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Abstract

The research consisted of using whey from semi-industrial and artisanal cheese factories as raw material for
the production of polylactic acid (PLA). Initially, the physicochemical properties of the collected whey were
determined. For the fermentation, the microorganism Lactobacillus casei was used, the process was carried out by
loading for 24 hours and the purification of the resulting lactic acid (LA) was achieved by means of the liquid-liquid
separation technique with 1-butanol, reaching the concentrations (18.53 £ 0.05) % w/v for the solution obtained
from the aqueous phase and (21.90 &+ 0.05) % w/v of the organic phase. The AL polycondensation reaction was
carried out in the presence of zinc, obtaining a polymer with a melting point of 173 + 1°C, density 1.3 £ 0.1 g/mL
and hardness of 62 Shore A. In addition, a hydrolytic degradability study showed a weight loss of 4.13 £+ 0.01 %
of the material.

Keywords: whey; lactic acid; polylactic acid (PLA); fermentation; Lactobacillus casei.

Obtencion de acido polilactico como insumo para la producciéon de
material biopolimérico a partir de suero lacteo

Resumen

La investigacién consistié en utilizar el suero lidcteo procedente de las fabricas semi industriales y artesanales
de quesos, como materia prima para la produccién de dcido polildctico (PLA). Inicialmente se determinaron
las propiedades fisicoquimicas de los sueros recolectados. Para la fermentacién se emple6 el microorganismo
Lactobacillus casei, el proceso se llevo a cabo por carga durante 24 horas y la purificacion del acido lactico resultante
(AL) se logré mediante la técnica de separacién liquido-liquido con 1-butanol, alcanzando las concentraciones
(18,53 4 0.05) % p/v para la solucién obtenida de la fase acuosa y (21,90 + 0.05) % p/v de la fase orgédnica. La
reaccién de policondensacion del AL se realizé en presencia de zinc, obteniéndose un polimero con punto de fusién
de 173 +1°C, densidad 1,3 + 0,1 g/mL y dureza de 62 Shore A. La espectroscopia de infrarrojo revelé bandas
caracteristicas del AL. Ademds, un estudio de degradabilidad por hidrdlisis, mostré una pérdida de peso del
4,13 £ 0,01 % del material.

Palabras clave: suero licteo; dcido ldctico; dcido polildctico (PLA); fermentacién; Lactobacillus cases.
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1. Introduccién

El avance de los niveles de contaminaciéon ambien-
tal debido a los desechos en la industria lactea ha
propiciado la busqueda de alternativas eficientes y
econémicas para su aprovechamiento [I]. El suero
de leche es el subproducto mas abundante, el cual
se obtiene en el proceso de fabricacién de queso [2].

El lactosuero puede ser clasificado, segin sus pro-
piedades fisicoquimicas, como dcido o dulce. En el
primer grupo, se encuentran aquellos que provienen
de la fabricacion de quesos frescos de pasta blanda,
obtenidos a partir de leche de vaca y/o de cabra. En
el proceso, la lactosa se ha transformado en &acido
lactico, siendo ricos en calcio y fésforo. En cambio,
el dulce resulta de la manufactura de quesos de
pasta cocida y prensada (vaca y/o ovejas) [3], es
pobre en acido lactico, calcio y fésforo [4]. Otra
forma de clasificar los lactosueros es mediante el
método aplicado para la precipitacién de la caseina
(separacién del codgulo de la leche), en el caso
del dulce, para la coagulacién se emplea la renina
a pH 6,5 [5], mientras que para la obtencién del
dcido se utiliza la fermentacion o adiciéon de acidos
orgénicos o minerales [6].

Por si mismo, el suero lacteo no puede ser
comercializado como un producto alimenticio, ya
que posee bajo porcentaje de fuentes aprovechables
para la nutricién humana como lactosa (3,3 — 6,0 %)
y proteinas (0,32 — 0,70 %) [7]. En consecuencia, la
mayor parte pasa al agua del desagiie industrial
convirtiéndose en un efluente con alto grado de
contaminacién, debido a su gran demanda biolégica
y quimica de oxigeno [8]. No obstante, dado los
nutrientes que posee, puede ser utilizado como
sustrato para el crecimiento de microorganismos
capaces de producir dcido lactico (AL) [9].

