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RESUMEN

Los microplasticos (MPs) son polimeros con tamafios que van desde 1 pm hasta 5 mm. Segtn su
origen, pueden ser subproductos de procesos industriales o resultado de degradaciones fisicas y
quimicas que llegan al medio ambiente debido a un mal manejo de residuos. Se han convertido
en una problematica mundial al pasar de ser el contaminante mas abundante en el agua a
encontrarse dentro de la red alimentaria de animales acudticos, siendo estos uno de los principales
transmisores de MPs a los seres humanos. En los Gltimos afios, ya existen evidencias de estas
particulas en la sangre humana. Se ha demostrado que existen métodos de degradacion fisicos,
como el uso de radiacién UV, que han notado cambios en los granulos de plésticos. El presente
trabajo busca analizar los efectos de la radiacion ionizante en la degradacion de MPs en soluciones
polares y biolégicas mediante el uso de un equipo de rayos X, en 6 muestras fortificadas a dosis
de radiacion ionizante de 0,7 Gy y 1,4 Gy en agua destilada, agua comun y plasma sanguineo.
Los MPs fueron obtenidos de muestras de botellas de Tereftalato de polietileno (PET), trituradas
con ayuda de un molino de bolas y caracterizadas mediante SEM-EDS. El proceso de irradiacion
permitio evidenciar la disminucién de la masa de las muestras de 7% y 13% en la dosis baja y
alta respectivamente. Con el analisis SEM-EDS se evidencié cambios morfoldgicos y adhesion
de elementos en los MPS dentro de la muestra de agua comdn. En el analisis FT/IR no existié

cambios en la composicién quimica.

Palabras clave: <MICROPLASTICOS>, <DEGRADACION>, <RAYOS X>, <RADIACION
IONIZANTE>, <TEREFTALATO DE POLIETILENO>, <SOLUCIONES ACUOSAS>,
<SOLUCIONES BIOLOGICAS>.
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ABSTRACT

Microplastics (MPs) are polymers with sizes ranging from 1 um to 5 mm. Depending on their
origin, they can be by-products of industrial processes or the result of physical and chemical
degradation that reach the environment due to poor waste management. They have become a
global problem as they have gone from being the most abundant pollutant in water to being found
in the food web of aquatic animals, which are one of the main transmitters of PM to humans. In
recent years, there is already evidence of these particles in human blood. Physical degradation
methods, such as the use of UV radiation, have been shown to have noticed changes in plastic
granules. The present work aims to analyze the effects of ionizing radiation on the degradation of
PMs in polar and biological solutions using x-ray equipment on 6 samples fortified at ionizing
radiation doses of 0.7 Gy and now 1.4 Gy in distilled water, ordinary water, and blood plasma.
The MPs were obtained from samples of polyethylene terephthalate (PET) bottles, crushed with
the aid of a ball mill, and characterized by SEM-EDS. The irradiation process showed a decrease
in the mass of the samples of 7% and 13% at low and high doses, respectively. The SEM-EDS
analysis showed morphological changes today and adhesion of elements in the MPs, within the

common water sample. In the FT/IR analysis there were no changes in the chemical composition.
Keywords: <MICROPLASTICS>, <DEGRADATION>, <X-RAYS>, <IONIZING

RADIATION>, <POLYETHYLENE TEREPHTHALATE>, <AQUEOUS SOLUTIONS>,
<BIOLOGICAL SOLUTIONS>.

Dra. Carmita Eulalia Rojas Castro. Mgs.
0602890469
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INTRODUCCION

Los microplasticos (MPs) en la actualidad son contaminantes emergentes que puede llegar hasta
nuestro organismo por diversas vias (Dogruyol, Sener y Balkaya 2018: p.344; Bollain y Agullé 2020: p.1),
por lo que, es de vital importancia su estudio. En investigaciones previas se han demostrado que
hay distintos métodos de degradacion como la mecénica, quimica y bioldgica determinando las
tasas de degradacion que dependen de las caracteristicas del polimero (Pefialver et al. 2020: p.1). Se
han realizado estudios donde la OIEA ha dado a conocer que el medio acuatico es uno de los
mayores depositos de contaminantes de MPs (Talbot et al. 2022: p.651), incrementando cada afio
como en el caso del Océano Pacifico, donde la fotodegradacion se ha planteado como un buen
método de degradacion (Bratovcic 2017; p.3). Por consecuencia, la radiacién ionizante a dosis
especificas puede producir ruptura de los enlaces quimicos que conforman el material, asi puede
llegar a ser un prometedor método de degradacion considerando un enfoque ecoldgico.

En la presente investigacion se prueba si con radiacién ionizante puede llegar a degradar el
microplastico de tipo teftalato de polivinilo (PET) en distintas soluciones polares: agua destilada
y agua comUn; y bioldgicas: plasma con la utilizacion de un equipo de rayos X.

El trabajo de titulacion es de indole cuantitativa. Se tomard 6 muestras con un peso especifico de
MPs de las cuales 2 muestras seran en solucion de agua destilada, 2 en agua comin y 2 en plasma
para posteriormente irradiarlas a diferentes dosis.

En el capitulo I, se aborda el problema de investigacion, el cual incorpora la justificacion y
objetivo de la investigacion enfocados directamente en la problematica que presenta las
concentraciones de MPs en los mares y hoy en dia en la sangre de las personas.

En el capitulo 11, se aborda el marco tedrico, que incluyen conceptos precisos sobre MPs, métodos
de obtencion y analisis de MPs, acontecimientos importantes que vinculan al desarrollo de la
experimentacion de degradacion de MPs con radiacion ionizante.

En el capitulo Ill, se aborda el marco metodoldgico, contemplando el procedimiento de
caracterizacién y procesado de las muestras, asi como también el proceso de irradiacién y los
diferentes métodos de analisis utilizados para el desarrollo de la investigacién

El andlisis e interpretacién de resultados abarca el capitulo 1V, donde se describen los efectos
alcanzados después de la irradiacion de las muestras, identificando cambios es su estructura

morfol6gica y composicion.



CAPITULO |

1. PROBLEMA DE INVESTIGACION
1.1. Planteamiento del problema

La evidencia cientifica en (Alfaro-Ndfiez et al. 2021: p.3) acerca de la contaminacion de microplasticos
(MPs) en organismos marinos en el Pacifico Oriental Tropical y Galadpagos manifiesta que dichos
organismos de consumo humano ingieren microplasticos directamente del agua de mar o de
niveles troficos inferiores. Ademas, se afirma que estas particulas de MPs se han infiltrado en el
ecosistema marino y actualmente estan siendo subestimadas, y pueden afectar como tdxicos,
portadores de patdgenos bacterianos, en la microbiana intestinal. Incluso dentro de los rios de las
localidades se han encontrado islas de plasticos de gran tamafio en océanos, mares y rios. Por
otra parte, estos cimulos de MPs pueden llegar a la sangre de personas que consumen agua
contaminada producto de la descomposicion de los plésticos y por el consumo de animales de las
zonas marinas. Es necesario una comprension de la exposicion de estas sustancias en humanos y
el peligro asociado a dicha exposicion para determinar si los MPs son 0 no un riesgo para la salud
publica (Yuan, Nag y Cummins 2022: p.823). En virtud de lo expuesto, la investigacion permitira
verificar los efectos de la radiacion ionizante suministrada por la Unidad experta XR 4.0 con
voltaje maximo de 35kV y corriente de emision de 1mA en diferentes muestras que cuentan con

una concentracion de 5mg de MPs en agua destilada, agua comun y plasma sanguineo.

1.2. Problema general de investigacion

¢Cudl es el efecto de la radiacion ionizante en la degradacion de micropléasticos en soluciones

polares y bioldgicas?

1.3.  Problemas especificos de investigacion

¢Como influye la radiacién ionizante en la degradacién de microplasticos?
¢Como se obtendra las muestras fortificadas de microplasticos en soluciones polares y biolégicas?
¢Cuadl es la dosis de radiacion efectiva para degradar microplasticos en las soluciones polares y

bioldgicas?



1.4. Obijetivos

1.4.1. Objetivo general

Analizar los efectos de la radiacion ionizante en la degradacién de microplasticos en soluciones

polares y biolégicas.

1.4.2. Obijetivos especificos

e Realizar el estudio del estado-del-arte y el soporte tedrico sobre la degradacion de
microplasticos mediante radiaciones ionizantes.

e  Efectuar la caracterizacion morfoldgica de los microplasticos y preparacion de las muestras
fortificadas con microplasticos en soluciones polares (H20) y biol6gicas (sangre).

e lrradiar las muestras fortificadas a diferentes dosis lo que implica una evaluacién de la

degradacion del microplasticos en las muestras fortificadas usando métodos instrumentales.

1.5. Justificacion

1.5.1. Justificacidon tedrica

El presente trabajo se enfocara en irradiar a diferentes muestras de soluciones bioldgicas (plasma
sanguineo), y al mismo tiempo muestras de soluciones polares (agua destilada y agua comun)
contaminadas con MPs a radiacidn ionizante suministradas por un tubo de rayos X de molibdeno,
con la finalidad de degradar los MPs, cuyos resultados podran remarcar una discusion de la
contaminacion de MPs de fuentes hidricas con evidencia en (Alfaro-Ndfiez et al. 2021: p.3) para
comprobar los riesgos empiricamente que puedan afectar directamente al medio ambiente e

indirectamente con el sistema inmunolégico del ser humano.

1.5.2. Justificacion metodoldgica

El uso de radiacion ionizante suministrada por un tubo de rayos X de molibdeno, en la unidad de
rayos X Unidad experta XR 4.0 con voltaje méximo de 35kV y corriente de emision de 1mA,
permitird crear un método de purificacion de zonas hidricas con alto indice de contaminacion y

que inclusive se estudie como afecta los niveles de radiacion ionizante en la degradacién de la



concentracion de MPs para que sus residentes no desarrollen nuevas enfermedades causadas por

la contaminacion de MPs en la sangre.

1.5.3. Justificacion préctica

A pesar de que Ecuador es un pais megadiverso con maltiples fuentes hidricas, gran parte de ellas
se encuentran contaminadas a nivel microscépico, por lo que, este estudio no solo dara a conocer
los niveles de contaminacion, afectacion directa e indirectamente en el ser humano, sino también

crear alternativas para purificar y consecuentemente tener una poblacién mas saludable.

1.6. Hipotesis

¢Es posible degradar microplasticos en soluciones polares y biol6gicas con radiacion ionizante?



CAPITULO II

2. MARCO TEORICO
2.1. Aguay sangre
2.1.1. Agua

Se define al agua como un liguido claro, incoloro, inodoro e insipido en estado puro, cuya
molécula estd formada por dos atomos de hidrégeno y un d&tomo de oxigeno, constituyendo el
componente mas abundante de la superficie terrestre y sobre todos los seres vivos (Campbell,
Mitchell y Reece 2001: p.809). Principalmente es la molécula que mas se encuentra en el planeta, esta
puede estar en tres fases liquida, solida y gaseosa teniendo una dependencia directa de su
temperatura o presion en el ambiente (Galvin 2008: p.1). EI volumen total de agua en el mundo segun
(Gleeson et al. 2015: p.161) es aproximadamente 1.300 millones de Km?3, de los cuéles solo el 3% que
corresponde a 39 millones de Km? del total, es agua dulce y puede ser consumida.

2.1.1.1. Propiedades fisico-quimicas del agua

Polaridad

Los elementos que componente la molécula de agua se encuentran unidos por enlaces covalentes,
donde los dos atomos de hidrégeno se conectan al oxigeno por medio de un par de electrones
enlazantes y el oxigeno al tener dos pares de electrones no enlazados generan que este tenga cuatro
pares de electrones rodeando al atomo, generando asi un enlace covalente polar donde los
extremos de la molécula tienen cargas opuestas: la region del oxigeno de la molécula tiene una
carga negativa parcial (3-) y los hidrégenos tienen una carga positiva parcial (6+) denotando una

angulacion entre los atomos de hidrogeno centrando al oxigeno de 104,45° (Campbell, Mitchell y
Reece 2001: p.810).

