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Resumen—El| presente estudio aporta informacion sobra la
sintesis de un polimero biodegradable como una alternativa a
los polimeros sintéticos, los cuales tardan en degradarse varios
afios y son de origen petroquimico. El acido polilactico (PLA),
se obtuvo a partir de acido lactico, mediante los métodos:
Policondensacion con catalizador y Policondensacion sin
catalizador, de lo cual de comprueba que mediante la
formulacion de ambos métodos es factible la sintesis de PLA.
Para el método de policondensacion con catalizador las
variables que fueron estudiadas y las condiciones del método
son: concentracion de catalizador (6% en peso de Zn),
temperatura (180 °C), tiempo de reaccién (8 horas); mientras
que las variables y las mejores condiciones obtenidas para el
método de policondensacion sin catalizador son: temperatura
(180 °C), tiempo de reaccion (20 horas). De los experimentos
realizados se calcula el rendimiento obtenido en la sintesis de
PLA con catalizador, el cual es de 67,53%, mientras que el
rendimiento para el método libre de catalizador es 68,83%. El
PLA que se sintetiz6 por cada uno de los métodos es analizado
por medio de tres métodos de analisis: espectroscopia
infrarroja  con  transformada de Fourier (FTIR),
Termogravimetria (TGA) y Calorimétria Diferencial de
Barrido (DSC).
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Abstract—The present study provides information on the
synthesis of a biodegradable polymer as an alternative to
synthetic polymers, which take several years to degrade and
are of petrochemical origin. Polylactic acid (PLA), was
obtained from lactic acid, by the methods: Polycondensation
with catalyst and Polycondensation without catalyst, from
which it verifies that by the formulation of both methods the
synthesis of PLA is feasible. For the method of
polycondensation with catalyst the variables that were studied
and the conditions of the method are: catalyst concentration
(6% by weight of Zn), temperature (180 ° C), reaction time (8
hours); while the variables and the best conditions obtained for
the polycondensation method without catalyst are:
temperature (180 ° C), reaction time (20 hours). From the
experiments carried out, the yield obtained in the synthesis of
PLA with catalyst is calculated, which is 67.53%, while the
yield for the free catalyst method is 68.83%. The PLA that was
synthesized by each of the methods is analyzed by means of
three analysis methods: infrared spectroscopy with Fourier
transform (FTIR), Thermogravimetry (TGA) and Differential
Scanning Calorimetry (DSC).

Keywords—Lactic acid, polylactic acid, biodegradation,
biopolymer.

. INTRODUCCION

La riqueza de un pais, en primera instancia, depende de la
capacidad de este para producir y comercializar bienes y
servicios, la transformacion de la matriz productiva se ve
direccionada al respeto de los derechos tanto de la
naturaleza como de la justicia intergeneracional [1].

En la actualidad, se necesita la implementacion de
industrias nuevas o mejoradas, que tengan como objeto
reducir el impacto ambiental al momento de la elaboracion
de productos finales y que a su vez estas industrias se
encuentren diversificadas, con la finalidad de satisfacer las
necesidades de los seres vivos y alcanzar la reduccién del
impacto ambiental [2].

El dafio del uso indiscriminado de los recursos derivados
del petrdleo se ha podido evidenciar de mejor manera en los
Gltimos afios, no solo en el aspecto de que este es un recurso
natural no renovable, sino también en el impacto ambiental
que ha generado tanto en aire, agua y suelo, razén por la
cual se busca promover el avance tecnoldgico tanto de
biorefinerias como de la quimica verde [3], [4].

Los polimeros naturales generan mejor contribucion al
término de biodegradabilidad; mientras que los polimeros
sintéticos que aportan a esta propiedad se han incrementado
notoriamente, analizando propiedades que permiten mejorar
la degradacion al momento de convertirse en residuos [5].

El PLA es una macromolécula, la cual se encuentra
formada por moléculas de acido lactico, presenta variadas
caracteristicas que lo hacen interesante, como poseer
propiedades semejantes a las del tereftalato de
polietileno (PET) vy la ventaja que este es un material que
es biodegradable, el cual llega a desintegrarse con myca
facilidad en agua y 6xido de carbono, presenta ademas una
llamativa aplicacién dentro de su utilizacién en
las impresiones 3D [6].

La sintesis de PLA es una opcién al momento de la
elaboracion de polimeros que son biodegradables. Es
empleado para la elaboracion de empaques de productos
secos como almendras, pistachos, mani, ademas, es de
mucha utilidad en la elaboracién de materiales de sutura
reabsorbible usado en diferentes tipos de cirugias como
oftalmoldgicas u ortopédicas, se aplica ademds para
microencapsular 'y nanoencapsular medicamentos de
liberacion lenta como la insulina u antiinflamatorios, entre
otras aplicaciones [7], [8].