El AL (4cido 2-hidroxi-propanoico) es un acido
organico, de elevado valor por sus diversas aplica-
ciones en la industria de alimentos, farmacéutica,
quimica, entre otras [I0]. Este compuesto puede
ser producido por sintesis quimica o biotecnolégica.
La obtencién quimica estd basada en la reaccién
de acetaldehido con &cido cianhidrico originando
un lactonitrilo que puede ser hidrolizado a &cido
lactico [11]. La otra ruta se fundamenta en la reac-
cion a alta presiéon de acetaldehido con monodxido
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de carbono y agua en presencia de acido sulfdrico
como catalizador. El proceso es costoso dado que el
petroleo es la base de la materia prima.

Los elevados costos econdémicos de fabricacién
empleando las vias de sintesis quimica, asi como la
dependencia de otras industrias para su obtencién y
los problemas propios de la impureza del producto,
hacen de los procesos basados en produccién biotec-
noldgica, mediante fermentacién con diferentes tipos
de microorganismos y sustratos, la mejor opcién
para la elaboracién de AL [12].

Por tratarse de un método que emplea ma-
terias primas renovables y ademés es
gable con el ambiente, la produccién biotec-
nolégica del AL ha adquirido gran importancia
industrial [I3]. Asimismo, ofrece varias ventajas
como el asequible costo de los sustratos, moderadas
temperaturas de producciéon y bajo consumo de

energia [14].

ami-

La importancia de la bioconversiéon del sue-
ro lacteo en AL radica en la posibilidad que
ofrece para producir su polimero correspondiente
(dcido polilactico, mejor conocido por sus siglas
en inglés como PLA), el cual es biodegradable
y gran competidor frente a otros plasticos de
origen petroquimico por su amplio rango de
propiedades, desde el estado amorfo hasta el
estado cristalino [15]. Existen cuatro métodos para
la preparacion del PLA: la policondensacion directa
del acido lactico, la condensacién azeotrdpica, la
polimerizacién en estado sélido y la polimerizacién

por apertura de anillo [16], [17].

La meta del trabajo fue presentar una alternativa
para aprovechar el suero lacteo, subproducto de
la manufactura de quesos, como fuente para la
produccién de PLA; los resultados que aqui se
exponen son considerados un valioso aporte para
investigaciones a futuro, cuyo interés sea disminuir
el grado de contaminacién ambiental generado por
el vertido del lactosuero en los cuerpos de aguas
naturales y por el uso de pldsticos de origen
petroquimico [18].

Ciencia y tecnologia 102



CIENCIA EN REVOLUCION

. @
*®
CNTQ

Rosales et al, Vol. 7, Nro. 22, |101H112] septiembre—diciembre, 2021.

2. Metodologia

2.1. Recoleccion de las muestras

Las muestras de suero lacteo se recolectaron en
Puerto Cumarebo, municipio Zamora del estado
Falcon. Para su seleccién se aplicé un muestreo
de tipo aleatorio simple al azar, segtin lo indicado
en la norma COVENIN 1769-81 [19]. La primera
denominada Al fue tomada en una factoria de
propiedad familiar, en la cual preparan queso
de manera artesanal; mientras que la segunda
designada como A2, se recogié en la empresa
LACSA C.A, donde la elaboracién de este producto
es semi-industrial. Los sueros fueron trasladados en
envases plasticos al laboratorio y divididos en dos
porciones. Una parte de los mismos fue sometida a
un proceso de calentamiento y a la otra permanecié
sin alteracion alguna.

2.2. Tratamiento del suero

El tratamiento de una porcién de cada una de
las muestras consistié en desnatado y desprotei-
nizacién de acuerdo con la metodologia planteada
por Urribarri y colaboradores [2]. Para el primer
procedimiento, se realizo el pre-calentamiento de los
sueros a temperaturas entre 70 y 100 & 1°C durante
un tiempo de 30 minutos. Luego, se retiraron de la
fuente de calor y se dejaron en reposo, para final-
mente, filtrarlos y retirar los sélidos formados. Para
el segundo proceso se utilizé un autoclave, las con-
diciones de operacion fueron ajustadas a 115 4+ 1°C
y 10 psig durante 20 minutos. Una vez alcanzada la
temperatura ambiente en el sistema, fueron centri-
fugados, decantados y filtrados sus sobrenadantes.