Cohesion y adhesion

Las moléculas de agua tienen la capacidad de unirse entre si (cohesidn) o con otros elementos
(adhesidn) debido a enlaces de hidrogeno, en fase liquida este enlace es fragil y tiende a romperse,
sin embargo, se vuelve a formar repetidamente en un muy corto periodo de tiempo; la cohesion
causa la elevada tension superficial del agua que es la dificultad de estirar o romper la superficie

del liquido, esto debido a la mayor energia potencial que se encuentra en la capa superficial en



comparacion con la parte volumétrica determinada por la descompensacién de fuerzas en la

interfase del agua con el aire (Campbell, Mitchell y Reece 2001: p.810).

Calor especifico

El agua tiene la capacidad de estabilizar su temperatura debido al calor especifico que es la
capacidad de una sustancia que debe absorberse (cuando se rompe los enlaces de hidrogeno) o
perderse (cuando se forman enlaces de hidrogeno) para que un 1g de sustancia cambien su
temperatura 1°C, en el caso del agua es muy alto siendo 1 cal/g °C o en el sistema internacional
4186 J (kg K) (Campbell, Mitchell y Reece 2001: p.811).

Disolvente

El agua posee una alta reactividad y esto se debe a su poder de disolucion que es la particularidad
de disolver otras sustancias implicando un cambio en las propiedades fisico-quimicas de la
disolucion para el caso de la presente investigacion la concentracién presente en agua seran MPs

(soluto) ademas el agua es considerado como un disolvente muy versatil casi universal (Galvin
2008: p.4).

2.1.2. Sangre

Conforme a (Rivadeneira, 2013: p.27) la sangre es una suspension de células en un medio acuoso, es
impulsada por el corazon a través de los vasos sanguineos. Se trata de un liquido denso, no
transparente, con un sabor metalico y cuya tonalidad puede variar desde un rojo escarlata cuando
contiene oxigeno hasta un rojo oscuro cuando carece de él. En general, estd compuesta por su
parte liquida o plasma que contiene agua, proteinas vitales, sales minerales, azucares grasas,
hormonas y vitaminas; y la parte solida la cual contiene glébulos rojos, glébulos blancos y

plaquetas (Derrickson y Tortora 2006: p.728).

2.1.2.1. Parte liquida / Plasma

El plasma el componente méas abundante del tejido sanguineo con un 55% del volumen total es
obtenido al separar las plaquetas, leucocitos y eritrocitos, esta compuesto por un 90% de agua, un
7% de proteinas y el 3% de otros componentes. Tienen un color amarillento, transporta elementos

y mantiene diferentes sustancias en solucidn (Campbell, Mitchell y Reece 2001: p.815).



2.1.2.2. Parte s6lida

La sangre estd compuesta principalmente por células llamadas globulos rojos, que representan
mas del 99% de los elementos corpusculares. Estas células son conocidas por su color rojo y son
también conocidos como eritrocitos. Los glébulos blancos o leucocitos y las plaquetas son menos
comunes, ocupando menos del 1% del volumen total de la sangre. Los globulos blancos y las
plaquetas son menos densos que los glébulos rojos y méas densos que el plasma. Cuando se somete
la sangre a centrifugacion, se forma una fina capa de gldbulos blancos y plaguetas entre los

glébulos rojos y el plasma. (Derrickson y Tortora 2006: p.728).

2.1.2.3. Coagulacion

Ambos compuestos de la sangre en un periodo de tiempo pasan por un proceso de coagulacion el
cual hace que la sangre liquida pasa a convertirse en codgulos de sangre semisolidos. Este proceso
ayuda a evitar que se pierda sangre al dafarse los vasos sanguineos, las causas estan denotadas
por cada parte: en la primera parte (liquida) se debe a factores propios a la coagulacion y la
cantidad de agua que lo compone, en la segunda parte (sélida) se debe a la concentracion de
plaquetas, por lo que se recomienda el uso de anticoagulantes para estudios respecto a la sangre.

2.2. Microplasticos

La definicion de (Lusher etal. 2020: p.1050) para los MPs es que son cualquier particula solida
sintética o matriz polimérica, de forma regular o irregular y con un tamafio que oscila entre 1 pm
y 5 mm, de origen primario o secundario, que son insolubles en agua. Mientras el alcance de los
estudios continte evolucionando desde los MPs con el mismo tamafio que las formas planctdnicas
hasta los nanopléasticos (NaP) que pueden ser consumidos por las formas plancténicas y, por lo
tanto, agregarse facilmente a la red alimentaria, la necesidad de nuevos enfoques para definir las

particulas con tamafio mas pequefio que micro seguiran aumentando.

2.2.1. Caracteristicas de los microplasticos

Hay varias caracteristicas que permiten identificar y clasificar a las particulas de MPs, algunas en

general, son las siguientes:

e Son particulas sélidas.
e Insolubles en agua.

e  Son materiales sintéticos con un alto contenido de polimeros.



Por otra parte, otra caracteristica de los MPs es su baja solubilidad, por ello, implica que estas
particulas no desaparezcan por disolucion en los ambientes marinos, lo que sirve de base a algunos

problemas medioambientales y efectos nocivos (Godoy Calero 2021: p. 70).

2.2.1.1. Morfologia

Los MPs aparecen en diferentes formas en el medio ambiente. Estas variedades se deben a la
forma original de los plasticos, el proceso de degradaciéon al que han sido sometidos y las
condiciones ambientales a las que han sido expuestos (Castafieta et al. 2020: p.162). A continuacion,

se detalla su clasificacion morfoldgica y sus términos englobados:

Tabla 2-1 Clasificacion morfoldgica de MPs.

Clasificacion morfoldgica Términos englobados
Fragmentos Polvo, granulos, escamas, films, virutas.
Fibras Filamentos, microfibras, hebras.

Pellets Granza, “nurdles”, “nibs”.

Esferas Granos, microesferas.

Espumas Poliestireno, poliestireno expandido.

Fuente: (Godoy Calero 2021: p.41)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

2.2.1.2. Color

El color proporcionar informacion util sobre el origen de los desechos. Puede cumplir otros
propositos, como identificar las estrategias de alimentacion preferenciales de los organismos o las
condiciones a las que han estado expuestos los objetos. Sin embargo, la identificacion del color
por parte de las personas es muy subjetiva y puede verse obstaculizada por deficiencias visuales

como el daltonismo (Castafieta et al. 2020: p.162).

2.2.2. Fuentes de emision de microplasticos

Las fuentes de emision primarias son subproductos de diferentes procesos industriales como:
microesferas en el sector cosmético o de limpieza (en la formulacion de exfoliantes, pasta de
dientes, limpiadores faciales, limpiadores de manos, etc.), ademas de liquidos de perforacion
utilizados para la exploracion de petréleo y gas; utilizandose también como abrasivos industriales
y las fuentes de emision secundarios se producen como consecuencia de la degradacion fisica y

quimica que llegan al medio ambiente por un mal tratamiento de los residuos como: botellas de



agua y refrescos, redes de pesca, bolsas de plastico, recipientes para microondas y bolsitas de té
(Bollain Pastor y Agull6 2019: p. 2; Hashmi 2022: p.279).

2.2.3. Contaminacion por microplasticos

Es evidente el impacto ecoldgico de los MPs en el medioambiente, sin embargo, ain no hay
evidencias de efectos adversos en la salud humana. La contaminacion marina es uno de los
factores importantes en los estudios debido a su toxicologia, aunque su punto de impacto a
migrado a la tierra y aire. Los MPs se caracterizan por tener una superficie hidréfoba que les
otorga gran capacidad para absorber y concentrar una gran cantidad de contaminantes
ambientales, como por ejemplo compuestos organicos hidréfobos como los hidrocarburos
aromaticos policiclicos, pesticidas organoclorados y bifenilos policlorados. También pueden

acumular metales pesados como el cadmio, zinc, niquel y plomo (Godoy Calero 2021: p.70).

2.2.4. Microplasticos en sangre

Los MPs estan presentes en el polvo interior global, que es una fuente importante de MPs para
los humanos. El principal polimero de MPs en muestras de polvo en interiores de hoteles de
negocios, residencias universitarias y apartamentos residenciales fue poliéster, mientras que las
de oficinas y aulas universitarias fueron principalmente polietileno y polipropileno. Se calcul6 la
ingesta diaria estimada de MPs a través de la inhalacion de polvo (Zhu et al. 2022: p.833).

Tabla 2-2 Ingesta diaria de MPs en personas.

Individuo Ingesta diaria de MPs (MPs/Kg pc/dia)
Bebés 7.4
Nifios pequefios 14
Nifios 0,49
Adultos 0,23
Estudiantes Universitarios 0,22

Fuente: (Zhu et al. 2022: p.833)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

Se han identificado y cuantificado por primera vez en sangre cuatro polimeros de alto volumen
de produccién aplicados en plastico. Tereftalato de polietileno (PET), polietileno y polimeros de
estireno (un parametro de suma de poliestireno, poliestireno expandido, acetonitrilo butadieno
estireno, etc.) fueron los més encontrados, seguidos por poli (metacrilato de metilo). En este
estudio de un pequefio grupo de donantes, la media de la suma cuantificable de la concentracion

de particulas de pléastico en la sangre fue de 1,6 pg/ml, lo que muestra una primera medicion de



la concentracién en masa del componente polimérico del plastico en la sangre humana (Leslie et al.
2022: p.4) .

De la misma forma se han encontrado MPs en linfocitos de sangre periférica humana donde se
determinaron los efectos genotoxicos y citotdxicos de los MPs 10-45 um de polietileno (Cobanoglu
etal. 2021: p.4). Ademas la sensibilidad de los linfocitos humanos y de peces a la toxicidad
microplastico del cloruro de polivinilo (PVC) mostr6 gque la adicién de MPs de PVC a 24, 48y
96 p g/ml durante 3h a linfocitos de sangre humana y de peces inducida por citotoxicidad, se
asocio con la formacion de especies reactivas de oxigeno intracelulares, lesion de la membrana
lisosomal, colapso del potencial de membrana mitocondrial, agotamiento del glutation,
peroxidacidn lipidica, estrés oxidativo y dafio de organulos, mostrando que los linfocitos humanos
son mas sensibles en la toxicidad de los MPs de PVVC en comparacion con los linfocitos de peces

(Salimi et al. 2022: p.106).

2.2.5. Microplésticos en agua

Los plasticos pueden entrar o ser transportados al medio acuatico a través de muchas vias como:
desecho de basura plastica, eventos climaticos extremos, escombros arrastrados por el viento,
descargas de aguas residuales, tratamiento de aguas residuales y liberacion de microfibras durante
lavados (Hashmi 2022). Los MPs ingresan a las aguas costeras a través de vientos, corrientes,
mareas Y olas, lo que hace que se lleven a cabo a grandes distancias desde su punto de origen. Se
han encontrado fragmentos de MPs en habitats sedimentarios, costas, zonas pelagicas se detectan
principalmente en el tracto gastrointestinal de los animales marinos como en el caso de la
investigacion realizada en las Galdpagos donde se encontrd particulas de 200um el tracto
digestivo y el musculo dorsal de 15 ejemplares de cada una de las 16 diferentes especies entre

moluscos, peces y Crustaceos (Alfaro-Nufiez et al. 2021: p.4).

