radiacion UV las bolsas con aditivos muestran cambios en
la resistencia a la traccion mientras que las normales no describen variaciones
(Quiroz et al. 2009, p. 185).

Mediante esta prueba se pudieron observar los siguientes cambios:

La muestra 1 evidencia en los tres tipos de compost una disminucion en la resistencia
a la ruptura, con una medicién inicial de 49,95 MPa y una final en el compost fresco
de 15,55 MPa, compost maduro 24,77 MPa y en el compost fresco mas aireacion
33,37 MPa, estas variaciones de la resistencia a la ruptura se pudo deber por la
incidencia de rayos solares y el calor suministrado dentro del biorreactor debilitando

los enlaces simples del polietileno haciendo a la muestra mas fragil.
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Figura 51. Evolucion de la ruptura de la muestra 1
Elaborado por: Daniela Cadena

70




La muestra 2 evidencia una disminucion de la resistencia a la ruptura en los tres tipos
de compost, las muestras iniciaron con una resistencia de 34,19 MPa y terminaron
con un valor en el compost fresco 2,14 MPa, compost maduro 18,91 MPa y en el
compost fresco més aireacion 14,95 MPa, se puede decir que los enlaces simples que
posee el polietileno se fueron rompiendo debido al periodo de exposicién a rayos
solares que tuvieron las muestras ya que la energia que une estos enlaces es menor

que la energia que posee los rayos solares (Aguilar, 2001, p. 236).
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Figura 52. Evolucion de la ruptura de la muestra 2
Elaborado por: Daniela Cadena
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Muestra 3, se observa en los tres tipos de compost una disminucidn en la resistencia
a la ruptura, estas muestras iniciaron con un valor de 48,71 MPa y al final de la
experimentacion se observo en el compost fresco un valor de 35,02 MPa, compost
maduro de 45,31 MPa y en el compost fresco més aireacion de 15,72 MPa. Estas
variaciones de resistencia se pudo deber a que la muestra tuvo una mayor resistencia
al inicio de la experimentacion pero con el paso del tiempo y la participacion de los
demaés factores las muestras fueron cediendo por esto hubo una disminucion en su
resistencia por la rotura de cadenas del polietileno, ya que segun (Frias et al. 2003, p.
80) (...) la luz solar afecta a las sustancias poliméricas (...), lo que ocasiona que
éstos pierdan sus propiedades fisicas y mecénicas de una manera irreversible, lo que

se manifiesta en: decoloracion (...), fragilidad, perdida de propiedades de resistencia

(..).
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Figura 53. Evolucion de la ruptura de la muestra 3
Elaborado por: Daniela Cadena
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La muestra 4, presenta una disminucion de la resistencia a la ruptura en los tres tipos
de compost; estas muestras al inicio de la experimentacion tuvieron un valor de
36,21 MPa, al término de la experimentacion se evidencio en el compost fresco un
valor de 8,13 MPa, compost maduro de 23,96 MPa y en el compost fresco mas
aireacion de 28,73 MPa, estas variaciones indican que ha disminuido su resistencia a
la ruptura mas del requisito que necesita una bolsa plastica que es > 30 MPa

(Barbiere, 2010, p. 8).
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Figura 54. Evolucion de la ruptura de la muestra 4
Elaborado por: Daniela Cadena
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CONCLUSIONES

Segln la investigacion de centros comerciales de Quito para la seleccién de las
bolsas a estudiar se concluyd que un 20% utiliza bolsas oxo-biodegradables mientras
que un 80% utiliza bolsas normales para el expendio de sus productos.

Al término del periodo de exposicion a los rayos solares los cuatro tipos bolsas a
estudiar manifestaron un deterioro significativo y una disminucion en la intensidad

de los colores que estaban impresos en ellas.

Se observé variaciones de porcentaje de pérdida de peso para la muestra 1 de 0,5% a
7%, muestra 2 de 25% a 33%, muestra 3 de 6% a 19%, muestra 4 de 5% a 19%;
concluyendo que la muestra 2 fue la que perdid mas peso a lo largo de la
experimentacion esto puede deberse a que este tipo de muestra no fue tan susceptible
a la adhesion de particulas y esto ayudo a que la pérdida de peso sea mas notoria y no

exista interferencia en la lectura de los valores.

Las variaciones de porcentaje de pérdida de espesor fueron para la muestra 1 en el
compost fresco de 2,7%, en el compost maduro y compost fresco mas aireacion no
hubo disminucion del espesor; muestra 2 de 29,5% a 35,9%, muestra 3 en el compost
fresco y compost fresco mas aireacion no presentaron disminucion de espesor y en el
compost maduro 33,3%; muestra 4 de 7,3% a 34,1% exceptuando las muestras del
compost fresco mas aireacion ya que no presentdé disminucion de espesor,
concluyendo que la muestra 2 fue la que perdid mas espesor a lo largo de la
experimentacion posiblemente debido a que esta muestra poseia en su estructura
mayor cantidad de aditivo pro-degradante lo que permitié que la perdida de espesor

sea mas evidente.

El analisis de DSC para las muestras en estudio no permitié determinar si estas
tuvieron un proceso de degradacion ya que la variacion de las temperaturas
reportadas no fueron considerables ya que estan dentro de un % del coeficiente de
variacion de 0,5 a 1 y esta variacion estd dentro del rango de error aceptable del

equipo utilizado.
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La muestra 2 inicié una degradacion debido a la aparicion del grupo carbonilo haluro
de acilo desde el primer mes de experimentacion dentro del biorreactor a pesar de
esto la muestra no perdié del todo su naturaleza de polietileno ya que las bandas
tipicas de este no desaparecieron por completo, en cuanto a la muestra 4 presentd un
proceso de degradacion en el segundo mes de la experimentacion dentro del
biorreactor como resultado de la aparicion de la banda de absorcién del haluro de
acilo que se encuentra entre el rango de 1785 — 1815 cm™ y la banda de absorcién de
las cetonas en un rango de 1705 — 1725 cm™; este grupo carbonilo funciona como
grupo croméforo el cual ayuda a las reacciones provocadas por los rayos solares para
su posterior biodegradacion, esto se pudo deber que las muestras presentaron grupos
carbonilos poseian en su estructura una mayor cantidad de aditivo para que la bolsa
sea mas susceptible a la perdida de sus propiedades por la incidencia de los rayos

solares.

Los porcentajes de perdida de resistencia a la ruptura fueron para la muestra 1 de
33% a 69%, muestra 2 de 45% a 94%, muestra 3 de 7% a 68%, muestra 4 de 21% a
78% por los valores reportados todas las muestras después de la experimentacion
perdieron su resistencia a la ruptura, es decir, se volvieron mas fragiles, la muestra 2
fue la que evidencié mayor fragilidad al momento de la realizacion de la prueba a lo
largo de la experimentacion, esto pudo deberse a que esta muestra poseia mayor
cantidad de aditivo pro-degradante en su estructura permitiendo que dicha muestra
sea mas susceptible a la perdida de las propiedades mecénicas a causa del tiempo y

condiciones a las que fue sometida.

Al realizar la experimentacion para comprobar si las muestras seleccionadas
efectuaban o no biodegradacion, se concluyd que las muestras pierden en mayor
porcentaje las propiedades fisicas (peso, espesor) y las propiedades mecanicas
(tensidn) en el proceso de exposicion al sol y de manera paulatina en el periodo que
se encontraron dentro del biorreactor; en cuanto a la pérdida de la estructura quimica
propia de la bolsa plastica (polietileno) que fue determinada mediante FT-IR se
mantuvo a lo largo de la experimentacion, pero se evidencio el inicio de degradacion
en dos de las muestras estudiadas, lo cual dio a entender que el tiempo que se realizo
el estudio no fue suficiente para que las muestras efectuaran en su totalidad la

degradacion, por esto se necesitaria un periodo mas largo de exposicién al sol para
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que en este se deterioren en mayor porcentaje para luego disponerlas en el relleno y
se complete el proceso de biodegradacion al estar en contacto con microorganismos
propios del Relleno sanitario.

76



RECOMENDACIONES

Frente a las conclusiones emitidas se recomienda primero concientizar en las
empresas fabricantes y distribuidoras la importancia de la disminucion de la
produccion y consumo de este producto y la insercién de productos que se puedan
reutilizar, del mismo modo en los consumidores concientizar la importancia del uso
de bolsas oxo-biodegradables, responsablemente, con el propdsito de disminuir los
porcentajes de consumo de bolsas plasticas normales y por ende disminuir y evitar
los dafios ambientales que estas producen. También se debe continuar con la
campafia “No te confundas, ésta es la funda” esta ayudara a la disminucién antes
mencionada y el incremento en el uso de bolsas de tela la cual estd a cargo del
Ministerio del Ambiente y se lo implementara en Galapagos; esta camparia se
deberia replicar en todo el pais y se podria incluir la estrategia de dar incentivos a las
empresas productoras y distribuidoras por su aporte con la disminucién del consumo

de bolsas plasticas normales y oxo-biodegradables.

Al tener un consumo moderado de bolsas plasticas podria ser recomendable que con
la ayuda economica y laboral de entidades publicas como el Ministerio del
Ambiente, Secretaria de Ambiente y empresas privadas, se implemente en el Relleno
sanitario una etapa en la cual se deje a la intemperie a las bolsas plasticas ayudando a
acelerar el proceso de biodegradacion para su posterior disposicion dentro de los

cubetos del relleno.
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GLOSARIO DE TERMINOS

Acido polilactico: es un poliéster alifatico derivado al 100 % de materias primas
renovables, se produce por fermentacién anaerobia de substratos que contengan
carbono, ya sean puros (glucosa, lactosa, etc.) o impuros (almidon, melazas, etc.) con
microorganismos, bacterias y ciertos hongos (Remar, 2011, p. 11).

Desecho: es el objeto cuyo destino esta, en general, asociado a la eliminacion
(Ugalde, 2008, p. 84).

Grupo carbonilo: el grupo carbonilo esta formado por un d&omo de carbono unido

por un doble enlace a un oxigeno.

/ [ — l':'l'
Figura 55. Estructura general del grupo carbonilo
Fuente: (Acufia, 2006, p. 167)

El grupo carbonilo es uno de los grupos funcionales mas abundantes en
biomoléculas, como grasas, carbohidratos, proteinas y esteroides, y en productos

sintéticos para uso industrial (Acufia, 2006, p. 167).

Humedad relativa: expresa el contenido real de vapor de agua de una porcion de
aire como proporcion de la humedad que contendria este mismo volumen de aire

saturado a la misma temperatura (Aguado, Cocero, Lana, & Martinez, 2004, p. 67).
Lixiviados: es el liquido contaminado que drena de un relleno sanitario, varia
ampliamente su composicion, segun la antigiiedad del relleno y del tipo de residuos

que contiene (Henry & Heinke, 1999, p. 600).

pH: término que expresa la actividad del ion hidrégeno de una disolucién (Costa,
2005, p. 435).
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Relleno sanitario: Es una técnica para la disposicion de los desechos sélidos en el
suelo sin causar perjuicio al medio ambiente y sin causar molestia o peligro para la

salud y seguridad publica.

Este método utiliza principios de ingenieria para confinar los desechos sélidos en un
area la menor posible, reduciendo su volumen al minimo aplicable, y luego
cubriendo los desechos so6lidos depositados con una capa de tierra con la frecuencia
necesaria, por lo menos al fin de cada jornada (MAE, 2003, p. 5).

Residuo: Designa algo cuyo destino comprende tanto su eliminacion como su
reciclaje u otro mecanismo de reintegracion en un circuito econdémico (Ugalde, 2008,

p. 82).

