EFECTO DE LA DEGRADACION Y MADURACION DEL CAUCHO NATURAL SOBRE EL DRC
1

Evaluacion del efecto de la degradacion y maduracion del coagulo de caucho natural sobre
el contenido de DRC en la planta de la Compaiiia Cauchera Colombiana S.A.

Juan David Suarez Ortiz

Trabajo de grado para optar al titulo de Ingeniero Quimico

Modalidad Practica empresarial

Director:
Andrea Paola Sandoval Correa

M. Sc. Ingeniera Quimica

Codirector:
Cesar Augusto Bravo Sanabria

M.Sc. Ingeniero Quimico

Tutor:
Miller Adrian Carrero

Ingeniero Quimico

Universidad Industrial de Santander
Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas
Escuela de Ingenieria Quimica
Bucaramanga

2025



EFECTO DE LA DEGRADACION Y MADURACION DEL CAUCHO NATURAL SOBRE EL DRC

2
Lista de Tablas

Pag.

NEFOTUCCION ...ttt r et b s b renn e nnenn e 8
R @ T o = § Y0 LSS 11
@ o 1= LY o €= g - S 11
1.2. ObjetiVOS ESPECITICOS ....cueeiecieitiieeerie ettt 11
2. MarCO CONCEPLUAL ..ottt nn e e ene e 11
2.1. Produccién de caucho técnicamente especificado en CCC........ooevvereineneniecnenens 17
3. ESA0O T ATTE ...ttt nre e 18
V= o (o] Vo [ = WS PROSR 22

4.1 Fase 1 Preandlitica: Estudio de las variables y su influencia con la descomposicién y

PErdidade MALENTal. .......c.ooeeieeee et 25

4.2 Fase 2 Andlitica: Desarrollo de pruebas experimentales a escala piloto y laboratorio .. 28

4.3 Fase 3 Post andlitica: Andlisisde los efectos de ladegradacion ............ccccoceveveeciennene. 30
5. RESUITAUOS ...ttt b bttt b e ne e ae e 31
5.1 Resultados de la prueba de mermas aescalapiloto. ...........ccceceeveevecicveccie e 31
5.2 Resultados de |a prueba adicional estadisticade %DRC. ..........cccoevieieeieceecece e, 38
5.3 Resultados de caracterizacion FTIR del coagulo ...........cooveveieeiicie e 42
B. CONCIUSIONES. ..ottt ettt bbbttt b e b b s bbbt bt e s e s e e e b e bbb 45
7. RECOMENUACIONES.......coueiiiiesiesiesieei ettt ettt et b bbbttt e b e bbb 46

Referencias BibliografiCas ..o s 48



EFECTO DE LA DEGRADACION Y MADURACION DEL CAUCHO NATURAL SOBRE EL DRC

Apéndices



EFECTO DE LA DEGRADACION Y MADURACION DEL CAUCHO NATURAL SOBRE EL DRC

4
Lista de Tablas

Pag.
Tabla 1. Tipos de degradacion y SUS propiedades..........ccocveieeeieesiecce e 13
Tabla 2. Degradaciones del coagulo caucho natural en € area de almacenamiento. .......... 14
Tabla 3. Clasificacion de las variables implicadas durante las pruebas............cccccccveieeee 25
Tabla 4. Disposicion de los lotes en planta parala prueba-trazabilidad................cccueeee. 32
Tabla 5. Resultados de DRC deloslotes d inicioy final del amacenamiento.................. 33
Tabla 6. Andlisis de los resultados respecto alatablab..........ccccoeeveececcececce e, 34
Tabla7. Andlisisdelasmermas de l0SIOteS..........coiireiiireiee s 36
Tabla 8. Estadistica de los resultados % DRC. Usando las funciones de Excel ................. 40

Tabla 9. Resumen de condiciones de |a caracterizacion de las muestras del lote Al .............

Tabla 10. Rangos de picos de absorcion en espectroS ATR-FTIR......coooviievicceceecece



EFECTO DE LA DEGRADACION Y MADURACION DEL CAUCHO NATURAL SOBRE EL DRC

5
Lista de Figuras

Pag.
Figura 1. Descomposicion del coagulo debido alaporosidad...........ccccoveeevieiecceieecieenen, 13
Figura 2. Mecanismo de reaccion oxidativadel caucho natural ............ccccceveeeveeceieenneenee, 16
Figura 3. Descripcion del proceso de producCion de TSR.......ccveeveervecieveeveee e 17
Figura 4. Diagramade flujo general delametodologia...........cccceeveieeivninieesece e, 24
Figura 5. Condiciones de operacion y disefio de experimentos de las variables................. 27
Figura 6. Evoluciéon del DRC del caucho natural delaprueba. ...........cooveceeveeiecceceecienee. 34

Figura 7. Comportamiento de las variables y los pardmetros a estudiar
Figura 8. Estado final del coagula del lote Al luego de 71 dias alaintemperie................. 39

Figura 9. Espectros MIR-ATR de las muestras tomadas de un coagulo del Lote Al......... 43
Figura 10. Cambios de espectros FTIR del grupo funcional carbonilo 1800-1670 cm-1...44

Figura 11. Cambios de espectros FTIR del grupo funcional hidroxilo 3800-3000 cm-1....45



EFECTO DE LA DEGRADACION Y MADURACION DEL CAUCHO NATURAL SOBRE EL DRC

Listade Apéndices

pag.
Apéndice A. ANEXO 1. Hojas de célculo del Balance de masade la prueba piloto de mermas
delOSLOtES AL A2, BLY B2ttt 53

Apéndice B. ANEXO 2. Hojas de célculo de la prueba adiciona estadisticaLote E, Fy G.

.............................................................................................................................................. 53
Apéndice C. ANEXO 3. Resultados de la caracterizaCion FTIR ........ccccooeveveienesennnnns 53
Apéndice D. ANEXO 4. Presentacion y sustentacion del trabajo de grado ...........cceeee.e. 53
Apéndice E. Informereportey andlisis de resultados de |as pruebas...........cccceveveveninnens 53

Apéndice F. Trazabilidad de resultados y registro fotogréfiCo.........coevrvreircreneeicnienine. 53



EFECTO DE LA DEGRADACION Y MADURACION DEL CAUCHO NATURAL SOBRE EL DRC

Resumen

Titulo: Evaluacion del efecto de la degradacion y maduracion del coagulo de caucho

natural sobre el contenido de DRC en la planta de la Compafiia Cauchera Colombiana S.A!
Autor: Juan David Suarez Ortiz 2

Palabras Clave: DRC (Dry Rubber Content), Merma, Degradacién, Almacenamiento,
Maduracion, FTIR (Espectroscopia Infrarroja), TSR (Technically Specified Rubber),

Calidad.

Descripcién: Este proyecto de investigacion evalta y controla las mermas en la produccion
de caucho natural técnicamente especificado (TSR) en la planta de la Compania Cauchera
Colombiana S. A. (CCC). Se identificaron y analizaron las variables que afectan las pérdidas
de material durante el almacenamiento y produccion, enfocdndose en el tiempo de
maduracion de la materia prima, las condiciones de almacenamiento y el contenido de caucho
seco (DRC). La metodologia incluyd pruebas experimentales y andlisis estadisticos,
utilizando espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) para caracterizar la
degradacion quimica del caucho. Se empled un muestreo riguroso para evaluar la precision
de los resultados del DRC. Se analizaron lotes de caucho almacenados en diferentes
condiciones y periodos de maduracion, observando su impacto en la pérdida de masa seca.
Los resultados mostraron que las condiciones de almacenamiento y el tiempo de maduracion
influyen significativamente en las mermas, siendo mayores en los lotes almacenados a la
intemperie, evidenciado por un aumento en los grupos carbonilo (C=0) e hidroxilo (-OH) en
los espectros FTIR. La alta variabilidad y errores en el muestreo sugieren mejorar los
procedimientos de muestreo. Este estudio ayudé a CCC a identificar y reducir las mermas,
optimizando las condiciones de almacenamiento y métodos de muestreo para mejorar la
calidad del TSR y cumplir con los estandares.

