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OXIDACION Y BIODEGRADACION

0. INTRODUCCION

0.1 Esta norma utiliza un enfoque basado en criterios diferenciados para evaluar la oxidacion seguida
por la biodegradacion de los productos plasticos y los impactos ecoldgicos en aplicaciones definidas.
Esto se muestra esquematicamente en el capitulo 6. Cada nivel en esta guia incluye objetivos y un
resumen que presenta los métodos de ensayo, principios del método, duracion del ensayo e
interpretacion de los resultados.

0.2 El enfoque por niveles se elige en el laboratorio para la separacién conveniente de la
degradacion oxidativa, la biodegradacion y las etapas de impacto ecolégico a pesar de que en el
mundo real los tres puedan ser concurrentes en lugar de consecutivos.

0.3 La formacién de gel es una reaccidn colateral frecuente de la degradacion oxidativa de los
polimeros, especialmente de las poliolefinas. Los geles son estruciuras reticuladas derivadas de la
naturaleza de radicales libres de la degradacion oxidativa. Estos son insolubles en solventes no
reactivos, es decir, disolventes que no rompen enlaces adicionales. Normalmente, los geles no se
prestan para la biodegradacion. Algunos geles se disuelven mas adelante, en la degradacion
oxidativa y llegan a la biodegradacion al final. Sin embargo, el prooxidante (catalizador) puede ser
excluido de la estructura del gel debido a los cambios de solubilidad en fase de gel. En este caso, el
gel se convertiria en una fraccion no degradable o muy lentamente degradable dentro del polimero.
Es importante establecer la extension del gel y su naturaleza o su permanencia en el residuo del
polimero.

1. OBJETO

1.1 Esta norma establece un marco para comparar y clasificar las velocidades controladas de
degradacion obtenidas en laboratorio y el grado de pérdidas de las propiedades fisicas de los
polimeros mediante procesos térmicos y de fotooxidacion, asi como la biodegradacion y los impactos
ecologicos, tras la degradacion en aplicaciones y entornos determinados de disposicion. Los entornos
de disposicién se entienden desde la exposicién en el suelo, relleno sanitario, y compostaje en los
cuales se puede producir oxidacién térmica, fotooxidacion, cobertura de tierra y uso agricola,—como
peliculas mantillo (también conocido en el mercado como “acolchado agricola” o “mulch™) sin
perjuicio a aquel ambiente en particular (ver nota 1).

2. ALCANCE

2.1 Esta norma puede ser utilizada para comparar y clasificar la velocidad y el grado de degradacion
térmica oxidativa de un material plastico de forma relativa a un rango de peso molecular que se puede
establecer como biodegradable en un entorno elegido. Posteriormente, la biodegradacion de estos
polimeros degradados en diversos ambientes como el suelo, compost, relleno sanitario, y agua
pueden ser comparados Yy clasificados mediante métodos estandar de ensayo y medicion de diéxido
de carbono (ver notas 2 y 3).

NOTA 1. Para la determinacion de las tasas de biodegradacion en condiciones de compostaje, se va a utilizar la NTE INEN
2643, incluyendo métodos de ensayo y condiciones segun se especifiguen.

NOTA 2. La intencidn de uso de esta norma es la comparacion y clasificacion de datos para ayudar en el disefio y desarrollo, y
en la reduccidn de impactos ambientales de los polimeros gue requieren no mas de 24 meses para oxidarse y biodegradarse
en el uso previsto y en las opciones de disposicion, y crean residuos no peligrosos o persistentes en las condiciones
adecuadas de disposicion (por ejemplo, condiciones de dos estaciones de cultivo en el suelo).

NOTA 3. Si la ruta de disposicion designada es el compostaje, la NTE INEN 2643 es la unica especificacion fundamental y
definitiva aplicable para medir la biodegradacion o la compostabilidad. Una oxidacion seguida de una biodegradacion bajo las
condiciones gue se encuentran en esta guia no confiere la denominacion "compostable” o cualquier otra connotacion de que
las aplicaciones son aceptables para el compostaje en un centro de compostaje comercial o municipal.

