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RESUMEN

El presente trabajo consiste en la evaluacion de tres agentes de coagulacion, uno
convencional (acido aceético) y dos alternativos (acido citrico y limoneno) para la
produccién de laminas de caucho seco a partir del latex de Hevea brasiliensis,
extraido del Nordeste Antioquefio en el corregimiento San José del Nus. Se realizd
una caracterizacion del latex, en la que se obtuvo una densidad de 0,97 gr/ml, un
porcentaje de solidos de 31,14%, un porcentaje de caucho seco de 29,4%, un TGA
con la pérdida de peso mas significativa entre 262°C y 517°C, correspondiente al
grupo Isopreno y un DSC que presenta una temperatura de transicion vitrea de -
64°C.

Los tres agentes coagulantes se evaluaran, usando un disefio de experimentos
como herramienta, en el que se varid la concentracién de los agentes coagulantes
en tres niveles y se evidencia que el agente coagulante es el factor que presenta
diferencias significativas entre los resultados de las variables de respuesta (pH,

peso del coagulo y tiempo de coagulacion).

Para validar la accion de los coagulantes sobre la aplicacion final, se estudian
algunas propiedades mecanicas sobre las laminas obtenidas, se registran valores

de dureza entre 13 y 23,8 Shore A, y torque en los rangos de 11 y 34Nm.
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INTRODUCCION

El caucho natural ha sido concebido como un claro ejemplo de diversidad biolégica
insuficiente. El origen de la mayor parte del caucho natural en los mercados
mundiales viene de so6lo una especie, Hevea brasiliensis, sin embargo, hay mas de
2.000 especies de plantas capaces de producir el caucho (Kohjiya & lkede, 2014).

En el mundo, Asia es el principal continente en el suministro mundial de caucho
natural, con el 93 % de la produccién total mundial para el 2013. Para este mismo
afo, los tres paises que presentaron la mas alta produccién de caucho natural

fueron Tailandia, Indonesia y Vietnam (IHS Markit, 2014).

En Colombia la producciéon de caucho se remonta a la explotacion de los bosques
naturales a mediados del siglo XIX y para el afio 2014 se registro un area de 56.500
hectareas de caucho natural, con una produccion de 4.681 toneladas (Ministerio de

Agricultura y Desarrollo Rural, 2014)

Para el ano 2013 la demanda nacional de caucho requerida para los diferentes
procesos industriales se encontraba alrededor de 20.200 Toneladas, de los cuales
Colombia era capaz de proveer aproximadamente 3.950 Toneladas, por lo que era
necesario importar mas del 80% de la demanda nacional del caucho (Ministerio de
Agricultura y Desarrollo Rural, 2014). Este hecho evidencia la necesidad de
fortalecer la cadena de suministro del caucho natural, iniciando desde el cultivo de
Hevea brasiliensis, la extracciéon de latex, beneficio y transformacion del caucho
para suplir la demanda nacional, pues aunque Colombia cuenta con las condiciones
naturales y de demanda para incrementar la produccion del caucho natural, es
necesario el fortalecimiento de varios frentes de esta actividad productiva; mejorar
en la seleccién de los clones a sembrar, tecnificar el manejo de las plantaciones y el

beneficio del caucho, ademas de su caracterizacion final (Finagro, 2008).
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Aportando al crecimiento del sector cauchero en Colombia, Antioquia cuenta con un
area total de 5.000 hectareas de caucho natural, de las cuales se obtienen
productos en diferentes presentaciones, caucho en lamina, caucho ripio, latex
centrifugado y latex cremado (Ministerio de Agricultura y Desarrollo Rural, 2014).
Ademas, segun el censo realizado en el afio 2013, en el departamento de Antioquia,
se identificaron 11 municipios con plantaciones de Hevea brasiliensis, como
Caucasia y San Roque, los cuales son adecuados para las siembras de la especie,
demostrando el gran potencial para el cultivo y explotacién del caucho natural

(Confederacién Cauchera Colombiana, 2013).