Temperatura: Magnitud fisica que expresa el grado o nivel del calor de los cuerpos
0 del ambiente (Real Academia Espafiola, 2001, p. 1461).
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UNIDADES

% porcentaje

°C grados centigrados

°C/min grados centigrados/ minuto

A amperios

cm centimetros

cm™ centimetros reciprocos

glem? gramos/ centimetro cubico (densidad)

g gramos

Ha hectareas

Kg/Hb. dia kilogramos/ habitante. dia (produccion per
capita)

Km Kildmetros

mm milimetros

min minutos

m/s metros/ segundo

MPa mega pascales

Ton/dias toneladas/ dia (RSU)

U micras

\ voltios

w watios
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Anexo 1. ASTM D 6954 — 04 “Guia estandar para la exposicion y prueba de
plasticos se degradan en el Medio Ambiente por una combinacion de oxidacion y

Biodegradacion”

Designation: D6954 — 04

INTERNATIONAL
Standard Guide for
Exposing and Testing Plastics that Degrade in the
Environment by a Combination of Oxidation and
Biodegradation®
This standard is issued under the fixed designation DE054; the number immediately following the designation indicates the year of
orginal adoption or, in the case of revision, the year of last revision. A number in parentheses indicates the year of last reapproval. A
superscript epsilon (e) indicates an editorial change since the last revision or reapproval.

1. Scope

1.1 This guide provides a framework or road map to
compare and rank the controlled laboratory rates of degrada-
tion and degree of physical property losses of polymers by
thermal and photooxidation processes as well as the biodegra-
dation and ecological impacts in defined applications and
disposal environments after degradation. Disposal environ-
ments range from exposure in soil, landfill, and compost in
which thermal oxidation may occur and land cover and
agricultural use in which photooxidation may also occur.

1.2 In this guide, established ASTM International standards
are used in three tiers for accelerating and measuring the loss
in properties and molecular weight by both thermal and
photooxidation processes and other abiotic processes (Tier 1),
measuring biodegradation (Tier 2), and assessing ecological
impact of the products from these processes (Tier 3).

1.3 The Tier 1 conditions selected for thermal oxidation and
photooxidation accelerate the degradation likely to occur in a
chosen application and disposal environment. The conditions
should include a range of humidity or water concentrations
based on the application and disposal environment in mind.
The measured rate of degradation at typical oxidation tempera-
tures is required to compare and rank the polymers being
evaluated in that chosen application to reach a molecular
weight that constitutes a demonstrable biodegradable residue
(using ASTM International biometer tests for CO, evolution
appropriate to the chosen environment). By way of example,
accelerated oxidation data must be obtained at temperatures
and humidity ranges typical in that chosen application and
disposal environment, for example, in soil (20 to 30°C), landfill
(20 to 35°C), and composting facilities (30 to 65°C). For
applications in soils, local temperatures and humidity ranges
must be considered as they vary widely with geography. At

! This guide is under the jurisdiction of ASTM Committee D20 on Plastics and
is the direct responsibility of Subcommittee 2096 on Biodegradable Plastics and
Biobased Products.

Current edition approved May 1. 2004, Published May 2004. DOL 10015200
Dea54-04.

least one temperature must be reasonably close to the end use
or disposal temperature, but under no circumstances should
this be more than 20°C away from the removed that tempera-
ture. It must also be established that the polymer does not
undergo a phase change, such as glass transition temperature
(Te) within the temperature range of testing.

1.4 The residues resulting from the oxidations are then
exposed to appropriate disposal or use environments in stan-
dard biometric test methods to measure the rate and degree of
biodegradation (Tier 2).

1.5 The data generated under Tier 1 evaluation and the
determined time for the biodegradation in the chosen environ-
ment (Tier 2) allow ranking relative to other polymers evalu-
ated under similar environmental conditions with this guide.
The degree and time for biodegradation should be consistent
with ASTM International methods, and any residues from the
intermediate oxidation stage and from biodegradation must be
shown to be environmentally benign and not persistent (Tier 3).

MNore 1—The intended use of this guide is for comparison and ranking
of data to aid in the design and development and the reduction of
environmental impacts of polymers that require no more than 24 months
to oxidize and biodegrade in the intended wse and disposal options and
create no harmful or persistent residues under the appropriate disposal
conditions (for example. two seasons of crop-growing conditions in soil).

1.6 Itis cautioned that the results of any laboratory exposure
in this guide cannot be directly extrapolated to actual disposal
environments; confirmation to real world exposure is ulti-
mately required as with all ASTM International standards.

1.7 The wvalues stated in SI units are to be regarded as
standard.

More 2—There is no IS0 standard that is the equivalent of this standard
guide. Note this changed all subsequent Note numbers.

1.8 This standard does not purport to address all of the
safety concerns, if any, associated with its wse. It is the
responsibility of the user of this standard to establish appro-
priate safety and health practices and determine the applica-
bility of regulatory requirements prior to use.

Copyright. © ASTM Intemational. 4100 Barr Harbor Drive P.O. box C700 Wast Conshohocken, Pennsylvania 19428-2059, Unitad States

Copyright by ASTM Int] (all rights reserved): Tue Jun 19 15:53:46 EDT 2012
Downloaded/printed by

Bolvar Agnilera (Ecuader MOU ) pursuant to License Agreement. Mo fiurther reprod

ti authorized.
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2. Referenced Documents

2.1 ASTM Standards:?

DES3 Terminology Relating to Plastics

D3826 Practice for Determining Degradation End Point in
Degradable Polvethylene and Polypropylene Using a Ten-
sile Test

D3087 Test Method for Shake Extraction of Solid Waste
with Water

D3071 Practice for Exposure of Photodegradable Plastics in
a Xenon Arc Apparatus

D5208 Practice for Fluorescent Ultraviolet (UV) Exposure
of Photodegradable Plastics

D5272 Practice for Outdoor Exposure Testing of Photode-
gradable Plastics

D5338 Test Method for Determining Aerobic Biodegrada-
tion of Plastic Materials Under Controlled Composting
Conditions

D5510 Practice for Heat Aging of Oxidatively Degradable
Plastics

D5526 Test Method for Determining Anaerobic Biodegra-
dation of Plastic Materials Under Accelerated Landfill
Conditions

D50951 Practice for Preparing Residual Solids Obtained
After Biodegradability Standard Methods for Plastics in
Solid Waste for Toxicity and Compost Quality Testing

D5988 Test Method for Determining Aerobic Biodegrada-
tion in Soil of Plastic Materials or Residual Plastic
Materials After Composting

D6002 Guide for Assessing the Compostability of Environ-
mentally Degradable Plastics

De400 Specification for Compostable Plastics

E1440 Guide for Acute Toxicity Test with the Rotifer
Brachionus

22 Other Standards:

EPA TITLE 40 CFA 40CFR62, 40CFR50-189, 40CFR260-
299, 40CFR300-399, 700-799, and 49CFR100-180°

OECD Guideline 207 Earthworm, Acute Toxicity Tests*

OECD Guideline 208 Terrestrial Plants, Growth Test*

ORCA Guidelines for the Evaluation of Feedstock for
Source Separated Biowaste Composting and Biogasifica-
tion”

3. Terminology

3.1 Definitions:

3.1.1 Definitions of most terms applicable to this guide
appear in Terminology D883 and Guide D6002.

3.2 Definitions of Terms Specific to This Standard:

3.2.1 environmental degradation of a plastic, n—abiotic or
biotic degradation process or both that occurs in a given

2 For referenced ASTM standards, visit the ASTM websile, www.astm.org, or
contact ASTM Customer Service at service@astm.org. For Annual Book of ASTM
Siandards volume information, refer to the standard’s Document Summary page on
the ASTM website.

* Available from United States Environmental Protection Association (EPA),
Ariel Rios Bldg.. 1200 Pennsylvania Ave., N'W, Washington, DC 20460,

+ Available from OECD, 2 rue Andre Pascal, F-73775 Paris Cedex 16, France.

* Available from ORCA. Avenue E. Mounier 83, Box 1. Brussels, Belgium
B-1200.

Copyright by ASTM Int1 (all rights reserved); Tue Jun 19 15:53:46 EDT 2012 -

Downloaded/printed by

environment and includes photodegradation, oxidation, hy-
drolysis, and biodegradation. Living organisms effect biotic
degradation processes and abiotic degradation processes are
nonbiological in nature.

3.2.1.1 Discussion—Term not defined in Terminology
D883,

3.2.2 pels, n—cross-linked polymer structures insoluble in
solvents that do not break the primary or cross-linking bonds in
the polymer. Cross-links created during oxobiodegradadation
of polymers are chemical bonds created by the degradation
process, mostly carbon-carbon bonds, and thus extremely
resistant to solvent degradation.®

3.2.3 oxidation, n—process promoted thermally or by irra-
diation in the presence of oxygen.

4. Summary of Guide

4.1 This guide may be used to compare and rank the rate
and degree of thermal oxidative degradation of a plastic
material relatively to a molecular weight range that can be
established as biodegradable in a chosen environment. Subse-
quently, the biodegradation of these degraded polymers in
diverse environments such as soil, compost, landfill, and water
may be compared and ranked using standard biometric test
methods and measuring carbon dioxide evolution.

Nore 3—If composting is the designated disposal route, Specification
D6400 is the only ultimate and definitive applicable specification for
measuring biodegradation or compostability. Oxidation followed by
biodegradation under the conditions found in this guide does not confer
the designation “compostable”™ or any connotation that the applications are
acceptable for composting in a commercial or municipal composting
facility.

4.2 This guide uses a tiered criteria-based approach to
assess the consecutive oxidation and biodegradability of plastic
products and ecological impacts in defined applications. This is
shown schematically in Section 6. Each tier in this guide
includes objectives and a summary that presents test methods,
method principles, test duration, and interpretation of results.

4.3 The tiered approach is chosen in the laboratory for
convenient separation of oxidative degradation, biodegrada-
tion, and ecological impact stages even though in the real
world all three are likely to be concurrent rather than consecu-
tive.

4.4 Tiered Methodology:

441 Tier | measures the rate and extent of molecular
welght loss resulting from oxidation that is indicative of losses
in physical properties from oxidation. Tier 1 requires either
accelerated testing or long-term testing over a range of relative
humidity or amount of moisture. Accelerated testing must be
performed under conditions and temperatures that are accept-
ably typical of the specific application and disposal environ-
ments under consideration. Practices D3208, D5510, and
DS071 may be used to specify the oxidative conditions and
Practice D3826 may be used to define the point of embrittle-
ment.

Nore 4—For measuring the extent of disintegration/fragmentation, a

& Vollmert, B., Polvmer Chemistry, Springer-Verlag, New York, 1973, p. 27, also
pp. 343- 361.
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sieve test is required. In this tier, the fragments are subjected to molecular
weight analysis and a total mass balance is obtained in the process.
Exposure temperatures may range from 20 to 70°C in the presence of air
and specified moisture or water levels for selected periods of time. At least
one lemperature must be reasonably close to the end use or disposal
temperature, but under no circumstances should this be more than 20°C
away from that temperature. It must also be established that the polymer
does not undergo a phase change, such as glass transition temperature (Tg)
within the temperature range of testing. As an alternate degradation
process, the test samples may be exposed to photooxidation in air as per
Practices D5208 or D5071 and the mass change of the plastic recorded
after exposure.

4.4.2 Tier | accelerated oxidation tests are not indicators of
biodegradability and should not be used for the purpose of
meeting the specifications as described in Specification D6400
and claiming compostability or biodegradation during com-
posting. (If oxidation is thought to be sufficiently rapid in Tier
1., suggesting that composting may be a disposal environment,
then Specification D6400 must be done and all the specifica-
tions in Section 6 (Detailed Requirements) must be met.