(Continda)
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2.2 En esta norma, se utilizan normas establecidas en tres niveles para la aceleracion y medida de la
pérdida de propiedades y de peso molecular debidos a procesos térmicos y de fotooxidacién vy otros
procesos abidticos (nivel 1), medicion de la biodegradacién (nivel 2) y evaluacion del impacto
ecologico de los productos de estos procesos (nivel 3).

3. DEFINICIONES

3.1 Para los efectos de esta norma, se adoptan las definiciones contempladas en la NTE INEN 2636
y las que a continuacion se detallan:

3.1.1 Degradacion ambiental de un plastico. Proceso abidtico o bidtico de degradacién o ambaos, que
se produce en un entorno determinado, e incluye fotodegradacién, oxidacién, hidrélisis vy
biodegradacién. Los organismos vivientes efectian procesos bidticos de degradacion, y los procesos
de degradacion abidtica son de naturaleza no biologica.

3.1.2 Geles. Estructuras de enlaces cruzados de polimero insolubles en solventes que no rompen los
enlaces primarios o cruzados en el polimero. Los enlaces cruzados creados durante la
oxobiodegradadacion de polimeros son enlaces quimicos creados por el proceso de degradacion,
sobre todo enlaces carbono-carbono, y por lo tanto extremadamente resistentes a la degradacion por
solventes.

3.1.3 Oxidacién. Proceso promovido térmicamente o por irradiacién en presencia de oxigeno.

3.1.4 Oxobiodegradacién. Degradacion identificada como resultado de un fenémeno oxidativo vy
producido por células, simultdneamente o sucesivamente (ver nota 4 ).

3.1.5 Oxodegradacién (o degradacién oxidativa). Degradacion identificada como resultado de una
disociacion oxidativa de macromoléculas (ver nota 5).

4, DISPOSICIONES GENERALES

41 Los valores indicados en unidades del Sistema Internacional de Unidades, Sl, deben ser
considerados como los estandares.

4.2 Esta norma no tiene el propdsito de contemplar todo lo concerniente sobre seguridad, si es que
hay algo asociado con su uso. Es responsabilidad del usuario de esta norma establecer practicas
apropiadas de seguridad y salud, y determinar la aplicabilidad de las limitaciones reglamentarias
previo a su uso.

4.3 Metodologia por niveles

4.3.1 Las condiciones del nivel 1 seleccionadas para la oxidacion térmica y fotooxidacion aceleran la
degradacion probable a ocurrir en una aplicacion y entorno de disposicion elegidos. Las condiciones
deben incluir un rango de humedad basado en la aplicacion y entorno de disposicion previstos. La
velocidad medida de la degradacion a las temperaturas tipicas de oxidaciéon se requiere para
comparar y clasificar los polimeros que se evallan en aquella aplicacion elegida para alcanzar un
peso molecular que constituye un residuo biodegradable demostrable. Los ensayos aplicables para
este nivel se sefalan en la tabla 1.

4.3.2 Los ensayos de oxidacion acelerada del nivel 1 no son indicadores de la biodegradabilidad y no
deben utilizarse con el objeto de alcanzar las especificaciones descritas en la NTE INEN 2643 vy
pretender compostabilidad (Si se piensa que la oxidacion es lo suficientemente rapida en el nivel 1,
sugiriendo que el compostaje puede ser un medio de disposicidn, entonces, debe cumplirse la
especificacion NTE INEN 2643, la ASTM 6400 o la ISO 17088).

NOTA 4. lgualmente, los prefijos como termo (por la accion de calor), foto (por la accion de la luz) se utilizan separadamente o
combinados cuando se quiere indicar la participacion de diversos mecanismos identificados de degradacion.