2.3. Determinaciéon de variables fisico-

quimicas

Los parametros evaluados para la caracterizacién
de las muestras de suero con y sin tratamiento
térmico fueron: % azicar (°Briz), contenido de
acido lactico (AL), acidez ibmica,% cenizas y la
cantidad de proteinas presentes. Las metodologias
utilizadas son mencionadas a continuacién:

» % azicar (°Briz). La medida se realizé si-
guiendo los pasos estipulados por la norma
NTE INEN 0273 [20], para ello, se utilizé
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el brixémetro modelo TI-RBX0032(A) marca
Trans.

» Contenido de dcido (AL) y% de
cenizas. Las variables fueron determinadas
empleando los procedimientos descritos en la
normas COVENIN 658:1997 [21] y COVENIN
368:1997 [22] respectivamente.

ldctico

= Acidez i6nica. Se midié el pH de las muestras
mediante un pH-metro modelo 410A marca
ORION, de acuerdo con la técnica establecida
en la norma COVENIN 1315:79 [23].

= Cantidad de proteinas. Fue valorada mediante
el proceso indicado por Periago et al. [24].

2.4. Fermentacién lactica

Una vez obtenidos los resultados de la evaluacién
de las variables fisicoquimicas en los sueros con y
sin tratamiento térmico se procedié a seleccionar
el suero més adecuado para llevar a cabo la fer-
mentacion lactica. El microorganismo utilizado fue
lactobacillus casei, de acuerdo con la investigacién
realizada por Rosales [25], donde comprobé que
se trata de una bacteria de costo asequible y que
aunque requiere de nutrientes, los mismos son de
facil adquisicion.

Tabla 1: Composicion del medio de cultivo

Especies Cantidad utilizada
Suero desnatado y desproteinizado 1,00+ 0,01 L
Extracto de levadura 1,00+£0,01 g
Carbonato de calcio (CaCOs) 30,00+£0,01 g
Fosfato mono-potdsico (KH2PO4) 0,50+0,01 g
Fosfato di-potasico (KoHPO4) 0,50 £0,01 g
Sulfato de magnesio (MgSO.) 0,20+0,01 g
Sulfato de manganeso (MnSOy) 0,03+0,01 g

El suero seleccionado se suplementé con los
reactivos mostrados en la Tabla [I} para crear un
medio de cultivo 6ptimo para la inoculacién. La
fermentacién se realizé en fiolas tapadas con algodén
y gasa, en un equipo con control de temperatura y
agitacion, durante 24 horas. También, se midié el
pH, el contenido de AL y °Briz tanto antes como
después del proceso fermentativo.
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2.5. Meétodos de purificacién del AL

El suero lacteo de la fermentacién fue filtrado y
el liquido obtenido se llevo a destilacién simple. El
destilado se dejé enfriar a temperatura ambiente
y luego se centrifugé para retirar posibles impu-
rezas y compuestos insolubles. Posteriormente, el
sobrenadante fue purificado mediante dos métodos:
obtencién de lactato y separacién liquido-liquido.

Obtencion de lactato

Se tomaron 100,0 + 0,1 mL del sobrenadante
obtenido de la centrifugacion y se le agregd
0,5042 £+ 0,0001 g de carbonato de calcio para la
formacion del lactato de calcio. Se evaporo el exceso
de agua de la solucién, empleando temperaturas
entre 40-60 £ 1°C por 1 hora con agitacién continua.
Luego se le agreg6 0,5 + 0,1 mL de acido sulfdrico
concentrado. Posteriormente, se filtré para remover
el precipitado formado. El liquido resultante es el

AL purificado [25].