4.5 Gel Formation and Consequences During Oxidation
Phase—Discussion:

4.5.1 Gel formation i1s a frequent side reaction of the
oxidative degradation of polymers, especially polyolefins. Gels
are cross-linked structures arising from the free radical nature
of oxidative degradation. They are insoluble in nonreactive
solvents, that is, solvents that do not break additional bonds.
Normally, gels are not available to biodegradation. Some gels
dissolve on further oxidative degradation and become available
for ultimate biodegradation. However, the prooxidant (catalyst)
may be excluded from the gel structure because of solubility
changes in gel phase. In this case, the gel would become a
nondegradable or very slowly degradable new fraction within
the polymer. It is important to establish the extent of gel and its
nature or permanence in the polymer residue and report these
findings.

4.5.2 The purpose of Tier 2 is to estimate the biodegrad-
ability of all the fragmented products from Tier 1 under
laboratory scale conditions appropriate to the application using
current Test Methods D5988 and D35338. The entire material
from the Tier 1 exposure is subjected to biodegradation testing.
The percent biodegradation shall be calculated and reported as
stated in the above referenced standards. The results from Tier
1 and Tier 2 shall be combined and used for comparison and
ranking purposes between polymers of interest.

4.5.3 Tier 3 involves considerations of the ecological im-
pacts in the final disposal medium such as soil, as in all
biodegradation testing methods, which is basically a compari-
son of the test medium before and following oxidation and
biodegradation.

5. Significance and Use

5.1 This guide is a sequential assembly of extant but
unconnected standard tests and practices for the oxidation and
biodegradation of plastics, which will permit the comparison
and ranking of the overall rate of environmental degradation of
plastics that require thermal or photooxidation to initiate
degradation. Each degradation stage is independently evalu-
ated to allow a combined evaluation of a polymer’s environ-
mental performance under a controlled laboratory setting. This

Copyright by ASTM Intl (all rights reserved); Tue Jun 19 15:53:46 EDT 2012 3
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enables a laboratory assessment of its disposal performance in,
soll, compost, landfill, and water and for use in agricultural
products such as mulch film without detriment to that particular
environment.

Nore 5—For determining biodegradation rates under composting con-
ditions, Specification D6400 is to be uvsed. including test methods and
conditions as specified.

5.2 The correlation of results from this guide to actual
disposal environments (for example, agricultural mulch films,
composting, or landfill applications) has not been determined,
and as such, the results should be used only for comparative
and ranking purposes.

5.3 The results of laboratory exposure cannot be directly
extrapolated to estimate absolute rate of deterioration by the
environment because the acceleration factor is material depen-
dent and can be significantly different for each matenal and for
different formulations of the same material. However, exposure
of a similar material of known outdoor performance, a control,
at the same time as the test specimens allows comparison of the
durability relative to that of the control under the test condi-
tions.

6. Procedures

6.1 Test sample selected to be in the thickness of the
application form.

6.2 The tier testing procedure is outlined schematically in
Fig. 1.

6.3 In Tier 1, the test sample is exposed to several discrete
temperatures (one being within 20°C of the end use tempera-
ture) within the range of 20 to 70°C in the presence of specified
levels of air and specified moisture or water levels for defined
periods of time using the procedure apparatus and following
the calculations in Practice D5510. The temperature ranges
specified in Practice D5510, paragraphs 8.3.1 and 8.3.4 are not
germane fto this guide and need not be followed. For thin films,
the exposure period would be the time required for the film to
reach 5 % or less elongation to break (Practice D3826) and the
fragmented film to reach a recorded average weight-average
molecular weight (MW) of 5000 or less. The time at three
different temperatures required (with the mentioned caveats)
for molecular weight reduction should be established.

6.3.1 Asample from Tier 1 residue should be dissolved in an
appropriate nonreactive solvent and the gel phase, if any,
separated by filtration, the gel dried. and the amount of gel
reported as weight fraction of total sample. This should be
regarded as nondegradable fraction of polymer.

6.3.2 The gel may be subjected to further oxidative degra-
dation and extent of subsequent reversion to soluble and
degradable material reported.

6.3.3 The acceptable amount of gel will depend on the
particular application and the maximum acceptable wt % gel
written into specifications for the particular class of end uses.

Nor: 6—As a general guide. less than 5% wt gel would seem
acceptable (an amount chosen without scientific basis). Clearly, very large
amounts of gel, say 30 % or more, would prevent the system from
reaching 60 % CO, evolution. However, intermediate amounts, for
example, a residue with 20 % gel, could exhibit an overall 60 % by
generating in excess of 80 % CO, from the linear fragments and the gel
fraction showing no CO, evolution.
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FIG. 1 Flow Schematic of the Guide

6.4 In Tier 1, the loss in weight of the sample is measured.
The molecular weight and polydispersity index or tensile
elongation (Practice D3826) of the samples before and after the
exposure should be determined and recorded. along with
T gel.

6.5 All of the fragment residues from Tier | should be
collected and subjected to Tier 2 testing for rate and degree of
biodegradation in the chosen use or disposal environment.

6.6 In Tier 2, after the test samples are exposed to the abiotic
degradation process described in Tier 1, the entire test material
should be subjected to biodegradation tests as per ASTM

Copynight by ASTM Int'] (all nghts reserved); Tue Jun 19 15:53:46 EDT 2012
Downloaded/prmted by
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International test methods for appropriate environments, Test
Methods D35988, D5338, and D5526. The time profile of
carbon dioxide evolution is recorded and the time to reach the
appropriate thresholds are noted.

6.6.1 For products consisting of a single polymer (ho-
mopolymers or random copolymers), 60 % of the organic
carbon must be converted to carbon dioxide before ending the
test, and the gel content generated in Tier 1 must be no higher
than 10 %.
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Nore 7—Testing may be continued to determine better the length of
time the materials will take to biodegrade.

6.6.2 For products consisting of more than one polymer
(block copolymers, segmented copolymers, blends, or addition
of low molecular weight additives), 90 % of the organic carbon
must be converted to carbon dioxide, before ending the test.

6.6.3 Alternately, a 90 % CO, evolution end point can be
used to demonstrate that excessive amounts of gel have not
been formed.

6.7 Tier 3 s endpoint specific in that it is focused on
postdegradation analysis after completion of Tier 2 testing.

6.8 Standard methods for determining the biodegradation of
plastics simulating solid waste treatment systems have been
developed. In addition to the rate and degree of biodegradation,
the impact of the biologically decomposed plastics on the
quality of the compost, soil, and water is important, in
particular with regard to any toxicity that the residual plastics
may exhibit in the final end product, soil, or water. Therefore,
the effects of residual plastics on toxicity need to be measured
as well as the impact on the soil quality to evaluate the safety
of biclogical aerobic or anaerobic degradation.

6.9 Test Method D5951 provides a guide for preparing
residual solids from tests simulating conditions of solid mate-
rial degradation for subsequent toxicity following biodegrada-
tion or compost testing. A summary of that preparation follows:

6.9.1 After biodegradation in the chosen environment, re-
move residual solids and mix the contents of each replicate
vessel carefully. Continue mixing until the contents are mixed
thoroughly. The resulting homogeneous mixture should have a
uniform moisture content and appearance. Repeat the same
procedure for positive reference and blank replicates.

6.9.2 Three subsamples are taken from the homogeneous
mixture on which the dry solids are determined in accordance
with APHA method 2540E.”

6.9.3 The rest of the mixture is dried at a temperature of 20
to 45°C until a dry solids content of 65 = 2 % is reached. The
dry solids content is determined after drying.

6.9.4 The dried mixtures can be stored for a maximum of
four weeks at 4°C. The mixtures should be opened on a weekly
basis to prevent slow accumulation of acids in the mixtures as
a result of anaerobic conditions.

6.9.5 For the terrestrial toxicity tests and the determination
of further biodegradation of the plastic materials in the soil, the
final dried mixture at 65 % dry solids 1s used as is. For the
aquatic toxicity tests, an extraction is performed in accordance
with Test Method D398&7.

6.9.6 Several methods have been developed for the deter-
mination of toxicological effects. A distinction can be made
between aquatic toxicity tests and terrestrial toxicity tests. The
following terrestrial and aquatic ecotoxicity tests are suggested
for obtaining evidence regarding product effects on plant and
animal life. In addition, compliance with respective national,
state, and local regulatory requirements is also required. Soil or
aquatic test material must be evaluated before and following

TMethod 2340E in Standard Methods for the Examination of Waler and
Wasiewater, 19th edition. American Public Health Association. 300 I St, NW,
‘Washington, DC 20001,
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oxobiodegradation testing in Tier 2; heavy metals or other
substances of concern must be determined directly on test
material before degradation in order to wverify that their
concentration is within acceptable limits based on the Envi-
ronmental Protection Agency (EPA) toxic materials list listed
in 40CFR62, 40CFR150-189, 40CFR260-299, 40CFR300-
390, 700-799, or 49CFR100-180. Finally, the soil or aquatic
test material must be evaluated before and following oxobio-
degradation testing for greater than two units of pH or greater
than 30 % shift in the ability of the soil to hold and percolate
water.

6.9.7 Aquatic toxicity test with Rotifer brachionus in accor-
dance with Guide E1440. The test duration is one day.

6.9.8 Plant Germination—The potential effect of materials
on plant germination may be assessed with the cress seed test.
This step may be especially valuable for screening processing
additives used at 1 % or less in the plastic. Soils from the above
soll biodegradation testing may be evaluated at the beginning
and end of the test to establish the potential effect of microbial
degradation products. In the cress test, soil i1s extracted with
water and filtered. The supernatant is used for the germination
test. Various dilutions of the supernatant are prepared, and
aliquots are added to petri dishes lined with filter paper. Cress
seeds are placed on the wet paper and left to germinate in the
dark over four days at room temperature. The percentage of
germinated seeds 1s determined after four days and compared
to a water control. Soils containing test materials should not be
significantly different from the blank soil at 95 % confidence
interval.

6.9.9 Plant Growth Test as Described by OECD Guideline
208—This procedure determines phytotoxicity by mixing the
compost containing the material with soil. The plant emergence
survival and growth is evaluated. Three plant species are
generally tested. The test duration is approximately one month.
The results from the biodegraded test soil material are com-
pared to a soil control.

6.9.10 Earthworm Test in Accordance with OECD Guide-
line 207—This procedure determines possible toxicity by
mixing the biodegraded material with a specified soil. The
earthworm weight change and survival are measured. The
results from test soil containing material are compared to soil
controls.

7. Report

7.1 The reporting section must clearly and objectively
include the proposed real world applications and disposal
environments for which the plastic is being developed with
indicated exposure and lifetime expectancies.

7.2 Tier 1—The report must identify the following:

7.2.1 Resin grade plus the commercial name of the formu-
lation additive or percent of catalyst concentrations.

Note 8—Identification of test samples needs to be sufficient to inform
readers of the commercial identification of the formulation and of the
additives and their availability in the marketplace.

7.2.2 The proposed disposal medium or media for the
plastic must be indicated with anticipated life expectancy
noted.
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7.2.3 The exposure conditions such as temperature, time,
moisture, and oxygen concentrations need to be reported.

7.2.4 The exposure conditions and time of exposure (kJ/
m®nm at 340 nm) to radiation, if used, must be recorded.

7.2.5 Molecular weight and polydispersity index, tensile
elongation, and percentage of gels of the samples before and
after the indicated time for abiotic test exposure should be
reported.

7.2.6 Complete mass balances are to be reported.

7.3 Tier 2—The report must state the following:

7.3.1 Extent of biodegradation (carbon dioxide evolution
profile to plateau as per standards) and expressed as a percent-
age of total theoretical carbon balance.

7.3.2 Percentage of gel or other nondegradable fractions.

7.3.3 Volatiles produced by the oxidation process.

7.3.4 Temperature and moisture conditions.

7.3.5 Additions of inoculants and moisture and their timing
and any additional mixing procedures.

7.4 Resulting data from Tier 1 combined with data from Tier
2 for comparison and ranking of polymers under test.

1.5 Tier 3—The report shall include the following:

7.5.1 Detailed description of preparation of material for
testing.

7.5.2 Specific testing performed as described in 6.9 with
particular emphasis on any deleterious effects of the soil or
aquatic additive.