NOTA 5. lgualmente, los prefijos como termo (por la accion de calor), foto (por la accion de la luz) se utilizan cuando se quiera
indicar un mecanismo identificado de degradacion.

(Contintia)
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Tabla 1. Ensayos aplicables al nivel 1

NTE INEN ASTM UNE-EN ISO BS
Fotodegradacion por
ld&mparas UV fluorescentes 2638 D 5208 4892-3
Fotodegradacion por
lamparas de arco de xendn 2645 D 5071 4892-2
Termodegradacion 8472:2011
J numeral 7.3

4.3.3 En el nivel 2 se utilizan ensayos para la evolucion de CO, apropiados para el entorno escogido.
A modo de ejemplo, los datos de oxidacion acelerada se deben obtener a las temperaturas y rangos
de humedad tipicos en aquella aplicacion escogida y en el entorno de disposicién, por ejemplo, en el
suelo (20 °C a 30 T), rellenos sanitarios (20 °C a 35 T), e instalaciones de compostaje (30 °C a
65 T). Para los usos en suelos, debe considerarse la variacion de las temperaturas locales y de los
rangos de humedad segun la geografia. Por lo menos una temperatura debe estar razonablemente
proxima a la temperatura en el uso final o en el desecho, pero en ninglin caso esta debera algjarse en
mas de 20 T, de aquella temperatura.

También debe establecerse que el polimero no se somete a un cambio de fase, como temperatura de
transicion vitrea (Tg) en el rango de temperaturas de ensayo.

4.3.4 En el nivel 2, los residuos resultantes de la oxidacion a continuacién son expuestos a métodos
de ensayo para medir la velocidad y el grado de biodegradacion.

4.3.5 El objetivo de nivel 2 consiste en estimar la biodegradabilidad de los productos de
fragmentacion del nivel 1 en las condiciones a escala de laboratorio adecuadas para la aplicacion,
utilizando métodos de ensayo sefalados en la tabla 2.

Tabla 2. Ensayos aplicables al nivel 2

NTE INEN ASTM UNE-EN ISO
Biodegradacion aerdbica en
condiciones controladas de 2640 D 5338 14855
compostaje
Biodegradacion anaerdbica en
condiciones aceleradas de relleno 2641 D 5526
sanitario
Biodegradacion aerdbica en el suelo 2642 D 5988 17556

4.3.6 La biodegradacion porcentual se debe calcular y reportar como se indica en las normas
mencionadas anteriormente. Los resultados de los niveles 1 y 2 deben combinarse y utilizarse para
fines de comparacién y clasificacién entre los polimeros de interés.

4.3.7 En el nivel 3, cualquier residuo de la etapa intermedia de oxidacién y de biodegradacion
deben demostrar ausencia de ecotoxicidad y fitotoxicidad.

4.3.8 El nivel 3 implica consideraciones de los impactos ecoldgicos en el medio de disposicidn final,
lo que es basicamente una comparacion del medio de ensayo antes y después de la oxidacion vy la
biodegradacion.

4.3.9 No se ha determinado la correlacion de los resultados de esta guia a los ambientes de
disposicion reales (por ejemplo, las peliculas agricolas de mantillo, el compostaje, o la aplicacion en
rellenos sanitarios) y, como tal, los resultados deben ser utilizados unicamente para fines de
comparacion y clasificacion.

4.3.10 Los resultados de exposicion en laboratorio no pueden exirapolarse directamente para
estimar la tasa absoluta del deterioro causado por el ambiente debido a que el factor de aceleracion
es dependiente del material v puede ser significativamente diferente para cada material y para
diferentes formulaciones del mismo material. Sin embargo, la exposicién de un material similar de
conocida actuacion al aire libre (control positivo), un blanco (control negativo), a la vez que las
probetas de ensayo permiten comparar la durabilidad relativa respecto a aquella durabilidad del
blanco bajo las condiciones de ensayo.

