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RESUMEN

La principal alternativa de gestion de los residuos plasticos biodegradables es el
reciclado o valorizacion energética mediante tratamiento organico. Actualmente la
gestion de los bioresiduos en Espafia presenta dos vias de tratamiento principales, el
compostaje (condiciones aerobias) y la biometanizacion (condiciones anaerobias). En el
presente estudio se analiza la metodologia del test de biodegradabilidad en condiciones
aerobias, siguiendo la norma UNE-EN ISO 14855-1:2005. Finalmente, se eligieron dos
materiales conocidos, celulosa (reactivo) y un bioplastico comercial (MaterBi), para

validar dicha metodologia.



ABSTRACT

The main alternative management of biodegradable plastic waste is recycling or energy
recovering through organic processing. Currently, the management of bio-waste in
Spain has two possible waste processing systems, composting (aerobic conditions) and
biomethanization (anaerobic conditions). In this study, the methodology of the
biodegradability test under aerobic conditions, following the standard UNE EN ISO
14855-1:2005, was studied. Finally, two known materials, cellulose (reactant) and a

commercial bioplastic (MaterBi), were chosen to validate this methodology.
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1. INTRODUCCION

1.1.  Gestion de residuos organicos

Los residuos y subproductos organicos de los diferentes procesos de produccion y
consumo son un recurso valioso como fuente de energia renovable, materia organica y
nutrientes para el suelo, o bien como materia prima para la produccién de nuevos
productos organicos valorizables en el mercado. La variabilidad de la generacion de
residuos organicos hace que su correcto manejo sea de vital importancia para evitar
incidencias en el medio ambiente en general, y para el sistema suelo-planta en
particular. Es importante considerar que sin un adecuado control, uso y optimizacion de
su uso en funcidn de criterios cientificos, estos residuos pueden constituir un vector de
contaminacion y como consecuencia, degradar los sistemas agricolas u otros

compartimentos naturales (rios, costas, etc.).

En la actualidad, se da mucha importancia a la minimizacion de materia organica
biodegradable que se deposita en los vertederos, siendo ésta uno de los principales
objetivos dentro de la politica europea de gestion de residuos. La Directiva 1999/31/CE
(DOCE, 1999), relativa al vertido de residuos, es muy explicita en este sentido y
programa la reduccion gradual y obligatoria de residuos biodegradables que entran en
vertederos: el valor de reduccion de residuos biodegradables generados (afio 1995)
esperado es de 75% a los 5 afios, 50% a los 8 afios y 35% a los 15% afios, segln la

transposicion de la Directiva a las legislaciones estatales®.

Para hacer posible el cumplimiento de este objetivo, se debe por tanto reciclar,
recuperar, transformar o eliminar parte de esta materia organica biodegradable. Los
procesos con la finalidad de reducir la materia organica biodegradable en cualquier
tipologia de residuo organico, de forma genérica son (European Commission, 2000;
2001): el compostaje, la digestion anaerobia (mesofilica o termofilica), la combinacion

de digestion anaerobia y compostaje, o la desnitrificacion.

1 Esta directiva europea se ha traspuesto mediante el Real Decreto 1481/2001 (BOE, 2002).
5
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Por tanto, se pueden plantear tres estrategias genéricas para minimizar la cantidad de
residuos biodegradables depositados en vertederos: 1) transformacion para mejorar la
calidad y reciclaje en sistemas agrarios, mediante un proceso combinado de digestion
anaerobia y compostaje; 2) transformacion para reducir materia orgéanica y aislamiento
en vertedero, mediante un tratamiento mecénico-biologico; 3) incineracion vy
aislamiento de cenizas. Los costes asociados a estas estrategias dependen del equilibrio

entre el disefio tecnoldgico y los aspectos de la gestion y recogida.

La transformacion y reciclaje de residuos organicos frescos en agricultura presenta
diferentes inconvenientes, como fitotoxicidad (por compuestos organicos, elementos y
sustancias minerales, etc.), la inmovilizacion de nitrogeno y deficiencia de oxigeno a
nivel de las raices de la planta o la elevacion excesiva de la temperatura en la zona de la
rizosfera, entre otros (Abad et al., 1997). Por tanto, se hace necesario un tratamiento que

minimice estos inconvenientes.

El compostaje o la digestion anaerobia permiten la estabilizacion de residuos organicos
frescos mediante un proceso de biodegradacién, mediante el cual los microorganismos
transforman los compuestos organicos en productos menos toxicos que los compuestos

originales.

1.2.  Procesos de estabilizacién bioldgica de residuos sélidos orgéanicos

Los ensayos que se emplean para la determinacién de la biodegradabilidad tienen en
cuenta los factores ambientales que favorecen la descomposicion bioldgica en medios
aerobios y anaerobios. Por ello, el conocimiento de dichos factores es fundamental para
evaluar las normas existentes. En este apartado, se presentan las condiciones ideales que

favorecen los procesos de compostaje y de digestion anaerobia.


http://www.monografias.com/Agricultura_y_Ganaderia/index.shtml
http://www.monografias.com/trabajos10/fimi/fimi.shtml
http://www.monografias.com/trabajos14/falta-oxigeno/falta-oxigeno.shtml
http://www.monografias.com/trabajos/termodinamica/termodinamica.shtml
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1.2.1. Compostaje

Entre los diferentes métodos de adecuacion de los residuos solidos organicos para fines
agricolas destaca el compostaje (Abad y Puchades, 2002; Climent et al., 1996), tanto
desde el punto de vista ecoldgico como econdémico (Raviv, 1998): al mismo tiempo que
colabora en la gestion de los residuos sélidos, el compostaje es el sistema que mas
respeta el ciclo de conservacion de la materia'y el que mayor aplicacion encuentra en

agricultura (Soliva, 2001). Entre los beneficios del compostaje se incluyen:

- Acondicionamiento del suelo. La utilizacion del compost como enmienda
organica o producto restituidor de materia organica en los terrenos de labor tiene
un gran potencial e interés en nuestro pais, ya que la presencia de dicha materia
organica en el suelo en proporciones adecuadas es fundamental para asegurar la
fertilidad y evitar la desertizacion. Ademas, la materia organica en el suelo
produce una serie de efectos de repercusion agro-bioldgica muy favorable.

- Mejora las propiedades fisicas del suelo. La materia organica contribuye
favorablemente a mejorar la estabilidad de la estructura de los agregados del
suelo agricola (serdn mas permeables los suelos pesados y mas compactos los
ligeros), aumenta la permeabilidad hidrica y gaseosa, y contribuye a aumentar la
capacidad de retencion hidrica del suelo mediante la formacién de agregados.

- Mejora las propiedades quimicas. La materia organica aporta macronutrientes N,
P, Ky micronutrientes, y mejora la capacidad de intercambio de cationes del
suelo. Esta propiedad consiste en absorber los nutrientes catiénicos del suelo,
poniéndolos mas adelante a disposicién de las plantas, evitdindose de esta forma
la lixiviacion. Por otra parte, los compuestos humicos presentes en la materia
organica forman complejos y quelatos estables, aumentando la posibilidad de ser
asimilados por las plantas.

- Mejora la actividad bioldgica del suelo. La materia organica del suelo actla
como fuente de energia y nutricion para los microorganismos presentes en el
suelo. Estos viven a expensas del humus y contribuyen a su mineralizacion.

Una poblacion microbiana activa es indice de fertilidad de un suelo.


http://www.monografias.com/trabajos11/metods/metods.shtml
http://www.monografias.com/trabajos901/evolucion-historica-concepciones-tiempo/evolucion-historica-concepciones-tiempo.shtml
http://www.monografias.com/trabajos15/sistemas-control/sistemas-control.shtml
http://www.monografias.com/trabajos27/residuos-solidos/residuos-solidos.shtml
http://www.monografias.com/trabajos10/lamateri/lamateri.shtml
http://www.monografias.com/trabajos7/tain/tain.shtml
http://www.monografias.com/trabajos55/agregados/agregados.shtml
http://www.monografias.com/trabajos16/romano-limitaciones/romano-limitaciones.shtml
http://www.monografias.com/Salud/Nutricion/
http://www.monografias.com/trabajos/explodemo/explodemo.shtml
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- Facilita el manejo de estiércoles. EI compostaje reduce el peso, el volumen, el
contenido en humedad, y la actividad de los estiércoles. EI compost es mucho
mas facil de manejar que los estiércoles, y se almacena sin problemas de olores
o0 de insectos y puede ser aplicado en cualquier época del afio. Esto minimiza las
pérdidas de nitrogeno y el impacto ambiental en el campo.

En la actualidad, el compostaje es un proceso tecnoldgico industrializado, sin un grado
de complejidad excesivo, técnico y econdmicamente viable, poco contaminante y con
mayor aceptacion social, en comparacion con los vertederos o las plantas incineradoras.
El compostaje es una técnica de estabilizacion de residuos orgéanicos (RO) que tiene
interés en el aprovechamiento de residuos y subproductos de distintas actividades como
sustratos y hoy por hoy presenta un interés especial por diferentes razones:
fuerte demanda de sustratos y variados; problematica derivada de la importacién de
materiales como la turba; necesidad de proteger ciertos recursos; problemas
de rentabilidad y competitividad; elevada produccion de residuos y subproductos; costo
elevados de vertederos y de los sistemas de tratamientos.

El proceso de compostaje es un proceso natural de descomposicion en condiciones
aerobias (Figura 1). En este proceso, un conjunto de poblaciones microbianas formadas
por bacterias, hongos y otros microorganismos, se suceden transformando los sustratos
contenidos inicialmente en CO,, H,0O, energia en forma de calor (Golueke, 1972) y
compuestos complejos meta-estables, principalmente sustancias hdmicas (Haung,
1993), para dar un producto final denominado “compost” que se puede definir como un

material estable, maduro y humificado.


http://www.monografias.com/trabajos5/volfi/volfi.shtml
http://www.monografias.com/trabajos15/calidad-serv/calidad-serv.shtml#PLANT
http://www.monografias.com/trabajos14/administ-procesos/administ-procesos.shtml#PROCE
http://www.monografias.com/trabajos14/plantas/plantas.shtml
http://www.monografias.com/trabajos/ofertaydemanda/ofertaydemanda.shtml
http://www.monografias.com/trabajos/comercioexterior/comercioexterior.shtml
http://www.monografias.com/trabajos4/refrec/refrec.shtml
http://www.monografias.com/trabajos12/rentypro/rentypro.shtml#ANALIS
http://www.monografias.com/trabajos29/vision-y-estrategia/vision-y-estrategia.shtml
http://www.monografias.com/trabajos54/produccion-sistema-economico/produccion-sistema-economico.shtml
http://www.monografias.com/trabajos11/teosis/teosis.shtml
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humedad, etc...

Figura 1 Esquema bésico del proceso de compostaje

Los principales objetivos del proceso de compostaje son (i) la reduccién del volumen
del residuo; (ii) la eliminacién de organismos patogenos; (iii) la formacion de un
producto final estabilizado, libre de olores que pueda ser empleado para aplicacion en
suelos como enmienda organica, fertilizante, etc. Segin el RD 506/2013, el “compost”
es un “producto higienizado y estabilizado, obtenido mediante descomposicion
bioldgica aerdbica (incluyendo fase termofila), bajo condiciones controladas, de

materiales orgénicos biodegradables recogidos separadamente”.

La dinamica del proceso de compostaje es compleja. Esta complejidad esta
fundamentada principalmente en las variaciones existentes a lo largo del proceso en las
poblaciones microbianas, el pH, la temperatura, la humedad, la disponibilidad de
sustratos, el oxigeno, etc. Para un adecuado desarrollo del proceso de compostaje es
necesario garantizar que las condiciones de operacion se mantengan en los intervalos
Optimos, ya que de otro modo no podria alcanzarse el rendimiento deseado en el
proceso ni la calidad en el compost final. Al ser el compostaje un proceso biologico, las
condiciones de operacion éptimas son aquellas que permiten el adecuado desarrollo de

los microorganismos implicados en compostaje.
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Condiciones para el proceso de compostaje

Las variables que controlan el proceso de compostaje pueden clasificarse en tres grupos:
fisicas, quimicas y biologicas. Entre las variables fisicas, destacan la temperatura, la
humedad y el tamafio de particula que condicionard, entre otros aspectos, la porosidad y
el espacio de aire libre en el seno de la matriz de compost. Entre las quimicas, destacan
la relacion C/N, el pH y la disponibilidad de oxigeno. Entre las bioldgicas, los dos
factores mas importantes son la presencia de microorganismos capaces de realizar el
proceso de compostaje y la biodegradabilidad de los residuos. El valor de estas
variables dependera en gran medida de las condiciones ambientales, del tipo de residuo
compostado y del sistema de operacion empleado para realizar el compostaje. Todas
estas variables, también se clasifican en dos tipos, parametros de seguimiento y los

relativos a la naturaleza del sustrato.

Los parametros de seguimiento son aquellos que han de ser medidos y controlados

durante cada fase del proceso. Entre estos parametros, se incluyen: temperatura,

humedad, pH, aireacion y espacio de aire libre (Bueno-Marquez y col., 2008).
e Temperatura

En relacion a la temperatura, los materiales iniciales a se encuentran a la misma
temperatura hasta que da comienzo la actividad microbiana, donde los microorganismos
generan calor aumentando la temperatura del material del sistema. Por ello, la
temperatura es considerada la variable fundamental en el control del compostaje. De
este modo, pequefias variaciones de temperatura afectan mas a la actividad microbiana
que pequefios cambios en la humedad, pH o C/N (Liang y col., 2003; Miyatake y col.,
2006).

10
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Figura 2 Fases del proceso de compostaje y las poblaciones microbianas asociados
(Casco y Mormeneo, 2008)

Por la evolucion de la temperatura se puede juzgar la eficiencia y el grado de
estabilizacion a que ha llegado el proceso, ya que existe una relacion directa entre la
temperatura y magnitud de la degradacion de la materia organica. Asimismo, existe una
relacion directa entre la degradacion y el tiempo durante el cual la temperatura ha sido
alta. Se observan tres fases en el proceso de descomposicion aerdbica (Figura 2): fase
mesofila inicial (T<45°C), al final de la cual se producen &cidos organicos; fase
termofila (T>45°C); y fase mesofila final, considerandose finalizado el proceso cuando

se alcanza de nuevo la temperatura inicial (Chen e Inbar (1993).

Cada especie de microorganismo tiene un intervalo de temperatura optima en el que su
actividad es mayor y mas efectiva: 15-40°C para microorganismos meséfilos y 40-70° C
para los terméfilos (Moreno Casco y Mormeneo, 2008). En cada fase del proceso, los
microorganismos, para los que esa temperatura sea 6ptima para su desarrollo, seran los

encargados de la descomposicion de la materia organica del residuo:

11
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- Fase inicial o mesofilica, donde la pila estd a temperatura ambiente y comienzan
a desarrollarse las bacterias y hongos mesoéfilos, que descomponen los
carbohidratos y proteinas mas facilmente degradables. A temperaturas
superiores a 40°C, la actividad mesofilica cesa y la degradacion entra en la fase
termofila.

- Fase termofilica, durante la cual los microorganismos son reemplazados por los
actinomicetos, los hongos y bacterias termofilicas, las cuales degradan las
proteinas y los carbohidratos no celul6sicos y posiblemente los lipidos y la
hemicelulosa, pero no atacan la celulosa ni la lignina.

- Fase de enfriamiento, caracterizada por una caida de la temperatura y de la
velocidad de descomposicion y una recolonizacion de la masa por
microorganismos mesofilos, los cuales llevaran a cabo la degradacion de
azucares, hemicelulosa y celulosa. Estas tres fases constituyen lo que se
denominada fase biooxidativa del proceso de compostaje.

- Fase de maduracion, donde se producira predominantemente la estabilizacion y
también una cierta mineralizacion de la materia organica con la produccién de

un producto final altamente humificado.

opH

En relacion con el pH, éste tiene una influencia directa en el compostaje debido a su
accion sobre la dinamica de los procesos microbianos. Mediante el seguimiento del pH
se puede obtener una medida indirecta del control de la aireacion de la mezcla, ya que si
en algin momento se crean condiciones anaerobias se liberan &cidos organicos que

provocan el descenso del pH.

Segun algunos autores la evolucion del pH en el compostaje presenta tres fases. Durante
la fase mesdfila inicial se observa una disminucién del pH debido a la accién de los
microorganismos sobre la materia organica mas labil, produciendo una liberacion de
acidos organicos. Eventualmente esta bajada inicial del pH puede ser pronunciada si
existen condiciones anaerdbicas, pues se formara ain mas cantidad de acidos organicos.

En una segunda fase se produce una progresiva alcalinizacion del medio, debido a la

12
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perdida de los &cidos organicos y la generacion de amoniaco procedente de la
descomposicion de las proteinas (Sanchez-Monedero, 2001). Y por ultimo, en la tercera
fase el pH tiende a la neutralidad debido a la formacién de compuestos humicos que

tienen propiedades tampon (Figura 3).

Suler et al., (1977) establecieron una relacién entre los cambios de pH y la aireacion de
la mezcla, concluyendo que un compostaje con la aireacion adecuada conduce a
productos finales con un pH entre 7 y 8; valores méas bajos del pH son indicativos de
fendmenos anaerobicos y de que el material ain no esta maduro. Posteriormente, estos
mismos autores estudiaron las relaciones pH-aireacién-microorganismos existentes en
el proceso dedujeron que la degradacién orgéanica se inhibe a pH bajos, por lo que si el
pH se mantiene por encima de 7.5 durante el proceso es sintoma de una buena

descomposicion.
e Humedad

El compostaje es un proceso biolégico de descomposicion de materia organica en el que
la presencia de agua es imprescindible para las necesidades fisiolégicas de la fauna
microbiana gracias a que es el medio de transporte de las sustancias solubles que sirven
de alimento a las células y de los productos de desecho de las reacciones que tienen
lugar durante el proceso. También, es considerada por algunos autores como la variable
mas importante del proceso de compostaje (Haung, 1993; Madejon y col., 2002).