Se han observado varias mejoras dentro de la industria
petroquimica del plastico, la cual posee alrededor de 100
afios de existencia, mientras que la sintesis de PLA posee
alrededor de 10 afios de fabricacién y aun se encuentra en
progreso de mejora, lo cual hace del PLA un producto de
interés [9].

Este trabajo de investigacion propone el estudio de la
sintesis de un material biodegradable, como sustituto de los
polimetros tradicionales sintéticos, con el objeto de brindar
un aporte a posibles soluciones del impacto ambiental, que
es causado por el uso de los derivados del petroleo, y asi
impulsar futuras investigaciones las cuales centren la
atencion al progreso de materiales amigables con el medio
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ambiente, aptos para aplicaciones  petroquimicas,
permitiendo el aprovechamiento de los recursos naturales
renovables, fomentando el bienestar actual y futuro de los
recursos e impulsando la quimica verde.

Il. METODO

A. Materiales

Se empled Acido Lactico (85%, CAS 50-21-5), Zinc
metalico usado para la policondensacién con catalizador y
Acido Polilactico (CAS 26100-51-6) que se aprovech
como estandar de comparacion para los respectivos analisis
de caracterizacion.

B. Procedimiento

El equipo que se empled para la sintesis de PLA fue el
Rotary Vacuum Evaporator - Boeco, modelo RVO 400 SD,
en el cual se afiade 40 mL de acido l4ctico, trabajando a la
agitacion de 100 RPM y 100 mBar de presion, para
posteriormente ser sometido a un proceso de calentamiento.

En la etapa de calentamiento, se incrementa la
temperatura 15 °C en periodos de tiempo de 5 minutos,
pudiendo observar que a la temperatura de 90 °C ocurre el
proceso de destilacion, dicho periodo de calentamiento
permanece con las condiciones de presidn y agitacion ya
mencionadas con anterioridad durante el periodo de
polimerizacion.

Para la polimerizacion con catalizador, se alcanzé las
temperaturas de 150, 165 y 180 °C, en tiempos de
polimerizacion de 40,25 y 10 horas, respectivamente. Estas
temperaturas se fijaron con la ayuda del termograma
realizado al &cido lactico, el cual se detalla mas adelante en
la Fig. 1, mientras que los tiempos establecidos se
determinaron experimentalmente.

Para la polimerizacion libre de catalizador, se alcanzo las
temperaturas de 150, 165 y 180 °C, en tiempos de 50,48 y
30 horas, respectivamente.

La policondensacion con catalizador, se efectiia con zinc
metalico, en una concentracién de 6% en peso, el cual se
adiciona una vez que se alcanza las temperaturas propuestas
con anterioridad.

El PLA que se sintetizd se pesd oportunamente para
determinar el rendimiento del mismo, aplicando la ecuacion
1 dada por [10], expresado como porcentaje en peso/peso:

peso del material obtenido

Rendimiento de PLA(%)= 100 (1)

peso inicial de la muestra

C. Caracterizacion

Tanto para la policondensacion con catalizador como para
la policondensacion sin catalizador, con el objeto de
presentar resultados claros y confiables, es necesario
emplear técnicas de analisis para identificar los polimeros
formados cientificamente, razon por la cual se realizan los
siguientes andlisis:

D. Espectroscopia FT-IR ATR

Todos los espectros que se realizaron fueron analizados
dentro de la region de 4000 a 600 cm™ mediante
espectroscopia infrarroja por la transformada de Fourier, el
cual cuenta de un dispositivo ATR con cristal de diamante.

Por medio de este analisis se procede a la comparacion de

todas las muestras tomadas, para la posterior seleccion del
polimero que presente mayor similitud respecto a los
nimeros de onda de los picos representativos del PLA de
referencia, dicho analisis se lo emplea tanto para la
policondensacion con catalizador como sin catalizador.

E. Termogravimetria (TGA)

Se empled el equipo Pyris 1 TGA para la realizacion de
los analisis térmicos, colocando muestras de 3 y 4 mg
aproximadamente, dicho proceso fue llevado a cabo por
calentamiento dinamico, el cual se analiz6 en un rango de
temperatura de 0 a 500 °C, a la velocidad de 10 °C/min, bajo
atmosfera inerte de nitrogeno.

Como resultado se tiene los termogramas, en donde se
observa la grafica porcentual de masa respecto la
temperatura de calentamiento, detallandose las zonas de
degradacion de los polimeros formados para compararlos
con la referencia de PLA.

F. Calorimetro Diferencial de Barrido

Los termogramas DSC se lo realizaron con ayuda del
calorimetro diferencial de barrido DSC 1 STAR® System,
siguiendo el procedimiento que recomienda el fabricante, en
donde se utiliz6 como referencia una capsula de aluminio
(40 pl) vacia sellada, el calentamiento de la muestra fue
realizado a una velocidad de 10 ° C / min, en el rango de
temperatura de 0 © C a 900 ° C, empleando un flujo de
nitrégeno de 90 ml/min. Mediante estos analisis es posible
determinar el punto de fusion de las muestras obtenidas para
ambos métodos, para posteriormente comparar dichas
muestras con la referencia de PLA.