(Continua)
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5. PROCEDIMIENTOS

5.1 Ensayar la muestra seleccionada, misma que debe presentar el espesor correspondiente a la
aplicacion para la cual se desarroll6 el plastico.

5.2 El procedimiento de ensayo por niveles se describe esquematicamente en la figura 1.

5.3 En el nivel 1, la muestra se expone a varias temperaturas discretas (una de ellas dentro de los
20 C de la temperatura del uso final) dentro del rango de 20 T a 70 T en la presencia de
determinados niveles de aire y niveles de humedad especificados para periodos definidos de tiempo.
Se pueden utilizar los estandares sefialados en la tabla 1 para especificar las condiciones oxidativas
en la oxidacién en el aire por accion del calor y de la luz. Para las peliculas finas, el periodo de
exposicién seria el tiempo requerido para que la pelicula alcance el 5 % o menos de alargamiento en
la rotura (NTE INEN 2637 o Practica ASTM D 3826) y que la pelicula fragmentada alcance un peso
molecular promedio (PM) registrado de 5 000 o menos. Se debe establecer el tiempo en tres
temperaturas diferentes, requeridas (con las salvedades mencionadas) para reduccion de peso
molecular.

5.3.1 Una muestra de residuo del nivel 1 deberia disolverse en un disolvente no reactivo apropiado y
la fase de gel, cuando aplique, separarse por filtracion, el gel se seca y la cantidad de gel se reporta
como fraccion en peso de la muestra total. Esta debe considerarse como la fraccion no degradable
del polimero.

FIGURA 1. Flujo esquematico de la guia

Plastico ambientalmente degradable

A

. Oxidacion . .
Medir masa o Medir cambio en
. < UV o termica >
de volatiles . A peso molecular
a20°Cc-70°C

A J

Fragmentacion a polimeros
Y quimicos organicos de
bajo peso molecular NIVEL 1

Ensayo para la degradacion
de todos los fragmentos en
un ambiente a seleccion

/

Evolucion de
dioxido d? L, Residuo en
carbono/medicién .
: biometro
de tiempo NIVEL 2
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5.3.2 El gel puede someterse a una mayor degradacion oxidativa y reportarse el grado de la
subsiguiente reversion a material soluble y degradable.

5.3.3 La cantidad aceptable de gel dependera de la aplicacion particular y del maximo % en peso
aceptable de gel establecido en las especificaciones para la clase particular de usos finales (ver nota
6).

5.4 En el nivel 1, se mide la pérdida de peso de la muestra. El peso molecular y el indice de
polidispersidad o alargamiento por traccion (NTE INEN 2637 o Practica ASTM D 3826) de las
muestras antes y después de la exposicion deben determinarse y registrarse, junto con el % de gel.

5.5 Todos los fragmentos de residuos del nivel 1 deben ser recogidos y sometidos, en el nivel 2, a los
ensayos para determinar la velocidad y grado de biodegradacién en el uso escogido o en el ambiente
de disposicién.

5.6 En el nivel 2, después de que las muestras de ensayo son expuestas al proceso de degradacion
abidtica descrito en el nivel 1, la totalidad del material de prueba debe someterse a ensayos de
biodegradacion de acuerdo con los métodos de ensayo para ambientes apropiados, Métodos de
ensayo establecidos en la tabla 2. Se registra el perfil temporal de la evolucion de didxido de carbono
y se indica el tiempo para alcanzar los limites adecuados.

5.6.1 Para los productos consistentes en un polimero Unico (homopolimeros o copolimeros
aleatorios), el 60 % del carbono organico debe convertirse a didxido de carbono antes de terminar el
ensayo, y el contenido de gel generado en el nivel 1 no debe ser superior al 10 % (ver nota 7).

5.6.2 Para los productos consistentes en mas de un polimero (copolimeros de bloque, copolimeros
segmentados, mezclas, o agregacion de aditivos de bajo peso molecular), el 90 % del carbono
organico debe convertirse a didéxido de carbono, antes de terminar el ensayo.