7.5.3 Regulated metal concentrations, pH, and ability to
hold and percolate water before and following oxobiodegrada-
tion testing.

8. Keywords

8.1 biodegradation; ecotoxicity; environmental degradation;
oxidation; photooxidation; thermal
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Designation: D 882 — 02

Standard Test Method for

Tensile Properties of Thin Plastic Sheeting’

This standard is issued under the fixed designation D 882; the number immediately following the designation indicates the vear of
original adoption or, in the case of revision, the year of last revision A mumber in parentheses indicates the year of last reapproval A
superscript epsilon (¢) indicates an sditorial chanze since the last revision or reapproval

These test methods have been approved for use by agencies of the Department of Defense to replace Method 1013 of Federal Test

Merhod Standard 406.

1. Scope *

1.1 This test method covers the determunation of tensile
properties of plastics in the form of thin sheeting. including
film (less than 1.0 mm (0.04 in.) m thickness).

Nore 1—Film has been arbitrarily defined as sheeting having nominal
thickness not greater than 0.25 mm (0.010 in.)

Note 2—Teusile properties of plastics 1.0 mm (0.04 in) or greater in
hick shall be ding to Test Method D 638.

1.2 This test method may be used to test all plastics within
the thickness range described and the capacity of the machmne
employed.

1.2.1 Siatic Weighing., Constant-Rate-of-Grip Separation
Tesi—This test method employs a constant rate of separation of
the grips holding the ends of the test specimen

1.3 Specimen extension may be measured in these test
methods by grip separation. extension indicators, or displace-
ment of gage marks

14 A procedure for determining the tensile modulus of
elasticity is included at one strain rate.

Note 3—The modulus determination is generally based on the use of
erip separation as a measure of extension: however, the desirability of
using extensemeters. as described in 5.2, is recognized and provision for
the nse of such instrmentation is incorporated in the procedure.

1.5 Test data obtained by this test method is relevant and
appropriate for use in engineering design.

1.6 The values stated in SI units are to be regarded as the
standard. The values in parentheses are provided for informa-
tion only.

1.7 This standard does not purport to address all of the
safety concerns, if any, associated with its use. It is the
responsibility of the user of this standard to establish appro-
priate safety and health practices and determine the applica-
bility of regulatory limitations prior to use.

Note 4—This test method is similar to ISO 527-3, but is not considered

! These test methods are under the ,umdmm of ASTM Comumities D20 on
Plastics and are the direct D20.10 on Meck:
Properties.

Curent edition approved April 10, 2002. Published June 2002. Originally
published as D 882 — 46 T. Last previous edition D 882 - 01

technically equivalent. ISO 527-3 allows for additional specimen configu-
rations, specifies different test speeds, and requires an extensometer or
zage marks on the specimen

2. Referenced Documents

2.1 ASTM Standards:

D 618 Practice for Conditioning Plastics for Testing”

D 638 Test Method for Tensile Properties of Plastics”

D 4000 Classtfication System for Specifying Plastic Mate-
rials®

D 5947 Test Methods for Physical Dimensions of Solid
Plastic Specimens®

D 6287 Practice for Cutting Film and Sheeting Test Speci-
mens*

E 4 Practices for Force Verification of Testing Machines®

E 691 Practice for Conducting an Interlaberatory Study to
Determine the Precision of a Test Method®

2.2 ISO Standard:

ISO 527-3 Plastics—Determination of Tensile Properties—
Part 3: Test Conditions for Films and Sheets”

3. Terminology

3.1 Definitions—Definitions of terms and symbols relating
to tension testing of plastics appear in the Annex to Test
Method D 638.

3.1.1 line grips—grips having faces designed to concentrate
the entire gripping force along a single hne perpendicular to the
direction of testing stress. This is usually done by combiming
one standard flat face and an opposing face from which
protrudes a half-round.

3.1.2 fear failure—a tensile failure characterized by fracture
initiating at one edge of the specimen and progressing across
the specimen at a rate slow enough to produce an anomalous
load-deformation curve

2 Annual Back of ASTM Siandards, Ve
? Annual Book of ASTM Standards,
+ Annual Baok of ASTM Standards,
> Annual Book of ASTM Standards, Vel 03.01.
© Annual Baok of ASTM Standards. Vel 14.02.
7 Available from American National Standards Institute, 25 W. 43rd St 44
Floor, New York, NY 10036

#A Summary of Changes section appears at the end of this standard.
Caopyright ©ASTM Intemational, 100 Barr Harbor Drive. PO Box C700. West Conshohocken, PA 18428-2059. United States.
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4. Significance and Use

4.1 Tensile properties determined by this test method are of
walue for the identification and characterization of matenals for
control and specification purposes. Tensile properties may vary
with specimen thickness. method of preparation. speed of
testing, type of grips used, and manner of measuring extension.
Consequently, where precise comparative results are desired,
these factors mmst be carefully controlled. This test method
shall be used for referee purposes, unless otherwise indicated
in particular matenial specifications. For many materials, there
may be a specification that requires the use of this test method,
but with some procedural modifications that take precedence
when adhering to the specification. Therefore. it is advisable to
refer to that material specification before using this test
method. Table 1 in Classification D 4000 lists the ASTM
materials standards that currently exist.

4.2 Tensile properties may be utilized to provide data for
research and development and engineering design as well as
quality control and specification. However, data from such
tests cannot be considered significant for applications differing
widely from the load-time scale of the test employed.

4.3 The tensile modulus of elasticity is an index of the
stiffness of thin plastic sheeting. The reproducibility of test
results is good when precise control is maintained over all test
conditions. When different materials are being compared for
stiffness, specimens of identical dimensions must be employed.

4.4 The tensile energy to break (TEB) is the total energy
absorbed per unit volume of the specimen up to the point of
rupture. In some texts this property has been referred to as
roughness. It is used to evaluate materials that may be
subjected to heavy abuse or that mught stall web transport
equipment in the event of a machine malfunction in end-use
applications. However, the rate of strain. specimen parameters.
and especially flaws may cause large vanations in the results.
In that sense. caution is advised in utilizing TEB test results for
end-use design applications.

4.5 Materials that fail by tearing give anomalous data which
cannot be compared with those from normal failure.

5. Apparatus

5.1 Tesfing Machine—A testing machine of the constant
rate-of-crosshead-movement type and comprising essentially
the following:

5.1.1 Fived Member—A fixed or essentially stationary
member carrying one grip

5.1.2 Movable Member—A movable member carrying a
second grip.

5.1.3 Grips—A set of grips for holding the test specimen
between the fixed member and the movable member of the
testing machine; gnps can be either the fixed or self-aligning
type. In etther case. the gripping system must mmimize both
slippage and uneven stress distribution.

5.1.3.1 Fixed grps are ngidly attached to the fixed and
movable members of the testing machine. When thus type of
grip is used. care must be taken to ensure that the test specimen
is inserted and clamped so that the long axis of the test
specimen coincides with the direction of pull through the
center line of the grip assembly.
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5.1.3.2 Self-aligning gnps are attached to the fixed and
movable members of the testing machme in such a manner that
they will move freely into alignment as soon as a load is
applied so that the long axis of the test specimen will coincide
with the direction of the applied pull through the center line of
the grip assembly The specimens should be aligned as per-
fectly as possible with the direction of pull so that no rotary
motion that may induce shppage will occur in the gnps: there
1s a limat to the amount of misalignment self-aligning gnips will
accommodate

5.1.3.3 The test specimen shall be held in such a way that
slippage relative to the grips is prevented insofar as possible.
Grips lined with thin rubber. crocus-cloth. or pressure-sensitive
tape as well as file-faced or serrated grips have been success-
fully used for many materials. The choice of grip surface will
depend on the material tested, thickness. etc. Line grips padded
on the round face with 1.0 mm (40 mil) blotting paper or filter
paper have been found supenior. Air-actuated grips have been
found advantageous, particularly in the case of matenals that
tend to “neck” into the grips. since pressure is maintained at all
times. In cases where samples frequently fail at the edge of the
grips. it may be advantageous to increase slightly the radius of
curvature of the edges where the grips come in contact with the
test area of the specimen

5.1.4 Drive Mechanism—A drive mechanism for imparting
to the movable member a uniform. controlled velocity with
respect to the stationary member. The velocity shall be regu-
lated as specified i Section 9.

5.1.5 Load Indicator—A suitable load-indicating mecha-
nism capable of showing the total tensile load carried by the
test specimen held by the grips. This mechanism shall be
essentially free of inertial lag at the specified rate of testing (see
Note 5). Unless a suitable extensometer 1s used (see 5.2), the
motion of the weighing system shall not exceed 2 % of the
specimen extension within the range being measured. The load
indicator shall determine the tensile load applied to the
specimen with an accuracy of *1 % of the indicated value. or
better. The accuracy of the testing machine shall be verified in
accordance with Practices E 4.

5.1.6 Crosshead Extension Indicator— A suitable
extension-indicating mechanism capable of showing the
amount of change m the separation of the grips. that 1s.
crosshead movement. This mechanism shall be essentially free
of mertial lag at the specified rate of testing (see Note 5) and
shall indicate the crosshead movement with an accuracy of
+1 % of the indicated value. or better.

2 Extensometer (Opfional)—A suitable instrument may, if
desired. be used for determining the distance between two
designated points on the test specimen as the specimen is
stretched. This apparatus. if employed. shall be so designed as
to minimize stress on the specimen at the contact points of the
specimen and the instrument (see 8.3). It is desirable that this
instrument automatically record the distance. or any change in
it. as a function of the load on the test specimen or of the
elapsed time from the start of the test. or both. If only the latter
is obtained. load-time data must also be taken. This instrument
must be essentially free of inertial lag at the specified speed of
testing (see Note 5)
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5.2.1 Modulus of Elasticity and Low-Extension
Measurements—Extensometers used for modulus of elasticity
and low-extension (less than 20 % elongation) measurements
shall. at a minimum_ be accurate to =1 % and comply with the
requirements set forth in Practice E 83 for a Class C instru-
ment.

522 High-Extension Measurements—Instrumentation and
measuring techniques used for high-extension (20 % elonga-
tion or greater) measurements shall be accurate to =10 % of
the indicated value. or better.

NotE 5—A sufficiently high respomse speed in the indicating and
recording system for the load and extension data is essential. The response
speed required of the system will depend in part on the material tested
(high or low elongation) and the rate of straining.

5.3 Thiciness Gage—A dead-weight dial micrometer as
prescribed m Method C of Test Methods D 5947, or an
equivalent measurmg device, reading to 0.0025 mm (0.0001
in) or less

5.4 Width-Measuring Devices—Suitable test scales or other
width measunng devices capable of measuring 0.25 mm (0.010
i) or less

5.5 Specimen Cutter—For the apparatus and techniques for
cutting film and sheeting used in this test method, refer to
Practice D 6287.

5.5.1 Devices that use razor blades have proven especially
suitable for materials having an elongation-at-fracture above
10 to 20 %.

5.5.2 The use of punch press or stmking dies are not
recommended because poor and mconsistent specimen edges
may be produced

6. Test Specimens

6.1 The test specimens shall consist of strips of uniform
width and thickness at least 50 mm (2 in.) longer than the gnip
separation used.

6.2 The nominal width of the specimens shall be not less
than 5.0 mm (0.20 in) or greater than 254 mm (1.0 in)

6.3 A width-thickness ratio of at least eight shall be used.
Narrow specimens magnify effects of edge strains or flaws, or
both.

6.4 The utmost care shall be exercised m cuiting specimens
to prevent nicks and tears which are likely to cause premature
failures (Note 6). The edges shall be parallel to within 5 % of
the width over the length of the specimen between the grips.