2.2.6. Obtencién de microplasticos

Si bien las particulas de microplasticos grandes pueden clasificarse manualmente y verificarse
con analisis quimicos, la preparacion de muestras para el analisis de microplasticos mas pequefios
suele ser mas dificil (Moller, Loder y Laforsch 2020: p.2078). Por ello, utilizar instrumentos que
pulvericen hasta niveles de micras es posible teniendo un tamiz adecuado para que cierna de
manera mas adecuada la muestra. EI método de tratamiento de molino de bolas criogénica prueba
en términos de densidad que puede reducir el tamafio considerable de particulas, en los que la
combinacion de impacto y friccion da lugar a un polvo extremadamente fino. Las sustancias

termosensibles y elasticas, como los plasticos y el caucho también se pueden pulverizar con éxito
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siendo enfriado primeramente con nitrogeno liquido. Se mostro en (Bruyére et al. 2016: p.457) que,
para pelusas ricas en plastico tratadas previamente para separar plasticos flotantes con un tamafio
de 6,3 mm para un rango de 1 a 16 mm, se tamizo manualmente la muestra con 100 pm, 160 pm,
250 um, 500 um, 1 mm y 2 mm ya que las particulas frias se tamizan mejor que las muestras en

condiciones ambientales.

2.3. Técnicas de identificacion de microplasticos

Se han observado avances significativos en el marco de las técnicas analiticas quimicas para la
deteccidn de MPs en los ecosistemas acuéticos, ya que desempefian un papel fundamental en la

evaluacion de riesgos y en el control de la calidad de dichas muestras (Kalaronis et al. 2022: p.7).

Tabla 2-3 Técnicas de identificacion de MPs.

Técnica Fundamento Informacion de andlisis Resolucién
Microscopia éptica | La iluminacion de la luz proviene desde Morfologia y tamafio < 100um
la parte superior de la muestra.
Fluorescencia Recogida de la emision fluorescente de Identificacion, tamafio, forma, < 5um
las muestras excitadas por una longitud color y cuantificacion.
de onda.
Microscopia de El escaneo horizontal de muestras con la | Topografia de superficie de <03nm
fuerza atémica ayuda de un voladizo, con una fuerza las muestras, morfologia.
constante en 2 ejes.
Microscopia Un haz de electrones ilumina la muestra, Morfologia y estructura <0.1nm
electrénica de y el poder de resolucién aumenta la
transmision longitud de onda de la transmisién de
electrones.
Microscopia Interaccion de los haces de electrones y Tamafio, forma, nimero y < 100 nm
electrénica de produccion de resolucion de imagen composicion
barrido (SEM) especificada.
Microscopia Raman | Aplicacion del laser UV/IR cercano en la | Huella quimica hasta 1um
(u-Raman) superficie de la muestra; Dispersion de la
luz (Stonks) de las moléculas.
Espectroscopia de | Interaccion de la radiacion infrarroja de Huella quimica <10 um
infrarrojos por una determinada longitud de onda
transformada de produce vibraciones.
Fourier (FT/IR)

Fuente: (Kalaronis et al. 2022: p.7)

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
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2.4. Radiacion

La radiacion, es energia en forma de ondas o particulas que se mueven por el espacio. La luz
visible, el calor, las ondas de radio y las particulas alfa son ejemplos de radiacion. Cuando las
personas sienten el calor de la luz del sol, en realidad estan absorbiendo la energia radiante emitida
por el sol. La capacidad de ionizacién de las particulas es proporcional a la energia mientras que
la capacidad de penetracion es inversamente proporcional al tamafio de la particula (Attix 2008: p.1).

2.4.1. Radiacion ionizante y no ionizante

Normalmente, un &tomo tiene el mismo nimero de protones y electrones; sin embargo, los &tomos
pueden perder o ganar electrones en un proceso conocido como ionizacion. Las radiaciones
ionizantes se caracterizan generalmente por su capacidad de excitar los &tomos de la materia con
la que interactlan. La energia necesaria para que un electron de valencia escape de un atomo es
del orden de 4-25 eV. La radiacion no ionizante rebota o atraviesa la materia sin desplazar
electrones. (Attix 2008: p.2).

2.4.2. Tipos de radiacion ionizante

Segun (Cherry Jr et al. 2012: p.3) los tipos de radiacion ionizante se pueden clasificar como:

e Laradiacion alfa: es un tipo de radiacién compuesta por particulas llamadas particulas alfa.
Estas particulas estan compuestas por dos protones y dos neutrones y se mueven a altas
velocidades. Representan a los nicleos de helio totalmente ionizados. Tienen alto poder de
ionizacion, pero con bajo poder de penetracion.

e Radiacion beta o (Particulas beta): Son electrones con alta energia que algunos materiales
radiactivos emiten cuando se transforman, debido a su menor masa producen menor energia
y por lo tanto menor poder de ionizacion que las alfa, pero con un mayor poder de
penetracion. La radiacion se detiene a una pequefia distancia en el aire o en el agua y puede
ser bloqueada por materiales como el aluminio, el cristal, la ropa o la piel.

e Radiacién Gamma: Cuando un atomo radioactivo se transforma emitiendo particulas alfa o
beta, puede que también emita uno 0 mas rayos gama para liberar cualquier exceso de energia
permitiendo viajar distancias muy largas a través del aire, tejidos corporales y otros
materiales atravesando el cuerpo sin hacer contacto con nada, o puede que choque con un
atomo y le de al &tomo toda o parte de su energia.

e Radiacién X: son fotones con alta energia de origen extra nuclear tiene caracteristicas

similares a la radiacion gamma.
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También se puede clasificar en particulas neutras donde entran los fotones, rayos x y gamma,
junto con los neutrones y particulas cargadas que se subdivide en ligeras y pesadas donde estan

los iones ligeros de neon, hidrégeno, iones pesados de sodio y fragmentos de fision (Brosed y
Sociedad Espafiola de Fisica Médica 2011: p.21).

2.4.3. Rayos X

Los rayos X corresponden a la radiacién electromagnética con longitudes de onda de 1 a 100 nm,
cuya energia de sus fotones es muy superior al espectro de luz visible que oscila entre las
longitudes de onda de 380 y 750 nm (Lira et al. 2022: p.14), tienen una mayor energia y pueden pasar
a través de la mayoria de los objetos, incluyendo el cuerpo. Se dan dos clases de electrones, la
primera clase de rayos X es generada cuando los electrones son rapidamente desacelerados
durante las colisiones con los atomos en el objetivo. Los rayos X se componen de una variedad
de longitudes de onda y se conocen como radiacién continua, también conocida como
"Bremsstrahlung" o radiacién de frenado. El segundo tipo de rayos x ocurre cuando la colisién de
un electrén con un &tomo del objetivo causa una transicién de un electrén orbital en el &tomo y
asi de esta manera, el &tomo queda en un estado excitado. Cuando los electrones orbitales en el
atomo excitado se reordenan ellos mismos, los rayos x son emitidos, teniendo éstos una especifica

longitud de onda.

2.4.3.1. Tubos de rayos X

Electroimanes - .,-Conductor Anodo de

\ / / Tungsteno  gnyoitura de
D |j / ’// ~ '/' vidrio
o 1/ ey
Armazon . /N ~
— - ¥= T ~nNn— Circuito del
+ wnoon {l . 4—{— filamento
C el \| —
Parte 7 N\ /) =[5 —
/ X/ B
giratoria [ RN
Y N\ “\— Filamento
Cuelloy base/ Ha.z 2=\
deMolibdeno Haz de electrones
Rayos X

Figura 2-1 Partes de un tubo de rayos X.

Fuente: (Hendee y Ritenour 2003)

Los tubos de rayos X son aparatos electronicos que convierten la energia eléctrica en rayos X
(Figura 2-1 Partes de un tubo de rayos X.). Suelen consistir en una ampolla de vidrio al vacio
con dos partes principales: el catodo y el anodo, estos estan formados por un filamento y un

objetivo o “blanco” que comiinmente utilizan Wolframio, Molibdeno y en menor uso el Hierro y
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Cobre que solo describe la calidad de los rayos X caracteristicos, pero no afecta en la intensidad
y dosis de la radiacion incidente. La corriente eléctrica calienta el filamento hasta la
incandescencia, produciendo una nube de electrones que son dirigidos al anodo y acelerados por
un alto voltaje entre catodo y anodo (Gonzalez Zambrano, 1995: p.9). Cuando los electrones con alta
energia chocan con el anodo, una pequefa parte de la energia se transforma en radiacion. Esto
implica que los fotones de rayos X formados pueden tener diferentes energias. Los rayos X suelen
describirse por su energia maxima, que viene determinada por la tensién entre los electrodos. La
cantidad o fraccion de la energia de los electrones que se transforma en rayos X desde la superficie
del anodo es sdlo de aproximadamente un porcentaje de la energia del electron. Esto implica que
la mayor parte de la energia se disipa en forma de calor, por lo que es necesario refrigerar el
anodo. La probabilidad de transferir la energia del electron en radiacion es proporcional a ZxE?

siendo Z es el nimero atémico del anodo y E es la energia del electrén (Attix 2008: p.203).

2.4.4. Actividad

La actividad es el nimero de desintegraciones atdmicas que tienen lugar cada segundo su unidad
de medida en el sistema internacional actual es el becquerelio (Bg). Matematicamente, la
actividad es igual al numero de &tomos inestables multiplicado por la probabilidad de

decaimiento.

A=NA

Ecuacién 2-1 Actividad.

Si la actividad de un radionucleido particular es medida en funcion del tiempo, la desintegracion

radiactiva es exponencial.

A(t) = Age™™

Ecuacion 2-2 Actividad en funcion del tiempo.

A(t) es laactividad en el tiempo y A, es laactividad inicial. Dado que la actividad es proporcional

al nimero de atomos radiactivos, la ecuacion puede ser escrita:

N(t) = Nye

Ecuacion 2-3 Numero de radiactivos en funcion del tiempo.
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N(t) es el numero de 4tomos radiactivos en un tiempo t, y N, es el nimero de &tomos radiactivos

iniciales (Attix 2008: p.33).

2.45. Dosis

Segun (Attix 2008: p.34) la dosis es la cantidad de energia de radiacion a la cual es expuesta una
muestra a partir de un radionucleido o una serie de radionucleido, la dosis se dividide en dosis

absorbida, equivalente y efectiva.

2.4.5.1. Dosis absorbida

Es una magnitud fisica que mide la cantidad de energia por radiacién en una muestra, su unidad

de medida es el Gray (Gy) en honor a Harold Gray.

D_dE
T dm

Ecuacién 2-4 Dosis Absorbida.

Cuando exponemos a una muestra a una dosis determinada por un periodo de tiempo obtenemos
una nueva magnitud conocida como “tasa de dosis absorbida” que se representa con el simbolo

Dp y su unidad de medida es el Gray por unidad de tiempo (Gy/s).

D dD
R™ at
Ecuacién 2-5 Tasa de Dosis Absorbida.

2.4.5.2. Dosis equivalente

Es una magnitud calculada que corresponde al producto entre la dosis absorbida y el factor de
ponderacidn de la radiacion W, donde tomamos en cuenta los dafios bioldgicos en un organismo
vivo, su unidad de medida es el Sievert (Sy) en honor a Rolf Sievert y D, representa la tasa de

dosis absorbida por un tejido T.

Hypg = Drg * Wy

Ecuacion 2-6. Dosis Equivalente.
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El factor de ponderacion de la radiacion (Wy) es aplicado para efectos estocasticos a bajas dosis
y tasa de dosis, armonizando las diferentes radiaciones respecto a la dosis absorbida, tomando los

siguientes valores.

Tabla 2-4 Factores de ponderaciones (Wg).

Tipo de radiacién Factores de ponderacion (W)
Byvy 1
Neutrones 5,10, 20
Protones 5
a Yy nucleidos pesados 20

Fuente: (Attix 2008: p.34)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

2.4.6. Efectos de la radiacion
2.4.6.1. Efectos de la radiacion en agua

La radiolisis del agua es la descomposicion de las moléculas de agua debido a la radiacion
ionizante. El agua expuesta a radiacién ionizante crea radicales libres de hidrégeno e hidroxilo,
los cuales pueden unirse de nuevo para generar hidrégeno gaseoso, oxigeno, peréxido de

hidrdgeno, radicales hidroxilo y peroxidos. (Caér 2011: p.237).