5.6.3 Como alternativa, un punto final de 90 % de evolucién de CO, puede utilizarse para demostrar
que no se han formado cantidades excesivas de gel.

5.7 El nivel 3 se centra en el andlisis posdegradacion tras la finalizacion de las pruebas del nivel 2.

571 Se han desarrollado métodos estandar para determinar la biodegradacién de plasticos
simulando sistemas de tratamiento de residuos sélidos. Ademas de la velocidad y el grado de
biodegradacion, el impacto de los plasticos descompuestos biolégicamente en la calidad del compost,
el suelo y el agua es importante, en particular con respecto a cualquier toxicidad que los plasticos
residuales puedan presentar en el producto final, suelo o agua. Por lo tanto, deben medirse los
efectos de los plasticos residuales sobre la toxicidad, asi como el impacto en la calidad del suelo para
evaluar la seguridad de la degradacion biologica aerdbica o anaerdbica.

5.7.2 La tasa de germinacion y la biomasa de las muestras no deben ser inferiores al 90% respecto
a las correspondientes del blanco para dos especies de plantas diferentes siguiendo las Directrices
de la OECD 208 (Prueba de crecimiento de plantas) con las modificaciones que se encuentran en el
anexo E de la norma UNE-EN 13432.

5.7.3 El material residual de los ensayos anteriores no debe exceder los niveles especificados de
metales pesados indicados en la tabla siguiente.

NOTA 6. Como regla general, menos del 5 % en peso de gel pareceria aceptable (una cantidad elegida sin base cientifica). Es
evidente que grandes cantidades de gel, del 30 % o mas, impedirian gue el sistema alcance un 60 % de evolucion de CO:. Sin
embargo, cantidades intermedias, por ejemplo, un residuo con un 20 % en gel, puede exhibir un total de 60% mediante una
generacidn por encima del 80 % de CO. proveniente de los fragmentos lineales y sin mostrarse ninguna evolucion de COz enla
fraccion de gel.

NOTA 7. Se puede continuar con la prueba para determinar mejor la extension de tiempo que el material necesita para
biodegradarse.

(Continua)
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Tabla 3. Niveles maximos de elementos regulados

mg i mg
Elemento Ag de materia seca | Elemento Ag de materia seca
Cr 50 Zn 150
Mo 1 Cu 50
Se 0,75 Ni 25
As 5 Cd 0,5
F 100 Pb 50
Hg 0,5 Co 38
6. INFORME

6.1 El reporte debe incluir como minimo la siguiente informacion:

6.1.1 Identificacion del producto (envase, embalaje, etc.), la resina (LLDPE, PP-H, etc.) y el aditivo
de degradacion incluido.

6.1.2 Eltamarfo inicial de la muestra, su espesor y masa.

6.1.3 El medio o medios de disposicion propuestos para el plastico deben indicarse con la
expectativa de vida prevista.

6.2 Nivel 1. El informe debera incluir lo siguiente:
6.2.1 Las condiciones de exposicion tales como temperatura, tiempo, humedad y concentraciones
de oxigeno, exposicion a la radiacion (k.J!m2 - nm a 340 nm) y tiempo de exposicion, en el caso que

incidan como variables del ensayo.

6.2.2 El peso molecular y el porcentaje de geles de las muestras antes y después del tiempo
indicado para el ensayo de exposicion abiotica.

6.3 Nivel 2. El informe debe contener lo siguiente:

6.3.1 El alcance de la biodegradacién (perfil de evolucién del dioxido de carbono hasta una meseta,
de acuerdo a las nhormas) y se expresa como un porcentaje del balance total tedrico de carbono.

6.3.2 El porcentaje de gel u otras fracciones no degradables.
6.3.3 Los volatiles producidos por el proceso de oxidacion.
6.3.4 Las condiciones de temperatura y humedad.