Note 6—Microscopical examination of specimens may be used to
detect flaws due to sample or specimen preparation.

6.5 Wherever possible, the test specumens shall be selected
so that thickness 1s uniform to within 10 % of the thickness
over the length of the specimen between the grips in the case
of materials 0.25 mm (0.010 in.) or less in thickness and to
within 5 % in the case of matenials greater than 0.25 mm (0.010
in.) 1 thickness but less than 1.00 mm (0.040 1n.) mn thickness.

NoTE 7—In cases where thickness variations are in excess of those
recommended in 6.5, results may not be characteristic of the material
under test.

6.6 If the materal 1s suspected of bemng amsotropic. two sets
of test specimens shall be prepared having their long axes
respectively parallel with and normal to the suspected direction
of anisotropy.

6.7 For tensile modulus of elasticity determinations, a
specimen gage length of 250 mm (10 in) shall be considered
as standard. This length 15 used 1n order to minimize the effects
of grip slippage on test results. When this length 1s not feasible,
test sections as short as 100 mm (4 in) may be used if 1t has
been shown that results are not appreciably affected. However.
the 250-mm gage length shall be used for referee purposes. The
speed of testing of shorter specimens must be adjusted i order
for the strain rate to be equivalent to that of the standard
specimen.

NoTe §—Two round robin tests® have shown that, for materials of less
than 0.25-mm (10-mil) thickness, line grips padded on the round side with
1.0-mun (40-mil) blotting paper give the same results with a 100-mm test
section as a 250-mm test section produces with flat-face grips.

Note 9—Excessive jaw slippage becomes increasingly difficult to
overcome in cases where high modulus materials are tested in thicknesses
greater than 0.25 mm (0.010 1n.).

7. Conditioning

7.1 Conditioning—Condition the test specimens at 23 *+
22C (73.4 = 3.6°F) and 50 * 5 % relative humidity for not less
than 40 h poor to test in accordance with Procedure A of
Practice D 618 unless otherwise specified by contract or the
relevant ASTM matenal specification. Reference pre-test con-
ditioning. to settle disagreements, shall apply tolerances of
+1°C (1.8°F) and =2 % relative humidity.

7.2 Test Conditions—Conduct the tests at 23 = 2°C (734 =
3.6°F) and 50 * 5% relative humidity unless otherwise
specified by contract or the relevant ASTM material specifica-
tion. Reference testing condifions, to setile disagreements,
shall apply tolerances of +1°C (1.8°F) and =2 % relative
humidity.

8. Number of Test Specimens

8.1 Inthe case of 1sotropic materials, at least five specimens
shall be tested from each sample.

8.2 In the case of anisotropic materials, at least ten speci-
mens, five normal and five parallel with the principal axis of
amsotropy, shall be tested from each sample.

8.3 Specimens that fail at some obvious flaw or that fail
outside the gage length shall be discarded and retests made.
unless such flaws or conditions constitute a variable whose
effect 15 being studied. However, jaw breaks (failures at the
grip contact point) are acceptable if it has been shown that
results from such tests are i essential agreement with values
obtamed from breaks occurrng within the gage length.

Note 10—In the case of some materials, examination of specimens_
pricr to and following testing, under crossed optical polarizers (polarizing
films) provides a useful means of detecting flaws which may be, or are_
respensible for premature faiture.

* Supporting data are available from ASTM Headquarters. Request RR: D20-
1058.
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9. Speed of Testing

9.1 The speed of testing is the rate of separation of the two
members (or grips) of the testing machine when running idle
(under no load). This rate of separation shall be maintained
within 5% of the no-load value when running under full-
capacity load.

9.2 The speed of testing shall be calculated from the
required 1nitial strain rate as specified in Table 1. The rate of
grip separation may be determined for the purpose of these test
methods from the initial strain rate as follows:

4=BC W

where
4 = rate of gnp separation, mm (or 1n.)/min,
B = initial distance between grips. mm (or in), and
C = initial stramn rate. mm/mm-min (or in /in min).

9.3 The initial strain rate shall be as in Table 1 unless
otherwise indicated by the specification for the matenial being
tested.

NoE 11—Results obtained at different initial strain rates are mot
comparable; consequently, where direct comparisons between materials in
varions elongation classes are required, a single initial strain rate should
‘be used. For some materials it may be advisable to select the strain rates
on the basis of percent elongation at yield

94 In cases where conflicting material classification. as
determined by percent elongation at break values, results i a
choice of strain rates. the lower rate shall be used.

9.5 If modulus values are being deternuned, separate speci-
mens shall be used whenever stramn rates and specimen
dimensions are not the same as those employed 1n the test for
other tensile properties.

10. Procedure

10.1 Select a load range such that specimen failure occurs
within its upper two thirds. A few trial runs may be necessary
to select a proper combination of load range and specimen
width.

10.2 Measure the cross-sectional area of the specimen at
several pomts along its length. Measure the width to an
accuracy of 0.25 mm (0.010 m) or better Measure the
thickness to an accuracy of 0.0025 mm (0.0001 i) or better
for films less than 0.25 mm (0.010 in.) in thickness and to an
accuracy of 1 % or better for films greater than 0.25 mm (0.010
i) but less than 1.0 mm (0.040 in) in thickness.

10.3 Set the 1mtial grip separation 1 accordance with Table
1.

10.4 Set the rate of grip separation to give the desired strain
rate, based on the initial distance between the grips, in

accordance with Table 1. Zero the calibrated load weighing
system. extension indicator(s) and recording system.

NotE 12—Extensometers may be used for modulus of elasticity deter-
minations with the expectation of obtaining more accurate vales than
may be obtained using grip separation as the effective gage length.
Precantions should be taken to ensure that extensometer slippage and
undue stressing of the specimen do not occur. Refer also to 6.7.

10.5 In cases where 1t 15 desired to measure a test section
other than the total length between the grips. mark the ends of
the desired test section with a soft, fine wax crayon or with ink.
Do not scratch these marks onto the surface since such
scratches may act as stress raisers and cause premature
specunen failure. Extensometers may be wsed if available; in
tlus case, the test section will be defined by the contact pomts
of the extensometer

NotE 13—Measurement of a specific test section is necessary with
some materials having high elongation. As the specimen elongates, the
accompanying reduction in area results in a loosening of material at the
inside edge of the grips. This reduction and loesening moves back into the
grips as further elongation and reduction in area takes place. In effect, this
causes problems similar to grip slippage, that is, exaggerates measured
extension.

10.6 Place the test specimen in the grips of the festing
machine, taking care to align the long axis of the specimen
with an imaginary line joining the points of attachment of the
gnps to the machine. Tighten the grips evenly and firmly to the
degree necessary to mimmize shipping of the specimen during
test.

10.7 Start the machine and record load versus extension.

10.7.1 When the total length between the grips 1s used as the
test area, record load versus grip separation.

10.7.2 When a specific test area has been marked on the
specimen, follow the displacement of the edge boundary lines
with respect to each other with dividers or some other suitable
device. If a load-extension curve is desired, plot various
extensions versus corresponding loads sustamned. as measured
by the load indicator.

10.7.3 When an extensometer 15 used, record load versus
extension of the test area measured by the extensometer.

10.8 If modulus values are being determined. select a load
range and chart rate to produce a load-extension curve of
between 30 and 60° to the X axis. For maximum accuracy, use
the most sensitive load scale for which this condition can be
met. The test may be discontinued when the load-extension
curve deviates from linearity.

109 In the case of matenals bemng evaluated for secant
modulus, the test may be discontinved when the specified
extension has been reached.

TABLE 1 Crosshead Speeds and Initial Grip Separation

Percent Elongation ‘nms;:'::n?nate‘ Initial Grip Separation Rate of Grip
at Break {infin. min) mm in mmimin in.J/min
Modulus of Elasticity D
0.1 250 10 25 1.0
Determinations other than Elastic Modulus
Less than 20 01 5 125 0s
20 to 100 05 100 4 S0 20
Greater than 100 10.0 50 2 500 200
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10.10 If tensile energy to break 1s being determined. some
provision must be made for integration of the stress-strain
curve. This may be either an electronic integration during the
test or a subsequent determination from the area of the finished
stress-strain curve (see Annex A2).

11. Calculation

11.1 Toe compensation shall be made m accordance with
Annex Al unless it can be shown that the toe region of the
curve is not due to the takeup of slack, seating of the specimen.
or other artifact, but rather is an authentic matenial response.

11.2 Breaking Factor (nominal) shall be calculated by
dividing the maxamum load by the onigmal mimmum width of
the specimen. The result shall be expressed m force per unit of
width, usually newtons per metre (or pounds per inch) of
width, and reported to three significant figures. The thickness
of the film shall always be stated to the nearest 0.0025 mm
(0.0001 in).

Example—Breaking Factor =1.75 kN/m (10.0 Ibfn) of
width for 0.1300-mm (0.0051-in.) thickness.

Note 14—This method of reporting is useful for very thin films (0.13
mm (0.005 in) and less) for which breaking load may not be propertional
to cross-sectional area and whose thickness may be difficult to determine
with precision Furthermore, films which are in effect laminar due to
orientation, skin effects, nonuniform crystallinity, etc., have tensile prop-
erties disproportionate to cross-sectional area.

113 Tensile Strength (nominal) shall be calculated by
dividing the maximum load by the original minimum cross-
sectional area of the specimen The result shall be expressed in
force per umit area. usvally megapascals (or pounds-force per
square inch). This value shall be reported to three significant
figures.

MNote 13—When tear failure occurs, so indicate and calculate results

based on load and elongation at which tear initiates, as reflected in the
load-deformation curve.

11.4 Tensile Strength at Break (nominal) shall be calculated
in the same way as the tensile strength except that the load at
break shall be used i place of the maximum load (Note 15 and
Note 16).

Note 16—In many cases tensile strength and tensile strength at break
are identical.

11.5 Percent Elongation at Break shall be calculated by
dividing the extension at the moment of rupture of the
specimen by the imtial gage length of the specimen and
multiplying by 100. When gage marks or extensometers are
used to define a specific test section. only this length shall be
used in the calculation; otherwise the distance between the
grips shall be used. The result shall be expressed in percent and
reported to two significant figures (Note 15).

11.6 Jield Strength, where applicable. shall be calculated by
dividing the load at the yield point by the original minimum
cross-sectional area of the specimen The result shall be
expressed in force per umit area. usually megapascals (or
pounds-force per square inch). This value shall be reported to
three significant figures Alternatively, for materials that exhibit
Hookean behavior in the initial part of the curve, an offset yield
strength may be obtained as described in the Appendix of Test

w

Method D 638. In this case the value should be given as “yield
strength at —% offset.”

11.7 Percent Elongation at Yield, where applicable. shall be
calculated by dividing the extension at the yield point by the
initial gage length of specimen and multiplying by 100. When
gage marks or extensometers are used to define a specific test
section. only thus length shall be used in the calculation. Before
calculating, correct the extension for “toe compensation” as
described in Ammex Al The results shall be expressed m
percent and reported to two significant figures. When offset
vield strength 1s used. the elongation at the offset vield strength
may be calculated.

11.8 Elastic Modulus shall be calculated by drawing a
tangent to the initial linear portion of the load-extension curve,
selecting any pomt on this tangent, and dividing the tensile
stress by the corresponding strain. Before calculating, correct
the extension for “toe compensation” as described in Annex
Al. For purposes of this determination. the tensile stress shall
be calculated by dividing the load by the average original cross
section of the test section. The result shall be expressed in force
per vt area, usually megapascals (or pounds-force per square
inch). and reported to three significant figures.

11.9 Secant Modulus, at a designated strain. shall be calcu-
lated by dividing the corresponding stress (nominal) by the
designated strain. Elastic modulus values are preferable and
shall be calculated whenever possible. However. for matenals
where no proportionality is evident. the secant value shall be
calculated. Draw the tangent as directed in A1.3 and Fig A12
of Annex Al. and mark off the designated stramn from the yield
point where the tangent line goes through zero stress. The
stress to be used in the calculation is then determined by
dividing the load at the designated strain on the load-extension
curve by the original average cross-sectional area of the
specimen.