Separacion liquido-liquido

Se tomaron 200,0 + 0,1 mL del sobrenadante del
centrifugado y se le agregd 1,0 & 0,1 mL de &cido
sulfurico concentrado. A la solucién resultante se
le agregd igual volumen de 1-butanol. Mediante
agitacién magnética fue mezclado durante 30 mi-
nutos y luego se dejé en reposo por 24 horas. La
solucién fue decantada para retirar el precipitado
formado y fue agitada nuevamente durante 10
minutos y finalmente centrifugada. El sobrenadante
obtenido se filtré y se pasé a embudos de separacién
dejandose en reposo hasta observar la separacién
de las fases. A la capa superior (correspondiente
al éster) se le agregd agua y &cido sulfdrico para
hidrolizarla, y mediante un proceso de destilacién
simple se recuperé el AL. El destilado y el residuo
recuperado se reservaron para la caracterizacion del

acido purificado [25].

2.6. Técnicas de identificacion del AL

Para el reconocimiento del AL en el destilado y
los liquidos residuales se llevaron a cabo analisis
de acidez iénica, determinacién del % p/v y otros
parametros de interés tales como:
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Miscibilidad en agua. La prueba se  realizé
siguiendo el procedimiento descrito por Lozano
et al. [26] basado en el método bésico para medir
solubilidad.

Indice de refraccion. La metodologia de analisis
corresponde a la norma COVENIN 2450-87 [27]
empleando un refractémetro marca Bausch y Lomb
tipo Abbe modelo 3L.

Densidad. La medida se fundamenté en la técnica
del picnémetro expuesta por Veldsquez[28].

Punto de ebullicion. La propiedad se evalué siguien-
do las pautas de la norma ASTM D 1120-72 [29].
Espectroscopia de infrarrojo.  Para la obtencién
de los espectros fue utilizado el equipo FT-IR
Spectrometer modelo Spectrum 1000 acoplado a un
dispositivo informatico para el andlisis mediante del
programa Spectrum v2.00; con una resolucién de
1 cm™! en el rango de 400 a 4000 cm ™!,

2.7.

Sintesis del material polimérico

La sintesis del polimero a partir del &acido
ldctico obtenido en el proceso de purificacién se
realizé6 mediante un proceso de policondensacién
en tres etapas: pre-concentracién, oligomerizacién o
deshidratacién y polimerizacién.

Pre-concentracién. Se evaporé 1/3 de una
alicuota de solucién de &acido lactico purifi-
cado a una temperatura comprendida entre
(40 y 60) £ 1°C. Luego, se diluyé 2,0 + 0,1 mL
de la soluciéon pre-concentrada con 20,0 £+ 0,1
mL de agua destilada, (fueron realizados varios
procedimientos de pre-concentracion, hasta lograr
el volumen necesario para la etapa de oligomeriza-
cion).

Oligomerizacién. Se colocaron 200,0 + 0,1 mL
del AL resultante de la etapa de pre-concentracién
en un balén de capacidad de 1 litro y se adapté al
sistema de destilacion al vacio. Luego se procedié a
calentar la solucion hasta alcanzar una temperatura
de 100 £ 1°C. Posteriormente, se aplicé vacio hasta
635 mmHg por 45 minutos.

Polimerizacién. Para finalizar la sintesis, se
agregé zinc como catalizador manteniendo la tem-
peratura de operacién (100 + 1 °C) y bajando la
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Tabla 2: Caracteristicas fisicoquimicas de los sueros con y sin tratamiento

Sin tratamiento | Con tratamiento Diferencia
Parametro S Al S A2 S Al S A2 S Al S A2
Acidez i6nica (pH + 0,01) 4,53 4,31 4,37 3,91 -0,16 -0,40
% azucar (°Brix+ 0,10) 8,30 4,90 8,40 5,00 + 0,10 4+ 0,10
% cenizas + 0,02% p/p 5,76 3,59 5,63 3,52 -0,13 -0,07
Contenido de 4cido l4ctico £ 0,05 g/L suero | 11,99 12,93 12,18 13,89 + 0,19 4 0,96
Cantidad de proteinas & 0,10 % 15,00 15,30 12,50 14,60 -2,50 -0,70

Notacién: S Al: suero de quesera de propiedad familiar; S A2: suero de empresa LACSA, C.A.

presién hasta 508 mmHg. Condiciones que fueron
mantenidas durante 1 hora y 30 minutos aproxima-
damente.