La humedad de la masa de compostaje debe ser tal que el agua no llegue a ocupar
totalmente los poros de la masa (Miyatake y col., 2006), para que permita la circulacién
tanto del oxigeno (proceso aerobio) como de otros gases producidos en la reaccion. El
rango Optimo para el crecimiento microbiano esté entre el 50-70%; la actividad decrece
mucho cuando la humedad esta por debajo del 30%; por encima del 70% el agua
desplaza al aire en los espacios libres existentes entre las particulas, reduciendo la
transferencia de oxigeno produciéndose una anaerobiosis, la cual origina malos olores y

afecta a la velocidad del proceso disminuyéndola.
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Este exceso de humedad puede ser reducido aumentando la aireacion (Haug, 1993). Por
ello, con un buen control de la humedad y de la aireacion puede llevarse a cabo el
control de la temperatura debido a que durante el proceso de compostaje se debe llegar a

un equilibrio entre los huecos de particulas que se pueden llenar de aire o de agua.
e Aireacion

Para el correcto desarrollo del compostaje es necesario asegurar la presencia de
oxigeno, ya que los microorganismos que intervienen son aerobios. Las pilas de
compostaje presentan porcentajes variables de oxigeno en el aire de sus espacios libres:
la parte mas externa contiene casi tanto oxigeno como el aire (18-20%); hacia el interior
el contenido de oxigeno va disminuyendo, mientras que el didxido de carbono va
aumentando hasta el punto de que a una profundidad mayor de 60 cm el contenido de

oxigeno puede estar entre 0,5y 2% (Ekinci y col., 2004).

Una aireacién insuficiente provoca una sustitucion de los microorganismos aerobios por
anaerobios, con el consiguiente retardo en la descomposicion, la aparicion de sulfuro de
hidrogeno y la produccion de malos olores (Bidlingmaier, 1996). El exceso de
ventilacién podria provocar el enfriamiento de la masa y una alta desecacion con la

consiguiente reduccion de la actividad metabdlica de los microorganismos (ZHu, 2006).
e Espacio libre de aire

Siendo el compostaje un proceso bioldgico de descomposicion de la materia organica, la
presencia de agua es imprescindible para satisfacer las necesidades fisiologicas de los
microorganismos, ya que el agua es el medio de transporte tanto de las sustancias que
sirven de alimento a las células, como de los productos de deshechos de la reaccion
(Hoitinky col. 1995). La humedad (contenido en agua) de la masa de compostaje debe
ser tal que el agua no llegue a ocupar totalmente los poros de dicha masa y permita la
circulacion tanto del oxigeno (ya que el proceso debe desarrollarse en condiciones

aerobicas), como de otros gases producidos en la reaccion.

Los pardmetros relativos a la naturaleza del sustrato son aquellos que han de ser

medidos y adecuados a sus valores correctos fundamentalmente al inicio del proceso
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(Madejon y col. 2001). Entre los pardmetros considerados relativos a la naturaleza del
sustrato estan: tamarfio de particula, relacion C/N y C/P, nutrientes, materia organica y

conductividad eléctrica.
e Tamafio de particula

El tamafio inicial de las particulas que componen la masa a compostar es una importante
variable para la optimizacion del proceso, ya que cuanto mayor sea la superficie
expuesta al ataque microbiano por unidad de masa, mas rapida y completa sera la
aireacion. Por lo tanto, el desmenuzamiento del material facilita el ataque de los
microorganismos y aumenta la velocidad del proceso. Pero si se reduce en exceso el
espacio entre particulas, aumenta las fuerzas de friccion (Haug, 1993), limitando la
difusion de oxigeno hacia el interior y de didxido de carbono hacia el exterior, lo cual

pude ocasionar en un colapso microbiano.
e Relacion C/N

El equilibrio de nutrientes y biopolimeros en la mezcla inicial debe cuidarse para ajustar
la nutricién de los microorganismos y dar las condiciones fisicas y fisico quimicas
necesarias en la matriz. La relacion C/N es uno de los parametros mas utilizados para

valorar este equilibrio.

Los materiales carbonados tienen tres funciones: constituyentes de la materiales
celulares, participantes activos en el metabolismo energético, presentan unas
caracteristicas importantes como estructurantes y como base de la formacion de
moléculas estabilizadas parecidas a las sustancias himicas. EIl carbono sirve como
fuente de energia, “quemandose” y transformando el didxido de carbono pero ademas
forma parte del protoplasma de las nuevas células; asi es necesaria una mayor
proporcién de C que de N. Los organismos utilizan 2/3 del C para la obtencion de
energia (respiracion) y solo combinan una tercera parte con el N para la formacion de
nuevas células. La actividad bioldgica se reduce si el material contiene mucho mas C
que N. Cuando el material a tratar presenta un exceso de N, éste es “eliminado “en

forma de amoniaco, lo que deberia evitarse, por una parte aparecen problemas de olores
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desagradables y contaminacion y por otra, el producto final habra perdido parte de un

nutriente importante.

El nitrégeno es fundamentalmente un constituyente de los materiales celulares, puede

participar en el intercambio de electrones en el metabolismo energético.

Para un correcto compostaje se recomienda siempre una relacion C/N inicial al entorno
de 30, el intervalo optimo es de 25-35 (Jhorar et al., 1991). Cuando la relacion C/N es
superior a 35, el proceso se ralentiza por falta de nitrégeno disponible (el crecimiento
esta limitado por falta de nutrientes) y las bacterias deberan esperar la lisis de parte de
ellas para poder disponer de nitrogeno metabolizable de nuevo. Cuando la relacion C/N
es inferior a 25, el nitrégeno esta presente en exceso, y no existe ralentizacion del
proceso por este motivo, aunque la probabilidad de pérdida de nitrégeno en forma de

amoniaco en los gases emitidos es elevada.

La relacion C/N para un compost totalmente maduro es cercana a 10, al igual que la del
humus, considerandose con C/N <20, que el compost ya es suficientemente estable o

maduro.
e Nutrientes

La utilidad agronémica de los residuos con posibilidad de ser compostados esta en
funcién de la disponibilidad de los elementos nutritivos que posean (Kiehl, 1985). Los
microorganismos solo pueden aprovechar compuestos simples, por lo que las moléculas
mas complejas se rompen en otras mas sencillas para poder ser asimilables (Castaldi y
col., 2005).

Entre los elementos que componen el sustrato destacan el C, N, y P, que son
macronutrientes necesarios para el desarrollo microbiano. Se comprueba que, en
general, entre el inicio y el final de compostaje se produce un aumento de las
concentraciones de distintos nutrientes, debido a la perdida de materia organica de la
masa a compostar (Diaz y col., 2004. Michel y col., 2004). Ademas de C, N y P existen

otros nutrientes presentes en menor cantidad (micronutrientes). Estos tienen un papel
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importante en la sintesis de las enzimas, en el metabolismo de los microorganismos y en

los mecanismos de transporte intra y extracelular (Miyatake y col., 2006).
e Materia orgénica

Durante el proceso de compostaje, las pérdidas de materia organica pueden alcanzar el
30%, medido como materia total. La mayoria de estas pérdidas es materia organica
“volatil”, que corresponden a sustancias ricas en carbono. Estas pérdidas se producen en
la primera fase de fermentacion, que es la fase mas activa, y no durante el periodo de

altas temperaturas.
1.2.2. Digestion anaerobia

Otro proceso de valorizacion que mas se esta desarrollando en los Ultimos afios a nivel
europeo e internacional de residuos orgéanicos es la digestion anaerobia o
biometanizacion. A través del mismo, se consigue, en ausencia de oxigeno, degradar y
estabilizar la fraccion organica presente en los residuos, por medio de la accion de
microorganismos especificos en un digestor anaerobio. Las ventajas de la digestion
anaerobia son:

- Logra una gestion continua, sostenible y eficiente de los residuos agro-
ganaderos y agro-industriales.

- Produccion de biogas, un biocombustible a partir del cual se obtiene energia
eléctrica y térmica de caracter renovable para abastecer el propio proceso
(Figura 3).

- Produccion de digestato, biofertilizante estabilizado, de olor reducido y rico en
nutrientes, sustituto de los actuales fertilizantes inorganicos.

- Reduccion del volumen de residuos organicos enviados a vertedero.

- Contribuye a la reduccién de emisiones de gases de efecto invernadero al evitar
la emision incontrolada de metano a la atmdsfera, por los procesos de
degradacion natural.

- Contribuye a la mejora de la calidad de los suelos y a prevenir la contaminacion
de acuiferos, puesto que evita que los residuos liquidos sean dispersados sin

control en el terreno.
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- Disminuye las molestiasa la comunidad producidas por los malos olores

asociados a estos residuos.
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Figura 3 Valorizacion de residuos organicos
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Como resultado del proceso de digestion anaerobia se obtiene biogés y digestato.
El biogas, debido a su alto contenido en metano (CH4), entre un 50-70%, supone un
combustible renovable idoneo para su empleo en motores de co-generacion, obteniendo
energia eléctrica y térmica empleadas en la propia instalacion, y cuyo excedente es
vertido a la red. Por otro lado, el digestato, mezcla de productos minerales tales como
N, P, K, Ca, etc., y de compuestos organicos y formas minerales estabilizados y mucho
mejor asimilables por los cultivos, constituye, tanto en fase sélida como liquida, un bio-
fertilizante, o fertilizante organico, de gran calidad, sustituto de los fertilizantes

inorgéanicos y quimicos convencionales.

La digestion anaerobia es el tratamiento bioldgico de la materia organica mediante la
accion de bacterias especificas en ausencia de oxigeno. La materia organica se
descompone en biogéas, principalmente CH4 y CO2, ambos productos con un valor
energético considerable. EI objetivo de la digestion es reducir la materia organica

(s6lidos volatiles), y como consecuencia, el material se estabiliza y su volumen se
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reduce. Por otra parte, a través del proceso de digestion se eliminan gran parte de los

gérmenes patdgenos.
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Figura 4 Etapas metabdlicas para la formacion de metano (Gujer y Zehnder, 1983)

La degradacion anaerébica es un proceso complejo en el que intervienen diferentes
grupos microbianos, de manera coordinada y secuencial, para transformar la materia
organica presente en los lodos hasta los productos finales del proceso (Figura 4). Las

etapas que componen el proceso de digestion anaerdbica son:

- Hidrdlisis, o transformacién de la materia organica polimérica en compuestos
solubles 0 monémeros; es llevada a cabo por la accion de enzimas extracelulares
producidas por microorganismos hidroliticos. Es el paso inicial para la
degradacion anaerobia de sustratos organicos complejos, ya que los
microorganismos involucrados en el proceso de biometanizacién Gnicamente
pueden utilizar materia organica soluble que pueda atravesar su membrana

celular. La hidrdlisis depende de la temperatura, tiempo de retencion hidraulico,
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composicion del sustrato (lignina, carbohidratos, proteinas, grasas), tamafio de
particulas, pH, concentracion de amonio y concentracion de los productos de la
hidrolisis (Marti, 2006).

Las proteinas son hidrolizadas en péptidos y aminoacidos por la accion de
enzimas proteoliticas llamadas proteasas. Parte de estos aminoacidos son
utilizados directamente en la sintesis de nuevo material celular y el resto son
degradados a acidos organicos volatiles, didéxido de carbono, hidrégeno, amonio
y sulfuro en etapas posteriores del proceso (Marti, 2006). La degradacién de los
lipidos en ambientes anaerobios comienza con la ruptura de las grasas por la
accion de enzimas hidroliticas denominadas lipasas, produciendo acidos grasos
de cadena larga y glicerol. Por ultimo, la velocidad de degradacién de los
materiales lignoceluldsicos (celulosa, hemicelulosa y lignina) es tan lenta que
suele ser la etapa limitante del proceso de hidrélisis de dichos materiales. Ello se
debe a que la lignina es muy resistente a la degradacién por parte de los
microorganismos anaerobios y ademas, bajo condiciones anaerobias, se
transforma en compuestos fenolicos que son conocidos agentes antimicrobianos,
afectando también a la biodegradabilidad de la celulosa, de la hemicelulosa y de
otros hidratos de carbono. Los principales productos de la hidrélisis de la
celulosa son celobiosa y glucosa, mientras que la hemicelulosa produce

pentosas, hexosas y acidos urénicos.

Fase fermentativa o acidogénica, en la que los compuestos organicos sencillos
generados en la etapa anterior son utilizados por las bacterias generadoras de
acidos. Como resultado se produce su conversion en acidos organicos volatiles
(acetato, propionato, butirato, etc.), alcoholes y otros subproductos importantes
para etapas posteriores (amoniaco, hidrdégeno y diéxido de carbono). Esta etapa

la pueden llevar a cabo bacterias anaerdbicas o facultativas.

Fase acetogénica, en la que algunos productos de la fermentacion pueden ser
metabolizados directamente por los organismos metanogénicos (hidrégeno y

acido acético), otros (etanol, acidos organicos volatiles de cadena maés larga y
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algunos compuestos aromaticos) deben ser transformados en productos mas
sencillos, tales como acetato e hidrogeno, mediante la accion de las bacterias
acetogénicas (Garrity et al., 2007). Un tipo especial de microorganismos
acetogénicos son los llamados homoacetogénicos, que son capaces de crecer
heterotréficamente en presencia de azucares o compuestos monocarbonados
(como la mezcla H,/CO,), produciendo como unico producto acetato. El
resultado neto del metabolismo homoacetogénico permite mantener bajas
presiones parciales de hidrégeno y, por tanto, permite la actividad de las
bacterias acidogénicas y acetogénicas (Garrity et al., 2007; Néhle, 1987).

- Fase metanogeénica, en la que los microorganismos metanogénicos completan el
proceso de digestion anaerobia mediante la formacion de metano a partir de
sustratos monocarbonados o con dos atomos de carbono unidos por un enlace
covalente (acetato, formiato, metanol, metilaminas), hidrégeno y dioxido de
carbono. La obtencidn de metano puede realizarse principalmente mediante dos
rutas metabolicas, la acetoclastica (utilizan acético como sustrato) y la
hidrogenofila (utilizan hidrégeno y diéxido de carbono). Los organismos
metanogénicos se clasifican dentro del dominio Archaea y presentan unas
caracteristicas comunes que los diferencian del resto de los microorganismos
procariotas, tanto en su bioquimica como en su historia evolutiva (Marti, 2006;
Siles, 2010).

Condiciones para el proceso de digestidon anaerobia

Las variables méas importantes que afectan a los sistemas de digestién anaerobia pueden

ser clasificados como parametros de control y relativos a la naturaleza del sustrato.
e Temperatura

Existen tres rangos de temperatura en los que pueden desarrollarse los microorganismos
anaerobios: psicrofilo (por debajo de 25°C), mesdfilo (entre 25°C y 45°C) y termofilo
(entre 45°C y 65°C). Estd ampliamente reconocido que las temperaturas Optimas para

cada rango son aproximadamente 20°C, 35°C y 55°C para las condiciones psicrofilas,
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mesofilas y termdfilas, respectivamente. El rango mesofilo de operacion es el mas
utilizado, a pesar de que en la actualidad se esta utilizando cada vez mas el rango
termofilo para conseguir una mayor velocidad de tratamiento (lo que en algunos casos
implica un aumento en la eliminacién de materia organica y en la produccion de biogas)
y una mejor eliminacion de microorganismos patégenos. Sin embargo, el régimen
termofilo suele ser mas inestable a cualquier cambio de las condiciones de operacion y
presenta ademas mayores problemas de inhibicion por la mayor toxicidad de
determinados compuestos a elevadas temperaturas, como el nitrdgeno amoniacal o los

acidos grasos de cadena larga (Chen et al., 2008).
e pH y alcalinidad

Los diferentes grupos bacterianos presentes en el proceso de digestion anaerobia
presentan unos niveles de actividad Optimos para valores de pH proximos a la
neutralidad: fermentativos, entre 7,2 - 7,4; acetogénicos, entre 7,0 - 7,2; metanogénicos,
entre 6,5 - 7,5. De forma general, para que el proceso se desarrolle satisfactoriamente, el
pH no deberia exceder los limites de 7-8 (Wheatley, 1990).

El pH es una de las variables utilizadas en el diagnéstico de los sistemas anaerobios ya
gue muchos fendmenos tienen influencia sobre el mismo. Un ejemplo de ello, son las
situaciones de acidificacion de un reactor anaerobio provocadas por desequilibrios en la
produccion y consumo de &cidos organicos volatiles. La acumulacion de éstos provoca
un descenso en el pH, que serd mas o menos acusado en funcion de la alcalinidad del
medio. Una de las consecuencias derivadas de un descenso del pH a valores inferiores a
6 es que el biogds generado es muy pobre en metano y, por tanto, presenta peores
cualidades energéticas.