11.10 Tensile Energy fo Break, where applicable, shall be
calculated by integrating the energy per unit volume under the
stress-strain curve or by integrating the total energy absorbed
and dividing it by the volume of the original gage region of the
specimen. As indicated in Annex A2, this may be done directly
dunng the test by an electronic integrator. or subsequently by
computation from the area of the plotted curve. The result shall
be expressed in energy per unit volume, usually in megajoules
per cubic metre (or inch-pounds-force per cubic mch). This
value shall be reported to two significant figures.

11.11 For each series of tests, the arithmetic mean of all
values obtained shall be calculated to the proper number of
significant figures.

11.12 The standard deviation (estimated) shall be calculated
as follows and reported to two significant figures:

s= V@& —aXin- 1) @
where:
s = estimated standard deviation,
X = value of a single observation,
n = number of observations, and
X = anthmetic mean of the set of observations.
12. Report

12.1 Report the following information:
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12.1.1 Complete identification of the material tested. includ-
ing type, source, manufacturer’s code number, form_ principal
dimensions, previous listory, and onentation of samples with
respect to anisotropy (if any),

12.1.2 Method of preparmg test specimens.

12.1.3 Thickness. width. and length of test specimens,

12.1.4 Number of specimens tested,

12.1.5 Strain rate employed,

12.1.6 Grip separation (initial).

ments were taken by five laboratories. The relative precision
obtained in this interlaboratory study is in Table 2.

13.1.1 In denving the estmates m Table 2. statistical
outliers were not removed, in keeping with Practice E 691.°

13.1.2 The within-lab standard deviation of a mean value, §
7. in each case was determined from the standard deviation. §
7, of the five mdividual specimens as follows: § 7 = 5 /(5)=
The § values were pooled among laboratories for a given
material to obtain the within-lab standard deviation. 5, . of a

TABLE 2 Precision Data for Modulus

Tangent Modulus

Material Thickness, Average, Sn Sr I I,
mils 10° psi 10°  psi 10°  psi 10°  psi 10°  psi
LDPE 14 538 181 a8 5.12 249
HDPE 16 191 547 162 155 459
PP 11 475 103 N5 230 881
PET 0a 672 138 555 391 157.1
Secant Modulus

LDPE 14 450 n 343 598 9.70
HDPE 16 150 3x 9538 930 |
PP 11 arz 466 265 132 749
PET 08 540 10.0 275 284 778

12.1.7 Crosshead speed (rate of grip separation),

12.1.8 Gage length (if different from grip separation).

12.1.9 Type of grips used, including facing (if any).

12.1.10 Conditioning procedure (test conditions, tempera-
ture, and relative hummdity 1f nonstandard).

12.1.11 Anomalous behavior such as tear failure and failure
at a grp.

12.1.12 Average breaking factor and standard deviation,

12.1.13 Average tensile strength (nominal) and standard
deviation,

12.1.14 Average tensile strength at break (nominal) and
standard deviation,

12.1.15 Average percent elongation at break and standard
deviation,

12.1.16 Where applicable, average tensile energy to break
and standard deviation,

12.1.17 In the case of materials exhibiting “yield” phenom-
enon: average yield strength and standard deviation; and
average percent elongation at yield and standard deviation.

12.1.18 For materials which do not exhibit a yield point:
average —% offset yield strength and standard deviation; and
average percent elongation at —% offset vield strength and
standard deviation,

12.1.19 Average modulus of elasticity and standard devia-
tion (if secant modulus is used. so indicate and report strain at
which calculated). and

12.1.20 When an extensometer is emploved, so indicate.

13. Precision and Bias

13.1 Two interlaboratory tests have been run for these
tensile properties. The first was run for modulus only. in 1977,
in which randomly drawn samples of four thin (~ 0.025 mm
(0.001-1n.)) matenials were tested with five specimens in each
laboratory. Elastic (tangent) modulus measurements were
made by six laboratonies, and secant (1 %) modulus measure-

test result (mean of five specimens). See 13.3-13.32 for
definitions of terms in the tables.

13.2  An interlaboratory test was run for all the other tensile
properties except modulus in 1981, in which randomly drawn
samples of six matenals (one of these in three thicknesses)
ranging in thickness from 0.019 to 0.178 mm (0.00075 to 0.007
in.) were tested 1n seven laboratories. A test result was defined
as the mean of five specimen determinations. However, each
laboratory tested eight specimens, and the § zwas determined
from § ; =5, /(5)w as above. This was done to mmprove the
quality of the statistics while maintaining their applicability to
a five-specimen test result. The materials and their thicknesses
are identified in Tables 3-7, each of which contain data for one
of the following properties: tensile yield stress. yield elonga-
tion, tensile strength, tensile elongation at break, and tensile
energy at break (see Note 17).1%

Note 17—Subsequent to filing the research report. examination of the
LDPE used in this study between crossed polarizers revealed lengthwise
lines representing substantial widthwise variation in melecular orientation
that probably was not successfully randomized out of the between-labs
component of variance.

NoTe 18—Caution: The following explanations of I, and I (13.3-
133 3) are only intended to present a meaningful way of considering the
Appreximate precision of this test method. The data in Table 2 should not
be rigorously applied to the acceptance or rejection of material. as those
data are specific to the round robin and may not be representative of other
lots, conditions, materials, or laboratories. Users of this test method should
apply the principles outlined in Practice E 691 to generate data specific to
their laboratory and materials. or between specific laborateries. The
principles of 13.3-13.3.3 would then be valid for such data.

? Supporting data are availsble from ASTM Headquarters. Request RR: D20-
1084

® Supponting data are available from ASTM Headquarters Request RR- D20-
1101.
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TABLE 3 Precision Data for Yield Stress

Material Thickness, mils Average, 10° psi (50" 10° psi (Sq)% 10° psi Kr) 10° psi KR)° 10° psi
LOPE 10 148 0051 013 014 037
HOPE 10 433 0084 016 024 044
PP 07s 540 013 052 037 148
PC 40 8.59 0072 029 020 082
CTA 53 1.4 0.12 0.50 0.34 143
PET 40 143 0.12 023 0.34 066
PET 25 14.4 0.14 0.54 040 152
PET 70 14.4 0.13 0.36 0.37 1.03
A 5 ie the within-laboratory standard deviation of the average.
E 5 is the between-laboratories standard deviation of the average.
81 =2835,
Ofq =283 5a
TABLE 4 Precision Data for Yield Elongation
Material Thickness, mils Average, % (S0 % (5P, % Hr°, % TR)Z, %
PP 075 35 015 041 04z 12
PET 25 52 026 092 074 26
PET 4.0 53 025 0.60 071 17
PET 70 54 D14 105 040 30
CTA 53 54 D19 099 0.54 28
PC 4.0 69 D24 098 068 28
HDPE 10 B8 032 182 091 52
LDPE 10 100 055 34 1.56 96
Note 1—See Table 3 for footnote explanation.
TABLE 5 Precision Data for Tensile Strength
Material Thickness, mils Average, 10° psi (54 10° psi (54)5 10° psi Kr)© 10? psi KR 10° psi
LOPE 10 342 014 053 040 15
HDPE 10 6.87 027 0a1 076 23
PC 40 120 0.34 093 096 26
CTA 53 146 020 137 057 38
PP 07s 254 157 4.56 44 128
PET 40 289 065 127 18 36
PET 70 303 083 132 23 a7
PET 25 306 122 264 34 75
NoTE 1—See Table 3 for footnote explanation
TABLE & Precision Data for Elongation at Break
Material Thickness, mils Average, % (S0 % (5=, % e, % TR)7, %
CTA 5.3 264 10 43 3 12
PP 075 578 44 127 12 36
PET 25 120 80 146 23 41
PET 70 132 58 106 16 30
PET 4.0 134 44 122 12 35
PC 4.0 155 54 171 15 45
LDPE 1.0 205 244 733 &9 210
HDPE 1.0 570 26.0 9T T4 260

NoTE 1—See Table

13.3 For the purpose of compiling summary statistics. a
test result has been defined to be the average of five replicate
measurements of a property for a material in a laboratory, as
specified in this test method. Summary statistics are given
Table 3. In each table, for the matenial indicated. S(7) 1s the
pooled within-laboratory standard deviation of a test result.
S(R) is the between-laboratory standard deviation of a test
tesult. where » equals 2.83 X 5(7) (see 13.3.1) and R equals
2.83 X S(R) (see 13.3.2).

3 for footnote explanation

13.3.1 Repeatability, I, (Comparing two test results for the
same material. obtained by the same operator using the same
equipment on the same day)—The two test results should be
judged not equivalent if they differ by more than the I, value for
that material.

13.3.2 Reproducibility—In comparing two mean values
for the same material obtained by different operators using
different equipment on different days, either in the same

Al D ss2

TABLE 7 Precision Data for Tensile Energy to Break

. . Average, 107 57407 Sa510% IrF10* IRP10?
Matera Tickness, mis = [ & - 5
CTA 50 314 0.14 0.70 04 20
LDPE 1.0 555 084 247 24 70
PP 075 1.3 1.19 3.1 34 88
PC 40 128 0.59 155 17 44
HDPE 1.0 260 187 502 53 142
PET 25 26.1 2413 420 60 119
PET 40 27.1 142 275 40 78
PET 7.0 284 1.71 272 48 7.7

NoTE 1—See Table 3 for footnote explanation

laboratory or in different laboratories, the means should be
judged not equivalent if they differ by more than the R value
for that material.

13.3.3 Any judgment made 1n accordance with 13.3.1 and
13.3.2 would have an approximate 95 % (0.95) probablity of
being correct.

13.3.4 For further mformation, see Practice E 691.

13.4 Bias—The systematic error which contributes to the
difference between a test result and a true (or reference) value.

There are no recognized standards on which to base an estimate
of bias for these test methods.
14. Kevwords

14.1 modulus of elasticity; plastic film; plastic sheeting;
tensile properties; tensile strength: toughness: yield stress

ANNEXES

(Mandatory Information)

Al. TOE COMPENSATION

A11 In a typical stress-strain curve (Fig. A1.1) there 1s a

Streas

A B E Strain

NoTE 1—Some chart recorders plot the mirror image of this graph
FIG. A1.1 Material with Hookean Region
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toe region, AC. which does not represent a property of the
material. It is an artifact caused by a takeup of slack and
alignment or seating of the specimen. In order to obtam correct
values of such parameters as modulus, strain, and offset yield
point, this artifact must be compensated for to give the
corrected zero point on the strain or extension axis

Al12 In the case of a matenal exlubiting a region of
Hookean (linear) behavior (Fig. Al1.1), a continuation of the
linear (CD) region of the curve is constructed through the
zero-stress axis. This intersection ( B) is the corrected zero-
strain point from which all extensions or strains must be
measured, including the vield offset (BE), if applicable. The
elastic modulus can be determined by dividing the stress at any
point along the line CD (or its extension) by the strain at the
same point (measured from point B, defined as zero-strain).

Al13 In the case of a matenal that does not exiubit any
linear region (Fig. A1.2). the same kind of toe correction of the
zero-strain point can be made by constructing a tangent to the
maximum slope at the inflection point ( H'). This 1s extended
to mtersect the strain axis at point B'. the corrected zero-strain
point. Using point B’ as zero strain, the stress at any point (G)
on the curve can be divided by the strain at that point to obtamn
a secant modulus (slope of line B' G"). For those materials with
no hinear region. any attempt to use the tangent through the
inflection point as a basis for determnation of an offset yield
point may result mn unacceptable error
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SUMMARY OF CHANGES

Stress

This section identifies the location of selected changes to this test method. For the convemence of the user,
Committee D20 has highlighted those changes that may impact the use of this test method. This section may also
include descriptions of the changes or reasons for the changes. or both.