! Trabajo de Grado

2 Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Directora: Andrea
Paola Sandoval Correa, Magister en Ingenieria Quimica. Codirector: Cesar Augusto Bravo
Sanabria, Magister en Ingenieria Quimica. Tutor: Miller Adrian Carrero, Ingeniero Quimico.
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Abstract

Title: Evaluation of the effect of degradation and maturation of natural rubber clot on DRC

content in the plant of Compafiia Cauchera Colombiana S.A.>
Author: Juan David Suarez Ortiz.*

Key Words: DRC (Dry Rubber Content), Shrinkage, Degradation, Storage, Ripening, FTIR

(Infrared Spectroscopy), TSR (Technically Specified Rubber), Quality.

Description: This research project evaluates and controls wastage in the production of
technically specified natural rubber (TSR) at the plant of Compania Cauchera Colombiana
S.A. (CCC). Variables affecting material losses during storage and production were identified
and analyzed, focusing on raw material maturation time, storage conditions and dry rubber
content (DRC). The methodology included experimental tests and statistical analysis, using
Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) to characterize the chemical degradation of
rubber. Rigorous sampling was employed to evaluate the accuracy of the DRC results.
Batches of rubber stored under different storage conditions and maturation periods were
analyzed for their impact on dry mass loss. The results showed that storage conditions and
maturation time significantly influence the losses, being higher in the batches stored
outdoors, evidenced by an increase in carbonyl (C=0) and hydroxyl (-OH) groups in the
FTIR spectra. The high variability and sampling errors suggest improved sampling
procedures. This study helped CCC to identify and reduce wastage by optimizing storage
conditions and sampling methods to improve TSR quality and meet standards.

3 Degree Thesis

4 Faculty of Physical and Chemical Engineering. School of Chemical Engineering. Director:
Andrea Paola Sandoval Correa, Master's degree in Chemical Engineering. Co-director: Cesar
Augusto Bravo Sanabria. Master’s degree in chemical engineering. Tutor: Miller Adrian
Carrero, Chemical Engineer
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Introduccion

En la industria, la optimizacion de los procesos productivos es clave para reducir las
mermas, que se refieren a la pérdida de materiales o recursos durante la fabricacion. Estas
pérdidas pueden deberse a errores humanos, fallas técnicas o condiciones operativas
deficientes. En la Compafiia Cauchera Colombiana S.A. (CCC), ubicada en Puerto Araujo,
Santander, se ha identificado que una de las principales fuentes de merma en la produccion
de caucho natural radica en el almacenamiento y maduracion del caucho coagulado, materia
prima utilizada para producir TSR (Technically Specified Natural Rubber). A medida que la
empresa ha crecido, el aumento en la demanda ha superado la capacidad de almacenamiento,
obligando a mantener el material en condiciones ambientales no Optimas. El exponer la
materia prima a la intemperie puede causar una serie de reacciones adversas como la
degradacion de sus propiedades fisicas y quimicas, la pérdida de humedad, la oxidacién
acelerada, la reduccion de la calidad en términos de contenido de caucho seco (o %DRC por
sus siglas en inglés), y propiedades del caucho y la aparicién de contaminantes externos, lo

que en conjunto puede afectar negativamente la eficiencia del proceso productivo.

La situacion anteriormente expuesta puede afectar el DRC, lo cual impacta directamente la
calidad del producto final. Es crucial que los valores de DRC se mantengan dentro de un
rango Optimo, de tal manera que se mantenga la cantidad la masa seca. El incumplimiento de

esta condicion podria deberse a pérdidas de masa seca o a mediciones incorrectas.

Por consiguiente, si se procesa un codgulo de caucho con un DRC impreciso, no se podra
predecir un valor real cercano de masa seca, lo que perjudica tanto la productividad como el

balance de materia del proceso. Ademas, un almacenamiento inadecuado puede resultar en
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un producto con propiedades mecénicas inferiores, afectando la elasticidad, durabilidad y la

capacidad de soportar condiciones de estrés en aplicaciones finales.

Este proyecto de investigacion se centré en correlacionar la degradacion del caucho y las
condiciones de almacenamiento con el contenido de caucho seco (DRC), a través de pruebas
analiticas como la espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) y otras
técnicas para medir las propiedades finales de calidad de la masa seca (o TSR por sus siglas
en ingles) para estudiar la calidad del material. En planta, se llevaron a cabo analisis de
laboratorio para medir viscosidad, PRI (indice de retencion de plasticidad) y DRC tomando
el contenido de Humedad relativa y temperatura. La prueba de FTIR se replicd en el
laboratorio de espectroscopia de la escuela de Quimica UIS; se llevd una trazabilidad
detallada de la evolucion del % DRC en distintos periodos, utilizando varias muestras de
materias primas recolectadas de San Vicente de Chucuri Santander del genotipo Hevea
brasilienses FX 4098 expuestas a diversas condiciones ambientales y se relaciond con el
porcentaje de merma en almacenamiento, produccion y laboratorio a partir del balance de

masa.

Todo esto con el fin de evaluar ;Qué efecto tiene la degradacion y maduracion del caucho
natural coagulado sometido a las condiciones medioambientales y de almacenamiento a

escala piloto sobre el contenido de DRC y merma?
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1. Objetivos

1.1. Objetivo General
Evaluar el efecto de la degradacion y maduracion del caucho natural coagulado sometido a
las condiciones medioambientales y de almacenamiento de la Compania Cauchera

Colombiana S.A. a escala piloto sobre el contenido de DRC y merma.

1.2. Objetivos Especificos

e Estudiar las condiciones de almacenamiento, tiempo de maduracion, el contenido de
DRC de la materia prima de la planta en bodega y su relacion con la descomposicion
y propiedades del material.

e Analizar los efectos de la degradacion de varias muestras de materia prima sobre el
porcentaje de merma y el contenido de DRC a través de un andlisis de efecto e
interaccion entre variables.

e Estudiar el proceso de la descomposicion de la materia prima a condiciones
medioambientales mediante trazabilidad fotografica y pruebas de caracterizacion

espectroscopicas.

2. Marco Conceptual
El caucho natural es un hidrocarburo insaturado, compuesto principalmente por el
mondmero cis 1,4-isopreno, y proviene del latex, una savia producida por arboles tropicales
(Hevea brasilienses). El latex es una suspension coloidal de particulas de caucho que se
coagula mediante el uso de agentes como dacidos o sales, formando el coagulo de

campo.(Ardila, 2005)
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Esta savia debido a su composicion quimica es vulnerable a agentes
medioambientales como el agua, radiacion solar y oxigeno, entre otras, que la degradan
facilmente. Por lo que el proceso de coagulacion y vulcanizacion del latex busca mejorar la
durabilidad y resistencia, esenciales para neumaticos y productos de alto rendimiento. Sin
embargo, una mala técnica en la coagulacion, maduracion y manejo de la materia prima
puede comprometer la calidad del producto final. Afectando directamente sus propiedades
tecnoldgicas como la viscosidad Mooney, PRI (indice de retencion de plasticidad) y

plasticidad (Caballero, 2005) (Jing Wei Ng, 2022).

Debido a que estas propiedades evolucionan internamente mediante reacciones
bioquimicas y actividad microbiana; durante este proceso se termina de desarrollar su
composicidn, estructura, calidad, resistencia a la biodegradacion y variables que intervendran
en el proceso post coagulacion, como lo son la maduracidn, tratamiento, acondicionamiento
y vulcanizacién; por lo que el control ambiental durante la extraccion y almacenamiento es

de gran importancia (Bohorquez, 2013).

La porosidad es un parametro importante que sirve para evaluar la calidad del coagulo
y su resistencia a la descomposicion. En la practica se ha observado que una coagulacion
deficiente reduce directamente el contenido de caucho seco (DRC), ya que por los poros el
caucho almacena agua libre afectando negativamente la durabilidad y resistencia del material

(Bohorquez, 2013).

En la Figura 1 se pueden observar los cambios en la estructura del coagulo y como

este la descompone.
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Figura 1.