Contribuyendo al estudio y mejoras en la productividad de la actividad agricola, el
presente trabajo se centra en una de las etapas del beneficio del latex natural,
correspondiente a la coagulacion del latex, en la que las particulas cauchosas por la
accién de un agente coagulante se agrupan y forman un coagulo para la obtencién

de laminas (Bayer, 1972)

El objetivo del trabajo se centra en la evaluacion de tres agentes coagulantes, acido
acético, acido citrico y limoneno, siendo las ultimas mencionadas propuestas
alternativas, sobre el latex natural extraido de diferentes clones de Hevea
brasiliensis, cultivados en el corregimiento de San José del Nus, municipio de San
Roque, Antioquia; los cuales se busca no afecten las condiciones normales de las

laminas de caucho.
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1. FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION

1.1 PREGUNTAS DE INVESTIGACION

v

¢, Es viable realizar el proceso de coagulacién al latex multiclonal proveniente

del corregimiento San José del Nus, con acido citrico y limoneno?

&, Son efectivos para el proceso de coagulacion el acido acético, el citrico y el
limoneno, como agentes coagulantes en la conformacion de laminas de

caucho seco proveniente del corregimiento San José del Nus?

¢,Pueden el acido citrico y limoneno empleados como agentes de
coagulacion conservar las propiedades mecanicas necesarias para las

aplicaciones de las laminas de caucho natural?

1.2 HIPOTESIS

Tanto el limoneno como el acido citrico podrian efectuar una accion
coagulante sobre el latex natural, obteniendo coagulos que puedan ser
transformados en laminas de caucho natural con propiedades comparables a

las obtenidas con el uso del acido acético.
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2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Evaluar el comportamiento de tres agentes de coagulacién para la produccion
de laminas de caucho seco a partir de latex multiclonal en el departamento de

Antioquia (Corregimiento San José del Nus).

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Realizar una caracterizacidon del latex multiclonal extraido de las
plantaciones de Hevea brasiliensis para determinar sus propiedades y

posteriormente llevar a cabo el proceso de coagulacion.

o Evaluar el efecto de los tres agentes de coagulacién (acido acético, acido
citrico y limoneno) mediante un disefio de experimentos, teniendo como
variables de respuesta, el pH, el tiempo de coagulacion y el peso del

codagulo.

e Validar algunas propiedades obtenidas del material en el proceso de
laminacién con el acido acético, acido citrico y limoneno como agentes de

coagulacion.
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3. MARCO TEORICO

3.1. Generalidades del latex

El latex natural es una sustancia lechosa que proviene del sistema laticifero de
diferentes plantas, la mas estudiada es el arbol de Hevea brasiliensis. Esta
sustancia coloidal es obtenida al rayar y remover la corteza del arbol como resultado

de la presion existente dentro de los vasos laticiferos del tronco (Caceres , 2011).

Dentro del latex natural se identifican dos fases, una correspondiente a la fase
dispersa que contiene las particulas de caucho como poliisopropeno y la fase
dispersante representada en el agua. Por otra parte también contienen
aproximadamente un 6% de otros constituyentes denominados no caucho, que
cumplen un rol muy importante en la estabilizacién del latex, como lipidos, proteinas
y carbohidrato, mientras que los solidos del latex del caucho natural consisten en
aproximadamente 94% hidrocarburos de caucho (Nikulin, Akatova, Sedykh, & V,
2005).

La proporcién de los constituyentes del latex mencionado anteriormente, presentan
variacion en su concentracion dependiendo de diferentes factores, como las
condiciones climaticas y el ciclo biolégico de los arboles. En la Tabla 1, se
evidencian unos rangos aproximados para la composicibn de los principales

constituyentes del latex de Hevea brasiliensis (Andrade & Prada, 2005).
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Tabla 1. Composicién de los constituyentes del caucho (Andrade & Prada, 2005)

Constituyentes Composicion, %
Hidrocarburo de caucho (1,4-cis- 30-40
poliisopropeno)
Agua 55-70
Proteinas 1,5-3
Resinas 1,5-2
Azucares 1-2
Cenizas 0.5-1

3.2. Descripcién de la cadena del caucho

El caucho natural es un producto obtenido por medio de la coagulacion del latex
emanado de algunas plantas. Aunque un gran numero de plantas segregan latex
cuando su corteza es cortada, solo unas pocas especies producen la cantidad
suficiente y son de calidad adecuada, para que su explotacién sea sostenible desde
el punto de vista econdmico. El latex obtenido del sangrado de los arboles de Hevea
brasiliensis es procesado, con lo que se obtienen las distintas calidades de caucho
natural (Martinez, 2005).