D §82-02:

(I) Revised 7.1 and 7.2.

' D 882-01:

K
/ (I) Section 5.5 rewritten.
/ G (2) Note 6 deleted.
/ (3) Added Practice D 6287 to Referenced Documents section.

/ D882 00:

(7) Added 11.1.

D882 -097:

(I) Note 3 rewntten and moved.

(2) IS0 equivalency statement changed in Note 4.
(3) IS0 reference changed 1 2.2.

(4) Apparatus section (Section 5) rewntten.

(5) Table 1 deleted. Table 2 renumbered as Table 1
(6) Sections 10.3 and 10.4 rewritten.

(7) Note 13 deleted. New Note 12 added.

ASTM Intemational Mﬁmpﬂs@nm&n&cbﬂgm validity m‘arrypafmr rights asserted in connection with any flem mentioned
in this standard. Users of this standard are expressly advised that d

ination of the validity of any such patent rights, and the risk

Strain

Note 1—Some chart recorders plot the mirror image of this graph.
FIG. A1.2 Material with No Hookean Region

Al, DETERMINATION OF TENSILE ENERGY TO BREAK

A2.1 Tensile energy to break (TEB) is defined by the area
under the stress-strain curve, or

TEB = O"Sde (A21)

where § 15 the stress at any straim, €. and € 1s the stram at
rupture. The valuve 15 in units of energy per umit volume of the
specimen’s nitial gage region. TEB is most conveniently and
accurately measured with a tenston tester equipped with an
mtegrator. The calculation 15 then:

TEE = (IIK)
{full scale load) (chart speed) (crosshead speed/chart speed)
(mean caliper) (spectmen widfh) (gage lengfh)

(A22)

where J'1s the integrator count reading and X is the maximum
possible count per unit time for a constant full scale load. This
whole calculation 1s typically done electronically. The results
are best expressed m megajoules per cubic metre (or inch-
pounds-force per cubic inch).

A22 Without an integrator, the area under the recorded
stress-strain curve can be measured by planimeter, counting

squares, or weighing the cut-out curve. These techniques are
time-consuming and likely to be less accurate, smce the load
scale on some chart paper 1s not in round-number dimensions.
Moreover, if the curve coordinates are in terms of force and
extension instead of stress and strain, the calculated energy,
corresponding to the measured area, must be divided by the
product of gage length, specimen width, and mean caliper:
{curve ares) (force per unit chart scale) (A23)

(extension per unit chart travel)

TEB = {mean caliper) (specimen width) (zage length)

A23 Forexample, if the area under a force-extension curve
15 60 000 mm’, the load coordinate is 2.0 N/mm of chart scale.
the extension coordinate 15 0.25 mm of extension per mm of
chart travel, and the spectmen dimensions are 0.1 mm caliper,
15 mm width and 100 mm gage length. then the calculation for
tensile energy to break is:

(60 000 mn’) (2.0 Nimm) (0.25 X 10~ mjmm)
(0.1 10 m) (15 > 107 m) (100 X 10~ m)

(A24)
TEB = 200 MJim®
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Cﬂ% Designation: D 3418 — 03

INTERNATIONAL

Standard Test Method for

Transition Temperatures of Polymers By Differential

Scanning Calorimetry '

This standard 15 issued under the fixed designation D 3418; the number immediately following the designation indicates the year of
original adoption or, n the case of revision, the year of last revision. A oumber in parentheses indicates the year of last reapproval A
supersenpt epsilon () mdicates an editonial change since the last revision or reapproval.

Thiz standard has been approved for use by agencies of the Deparment of Defenze.

1. Scope™

1.1 This test method covers determination of transition
temperatures and enthalpies of fusion and crystallization of
polymers by differential scanning calorimetry.

Note 1—True heats of fusion are to be determined in conjunction with
structure investigation, and frequently, specialized crystallization tech-
niques are needed.

1.2 This test method 1s applicable to polymers i granular
form or to any fabricated shape from which it is possible to cut
appropriate specimens.

1.3 The normal operating temperature range is from the
cryogemic region to 600°C. Certamn equipment allows the
temperature range to be extended.

1.4 The values stated in SI units are the standard.

NoTE 2—This test method does not apply to all types of polymers as
written (see 6.8).

1.5 This standard does not purport to address all of the
safety concerns, if any, associated with its use. It is the
responsibility of the user of this standard to establish appro-
priate safety and health practices and determine the applica-
bility of regulatory limitations prior to use.

Note 3—This standard is similar but not equivalent to ISO 11357-1, -2,
-3. The ISO procedures provide additional information not supplied by
this test methed.

2. Referenced Documents

2.1 ASTM Standards: 2

E 473 Ternunology Relating to Thermal Analysis

E 793 Test Method for Enthalpies of Productivity and
Crystallization by Differential Scanming Calorimetry

E 794 Test Method for Melting and Crystallization Tem-

! This test method is under the jurisdiction of ASTM Committes D20 on Plastics
and is the direct responsibility of Subcommuttes D20.30 on Thermal Properties
(Section D20.30.07).

Cwrent edition approved December 1, 2003. Published JTammary 2004. Originally
approved in 1975, Last previous edition approved in 1999 as D 3418 - 99

* For referenced ASTM standards, visit the ASTM website, www.astm.org, or
contact ASTM Customer Service at servicei@astm org. For Annual Book of ASTM
Standards volume information, refer to the standard’s Document Summary page on
the ASTM webaite.

perature by Thermal Analysis

E 967 Practice for Temperature Calibration of Differential
Scanning Calorimeters and Differential Thermal Analyzers

E 968 Practice for Heat Flow Calibration of Differential
Scanning Calorimeters

E 1142 Terminology Relating to Thermophysical Properties

E 1356 Test Method for Glass Transition Temperatures by
Differential Scanmng Calonimetry or Differential Thermal
Analysis

E 1953 Practice for Description of Thermal Analysis Appa-
ratus

2.2 ISO Standards:*

ISO 11357-1 Plastics—Differential Scanning Calonimetry
(DSC)—Part 1: General Prnciples

ISO 11357-2 Plastics—Differential Scanning Calorimetry
(DSC)—Part 2: Determination of Glass Transition Tem-
perature

ISO 11357-3 Plastics—Differential Scanning Calonmetry
(DSC)}—Part 3: Determunation of Temperature and En-
thalpy of Melting and Crystallization

3. Terminology

3.1 Specialized terms used 1n this test method are defined in
Terminologies E 473 and E 1142.

4. Summary of Test Method

4.1 Tlus test method consists of heating or cooling the test
material at a controlled rate under a specified purge gas at a
controlled flow rate and continuously monitoring with a
suitable sensing device the difference in heat input between a
reference material and a test material due to energy changes in
the material. A transition 15 marked by absorption or release of
energy by the specimen resulting in a corresponding endother-
mic or exothermic peak or baseline shift in the heating or
cooling curve. Areas under the crystallization exotherm or
fusion endotherm of the test matenials are compared against the
respective areas obtamned by the treatment of a well-
characterized standard.

? Available from American National Standards Instimate (ANST), 25 W. 43rd 5t,
4th Floor, New York, NY 10036.

#A Summary of Changes section appears at the end of this standard.
Copyright © ASTM Intermational, 100 Barr Harbor Drive. PO Box CT00, West Conshohocken, PA 12428-2053. United States.
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5. Significance and Use

5.1 Thermal analysis provides a rapid method for measuning
transitions due to morphological or chemical changes, mn a
polymer as 1t 1s heated/coeled through a specified temperature
range. Change in specific heat capacity. heat flow and tempera-
ture values are determined for these transitions. Differential
scanning calorimetry is used to assist in identifying specific
polymers, polymer alloys. and certain polymer additives,
which exhibit thermal transitions. Chemical reactions that
cause or affect certam transitions have been measured with the
aid of this technique: such reactions include oxidation. curing
of thermosetting resins. and thermal decomposition.

5.2 This test method 1s useful for specification acceptance,
process control, and research

6. Interferences

6.1 Differences in heating or cooling rate as well as the final
heating and cooling temperature have an effect on the mea-
sured results, especially on the enthalpy of fusion or crystalli-
zation. Therefore. departure from conditions specified for a
given polymer is not permitted.

6.2 The presence of impurities is known to affect the
transition temperature. particularly 1f an impunty tends to form
solid solutions. or to be miscible in the melt phase.

6.3 Uncertain radiation losses at temperatures higher than
400°C have been known to affect the accuracy of results at
times.

6.4 Since particle size has an effect upon detected transition
temperatures, the specimens to be compared shall be approxi-
mately the same particle size (1-5).*

6.5 In cases that specimens react with air during the
temperature cycle, provision shall be made for runnimg the test
under an inert gas blanket to avoid any incorrect measurement.
Since some materials degrade near the melting region, care
must be used to distinguish between degradation and transition.

6.6 Since milligram quantities of a specimen are used. it is
essential to ensure that specimens are homogeneous and
Tepresentative.

6.7 Itis possible that toxic or corrosive effluents are released
when heating the material. and be harmful to the personnel or
to the apparatus.

6.8 Not all polymers lend themselves to the exact terms of
this test method. For some polymers such as polyarylamides,
crystallization is only possible from solution. For other poly-
mers such as crystallizable polystyrene, annealing is only
possible above their glass transition temperatures. When this
test method 1s used for polymers of this type, carefully
annealed samples must be tested without conditioning.

7. Apparatus

7.1 Differential Scanning Calorimeter (DSC)—The essen-
t1al instrumentation required to provide the mummum differen-
tial scanning calorimetric capability for this test method
includes:

*# The boldface numbers in parentheses refer to the list of references at the end of
this test method.

2

7.1.1 DSC Test Chamber—This chamber 1s composed of the
following:

7.1.1.1 Furnace(s), to provide uniform controlled heating
(cooling) of a specimen and reference to a constant temperature
or at a constant rate within the applicable cryogenic to 600°C
temperature range of this test method.

7.1.1.2 Temperature Sensor, to provide an indication of the
specimen temperature to +0.01°C

7.1.1.3 Differential Sensor, to detect heat flow difference
between the specimen and reference equivalent to 1 mW.

7.1.1.4 Means af Sustaining a Test Chamber Environ-
ment of purge gas at a purge flow rate of 10 to 50 = 5 mL/min

Note 4—Typically, 99+ % pure nitrogen, argon or helinm are em-
ployed when oxidation in air is a concern. Unless effects of moisture are
to be studied. use of dry purge gas is recommended and is essential for
operation at sub-ambient temperatures.

7.1.2 Temperature Controller. Temperature Controller, ca-
pable of executing a specific temperature program by operating
the furnace(s) between selected temperature linuts at a rate of
temperature change of 0.5 to 20°C/min constant to =0.1°C/
min or at an isothermal temperature constant to =0.1°C.

7.1.3 Recording Device. capable of recording and display-
ing any fraction of the heat flow signal (DSC curve) including
the signal noise as a function of temperature.

7.1.4 Software, for mitegrating areas under endothermic
valleys or exothermic peaks. or both.

7.1.5 Containers (pans, crucibles, and so forth) that are
inert to the specimen and reference materials and which are of
suitable structural shape and integrity to contain the specimen
and reference 1n accordance with the specific requirements of
this test method.

7.1.6 Cooling capability to hasten cool down from elevated
temperatures. to provide constant cooling rates of 0.5 - 20
°C/min to obtain repeatable crystallization temperatures, to
achieve sub-ambient operation. or to sustain an isothermal
sub-ambient temperature, or combination thereof.

7.2 Balance, capable of weighing to =10 pg.

§. Sample

8.1 Powdered or Granular Specimens—Avoid grinding if
the preliminary thermal cycle as outlined 1n 1013 is not
performed. Grinding or similar techniques for size reduction
often mntroduce thermal effects because of friction or onenta-
tion, or both, and thereby change the thermal history of the
specimen.