Por otra parte, el pH afecta a los diferentes equilibrios quimicos existentes en el medio,
pudiendo desplazarlos hacia la formacion de un determinado componente que tenga
influencia en el proceso. Este es el caso de los equilibrios &cido-base del acido acético y
del amoniaco: al aumentar el pH se favorece la formacion de amoniaco libre que, a
elevadas concentraciones, es inhibidor del crecimiento microbiano y a pH bajos se

genera mayoritariamente la forma no ionizada del &cido acético, que inhibe el
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mecanismo de degradacion del propionato. En este sentido la alcalinidad, que es una
medida de la capacidad tampon del medio, es otra variable fundamental a tener en
cuenta para el correcto desarrollo del proceso de digestion anaerobia. En el rango de pH
de la biometanizacién, el principal equilibrio que controla la alcalinidad es el del
dioxido de carbono/bicarbonato. Se considera que valores de alcalinidad superiores a
2.500 mgCaCOs/L, aseguran un buen control del pH y una adecuada estabilidad del

sistema, si bien no son recomendables valores excesivos.
e Nutrientes

Una de las ventajas de los procesos de digestion anaerobia frente a los procesos aerobios
es el bajo requerimiento de nutrientes, derivado de los bajos indices de produccion de
biomasa que presentan los microorganismos anaerobios. Los principales nutrientes
necesarios para el crecimiento de dichos microorganismos son carbono, nitrégeno y
fésforo, ademas de una serie de elementos minerales como S, K, Na, Ca, Mg y Fe, que
deben estar presentes a nivel de trazas. Segin Amatya (1996) y Aiyuk et al. (2004), la
proporcion recomendable entre DQO, nitrogeno y foésforo es de 300:5:1,
respectivamente, para el adecuado arranque de los reactores anaerobios si bien el ratio
Optimo, para el correcto funcionamiento del reactor durante el tratamiento de residuos
puede variar entre 50:4:1 y 350:5:1, (Thaveesri, 1995; Brunetti el al,. 1983). En el caso
de que el residuo a tratar presente un balance de nutrientes alejado de estas
proporciones, se puede proponer su co-digestién con otro sustrato biodegradable que
permita compensar el desequilibrio y aproximarlo a los requerimientos 6ptimos de los

microorganismos anaerobios (Chen et al., 2008).
e Potencial redox

Conviene mantener el valor del potencial redox por debajo de -300 6 -330 mV para
asegurar el ambiente fuertemente reductor que las bacterias metanogénicas necesitan

para su actividad optima (Marti, 2006).

23



Master Universitario de Investigacion en 00e

Gestion, Tratamiento y Valorizacion de Residuos Organicos 882 COMPOSTAJE

e Velocidad de carga organica y tiempo de retencion

El tiempo de retencion, junto con la velocidad de carga organica, condicionado por el
tipo de sustrato, son los principales parametros de disefio ya que determinan el volumen
del digestor.

El tiempo de retencion hidraulico (TRH) indica el tiempo de permanencia de una fase
acuosa en un digestor para que toda la materia organica biodegradable se transforme en
biogas. Depende del tipo de residuo y sus caracteristicas, asi como de las condiciones de
operacion. En los sistemas de mezcla completa, el TRH coincide con el tiempo de
retencion celular, por lo que el tiempo de retencidn debera ser suficiente para asegurar
el crecimiento de la poblacion bacteriana. Al aumentar el TRH, aumenta el grado de
degradacion de la materia organica y la produccién de biogas, aunque este valor

depende en gran medida del tipo de reactor utilizado y del residuo a tratar.

La velocidad de carga organica (VCO) es la cantidad de materia organica afiadida al
reactor en un determinado tiempo y por unidad de volumen, siendo directamente
dependiente de la concentracion de sustrato y del tiempo de retencion fijado. En
ausencia de inhibidores, altas cargas organicas proporcionan altas producciones
volumétricas de biogas, aunque también aumenta el riesgo de sobrecargas puntuales que

conllevan a la acidificacion del reactor.
e Agitacion

La experiencia ha demostrado que una adecuada mezcla del contenido del digestor es
esencial, ya que permite (Marti, 2006):

- Poner en contacto el sustrato fresco con la poblacién bacteriana y eliminar los

metabolitos producidos por los microorganismos metanogénicos al favorecer la

salida de los gases.

- Proporcionar una concentracién uniforme de la poblacién bacteriana.
- Prevenir la formacién de espumas y la sedimentacion en el reactor.

- Prevenir la formacién de espacios muertos, que reducirian el volumen efectivo del

reactor, y la formacion de vias preferenciales.
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- Reducir la estratificacion térmica, manteniendo una temperatura uniforme en el

medio de reaccion.

El sistema de agitacion puede ser mecanico, hidrdulico o neumaético. Sin embargo, la
velocidad de agitacion debe ser suficiente para asegurar la correcta homogeneizacion

del licor de mezcla, sin romper los agregados bacterianos.
1.3.  Justificacion del trabajo

Dado que los organismos reguladores exigen a los gestores de residuos cada vez mas
evidencias experimentales de que sus residuos se transforman en compuestos inocuos
cuando se liberan al medio ambiente, se han disefiado diversas pruebas de
biodegradabilidad. Estas permiten estimar en el laboratorio la factibilidad de la
biodegradacion en condiciones cercanas a las que caracterizan un medio natural

determinado. Sin embargo, hasta el momento:

e Se detecta una falta de armonizacion de la cuantificacion de “biodegradabilidad”.

e Faltan protocolos para materiales sélidos en general, ya que solo se han
desarrollado ensayos para materiales especificos como envases plasticos.

e El ensayo deberia tener en cuenta las caracteristicas del proceso de tratamiento
(compostaje, digestion anaerobia) al que se va a someter los residuos sélidos

organicos.
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2. OBJETIVOS

Los objetivos son:

- Recopilacion y comparacion de normas internacionales relativas a la
determinacion de la biodegradabilidad de materias organicas.

- Proposicion de una metodologia para la determinacion de la biodegradabilidad
de materias organicas en general.

- Comprobacién de la metodologia propuesta mediante la determinacion de la

biodegradabilidad de un material organico conocido.

En relacion con el ultimo objetivo, se selecciond un plastico biodegradable comercial

(MaterBi) y un material de referencia (celulosa).
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3. MATERIALES Y METODOS

3.1.  Recopilacion bibliogréafica

La definicion de la metodologia para la determinacion de un material solido organico se
ha basado en la informacion recopilada a partir de documentos e informacion indexada
en bases de datos de calidad y prestigio dentro del mundo cientifico e institucional,
organismos publicos, centros de investigacion, etc. En cuanto a las fuentes de
informacidn de tipo cientifico-tecnologica, la busqueda se ha realizado a través de las
siguientes fuentes: (i) I1SI Web of Science (Web of Knowledge), base de datos de
publicaciones y revistas cientificas indizadas por ISI de Thomson Reuters; (ii) Scopus,
base de datos que recoge tanto los articulos de publicaciones y revistas cientificas
indizadas por ISI, como otros muchos titulos de revistas técnicas del mundo; (iii)

Google Scholar, buscador de Google de fuentes académicas.

3.2.  Meétodos analiticos

3.2.1. Determinacién de sélidos totales y volatiles

Este método se basa en eliminar la humedad de la muestra a 105°C, para obtener los
solidos totales (ST), y posteriormente, eliminar la materia organica por oxidacion a
550°C. Los sélidos volatiles (SV) son una primera aproximacion del contenido de la
materia organica de un residuo. Este pardmetro se expresa como porcentaje de la

materia fresca (% smf).

Célculos:

_ 5T (g) _ le-4)
ST (% en peSO) - 100 g mfﬂsrrﬂ - (B—4) +100

v ig) _ le-o)

== 100
100 g musstra (B—4)

SV (% en peso sobre muestra fresca) =

Siendo A: Peso capsula (g); B: peso capsula + muestra; C: peso capsula + residuo seco a
105°C; D: peso capsula + residuo a 550°C (g).
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3.2.2. Determinacion de la alcalinidad total, parcial e intermedia

La medida de la alcalinidad informa sobre la capacidad tampdn del medio y, por tanto,
sobre la resistencia de pH a variar en funcién de los cambios introducido en el sistema.
Este parametro se expresa en mgCaCOs/L. La medicion de la alcalinidad se basa en el
método standard 2320 de Standard methods for examination of water and wastewater
(1995), que consiste en la valoracion de la muestra con un acido fuerte desde el pH de la
muestra hasta pH 4,3. Este método define tres parametros de medida de la alcalinidad:
alcalinidad total (AT), medida en el punto de pH 4,3; alcalinidad parcial (AP), asociada
a la alcalinidad al bicarbonato medida en el punto de pH 5,75; alcalinidad intermedia
(AL), asociada a la concentracion de AGV y estimada como la diferencia entre ambas.

La relacién de alcalinidad RA se define como la proporcion entre AL y AT.

Calculo:

V4.3 -NH2E04
_ 0%

AT (mg CaCOg/L) = =50

Vmuestra

AP (mg CaCOy/L) = =" 2222 < 50

V muestra

AL (mg CaCOgs/L) = AT — AP

__ AT -V muestra 1

= s
Vas N H2504 50
V _ AP -V muestre 1
575~ nupasoa 50
N H2504 -(V43-V575) 1
Vmuestra = ' —

AL =1u]

3.2.3. Determinacion de la demanda quimica de oxigeno

La demanda quimica de oxigeno (DQO) se define como la cantidad de oxigeno
consumido por los componentes oxidables de una muestra (materia organica como de
origen mineral) bajo condiciones especificas de agentes oxidantes, tiempo y
temperatura. Las sustancias organicas e inorganicas oxidables presentes en la muestra,
se oxidan mediante reflujo en solucion acida (H,SO4) con un exceso conocido de
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dicromato y en presencia de un catalizador. Despues de la digestion, el dicromato
restante sin reducir se valora con sulfato ferroso de amonio (Sal de Mohr), utilizando

como punto final de la valoracion ferroina. Se expresa en mg O,/L.

Célculo:

(A—B)=N=3000
ml muestra

DQO (mg Oy/L) =

Siendo A: mL Sal de Mohr utilizados para hacer el blanco; B: mL Sal de Mohr
utilizados para la muestra; N: normalidad de la Sal de Mohr.

No es directamente asimilable a la materia organica total que se determinaria por el
carbono organico total (COT) (es necesario conocer esta correlacion por cada sustrato),
pero es una determinacion muy frecuente en los procesos bioldgicos de tratamiento de

aguas y residuos organicos.
3.2.4. Determinaciéon de la composicion del biogas

La composicion del biogas se determina mediante la cuantificacion de los moles de CO;
y CH,4 en una muestra gaseosa. EI método se basa en la separacion cromatografica de
los diferentes compuestos de la muestra gaseosa, gracias a diferente afinidad de cada
uno de ellos por la fase estacionaria, y deteccion mediante un detector de conductividad
térmica (TCD). Se utiliza un cromatografo de gases (Modelo VARIAN CP-3800)

equipado con dos inyectores y dos detectores TCD (Figura 5).

BIOGAS
BOTH +4

FRONT

Figura 5 Cromatografo de gases VARIAN CP-3800
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La extraccion de la muestra gaseosa se realiza con una jeringa cromatografica con
valvulas de apertura y cierre. EI volumen de muestra que se inyecta es de 0,2 mL. El
método esta calibrado con dos patrones de N,/CO, y CH4/CO,. La composicion del gas

se expresa como fracciones molares.

3.2.5. Determinacion del contenido de carbono y nitrégeno total

El anélisis elemental se realiza mediante el equipo TruSpec CHNS (LECO), en el que se
determina simultdneamente carbono, hidrégeno, nitrogeno y azufre, presentes en un
amplio rango de sustancias organicas o inorganicas, ya sea en muestras liquidas, sélidas

0 gaseosas. Se expresa como porcentaje sobre materia fresca (% smf).

Este método se basa en una oxidacion catalizada a alta temperatura (combustion flash
dindmica) de la muestra seca. La mezcla de gases producida es introducida a
continuacion en una columna cromatogréafica. Para garantizar la correcta cuantificacion
de los gases de combustion, éstos son conducidos a través de una zona de oxidacion
catalitica (trioxido de tungsteno) en donde se reducen los 6xidos de nitrégeno y azufre
formados eventualmente en la combustion a nitrégeno elemental y anhidrido sulfuroso
(SO2). En esta etapa se retiene el exceso de oxigeno. Tras ser eluidos los gases, éstos
pasan por un detector termo-conductimétrico. EI método para muestras solidas esta
calibrado con un patrén de EDTA (41,02 + 0,13% C y 9,57 + 0,03% N).
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4. RESULTADOS

Los resultados se presentan en los siguientes apartados: (i) definiciones de los
principales conceptos relacionados con el ensayo de biodegradabilidad. (ii) recopilacion

de métodos; (iii) metodologia propuesta; (iv) prueba experimental.

4.1. Definiciones

A continuacion se presenta un glosario ordenado alfabéticamente con los principales
conceptos relacionados con el ensayo de biodegradabilidad y recopilados a partir de las

normas encontradas en la bibliografia.

e Biodegradacion: degradacion causada por actividad bioldgica, especialmente por
accion enzimaética, que conduce a un cambio significativo en la estructura de un
material. Los principales agentes involucrados son bacterias y hongos.

e Biodegradabilidad primaria o parcial: alteracion de la estructura quimica que
resulta en una pérdida de propiedades especificas del polimero.

e Biodegradabilidad final: conduce a la mineralizacion con formacion de CO2
(aerobiosis), CH4 (anaerobiosis), agua, minerales y biomasa.

e Material biodegradable: todo producto que se degrada y se destruye por la accién
de los hongos y bacterias, bajo condiciones ambientales determinadas. La
definicion debe aportar otro parametro esencial: el tiempo y las condiciones en la
que se verifica la degradacion. Como norma general se puede considerar que un
material es biodegradable en medio himedo cuando se degrada entre 28 y 60 dias o
en medio seco o en compostaje natural, en 90 dias.

e Compost: Material acondicionante del suelo en estado de descomposicion de la
materia organica que aporta nutrientes y mejora la estructura del suelo.

e Compostaje: Técnica de tratamiento de la fraccion solida de los residuos que usa
procesos naturales para convertir la materia organica en CO2, agua y humus a

través de la accion de los microorganismos.
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Desintegracion. Descomposicion fisica de un material en muchos fragmentos
pequefos.

Microorganismo: Organismos vivos de tamafio microscopico tales como bacterias,
hongos y levaduras.

Compostabilidad: Aptitud de un material para biodegradarse en un proceso de
compostaje. Para afirmar la compostabilidad, debe haberse demostrado que un
material puede biodegradarse y desintegrarse en un sistema de compostaje (como
pueden mostrar los métodos de ensayo normalizado) y terminar su biodegradacién
durante la utilizacion final del compost. EI compost debe cumplir los criterios de
calidad correspondientes que son por ejemplo un bajo contenido en metales
pesados, ninguna ecotoxicidad, ningun residuo claramente distinguible.

Plastico compostable: Plasticos que se biodegradan bajo condiciones de
compostaje (humedad y temperatura especificadas para el desarrollo de los
microorganismos). Definicién recogida en EN 14995 Plasticos - Evaluacion de
compostabilidad - Programa de ensayo y especificaciones (bM 02/2006 p.34F, bM
01/2007 p38).

Polimero degradable es aquel que sufre un cambio significativo en su estructura
quimica bajo condiciones ambientales especificas.

Plastico o polimero biodegradable se define, segln:

ASTM o American Society for Testing and Materials (ASTM Subcommitte D20),
aquel plastico en el cual la degradacion resulta de la accion de los microorganismos
de ocurrencia natural.

ISO o Internacional Standars Organizaction (ISO-472), aquel plastico disefiado para
sufrir un cambio significativo en su estructura quimica bajo condiciones
ambientales especificas resultando la perdida de algunas propiedades, medidas por
métodos estandar. Los cambios son el resultado de la accion de microorganismos
de ocurrencia natural.

German Institute for Standardization (DNI 103.2), aquel material plastico en el cual

todos sus componentes organicos sufren un proceso completo de biodegradacion.
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- European Committee for Normalization (CEN), aquel material en el cual la

degradacion resulta de la accion de microorganismos. EI material es mineralizado.

4.2.  Biodegradacion

Mediante el proceso conocido como biodegradacion, los microorganismos transforman
los compuestos organicos, la mayoria de las veces en productos menos toxicos que los
compuestos originales. Por tanto, se define la biodegradabilidad como la capacidad
intrinseca de una sustancia a ser transformada en una estructura quimica méas simple por
via microbiana (Ottenbrite y Albertsson, 1992). La biodegradacion puede ser ‘primaria’
y conducir a simples alteraciones estructurales del compuesto, o bien implicar su
conversion en productos inorganicos de bajo peso molecular (CO,, CH4, H20, Ny) y
constituyentes celulares, en cuyo caso se denomina ‘biodegradacion ultima’ o

‘mineralizacién’ (OCDE?, 1992).

Para evaluar la biodegradabilidad, se han disefiado una serie de pruebas que buscan
cuantificar el grado de persistencia de estructuras quimicas en ambientes naturales
(Tabla 1). En general, las condiciones de estos ensayos tienen en cuenta que los
compuestos a evaluar son total o parcialmente solubles en medio acuoso, con
concentraciones bajas 0 medias. Se emplean diversos pardmetros para cuantificar la
biodegradabilidad de un compuesto, y aunque cada pais establece sus propios
requerimientos, en general se pretende conseguir entre 60% y 90% de descomposicion

del material en un lapso de 60 a 90 dias.

Algunas de estas pruebas han sido normalizadas para garantizar que sus resultados sean
confiables y validos independientemente del laboratorio en el que hayan sido obtenidos.
Segun el esquema establecido por el Programa de Evaluacion de Productos Quimicos
de la OCDE, la biodegradabilidad de una sustancia se determina utilizando tres niveles
sucesivos de ensayo: las pruebas de biodegradabilidad inmediata, de biodegradabilidad

intrinseca y de simulacion (OCDE, 1992). Segun este esquema, inicialmente se lleva a

2 OCDE: organizacion para la cooperacion y el desarrollo econémico.
33



Master Universitario de Investigacion en 00e

Gestion, Tratamiento y Valorizacion de Residuos Organicos 882 COMPOSTAJE

cabo una prueba de biodegradabilidad inmediata con la finalidad de clasificar los
compuestos en la categoria ‘facilmente biodegradable’ con medios analiticos simples.
Las condiciones experimentales de las pruebas inmediatas restringen al maximo las
posibilidades de que la biodegradacion suceda, razén por la cual se considera que un
resultado positivo indica la biodegradabilidad de la sustancia en la mayoria de los

medios naturales y de los sistemas de tratamiento (Nyholm, 1991).