Descomposicion del coagulo debido a la porosidad

La degradacion o descomposicion del caucho natural es un proceso que deteriora sus
propiedades debido a factores ambientales como agua, radiacidn solar, aire y temperatura,
causando reacciones que alteran su estructura quimica (Rosazlin, 2023), (M. Salomez, 2023).
La combinacion de estos factores provoca diversas formas de degradacion, las cuales
podemos encontrar en la Tabla 1 y 2. Una de las mas investigadas es la foto degradacion
oxidativa, donde la exposicion a la radiaciéon UV en presencia de oxigeno fractura las cadenas

de cis-1,4-isopreno.

Tabla 1.

Tipos de degradacion y sus propiedades

Agente externo Tipo de degradacion
Luz solar Foto degradacion
Calor Degradacion térmica
Agentes atmosféricos Degradacion oxidativa
Humedad Degradacion hidrolitica
Microorganismos Biodegradacion
Luz + oxigeno Fotodegradacion oxidativa
Calor + oxigeno Degradacion termoxidativa
Luz + humedad Degradacion foto hidrolitica

Nota: Adaptado de (Arias, 2017)
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Tabla 2.
Degradaciones del coagulo caucho natural en €l area de almacenamiento
Tipo de Foto degradacion y Degradacion Biodegradacion e
degradacion  degradacion termo hidrolitica hidrolitica
oxidativa.
Causas Exposicion del Mala  técnica de Exposicion del caucho
caucho a la coagulacién a la intemperie en
intemperie, provocando porosidad contacto con el suelo 'y
especialmente a la en la materia prima el agua.
radiacion solar
Consecuencias Agrietamiento y Descomposicion Descomposicion y
perdida de resistencia interna del material perdida de propiedades

al envejecimiento.

Fotografia

Nota: uente autor.

Para comprender |os cambios que experimenta el caucho debido ala degradacion, es
fundamental profundizar en e mecanismo de foto degradacion termo-oxidativa, donde la
morfologia del polimero juega un papel crucial en su vulnerabilidad. Al ser un polimero
amorfo con defectos estructurales, €l caucho natural es propenso a la degradacion. Durante
lafoto degradacion termo-oxidativa, € caucho reaccionacon el oxigeno del aire, lo que oxida
su cadena hidrocarbonada y genera fragmentos con grupos carboxilo, como ésteres,
aldehidosy alcoholes. Esto dalugar alaformacion deradicaleslibres, iniciando unareaccién
en cadena que degrada € material. Haciéndolo ideal para los microorganismos que
aprovechan los grupos carboxilo como fuente de carbono, generando compuestos

secundarios como CO2, H20 y biomasa (material orgénico).
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Esta transformacion quimica se ve reflgada en una pérdida de masa o la reduccion
del contenido de caucho seco, estos cambios se pueden evidenciar mediante técnicas como
la espectroscopia infrarroja 'y los métodos termogravimétricos (Celina, 2021; M. Salomez,
2023).La banda de estudio sera la correspondiente a grupo funcional carbonilo (C=0),
ubicada alrededor de la longitud de onda de 1700 cm™!, con € fin de observar € aumento de
la presencia de este grupo funcional tal como se observaen laTabla 3.

Tabla 3.

Rangos de picos de absorcién en espectros ATR-FTIR

Cambio de picos de algunos

Posicion de los picos . ., grupos
FTIR [cmY] Grupo Asignacion
Sin Degradar Degradado
3400 Hidroxilos O-H Aumenta Disminuye
2918 Olefinascis CH: Existe Existe
1731 Esteres alifaticos o C=0 Aumenta Disminuye
cetonas
1660 Olefinas C=C Existe Existe
1538 Enol de B-dicetona C=C Aumenta Disminuye
1397 Acido carboxilico O-H Aumenta Disminuye
1271-1242 Mezcla de C-0-C Aumenta  Disminuye
Ester/éteres y
Ester difatico C-0-C Aumenta Disminuye
1208-1161
Olefinas cis Existe Existe
1125-998 CH2 0 CH3
850 olefinas C-H Existe Existe
700 olefinas C-H Aumenta Disminuye

Nota: Adaptado de (Meng Ren, 2023).
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Segun el mecanismo de reaccion de degradacion por termo oxidacion, un incremento
en la presencia de la banda del carbonilo indica un aumento en la formacién de radicales
libres. Durante el proceso de oxodegradacion, las cadenas de carbono del cis-1,4-
poliisopreno se oxidan, permitiendo que el oxigeno se enlace a la columna vertebral del
polimero (ver Figura 2). Esto da lugar a la formacion de varios grupos funcionales
transportadores de oxigeno y la produccion de subproductos como aldehidos, acidos

carboxilicos, ésteres y alcoholes (Meng Ren, 2023).

Figura 2.

Mecanismo de reaccion oxidativa del caucho natural
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Nota: Adaptada de (Meng Ren, 2023).
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2.1. Produccion de caucho técnicamente especificado en CCC.

La produccion de Caucho Técnicamente Especificado (TSR) transforma latex natural
en un producto de alta calidad mediante un proceso sistematico. En la Figura 3, se muestra
un diagrama de bloques de dicho proceso, en el cual primero, el latex se recolecta del arbol
y se coagula con acido férmico o acético para formar el coagulo de caucho sélido (materia
prima). Luego, el codgulo se tritura y lava para eliminar impurezas. El caucho lavado es
peletizado y secado con aire caliente hasta alcanzar la viscosidad, humedad y color deseados.
Finalmente, se pesa, prensa en balas de 35 kg y se empaqueta en bolsas de polietileno,
asegurando su calidad y proteccion durante el almacenamiento.

Figura 3.
Descripcion del proceso de produccion de TSR
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La calidad del Caucho Técnicamente Especificado (TSR) se evalia mediante analisis
fisicoquimicos segin las normas ASTM D1278 — 91a (2020), NTC 441 y NTC 337. Los
parametros clave incluyen la plasticidad inicial (Pg), la plasticidad después del

envejecimiento (P3o), el indice de retencion de plasticidad (PRI), la viscosidad de Mooney
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(v), el contenido de caucho seco (DRC), y los porcentajes de nitrogeno, cenizas, suciedad y
material volatil. Estos factores reflejan el comportamiento reologico, la resistencia a la termo-

oxidacion, la procesabilidad y la pureza del caucho.

Para identificar las causas de la merma total, se debe con considerar en el contexto de
la industrial varios factores generales que pueden influir en la perdida de materiales, como

las condiciones de almacenamiento, errores de medicion sistematicos y aleatorios.
La merma se calcula mediante la siguiente ecuacion:

Masainicial - Masafinal

% Merma = ( ) * 100% (Ec.3)

Masainicial

Este procedimiento permite cuantificar la merma en porcentaje, facilitando asi su
analisis. Se deben registrar tanto la masa inicial del material antes del proceso como la masa

final tras la produccion y almacenamiento.

Existen varios estudios y publicaciones que abordan la medicion de mermas en
diferentes contextos industriales. Por ejemplo, en la industria alimentaria, se ha investigado
el impacto de las condiciones de almacenamiento en la merma de productos perecederos,
demostrando que el control adecuado de la temperatura y la humedad puede reducir

significativamente las pérdidas.

3. Estado del Arte
Actualmente, diversas investigaciones se han enfocado en evaluar la degradacion del
caucho mediante el analisis de sus propiedades y cambios en su meso estructura. Algunos
estudios han demostrado la pérdida de masa y evidenciado la oxidacion y biodegradacion del
polimero de caucho, cuantificando la formacion de grupos funcionales carbonilo y carboxilo

(productos de la oxodegradacion) a través de pruebas de espectroscopia infrarroja (FTIR),
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analisis termogravimétrico (TGA), masa molar (MW), angulo de contacto y demas,
utilizando andlisis estadisticos y correlacionando las variables mediante coeficientes de

correlacion (Galal Aboelkheir & Braga Bedor, 2019).

En una investigacion realizada por Acga Cheng en Malasia, sometieron muestras de
caucho vulcanizado a oxo-biodegradaciéon a una temperatura de 65 °C. Se analizaron
principalmente los cambios en el polimero cis-1,4-poliisopreno, logrando cuantificar la tasa
de descomposicion y pérdida de masa durante un periodo de 6 meses, y respaldando los
cambios observados mediante pruebas de FTIR, TGA y analisis estadisticos, obteniendo un
promedio de pérdida de masa de un 10% en esos intervalos de degradacion (Cheng peng, Jie

ping , & Yang, 2010).