8.2 Molded or Pelleted Specimens—Cut the specimens with
a microtome, razor blade, hypodermic punch, paper punch. or
cork borer (Size No. 2 or 3) or other appropriate means to
appropniate size. i thickness or diameter and length that will
best fit the specimen containers as in 7.1 5 and will approxi-
mately meet the desired weight in the subsequent procedure.

8.3 Film or Sheet Specimens—TFor films thucker than 40 pm,
see 8.2 For thinner films, cut slivers to fit in the specimen
capsules or punch disks, if the circular specimen capsules are
used.

84 Use any shape or form listed in 8.1-8.3 except when
conducting referee tests that shall be performed on films as
spectfied 1n 8.3.
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9. Calibration

9.1 The purge gas shall be used during calibration.

9.2 Calibrate the DSC temperature signal using Practice
E 967 and the same heating ate to be used in this test method
(10°C/min) (see Note 5).

9.3 Calibrate the DSC heat flow signal using Practice E 968
and the same heating rate to be used in this test method
(10°C/min) (see Note 5).

9.4 Some instruments allow for the temperature and heat
flow calibration to be performed simultaneously. In such cases,
use the same heating rate for this method (10°C/min) and
follow the manufacturer’s instruction.

Note 5—Use of other heating rates is permitted but shall be reported.
It is the responsibility of the user of other rates to demonstrate equivalency
to this test method.

10. Procedure

10.1 For First-Order Transifion (melting and crystalliza-
tion):

10.1.1 The purge gas shall be used during testing. The flow
rate of the gas shall be the same as used in the calibration (9.1).

10.1.2 Use a specimen mass appropriate for the material to
be tested. In most cases a 5-mg specimen mass 1s satisfactory.
Avoid overloading. Weigh the specimen to an accuracy of =10
ug.

10.1.2.1 Intimate thermal contact between the pan and
specimen 15 essential for reproducible results. Crimp a metal
cover agamst the pan with the sample sandwiched n between
to ensure good heat transfer Take care to ensure flat pan
bottoms.

10.1.3 Perform and record a preliminary thermal cycle by
heating the sample at a rate of 10°C/min from at least 50°C
below te 30°C above the melting temperature to erase previous
thermal history.

NoTe 6—The selection of temperature and time are critical when the
effect of annealing is studied. Minimize the time of exposure to high
temperature to aveid sublimation or decomposition. In some cases it is
possible that the preliminary thermal cycle will interfere with the
transition of interest, causing an incorrect tramsition or eliminating a
transition Where it has been shown that this effect is present, omit the
preliminary thermal cycle.

10.1.4 Hold the temperature for 5 min (10.1.3).

NoTe 7—In cases that high-temperature anmnealing cause polymer
degradation, the use of shorter annealing times is permitted but shall be
reported.

10.1.5 Cool to at least 50°C below the peak crystallization
temperature at a rate of 10°C/min and record the cooling curve.

10.1.6 Hold the temperature for 5 min.

10.1.7 Repeat heating at a rate of 10°C/min and record the
heating curve. Use this curve to calculate the enthalpies of
transition

10.1.8 Measure the temperatures for the deswed pomts on
the curves: T Tpm Topm Teie Tpe and T, (see Fig. 1)

sim L p eic- eic

Report two T,,’s or Tp.'s if observed.
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where:
T,

eim

melting extrapolated onset temperature, °C.

Topm melting extrapolated end temperature, °C.

T, melting peak temperature,® C,

T:-: crystallization extrapolated onset temperature. °C.
Tpe crystallization peak temperature. °C. and

T crystallization extrapolated end temperature, °C.

NoTE 8—The actual temperature displayed on the temperature axis
depends upon the instrument type (for example, specimen temperature,
program temperature, of specimen-program temperature average). Follow
any recommended procedures or guidelines of the instrument manufac-
turer to obtain specimen temperature at the point of interest.

10.2 For Glass Transition:

10.2.1 The purge gas shall be used during testing. The flow
rate of the gas shall be the same as used in the calibration (9.1).

10.2.2 Use a specimen mass appropriate for the material to
be tested. In most cases, a 10 to 20-mg specimen mass is
satisfactory. Weigh the specimen to an accuracy of =10 pg.

10.2.3 Perform and record a prelimimnary thermal cycle by
heating the sample at a rate of 20°C/min from at least 50°C
below to 30°C above the melting temperature to erase previous
thermal history.

10.2.4 Hold the temperature for 5 min. (See Note 7.)

10.2.5 Quench cool to at least 50°C below the transition
temperature of interest.

10.2.6 Hold the temperature for 5 min.

10.2.7 Repeat heating at a rate of 20°C/min. and record the
heating curve until all desired transitions have been completed.
(See Note 5)

10.2.8 The glass transition 15 more pronounced at faster
heating rates. A heating rate of 20°C/mun is used for T,
measurements. The mstrument shall be calibrated at tus
heating rate. If both first- and second-order transitions (T, and
T,. respectively) are to be determined in the same run. use
procedure 10.1 and determine results from the second heating
step (10.1.7).

Note 9—T,, obtained using Procedure 10.1 will be different from T,
measured using procedures 10.2.3-10.2.7. The heating rate must be
reported as described in 12.1.3

10.2.9 Measure temperatures T, T, and Tg (see Fig. 2):
where:
T.. = extrapolated onset temperature, °C.

me = midpoint temperature, °C, and
T, = extrapolated end temperature. °C.

A new baseline will likely be established afier the transition.
rather than a peak (see Note 10). For most applications. the T,
temperature 1s more meaningful In those cases, designate T,
as the glass transition temperature (7,) in place of the extrapo-
lated onset for the glass transition curve.

Note 10—Stress relaxation peaks. caused by annealing, that appear in
some polymers above the glass transition are normally eliminated by the
preliminary thermal cycle and a new baseline will be established after the
transition.

11. Calculation for Heat of Fusion and Crystallization

111 Construct a baseline by connecting the two points at
which the melting endotherm or freezing exotherm deviate
from the relatively straight baseline, caused by a signal that is
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FIG. 1 First-Order Transition of Nylon

proportional to the difference in heat flow between the refer-
ence and specimen capsules (Fig. 3 and Fig. 4).

11.2 The method described in 11.1 is not applicable for
certain materials. In such cases, other graphical means must be
developed for enclosing the peak areas as agreed upon between
the manufacturer and the purchaser (4-8)

11.3 Integrate the area under the fusion heat flow endotherm
or crystallization exotherm as a function of time to yield
enthalpy or heat (mJ) of the transition.

11.4 Calculate the mass normalized enthalpy or heat of
transition by dividing the enthalpy obtained in 11.3 by the mass
of the test specimen. Report this mass normalized enthalpy of
transition (J/g).

12. Report

12.1 Report the following information:

12.1.1 Complete identification and description of the mate-
rial tested. including source. manufacturer’s code.

12.1.2 Description of instrument used for the test,

12.1.3 Statement of the mass. dimensions, geometry. and
materials of the specimen container. and the heating rate.

12.1.4 Description of temperature calibration procedure.

12.1.5 Identification of the sample atmosphere by purge gas
flow rate. purity. and composition. including humidity, if
applicable,

12.1.6 Results of the transition measurements using the
temperature parameters cited in Fig. 1, or any combination of
parameters suitable for the purpose in hand. Ty, and T, that
are commonly used as single characteristic temperatures for the
first-order transition of semicrystalline polymers but must be
identified by including the subscript.

12.1.7 Heat of fusion or crystallization. or both. and.

12.1.8 Any side reaction (for example, crosshnking, thermal
degradation. or oxidation). and the reaction identified if pos-
sible.

13. Precision and Bias

13.1 A complete Precision and Bias statement is not avail-
able.

13.1.1 The precision of this test method for measuring
first-order melting and crystallization temperatures is essen-
tially equivalent to the that of Test Method E 794 (RR:E37-
1001).

13.1.2 The precision for measuring the glass transition
temperature is essentially equivalent to that of Test Method
E 1356 (RR:E37-1013).

13.1.3 The precision for measuring the enthalpies of melt-
ing and crystallization 1s essentially equal to the precision
stated in Test Method E 793.

13.2 Precision:

Ay D 341203
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o
3
i
P
3
T
|
=]
b=
c
@

Temperature, °C

FIG. 3 Typical Heating Curve for Polyethylene

13.2.1 Describe the within laboratory variability using the
tepeatability value (r) obtained by multiplying the standard
deviation by 2.8. The repeatability value estimates the 95 %
confidence limit.

13.2.2 An interlaboratory study was conducted in 1998 in
which the temperature of melting and crystallization of a

101

LA

polypropylene sample were determined in nine laboratories.
Repeatability values of 7= 2.3 and 1 0°C were obtained for the
melting and crystallization onset temperatures. respectively.
1323 An mterlaboratory study was conducted in 1984 in
which glass transition temperature for three materials were
determined in six laboratories. Repeatability values of r= 2.2,
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Temperature, °C

FIG. 4 Typical Freezing Curve for Polyethylene

1.9, and 2 8°C were obtained for the glass transition midpomt
temperature for a polyurethane, a polystyrene. and a epoxy
glass composite, respectively.

13.2.4 An interlaboratory study was conducted in 1998 in
whuch the enthalpy of fusion and crystallization for a polypro-
pylene and a metallic sample was tested by nine laboratories.
Repeatability values of » = 10 and 3.4 % were obtained for
enthalpy of fusion and crystallization, respectively.

13.2.5 Descnbe the between-laboratory vanabihity using the
reproducibility value (R) obtained by multiplying the standard
deviation by 2 8. The reproducibility value estimates the 95 %
confidence lumit.

13.2.6 Reproducibility values of R = 2.7 and 4.2°C were
obtained for melting and crystallization onset temperatures for
polypropylene. respectively.

13.2.7 Reproducibility values of R = 4.2, 2.0, and 5.2°C
were obtamned for the glass transition midpoint temperature for
a polyurethane, a polystyrene. and a epoxy glass composite,
respectively.

13.2.8 Reproducibility values of R = 22 and 7.3 % were
obtained for the enthalpy of melting and crystallization. re-
spectively.

13.3 Bias:

13.3.1 The bias of this test method for determining the
first-order melting and crystallization temperature 1s essentially
the same as the bias for Test Method E 794 and is estimated to
be *1.1°C (RR:E37-1001).

1332 The bias for this test method for determining the
glass transition temperature 1s undetermined as there are no
reference values available for the materials tested.

13.3.3 An estimation of bias was obtained by companng the
enthalpy of fusion obtamed for a metalhc tin sample to
literature values for this material The bias was found to be less
than 0.1 %. Tls indicates an absence of significant bias.

14. Keywords

14.1 crystallization; crystallization temperature; differential
scanmmng calormmetry (DSC); enthalpy; first-order transition:
glass transition; heat of crystallization; heat of fusion; heat of
transition; melting: melting temperature; polymer; transition
temperature
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SUMMARY OF CHANGES

This section identifies the location of selected changes to this test method. For the convenience of the user,
Committee D20 has highlighted those changes that may impact the use of this test method. This section may also
include descriptions of the changes or reasons for the changes, or both.

D 3418 —03:

(1) Combined D 3417 and D 3418 into one standard.

(2) Updated the reference documents.

({) Revisions have been made to modernize this test method
and make 1t compatible with Practice E 1953. Upgrades have
been made to the title and Sections 1. 2. 5. 7. 9. 10. 12. and 13
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Anexo 4. Espectro FT-IR resultado de los cuatro tipos de muestras desenterradas del compost fresco a los 3 meses de la experimentacion.
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Muestra 4
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Anexo 5. Fotografias de la experimentacion

Imagen: Daniela Cadena
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