Si el resultado de la prueba de biodegradabilidad inmediata es negativo, se procede a
realizar una prueba intrinseca. Estas pruebas utilizan condiciones experimentales mas
favorables a la degradacion, por lo que un resultado positivo implica que la sustancia es
‘intrinsecamente  biodegradable’ bajo las condiciones empleadas, aunque no
necesariamente en el medio natural. Por otra parte, un resultado negativo indica muy

probablemente la persistencia ambiental de la sustancia.

Finalmente, se llevan a cabo pruebas de simulacién. Tales pruebas tienen como objetivo
estudiar el comportamiento del compuesto en sistemas de tratamiento o medios
naturales relevantes, para lo cual debe contarse con un cierto conocimiento de la
distribucion de la sustancia en los diferentes compartimientos ambientales (agua, suelos,
etc.). Si el resultado de la prueba de simulacion es negativo, se presume que la sustancia
persiste en el ambiente y por tanto, puede considerarse que estar sujeta a restricciones

en cuanto a su esquema de produccion, comercializacion o uso (Kaiser, 1998).
4.2.1. Pruebas de biodegradabilidad inmediata

La mayoria de ensayos normalizados de la OCDE son pruebas de biodegradabilidad
inmediata. El principio general de estas pruebas es la incubacion aerobia estatica, por
lote, a pH neutro y a una temperatura de 20-25°C. La sustancia en estudio se afiade con
una concentracion definida, como Unica fuente de carbono y energia. El in6culo consiste

en una poblacion microbiana natural que no haya sido expuesta al compuesto de prueba.

Estas pruebas pueden aplicarse a una gran variedad de materiales, debido a que se basan
en el seguimiento de parametros directos y no especificos del compuesto que se estudia,

como el carbono organico disuelto (COD), o bien de pardmetros indirectos
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correlacionados con la mineralizacion de la compuesto, como la demanda bioquimica de
oxigeno (DBO) o la produccion de CO,. Simultaneamente, se evallUan varios testigos
que aseguran que los resultados no se deban a una degradacion abiotica, a la
eliminacion fisica de la molécula por adsorcién, a la toxicidad de la sustancia o a una
actividad deficiente del indculo. Esta Gltima se evalla con compuestos de referencia
facilmente biodegradables, tales como la anilina o el acetato de sodio. Los resultados de
los ensayos respirométricos se corrigen con la respiracion enddgena del indculo, la cual

se mide en ausencia de la sustancia de prueba.

El nivel limite de biodegradacion exigido por estas pruebas es el 70% del COD, o el
60% de la demanda tedrica de oxigeno (ThO2), o el 60% de la produccidn tedrica de
CO, (ThCO2) cuando se trata de pruebas respirométricas, en un periodo de 28 dias. El
nivel maximo de biodegradacion presentado al cabo de 28 dias, la duracion de la fase de
latencia (tL) y el tiempo de vida media (t1/2), definido como el tiempo transcurrido para
obtener una biodegradacion del 50%, se reportan como resultado de las pruebas. Los
pardmetros ThO2 y ThCO2 se calculan a partir de la estructura quimica de la molécula

considerando una biodegradacion total de la misma (OCDE, 1992).

Para un resultado positivo, a excepcion de la prueba MITI | (301 C), la biodegradacion
debe ademas alcanzarse en los 10 dias que se suceden al final de la fase de latencia, la
cual se define arbitrariamente como el tiempo necesario para alcanzar una
biodegradacion del 10%°.

La seleccién de una prueba se lleva a cabo considerando las propiedades fisicoquimicas
de la sustancia. Los compuestos volatiles deben evaluarse en sistemas cerrados y
preferiblemente mediante la concentracion de O, disuelto (i.e., prueba 301 D). La
biodegradacion de los compuestos poco solubles en agua no deberd cuantificarse
mediante el consumo de COD (i.e., evitar las pruebas 301 A y E), mientras que deberan

preferirse los ensayos respirométricos para los compuestos absorbibles.

3 A este criterio se le conoce como ‘la ventana de los 10 dias’.
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Tabla 1 Pruebas de biodegradabilidad normalizadas o en curso de normalizacién
propuestas por la OCDE, asi como su correspondencia con pruebas ISO, US-EPA y
ECB

Prueba OCDE? ISO° US -EPA° | ECB*

Biodegradabilidad inmediata

AFNOR modificada - pérdida de COD 301 A 7827 835.3110 | C.4-A
Sturm modificada - desprendimiento de CO2 301 B 9439 835.3110 | C.4-C
MITI | modificada 301C - 835.3110 | C.A4-F
Frasco cerrado 301D 10707 835.3110 | C4-E
Modificada de deteccion de la OCDE (pérdida de 301 E 7827 8353110 | C.4-B
COD)

Respirometria manométrica 301 F 9408 835.3110 | C.4-D
Desprendimiento de CO2 en recipientes cerrados 310° 14593 835.3120 | -

Biodegradabilidad intrinseca

SCAS (Semi-Continuous Activated Sludge)

iy 302 A 9887 835.3210 | C.12
modificada
Zahn-Wellens modificada 302B 9888 835.3200 | C.9
MITI Il modificada 302 C - - -
CONCAWE 302 D¢ - - -
Simulacién
Simulacidn de tratamiento aerobio con lodos activos | 303 A 11733 - C.10

Simulacién de tratamiento aerobio con biomasa fija 303B - - -

Biodegradabilidad intrinseca en suelos 304 A 14239 835.3300 | -
Biodegradabilidad en agua marina 306 - 835.3160 | -
Transformacion aerobia y anaerobia en suelos 307 - - c.23°
Traljs_formamon aerobia y anaerobia en sedimentos 308 i i C.24°
acuaticos

Mineralizacion aerobia en agua superficial 309° 14592-1 - -
Produccién de biogas a partir de lodo anaerobio 3118 11734 i i

diluido

® OCDE: Organizacion para la Cooperacién y el Desarrollo Econémico; ° 1SO: Organizacién
Internacional de Normalizacién; ¢ US-EPA: Agencia de Proteccion Ambiental de los Estados Unidos; °
ECB: Oficina Europea de Sustancias Quimicas; ® Prueba en proceso de normalizacion.
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Sin embargo, la sola eleccion de un método puede afectar el resultado de la prueba. Por
la reducida concentracion de biomasa que estipulan, las pruebas 301 D y E
proporcionan mas resultados negativos, ya que frecuentemente necesitan largos
periodos para que los microorganismos puedan reproducirse suficientemente. Por otra
parte, dado que un resultado positivo en alguna de estas pruebas ‘restrictivas’ garantiza
que el compuesto se biodegradara rapidamente, son las mas indicadas para los

compuestos que se encontraran en grandes cantidades en el medio ambiente.

Se ha reportado que la cinética de biodegradacion de un compuesto determinado
depende de la prueba que se seleccione. Reuschenbach et al., (2003) encontraron que la
anilina se biodegrada mas rapidamente en la prueba 301 A, basada en el seguimiento del
COD, que en la prueba 301 F y méas aun que en la 301 B, basadas en el consumo de O,
y en la produccion de CO,, respectivamente. La prueba 301 B mide el CO, producido,
el cual es capturado por un alcali en un dispositivo externo al recipiente en el que se
lleva a cabo la biodegradacion. Si éste no cuenta con aireacion y agitacion suficientes,
se producird una acumulacién de bicarbonato, lo que modificard la cinética de
biodegradacion. Ademas, el método de cuantificacién del CO, capturado es impreciso
per se, ya que éste se calcula a partir de la diferencia entre los valores de titulacion del

alcali del recipiente de prueba y del testigo, que son relativamente elevados.

En virtud de que la prueba 301 B no es muy confiable desde el punto de vista cinético,
es recomendable que el criterio de ‘la ventana de los 10 dias’ se elimine cuando se
utiliza dicho método. De hecho, se ha mostrado que en el caso de surfactantes este
criterio produce falsos resultados negativos (Richterich y Steber, 2001), aun cuando se

utilicen otras pruebas de biodegradabilidad inmediata.

La prueba 310 (en proceso de normalizacién) fue propuesta para solventar algunas de
las limitaciones de la prueba 301 B. Esta prueba, que permite probar compuestos
volatiles, poco solubles en agua y absorbibles, se lleva a cabo en recipientes cerrados,
en los gque se deja un volumen determinado de aire. Durante y al final de la incubacién,
se sacrifican botellas de réplica para determinar el C inorganico presente en el aire 0 en

el liquido después de afiadir un acido o una base, respectivamente. Considerando la
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relacion de volumenes de liquido y de aire, es posible determinar la totalidad de CO,
producido. Mediante un ensayo inter-laboratorio se mostro que esta prueba es la mas
adecuada para la determinacion de la biodegradabilidad inmediata de surfactantes
(Painter et al., 2003).

4.2.2. Pruebas de biodegradabilidad intrinseca

Las pruebas de biodegradabilidad intrinseca se desarrollan bajo condiciones ambientales
més favorables a la biodegradacion, sobre todo en lo que concierne a la duracion del
ensayo y al mantenimiento de una viabilidad elevada del indculo. Lo anterior se logra
mediante la adaptacion previa del indculo a la sustancia y la adicion de una fuente
adicional de carbono. A la fecha, la OCDE ha normalizado tres pruebas de
biodegradabilidad intrinseca en medio aerobio: SCAS (Semi-Continuous Activated
Sludge), ZahnWellens y MITI Il. En la prueba SCAS, una muestra de lodos activados se
expone tanto a la sustancia como a un efluente doméstico durante 23 horas, al cabo de
las cuales se obtiene el sobrenadante para su analisis en términos de COD. El
sobrenadante se reemplaza por un volumen equivalente de efluente doméstico y se
afiade nuevamente la sustancia de prueba (20 mgcop/l) para reiniciar el ciclo. Debido a
su prolongada duracion (hasta 6 meses) y al contacto continuo con el efluente que actla
a la vez como indculo y fuente alternativa de carbono, es una prueba muy adecuada para
la determinacién de la biodegradabilidad intrinseca. Por otro lado, el test Zahn-Wellens
se lleva a cabo en modo discontinuo, basandose también en el seguimiento de la pérdida
de COD; sin embargo, utiliza altas concentraciones de la sustancia de prueba (50-400

mgcoo/l) que pueden ser tdxicas para los microorganismos.

La prueba MITI Il permite evaluar la biodegradabilidad de sustancias insolubles en
agua. Sin embargo, especifica un protocolo de preparacion del in6culo sumamente
complicado que precisa la mezcla de 10 muestras naturales (i.e., suelo, agua superficial,
lodos activados) y su posterior pre-cultivo con peptona y glucosa durante al menos 30
dias (OCDE, 1992). Varios autores han reportado que este procedimiento, lejos de
aumentar el potencial de biodegradacion del indculo, produce mas resultados negativos

que otras pruebas con igual concentracion de biomasa (Painter, 1995).

38



Master Universitario de Investigacion en 00e

Gestion, Tratamiento y Valorizacion de Residuos Organicos 882 COMPOSTAJE

Recientemente se propuso la prueba CONCAWE (302 D, en proceso de normalizacién)
para la determinacion de la biodegradabilidad intrinseca de productos derivados del
petrdleo, y en general de sustancias volatiles y poco solubles. Este ensayo utiliza la
misma metodologia que la prueba inmediata 310, pero a diferencia de ésta, utiliza una
poblacion microbiana mixta previamente adaptada a la sustancia de prueba y un periodo
de incubacion de 8 semanas (OCDE, 200la). Dado que Batters et al., (1999)
encontraron que la prueba proporciona resultados con reproducibilidad semejante a la
de otras pruebas inherentes, constituye una mejor alternativa que el ensayo MITI Il para
el estudio de la biodegradabilidad de sustancias insolubles en agua.

4.2.3. Pruebas de simulacion

El ensayo 303A, que reproduce una planta de tratamiento de aguas residuales mediante
lodos activados, es la prueba de simulacion més utilizada. En esta prueba se determina
la velocidad de degradacion de la sustancia (10-20 mgcop/l), contenida en un agua
residual sintética a base de peptona, en un modulo de lodos activados con un tiempo de
retencion de lodos de 6 dias. La biodegradabilidad de la sustancia se calcula a partir del
COD removido en un tiempo de residencia hidraulica de 3-6 horas y considerando los
resultados de una prueba testigo realizada simultaneamente sin la sustancia. Un
inconveniente de la prueba es que utiliza concentraciones muy elevadas con respecto a
las que suelen encontrarse en la mayoria de las plantas de tratamiento, lo que conduce a
cinéticas y mecanismos de biodegradacion distintos a los que suceden en la realidad.
Por tal motivo, Painter (1995) sugirié realizar estas pruebas con una concentracion
aproximada de 10 mg/l, lo cual necesita una técnica analitica especifica o que la
sustancia esté marcada con **C. La OCDE también propone una variante de esta prueba,
en la cual se simula un sistema de tratamiento de aguas residuales por biomasa fija (303
B).

4.2.4. Pruebas de biodegradabilidad en suelos

La prueba 304A fue normalizada por la OCDE en 1981 para determinar la
biodegradabilidad intrinseca de sustancias quimicas en suelos. Una version maés
completa de esta prueba ha sido normalizada recientemente (307), que permite estudiar
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la transformacion aerobia y anaerobia en suelos de compuestos para los cuales exista un
método analitico de sensibilidad suficiente (OCDE, 2002a). Este ensayo implica la
adicion de la sustancia de prueba, la cual puede ser o no marcada radiactivamente, a
muestras de suelo y su posterior incubacion en un bidometro a temperatura y humedad
constantes y en ausencia de luz. A diferentes periodos de incubacion se realiza una
extraccion de las muestras y se determinan los contenidos de la sustancia de prueba y de
los principales productos de degradacion. Los productos volatiles deben ser colectados
absorbiéndolos en los medios apropiados para su posterior cuantificacion. Cuando se
usa la sustancia marcada con **C es posible medir su velocidad de mineralizacion
mediante el *CO, producido. Para el estudio de las rutas de biodegradacién de una
sustancia es suficiente realizar la evaluacion con un solo tipo de suelo por un periodo no
mayor de 120 dias. Para la determinacion de velocidades de biodegradacién se aconseja
realizar las pruebas con al menos tres tipos de suelo diferentes en su contenido de C
organico, pH, contenido de arcilla y concentracion de biomasa; estos tipos de suelo
deben ser representativos del medio receptor de la molécula que se evalla y en este caso

la duracion del estudio puede alargarse hasta 6 6 12 meses.

Se ha encontrado que la adicién de una sustancia facilmente biodegradable estimula la
degradacion de la materia organica nativa del suelo, lo que se conoce con el nombre de
imprimacién (Alexander, 1977). El uso de sustancias marcadas al **C permite eliminar
este error, al evaluar Unicamente el CO, producto de la degradacion de la sustancia.

4.3.  Métodos estandarizados de biodegradacion para materiales sélidos

En este apartado, se presentan los ensayos recopilados en la bibliografia y orientados a
la determinacion de la biodegradabilidad de materiales organicos sélidos. La mayoria de
estas normas de ensayo se basan en la biodegradacion del material de ensayo se realiza
en presencia de oxigeno, se generan como productos dioxido de carbono, sales
minerales y nueva biomasa. Por otro lado, el porcentaje de biodegradacion en estos

ensayos se calcula mediante la relacion entre el didéxido de carbono generado a partir del

40



Master Universitario de Investigacion en 00e

Gestion, Tratamiento y Valorizacion de Residuos Organicos 882 COMPOSTAJE

material del ensayoy la cantidad tedrica maxima de didxido de carbono que puede

producirse a partir del material del ensayo.

No existen normas internacionales que regulan y miden la velocidad de los procesos de
degradacion y de biodegradacion de materiales organicos solidos en general. Sin
embargo, si existen ensayos para materiales especificos, como los envases plésticos o

biopolimeros.

Los ensayos se han agrupado por la organizacion responsable de su estandarizacion. Las
principales organizaciones internacionales que han establecido normas o métodos de
ensayo son: American Society for Testing and Materials (ASTM), Institute for Standars
Research (ISR), Internacional Standars Organizaction (ISO), European Standardizacion
Committee (CEN), Organizacion para la Cooperacion y el Desarrollo Econdmico
(OCDE). Aunque algunos entidades a nivel nacional, como German Institute for
Standardizacion (DNI) y Organic Reclamation and Composting Association (ORCA)

(Bélgica), han definido sus propios ensayos, éstos no se han incluido en este apartado.
4.3.1. American Society for Testing and Materials (ASTM)

Una familia de normas de ASTM esta dirigida al estudio del deterioro de las
propiedades fisicas de los plasticos en una variedad de condiciones ambientales
especificas incluyendo compostaje simulado (D5509, D5512), vertedero simulado
(D5525), actividad microbiana aerdbica (D5247) y condiciones de marina flotante
(D5437).

Un segundo grupo de normas de ASTM esta dirigido al estudio de generaciéon de CO,
en entornos aerobicos, incluida la utilizacion de lodos (D5209), de lodos activados
(D5271) y compostaje controlado (D5338).