Complementando estas investigaciones, se han llevado a cabo pruebas de irradiacion
en presencia de aire sobre caucho natural, donde también se observo la formacion de grupos
funcionales durante la degradacion usando como método analitico el indice de carbonilo (IC)
para evaluar los niveles de oxidacion cuantificandolo. Estos estudios incluyeron los mismos
analisis, pero se complementaron con XPS, espectroscopia Raman y reticulacion, lo que
permitio evidenciar los cambios en las propiedades fisicas de la superficie de la materia prima

(Meng Ren, 2023).

El interés por el deterioro microbiano de productos de caucho ha crecido
considerablemente, lo que ha impulsado miultiples estudios sobre la degradacion tanto de
elastomeros de caucho en su estado puro como de productos vulcanizados. Se destaca la
importancia de realizar investigaciones adicionales a nivel molecular y bioquimico sobre la

degradacion microbiana de poli isoprenos, tanto naturales como sintéticos, con el fin de
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encontrar soluciones efectivas al problema global del exceso de material de caucho (Yikmis

& Steinbiichel, 9).

Recientemente un experimento de actividad microbiana también evidencio la baja
resistencia a la biodegradacion del caucho natural durante la extraccion del latex, su
coagulacion y maduracion condicionando los indicadores de calidad, correlacionando la
evolucion de las propiedades del caucho, usando microorganismos y enzimas como la
Actinomicetales demostrando que es capaz de degradar el poliisopreno, modificando la

longitud de la cadena del polimero (M. Salomez, 2023).

Intapun realizo una prueba durante 45 dias de maduracion controlando la temperatura,
humedad, oxigeno e inoculacion, en condiciones aerobias y anaerobias, con el objetivo de
evaluar el impacto de la biodegradacion del caucho sobre sus propiedades. Estudiando los
indicadores de calidad se obtuvieron valores menores a condiciones anaerobias demostrando

el efecto negativo de los mecanismos microbianos oxidativos (J. Intapun J. S.-B., 2009).

Otro estudio sobre la actividad microbiana inoculo latex coagulado con cepas de
Antinomecetis, y tras 4 semanas de incubacion a 30 °C se obtuvo una disminucion del 70 %
del caucho seco (DRC) y una disminucion del 20% del DRC para el coagulo contaminado
con particulas. El contenido de gel también disminuye durante el tiempo de degradacion
demostrando que estos microorganismos tienen la capacidad de degradar el cis 1,4-poli
isopreno. Adicional a esta investigacion también hay estudios recientes que han identificado
que las bacterias Actinomicetos del grupo CNM son las mas potentes capaces de degradar el
caucho natural. Estas investigaciones sugieren mejorar la manipulacion y almacenamiento
del coagulo de campo, mediante un control adecuado de los microorganismos y su actividad

microbiana buscando una mayor calidad y consistencia del TSR (J. Intapun J. S.-B., 2009).
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Otro microorganismo estudiado es la Streptomyces que mediante un analisis de
cromatografia de permeacion en gel revelo un cambio significativo de la distribucion del Mw
(peso molecular), se observo una disminucion del Mw del caucho durante 3,6 y 9 meses

(Nanthini & Sudesh, 2017).

La industria del caucho en Malasia y Tailandia ha buscado caracterizar las
condiciones de maduraciéon de la coagulacion y almacenamiento estudiando sus
consecuencias sobre las propiedades de caucho seco. Intapun comprobd que la temperatura,
la humedad relativa, y condiciones ambientales afectan parametros importantes como las
propiedades. Las pruebas consistieron en observar los efectos de la maduracion a los 24 dias
sobre las propiedades del coagulo almacenado al aire libre y expuesto a la luz solar en una
planta industrial en la provincia de Surat-Tailandia a temperaturas de 36-39 °C y humedades
relativas de 75-95%. Los resultados arrojaron que el PRI, Po, contenido de gel, viscosidad y
masa molar (Mw) son menores para el caucho de la parte superior directamente al sol y al
ambiente a diferencia de las capas inferior donde se obtuvo un patrén inverso y positivo en
las propiedades. Atribuyendo estas variaciones a los cambios ocasionados por la degradacion
fotoxidativa del caucho en la parte superior (Noinart F. B.-B., 2022).La comprension de estos
factores anteriormente mencionados como la temperatura, humedad, contenido de oxigeno y
actividad microbiana puede permitir a las industrias controlar estas variables mediante un
adecuado almacenamiento en un tiempo proyectado y de esta forma poder estandarizar el
proceso para obtener caucho seco de alta calidad. Chin et al. en 2010 afirmo que la
maduracion del coagulo y el entorno de almacenamiento tiene un gran efecto en la viscosidad,

plasticidad y la degradacion termo-oxidativa del caucho seco.
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Complementando las anteriores investigaciones, Jidapa investigo un disefio
experimental que permite el control de varios factores durante la maduracion del coagulo,
controlando la temperatura, humedad relativa, condiciones de coagulacion, la clonacion y
periodo de maduracidon. Midiendo las propiedades del caucho y evaluando sus cambios en su
meso estructura e incluso determinando el contenido de DRC (coagulo). Realizando un
tratamiento estadistico de los resultados, para la identificacion de los factores mas importante
que se produce durante la maduracion del coagulo que podria mejorar el proceso postcosecha
con el objetico de controlar la variabilidad de las propiedades del TSR producido (Bonfiles,

2022).

El Disefio del experimento (DOE) factorial incluia 7 factores mas influyentes a

clasificar:

- 3 factores atmosféricos: 2 temperaturas (30 °C, 40 °C), 2 niveles de HR (70%,
90%), 2 tipos de atmosferas (02, N2 ).

- 4 factores no atmosféricos: 2 genotipos (clones RRIM600, PB235), 3 modos de
coagulacion (4cido sulftrico (0,24% p/p latex), acido férmico (0,24% p/p latex),
natural), 2 aplicaciones de peso y 6 duraciones de maduracion (0, 2, 9, 16, 30, 44

dias). (Bonfiles, 2022)

En conclusion, tanto Intapun como Jidapa coinciden en que las condiciones de
maduracion postcosecha del caucho coagulado al aire libre son incontrolables. Por ello, se
establecidé un sistema de maduracion en laboratorio para supervisar estas condiciones en
experimentos a largo plazo. Este sistema facilitd la medicion del contenido de caucho seco
(DRC) y de indicadores mesoestructurales ( Mw (Masa molecular), Gel >1p), asi como

propiedades fisicas (Po, PRI), empleando analisis estadisticos como el analisis de
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componentes principales (PCA) y arboles de particion. Los estudios indicaron que la
temperatura, la humedad y el tiempo de maduracion son factores cruciales que impactan el
DRC. Un aumento en el tiempo de maduracion y la temperatura incrementan la transferencia
de agua al ambiente, lo que puede resultar en un DRC mas alto. Sin embargo, las muestras
con mayor humedad y menor temperatura mostraron un DRC reducido, debido a la actividad
microbiana que favorece la acumulacion de agua interna. Se identificd que el tiempo 6ptimo
de maduracion es de aproximadamente 20 dias, con una humedad relativa del 70% y una
temperatura de 45 °C, obteniéndose indicadores meso estructurales y propiedades fisicas

aceptables.

En resumen, todos los trabajos analizados anteriormente sirven de base para entender
que la degradacion del caucho es un fenomeno complejo influenciado por multiples factores,
como las condiciones ambientales y la actividad microbiana. Estas investigaciones subrayan
la necesidad de un control adecuado durante la maduraciéon post-cosecha para mejorar la
calidad del caucho. Por lo tanto, en el siguiente trabajo de investigacion se realiz6 un estudio
que evalu6 el impacto de la maduracion y condiciones ambientales sobre el contenido
%DRC, porcentaje de merma y las propiedades del coagulo de caucho, centrandose en la

relacidn entre estos factores.