Time (s) lonizing Radiation
0 €1 H,0

Physical stage exc'taV Watlon
105 H,0" H,O" + e

N\ L H,0
Physico-chemical H, + O('D) H,0 HO' +H
stage
| o

H'+HO*  H,+2HO*  HO"+H,0* HO' +H,+ OH e,

10'2s —1—
Chemical stage l
106 s €, H°, HO", HO,*,OH", H,;0%, H,, H,0,

Figura 2-2 Cadena de radidlisis del agua.

Fuente: (Caér 2011: p.237)
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2.4.6.2. Efectos de la radiacion en sangre

Se ha estudiado el efecto de la radiacion gamma sobre las roturas de la cadena de ADN en los
linfocitos variando la dosis de 50 a 500 cGy. A 50 cGy se observé un aumento significativo en
los niveles de roturas de la cadena de ADN. La sangre completa y los linfocitos expuestos a la
radiacion gamma en un rango de 5 a 50 cGy mostraron un aumento dependiente de la dosis en los
niveles de roturas de cadenas de ADN. Se observaron niveles significativamente mayores de
roturas de cadenas de ADN a 5 cGy en linfocitos y 10 cGy en sangre total, mientras que los del
dafo oxidativo de la base expresados como sitios sensibles a FPG se encontraron a 10 cGy tanto

en sangre total como en linfocitos (Sudprasert, Navasumrit y Ruchirawat 2006: p.503).

La irradiacién gamma de globulos rojos produce alteraciones en la bicapa lipidica, componentes
proteicos y citoesqueleto en la superficie de la membrana. La produccién de hidroperoxidos y el
entrecruzamiento de los lipidos de la membrana pueden alterar la region superior de la bicapa,

promoviendo la penetracion del agua y terminando la hemdlisis (Selim et al. 2009: p.171).

Se sabe que la exposicion a la radiacion ionizante tiene efectos letales en las células sanguineas,
por ello se realizaron estudios en ratones donde mostraron que después de la exposicién a la
radiacion, los linfocitos, muestran la respuesta mas inmediata a la radiacion ionizante al exhibir
una caida dramatica 24 horas después de la exposicion a la radiacion y luego se produce la
recuperacion. En cambio, las plaquetas disminuyen progresivamente, durante un periodo de

tiempo mas largo (Billings, Romero-Weaver y Kennedy 2014: p.27).

2.4.6.3. Efectos de la radiacion en plasticos y microplasticos

Se han realizado varios estudios de la radiacién en plasticos en soluciones acuosas, pero no
radiacion en soluciones biolodgicas como el plasma. Si hablamos de los MPs en agua, estos se
introducen en la microburbuja por conveccion del agua, lo que facilita su eliminacion eficiente
sin usar reactivos quimicos o biol6gicos ni causar contaminacion secundaria. Es posible la
eliminacion de plasticos del agua mediante energia solar simplemente usando una bola de vidrio
esférica para enfocar la luz del sol sobre un sustrato de oro. Este método es bastante simple y no
requiere energia adicional, lo que implica su potencial prometedor para abordar la contaminacion
plastica en los sistemas acuaticos debido a su alta eficiencia y bajo costo (Wang et al. 2022: p.3). Por
otra parte, se ha usado la radiacion UV para la degradacion de MPs donde se ha mostrado cambios
significativos en los granulos de plastico degradados en los espectros de Raman. Hubo diferentes
intensidades de picos caracteristicos después de la exposicion a la radiacion UV. Ademas, las

imagenes SEM ilustraron que la oxidacion granular, las grietas y las escamas fueron patrones
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comunes durante la degradacion, y los granulos de plastico en los tres ambientes diferentes

experimentaron diferentes niveles de meteorizacion quimica (Cai et al. 2018: p.628).
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CAPITULO III
3. MARCO METODOLOGICO
3.1. Enfoque de investigacion

La presente investigacion tiene un enfoque cuantitativo donde se utiliza instrumentos para la
recoleccion de informacién y medicién de variables muy estructuradas (Lerma 2016: p.87). Siendo
este enfoque el mas adecuado para obtener la longitud de onda (cm™) y la cantidad de energia
dispersa (KeV) de los MPs con una medida promedio individual <5 mm en tres soluciones: agua
destilada, agua comun y plasma después de ser expuesta a radiacion ionizante producida por el
tubo de rayos X de molibdeno en la unidad experta XR 4.0 a cada concentracion con el objetivo

de determinar su degradacién.

3.2.  Nivel de investigacién

Mediante diversas investigaciones se ha logrado degradar MPs en agua debido a la presencia de
radiacion UV, sin embargo, para el caso de soluciones bioldgicas (plasma sanguineo) solo se ha
logrado cuantificar diversas concentraciones a diferentes tamarios de MPs en sangre humanay en
zonas musculares de animales de consumo diario, sin tomar en cuenta los efectos de la radiacion
ionizante en diferentes tipos de soluciones particulares, ni la dosis. Por consiguiente, definimos
el nivel de investigacion como exploratorio, ya que, nos permite una aproximacion a fenémenos
desconocidos, con el fin de aumentar el grado de familiaridad y contribuyen con ideas respecto a

la forma correcta de abordar una investigacién en particular (Tiburcio 2022: p.65).

3.3. Disefio de investigacion

Utilizaremos un método por conveniencia, donde establecemos el nimero de muestras
dependiendo de la dosis de radiacion y el tipo de solucion, por lo tanto, el analisis factorial es el
método mas adecuado debido a que permite establecer todas las combinaciones posibles para el
nimero de tratamientos (Fernandez 2020: p.14). El andlisis consiste en preparar 6 muestras
fortificadas, de las cuales 2 tendran como solucion agua destilada, 2 agua comun y 2 plasma, con
una concentracion constante de MPs de PET en cada caso; posteriormente, serdn sometidas a 2

dosis de radiacion baja y alta.
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Gréfico 3-1 Disefio de investigacion para analizar los efectos de la radiacion ionizante en la

degradacion de MPs en soluciones polares y bioldgicas.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
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Para determinar la degradacion de los MPs se prepara las siguientes muestras fortificadas con un
volumen de 5 ml de cada solucion y 5 mg de MPs, es decir un total de 10 ml de agua destilada,

10 ml de agua comdn, 10 ml de plasmay 30 mg de MPs:

Tabla 3-1 Concentracién de MPs en cada solucion.

Codigo Masa de MPs (mg)
1-AD 5
2-AD 5
1-AC 5
2-AC 5
1-P 5
2-P 5

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

Donde:

AD = Agua destilada
AC = Agua comun

P = Plasma

Posteriormente, cada muestra se irradia dentro de la unidad experta XR 4.0 por un periodo

establecido de tiempo, para la dosis baja 1 h y para la dosis alta 2 h.

Tabla 3-2 Tiempo de irradiacion y tipo de dosis.

Cadigo Tiempo de irradiacion (h) Tipo de dosis
1-AD 1 Baja
2-AD 2 Alta
1-AC 1 Baja
2-AC 2 Alta

1-P 1 Baja
2-P 2 Alta

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

Para el analisis de degradacion, se preparara una muestra extra (muestra cero) y se comprara las
muestras fortificadas con la misma, asi notaremos si existié algin cambio dependiendo de la

solucioén y/o la dosis de radiacion.
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3.3.1. Segun la manipulacién o no de la variable independiente

La investigacion experimental consiste en la manipulacion de una (o més) variable experimental
no comprobada, en condiciones rigurosamente controladas, con el fin de describir de qué modo o
por qué causa se produce una situacién o acontecimiento particular (Tiburcio 2022: p.66). Debido a
esto la presente investigacion experimental se dard debido a la manipulacion de 2 variables
independientes que son la dosis de radiacion en dos niveles (bajo y alto) y del tipo de solucién
(polar o biolégica) en cada tratamiento para estudiar la longitud de onda (cm™) y la cantidad de
energia dispersa (KeV) de los MPs.

3.3.2.  Segun las intervenciones en el trabajo de campo

La presente investigacion es de estudio transversal al apuntar nuestra variable independiente en
la manipulacion de diferentes niveles de dosis de radiacion y de solucién, para poder determinar

la degradacion de MPs en soluciones polares y biolégicas en un momento dado y definido.

3.4. Tipo de estudio

El tipo de estudio de la presente investigacion es de campo debido a que los experimentos de
laboratorio generalmente logran un control mas riguroso, permitiendo el desarrollo de los
objetivos los cuales facilitara el comprender y explicar la fenomenologia de los efectos de la

radiacion ionizante en las diferentes concentraciones de MPs en soluciones polares y bioldgicas.

3.5. Poblacion y planificacion, seleccion y calculo del tamafio de la muestra
3.5.1. Unidad de andlisis

La unidad de analisis de la presente investigacion son los MPs de PET disueltos en agua destilada,
agua comun y plasma, los cuales pueden ser obtenidos como subproducto de actividades

industriales o degradacion natural en vertederos de basura, recicladoras y aguas residuales.

3.5.2. Poblacion de estudio

La poblacion de estudio considerada para los MPs de PET fue obtenida de recicladoras de botellas
de la ciudad de Riobamba, ya que, se asemejan a los plésticos que se encentran en descomposicion

natural en el ambiente.
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3.5.3. Tamaiio de la muestra

El tamafio de la muestra serd trabajado por conveniencia con 1 mg MPs/ml, considerando que

cada solucion tiene 5 ml la concentracion final serd de 5mg.

3.5.4. Seleccion de la muestra

Por definicion se considera MPs a las particulas poliméricas entre 1 pm y 5 mm (Lusher et al. 2020:
p.1053), por lo tanto, se tamizé la muestra triturada y se aceptd a todos los MPs con tamafio inferior

a5 mm.

3.6. Meétodos, técnicas e instrumentos de investigacion

3.6.1. Obtencion y tamizado de MPs

Tabla 3-3 Obtencion y tamizado de MPs.

Materiales y Equipos Materia prima

e Nitrégeno liquido almacenado en un termo e 2 kg de botellas de plasticos de PET
criogénico Dewar de 10 L

e  Molino mezclador MM 500 nano

e Tamiz de malla tejida de alambre con una
apertura de malla de 5 mm

o Tijera

e Placade Petri

e Balanza SF-400

Procedimiento

e  Cortar cada botella en cuadrados de 2,25 cm?.

e  Colocar los pedazos de botella cortados en los recipientes de molienda del Molino mezclador MM 500
nano.

e  Sumergir los recipientes de molienda en nitrdgeno liquido durante 15 min.

e Moler los pedazos de botella con 8 bolas de acero inoxidable de 20 mm durante 40 min a 35 Hz.

e  Sumergir los recipientes de molienda en nitrédgeno liquido durante 15 min.

e  Moler los pedazos de botella con 15 bolas de acero inoxidable de 15 mm durante 40 min a 35 Hz.

e Sumergir los recipientes de molienda en nitrégeno liquido durante 15 min.

e  Moler los pedazos de botella con 35 bolas de acero inoxidable de 12 mm durante 40 min a 35 Hz.

e  Tamizar los MPs en una malla de 5 mm

e  Recogery pesar la muestra en una placa Petri.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

23



3.6.2. Extraccion de sangre

Tabla 3-4 Extraccion de sangre.

Materiales y Equipos Materia prima

e VanTubo® EDTA-K3 de 5 ml e  Sangre

e  Torniquete

e Algodon

e  Alcohol antiséptico

e Aguja de extraccion de sangre al vacio de
0,8x38 mm

e Bandas adhesivas

e  Refrigerador

Procedimiento

e Ubicar la zona de extraccion de sangre y desinfectarla con alcohol antiséptico.

e  Colocar el torniquete en la parte superior de la zona de extraccion.

e Introducir la aguja en la vena con el bisel hacia arriba.

e Recoger 5 ml de sangre extraida en cada VanTubo® EDTA-K3.

e  Retirar el torniquete del brazo, luego la aguja y limpiar la zona de extraccidn con una torunda de alcohol.

e  Colocar una banda adhesiva para cesar el sangrado de la zona de extraccion.

e  Refrigerar las muestras.