Un tercer grupo de normas ASTM aborda la evolucion de CH, y el CO, en ambientes
anaerdbicos (D5210), biodegradacion anaerobica (D5511) y vertedero acelerado
(D5526). La norma ASTM D6400 establece los requisitos para distinguir entre plasticos
degradables y biodegradables.
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Por ultimo, la norma ASTM D6954 (4), se recomienda ser aplicada solo para el estudio

de los materiales poliméricos, comercialmente conocidos como oxo-biodegradables, se

subdivide en tres partes:

La muestra debe ser expuesta a temperaturas entre 20-700C en presencia de niveles
de aire o humedad especificos. Para peliculas delgadas, el periodo de exposicion
deberia ser el tiempo requerido para alcanzar 5% de elongacién a ruptura 0 menos y
un peso molecular promedio en peso (Mw) de 5000 o menos unidades, medido a 3
temperaturas diferentes.

A continuacion, las muestras son expuestas a un proceso de degradacion abidtica, el
material de prueba deberia ser sometido a degradacion apropiada (D5988, D5338 —
que tiene como referencia la ISO 14855 — y D5526). Se registra el perfil de tiempo
en la evolucidn de dioxido de carbono.

Se realizan las pruebas de toxicidad, que envuelve las consideraciones de los
impactos ecoldgicos en la disposicion final D5951, que tiene como referencia la
OECD 208.

4.3.2. Institute for Standards Research (ISR)

Esta entidad ha definido un ensayo para evaluar el comportamiento de los plasticos

biodegradables en instalaciones de compostaje y en condiciones de laboratorio. ISR ha

determinado tres criterios que necesitan los plasticos a fin de ser definidos como

compostables:

Deben degradarse al mismo ritmo y en la misma medida que el material
compostable y sin dejar residuos toxicos o persistentes.

Debe desintegrarse durante el compostaje activo, por lo que no se deben encontrar
fragmentos visibles o distinguibles en las pantallas.

No debe tener ninguna ecotoxicidad o fitotoxicidad que pueda tener repercusiones

en la capacidad del compost para soportar el crecimiento de plantas.
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4.3.3. International Standard Organization (1SO)

La Organizacion International de Normalizacion (ISO) ha establecido varios ensayos
por los que actualmente se evallan los plasticos: ISO 14855 es una prueba de
compostaje aerdbica controlada; 1SO 14851 e ISO 14852 son pruebas de
biodegradacion disefiadas especificamente para materiales poliméricos; 1SO 15985 es
una prueba de biodegradacion anaerdbica en un ambiente alto de solidos.

Una parte importante de la evaluacion de plasticos biodegradables consiste en
determinar la desintegracion en la forma de producto final. Puede utilizarse una prueba
a escala piloto controlada o en una prueba en un centro de tratamiento de compostaje
aerobico a gran escala. Debido a la naturaleza y condiciones de dichas pruebas de
desintegracion, las pruebas no se pueden diferenciar entre biodegradabilidad y
desintegracién abiotica, pero en su lugar se muestra que se ha alcanzado suficiente
desintegracion en los materiales de prueba durante el tiempo especificado de prueba (6

meses).

La norma 1SO 11734 especifica un método general de seleccion de la biodegradabilidad
de compuestos organicos a una concentracion determinada por accion de
microorganismos anaerobios. Se utiliza un lodo diluido con una concentracion
relativamente alta de la sustancia quimica a ensayar. El ensayo permite una exposicion
del lodo a sustancias quimica de hasta 60 dias, periodo que es superior al tiempo normal
de retencion del lodo en los digestores anaerobios (de 25 dias a 30 dias), aunque los
digestores de caracter industrial pueden tener tiempos de retencién mayores. EI método
es aplicable a los compuestos organicos, de contenido en carbono conocido y que sean
solubles o poco solubles en agua, y sin efectos inhibidores frente a los microorganismos

de ensayo a las concentraciones elegidas para el ensayo.

Las normas I1SO 11734 e ISO 14853 fueron verificados usando polimeros como
sustancia de prueba. Se encontré6 que ambos métodos para ser adecuado y factible de
realizar ensayos de biodegradacion anaerdbica.
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4.3.4. European Committee for Normalization (CEN)

En 1.999, el European Committee for Normalization (CEN) estableci6 el estdndar de la
norma prEN 13432. La norma proporciona a la Directiva Europea de la Comision
Europea sobre envases y residuos de envases con normas y reglamentos técnicos
apropiados. Esta norma es un punto de referencia para todos los productores europeos,
las autoridades, los administradores de la instalacion y los consumidores. El estandar
especifica requisitos y procedimientos para determinar la compostabilidad de materiales
de embalaje plastico basados en cuatro areas principales: biodegradabilidad;
desintegracion durante el tratamiento biol6gico; y efecto sobre la calidad del compost
resultante. Es la norma maés estricta para la biodegradabilidad y se puede aplicar a otros
materiales de embalaje ademas de polimeros e incorpora los siguientes ensayos Yy

normas:

e |SO 14855 (Plastics — Evaluation of the ultimate aerobic biodegradability and
disintegration under controlled composting conditions. Method by analysis of
released carbon dioxide).

e |SO 15985 (Plastics — Determination of the ultimate anaerobic biodegradation and
disintegration under high-solids anaerobic — digestion condition. Method by
analysis of released biogas).

e ASTM D5338 (Standard test method for determining aerobic biodegradation of
plastic materials under controlled composting condition).

Para que un material sea aprobado por la norma, no debe permanecer mas de 6 meses en
cualquiera de las condiciones estipuladas en las pruebas anteriormente mencionadas y
tener un nivel de aprobacion de 90%. Ademas, el material no debera exceder un

contenido metales pesados por encima de 50% para el compost “normal”.
4.3.5. Organizacion para la Cooperacion y el Desarrollo Econémico (OCDE)

La OCDE ha incentivado el estudio y la aplicacion de sistemas anaerobios para la
evaluacion de la biodegradabilidad de una gran variedad de contaminantes, debido a la

presencia de altas concentraciones de algunos contaminantes en ambientes anaerobios,
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como por ejemplo en sedimentos (OCDE, 1981), junto con la evidencia de que los
microorganismos anaerobios son metabdlicamente mas versatiles de lo que se creia
(Caldwell et al., 1998; Anderson y Lovley, 2000).

Para tal efecto, se propuso el método 311, actualmente en proceso de normalizacion
(OCDE, 2001d). Este método consiste en incubar en recipientes herméticos, durante 60
dias a 35 +2°C, lodos provenientes de un digestor anaerobio (1-3 gsst*/1) en presencia de
una concentracion de 20-100 mgC/I de la sustancia de prueba. La cuantificacion de la
presion ejercida por los gases producto de la biodegradacion anaerobia (i.e., CO, y CHy)

permite calcular el grado y la velocidad de degradacion de la sustancia.

Como control se emplean sustancias de referencia facilmente biodegradables, tales
como fenol o benzoato de sodio. Cuando se desconoce si la sustancia es toxica para los
microorganismos anaerobios, se recomienda un control adicional en el que se adicionan
la sustancia de prueba y la de referencia en la misma concentracion. Asi mismo, cuando
se trabaja con una sustancia poco soluble en agua y se emplea un disolvente, debe
incluirse un control en el que se adicionan el disolvente, el medio de cultivo y el
inéculo. Este método también considera el empleo de un indculo pre-adaptado a la

sustancia de estudio, cuando se sospecha que ésta no es facilmente biodegradable.

El método OCDE 311 esta limitado a la evaluacién de un sistema metanogénico; sin
embargo los microorganismos anaerobios pueden utilizar una variedad de aceptores
finales de electrones (i.e., nitratos, sulfatos, Mn y Fe), los cuales estan presentes en
ambientes naturales y en aguas residuales industriales. Ademas, no puede asumirse que
el potencial metabdlico en un ambiente anaerobio es el mismo con los diferentes
aceptores finales de electrones (Strevett et al., 2002). Por ejemplo, Hee-Sung et al.
(2002), al estudiar la biodegradacion de pirrolidina y piperidina en ambientes
desnitrificantes, sulfatorreductores y metanogénicos, observaron una degradacion
completa en el ambiente desnitrificante y ninguna degradacion en los otros dos
ambientes después de 6 meses. Otro limitante del método OCDE 311 esta relacionado

con el medio de cultivo ya que carece de compuestos organicos (i.e., vitaminas y

4 SST: s6lidos suspendidos totales.
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aminoacidos), los cuales pueden ser requeridos por los microorganismos anaerobios

para su optimo crecimiento (Colleran y Pender, 2002).

4.4,  Comparacion entre normas

La normalizacion de las pruebas de biodegradabilidad enfrenta un problema que es
inherente a cualquier intento de simulacién ambiental in vitro. Cuando se pretende
integrar en el laboratorio el mayor numero de variables, buscando reflejar la
complejidad real de los fendmenos naturales, disminuye también la posibilidad de
construir métodos reproducibles y por lo tanto susceptibles de normalizacion. Asi, las
pruebas de biodegradabilidad normalizadas deben contar con metodologias
experimentales simples y al mismo tiempo, aproximarse lo mas posible a los fenémenos

que realmente suceden en la naturaleza.

En la Tabla 2 se comparan varias normas: todas estas pruebas se basan en la
determinacion de biogés (medicion manométrica o volumétrica) como producto final de
proceso de biodegradacién anaerobica:

e La mayoria los métodos son pruebas de cribado para la evaluacién de la
biodegradabilidad en un medio acuoso. Se utiliza un medio de sal mineral
definido con volimenes entre 100-1.000 mL.

e Las concentraciones de sustancia de ensayo varian varia desde 15-100 mg de
carbono organico por litro. La cantidad de sélidos (in6culo de biomasa) se ajusta
a 1-3 g de materia seca por litro. Para lograr una suficiente produccion de
biogés, es necesaria una concentracion minima de sustancia de prueba, alrededor
de 20 mg de carbono organico por g de solidos. Los ensayos se incuban a
temperatura mesoéfila (35° C) y con la duracion del ensayo de 20 dias hasta 8
semanas.

e Los métodos de ensayo que trabajan con sistemas de alto contenido en so6lidos
corresponden a los procesos de digestion anaerdbico secos. Algunas de estas
pruebas de deteccion se han desarrollado para las pruebas de embalaje y material
plastico.
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Tabla 2 Comparacién de las condiciones de los ensayos de biodegradabilidad

ASTM D ASTM D DIN 38414, TL ISO/DIS 14853: | ISO/DIS CEN/Draft:1995 | OECD 311:2001
N ! I1SO 11734: 1995 1SO 14855-1
ormas 5210:1992 (1) | 5511:1994 (2) | 8:1985-06 (3) 1999 (4) 15985:1999 ©6) )
Biogas** Biogas**

1 H - H Agk*k 1 Aokx H Agkk kk*k 1 Aokx H Ackk
Segwmle.n’to dela |C org soluble | Biogas Biogds** Blggas Biogds** Blogas o Blogas 5 C-inorg distelto Blogas 5
degradacion Polimero C-inorg soluble Desintegracion Desintegracion Desintegracion

. (DIC)

residual

Aplicable a polimero polimero No definido sust{a n_0|a §ustanC|as §ustan0|as materla_l e div. material polimero
organica soluble | insolubles insolubles embalaje

Medio medio mineral | sustancia T . medio mineral medio mineral sustancia sustancia medio mineral medio mineral

definido digerida P definido definido digerida digerida definido definido
Volumen 100 mL ca.lLen2L* 500 mL 100 — 1000 mL 250 mL ca. 1000 mL ca. 1000 mL 100 - 1000 mL 2L
Duracion No definido asta a canzar_ .| 20— 40 dias 60 dias 30 - 60 dias 15 dias (minimo) | 15 dias (minimo) | 60 dias max. 6 meses

70% degradacién
Temperatura 35+2°C 52+2°C 35+1°C 35+2°C 35+2°C 52+2°C 52+2°C 35+2°C 58+2°C
Método medicion volumétrico o - o - volumétrico o P - - -
i volumétrico volumétrico manomeétrico e volumétrico volumétrico manométrico volumétrico
gas manométrico manométrico
- - 20g ST 20gSTycon8 20-100 mg C-

No definido 15-100g ST/L | No definido 100 mg C-org /L | 100 mg C-org /L 20 gCOT/L
Concentracion de g g g g g y 8 gCOT/L gCOT/L org /L g
material a estudiar -

1-2 gST/L 300 gST/L No definido 1-3¢gST/L 1-3¢gST/L > 200 gST/L 1-3¢gST/L 1-3¢gST/L 50 gST/L

i i 0, A 0 0, 0, 0,

Crl'terlo Min. 70% Min. 70% Min. 70% No definido 70% COD 6 60% | 90% antes de 6 90% antes de 6 No definido 90% antes de 6
“Biodegradable” THO, meses meses meses
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Notas:

* Frascos Erlenmeyer.

** Biogas: CO2, CH4.

*** CO2 opcional y CH4 forma gaseosa

(1): Método de prueba estandar para determinar la biodegradacion anaerdbica de materiales plasticos en presencia de lodos de depuradora municipal.

(2): Método de prueba estandar para determinar la biodegradacion anaerdbica de materiales plasticos bajo alto contenido de sélidos condiciones
anaerdbicas-digestion.

(3): Evaluacion del comportamiento digestor.

(4): Evaluacion de la altima biodegradacion anaerébica de materiales plasticos en un sistema acuoso — método por el analisis de la conversion de

carbono a dioxido de carbono y metano.

(5): Plastico - Evaluacion de la biodegradabilidad anaerdbica y la desintegracion bajo alto contenido en sélidos condiciones anaerébicas-digestion -

método mediante el andlisis de biogas liberados.

(6): Evaluacion de la biodegradacion final y la desintegracion de los materiales de envasado bajo alto contenido de sélidos condiciones de digestion

anaerdbica - método por el analisis de biogas liberados.

(7): biodegradabilidad anaerodbica; La produccion de gas a partir de lodos de depuradora anaerobia diluido; Directrices de la OCDE para los ensayos de

productos quimicos. Organizacion para la Cooperacion y Desarrollo Econdmico (2006).
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4.5.  Protocolo propuesto

Este protocolo se basa en la norma espafiola UNE EN ISO 14855-1 y esta disefiado para

simular las condiciones de compostaje.
4.5.1. Principio del método

El material de ensayo se mezcla con el indculo y se introduce en un recipiente donde se
composta intensivamente bajo condiciones de oxigeno, temperatura y humedad 6ptimas
durante un periodo de tiempo suficiente para llegar a la fase estacionaria de
biodegradacion, entre 45 dias y 6 meses. Durante la biodegradacion aerébica del
material de ensayo, el didéxido de carbono, el agua, las sales minerales y los nuevos
constituyentes celulares microbianos (biomasa) son los productos finales de la

biodegradacion.

El porcentaje de biodegradacion se calcula mediante la relacion entre CO, generado
experimentalmente y la cantidad tedrica maxima de CO, que puede producirse a partir
del material plastico. EI CO, generado experimentalmente se mide a intervalos regulares
para determinar la produccion acumulada del mismo. La cantidad tedérica maxima de
CO; se calcula a partir del contenido de carbono organico total (COT). Con los datos

obtenidos se puede calcular también la velocidad de degradacion.
4.5.2. Materiales, reactivos y equipos
Los materiales y equipos necesarios son:

¢ Recipientes de compostaje de vidrio de 250 ml que permitan la purga de gas
equilibrada en direccion ascendente (Figura 6).

e Tapones de cierre hermético con 2 y 3 salidas.

e Tubos impermeables al aire que conecten los recipientes de compostaje con el
suministro de aire y el sistema de medicién de CO..

e Tamiz de 0,5-1 mm de luz de malla.
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e Sistema de suministro de aire, capaz de suministrar a cada recipiente aire libre
de CO; en un flujo suficiente como para proporcionar condiciones realmente
aerobicas durante el ensayo (compresor de aire, bomba de pecera).

e Cromatografo de gases para la lectura del CO..

e Rotdmetro, con un caudal minimo de 10 ml/min, para mantener el caudal
adecuado en el interior de los reactores.

e pH metro.

e Estufa para el analisis de los sélidos totales (105°C).

e Mufla para el analisis de los sélidos volatiles (550°C).

e Analizador elemental para la determinacion del carbono organico total (COT).

e Balanza (mé&ximo 3000 g).

e Camara termostatizada.
Los reactivos necesarios son:

e Celulosa

e Agua destilada

e Sosa (hidroxido de sodio, NaOH) 40%
e HCI

e Fenolftaleina

Figura 6 Material de vidrio y esquema del montaje
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45.3. Procedimiento

Conservacién de muestras

- Conservacion del indculo: el in6culo del compost maduro se puede guardar a
temperatura ambiente.

- Conservacion de muestras: si el grado de humedad de las muestras supera 1%
deben mantenerse refrigeradas 24 horas. En caso de superar este periodo, las
muestras se deben congelar. Si son muestras sin humedad, se pueden conservar a

temperatura ambiente.

Preparacion del inéculo

Como in6culo debe utilizarse un compost bien aireado procedente de una planta de
compostaje aerobico en funcionamiento. El indculo debe ser homogéneo y libre de
objetos inertes grandes como vidrio, piedras o piezas de metal. Estos se eliminan
manualmente y entonces se tamiza el compost en una malla de 0,5 - 1 cm. Una vez
tamizado, se determina el contenido de solidos totales (ST), solidos volatiles (SV) y
contenido en COT del indculo®. Adicionalmente, se puede medir al principio y/o al final
del ensayo parametros como el contenido en COT, nitrdgeno total Kjeldhal (NTK) y

acidos grasos volatiles (AGV).

Para realizar el ensayo, se ajusta el contenido de humedad del inéculo si es necesario,
antes de la utilizacion del compost, mediante la adicion de agua desionizada o un secado
suave (aireacion con aire seco): los ST debe estar entre 35% y 55% smf (sobre muestra

fresca) y los SV no deben ser méas de un 15% smf 6 30% ST.