De acuerdo con los estudios mencionados anteriormente se tiene que la proteccion de
la materia prima de la luz solar promueve condiciones 6ptimas de almacenamiento, ya que
permite mantener una humedad relativa y temperatura ambiental estable. Dichas condiciones
son fundamentales para maximizar el contenido de caucho seco (DRC) y garantizar la
evolucion de las propiedades meso estructurales y fisicas del caucho. Estos hallazgos

demostraron que la interaccion de las condiciones de almacenamiento y maduracion tienen
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un efecto directo sobre el DRC y por ende en el porcentaje de mermas relevantes. Estos datos
proporcionan tanto para la ciencia como para la industria, estrategias para optimizar el
proceso de almacenamiento y manejo del coagulo de caucho, contribuyendo a un producto

de mayor calidad y sostenibilidad.
4. Metodologia

La metodologia de la investigacion se divide en tres fases principales: preanalitica,
analitica, y postanalitica. Cada etapa consta de una serie de actividades secuenciales que
permiten cumplir con los objetivos planteados.

Figura4.

Diagrama de flujo general de la metodologia
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4.1 Fase 1 Preanalitica: Estudio de las variables y su influencia con la descomposicion
y perdida de material.

Actividad 1. Identificacion de variables y parametros mas significativos a través de
una revision bibliografica: Las investigaciones sobre pruebas que relacionan las propiedades
del caucho, durante la coagulacion, maduracion y almacenamiento a nivel industrial
proporcionaron una ruta para evaluar la interaccion entre las variables y parametros tal como

se observa en el marco tedrico y estado del arte.

Actividad 2. Determinacion de la influencia de las variables sobre el contenido de
DRC y Mermas: En este estudio se clasificaron las variables implicadas en las pruebas como
se observa en la Tabla 4. Este analisis fue complemento con un analisis del historial de
resultados de laboratorio y balances de materia de la CCC. Esto fue de vital importancia para
determinar las variables que se podrian estudiar y determinar. Por lo que se clasificaron las
variables dependientes e independientes, para fijarlas y proponer las condiciones y rango de

operacion.

Tabla 4.

Clasificacion de las variables implicadas durante las pruebas

Variables cuantitativas Variables cualitativas
% DRC Condicion de almacenamiento
Viscosidad Mooney (v) Porosidad
% Merma por almacenamiento Grado de maduracién
% Merma total Clasificacion materia prima
fndice de retencion de plasticidad (PRI) Tipo de degradacion

Nota: Fuente autor

v" Clasificacion de materia prima: El caucho se clasifica por tiempo de maduracion
(menos de 10, 10-15, y mas de 20 dias). Para la prueba, se utilizaron lotes de mas de

20 dias.
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v" Grado de maduracion: Se varid el tiempo de almacenamiento del coagulo para
estudiar su impacto en el contenido de caucho seco (DRC).

v Condicién de almacenamiento: Se compararon dos condiciones (intemperie y bajo
techo) para evaluar su efecto en el DRC y la merma.

v" % DRC: Variable principal que mide como las condiciones afectan el contenido de
caucho seco.

v' Merma: Refleja la pérdida de material durante el almacenamiento y produccion.

v Propiedades tecnoldgicas: Se correlacionan para estudiar la descomposicion y calidad

final del caucho.
Actividad 3. Disefo del procedimiento experimental y estructura de las pruebas a

escala piloto, laboratorio y adicionales:

1. Prueba de mermas a escala piloto:

Se prepararon cuatro lotes de caucho, cada uno con un peso aproximado de una
tonelada, para su analisis y posterior muestreo. Los lotes A1 y A2 fueron suministrados por
un proveedor, mientras que los lotes B1 y B2 provinieron de otro. Todos correspondian al
arbol Hevea brasiliensis, clon FX 4098, y tenian una clasificacion superior a 20 dias al
momento de su recepcion. Se tomaron cinco muestras de 3 kg por lote, cumpliendo con la
normativa ASTM D1485-07, para asegurar un muestreo representativo. Cada lote fue
homogenizado y se tomaron muestras aleatorias. Posteriormente, se calculo el indice de
calidad de los lotes utilizando la norma ASTM D1485-07, basado en la desviacion estandar
y el promedio de los valores obtenidos. Ademads, se realizd un seguimiento visual de los
cambios de maduracion y degradacion a través de fotografias periddicas de cada lote.
Finalmente, se fijaron las condiciones especificas para llevar a cabo la prueba de mermas,
evaluando variables que impactaran en la merma y el contenido de DRC (Contenido de

Caucho Seco).



EFECTO DE LA DEGRADACION Y MADURACION DEL CAUCHO NATURAL SOBRE EL DRC
27

En la Figura 5 se establecieron las condiciones de operacion de la experimentacion,

esto con el objetivo de evaluar el efecto e interaccion entre las variables.

Figuras.

Condiciones de operacién y disefio de experimentos de las variables
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Se realizé una prueba adicional no contemplada en el plan original de trabajo de
grado, enfocada en analizar la exactitud y precision del contenido de caucho seco (% DRC)
en el laboratorio de materia prima de la planta. El objetivo fue investigar las discrepancias

entre el % DRC reportado por el proveedor y el medido en la planta.

Se selecciond un lote E de una tonelada para realizar una prueba adicional. Se
tomaron 15 muestras, excediendo el nimero requerido por la norma ASTM D1485-07, para
mejorar la representatividad del % DRC. El analisis estadistico posterior evalu6 la precision
y exactitud de las mediciones mediante técnicas como el calculo de la desviacion estandar y

el error promedio, comparando los resultados obtenidos.
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3. Caracterizacion mediante FTIR

Para estudiar la descomposicion del codgulo de caucho natural expuesto a la
intemperie, se realizd una caracterizacion espectroscopica mediante FTIR en la Escuela de
Quimica de la Universidad Industrial de Santander (UIS). El objetivo fue analizar los
cambios en la estructura quimica del codgulo y los grupos funcionales que reflejan la
degradacion. Se tomaron tres muestras del lote A1, expuestas al aire libre, y fueron evaluadas
a los 0, 30 y 90 dias, permitiendo observar la evolucion de los mecanismos de degradacion

del caucho.

4.2 Fase 2 Analitica: Desarrollo de pruebas experimentales a escala piloto y laboratorio

Esta fase describe el proceso llevado a cabo en los laboratorios de la planta CCC para
evaluar la materia prima y el producto terminado; junto con el proceso de la produccion de
TSR. Se detallan los métodos utilizados para posteriormente tomar datos, realizar calculos y

analizar las variables y propiedades del caucho.

Actividad 4: Pruebas del caucho en el laboratorio de materia prima.

En el laboratorio de materia prima se realizaron pruebas termogravimétricas
secuenciales para determinar el contenido de caucho seco (% DRC), lo cual es clave para
llevar una trazabilidad y observar la tendencia de los resultados en funcion de las condiciones
de almacenamiento y tiempo de maduracion establecidas para cada una de las 3 pruebas.

Mediante la ecuacidn 1 se calculd el %DRC.

%DRC (PMA) <PMM> ((PMS — PA)/PMF) x 100 Ec.1

= * * - * .

0 pim ) \pmm) * /PMF) (Ec.1)
. PMA . . .z .z

Primera etapa (W): Primera perdida de agua por evaporacion y extraccion de

muestras analizar.
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Segunda etapa(%): Segunda perdida de agua por trituracion y molienda.

Tercera etapa((PMS — PA)/PMF): Tercera perdida de agua por secado en el horno.

Actividad 5: Pruebas fisicoquimicas de calidad del caucho en el laboratorio de

producto terminado.

En el laboratorio de producto terminado se verifico que el TSR (caucho técnicamente
especificado) cumpliera con los estandares de calidad de la industria de neumaticos, teniendo
en cuenta que le enfoque principal de dicho laboratorio es la vulcanizacion. Para esto, se
emplearon métodos para medir propiedades tecnoldgicas del caucho, como su viscosidad y
plasticidad PRI, siguiendo normativas internacionales. Estos procedimientos aseguran que el
producto terminado tenga las caracteristicas adecuadas para su uso en aplicaciones
industriales, cumpliendo con las exigencias de calidad establecidas y caracterizar la
evolucion de las propiedades con el fin de comparar su comportamiento con referencias

encontradas en la literatura.

Actividad 6: Ejecucion de pruebas adicionales, estadistica y caracterizacion por

espectroscopia infrarroja.