Fuente: (Chiluiza 2020)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

3.6.3. Fraccionamiento sanguineo

Tabla 3-5 Fraccionamiento sanguineo.

Materiales y Equipos Materia prima
e  VanTubo® Non Coagulation de 10 ml e Muestras de sangre con anticoagulante
e Micropipeta de 1000ul EDTA-K3

e Bd 420104 de diagndstico dynac Il
Centrifugadora

e Pinza

e  Refrigerador

Procedimiento

e Colocar las muestras cuidadosamente una enfrente a la otra en cada agujero de la Bd 420104 de
diagndstico dynac 111 Centrifugadora.

e  Centrifugar a una velocidad de 3600 rpm por 5 min.

e  Retirar las muestras de la centrifugadora con ayuda de una pinza.

e  Transportar 5 ml de plasma con ayuda de Micropipeta de 1000ul a cada VanTubo® Non Coagulation.
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e  Refrigerar las muestras.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
3.6.4. Preparacion de muestras fortificadas

Tabla 3-6 Preparacion de soluciones.

Materiales y Equipos Materia prima
e  VanTubo® Non Coagulation de 10 ml e  Agua destilada
e Balanza analitica Ohaus Explorer EX 224 e  Aguacomin
e Vidrio de reloj e Plasma
e  Espatula e MPsdePET

e  Probetade 25 ml
e  Micropipeta de 1000 pl
e  Marcador

e  Refrigerador

Procedimiento

e  Pesar con ayuda de la espatula 6 muestras de 5 mg de MPs y colocar dentro de los VanTubo® Non
Coagulation de 10 ml.

e Medir con la probeta 10 ml de agua destilada y colocar usando la pipeta 5 ml en cada VanTubo® Non
Coagulation de 10 ml con MPs.

e Medir con la probeta 10 ml de agua comin y colocar usando la pipeta 5 ml en cada VanTubo® Non
Coagulation de 10 ml con MPs.

e Medir con la probeta 10 ml de plasma y colocar usando la pipeta 5 ml en cada VanTubo® Non Coagulation
de 10 ml con MPs.

e  Pesar todas las muestras en la balanza analitica Ohaus Explorer EX 224.

e  Etiquetar con el marcador los recipientes de las muestras fortificadas.

o  Refrigerar todas las muestras fortificadas.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

3.6.5. Armado de la unidad de rayos X

Tabla 3-7 Armado de la unidad de rayos X.

Materiales y Equipos Materia prima
e Unidad experta XR 4.0 Unidad de rayos X, 35
kv

e Inserto de rayos X XR 4.0 con tubo de rayos
X de molibdeno

e XR 4.0 Condensador de placas de rayos X

para maquina de rayos X
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Fuente de alimentacion PHYWE, CC
regulada: 0...12 V, 0,5 A; 0..50 V, 50 mA;
0...300 V, 50mA

PHYWE amplificador de medida universal

2 multimetros digital 2005

Resistencia con conector macho y hembra de
4 mm, 50 MQ

Adaptador, par BNC macho/jack de 4 mm

2 cables de conexion, 32 A, 100 mm, azul

2 cables de conexion, 32 A, 500 mm, rojo

2 cables de conexion, 32 A, 500 mm, azul

2 cables de conexion, 32 A, 750 mm, rojo

2 cables de conexion, 32 A, 250 mm, azul

1 cable de conexion, 32 A, 250 mm, rojo
Soporte de condensador de placa de rayos X
XR 4.0

Banco 6ptico de rayos X XR 4.0

Rider para experto en bancos 6pticos

Regla

Procedimiento

Colocar el inserto de rayos X XR 4.0 con tubo de rayos X de molibdeno dentro de la unidad de rayos X.
Colocar el XR 4.0 Condensador de placas de rayos X para maquina de rayos X sobre el soporte de
condensador de placa de rayos X XR 4.0

Ubicar el soporte de condensador a 13,18 cm en el rider para experto en bancos épticos.

Enchufar las placas del condensador en las tomas correspondientes del adaptador con dos cables de
conexion.

Conectar desde la regleta de conexiones exterior de la unidad de rayos X, la salida positiva (roja) hacia la
salida positiva de la fuente de alimentacion PHYWE, CC regulada: 0...12 V, 0,5 A; 0..50 V, 50 mA;
0...300 V, 50mA, con un cable de conexion, a través de la resistencia con conector macho y hembra de 4
mm, 50 MQ

Conectar desde la regleta de conexiones exterior de la unidad de rayos X con un cable de conexién, la
salida negativa (azul) hacia el PHYWE amplificador de medida universal, a través del adaptador, par BNC
macho/jack de 4 mm.

Conectar desde el amplificador de medida en la entrada (amarilla) hasta la fuente de alimentacion en la
entrada DC (azul) debajo de donde marca 300 V' y 50 mA con un cable de conexion.

Puentear en la fuente de alimentacion desde la entrada positiva (roja) donde marca 300 V' y 50 mA hasta
la entrada DC (azul) que se encuentra debajo de 0...300 V y 50 mA.

Puentear en la fuente de alimentacion desde la entrada DC (azul) debajo de donde marca 300 V'y 50 mA
hasta la entrada (amarilla).

Conectar los cables de conexion de salida de la fuente de alimentacion y del amplificador de medida a un
multimetro digital 2005 cada uno.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
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3.6.6.

Calibracion de la unidad de rayos X

Tabla 3-8 Calibracion de la unidad de rayos X.

Materiales y Equipos Materia prima

Unidad experta XR 4.0 Unidad de rayos X, 35
kv

Inserto de rayos X XR 4.0 con tubo de rayos
X de molibdeno

XR 4.0 Condensador de placas de rayos X
para maquina de rayos X

Fuente de alimentacion PHYWE, CC
regulada: 0..12 V, 0,5 A; 0..50 V, 50 mA;
0...300 V, 50mA

PHYWE amplificador de medida universal

2 multimetros digital 2005

Procedimiento

Encender todos los equipos.

Ajustar el PHYWE amplificador de medida universal en modo de funcionamiento electrometro, el factor
de amplificacion 10 y constante de tiempo 0 s.

Ajustar el multimetro digital 2005 en un rango de medicion de 2 V en el modo de medicién CC.

Elevar la tension méxima hasta 300 en la fuente de alimentacién PHYWE, CC regulada: 0...12 V, 0,5 A;
0...50 V, 50 mA; 0...300 V, 50mA vy verificar que el multimetro digital 2005 marque 600 V, sin que el
tubo de rayos X funcione.

Reajustar con el regulador cero del amplificador, si se registra un voltaje mayor 0,1 V que corresponde a
1nA.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

3.6.7.

Medida de volumen de aire ionizado y registro de voltaje

Tabla 3-9 Medida de volumen de aire ionizado y registro de voltaje.

Materiales y Equipos Materia prima

Unidad experta XR 4.0 Unidad de rayos X, 35
kv

Inserto de rayos X XR 4.0 con tubo de rayos
X de molibdeno

XR 4.0 Condensador de placas de rayos X
para maquina de rayos X
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Fuente de alimentacion PHYWE, CC
regulada: 0...12 V, 0,5 A; 0..50 V, 50 mA;
0...3000V, 50mA

PHYWE amplificador de medida universal
Tubo contador Geiger-Miiller, tipo B con
soporte

2 multimetros digital 2005

Regla

Computador

Procedimiento

Medir las distancias entre el tubo de rayos X de molibdeno y el diafragma, entre el diafragma y el
condensador, el largo de los condensadores y el diametro del diafragma.

Determinar el volumen de aire ionizado en el XR 4.0 Condensador de placas de rayos X para maquina de
rayos X, usando las medidas anteriores.

Encender el tubo de rayos X de molibdeno y registrar en 600V en multimetros digital 2005 de la fuente
de alimentacion PHYWE, CC regulada: 0...12 V, 0,5 A; 0...50 V, 50 mA; 0...3000V, 50mA y un valor
diferente de 0,1 V en multimetros digital 2005 del PHYWE amplificador de medida universal.

Registrar el voltaje obtenido del multimetro del amplificador.

Registrar el nimero de cuentas/s de la unidad de rayos X a través del tubo contador Geiger-Miiller, tipo
B con soporte con ayuda del computador.

Apagar la unidad de rayos X.

Repetir el proceso 3 veces y promediar los valores con ayuda del computador.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

3.6.8. Proceso de irradiacion y filtrado de las muestras fortificadas

Tabla 3-10 Proceso de irradiacion de las muestras fortificadas.

Materiales y Equipos Materia prima
e  Unidad experta XR 4.0 Unidad de rayos X, 35 e  Muestras fortificadas
kv

Soporte para muestras de espuma Flex
Papel filtro

Recipientes transparentes de vidrio

Procedimiento

Colocar las muestras dentro de la unidad experta XR 4.0 Unidad de rayos X, 35 kV con ayuda del soporte
para muestras de espuma Flex a la distancia anteriormente calibrada.

Encender el equipo y dejar irradiar tres muestras fortificadas por 1 h para la dosis baja y 3 muestras
fortificadas por 2 h para la dosis alta.

Filtrar la solucién de las muestras fortificadas y dejar solo los MPs.

Guardar los MPs en los recipientes transparentes de vidrio.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
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3.6.9. Analisis SEM-EDS

Tabla 3-11 Analisis SEM-EDS.

Materiales y Equipos Materia prima
e  Microscopio electronico de barrido JSM- e  Muestras fortificadas secas
IT100

Denton Vacuum Desk V
Portamuestra de aluminio

Cinta adhesiva doble faz de carbono

Procedimiento

Pegar todas las muestras fortificadas secas en un extremo de la cinta doble faz y el otro extremo en el
portamuestra de aluminio.

Colocar el portamuestra dentro de la cdmara de vacio del Denton Vacuum Desk V, configurar el equipo
con el punto de ajuste de pulverizacidon catédica de 35 mA, retirar el aire de la cAmara de vacid hasta que
la presion llegue a 6x10-2 torr y empezar el proceso de metalizado durante 60 s.

Colocar la muestra metalizada dentro de la cAmara de vacié del Microscopio electrénico de barrido JSM-
IT100 y configurar la aceleracion del haz de electrones del equipo a 15 kV.

Capturar imagenes.

Realizar el analisis EDS de las muestras fortificadas secas.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

3.6.10. Andlisis de espectroscopia FT/IR

Tabla 3-12 Anélisis de espectroscopia FT/IR

Materiales y Equipos Materia prima

Espectrometro infrarrojo por Trasformada de e  Muestras fortificadas secas
Fourier Jasco FT/IR-4100
Computador

Brocha

Tela absorbente

Agua destilada

Procedimiento

Encender el dispositivo presionando el interruptor on.

Ejecutar el software Spectra Manager en el computador conectado al dispositivo de andlisis para iniciar
el escaneo.

Realizar la limpieza con agua destilada y la tela absorbente en el area de andlisis donde se colocara la
muestra.

Ejecutar el barrido espectral colocando la muestra en el area destinada para la misma, ajustar el tornillo

de ajuste hasta que evidencie friccion, cerrar la compuerta y presionar start.
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e  Procesar el espectro en el computador, identificar y etiquetar los picos mas pronunciados para la lectura e
interpretacion.

e  Generar el archivo del espectro y posteriormente guardarlo con formato del mismo programa o formato
de un procesador de texto.

e  Repetir este proceso por cada muestra.

e  Apagar el equipo

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
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CAPITULO IV
4. MARCO DE ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS
4.1. Calculo de tasa de dosis absorbida

4.1.1. Determinacion de volumen de aire ionizado

La radiacion emitida por el tubo de rayos X de molibdeno se emite en forma de cono y esta
limitada por el diametro de salida, de tal manera el volumen de aire ionizado se expresa en cm®

por la siguiente ecuacion:

_ m(x; — x1)
3
Ecuacion 4-1 Volumen del cono.

|4 (R?+ 1R +1?)