Se mide el pH inmediatamente, que debe estar entre 7,0 y 9,0. Para ello, se prepara una
mezcla de 1 parte de inoculo con 5 partes de agua desionizada; se mezcla mediante

agitacion suave y se mide.

5 Si no se dispone de mediador de COT, el contenido de COT se puede medir por diferencia entre el
carbono elemental total de la muestra inicial y el carbono elemental total de las cenizas (carbono
inorgénico).
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La adicion opcional de material estructurante (madera o material inerte) puede prevenir

el apelmazamiento y obstruccion del compost durante el ensayo.

Se verifica la actividad del in6culo durante el ensayo con celulosa (material de
referencia) y mediante la medida de CO,, en los recipientes en blanco. Al final del
ensayo el material de referencia debe haberse degradado un 70%. El in6culo del blanco
debe producir entre 50 y 150 mg de CO,/gSV en los primeros 10 dias de ensayo. Si la
produccién de CO; es demasiado alta se estabiliza el compost por aireacion durante
unos dias antes de utilizarlo en un nuevo ensayo. Si la actividad es demasiado baja, se

sustituye el compost.

Preparacion del material de ensayo y del de referencia

Se determina el carbono organico total (COT) del material del ensayo y de referencia, y
se expresa como gcot/gst. EI material de ensayo debe tener suficiente COT para poder
detectar el CO, producido. Normalmente, se requiere un minimo de 50 gST para un

recipiente de 1 litro con una concentracion de 0,4 gcot/gst.

Se utiliza material de ensayo en forma de granulos, polvo, pelicula o formas simples. El
area maxima superficial de una pieza individual de material de ensayo debe ser de unos
2cm x 2cm. Si cualquier pieza en el material de ensayo original es mas grande, se

reduce el tamafio.

Preparacion del ensayo

Se preparan el siguiente nimero de recipientes:

e Dos recipientes con el compost y el material de ensayo
e Dos recipientes para el compost y el material de referencia

e Dos recipientes para el blanco (compost)
Se sigue el siguiente procedimiento:

a. Todos los viales deben estar identificados de forma adecuada. Se registra la tara

del vial vacio, asi como todas las pesadas que se vaya realizando.
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b. En cada vial se afiaden 120 g de in6culo. Hay que tener en cuenta que la mezcla
del ensayo debe ocupar unas tres partes del volumen del recipiente de
compostaje.

c. Se afiaden 10 g de material. Se recomienda que la proporcién de ST-indculo y
ST-material debe ser aproximadamente de 6:1 (el material inerte, no se tiene en
cuenta en esta relacion).

d. Se situan los viales a la temperatura de ensayo. Se recomienda una temperatura
de 55 — 60°C. La incubacion se debe hacer en la oscuridad o luz difusa.

e. Seinicia la aireacion, con un caudal de aire recomendado de 10-30 ml/min. Este

caudal debe ser el mismo en cada vial.

Sequimiento del ensayo

Se mide la cantidad de diéxido de carbono generada a partir del aire de salida de cada
recipiente de compostaje a intervalos intermedios de tiempo. La frecuencia de la
medicion dependera de la precision deseada de la curva de biodegradabilidad y la
biodegradabilidad de la mezcla de ensayo. Como minimo, se mide el dioxido de
carbono generado al menos 2 veces al dia a intervalos de unas 6 h durante la fase de

biodegradacion y una vez al dia durante la fase de estancamiento.

En cuanto al sistema de aireacién, es recomendable que el sistema de suministro de aire
y el sistema de medicién de del dioxido de carbono estén desconectados antes de agitar
los recipientes de compostaje. Se mide la concentracion de oxigeno en la salida de aire
de los viales, esta no deberia bajar por debajo de 6%. Se debe controlar este nivel, para
asegurar que se mantengan las condiciones aerobias, durante la primera semana.
Semanalmente se agitan los recipientes de compostaje para prevenir la aparicion de

caminos preferenciales y asegurar una aireacion uniforme.

En relacién a la humedad, se comprueba mediante observacion visual que la humedad
de la mezcla de ensayo en los recipientes de compostaje sea adecuada. No debe de
presentar agua libre estancada o agrupamientos de material. Las condiciones muy secas
se observan tipicamente por ausencia de condensado en el espacio superior del

recipiente de compostaje.
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Si se midiera la humedad mediante ST/V esta deberia mantenerse en un 50%. El
contenido de humedad deseado se consigue mediante aireacion con aire seco 0
humidificado. Se puede obtener un cambio mas drastico en el contenido de humedad
mediante la adiccién de agua. La misma agitacion semanal de los recipientes de

compostaje ayuda a asegurar una distribucion uniforme y homogénea de la humedad.

Se mide el pH semanalmente. Si el pH es menor de 7,0 la biodegradacion podria
inhibirse debido a la acidificacion del compost por la rapida degradacion de un material
de ensayo facilmente degradable. En este caso, se recomienda la medicion del espectro
de los &cidos grasos volatiles (AGV) para verificar la acidificacion de los contenidos del
recipiente de compostaje. Si se ha formado mas de 2 gAGV/kg-ST, entonces el ensayo
debe considerarse invalido debido a la acidificacion e inhibicion de la actividad
microbiana. Para evitar la acidificacion, se afiade mas compost a todos los recipientes o

se repite el ensayo utilizando, por ejemplo, menos material de ensayo 0 mas compost.

Duracién del ensayo

Se incuban los recipientes de compostaje durante un periodo que no exceda de 6 meses,
aungue el periodo de incubaciéon puede extenderse hasta que se alcance una fase de
estancamiento constante. Alternativamente, puede acortarse el periodo de incubacion si

la fase de estancamiento se alcanza antes.

Al finalizar el ensayo se toma una muestra lo mas homogénea posible de cada vial y se

determinan los ST y SV.
4.5.4. Célculos

Cantidad teérica maxima de CO2

La cantidad maxima de didxido de carbono (ThCO,; se expresa como gC) que puede ser

calculada a partir de la cantidad de material en cada vial, segun la siguiente ecuacion:

ThCO, =mxw, x% (Ec.1)
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Donde: m, masa (g) del material de ensayo introducida en el vial;w,, es el contenido de

carbono del material, expresado como una fraccion de masa (% smf); 44 y 22 son las
masas atomicas y moleculares (g/mol) del CO, y C, respectivamente.

Se calcula de la misma manera la cantidad tedrica de CO, que puede generar el material

de referencia de cada vial.

Medicion del CO, generado por cromatografia de gases

En primer lugar es necesario calcular la produccion acumulada real de CO; a partir de
los resultados del cromatografia, para lo que hay que registrar el nUmero de muestras

extraidas e incidencias (fugas, aireacion, etc).

Para expresar el volumen en condiciones normales es necesario conocer las condiciones
de presion (P) y temperatura (T%) a las que se hicieron las medidas. La correccion para

pasar a condiciones normales es la siguiente:

2731

(273+T2)P (Fe2)

NVco2 = Vco2 :

La produccidn neta atribuible al sustrato sera el resultado de restar a la produccién la

produccion del blanco.

Porcentaje de biodegradacion

Se calcula el porcentaje de biodegradacién (Dy) en cada vial (V1) como la cantidad de

CO;, generado durante cada intervalo de medicion utilizando la siguiente ecuacion:

(CO,); -, (CO,);
D, = 2 ZTThC? 2% 4100 (Ec.3)
2

Donde: X (CO)'r y Z (CO,)'s son la cantidad acumulada de CO,, en gramos, generada
al tiempo t; en el vial con material V1 y en vial blanco Vg respectivamente; ThCO; es

cantidad méxima teédrica de didxido de carbono del material.
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4.5.5. Expresion e interpretacion de los resultados

Se presenta la curva de la evolucion de la cantidad acumulada de diéxido de carbono de
cada recipiente en funcion del tiempo, ya la curva de biodegradacion (porcentaje de
carbono inicial mineralizado en funcién del tiempo). Se utilizan valores medios si las
diferencias entre los valores individuales son menores del 20%. Si no es este el caso, se

dibujan las curvas de biodegradacion para cada recipiente de compostaje.

Se lee el grado de biodegradacién a partir de la fase estacionaria de la curva de
biodegradacion y se anota este valor como el resultado final del ensayo. Si no se
observa fase estacionaria, se estima el grado de biodegradacion final de la cantidad

acumulada de CO; que se ha generado al final del ensayo.
4.5.6. Validez de los resultados
El ensayo se considera valido si:

e El grado de biodegradacion del material de referencia es mas del 70% después
de 45 dias.

e La diferencia entre el porcentaje de biodegradacion del material de referencia en
los recipientes de compostaje es menor del 20% al final del ensayo.

e Elindculo en el blanco ha generado méas de 50 mg pero menos de 150 mgco2/gsv

(valores medios) después de 10 dias de incubacion.

4.6. Prueba experimental
4.6.1. Materiales

Se ha empleado como materias a degradar en los ensayos glucosa, celulosa y un plastico
compostable comercial denominado Mater Bi (Figura 7). La glucosa y la celulosa son
reactivos sintéticos. Los nimeros CAS de la glucosa y la celulosa son CAS 50-99-7 y
CAS 9004-35-7, respectivamente.

El Mater-Bi es un material comercial biodegradable que deriva principalmente del

almidon de maiz, trigo y patata. Es un material termoplastico que puede ser procesado
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con la misma tecnologia que el plastico tradicional. La biodegradabilidad ha sido
medida siguiendo un método estandar aprobado (norma europea EN 13432) por
organizaciones internacionales como ISO, CEN, ASTM, DIN, UNI. La compostabilidad

del Mater-Bi esté certificada mediante las etiquetas® “OK Compost™y "DIN Certco".

Figura 7 Glucosa, Celulosa y Mater Bi

4.6.2. Inbculo

Como indculo se ha utilizado dos muestras de compost maduro, ambos procedentes de
la unidad de compostaje en tanel de residuos sélidos urbanos de la planta de
biometanizacion Can Barba (Terrassa, Barcelona). La Figura 8 muestra una imagen del
compost original y tamizado sin trozos de vidrio, piedras y piezas de metal.
Posteriormente, los compost tamizados (Compost 1, Compost 2) fueron caracterizados
segun su contenido de ST, SV, CT y DQO (Tabla 3).

Tabla 3 Caracterizacion de los indculos y de los materiales a estudiar

Material ST (%smf) SV (%smf) @ CCI:JST) (g/?(é]ggm f)
Compost 1 61,58 21,64 0,22

Compost 2 66,97 27,63 0,01 600,84
Glucosa 99,55 99,89 0,4

Celulosa 98,05 97,98 0,41 1739,54
MaterBi 99,18 98,14 0,41 1587,72

6 http://www.novamont.com/eng/mater-bi-certifications.
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Figura 8 Imagen del compost sin tamizar (izquierda) y tamizado (derecha)
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e EIl compost maduro es un material muy heterogéneo y complejo. Por tanto,

necesita una preparacion antes de utilizarlo.

e EIl compost debe tener suficiente porosidad para permitir que se mantenga las

condiciones aerobicas durante el mayor tiempo posible.

e Antes de utilizar el compost se ajusta el contenido de agua. La humedad deberia

mantenerse en un 50% (se consigue mediante aireacion con aire adicion de

agua).

4.6.3. Ensayo 1. Seleccion de la proporcion inoculo y material

Para la seleccion de la proporcion indculo y material, se prepard un ensayo con glucosa

como material de referencia y el Compost 1. La caracterizacion se muestra en la Tabla

3.

Tabla 4 Ensayo 1: cantidades utilizadas para realizar el ensayo 1 (glucosa)

unidades g g g g g gC ratio
vial c ori:)- ost compost ma?;ial H20 | material | material | C:M megcla gC/gST
V1 46,19 75,00 7,70 | 24,18 | 7,70 3,08 6:1 | 106,88 | 0,4
V2 46,19 75,00 4,62 21,12 4,62 1,85 10:1 | 100,74 0,4
V3 46,19 75,00 15,40 | 31,90 | 15,40 6,16 31 | 12230 | 04
V4 46,19 75,00 46,19 | 62,88 | 46,19 18,48 1.1 | 184,07 0,4
V5 36,95 60,00 1,85 |[1505| 1,85 0,74 20:1 | 76,90 0,4
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Durante la preparacion de los viales, se ajustd la humedad del Inoculo 1 con agua
desionizada. Se pusieron canicas de vidrio en el fondo de todos los viales, para prevenir
el apelmazamiento de la mezcla inéculo-material-agua durante el ensayo, y se
comprobo el funcionamiento del sistema de aireacion. Para cada material, se prepararon
los siguientes recipientes: 1 vial de 900 ml con 400 ml agua (B1), 1 vial de 900 ml con
250 ml NaOH 40% (B2), 1 vial de 250 ml con la mezcla in6culo y material (B3), 1 vial
de 250 ml con 150 ml NaOH 40% (B4). En la Figura 9 se muestra el esquema del

montaje por cada material y una imagen hecha durante la prueba de aireacion con agua.

Para poder diferenciar el CO, generado en el vial B3 y el del aire de entrada, éste se
hizo pasar por el vial B2 lleno de una solucion de NaOH 40%. De esta forma, se
asegura la absorcion completa del CO, del aire en la disolucion béasica (reaccion del
CO; con el hidroxido de sodio para formar bicarbonato de sodio). Usando el mismo
principio, se hizo pasar el gas procedente del vial B3 por el vial B4 con 150 ml de la
solucion de NaOH 40%, para retener la totalidad de CO, generado durante la
biodegradacion de la glucosa.

Aire IN Aire OUT

| ) E——

v
Material (V3)

Figura 9 Esquema del montaje por material y prueba de aireacién con agua
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Figura 10 Vistas lateral y frontal del montaje

Por tanto, se siguio el siguiente procedimiento:

- Seidentifican todas los viales de forma adecuada (se anota la tara del vial vacio).
Se mezclaron las cantidades de indculo y material, segun la Tabla 4. Se tuvo en
cuenta que la mezcla del ensayo debe ocupar unas tres partes del volumen del

recipiente de compostaje.

- Se comprobd que el material de ensayo tuvo suficiente carbono organico para
producir didxido de carbono en cantidad adecuada para la determinacion (Tabla

4). Se requiere un minimo de 0,4 gcot/d st
- Los viales se mantuvieron a temperatura ambiente (25+£2°C).

- Se airearon con aire libre de CO; y agua (pasando el aire a través de botellas con
una disolucion de NaOH). Se airearon con aire comprimido. Se comprobé que la
velocidad del flujo de aire es la misma a cada vial (10 ml/min).

- Se midi6 el pH a intervalos regulares. Si el pH es menor de 7 la biodegradacion
podria inhibirse debido a la acidificacién del compost por la rapida degradacion
del material de ensayo facilmente degradable.

- Se medio el CO, generado en el vial B3 a intervalos regulares de tiempo. Para
determinar el CO, generado, se utilizd un cromatografo de gases (Anexo 5).
Como segundo método de determinacion del CO, generado se determind la

alcalinidad en el vial B4: se tomaron 10 ml de la muestra, se valoraron con HCI
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1,2 M y FNA hasta cambio de color. Se anotaron los ml de HCI consumidos
(Anexo 7).

- A partir de los datos de CO, producido, se calculd la biodegradabilidad de cada

uno de los ratios ensayados (Figura 11).

Figura 12 Incidencia en el seguimiento

Cabe destacar que, durante el seguimiento de este ensayo en particular, fue muy
importante el control del nivel de agua y solucion de sosa. Se controlé visualmente que
la humedad no fuese demasiado alta ni baja, vigilando que no hubiese agua libre
estancada o aglomeraciones de material (las condiciones muy secas se observan
tipicamente por la ausencia de condensado en el espacio superior del recipiente de
compostaje). Sin embargo el dia 6 del ensayo, el nivel de agua del recipiente B4 bajo y
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la sosa caustica pasé en la botella con compost (Figura 12). Debido a este incidente, se
paré el V4.

En la Tabla 5 se determind, mediante célculo, la cantidad total de CO, (g). Se calculd
como la suma del gC-CO, en fase gas (medida cromatografica) y gC-CO, en fase
acuosa. Para calcular la cantidad de CO; en fase acuosa, se utilizo la ley de Henry (la
cantidad de gas disuelta en un liquido a temperatura constante es proporcional a la
presion parcial del gas), segun la Ecuacion 4. Esta cantidad se suma a la determinada en
la fase gaseosa y se tiene en cuenta en el calculo de la biodegradabilidad. A partir de la
cantidad total de CO,, se calcula el porcentaje de biodegradacion del material de ensayo

para cada intervalo de medicién utilizando la Ecuacion 5.

Pecoo =Kn-C (Ec.4)
Biodegradacion = g CO; total / g C inicial (Ec.5)

Donde: Py, presion parcial del COy; ¢, concentracion del CO,; Ky, constante de Henry
(Ky (25°C) =1673 atm); g CO, total, cantidad total (gC) de didxido de carbono generado
en cada recipiente de compostaje que contiene el material de ensayo, en gramos por
recipiente; g C inicial, cantidad (gC) de C inicial introducido en el material de ensayo

introducido en los recipientes de compostaje al principio del ensayo.