La Cadena comprende desde el cultivo de los arboles de caucho, pasando por la
recoleccion, el filtrado, acidificacion, coagulacion, laminacién, secado y empaque del
latex (beneficio), hasta obtener el caucho natural y todos los procesos con él,
emprendidos por la industria como mezclado, fabricacién de formas basicas y
fabricacion de productos finales como llantas, neumaticos, entre otros. En la jError!
No se encuentra el origen de la referencia., se presenta una estructura

simplificada de la cadena productiva (Martinez, 2005).
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Arbol de Caucho
Hevea Brasiliensis

|

Latex

l
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MNatural

|

Figura 1. Estructura de la cadena del Caucho (Martinez, 2005).

3.3. Beneficio del latex

Para la obtencion del caucho natural, son necesarias varias operaciones de
transformacion del latex extraido del arbol y de los productos intermedios en cada
una de las etapas de produccion del caucho, que permiten la obtencion de otras

materias primas con una calidad utilizable por el trasformador o manufacturero

(Asoheca, 2008).

El beneficio del latex inicia con el rayado de la corteza del arbol con 45 cm o mas de
circunferencia, el cual emana una sustancia lechosa que se almacena en recipientes

plasticos, y se realiza su recoleccion aproximadamente dos horas después del

rayado de los arboles (Blackley, 1997).
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La siguiente etapa corresponde a la dilucion, en la que el latex se disuelve en una
proporcion de agua, que depende directamente del volumen del latex a procesar, la
cual varia segun la época del afio; esto para permitir una facil coagulacion.
Previamente el latex es filtrado eliminando las impurezas que se pueden presentar

en los recipientes durante el proceso de recoleccion (Bayer, 1972)

Después se realiza el mezclado entre el agua que contiene el agente coagulante y
el latex, la coagulacion ocurre de manera espontanea pero la presencia del agente

coagulante acelera el proceso (Bayer, 1972).

Figura 2. Coagulo de Latex.

Una vez se obtiene el coagulo de caucho (ver Figura 2) se pasa por una laminadora
que reduce la humedad en un 30% (ver Figura 3), consiguiendo laminas de caucho
de aproximadamente 3 mm de espesor, que finalmente son secadas al aire libre
(Escobar, 2004).

Figura 3. Proceso de secado de las laminas.
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A partir del proceso de beneficio del latex se puede obtener latex concentrado de

diferentes tipos dependiendo de su tratamiento. Sin embargo, se podria optar por

una unica linea de proceso, dependiendo de la disponibilidad (tipo y cantidad) de la

materia prima, la infraestructura y los equipos, ademas del tipo de caucho que se

desea obtener. A continuacién en la Figura 4, se muestra el proceso de forma

general donde se indican las etapas que los constituyen (Andrade & Prada, 2005).

Obtencion del Latex

h ]

Recoleccion de Latex

h 4

Filtracion

v

¥

¥

Coagulo de Campo

Preservacion

Dilucién

h 4

v

Sedimentacion

Sedimentacion

3 W W
Concentracion Laminacion Trituracion
L - 1
Secado
Caucho Seco

'

Lavado

L

Laminacion

¥

Secado

)

Caucho Seco
(Menor calidad)

Figura 4. Etapas de transformacion del latex (Andrade & Prada, 2005)
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3.4.

Figura 5.Tipos de coagulacion del latex (Bayer, 1972).

Coagulacion

COAGULACION

l

Agrupamiento de todas las particulas de caucho para separarlas del suero. La coagulacion
generalmente se realiza en canoas, gaveras o pesetas de madera o fibra de vidrio con capacidad de
700 a 1500 litros, en donde el latex es dejado en reposo. Este proceso puede llevarse a cabo de

diferentes maneras

Coagulacion espontanea

Coagulacidn por

alcoholes

Coagulacién por acidos

L4

Coagulacion por sales

L

_ | Coagulacion por agitacion
= mecanica

Se atribuye a la accidn de
enzimas o bacterias que
reaccionan sobre los
constituyentes no caucho,

provocando acider.