Donde:

V = volumen de aire ionizado en cm®,

x, = distancia desde el tubo de rayos X hasta frente de las placas del condensador en cm.
x, = distancia desde del tubo de rayos X hasta detras de las placas del condensador en cm.
r = radio frente a las placas del condensador en cm.

R =radio detras de las placas del condensador en cm.

Los radios r y R dependen de la distancia entre el tubo de rayos X y del diafragma ademas de las

distancias x, y x,.

xl'd

T =
Xo

Ecuacion 4-2 Radio frente a las placas del condensador.

X, d
R =22

Xo

Ecuacion 4-3 Radio detras de las placas del condensador
Donde:

x, = distancia desde el tubo de rayos X hasta la salida de rayos X en cm.

d = diametro del diafragma en cm.
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A continuacién, se detalla graficamente la forma de propagacion de los rayos X a través de la
unidad experta XR 4.0, teniendo en cuenta las distancias desde el tubo de rayos X hasta la zona
de aire ionizado. T representa el punto en el cual los electrones son desacelerados al encontrarse

con el blanco (placa de molibdeno).

Xy

Figura 4-1 Detalle de distancias para determinar el
volumen de aire ionizado.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

4.1.1.1.Volumen de aire ionizado obtenido

El volumen de aire ionizado se obtuvo a partir del promedio de tres volumenes con distancias
aproximadamente iguales. Se utiliz6 la unidad experta XR 4.0 sin diafragma (2 cm) para que

pueda abarcar todo el contenido de las muestras. Es decir, r tenia que ser aproximadamente 6 cm.

Tabla 4-1 VVolumen de aire ionizado obtenido.

Diafragma: 2 cm
Repeticion Xxg (cm) x1 (cm) x3 (cm) r (cm) R (cm) V (cm?3)
1 6,64 19,83 28,83 5,97 8,68 1535,76
2 6,65 19,81 28,81 5,95 8,66 1528,66
3 6,66 19,85 28,85 5,96 8,66 1529,03
Promedio 6,65 19,83 28,83 5,96 8,67 1531,15

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

4.1.2. Determinacion de la corriente de ionizacion

Los rayos X generan una corriente en el condensador cuando se aplica un voltaje.

32



\ / Unidad de rayos X

+ + 50 MO P
®¥—0 O—0O O ——— 1} | |‘ I ~

0.300V 300V

1T

Gréfico 4-1 Diagrama de cableado esquemaético para las
corrientes de iones.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

Usando el amplificador de medida se mide el voltaje que cae a través de la resistencia de entrada
y amplifica la sefial:

_ USig
¢ 108
Ecuacién 4-4 Corriente de ionizacion.

Donde:
1. = corriente de ionizacion en A.

Us;4= sefial de voltaje del amplificador en V.

108 = Constante dada por la resistencia en Q.

4.1.2.1.Sefial de voltaje y corriente de ionizacion obtenida

Tabla 4-2 Sefial de voltaje y corriente de ionizacion obtenida.

Voltaje de la fuente de alimentacion: 600 V
Repeticion Usig (V) I, (A)
1 1,22 1,22x108
2 1,22 1,22x108
3 1,22 1,22x108
Promedio 1,22 1,22x10°®

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

4.1.3. Determinacion de dosis de iones

La dosis de iones depende de la corriente de ionizacion y el volumen de aire ionizado que se

encuentra entre las placas del condensador:
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A PR
Jm m  Pgire "V

Ecuacién 4-5 Dosis de iones.

Donde:

Jm = dosis de iones en A/kg.

m = masa del volumen de aire ionizado en kg.

Paire = densidad del aire igual 1,29x10° kg/cm? (a 20 °C y 1013 hPa).

V = volumen de aire ionizado en cm3.

4.1.4. Determinacion de la tasa de dosis absorbida

A partir de la dosis de iones se obtiene la tasa de dosis absorbida:

dD  j,-®
T dt e
Ecuacién 4-6 Tasa de dosis absorbida.

Dg

Donde:

Dy, = tasa de dosis absorbida en Gys/s.

D = dosis absorbida en Gy.

Jm = dosis de iones en A/kg

® = energia de ionizacién de una molécula de aire es igual a 52,8x10°J.

e = carga del electrén igual a 1,6x10%° A-s,

4.1.4.1. Tasa de dosis absorbida obtenida

A partir de los valores promedios anteriormente obtenidos, calculamos la tasa de dosis absorbida

representada por Dg.

Tabla 4-3 Tasa de dosis absorbida obtenida.

V (cm?) Paire (kg/ cm?) Jm (A/kg) e (Ass) @ (J) Dg (Gyls) | Dg(Gy/h)
1531,15 1,29x10° 6,66x10° | 1,60x10%° | 52,8x10° | 2,05x10* 0,74

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
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4.1.4.2. Dosis absorbida por las muestras fortificadas

La dosis absorbida baja para cada muestra fortificada sera 0,74Gy y la dosis absorbida alta sera
1,48Gy.

Tabla 4-4 Dosis absorbida por las muestras fortificadas.

Cadigo D (Gy)
1-AD 0,74
2-AD 1,48
1-AC 0,74
2-AC 1,48

1-P 0,74
2-P 1,48

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

4.2. Célculo del porcentaje de masa perdida

Es notorio un cambio en la masa inicial de cada muestra fortificada después de ser irradiada por
rayos X, por ello, consideramos que la masa del recipiente que mantiene las muestras fortificadas

es 14174,4 mg y debe ser restado de la masa medida para obtener m,, y mp,, mediante:
My = Myg — 14‘17,4‘
Ecuacion 4-7 Masa sin el recipiente antes de irradiar.

Mmpqy = Mpg — 1417,4‘

Ecuacion 4-8 Masa sin el recipiente después de irradiar.

Donde:

mye = masa con el recipiente antes de irradiar en mg.

my,, = masa sin el recipiente antes de irradiar en mg.

masa con el recipiente después de irradiar en mg.

Mpo

mp, = masa sin el recipiente después de irradiar en mg.

La diferencia entre la masa antes y después de ser irradiada es:

mp = myy — Mpq

Ecuacion 4-9 Masa perdida.
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Donde:
mp = masa perdida en mg
my,, = masa sin el recipiente antes de irradiar en mg.
mp, = masa sin el recipiente después de irradiar en mg.
El porcentaje de masa pérdida con relacion a la masa de las muestras fortificadas previo a ser
irradiadas es obtenida por:
mp

PMP =——-100
myq

Ecuacion 4-10 Porcentaje de masa perdida.

Donde:
PMP = porcentaje de masa perdida en %.
mp = masa perdida en mg.

my, = masa sin el recipiente antes de irradiar en mg.

4.2.1. Porcentaje de masa perdida obtenida

Tabla 4-5 Porcentaje de masa perdida obtenida.

Cadigo myo (MQ) myy (M) mpo (MQ) mpy (Mg) | mp(mg) | PMP (%)
1-AD 191705 4996,1 18857,8 4683,4 3127 6,23
2-AD 19170,2 4995,8 18499,8 43254 670,4 13,42
1-AC 19169,7 4998,3 18746,8 4572,4 424,9 8,50
2-AC 191734 4999,0 18451,8 42774 7216 14,43

1-P 19446,9 52731 19010,2 4835,8 437,3 8,29
2-P 19449,1 5274,7 18724 4549,6 7251 13,75

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

El porcentaje de masa perdida en cada caso se muestra que depende de la cantidad de dosis

absorbida y no del tipo de solucién.

4.3. Anélisis SEM-EDSy FT/IR

El estudio de la morfologia de la muestra cero y las 6 muestras fortificadas irradiadas de MPs se
realizo en el microscopio electrénico de barrido (SEM), ubicado en los laboratorios de la Facultad
de Mecénica, ademés este cuenta con el analisis de fluorescencia de rayos X por energia

dispersiva (EDS). Mientras que el estudio de los picos de longitud de onda caracteristicos para
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denotar los grupos funcionales y comprobar un cambio en la estructura quimica se realizo en el
espectrémetro infrarrojo por transformada de Fourier (FT/IR), en los laboratorios de la Facultad
de Ciencias; todos los andlisis se realizaron en la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo. A

continuacion, se detallan los resultados en cada caso.

4.3.1. Muestracero

La muestra cero permitio la caracterizacion morfoldgica y de composicion de todos los MPs
previos a ser irradiados en las muestras fortificadas. Se obtuvieron imagenes con escalas de 200

pum, 20 um y 5 um con un lente de x60, X650 y x3000 respectivamente.

Figura 4-2 a) Imagen de la muestra cero a escala de 200 pm con un lente de
x60. b) Imagen de la muestra cero a escala de 20 um con un lente de x650. c)

Imagen de la muestra cero a escala de 5 um con un lente de x3000.
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
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Para el analisis EDS se tomé como muestra un MP tipo fragmento en una escala de imagen de

100 pum con un lente x100.

Coums[xl.E+é] )

Au

0.5+ AU Au Au Au

Y ‘
oo |snxv‘ : 3 = 0.0 T T T T T T T T

: 000 1.00 200 300 400 500 6.00 7.00 800 9.00 10.00
SED ESPOCH eV

Figura 4-3 a) Imagen de la muestra cero escogida para el analisis EDS. b)

Analisis EDS de la muestra cero.
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

A continuacién, se detalla el porcentaje de masa y el porcentaje atomico de cada elemento

presente en la muestra de MP:

Tabla 4-6 Composicién quimica de la muestra prima.

Formula | mass% | Atom% | Sigma | Net K ratio Line
C 7,66 69,12 | 0,04 |10685| 0,0490025 K
o] 4,37 29,61 0,05 | 3552 | 0,0172901 K
Au 2,31 1,27 0,04 | 4595 | 0,0158554 M
Total 14,35 | 100,00

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

En el andlisis FT/IR se observa un espectro caracteristico para la muestra cero.
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Grafico 4-2 Espectro FT/IR de la muestra cero.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

Se pueden observar los picos caracteristicos correspondientes a la muestra cero que detalla los

enlaces quimicos que existen en la muestra a partir de la longitud de onda.

Tabla 4-7 Longitud de onda, porcentaje de transmitancia y asignacion de la muestra cero.

Longitud de onda (cm-?) %T Asignacion
1713,398 89,4273 Alargamiento C=0
1243,754 90,5169 Alargamiento C-O
1091,639 91,7422 Alargamiento C-O
719,6928 92,7292 Flexion CH fuera del plano aromético

Fuente: (Veerasingam et al. 2020: p.2697)

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

4.3.2. Muestra 1-AD

Con una escala de 100 pum y 50 pm, se realizd dos analisis con un lente de x100 y x330,
respectivamente, siendo su voltaje de aceleracion de 15 kV. Para el analisis EDS se tom6 como

muestra un MP tipo escama en una escala de imagen de 50 um con un lente x330.

39



SED 15.0kV x100

SED ESPOCH

100pm  —

SED  15.0kV
SED ESPOCH

Counts[x1.E+3]

Au

1.0 Au - Au

0.0

Au

1 1 1
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00
keV

Figura 4-4 a) Imagen de la muestra 1-AD a escala de 100 um con un lente de
x100. b) Imagen de la muestra 1-AD escogida para el andlisis EDS. ¢) Analisis

EDS de la muestra 1-AD.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

A continuacién, se detalla el porcentaje de masa y el porcentaje atdmico de cada elemento

presente en la muestra de MP:

Tabla 4-8 Composicion quimica de la muestra 1-AD.

1 1 T T
6.00 7.00 8.00 9.00 10.00

Férmula | mass% | Atom% | Sigma | Net Kratio |Line
Cc 15.75 66.69 0.06 |22123| 0.1014577 | K
o] 10.15 32.24 0.07 | 8490 | 0.0413256 | K
Au 4.16 1.07 0.06 | 8200 | 0.0282943 | M
Total 30.06 | 100.00

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

En el anélisis FT/IR se observa un espectro caracteristico para la muestra 1-AD, el cual se

comparé con la muestra cero para denotar cambios.
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Gréfico 4-4 a) Espectro FT/IR de la muestra 1-AD. b) Comparacion de los espectros
FT/IR de la muestra cero y la muestra 1-AD.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

Se pueden observar los picos caracteristicos correspondientes al PET que detalla los enlaces

quimicos que existen en la muestra a partir de la longitud de onda.