Tabla 5 Ensayo 1: Cantidad de CO, total

vial C gas (mol) (éga;c (E/iocgl_ei%.) c gg)t al C (mol) (Cr:n(glz) C02(g)
V1 0,00000377 | 0,34 11% 0,34 0,03 0,03 1,26
V2 0,00000303 | 0,35 19% 0,35 0,03 0,03 1,29
V3 0,00004755 | 0,42 7% 0,42 0,03 0,03 1,53
\VZ! anulado

V5 0,00004603 | 0,26 35% 0,26 0,02 0,02 0,96
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Se observa que el valor de biodegradacion calculado (Tabla5) es mayor que el valor de

biodegradacion determinado experimentalmente (Tabla 6). Esta diferencia aparece

porgue el porcentaje de biodegradacion (experimental) no incluye la cantidad de C en

fase acuosa. Por tanto, se puede concluir que la cantidad de C-CO, en fase acuosa

influye en el célculo del porcentaje de biodegradacion.

En la Tabla 6 se muestran los valores de ThCO, y CO, producido durante el ensayo. A

partir de estos valores, se calculd la biodegradabilidad de cada uno de los materiales

ensayados (Anexo 6) y se construyd la curva de biodegradacion en el tiempo (Figura

13).

Tabla 6 Ensayo 1: biodegradabilidad en funcién del ratio inoculo - material

vial In6culo- ThCO2 CO; total Duracion Biodeg.
Material (g:g) 9C) 9C) (dias) (%C-in)
V1 6:1 11,29 1,26 7 7%
V2 10:1 6,78 1,29 7 13%
V3 31 22,59 1,53 7 4%
V4 (k' anulado
V5 20:1 2,71 0,96 7 31%
35%
30% -
525% 8
-
2 20% 1 —4—=20:1
= 159 | —=—10:1
2 ——6:1
£
£ 10% - 3:1
o
5% -
O% 'lri T T T
0 2 4 6 8
dias

Figura 13 Ensayo 1: evolucion del carbono total de la glucosa (C-in) mineralizado
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Conclusiones

Se han seleccionado los valores de biodegradabilidad de la Tabla 5 porque incluye el
diéxido de carbono generado en la biodegradacion y disuelto en la fase liquida. Los
resultados en cuanto a porcentaje de biodegradabilidad tras 7 dias de ensayo fueron los

siguientes:

e El material de ensayo 20:1 alcanz6 un 35% de biodegradacion.

e El material de ensayo 10:1 alcanz6 un 19% de biodegradacion.

e El material de ensayo 6:1 alcanzé un 11% de biodegradacion.

e El material de ensayo 3:1 alcanzé un 7% de biodegradacion.
En conclusion, el ratio in6culo material que mejor6 la velocidad y el porcentaje de
mineralizacion mayores fue el correspondiente al ratio 20:1. Por tanto, se eligié este

ratio para el ensayo siguiente.

4.6.4. Ensayo 2. Prueba con materiales de referencia

El ensayo 2 se hizo con dos materiales de referencia, celulosa y MaterBi, con el
Compost 2 como indculo. En la Tabla 7 se muestra las cantidades empleadas durante la

preparacion.

Se siguio el procedimiento descrito en el apartado anterior. Las principales diferencias

entre este ensayo Yy el anterior fueron:

- En este ensayo, se mezclaron las cantidades de indculos y material necesarias

para mantener un ratio indculo — material de 20:1 en todos los viales (Tabla 7).

Se utilizé el ratio 20:1 porque se observd (ensayo 1) que con este ratio se

alcanzo una elevada biodegradacion en un tiempo corto.
- Se colocaron los viales en una camara termostatizada a 35+2°C.

- Se airearon con aire comprimido, comprobando que la velocidad del flujo de aire

fuese la misma a cada vial (50 ml/min). Se utiliz6 un flujo alto para asegurar que
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se mantienen las condiciones aerdbicas durante el ensayo a través de cada

recipiente de compostaje.

- Se midié el CO, generado a intervalos regulares de tiempo, solo por

cromatografia de gases (Anexo 8).

Tabla 7 Ensayo 2: cantidades utilizadas

unidades g g g g g gC ratio
vial cori?)-ost compost ma?(;rrial H20 material | material C:M megcla
V1 80,36 120,00 - 40,00 0,00 - 20:1 160,00
V2 80,36 120,00 4,02 44,00 4,10 1,89 20:1 168,10
V3 80,36 120,00 4,02 44,00 4,10 1,89 20:1 168,10
V4 80,36 120,00 4,02 44,00 4,09 2,20 20:1 168,09
V5 80,36 120,00 4,02 44,00 4,09 2,20 20:1 168,09

Cabe destacar que, durante el seguimiento de este ensayo en particular, fue muy
importante el control del nivel de liquido (agua y solucién de sosa) en las viales V1, V2
y V4. Se controlé visualmente que la humedad no fuese demasiado alta ni baja,
vigilando que no hubiese agua libre estancada o aglomeraciones de material (las
condiciones muy secas se observan tipicamente por la ausencia de condensado en el
espacio superior del recipiente de compostaje). Sin embargo el dia 24 del ensayo, el
nivel de agua de los recipientes bajo, la sosa caustica se solidificd y se produjo la
obstruccién de los tubos (Figura 14). Debido a este incidente, se pard el ensayo’.

De forma similar al ensayo 1, se construyeron las curvas de gas producido y de
biodegradacion (Figura 15). En la Tabla 8 se presentan los resultados de la
biodegradabilidad de cada uno de los materiales, teniendo sélo en cuenta el gas

producido.

7 Actualmente, esta en marcha una repeticiéon del Ensayo 2. Se prevé que éste termine antes de la
presentacion del TFM ante el tribunal.
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Figura 15 Ensayo 2: evolucion del CO, producido (arriba) y del carbono total de la

celulosa y Mater B (C-in) mineralizado (abajo)
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Se calcul6 la cantidad de CO, en fase acuosa (Tabla 9) utilizando la ley de Henry,
considerando que Ky es 2084 atm a 35°C. Se observa que el valor de biodegradacion
estimado es mayor que el valor de biodegradacion determinado experimental. Esta
diferencia aparece porque el porcentaje de biodegradacion (experimental) no incluye y
la cantidad de C-CO; en fase acuosa.

Tabla 8 Ensayo 2: biodegradabilidad en funcion del ratio in6culo - material

vial Inéculo- ThCO2 CO; total Duracion Biodeg.
Material (g:9) (g O) (g O) (dias) (%C-in)
V1 (blanco) 20:1 - 2,31 24 -
V2 (cel 1) 20:1 6,93 2,44 24 44%
V3 (cel 2) 20:1 6,93 2,40 24 44%
V4 (mb 1) 20:1 8,07 2,43 24 38%
V5 (mb 2) 20:1 8,07 2,42 24 38%

Tabla 9 Ensayo 2: célculo del CO, total

vial (Cm%"’}i C ac (g) (%/'O%’fﬁ) Ctotal (g) | C(mol) | CO2(mol) | CO2 (q)
Vi | 982606 | 0,63 : 0,63 0,05 0,05 231
V2 | 993E-06 | 067 3506 0,67 0,06 0,06 244
V3 | 984E06 | 0,66 3506 0,66 0,05 0,05 240
V4 | 981E-06 | 0,66 30% 0,66 0,06 0,06 243
V5 | 925606 | 0,66 30% 0,66 0,05 0,05 242
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Conclusiones

La determinacién de CO, producido, en este ensayo, se hizo solo con el
cromatdgrafo de gases porque ofrece la posibilidad de cuantificar el CO, en
intervalos de tiempo muy pequefios y constantes; los ensayos son menos
laboriosos; posibilidad de deteccion de alteraciones en los ensayos de forma
muy rapida, lo que permite mayor rapidez para realizar ajustes puntuales en los
parametros de ensayo; disminuye los posibles errores como puede ocurrir
durante las valoraciones del CO..

Los valores de biodegradacién calculados teniendo en cuenta el CO; en fase
gaseosa o el total (fase gaseosa y liquida) son parecidos a 35°C. Al final del
ensayo (24 dias), la biodegradacion de la celulosa y el MaterBi era de 35% y

30%, respectivamente.
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5. CONCLUSIONES

5.1.  Reuvision bibliogréafica

La biodegradabilidad es la capacidad que tienen las sustancias y los materiales
organicos de descomponerse en sustancias mas simples mediante la actividad

(enzimética) de microorganismos.

Cuando el proceso bioldgico se concluye se obtiene una transformacion total de las
sustancias organicas iniciales en moléculas inorganicas simples: agua, anhidrido

carbdnico y metano.

La biodegradacion esta influenciada por la naturaleza quimica de la sustancia, o
material que se quiere biodegradar, y por el ambiente de biodegradacion. Los ambientes
del compostaje y de la digestion anaerébica favorecen un ritmo elevado de

biodegradacion a nivel industrial.

La normalizacion de las pruebas de biodegradabilidad enfrenta un problema que es
inherente a cualquier intento de simulacién ambiental in vitro. Cuando se pretende
integrar en el laboratorio el mayor numero de variables, buscando reflejar la
complejidad real de los fendmenos naturales, disminuye también la posibilidad de
construir métodos reproducibles y por lo tanto susceptibles de normalizacién. Asi, las
pruebas de biodegradabilidad normalizadas deben contar con metodologias
experimentales simples y al mismo tiempo aproximarse lo mas posible a los fendmenos

que realmente suceden en la naturaleza.

5.2. Metodologia propuesta

El método propuesto se ha basado fundamentalmente en la norma ISO 14855 (ISO
2005), que evalua la biodegradabilidad de los plasticos a partir de la cantidad de CO2
producido mediante la degradacion de las muestras en composta madura, mantenida
artificialmente a temperaturas elevadas. Este procedimiento presenta el inconveniente

que su costo es elevado y la duracion de la prueba es de hasta seis meses, lo que lo hace
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poco viable para su aplicacion cotidiana en la evaluacion de los plasticos. EI método
propuesto en este trabajo pretende ser mas general que dicha norma, siendo aplicable a

otros materiales organicos.

Los principales factores que diferencian la norma ISO 14855 y la metodologia

propuesta son:

e Proporcion inéculo y material. En este ensayo se propuso una relacion de la
masa seca del indculo con la masa seca del material del ensayo de 20:1, porque
tuvo el mayor porcentaje de mineralizacion (ensayo 1) y una mayor velocidad de
biodegradacion, mientras que la norma ISO 14855 propone un ratio de inoculo-
material de ensayo de 6:1.

e Seguimiento del CO, producido. EI seguimiento del CO, producido se realiz6
mediante dos procedimientos, la determinacion cromatografica de la
composicion de la fase gas de cada vial (Ensayo 1, 2) y la determinacion de la
alcalinidad en el vial V4 del montaje (Ensayo 1). Sin embargo, se hizo estimo de
forma tedrica (equilibrio gas-liquido a la presion y temperatura de cada vial) y se

tuvo en cuenta en el calculo del porcentaje de biodegradacion.

5.3. Comprobacion experimental

En el presente trabajo se ha determinado la biodegradabilidad de materiales de
referencia, como forma de validacion de la metodologia propuesta. Para ello, se llevaron
a cabo los ensayos de biodegradabilidad sobre distintos tipos de polimeros, en concreto
la acetato de celulosa y un polimero comercial MaterBi. En base a los ensayos y los
resultados correspondientes, se indican las siguientes conclusiones:

e Montaje y seguimiento. El ratio indculo material que mejoré la velocidad y el
porcentaje de mineralizacion mayores fue el correspondiente al ratio 20:1
(Ensayo 1). Por tanto, se eligié este ratio para el ensayo siguiente. Se ajusto la
humedad, antes de la utilizacion del compost mediante la adicion de agua (el
contenido en solidos secos totales debe estar entre 50% y 55%). Se comprobd

mediante observacion visual que la humedad de la mezcla de ensayo en los
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recipientes de compostaje no sea ni demasiado alta ni demasiado baja. Se
comprobd el flujo de aire regularmente en cada salida para asegurarse de que no
hay fugas en ninguna parte del sistema. Se agitaron regularmente los recipientes
de compostaje para asegurar una distribucion uniforme y homogénea de
humedad. Se midio el pH a intervalos regulares. Durante el seguimiento de este
ensayo en particular, fue muy importante el control del nivel de agua y solucion

de sosa.

e Seguimiento del CO, producido. Para calcular el valor de biodegradacién
(estimado) se tuvo en cuenta el CO; ol (en fase gaseosa y liquida). Se observo
que el valor de biodegradacion estimado es mayor que el valor de

biodegradacion determinado experimental.

e Materiales de referencia. Una vez optimizado el ratio indculo — material desde el
punto de vista de la velocidad de degradacion, se obtuvo que la
biodegradabilidad de la celulosa era 35 %C, tras 24 dias a 35°C, siendo bastante
parecido al valor de 35-50 %C en ensayos anaerobios tras 30 dias y algo menor
al 40-60% C obtenido en ensayos aerobios tras 21 dias (Puls y col., 2011; Gu y
col., 1993; Gartiser y col., 1998). Respecto al MaterBi, el porcentaje de
biodegradacion tras 24 dias a 35°C fue 30 %C, valor dentro del 25-40 %
reportado previamente para polimeros de polilactato como el MaterBi
(Chuensangjun y col., 2013). El valor reportado® por el fabricante de MaterBi
indica un valor de biodegradacion de 15-30% tras 30 dias y de 75-100% tras 195
dias de ensayo EN 13432:2000 (condiciones aerobias).

8 Informe descargado de la web de Novamont Spa (http://novamont.com/mater-bi).
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7. ANEXOS

7.1. Anexo 1. Determinacion del CT
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7.3.  Anexo 3. Determinacion del contenido de ST y SV de la glucosa
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7.5.  Anexo 5. Medicion del CO2 por cromatografia del Ensayo 1

cg (umoles) fraccién molar (X)

fecha t(d) | vial N2 CH4 COo2 N2 CH4 Co2
23/06/2016 0 C1 8,74E-06 1,66E-07 6,28E-08 0,97 0,02 0,01
23/06/2016 0 c2 8,40E-06 1,66E-07 6,07E-08 0,97 0,02 0,01
23/06/2016 0 C3 7,86E-06 1,66E-07 6,33E-08 0,97 0,02 0,01
23/06/2016 0 C4 8,87E-06 1,66E-07 6,25E-08 0,97 0,02 0,01
23/06/2016 0 C5 8,51E-06 1,66E-07 6,10E-08 0,97 0,02 0,01
27/06/2016 4 C1 8,97E-06 1,66E-07 6,99E-08 0,97 0,02 0,01
27/06/2016 4 C2 8,82E-06 1,66E-07 6,09E-08 0,97 0,02 0,01
27/06/2016 4 C3 8,24E-06 1,66E-07 7,03E-08 0,97 0,02 0,01
27/06/2016 4 C4 9,10E-06 1,66E-07 5,79E-08 0,98 0,02 0,01
27/06/2016 4 C5 8,86E-06 1,66E-07 5,96E-08 0,98 0,02 0,01
28/06/2016 5 C1 9,20E-06 1,66E-07 7,12E-08 0,97 0,02 0,01
28/06/2016 5 (67 8,33E-06 1,66E-07 7,16E-08 0,97 0,02 0,01
28/06/2016 5 C3 9,04E-06 1,66E-07 8,42E-08 0,97 0,02 0,01
28/06/2016 5 C4 7,84E-06 1,66E-07 6,66E-08 0,97 0,02 0,01
28/06/2016 5 C5 8,05E-06 1,66E-07 6,69E-08 0,97 0,02 0,01
29/06/2016 6 C1 8,78E-06 1,66E-07 5,97E-08 0,97 0,02 0,01
29/06/2016 6 (67 7,91E-06 1,66E-07 6,04E-08 0,97 0,02 0,01
29/06/2016 6 C3 8,63E-06 1,66E-07 6,93E-08 0,97 0,02 0,01
29/06/2016 6 C4 8,88E-06 1,66E-07 5,64E-08 0,98 0,02 0,01
29/06/2016 6 C5 8,88E-06 1,66E-07 6,05E-08 0,98 0,02 0,01
30/06/2016 7 C1 8,33E-06 1,66E-07 6,04E-08 0,97 0,02 0,01
30/06/2016 7 C2 8,50E-06 1,66E-07 6,67E-08 0,97 0,02 0,01
30/06/2016 7 C3 8,81E-06 1,66E-07 6,75E-08 0,97 0,02 0,01
30/06/2016 7 C4