6.3.5 La adicion de inoculantes y la humedad, y su temporalidad, y cualquier procedimiento
adicional de mezcla, en caso que aplique.

6.4 Nivel 3. El informe debe incluir lo siguiente:
6.4.1 La descripcion detallada de la preparacién del material a ensayar.
6.4.2 Los ensayos especificos realizados segun lo descrito en el numeral 5.7.

6.4.3 Las concentraciones de metales regulados, pH y capacidad de retencion y percolado del
agua, antes y después de los ensayos de oxobiodegradacion.

NOTA 8. La identificacion de las muestras de ensayo debe ser suficiente para informar a los lectores de la identificacion
comercial de la formulacion y de los aditivos y su disponibilidad en el mercado.

(Continua)
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APENDICE 2
Z.1 DOCUMENTOS NORMATIVOS A CONSULTAR

Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2636 Terminologia relativa a plasticos degradables.

Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2637 Ensayo de traccidn para determinar el punto final de la
degradacion de polietileno y polipropileno degradables.

Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2638 Practica para la exposicion ultravioleta (UV)
fluorescente de plasticos fotodegradables.

Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2640 Meétodo de ensayo para determinar la biodegradacion
gerdbica de materiales plasticos bajo condiciones
controladas de compostaje.

Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2641 Método de ensayo para determinar la biodegradacion
anaerbbica de materiales plasticos bajo condiciones
aceleradas de relleno sanitario.

Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2642 Meétodo de ensayo para determinar la biodegradacion
aerdbica en el suelo de los materiales plasticos o de
materiales plasticos residuales después de compostaje.

Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2643 Especificacién para plasticos compostables.

Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2645 Practica para la exposicion de los plasticos
fotodegradables en un aparato de arco de xenén.

ASTM D 3826 Practice for Determining Degradation End Point n
Degradable Polyethylene and Polypropylene Using a
Tensile Test.

ASTM D 5071 Practice for Exposure of Photodegradable Plastics in a
Xenon Arc Apparatus.

ASTM D 5208 Practice for Fluorescent Ultraviolet (UV) Exposure of
Photodegradable Plastics.

ASTM D 5338 Standard Test Method for Determining Aerobic

Biodegradation of Plastic Materials Under Controlled
Composting Conditions , Incorporating Thermophilic

Temperatures.

ASTM D 5510 Practice for Heat Aging of Oxidatively Degradable
Plastics.

ASTM D 5526 Standard Test Method for Determining Anaerobic

Biodegradation of Plastic Materials under Accelerated
Landfill Conditions

ASTM D 5988 Standard Test Method for Determining Aerobic
Biodegradation of Plastic Materials in Soil.

ASTM D 6400 Standard Specification for Labeling of Plastics Designed
to be Aerobically Composted in Municipal or Industrial
Facilities.

UNE-EN ISO 4892-2 Plasticos. Métodos de exposicidon a fuentes luminosas
de laboratorio. Parte 2: Lamparas de arco de xenon.

UNE-EN ISO 4892-3 Plasticos. Meétodos de exposicion a fuentes luminosas
de laboratorio. Parte 3: Lamparas UV fluorescentes.

UNE-EN ISO 14855 Determinacion de la biodegradabilidad aerdbica final de

materiales pléasticos en condiciones de compostaje
controladas. Método segiin el analisis de didxido de
carbono generado.

UNE-EN ISO 17556 Plasticos. Determinacién de la biodegradabilidad
aerobica ultima en el suelo mediante la medicién de la
demanda de oxigeno en un respirémetro o bien
mediante la cantidad de dioxido de carbono generada.

UNE - EN 13432 Envases y embalajes. Requisitos de los envases y
embalajes valorizables mediante compostaje y
biodegradacién.

ISO 17088 Specifications for compostable plastics

BS 8472 Methods for the assessment of the oxo-biodegradation

of plastics and of the phyto-toxicity of the residues in
controlled laboratory conditions
OECD Guideline 208 Terrestrial Plants, Growth Test
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