A continuacidn, se detalla la comparacion de los picos caracteristicos con la muestra cero, donde

Tabla 4-9 Longitud de onda, porcentaje de transmitancia y asignacion de la muestra 1-

AD.
Longitud de onda (cm™) %T Asignacion
1713,299 76,5225 Alargamiento C=0
1242,787 81,2462 Alargamiento C-O
1094,012 83,9646 Alargamiento C-O
719,9634 88,7243 Flexion CH fuera del plano aromético

Fuente: (Veerasingam et al. 2020: p.2697)

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

no se nota una variacion destacable:

Tabla 4-10 Comparacién longitudes de onda de la muestra cero y la muestra 1-AD.

Muestra prima

Muestra 1-AD

Longitud de onda (cm-?)

Longitud de onda (cm-?)

1713,398 1713,299
1243,754 1242787
1091,639 1094,012
719,6928 719,9634

Fuente: (Veerasingam et al. 2020: p.2697)

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
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4.3.3. Muestra 2-AD

Con una escala de 200um y 50um, se realiz6 dos andlisis con un lente de x70 y x270
respectivamente, siendo su voltaje de aceleracion de 15 kV. Para el analisis EDS se tomé como

muestra un MP tipo escama en una escala de imagen de 50um con un lente x270.

SED  15.0kV
SED ESPOCH

1.4+

1.2+

1.0

0.8+

Counts[x1.E+3]

0.6

0.4 Au

AU Al Au Au
0.2

0o 1 1 1 1 1 1 1
000 1.00 200 3.00 400 500 600 7.00 800 9.00 10.00
keV

Figura 4-5 a) Imagen de la muestra 2-AD a escala de 200 um con un lente de
x70. b) Imagen de la muestra 2-AD escogida para el analisis EDS. ¢) Analisis
EDS de la muestra 2-AD.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

A continuacién, se detalla el porcentaje de masa y el porcentaje atdbmico de cada elemento

presente en la muestra de MP:

Tabla 4-11 Composicion quimica de la muestra 2-AD.

Formula | mass% | Atom% | Sigma | Net Kratio |Line
C 5.58 66.88 0.04 | 5684 | 0.0354530 | K
0o 3.55 31.88 0.05 | 2193 | 0.0145195 | K
Au 1.70 1.24 0.04 | 2466 | 0.0115711 | M

Total 10.83 | 100.00
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
En el andlisis FT/IR se observa un espectro caracteristico para la muestra 2-AD, el cual se

comparé con la muestra cero para denotar cambios.
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Grafico 4-5 a) Espectro FT/IR de la muestra 2-AD. b) Comparacién de los espectros
FT/IR de la muestra cero y la muestra 2-AD.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

Se pueden observar los picos caracteristicos correspondientes al PET que detalla los enlaces

guimicos que existen en la muestra a partir de la longitud de onda.

Tabla 4-12. Longitud de onda, porcentaje de transmitancia y asignacion de la muestra
2-AD.

Longitud de onda (cm-?) %T Asignacion
1713,345 78,3749 Alargamiento C=0
1242,887 81,1683 Alargamiento C-O
1091,792 83,2651 Alargamiento C-O
719,2977 87,8344 Flexion CH fuera del plano aromatico

Fuente: (Veerasingam et al. 2020: p.2697)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

A continuacidn, se detalla la comparacion de los picos caracteristicos con la muestra cero, donde

no se nota una variacion destacable:

Tabla 4-13 Comparacioén longitudes de onda de la muestra cero y la muestra 2-AD.

Muestra prima Muestra 2-AD

Longitud de onda (cm-?) Longitud de onda (cm™)

1713,398 1713,345
1243,754 1242,887
1091,639 1091,792
719,6928 719,2977

Fuente: (Veerasingam et al. 2020: p.2697)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
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4.3.4. Muestra 1-AC

Con una escala de 200 um y 100 pum, se realizdo dos analisis con lentes de Xx55 y x220
respectivamente, con un voltaje de aceleracion de 15 kV. Para el anélisis EDS se tom6 como
muestra un MP tipo fragmento en una escala de imagen de 100 um con un lente x220.

SED  15.0kV
SED ESPOCH

3.0

Counts[x1.E+3]

2.0
Au Au
1.0+ Al Au Au Au

0.0 P

1 1 1 1 1 1 T T T
000 1.00 200 3.00 400 500 600 7.00 800 9.00 10.00
keV

Figura 4-6 a) Imagen de la muestra 1-AC a escala de 200 um con un lente de
x55. b) Imagen de la muestra 1-AC escogida para el analisis EDS. c) Analisis
EDS de la muestra 1-AC.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

A continuacién, se detalla el porcentaje de masa y el porcentaje atdbmico de cada elemento

presente en la muestra de MP:

Tabla 4-14 Composicion quimica de la muestra 1-AC.

Férmula | mass% | Atom% | Sigma | Net Kratio | Line
C 20.75 | 66.10 0.08 |22955| 0.1337464 | K
0o 13.73 32.82 0.09 9043 | 0.0559263 K
Al 0.14 0.20 0.01 | 518 | 0.0010263 | K
Au 4.56 0.89 0.07 | 7022 | 0.0307849 | M

Total 39.18 | 100.00

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
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En el andlisis FT/IR se observa un espectro caracteristico para la muestra 1-AC, el cual se

compard con la muestra cero para denotar cambios.
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Gréfico 4-7 a) Espectro FT/IR de la muestra 1-AC. b) Comparacién de los espectros
FT/IR de la muestra cero y la muestra 1-AC.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

Se pueden observar los picos caracteristicos correspondientes al PET que detalla los enlaces

guimicos que existen en la muestra a partir de la longitud de onda.

Tabla 4-15. Longitud de onda, porcentaje de transmitancia y asignacion de la muestra

1-AC.
Longitud de onda (cm-1) %T Asignacion
1712,881 63,7295 Alargamiento C=0
1242,038 71,4933 Alargamiento C-O
1092,360 73,4808 Alargamiento C-O
720,5737 82,8272 Flexion CH fuera del plano aromatico

Fuente: (Veerasingam et al. 2020: p.2697)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

A continuacidn, se detalla la comparacion de los picos caracteristicos con la muestra cero, donde

no se nota una variacion destacable:

45



Tabla 4-16 Comparacién longitudes de onda de la muestra cero y la muestra 1-AC.

Muestra prima Muestra 1-AC
Longitud de onda (cm-?) Longitud de onda (cm™)
1713,398 1712,881
1243,754 1242,038
1091,639 1092,360
719,6928 720,5737

Fuente: (Veerasingam et al. 2020: p.2697)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

4.3.5. Muestra 2-AC

Con una escala de 500 um y 20 pm, se realiz6 dos andlisis con lentes de x35 y X650
respectivamente, con un voltaje de aceleracion de 15 kV. Para el analisis EDS se tom6 como

muestra un MP tipo escama en una escala de imagen de 20 um con un lente x650.

SED  15.0kV 20pm
4 SEDESPOCH 0000

6.0~

50+ C

4.0

3.0 |0

Counts[x1.E+3]

2.0

Mg
1.0 AU Au Ca Au Au

0.0 T i T T T T T
000 100 200 300 400 500 600 7.00 800 9.00 10.00
kev

Figura 4-7 a) Imagen de la muestra 2-AC a escala de 500 pm con un lente de x35.
b) Imagen de la muestra 2-AC escogida para el analisis EDS. c) Analisis EDS de
la muestra 2-AC.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

A continuacién, se detalla el porcentaje de masa y el porcentaje atdbmico de cada elemento

presente en la muestra de MP:
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Tabla 4-17 Composicion quimica de la muestra 2-AC.

Formula | mass% | Atom% | Sigma | Net Kratio | Line
C 16.73 59.30 0.07 | 22562 | 0.1034695
O 13.80 36.74 0.08 | 11717 | 0.0570322 K
Mg 0.49 0.86 0.01 | 1939 | 0.0030246 | K
Ca 2.17 2.31 0.02 | 6338 | 0.0224007 | K
Au 3.63 0.78 0.05 | 7003 | 0.0241635| M
Total 36.82 100.00

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

En el andlisis FT/IR se observa un espectro caracteristico para la muestra 2-AC, el cual se

compard con la muestra cero para denotar cambios.
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Graéfico 4-10 a) Espectro FT/IR de la muestra 2-AC. b) Comparacion de los espectros
FT/IR de la muestra cero y la muestra 2-AC.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

Se pueden observar los picos caracteristicos correspondientes al PET que detalla los enlaces

quimicos que existen en la muestra a partir de la longitud de onda.
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Tabla 4-18. Longitud de onda, porcentaje de transmitancia y asignacion de la muestra

2-AC.
Longitud de onda (cm-1) %T Asignacion
1712,724 76,4135 Alargamiento C=0
1243,047 83,0051 Alargamiento C-O
1093,049 84,646 Alargamiento C-O
719,8131 90,3591 Flexion CH fuera del plano aromatico

Fuente: (Veerasingam et al. 2020: p.2697)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

A continuacién, se detalla la comparacion de los picos caracteristicos con la muestra cero,

donde no se nota una variacion destacable:

Tabla 4-19 Comparacién longitudes de onda de la muestra cero y la muestra 2-AC.

Muestra prima Muestra 2-AC
Longitud de onda (cm-?) Longitud de onda (cm™?)
1713,398 1712,724
1243,754 1243,047
1091,639 1093,049
719,6928 719,8131

Fuente: (Veerasingam et al. 2020: p.2697)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

4.3.6. Muestra 1-P

Con una escala de 100 um y 20 um, se realizO dos analisis con lentes de x100 y x700
respectivamente, con un voltaje de aceleracion de 15 kV. Para el analisis EDS se tomé como

muestra un MP tipo fibras en los bordes en una escala de imagen de 20 pum con un lente x700.
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Figura 4-8 a) Imagen de la muestra 1-P a escala de 100 um con un lente de x100.
b) Imagen de la muestra 1-P escogida para el analisis EDS. ¢) Analisis EDS de la

muestra 1-P.
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Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

A continuacién, se detalla el porcentaje de masa y el porcentaje atdbmico de cada elemento

presente en la muestra de MP:

T
0 9.00 10.00

Tabla 4-20 Composicion quimica de la muestra 1-P.

Formula | mass% | Atom% | Sigma | Net Kratio | Line
C 25.26 66.65 0.08 | 36177 | 0.1659068 K
0] 16.39 | 32.47 | 0.09 |13590 | 0.0661512 | K
Au 5.46 0.88 0.06 |10724|0.0370034 | M
Total 47.11 | 100.00

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

En el andlisis FT/IR se observa un espectro caracteristico para la muestra 1-P, el cual se compar6

con la muestra cero para denotar cambios.
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Gréfico 4-11 a) Espectro FT/IR de la muestra 1-P. b) Comparacion de los espectros
FT/IR de la muestra cero y la muestra 1-P.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

Se pueden observar los picos caracteristicos correspondientes al PET que detalla los enlaces
guimicos que existen en la muestra a partir de la longitud de onda.

Tabla 4-21 Longitud de onda, porcentaje de transmitancia y asignacion de la muestra 1-

P.
Longitud de onda (cm-1) %T Asignacion
1713,697 78,0757 Alargamiento C=0
1242789 81,1019 Alargamiento C-O
1095,407 83,4439 Alargamiento C-O
719,7726 88,9638 Flexion CH fuera del plano aromético

Fuente: (Veerasingam et al. 2020: p.2697)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

A continuacién, se detalla la comparacion de los picos caracteristicos con la muestra cero,
donde no se nota una variacion destacable:
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Tabla 4-22 Comparacién longitudes de onda de la muestra cero y la muestra 1-P.