Después, de forma inmediata se transfiri el pro-
ducto a moldes (especificos para su solidificacién) y
colocados en un desecador.

2.8. Propiedades y capacidad de degra-

dacion

Para la caracterizacién del polimero obtenido
se determinaron la densidad y el punto de fusién
aplicando los procedimientos de Torrelavega [30]
y Sénchez [31] respectivamente. Adicionalmente,
se le realizé una espectroscopia de infrarrojo. La
presencia de zinc se comprobd mediante el ensayo
a la llama descrito por Hurtado [32]. Para la
evaluacion de la dureza se realizé lo indicado
por la norma ASTM D2240-15 [33], utilizando un
durémetro tipo A, modelo 360 L.

Estudio de degradabilidad. Para los ensayos de
degradacién hidrolitica, se observé la metodologia
expuesta en la norma ASTM F1635-16 [34].

3. Discusion de resultados

3.1. Propiedades fisicoquimicas

La Tabla [2| recoge los valores obtenidos para las
variables fisicoquimicas analizadas en los sueros con
y sin tratamiento térmico.

Acidez iénica. La medida estd representada por
la lectura del pH que se encuentra entre (3,91 y
4,53) + 0,01 para ambas muestras. Ademds, se
observa que después del tratamiento de desnatado y
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desproteinizado, estas cifras bajan en 0,16 unidades
para la de la quesera de propiedad familiar y en
0,40 unidades para la proveniente de la empresa
LACSA. Los valores encontrados estdn dentro del
rango establecido por Callejas et al. [4] como
sueros del tipo acido, en donde se indica que todo
lactosuero que posea un pH < 5 clasifica dentro
de esta categorfa. La disminucién del pH después
del tratamiento concuerda con el comportamiento
reportado por Urribarri et al. [2], debido a que hubo
eliminacién de agua y aumento la concentracion de
acido lactico.

% de azidcar. Los valores reportados en la
Tabla muestran que el suero procedente de
la quesera familiar tiene mayor contenido de
azucares fermentables, en comparacién con el de la
empresa LACSA; caracteristica que estd presente
tanto en las muestras sin tratar como en las
sometidas a tratamiento. También, se observé
un leve aumento del porcentaje de azicar, este
comportamiento indica que son un buen sustrato
para la fermentacién [35]. El cambio observado se
debe a que parte del agua se evapord a causa
del proceso térmico aplicado, concentrando asi las
soluciones.

% de cenizas. El resultado es mayor en el
suero de la quesera familiar en comparacién con
el de la empresa LACSA. El tratamiento aplicado
permitié la disminucién de este parametro de
5,79 + 0,02% p/p a 5,63 £ 0,02% p/p para el
primer caso y para el segundo de 3,59 4+ 0,02% p/p
a 3,52 + 0,02% p/p. Aprecidndose de esta forma,
que el procedimiento resulté mas efectivo para la
muestra artesanal por presentar una disminucion de
0,13 unidades, mientras que la otra de tipo semi-
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Tabla 3: Caracteristicas del medio de cultivo inoculado con Lactobacillus casei

Parametro

Antes de fermentar

Después de fermentar ~Cambios producidos

Acidez i6nica (pH + 0,01) Adim
% de aztcar (°Briz £+ 0,1)° Briz
Contenido de &cido lictico (AL £ 0,05) g AL/L

6,00
10,0
1,38

5,24 - 0,76
8,4 ~16
7,73 + 6,35

industrial, solo disminuyo 0,07 unidades. Los valores
reportados para este parametro se encuentran
dentro del rango establecido por Parra [6] para
un suero acido y su disminucién concuerda con lo
reportado por Urribarri et al [2].

Acido lictico (AL). La determinacién de su
contenido fue mayor en el suero de la empresa
LACSA en comparacién con la muestra de origen
artesanal. Después de la aplicacion del tratamiento,
el incremento fue de 0,96 y 0,19 unidades en
cada uno de los casos respectivamente. El aumento
del compuesto fue a causa del procedimiento

realizado [35].