La prueba de analisis estadistico se enfocod en medir la precision y exactitud de los
resultados del %DRC, debido a que se encontrd una desviacion importante entre un analisis
Termogravimétrico y otro. Mientras que por otra parte la caracterizacion del material durante

la prueba de mermas se realizo en el mismo periodo de ejecucion de esta prueba.

Actividad 7. Recoleccion de datos, célculos analiticos, balance de masa parcial y

global.
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Para la revision del procedimiento analitico, revisar las hojas del ANEXO 1. El
balance de masa parcial y global se calculo para cada lote, considerando la pérdida de masa
seca y las demas variables, incluyendo los errores. Se empled un sistema de ecuaciones
especificas y una nomenclatura clara que facilita la interpretacion y comparacion de los
resultados. Los datos obtenidos se organizan en tablas y graficas que resumen la informacion,

permitiendo una rapida evaluacion y andlisis de todos los resultados.

4.3 Fase 3 Post analitica: Andlisisdelos efectos de la degradacion

Actividad 8. Célculos adicionales (estadisticos), elaboracion de graficos y tablas.

Todos los célculos analiticos e informacion adicional de las pruebas como graficos y

tablas se encuentran en el ANEXO 1.

Actividad 9. Evaluacion de la pérdida de masa (mermas) y anélisis los efectos de la

degradacion entre variables.

Por medio de un balance de masa parcial y global se determinaron las variables
dependientes a diferentes condiciones de operacidon que se plantearon en cada prueba. Estos
resultados en general permitieron evaluar una tendencia de las variables junto con los efectos

de la degradacion sobre las mermas y el contenido de DRC.

Calculo de Masa Seca en Produccion: Se calcularon las masas secas de produccion
correspondientes a los lotes procesados, procedimiento detallado en el Anexo 1. Para
determinar la merma en la linea de produccion, es necesario pesar el material antes de entrar
a la linea de trituracion y nuevamente antes de entrar a la linea de secado, y calcular la masa

seca en ambos momentos

e Determinacion de Merma:
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- Merma en la Linea de Produccion: Se calculd la merma durante el procesamiento del
caucho natural.

-  Merma en el Laboratorio: La merma medida en el laboratorio corresponde a las
pérdidas obtenidas por el DRC obtenido y TSR real.

- Merma Total: La merma total incluye las pérdidas de material en todas las etapas del

proceso, desde la materia prima hasta el producto terminado.

Msecaproduccién - Msecaalmacenamientofinal

% mermagporatorio = ( > |Lote # * 100 (Ec.4)

Msecayroquccion

Msecaproquccion — MSeCAgimacenamientoinicial

% mermagotq = < ) |Lote # * 100 (Ec.5)

Msecayroquccion

Para el célculo de la merma en la linea de produccion, se considera principalmente la

linea de reduccion de tamano (trituracion), lavado de impurezas y peletizado.
Actividad 10. Evaluacion del indice de calidad y analisis de espectros FTIR,

El proceso de la descomposicion de la materia prima a condiciones medioambientales
se evalud6 mediante pruebas de caracterizacion espectroscopicas durante las pruebas de

merma.

5. Resultados
En esta seccion se presentan los resultados obtenidos durante la preparacion y
gjecucion de las pruebas, asi como el andlisis de los datos obtenidos. Lograndose cumplir

cada objetivo especifico, evaluando lainteraccién entre las variables estudiadas.

5.1 Resultados de la prueba de mermas a escala piloto.
Los resultados se encuentran en la misma secuencia planteada tal cual se describe en

la actividad 3, ftem 1. Primeramente, se observa la Tabla 5, la cual contiene los resultados de
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la prueba de principio a fin y las condiciones de operacion que se fijaron para estudiar su

influencia sobre el contenido del %DRC (ANEXO)

Tabla5.

Disposicion de los lotes en planta para la prueba-trazabilidad

Dia 0 (Ingreso a bodega) Dia de produccion
Lote Al Intemperie Lote Al Intemperie 71 dias

-

B —

v -r. -
. S e .
¥ 5 “
’ A =\
- - -
- - . .

" Lote Bl Bajz) techo 25 dias

Lote A2 Intemperie dia 42
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En la Tabla 6 se reportan los resultados luego del procesamiento del TSR haciendo el

respectivo balance de masa para cada lote.

Tabla6.

Resultados de DRC deloslotesal inicio y final del almacenamiento

Lote Grado de Masa en Muestras de DRC [%] M asa seca
maduracion planta laboratorio laboratorio almacenamiento
[Dias] [Kd] [Kd] [Kd]
Al 0 960.00 17.20 66.63 628.17
71 720.00 20.37 71.56 529.80
A2 0 790.00 16.80 66.84 516.81
42 670.00 15.77 70.91 486.25
Bl 0 1180.00 17.02 62.73 729.55
25 900.00 15.43 76.70 702.10
B2 0 1070.00 16.50 66.31 698.55
25 900.00 15.45 69.09 632.51

Masa SeCgimacenamiento [Kg] = (Masaplanta t Mmuestras) * DRCteorico

Nota: Fuente autor

(Ec.2)

Al andlizar €l grado de maduracion de los lotes se observa un aumento en todos los

lotes durante los diferentes periodos. Este incremento es consistente con la pérdida de agua,

gue esladiferenciade masaen plantae diafina de maduracion menoslamasainicial € dia

de recepcidn, por ello se observa € incremento del % DRC, como se observa en la Figura

6.
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Figura6.
Evolucion del DRC del caucho natural de la prueba

Aumento del %DRC en
almacenamiento

80
70
60
50
40
30
20
10

0

Lote Al Lote A2 Lote B1 Lote B2
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Durante el amacenamiento, se observé una merma inicial del material, donde la
cantidad de caucho seco inicial no coincide con lafinal. Esto sugiere unatransformacion de
lamateria o unareaccion quimica, en linea con laley de conservacion de lamasa.

El laboratorio evalud la pérdida de agua, € contenido de caucho seco (DRC) y la
merma en amacenamiento. Los datos se resumen en laTabla 7.
Tabla7.

Anadlisis de los resultados respecto a latabla 5

Lote Condicién de Perdida Diferencia  Pérdidademasa Mermaen
almacenamiento deagua DRC [%] seca almacenamiento
[Kg] almacenamiento [%]
Al Intemperie 240.00 -4.93 98.37 -15.66
A2 Intemperie 120 -4.07 30.56 -5.91
B1 Bajo techo 280 -13.97 27.45 -3.76
B2 Intemperie 170 -2.79 66.04 -9.45

Nota: Fuente autor
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De acuerdo con los datos de la Tabla 7, se llevaron a cabo evaluaciones detalladas
para estudiar la influencia de las condiciones de amacenamiento y grado de maduracién
sobre la pérdida de masa secay la merma en almacenamiento. A continuacion, se presentan

los hallazgos clave:

a) Andisisdeinteraccion entre variables:

e Condicion de Almacenamiento vs. Pérdida de Masa Seca:

Lotes B1y B2: Ambos lotes tuvieron un tiempo de maduracién de 25 dias. El lote B2,
que se almacend a la intemperie, mostré una mayor pérdida de masa seca en comparacion
con € lote B1, que estuvo bajo techo. Esta diferenciaindica que las condiciones ambientales
adversas (intemperi€e) contribuyen auna mayor pérdida de masa seca debido afactores como

laexposicion alahumedad y €l sol lo cual puede provocar |a degradacion.

e Grado de Maduracion vs. Pérdida de Masa Seca:

Lotes Al y A2: El lote A1, con 71 dias de maduracion, presentd una mayor pérdida
de masay merma en comparacion con e lote A2, que tuvo 41 dias de maduracién. Ambos
lotes estuvieron a la intemperie durante su periodo de maduracion. Un mayor tiempo de
maduracién se correlaciona con una mayor pérdida de masa seca y merma. Esto puede

deberse alamayor exposicion a proceso de degradacion durante € tiempo adicional.

b) Balance de masa Global de la prueba de mermas:

En esta fase de la prueba de mermas, se evaluo el proceso desde la materia prima
hasta la produccion final del caucho natural técnicamente especificado (TSR). A
continuacion, se resumen los resultados obtenidos en la linea de produccién y el laboratorio

de producto terminado.
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En la linea de secado no hay disminucidén de masa, ya que solo se elimina agua. La
posible pérdida de material en estas etapas se debe al arrastre de material por el agua de

lavado y al material acumulado en la maquinaria de reduccion de tamatfio.