30/06/2016 7 C5 8,13E-06 1,66E-07 6,25E-08 0,97 0,02 0,01
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7.6.  Anexo 6. Cantidad acumulada de CO2 en el Ensayo 1
V1 - ratio inoculo: sustrato 6:1
3,08
%qgC-
tiempo (d) moles CH4 | molesCO2 | ngC-CH4 | mgC-CH4/d | ngC-CO2 | mgC-CO2/d | mgC/d in
0 1,66E-07 | 6,28E-08 0,22 15,92 0,23 1658 3250 | 0%
4 1,66E-07 | 6,99E-08 0,22 15,92 0,26 18,46 3438 | 4%
5 1,66E-07 | 7,12E-08 0,22 15,92 0,26 18,80 3472 | 6%
6 1,66E-07 | 597E-08 0,22 15,92 0,22 1575 3168 | 6%
7 1,66E-07 6,04E-08 0,22 15,92 0,22 15,93 31,86 7%
V2 - ratio inoculo: sustrato 10:1
1,85
ngC-
tiempo (d) moles CH4 | molesCO2 | CH4 | mgC-CH4/d | ngC-CO2 | mgC-CO2/d mgC/d %gC-in
0 1,66E-07 6,07E-08 | 22 15,92 0,22 16,03 31,96 0%
4 1,66E-07 6,09E-08 | 2 15,92 0,22 16,09 32,01 7%
5 1,66E-07 7,16E-08 | (22 15,92 0,26 18,91 34,83 9%
6 1,66E-07 | 6,04E-08 | (o) 15,92 0,22 15,93 31,86 10%
7 1,66E-07 6,67E-08 | 2 15,92 0,24 17,62 33,54 13%
V3 - ratio inoculo: sustrato 3:1
6,16
moles mgC-
tiempo (d) | moles CH4 CO2 ngC-CH4 | mgC-CH4/d ngC-C0O2 co2/d mgC/d %gC-in
0 1,66E-07 | 6,33E-08 0,22 15,92 0,23 16,71 32,63 0%
4 1,66E-07 | 7,03E-08 0,22 15,92 0,26 18,56 34,48 2%
5 1,66E-07 | 8,42E-08 0,22 15,92 0,31 2223 38,16 3%
6 1,66E-07 | 6,93E-08 0,22 15,92 0,25 18,31 34,23 3%
7 1,66E-07 | 6,75E-08 0,22 15,92 0,25 17,81 33,74 4%
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V4 - ratio inoculo; sustrato 1:1
18,48
tiempo moles
(d) moles CH4 co2 ngC-CH4 mgC-CH4/d | ngC-CO2 | mgC-CO2/d | mgC/d %gC-in
0 1,66E-07 | 6,25E-08 0,22 15,92 0,23 16,51 32,43 0%
4 1,66E-07 | 5,79E-08 0,22 15,92 0,21 15,29 31,21 1%
5 1,66E-07 | 6,66E-08 0,22 15,92 0,24 17,59 33,51 1%
6 1,66E-07 | 5,64E-08 0,22 15,92 0,21 14,90 30,82 1%
Anulado
V5 - ratio inoculo: sustrato 20:1
0,74
tiempo mgC- mgC-
(d) moles CH4 moles CO2 ngC-CH4 CH4/d ngC-CO2 C02/d mgC/d %gC-in
0 1,66E-07 | 6,10E-08 0,22 15,92 0,22 16,12 32,04 0%
4 1,66E-07 5,96E-08 0,22 15,92 0,22 15,72 31,65 17%
5 1,66E-07 6,69E-08 0,22 15,92 0,25 17,67 33,60 23%
6 1,66E-07 | 6,05E-08 0,22 15,92 0,22 15,96 31,89 26%
7 1,66E-07 | 6,25E-08 0,22 15,92 0,23 16,51 32,43 31%
7.7.  Anexo 7. Valoracion alcalinidad en el Ensayo 1

Valoracion CO, generado — método de absorcion completa en una disolucién bésica

mL HCL mL HCL @
(Recipiente 900 ml con 250 (Recipiente 250 ml con 250 | Cantidad acumulada de CO;
mL NaOH 40%) mL NaOH 40%)

69,7 70,1 2,85
60,8 63,8 3,08

59 68,5 3,13
70,4 60,5 2,83

65 62,4 2,97
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7.8.  Anexo 8. Medicion del CO2 por cromatografia del Ensayo 2

cg (umoles) fraccion molar (X)
fecha t(d) vial N2 CH4 Cco2 N2 CH4 co2
01/07/2016 0 c1 7,84E-06  1,66E-07  5,93E-08 0,97 0,02 0,01
01/07/2016 0 c2 8,/3E-06  1,66E-07  6,27E-08 0,97 0,02 0,01
01/07/2016 0 c3 8,82E-06  1,66E-07  6,11E-08 0,97 0,02 0,01
01/07/2016 0 c4 7,85E-06  1,66E-07  6,03E-08 0,97 0,02 0,01
01/07/2016 0 C5 8,75-06  1,66E-07  6,04E-08 0,97 0,02 0,01
04/07/2016 3 C1 9,23E-06  1,66E-07  5,64E-08 0,98 0,02 0,01
04/07/2016 3 c2 8,93E-06  1,66E-07  6,20E-08 0,98 0,02 0,01
04/07/2016 3 c3 8,60E-06  1,66E-07  5,70E-08 0,97 0,02 0,01
04/07/2016 3 c4 8,89E-06  1,66E-07  5,66E-08 0,98 0,02 0,01
04/07/2016 3 C5 8,71E-06  1,66E-07  5,64E-08 0,98 0,02 0,01
05/07/2016 4 c1 8,90E-06  1,66E-07  6,39E-08 0,97 0,02 0,01
05/07/2016 4 c2 8,84E-06  1,66E-07  6,24E-08 0,97 0,02 0,01
05/07/2016 4 c3 8,82E-06  1,66E-07  6,13E-08 0,97 0,02 0,01
05/07/2016 4 c4 8,88E-06  1,66E-07  6,07E-08 0,98 0,02 0,01
05/07/2016 4 C5 8,74E-06  1,66E-07  5,74E-08 0,98 0,02 0,01
06/07/2016 5 c1 8,95E-06  1,66E-07  6,51E-08 0,97 0,02 0,01
06/07/2016 5 c2 8,84E-06  1,66E-07  6,17E-08 0,97 0,02 0,01
06/07/2016 5 c3 8,91E-06  1,66E-07  6,04E-08 0,98 0,02 0,01
06/07/2016 5 c4 8,93E-06  1,66E-07  6,03E-08 0,98 0,02 0,01
06/07/2016 5 C5 9,12E-06  1,66E-07  5,66E-08 0,98 0,02 0,01
07/07/2016 6 c1 119E-05  1,66E-07  5,64E-08 0,98 0,01 0,00
07/07/2016 6 c2 9,61E-06  1,66E-07  5,99E-08 0,98 0,02 0,01
07/07/2016 6 c3 9,17E-06  1,66E-07  5,69E-08 0,98 0,02 0,01
07/07/2016 6 c4 9,17E-06  1,66E-07  5,72E-08 0,98 0,02 0,01
07/07/2016 6 C5 9,12E-06  1,66E-07  5,64E-08 0,98 0,02 0,01
08/07/2016 7 c1 9,24E-06  1,66E-07  5,68E-08 0,98 0,02 0,01
08/07/2016 7 c2 8,93E-06  1,66E-07  5,75E-08 0,98 0,02 0,01
08/07/2016 7 c3 9,08E-06  1,66E-07  5,70E-08 0,98 0,02 0,01
08/07/2016 7 Cc4 8,91E-06  1,66E-07  5,69E-08 0,98 0,02 0,01
08/07/2016 7 C5 9,02E-06  166E-07 571E-08 | og 0,02 0,01
11/07/2016 10 c1 1,04E-05  1,66E-07  5,64E-08 0,98 0,02 0,01
11/07/2016 10 c2 1,00E-05  1,66E-07  5,64E-08 0,98 0,02 0,01
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11/07/2016 10 c3 9,52E-06  1,66E-07  5,64E-08 0,98 0,02 0,01
11/07/2016 10 c4 9,08E-06  1,66E-07  5,64E-08 0,98 0,02 0,01
11/07/2016 10 C5 9,31E-06  1,66E-07  5,64E-08 0,98 0,02 0,01
13/07/2016 12 c1 8,61E-06  1,66E-07  6,09E-08 0,97 0,02 0,01
13/07/2016 12 C2 8,79E-06  1,66E-07  6,00E-08 0,97 0,02 0,01
13/07/2016 12 Cc3 7,64E-06  1,66E-07  6,25E-08 0,97 0,02 0,01
13/07/2016 12 C4 7,77E-06  1,66E-07  6,33E-08 | 097 0,02 0,01
13/07/2016 12 C5 /98E-06  166E-07 596E-08 | o97 0,02 0,01
15/07/2016 14 c1 9,23E-06  1,66E-07  6,39E-08 0,98 0,02 0,01
15/07/2016 14 c2 917E-06  166E-07  622E-08 | 0,98 0,02 0,01
15/07/2016 14 Cc3 9,07E-06  1,66E-07  6,08E-08 0,98 0,02 0,01
15/07/2016 14 C4 9,02E-06  1,66E-07  6,12E-08 0,98 0,02 0,01
15/07/2016 14 C5 8,99E-06  1,66E-07  6,34E-08 0,98 0,02 0,01
18/07/2016 17 c1 9,25E-06  1,66E-07  6,01E-08 0,98 0,02 0,01
18/07/2016 17 c2 9,28E-06  1,66E-07  6,05E-08 0,98 0,02 0,01
18/07/2016 17 c3 8,36E-06  1,66E-07  599E-08 0,97 0,02 0,01
18/07/2016 iz c4 8,66E-06  1,66E-07  5,96E-08 0,97 0,02 0,01
18/07/2016 17 C5 8,45E-06  1,66E-07  5,96E-08 0,97 0,02 0,01
19/07/2016 18 il 9,38E-06  1,79E-07  7,00E-08 0,97 0,02 0,01
19/07/2016 18 c2 9,50E-06  1,79E-07  7,18E-08 0,97 0,02 0,01
19/07/2016 18 c3 9,98E-06  1,79E-07  7,09E-08 0,98 0,02 0,01
19/07/2016 18 c4 9,50E-06  1,79E-07  6,79E-08 0,97 0,02 0,01
19/07/2016 18 C5 108E-05  1,79E-07  7,10E-08 0,98 0,02 0,01
21/07/2016 20 c1 8,86E-06  1,79E-07  7,01E-08 0,97 0,02 0,01
21/07/2016 20 c2 9,26E-06  1,79E-07  9,40E-08 0,97 0,02 0,01
21/07/2016 20 c3 7,95E-06  1,79E-07  7,85E-08 0,97 0,02 0,01
21/07/2016 20 c4 8,22E-06  1,79E-07  7,30E-08 0,97 0,02 0,01
21/07/2016 20 C5 8,50E-06  1,79E-07  7,40E-08 0,97 0,02 0,01
25/07/2016 24 c1 9,41E-06  1,79E-07  6,70E-08 0,97 0,02 0,01
25/07/2016 24 c2 9,36E-06  1,79E-07  6,70E-08 0,97 0,02 0,01
25/07/2016 24 c3 9,52E-06  1,79E-07  6,70E-08 0,97 0,02 0,01
25/07/2016 24 c4 9,40E-06  1,79E-07  6,70E-08 0,97 0,02 0,01
25/07/2016 24 C5 9,47E-06  1,79E-07  6,70E-08 0,97 0,02 0,01

84




Master Universitario de Investigacion en 00e

Gestion, Tratamiento y Valorizacion de Residuos Organicos 882 COMPOSTAJE

7.9. Anexo 9. Cantidad acumulada de CO2 en el Ensayo 2

V1- Compost C1 - Blanco:

tiempo (d) | moles CH4 | moles CO2 | ngC-CH4 Cr:nl—?f/d ngC-CO2 Cm(gg/d mgC/d | %gC-in
0 1,66E-07 5,93E-08 0,22 15,92 0,22 15,67 31,59 | #DIV/0!
3 1,66E-07 5,64E-08 0,22 15,92 0,21 14,90 30,82 | #DIV/0!
4 1,66E-07 6,39E-08 0,22 15,92 0,23 16,87 32,80 | #DIV/0!
5 1,66E-07 6,51E-08 0,22 15,92 0,24 17,20 33,12 | #DIV/0!
6 1,66E-07 5,64E-08 0,22 15,92 0,21 14,90 30,82 | #DIV/0!
7 1,66E-07 5,68E-08 0,22 15,92 0,21 14,99 30,92 | #DIV/0!
10 1,66E-07 5,64E-08 0,22 15,92 0,21 14,90 30,82 | #DIV/0!
12 1,66E-07 6,09E-08 0,22 15,92 0,22 16,07 32,00 | #DIV/0!
14 1,66E-07 6,39E-08 0,22 15,92 0,23 16,87 32,80 | #DIV/0!
17 1,66E-07 6,01E-08 0,22 15,92 0,22 15,86 31,79 | #DIV/0!
18 1,79E-07 7,00E-08 0,24 17,18 0,26 18,47 35,65 | #DIV/0!
20 1,79E-07 7,01E-08 0,24 17,18 0,26 18,50 35,68 | #DIV/0!
24 1,79E-07 6,70E-08 0,24 17,18 0,25 17,69 34,87 | #DIV/0!
V2- Celulosa 1:
1,89
tiempo (d) | moles CH4 | moles CO2 nge- mgC- ngC-CO2 | mgC-CO2/d | mgC/d %gC-in
CH4 CH4/d
0 1,66E-07 6,27E-08 0,22 15,92 0,23 16,55 32,48 0%
3 1,66E-07 6,20E-08 0,22 15,92 0,23 16,36 32,28 5%
4 1,66E-07 6,24E-08 0,22 15,92 0,23 16,48 32,41 %
5 1,66E-07 6,17E-08 0,22 15,92 0,23 16,30 32,22 9%
6 1,66E-07 5,99E-08 0,22 15,92 0,22 15,82 31,75 10%
7 1,66E-07 5,75E-08 0,22 15,92 0,21 15,19 31,11 12%
10 1,66E-07 5,64E-08 0,22 15,92 0,21 14,90 30,82 16%
12 1,66E-07 6,00E-08 0,22 15,92 0,22 15,85 31,77 20%
14 1,66E-07 6,22E-08 0,22 15,92 0,23 16,41 32,34 24%
17 1,66E-07 6,05E-08 0,22 15,92 0,22 15,96 31,89 29%
18 1,79E-07 7,18E-08 0,24 17,18 0,26 18,94 36,12 34%
20 1,79E-07 9,40E-08 0,24 17,18 0,34 24,83 42,01 44%
24 1,79E-07 6,70E-08 0,24 17,18 0,25 17,69 34,87 44%
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V3- Celulosa 2:
1,89
tiempo moles
(d) moles CH4 CO2 |ngC-CH4 | mgC-CH4/d | ngC-CO2 | mgC-CO2/d | mgC/d | %gC-in
0 1,66E-07 | 6,11E-08 | 0,22 15,94 0,22 16,13 32,07 0%
3 1,66E-07 | 570E-08 | 0,22 15,94 0,21 15,05 30,98 5%
4 1,66E-07 | 6,13E-08 | 0,22 15,94 0,22 16,18 32,12 7%
5 1,66E-07 | 6,04E-08 | 0,22 15,94 0,22 15,95 31,88 8%
6 1,66E-07 | 569E-08 | 0,22 15,94 0,21 15,02 30,96 10%
7 1,66E-07 | 570E-08 | 0,22 15,94 0,21 15,05 30,98 11%
10 1,66E-07 | 564E-08 | 0,22 15,94 0,21 14,89 30,83 16%
12 1,66E-07 | 6,25E-08 | 022 15,94 0,23 16,50 32,44 21%
14 1,66E-07 | 6,08E-08 | 022 15,94 0,22 16,05 31,99 24%
17 1,66E-07 | 599E-08 | 022 15,94 0,22 15,81 31,75 29%
18 1,79E-07 | 7,09E-08 | 0,24 17,18 0,26 18,72 35,90 34%
20 1,79E-07 | 7,85E-08 | 024 17,18 0,29 20,72 37,91 40%
24 1,79-07 | 6,70E-08 | (24 17,18 0,25 17,69 34,87 44%
V4 - Mater B 1:
2,20
tiempo moles moles
(d) CH4 CO2 ngC-CH4 mgC-CH4/d | ngC-CO2 | mgC-CO2/d | mgC/d %gC-in
0 1,66E-07 | 6,03E-08 0,22 15,94 0,22 15,92 31,86 0%
3 1,66E-07 | 5,66E-08 0,22 15,94 0,21 14,94 30,88 4%
4 1,66E-07 | 6,07E-08 0,22 15,94 0,22 16,02 31,96 6%
5 1,66E-07 | 6,03E-08 0,22 15,94 0,22 15,92 31,86 7%
6 1,66E-07 | 5,72E-08 0,22 15,94 0,21 15,10 31,04 8%
7 1,66E-07 | 5,69E-08 0,22 15,94 0,21 15,02 30,96 10%
10 1,66E-07 | 5,64E-08 0,22 15,94 0,21 14,89 30,83 14%
12 1,66E-07 | 6,33E-08 0,22 15,94 0,23 16,71 32,65 18%
14 1,66E-07 | 6,12E-08 0,22 15,94 0,22 16,16 32,09 20%
17 1,66E-07 | 5,96E-08 0,22 15,94 0,22 15,73 31,67 24%
18 1,79E-07 | 6,79E-08 0,24 17,18 0,25 17,93 35,11 29%
20 1,79-07 | 7,30E-08 0,24 17,18 0,27 19,27 36,46 33%
24 1,79E-07 | 6,70E-08 0,24 17,18 0,25 17,69 34,87 38%
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V5- Mater B 2:
2,20
mgC- mgC-
tiempo (d) | moles CH4 | moles CO2 | ngC-CH4 CH4/d | ngC-CO2 | CO2/d mgC/d %gC-in
0 1,66E-07 6,04E-08 0,22 15,94 0,22 15,95 31,88 0%
3 1,66E-07 5,64E-08 0,22 15,94 0,21 14,89 30,83 4%
4 1,66E-07 5,74E-08 0,22 15,94 0,21 15,15 31,09 6%
5 1,66E-07 5,66E-08 0,22 15,94 0,21 14,94 30,88 7%
6 1,66E-07 5,64E-08 0,22 15,94 0,21 14,89 30,83 8%
7 1,66E-07 5,71E-08 0,22 15,94 0,21 15,07 31,01 10%
10 1,66E-07 5,64E-08 0,22 15,94 0,21 14,89 30,83 14%
12 1,66E-07 5,96E-08 0,22 15,94 0,22 15,73 31,67 17%
14 1,66E-07 6,34E-08 0,22 15,94 0,23 16,74 32,67 21%
17 1,66E-07 5,96E-08 0,22 15,94 0,22 15,73 31,67 24%
18 1,79E-07 7,10E-08 0,24 17,18 0,26 18,74 35,93 29%
20 1,79E-07 7,40E-08 0,24 17,18 0,27 19,54 36,72 33%
24 1,79E-07 6,70E-08 0,24 17,18 0,25 17,69 34,87 38%
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