Contenido de proteinas. La muestra de la
empresa LACSA arrojé6 un valor més alto en
comparacién con el de la quesera familiar. Después
del tratamiento se observé que la disminucién
de este pardmetro resulté mayor en el producto
artesanal que en el producto semi-industrial, el
cual mostré poca variacion. En la Tabla se
evidencia que la cantidad de proteinas, encontrada
en los sueros evaluados antes del procedimiento
térmico fue superior a la reportada por varios
autores [4 6, B6]. Los investigadores coinciden que
el porcentaje de esta variable se sitia en un
rango de (6 — 12) % aproximadamente. Por lo tanto
fue necesario la aplicacién de un proceso de
desproteinizaciéon para disminuir la cantidad de
proteinas presentes en la solucién, como lo indicé
Urribarri et al. [2].

En virtud a los resultados, se establece que los
sueros son de tipo acido y que el tratamiento
térmico aplicado resulté efectivo para disminuir las
impurezas presentes en ellos, como son las cenizas
y las proteinas [37]. Ademads, se determiné que la
muestra tratada, procedente de la factoria familiar,
fue la mejor opciéon a utilizar como sustrato,
para la aplicacién de un proceso fermentativo
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mediante el uso de microorganismos, al poseer un
mayor contenido de azicares fermentables y menor
cantidad de proteinas en comparacién a la aportada
por la empresa LACSA.

3.2. Produccién de acido lactico

La elaboracién de AL se realiz6 empleando un
proceso fermentativo del suero lacteo tipo lote
de 24 horas a 37 °C y 150 rpm utilizando el
microorganismo Lactobacillus casei [38]. La Tabla
muestra los resultados de la caracterizacion del
medio de cultivo antes y después del procedimiento.
La variacion de la acidez es debida al aumento de
la concentracién de AL. A mayor cantidad de la
especie, mayor concentracion de protones y por ende
la disminuciéon del pH. La acidez iénica disminuyd
en 0,76 unidades, obteniéndose una medida final de
5,24; descenso que concuerda con el comportamiento
reportado por Garcia et al. [I4] cuando existe la
presencia de AL.

El porcentaje de azucar final expresado como
8,4 + 0,1°Brix frente a su magnitud inicial de
10,0 £ 0,1 ° Briz, confirma la actividad microbiana,
disminucion que concuerda con los estudios de
Sénchez y colaboradores [31], donde justifican que
las bacterias propician la formacion de la especie
de interés, consumiendo los azucares fermentables
presentes en la soluciéon. El contenido de acido
lactico aumentdé de 1,38 a 7,73 gramos por cada litro
de suero, lo cual representa una produccion del acido
de 6,35 gramos por cada litro de solucion.

3.3. Seleccion del método de purificacion

para la recuperacion del AL

La Tabla [ expone los resultados de las propie-
dades evaluadas en las soluciones de suero lacteo
fermentado, antes y después de ser sometido a dos
metodologias experimentales para su aislamiento del
medio, una es la obtencién del lactato (método 1)
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Tabla 4: Propiedades de la solucién fermentada antes y después del proceso de purificacion

Sin Método Método de extracciéon
purificacion  de obtencién  liquido — liquido con 1-butanol

Propiedad de lactato Fase acuosa Fase orgénica
Miscibilidad en agua Miscible Miscible Miscible Miscible
Acidez i6nica (pH + 0,01) Adim 5,24 4,20 3,79 3,45
Indice de refraccién (Nd =+ 0,0001) Adim 1,3580 1,3850 1,4460 1,4445
Densidad (p £ 0,0001) g/mL 1,1342 1,1580 1,1916 1,2017
Punto de ebullicién (Temperatura promedio + 1°C) 100 118 118 118
Contenido (AL + 0,05) % p/v 6,95 7,53 18,53 21,90

Presién ambiente: (712,60 + 0,05) mmHg
Temperatura ambiente: (31,0 £+ 0,5) °C

y la otra utilizando extraccién liquido — liquido con
1-butanol (método 2).