I1l. ANALISIS DE RESULTADOS

Para establecer los rangos de temperatura a los cuales se
va a desarrollar los experimentos, es necesario en primera
instancia realizar un termograma del &cido lactico que se
emplea para la formacion de PLA. Dicho termograma se
presenta en la Fig. 1, en donde se aprecia que existe una
pérdida de peso de &cido lactico entre las temperaturas de
149.28-220.45°C, ademas, se identifica la degradacion total
del mismo por encima de 250 °C.

Fig. 1. Termograma del &cido lactico.

A. Anélisis espectroscopico FT-IR ATR

La comparacién de los analisis FTIR de los polimeros
sintetizados en el laboratorio con el PLA de referencia,
sefialan que:

Mediante el método de policondensacion con catalizador
de zinc se obtiene PLA a la temperatura de 180°C a las 8
horas de polimerizacion,

Para el método de policondensacion sin catalizador se
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obtiene el polimero biodegradable a la temperatura de 180
°C a las 20 horas de polimerizacién.

Los picos caracteristicos de los grupos funcionales O-H,
C-H, C=0, CHj, C-C, C-O de la estructura del PLA se
ubican en las longitudes de onda de 3506,65 - 2997,97 -
1750,33 - 145245 - 1182,90 - 108504 cm-1
respectivamente. Con la ayuda de los espectros FTIR de los
polimeros obtenidos y la referencia de PLA, se identifica el
polimero que presenta mayor coincidencia respecto a la
referencia, es cual fue el obtenido mediante
policondensacién sin catalizador. En la Fig. 2 se evidencia
el cambio que sufre la molécula de &cido lactico para dar la
formacion de &cido poliléctico.

Fig. 2. Espectros FTIR.

B. Analisis Termogravimétrico (TGA)

Al analizar el PLA de referencia junto a los PLA
sintetizados se identifican tres zonas que se muestran en la
Fig. 3:

En la primera zona: existe pérdida de peso del polimero lo
cual se da como resultado de las pérdidas de humedad, la
volatilidad o por la presencia de compuestos que presentan
pesos moleculares promedio.

En la segunda zona se aprecia la degradacion térmica que
ocurre en el polimero.

La descomposicion de PLA ocurre en la tercera zona, en
el rango de temperaturas entre 300 a 400 °C, lo cual
corrobora con los picos salientes reportados por el DSC.

Se distingue ademas que, el PLA obtenido por
policondensacién sin catalizador presenta una curva mas
cercana a la curva de referencia, lo cual indica que
mencionado polimero es mas estable térmicamente.

Por lo cual el PLA formado sin la adicion de catalizador,
al igual que en el andlisis FTIR, presenta mayor similitud
respecto al biopolimero que se elabord con el uso de
catalizador de zinc metélico.

LT FAILETI

| — SC:287.01°C
\ €C: 257.93°C
— STD:32858°C

SC: sin catalizador. CC: con catalizador. STD: estindar.
Fig. 3. Diagrama TGA.
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C. Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

Los picos que se observan en la Fig. 4 se encuentran en el
rango de temperatura de 300 a 400 °C, estos representan los
puntos de fusion, los cuales son exotérmicos. Analizando
cada una de las temperaturas de fusién de cada uno de los
biopolimeros, se aprecia que los picos presentan variacion
en la amplitud de sus curvas, lo cual se interpreta como la
diferencia de pesos moleculares de cada una de las muestras.
Los termogramas DSC ademas reportan que a partir de la
temperatura de 300 °C comienza la descomposicion del
PLA, lo cual también coincide con los termogramas
realizados en el TGA.

- PLA STD.
"° PLASC
— PLACC

SCisine CC: con catalizador, STD:

Fig. 4. Diagrama DSC.

Al comparar ambos polimeros sintetizados con la
referencia de PLA, se indicar que, el polimero que presenta
mayor coincidencia con el estdndar es el sintetizado
mediante el método de policondensacién sin catalizador, lo
cual corrobora con los analisis FTIR y TGA.

D. Rendimiento.

De los experimentos realizados se calcula el rendimiento
obtenido en la sintesis de PLA con catalizador, el cual es de
67,53%, mientras que el rendimiento para el método libre de
catalizador es 68,83%.

IV. CONCLUSIONES

Debido a que no se requieren condiciones criticas de
presidn y temperatura, la produccion industrial de PLA es
factible utilizando el método de policondensacion con
catalizador y policondensacion sin catalizador. Mediante el
método de policondensacion sin catalizador se logra obtener
un PLA con mayores semejanzas al PLA de referencia, lo
que se evidencié mediante los analisis FTIR, DSC y TGA.
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