Muestra prima Muestra 1-P
Longitud de onda (cm-?) Longitud de onda (cm™)
1713,398 1713,697
1243,754 1242,789
1091,639 1095,407
719,6928 719,7726

Fuente: (Veerasingam et al. 2020: p.2697)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

4.3.7. Muestra 2-P

Con una escala de 500 um y 100 pum, se realizdo dos analisis con lentes de x37 y x230
respectivamente, con un voltaje de aceleracion de 15 kV. Para el analisis EDS se tom6 como

muestra un MP tipo fibras en una escala de imagen de 100 um con un lente x230.

SED/15.0kV % SED  15.0kV
SED ESPOCH SED ESPOCH

2.5+

unts[x1.E+3]

o

Au Au

2.00 4.00 6.00 8.00 10.00
keV

Figura 4-9 a) Imagen de la muestra 2-P a escala de 500 pm con un lente de x37.
b) Imagen de la muestra 2-P escogida para el analisis EDS. c) Analisis EDS de la
muestra 2-P.

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
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A continuacién, se detalla el porcentaje de masa y el porcentaje atdbmico de cada elemento
presente en la muestra de MP:

Tabla 4-23 Composicion quimica de la muestra 2-P

Formula | mass% | Atom%o | Sigma | Net | Kratio |Line
C 7.30 54.41 0.04 |9501|0.0435733 | K
O 7.91 44.29 0.05 |8203|0.0399268 | K
Au 2.86 1.30 0.05 |5555|0.0191684 | M
Total 18.07 | 100.00

Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

En el andlisis FT/IR se observa un espectro caracteristico para la muestra 2-P, el cual se compar6
con la muestra cero para denotar cambios.
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Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

Se pueden observar los picos caracteristicos correspondientes al PET que detalla los enlaces

quimicos que existen en la muestra a partir de la longitud de onda.

Tabla 4-24 Longitud de onda, porcentaje de transmitancia y asignacion de la muestra 2-

P.
Longitud de onda (cm-1) %T Asignacion
1712,545 79,1934 Alargamiento C=0
1242,966 85,6253 Alargamiento C-O
1092,011 87,5374 Alargamiento C-O
719,5553 93,1541 Flexion CH fuera del plano aromatico

Fuente: (Veerasingam et al. 2020: p.2697)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023
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A continuacién, se detalla la comparacion de los picos caracteristicos con la muestra cero, donde

no se nota una variacion destacable:

Tabla 4-25 Comparacién longitudes de onda de la muestra cero y la muestra 2-P

Muestra prima Muestra 2-P
Longitud de onda (cm-?) Longitud de onda (cm™)
1713,398 1712,545
1243,754 1242,966
1091,639 1092,011
719,6928 719,5553

Fuente: (Veerasingam et al. 2020: p.2697)
Realizado por: Usca, Cristian. Thomé Karla. 2023

4.4, Prueba de hipétesis

En la (Tabla 4-5 Porcentaje de masa perdida obtenida.) se observd que las pérdidas de masa
obtenidas de las diferentes muestras son de un promedio de 10,77% teniendo en cuenta que la
mayor pérdida de porcentaje de masa se encontrd en la muestra 2-AC con un porcentaje de
14,43% considerando que fue irradiada a dosis alta de 1,4 Gy mientras que la muestra con menor
perdida de porcentaje de masa se encontr6 en la muestra 1-AD con 6,23% tomando en cuenta que
fue con dosis baja de 0,7. Entre las muestras fortificadas de agua destilada se ha perdido una
diferencia de 7,29% de masa perdida, en el agua comun se obtuvo una diferencia de 5,93% de
porcentaje de masa perdida y en plasma se obtuvo una diferencia de 5.46% de porcentaje de masa
perdida, comprobando la relacion de pérdida de masa entre las muestras de una misma solucién

acuosa irradiadas a dosis baja y alta.

En el analisis morfoldgico partio con la caracterizacién de la muestra prima la cual evidencia
fragmentos de tipo escama, films y virutas (Godoy Calero 2021). En las muestras irradiadas se
observoé distintos tamafios y formas de fragmentos de los MPs. En la muestra 1-AD se observé
irregularidades en los bordes de tipo escamoso de igual manera en la muestra 2-AD, pero mas
predominante, expandiéndose a lo largo del MP. En la muestra 1-AC se observé lineas de
fracturas aleatorias en la superficie de los MPs y en la muestra 2-AC se observo que en la capa
superior del MP se produjo adhesion de pequefias particulas vistosas aparentemente esféricas. Las
muestras de MPs irradiados en plasma evidencié cambios mas notorios, en la muestra 1-P se la
formaron fibras de tipo hebras con estructura irregular que sobresalen de los borden del MP y la

muestra 2-P completo la formacion de fibras de tipo filamento.
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En el analisis de composicion quimica mediante el uso de EDS se obtuvo en la muestra prima los
principales elementos: carbono (C), oxigeno (O) y oro (Au), siendo este ultimo el material para
metalizar las muestras, asi que no tienen importancia en el andlisis. En general, todas las muestras
tienen C y O con porcentajes atdbmicos aproximados de 60% y 30 % respectivamente que
corresponden a la composicion normal del PET, sin embargo, en 2 muestras se identificd
elementos extras. En la muestra 1-AC se denotd un porcentaje atdmico igual a 0,20% de aluminio
y en la muestra 2-AC se encontrd porcentajes atdbmicos iguales a 0,86% y 2,17 % de magnesio y
calcio respectivamente, estos elementos corresponden a las particulas esféricas en la superficie
vistas en el SEM, la adsorcion en la capa superficial de estas particulas se puede deber a

contaminantes presentes en el agua.

En el andlisis FT/IR se pudieron encontrar las distintas bandas vibracionales, donde cada tipo de
enlace o grupo funcional corresponde a una vibracion molecular obteniendo una longitud de onda
caracteristica del MPs de PET, las cuales son 4: 1712,48 cm™, 1241,93 cm?, 1091,51 cm?,
721,247 cm™ que corresponden al alargamiento C=0, alargamiento C-O, alargamiento C-O y
flexion CH fuera del plano aromaético respectivamente (Veerasingam et al. 2020: p.2697; Shurvell 2006:
p.1785), de los cuales se evidencid en la muestra prima. Al analizar las 6 muestras irradiadas de
MPs no se encontrd variaciones notorias en los picos principales. Las pequefias variaciones se
encontraron en la muestra 1-AD en los picos de longitud de onda de 719,96 cm™, 1713,29 cm™,
1094,012 cm™ y 1242,787 cm™ En la muestra 2-AD se presencié la variacion en los picos de
longitud de onda 719,297 cm™, 1095,369 cm™, 1713,345 cm™y 1242,887 cm™™. En la muestra 1-
AC se presenci6 la variacion en los picos de longitud de 720,573 cm?, 1092,36 cm™ y 1713,881
cm?, 1242,038 cm™. En la muestra 2-AC se presencié la variacion en los picos de longitud de
719,8131 cm™, 1093,049 cm™ y 1243,047 cm™. En la muestra 1-P se presenci6 la variacion en los
picos de longitud de 719,772 cm, 1095,369 cm™?, 1713,697 cm™y 1242,789 cm™. En la muestra
2-P se presenci6 la variacion en los picos de longitud de 719,55 cm™, 1092,011 cm™y 1242,966
cm™. A pesar de tener estas variaciones no son significativas por motivo de que se encuentran
dentro del rango de longitud de onda especifico del PET, manteniendo sus grupos funcionales y

estructura quimica.
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CONCLUSIONES

La degradacion de MPs mediante radiaciones ionizantes se ha demostrado como una
técnica efectiva en la reduccion de tamafio, cambio morfoldgico y la alteracion de la
estructura quimica de los microplasticos con altas dosis de radiacion. Sin embargo, se
requiere un estudio mas detallado para evaluar los efectos ambientales y de seguridad de
esta técnica. Es importante también tener en cuenta que la degradacion completa de los
MPs no es posible sin considerar diferentes factores que influyan en la eliminacion total

de estos contaminantes.

Los MPs obtenidos mediante trituracion de botellas de PET presentaron tamafios <5 mm.
La caracterizacion morfolégica mas representativa fue de fragmentos tipo escama, films
y virutas. Se prepararon las muestras fortificadas en las mismas condiciones ambientales,

volumen y concentraciones de MPs.

Mediante el uso de un equipo de rayos X se calcul6 dosis de 0,7 Gy y 1,4 Gy considerando
el tiempo de irradiacién y distancia desde el tubo de rayos X hasta las muestras
fortificadas, permitiendo evaluar la efectividad de las radiaciones ionizantes en la
degradacion de los MPs. Los resultados obtenidos presentaron disminucion de la masa
inicial y su contraparte irradiada siendo 7% y 13% en promedio para dosis baja y alta
respectivamente. La morfologia en las muestras irradiadas cambiéw presentando
irregularidades en los bordes de tipo escamoso en las muestras con solucién de agua
destilada. Lineas de fracturas aleatorias en la superficie y adhesion de particulas como
Al, Ca'y Mg en las muestras con soluciones de agua destilada. Formacion de fibras de
tipo hebras y filamento en las muestras con soluciones de plasma. En el analisis FT/IR se
pudieron encontrar las distintas bandas vibracionales, donde las longitudes de onda
caracteristica corresponden a PET, las cuales son: 1712,48 cm™®, 1241,93 cm, 1091,51
cm?y 721,247 cm sin existir una variacion realmente notoria en las muestras irradiadas.
Es importante tener en cuenta que estos resultados solo son validos para las condiciones
especificas y pueden variar dependiendo de las condiciones ambientales y las

caracteristicas de los MPs.
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RECOMENDACIONES

e Se recomienda tener en cuenta el volumen de ionizacion, ya que, si se utiliza camaras de
ionizacion, la probabilidad de una seccion eficaz de radiacion que incide sobre el tubo
contenedor puede afectar en diferentes dosis a las muestras alterando la cuantificacion de
dosis altas y bajas.

e Serecomienda realizar un estudio posterior haciendo énfasis en dosis mayores que eleven
los kGy, con el fin de conocer los efectos quimicos que pueda causar en las MPs. Por
ello, es necesario mantener un adecuado manejo de las muestras irradiadas, ya que pueden
convertirse en una fuente de pequefias trazas radiactiva.

e Para evitar consecuencias bioldgicas que puedan afectar a nuestro organismo, es deseable
un conocimiento previo del manejo de fuentes radiactivas o estar acompariado de un
profesor que conozca el manejo correcto de las fuentes radiactivas.

e Se debe tener en importante consideracion que al realizar los analisis es necesario el
filtrado y secado de las muestras para denotar las longitudes de onda caracteristicos en el
FT/IR y poder analizar la morfologia en el SEM, y asi no puedan alterar los datos

obtenidos por consecuencias de presencia de solucion.
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ANEXOS
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ANEXO B: CARACTERIZACION DE MPS
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ANEXO C: EXTRACCION DE

SANGRE

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE

Extraccion de sangre

NOTAS:
a) Técnico de
extrayendo sangre.

laboratorio|

b) Batido de muestras de sangre.

CATEGORIA DEL DIAGRAMA:

_I Preliminar
I Por aprobar
LI Por calificar

0 Aprobado
[ Certificado
v Informacion

CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE FiSICA

ELABORADO POR:
Usca Cristian, Thomé Karla

LAMINA

ESCALA FECHA

1

11 2023/01/03




ANEXO D: FRACCIONAMIENTO SANGUINEO
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ANEXO E: PREPARACION DE MUESTRAS FORTIFICADAS
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ANEXO F: ARMADO DE LA UNIDAD DE RAYOS X
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ANEXO G: PROCESO DE IRRADIACION DE LAS MUESTRAS FORTIFICADAS
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ANEXO H: ANALISIS DE ESPECTROSCOPIA FT/IR, SEM/EDS
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