Con respecto a la miscibilidad en agua se encontré
que los métodos empleados conducen a la obtencién
de una especie miscible en agua; hecho que
concuerda con el trabajo de Munilla y Blanco [39],
en donde se indica que el acido lactico tiene la
propiedad de ser soluble en medios polares. Por otra
parte, la acidez i6nica expresada inicialmente por un
pH de 5,24 4+ 0,01 tiende a disminuir después de la
aplicacién de ambos procedimientos. El método 2
reporta el menor valor de pH en la fase orgénica,
las variaciones del pardametro coinciden con Gil et
al.[40] y se consideran indicativo de una purificacién
efectiva del AL.

La determinacién inicial del indice de refraccion
en la solucién fermentada fue de 1,3580 £ 0,0001,
luego de la aplicacién de los procesos para su
purificacién, su magnitud se mantuvo para el
método 1, mientras que para el método 2 se reportd
1,4460 + 0,0001 en fase acuosa y 1,4445 4+ 0,0001
para la fase orgénica. El cambio observado es
debido al aumento de la concentracién del AL en
la solucién. Al comparar los resultados de ambas
metodologias, con el indice de refraccion tedrico del
acido ldctico 1,4414 [25] se observa que el valor més
cercano corresponde a la fraccion del dcido en la fase
organica del método 2. Un comportamiento similar
se aprecia para la densidad, donde su resultado
experimental de 1,2017 + 0,0001 es ma&s cercano
al tedrico de 1,2490 [25], en la misma particién del
segundo procedimiento.

Con respecto al punto de ebullicién de la solucion,
se observa que el mismo aumentd, en todos los casos,
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de 100 £ 1°C a 118 £ 1°C. Las cifras indican que la
solucién fermentada (sin purificar) estd compuesta
mayormente por agua, mientras que el valor de las
alicuotas purificadas se asemeja maés al valor tedrico
del 4cido lactico 122°C [25], hecho que evidencia que
el proceso de purificacién resulté efectivo, tal y como
lo indica Arellano [41].

Por tltimo, en la Tabla [4] se visualiza que la
concentracién de &cido lactico en la solucién sin
purificar fue de 6,95 % p/v y que luego de la aplica-
cién del método 1, este valor aumenté a 7,53 % p/v,
mientras que para el método 2 reporté 18,53 % p/v
para la solucién obtenida de la fase acuosa y
21,90% p/v de la fase orgédnica. Los resultados
concuerdan con el comportamiento reportado en la
literatura [40} 41] debido a la eliminacién de parte
del agua presente en las soluciones por destilacién
y en el caso del método 2, por la eliminaciéon de
impurezas como parte del azicar remanente en la
solucién.

Espectroscopia de Infrarrojo (IR) del acido
lactico purificado

La Figura[I] muestra las IR de la solucién purifica-
da y del AL comercial. En ambos espectros se puede
apreciar la existencia de las bandas caracteristicas
de los grupos carbonilo y OH proveniente del dcido
carboxilico y el alcohol presente en la molécula
de AL. En 1649 y 1719 cm~! correspondientes
a estiramientos del C=0, 2956 cm~' del OH
proveniente del alcohol y 3398 cm™! del OH debido
al acido carboxilico.
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Figura 1: Espectros de infrarrojo del acido lactico
obtenido de la fase orgdnica del método 2 mediante
separacién liquido-liquido (arriba) y de una muestra
de &cido l4ctico comercial (abajo)

3.4. Obtencion del polimero a partir de

AL purificado

La Tabla 5| resume la informacion sobre el proceso
de policondensacién para la obtencion del material
polimérico. En la etapa de pre-concentracion logrd
aumentar el contenido de AL de 21,90 + 0,05 % p/v
a 25% + % p/v. Posteriormente, en la oligomeriza-
cion disminuye el volumen del liquido contenido en
el balén de reaccién debido a la eliminacién de agua
por destilacién. Finalmente, en la polimerizacién se
observé una capa blanquecina sobre la superficie de
la solucién, lo cual indica la formacién del polimero
de interés [42].