Sin embargo, debido a dificultades y limitaciones de tiempo, solo se pudo determinar
esta merma para los lotes B1 y B2. Basado en otras pruebas y en la literatura, se estima que

esta merma generalmente varia entre 0% y 2%.

En la Tabla 8 se presentan los resultados de las mermas en cada etapa del proceso de

las pruebas para cada lote respectivamente.

Tabla 8.

Andlisis de las mermas de los | otes

Mermas

Lote Almacenamiento[%] Laboratorio[%] Lineadeproduccién[%] Total [%]

Al -15.66 -7.62 N/A -22.09
A2 -5.91 -7.05 N/A -12.55
Bl -3.76 -4.28 -1.11 -7.88

B2 -9.45 -3.43 -3.07 -12.56

Nota: Fuente autor

Los andlisis de la interaccion entre las variabl es estudiadas mostraron que la merma
total en la planta sigue lamisma tendencia que la merma en almacenamiento aumentando. A
diferenciade lo que ocurre con lamermaen el laboratorio que puede variar segin € loteo la
merma en produccion que se encuentra en promedio en un 2%. Esto indica que las
condiciones de almacenamiento y el grado de maduracion tienen unainfluencia significativa
en la pérdida de material durante todo el proceso de produccion del caucho. La relacion

observada entre la merma en almacenamiento y la merma total en la planta valida que €
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andisis de mermas realizado en el item 5.2 Resultados de la prueba adicional estadistica del

%DRC y es aplicable al item 5.3 Resultados de caracterizacion FTIR del coagulo.

De acuerdo con la Figura 7. la merma total muestra una tendencia ascendente a
medida que aumenta e tiempo de maduracion. Esto indica que €l aumento en el tiempo de
maduracion esta asociado con una mayor merma, lo que puede deberse a factores como la

degradacion del material y cambios en las propiedades del caucho.

Figura?.

Comportamiento de las variables y los parametros a estudiar

Interacidn entre variables y resultados

VW

Merma Merma Merma total [%]
almacenamiento  laboratorio [%]
[%]
H Al Intemperie 71 dias B A2 Intemperie 42 dias
B2 Intemperie 25 dias B1 Bajo techo 25 dias

(€]

En laindustria de procesos, |a pérdida de material y tiempo es un fenémeno coman.
Paraunaindustriamedianaagrande, es crucial mantener €l porcentaje de pérdidade material
dentro de un rango tolerable de 0 a 1%. Controlar estos factores es esencial para minimizar

el impacto en laeficienciay rentabilidad del proceso.
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El andlisis de las propiedades finales del TSR obtenido mostré una variabilidad significativa
entre los lotes. Aungue no era el enfoque principal del estudio, los resultados de calidad son
importantes. Como se observaen laTabla9, los resultados més desfavorables fueron del lote
A1 que no cumplié con los requisitos minimos para la produccion optima de neumaticos. La
baja viscosidad y € Po inadecuado, ya que e rango de parametros establecidos en la norma
NTC 441y NTC 337 especifican que para un caucho TSR 10 de calidad la viscosidad debe
estar entre 70-90 MU y el Po minimo 30%, Los resultados obtenidos indican problemas en
lacalidad del TSR, lo que podria afectar negativamente e desempefio del neumatico final .
Los demas lotes presentaron diferentes propiedades finales pero aceptables para los
reguerimientos de desempefio.

Tabla9.

Resultados de variables dependientes (propiedades) e independientes.

Viscosidad
. Gradode Mermaen

Condicion de . - M ooney
: maduraciéon DRC [%] almacenamiento Po

almacenamiento ] del lote

[Dias] [%]
[Cp]

Al Intemperie 0 66.63 N/A N/A N/A
Al Intemperie 71 71.56 -15.66 58 19.2
A2 Intemperie 0 66.84 N/A N/A N/A
A2 Intemperie 42 70.91 -5.91 65 28.3
Bl Bajo techo 0 62.73 N/A N/A N/A
Bl Bgjo techo 25 76.7 -3.76 82 34.4
B2 Intemperie 0 66.31 N/A N/A N/A
B2 Intemperie 25 69.09 -9.45 76 32.8

5.2 Resultados de la prueba adicional estadistica del %DRC.

en el periodo de almacenamiento:

a) Error enlaMedicién del DRC

Del andlisis anterior, se identificaron dos posibles causas parala pérdida de material
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39
Descripcion: Los lotes A1y A2, que inicialmente eran parte del mismo lote, fueron
separados para estudiar la merma en diferentes grados de maduracion bao
condiciones de almacenamiento idénticas. Los valores de DRC iniciales fueran
similares (66.63% y 66.84%) paraloslotes A1y A2, pero los resultados de los lotes
B1y B2 mostraron valores de 62.73% y 66.31%, respectivamente.
Posible Causa: Ladiscrepanciaen los valores de DRC puede ser atribuida a un error
en lamedicion. La variabilidad en la clasificacion de la materia prima al llegar ala
planta puede haber causado que se reciban mezclas de coagul os con diferentes niveles
de secado y coagulacién, lo que puede dificultar que €l muestreo sea representativo.
Impacto: Este error puede llevar auna evaluacion incorrectadel contenido de caucho
seco 'y, por lo tanto, a unainterpretacion erronea de la merma.

Degradacion del Material

Descripcion: La degradacion del caucho natural en la bodega puede ser un factor
relevante en la pérdida de material. La cuantificacion precisa de esta pérdida debido

aladegradacion es compleja, pero se identificd como una causa significativa.

Evidencia. La trazabilidad realizada a través de las pruebas de caracterizacion de

materiales FTIR en € lote A1 mostr6é una transformacién quimica atribuida a la oxo-

degradacién del caucho natural. Esta transformacion se alinea con lainformacion de los

items 1.5.3 y 1.6, que detallan |os mecanismos de degradacion del caucho natural.

En la Figura 8 ilustra los cambios quimicos observados en el lote A1, destacando la oxo-

degradacion del caucho natural.
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Figura8.

Estado final del coagulo del lote Al luego de 71 dias a la intemperie

De ahi se justifica €l planteamiento de esta prueba adicional, pues no se tenia

confiabilidad de los andlisis y resultados del %DRC.

Por tanto, se analiz6 y describio el comportamiento de los resultados de DRC de un
Lote E. La prueba se basd en calculos matematicos y métodos estadisticos para evaluar la
calidad y aceptabilidad del lote. En la Tabla 9 se observa la estadistica de los resultados; €l

método estadistico y procedimiento se encuentran en € Anexo 1.

Tabla9.

Estadistica de | os resultados % DRC. Usando las funciones de Excel

Estadistica descriptiva % DRC 0 Dias

Media 68.86
Error tipico 0.78
Mediana 69.17
Moda #N/D
Desviacion estandar 3.00
Varianza de la muestra 9.01
Coeficiente de asimetria 0.31
Rango % 9.93
Minimo 64.61
Maximo 74.54
Cuenta 15.00
Numero de datos 15.00
Delta 0.66

Nota: Fuente autor
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(Ec.6)

Donde ¢ es la desviacion estandar muestral y n el nimero de muestras.

El andlisis adicional revel6 que la desviacion de las muestras en e DRC muestra un
valor del 3%. Este vaor es significativo dado que el rango de los resultados obtenidos varia
aproximadamente un 10%. La dispersion observada sugiere una posible faltade precision en
el procedimiento de muestreo.El andlisis de los pardmetros y las gréficas estadisticas se
encuentran en e ANEXO 2 y sus respectivos cdculos. Estos permiten describir €
comportamiento de los val ores cal culando parametros de variabilidad, medidas de tendencia
y distribucion de frecuencias. Ladistribucidn de frecuencia de los resultados de las muestras
respecto a DRC nos proporciond informacién sobrelatendenciay lavariabilidad (Ver figura
9). Asi, se pudo evidenciar que el comportamiento de los datos no sigue unatendencia central

habitual en este tipo de andlisis estadistico clésico.

Figura9.