3.5. Caracterizacion del producto po-
limérico

La Tabla [6] presenta las propiedades del polimero
obtenido. Sus valores de densidad y punto de
fusién fueron 1,3 + 0,2 g/mL y 173 + 1°C res-
pectivamente, los cuales estdn dentro del rango
establecido para el PLA [25]. Ademads, presenté
una dureza de 62 & 1 Shore A que establece que el
material obtenido presenta resistencia a ser rayado
o penetrado por otro cuerpo sélido, condicién
aceptable de acuerdo a lo estudiado por Aponte y
Villazén [43]. Adicionalmente, la prueba del ensayo
de la llama resulté6 negativa para la presencia de
zinc lo cual se considera un resultado satisfactorio,
yva que el reactivo utilizado en la polimerizacién
tenia el objetivo el de funcionar como catalizador, en
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Tabla 5: Proceso de policondensaciéon

Etapas Condicién Variacién
Contenido
inicial
(AL + 0,05) 21,90
% p/v
Pre-
Concentracion
Contenido
final
2
(AL £ 0,05) 5,00
% p/v
Volumen
Inicial 200 mL
de la solucién
Oligomerizacién
Volumen Fll,nal 120 ml,
de la solucién
Formacion del
Polimerizacién | Final pohmero. (capa
blanquecina sobre
la solucién)

consecuencia, no debe estar presente en el producto
final.

Tabla 6: Caracterizacién del polimero obtenido

. Valor Rango de
Propiedades obtenido referencia
Densidad
(p £ 0,2) g/mL 1,3 1,24 - 1,64
Punto de fusién
(Pf + 1) °C 173 170 — 183
Dureza Shore A 62 3
(D £ 1) Adim
Negativo
Prueba de ensayo para la B
a la llama presencia
de Zinc

Espectro de Infrarrojo del biopolimero

El espectro del producto obtenido presentd
bandas de absorcién caracteristicas del PLA, como
muestra la Figura El pico que se presenta
en 1.744,38 cm™! indica la presencia del grupo
C=O0. La sefial en 2.990,35 cm ™! es debido al grupo

Ciencia y tecnologia 108



CIENCIA EN REVOLUCION

. @
*®
CNTQ

Rosales et al, Vol. 7, Nro. 22, |101H112] septiembre—diciembre, 2021.

Tabla 7: Variaciéon ocurrida en el proceso de degradaciéon hidrolitica

Pardmetro Buffer 1  Buffer 2 Agua de
chorro
Valor inicial 4,03 10,07 7,31
pH £ 0,01 Adim Valor final 4,00 10,06 7,21
% de variacién 0,74 0,10 1,37
Valor inicial 0,2758 0,2744 0,2588
Peso (P 4+ 0,0001)g Valor final 0,2602 0,2650 0,2502
% de variacién 5,6563 3,4256 3,3230

Buffer 1: solucién de pH=4; Buffer 2: solucién de pH=10.

C-H y en 1219,94 cm~! indica la presencia de los
enlaces C-C en el polimero.

1573

40000 3000 2000 1500 1000 4000

Figura 2: Espectro infrarrojo del polimero sintetiza-
do

Degradacion hidrolitica

La Tabla [7] muestra el comportamiento del
polimero sintetizado cuando es sumergido en varias
soluciones tales como, agua de chorro, buffer pH 4
y pH 10. En todos los medios, el valor de la fuerza
iénica (pH) disminuyé después del proceso de degra-
dacién; el agua de chorro presenté mayor porcentaje
de variacién en comparacién con los buffer. El
hecho de que no cambien significativamente esta
justificado por Figueira [44]. En cambio, la variacién
del pH en el agua corriente del 1,37 % concuerda
con lo reportado por Zuluaga [45], que indica la
concentracién de grupos carboxilos por efecto de la
degradacion.

En cuanto al peso de las muestras también se
evidencié que el mismo descendié en todos los
casos, pero la mayor variacion de este parametro se
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observé en aquella que fue sumergida en la solucién
buffer 1 (pH 4); disminucién que concuerda con lo
reportado por Mazarro [16], donde refieren que el
cambio producido es debido a la ruptura de las
cadenas poliméricas.

4. Conclusiones

El proceso biotecnolégico basado en el uso
lactosueros de desecho, fermentados mediante el
microorganismo Lactobacillus casei, se presenta
como una opcién para la producciéon de AL. Los
valores de densidad y punto de fusién demostraron
que el material biopolimérico obtenido después de
someter al &acido lactico a un proceso de poli-
condensacion corresponden a los reportados por la
literatura para el PLA.
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