Distribucion de frecuencias de los resultados de |a prueba adicional.
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El andlisis estadistico de los datos mostré una alta dispersion en los valores de DRC
obtenidos, o que sugiere una falta de precision y la necesidad de aumentar el nimero de
muestras para mejorar la exactitud. La falta de una tendencia clara en los datos dificulta
obtener un valor representativo del DRC del |ote, 1o que refuerzalarecomendacion de repetir
la prueba. Ademés, el valor central del DRC de liquidacién no coincidio con los resultados
obtenidos, |0 que podria deberse a un error de muestreo o mala clasificacion del proveedor.
Finalmente, se evidencié una discrepancia significativa en la linea de produccion de TSR,

con un error absoluto del DRC de hasta 4.93%.

5.3 Resultados de caracterizacion FTIR del coagulo

La evaluacion de los cambios en los grupos funcionales debido a la degradacion del
coagulo del lote A1, expuesto a la intemperie, se realizé mediante espectroscopia infrarroja
por transformada de Fourier, utilizando un FT/IR-4X de Jasco en el laboratorio instrumental
de andlisis quimico de la Escuela de Quimica UIS. Los escaneos se llevaron a cabo siguiendo
la norma NTC 1299, numerales 11.8.1.1 y 11.8.1.3, en un rango de nimero de onda de 4000

a400 cm™.

El coagulo de caucho natural utilizado en el estudio estd compuesto principalmente
de cis-1,4-poliisopreno. La Figura 10 muestra los espectros FTIR correspondientes a las tres
muestras de codgulo expuestas a las condiciones ambientales de la planta de CCC, ubicada a

5 km de Puerto Araujo, Santander, durante tres periodos de maduracion.
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Figura 10.

Espectros MIR-ATR de las muestras tomadas de un coagulo del Lote A1l

—

En las regiones caracteristicas del caucho natural se encuentra el carbono insaturado

en 1660 y 840 cm™, los hidrocarburos en 2850-2980 cm™ y 1350-1450 cm™'.

El propésito inicial de la caracterizacion del codgulo era realizar un seguimiento de
su degradacion en paralelo con los tiempos del proceso de la prueba de mermas. Sin embargo,
se decidié dejar una ultima muestra (muestra 3) expuesta a la intemperie por un periodo
adicional, ya que, en la planta, la materia prima, en promedio, permanecia al aire libre durante

100 dias.

La banda de estudio sera la del carbonilo (C=0), ubicada alrededor de la longitud de
onda de 1700 cm™, para observar si aumenta la presencia de este grupo funcional. Segun el
mecanismo de reaccion de degradacion por termooxidacion (ver ftem 1.5.3), un incremento
en la presencia de la banda del carbonilo indica un aumento en la formacion de radicales
libres. Durante el proceso de degradacion, las cadenas de carbono del cis-1,4-poliisopreno se

oxidan, permitiendo que el oxigeno se enlace a la columna vertebral del polimero. Esto da
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lugar a la formacién de varios grupos funcionales transportadores de oxigeno y la produccion

de subproductos como aldehidos, acidos carboxilicos, ésteres y alcoholes.

Al redizar un andlisis cuantitativo de las regiones correspondientes a los grupos carbonilo
(1800-1670 cm™') como se observaen laFigurall, e hidroxilo (3800-3000 cm ™) enlaFigura
12, se observd un aumento significativo en estos grupos durante la degradacion. Los
espectros de las muestras mostraron un incremento en la presencia del grupo carbonilo,
pasando del 65% al 90%, y un aumento en el grupo hidroxilo, que ascendio del 60% a 95%.
Figura 11.

Cambios de espectros FTIR del grupo funcional carbonilo 1800-1670 cm+-1

0 dias L
25 dies
54 dics ;
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Figura 12.

Cambios de espectros FTIR del grupo funcional hidroxilo 3800-3000 cm-1

25 e

M des

6. Conclusiones
Se observé una correlacion entre la pérdida de masa y las condiciones ambientales,
pero en esta fase del estudio no es posble atribuir esta pérdida exclusivamente a la
degradacién de la materia prima, dado que también influye € error en la determinacion del
%DRC. Sin embargo, los resultados del andlisis espectroscopico evidencian que la
degradacién estd ocurriendo, lo que sugiere la necesidad de redlizar estudios

complementarios para caracterizar mejor €l proceso.

El andlisis cuantitativo de los espectros FTIR mostré que € tiempo de maduracion
tuvo un impacto significativo en la formacién de grupos funcionales asociados a la
degradacion. En particular, la transmitancia de las sefiales correspondientes a los grupos
carbonilo (1800-1670 cm™) aument6 en un 25% en muestras con maduracion prolongada,
mientras que la sefial del grupo hidroxilo (3800-3000 cm™) mostr6 un incremento del 35%.
Esto confirma que tiempos de maduracion maés largos favorecen la oxidacion y degradacion

del caucho natural coagulado.
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Adicionalmente, se identifico que la variabilidad en la determinacién del %DRC
puede estar contribuyendo significativamente ala merma observada. La prueba adicional de
precision y exactitud sobre este parametro en € laboratorio de materia prima evidencio la
necesidad de optimizar los procedimientos de muestreo y andlisis para obtener datos mas
confiables. La variabilidad y los errores en estas mediciones representan una de las

principal es causas de pérdida de materia en la compafiia

L as pruebas de amacenamiento revelaron que las condiciones ambiental es juegan un
papel critico en la estabilidad de la materia prima. Lotes almacenados a la intemperie
presentaron una pérdida de masa hasta un 10% mayor en comparacion con aquellos
protegidos, 10 que indica que factores como la exposicion ala humedad y laradiacion solar
aceleran la degradacion. Ademés, se evidencid que e amacenamiento inadecuado afectala
calidad fina del TSR, impidiendo que cumpla con los estandares establecidos, 10 que

representa un desafio adicional paralaempresa.

7. Recomendaciones

La prueba adicional de estadistica nos permiti¢ identificar las dificultades al analizar
los resultados de la prueba de mermas, ya que el andlisis estadistico de precision y exactitud
no estaba incluido en la metodologia inicial. Esta evaluacion adicional surgid a raiz de una
creciente desconfianza en los resultados obtenidos, lo que llevo a una investigacion mas
profunda junto con el ingeniero jefe de planta, Miller. El analisis estadistico de los datos
revelod varias limitaciones en la prueba adicional debido al comportamiento impredecible de
los resultados. Se observo una alta desviacion, varianza y dispersion, lo que indica la
necesidad de repetir estas pruebas y se recomienda a CCC S.A. evaluar los mismos

parametros, pero aumentando el nimero de muestras.
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Estos analisis evidencian una correlacion dependiente de los resultados respecto a las
condiciones de las variables estudiadas, validando asi la hipotesis planteada sobre la
problematica en la CCC. Por lo tanto, se recomienda a la compaiiia mejorar la disposicion de
la materia prima en términos de almacenamiento y tiempo de maduracion. Las condiciones

actuales afectan negativamente los resultados y estan influyendo directamente en la merma.
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Apéndices
Apéndice A.
ANEXO A. Hojas de calculo del Balance de masa de la prueba piloto de mermas delos Lotes
Al, A2, BlyB2.
Encontrara todos los datos y calculos relacionados con la primera prueba

experimental.

ApéndiceB.
ANEXO B. Hojas de calculo de la prueba adicional estadistica Lote E, Fy G.
Encontrara todos los datos y calculos relacionados con la segun prueba

experimental complementaria a los resultados del %DRC de todo el proyecto.

ApéndiceC.
ANEXO C. Resultados de la caracterizacion FTIR

Se encuentran todos los espectros de la materia prima obtenidos durante la prueba.

ApéndiceD.
ANEXO D. Presentacion y sustentacion del trabajo de grado
ApéndiceE.
ANEXO E. Informereporte y analisis de resultados de |las pruebas entregado a CCC
ApéndiceF.
ANEXO F. Trazabilidad de resultados y registro fotografico

En esta carpeta se encuentra todas las fotos de los resultados y mediciones el DRC
en el laboratorio para cada uno de los lotes, separados por el tiempo de maduracion en que
se realizaron los analisis, junto con la trazabilidad del cambio de la materia prima durante el

almacenamiento con el proposito de observar la descomposicion.