Los alcohobes tienen una
accitn sobre la solvatacion
del latex, debido a que son

deshidratantes energéticos.

Por medio de la adicidn de dcido al
latex para oblener un coagulo
coherente. El dcido conduce a un
descenso del pH, alcanzando asi el
punto iscebéctrico, donde la carga
elécirica es nula, y por consigulenta
hay supresidn de la rapulsion
elactrogstatica y coagulacion.

Al adicionar sales al latex,
coma nitrato o cloruro da
calcio ocurre una
descarga de las
particulas de caucho.
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inercia de la capa de hidratacidn,
conduciendo a la coagulacidn,




Una vez se ha extraido el latex de la corteza del arbol y se ha recolectado, esté debe ser
tratado dependiendo del producto que se quiera comercializar, ya sea latex concentrado o
laminas de caucho en forma sdlida. De acuerdo a la Figura 5, existen diferentes métodos
de coagulacion, sin embargo, en la presente investigacién utilizaremos la coagulacion por
acido (Bayer, 1972).

Para la produccion de caucho en laminas, el latex recolectado se diluye en un volumen de
agua dado, segun las condiciones edafoclimaticas, es decir, relacionada con el clima de la

region y estado del arbol.
e Epoca de lluvias: 1 litro de latex, 0.5 litros de agua.
e Epoca de verano: 1 litro de latex, 2 litros de agua.
e Epoca normal (templado): 1 litro de latex, 1 litro de agua.

Esta dilucion se realiza con el fin de llevar el contenido de caucho a una concentracion

constante entre el 12 y 16%.

Posteriormente se lleva a cabo el proceso de filtracion para eliminar agentes extranos,
tales como impurezas o residuos en el caucho seco, lo cual es un factor que puede

disminuir su calidad final (Bayer, 1972).

Finalmente, para la obtencion de laminas de caucho se realiza el proceso de coagulacion
por acidificacion, se agrega acido acético o acido férmico, que son los mas usados en
esta industria, los cuales cumplen una funciéon de reagrupar las particulas de caucho

dispersas (Gobernacion de Antioquia, 2014).

De la cantidad y clase de acido usado en la coagulacion dependen las operaciones de
laminacién y secado. Cuando la mezcla coagulada tiene un pH alto (por encima de 8), el
tiempo de maduracion debe ser mas alto. Actualmente, el Instituto Universitario de la Paz
adelanta trabajos de investigacién que ofrecen una nueva alternativa a los heveicultores
para la coagulacion del latex, disminuyendo los costos en el proceso de coagulacion al
sustituir el acido acético y formico por el acido citrico proveniente de frutas del género

citrus, especie reticulada (Mandarina) y especie latifolia (Lima Tahiti), disminuyendo
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también el riesgo de que los operarios al manipularlo puedan ocasionarse lesiones

El uso de los diferentes coagulantes favorece la concentracion o aglutinamiento de las
particulas en suspensién del caucho en el latex (el caucho aparece como una dispersion
coloidal en el latex), teniendo en cuenta que en la actualidad el método mas utilizado es
con acido acético y este genera una mayor contaminacion ambiental, requerimiento de
equipos de proteccion personal para su manejo y un costo mas alto. Son estas algunas de
las razones por las cuales se utiliza acido citrico y limoneno como agentes alternativos de
coagulacion en el presente proyecto, buscando conservar las propiedades mecanicas de
las laminas como la plasticidad, elasticidad y textura, conociendo algunas de sus ventajas
como los son el bajo costo, facil acceso y que son extraidas de material organico

(Ambientalmente sostenible) (Gobernaciéon de Antioquia, 2014).

3.5. Usos del caucho

Existen diversos usos que se le dan a este producto, algunos de los productos mas
importantes que requieren de la transformacion del caucho natural y que ademas tienen
relacion con diferentes industrias. Cabe destacar que a nivel mundial la produccién de
caucho natural, asi como el caucho sintético es destinada cerca de aproximadamente un
64% de la produccion a la industria de elaboracion de llantas. En Colombia esta tendencia
no es ajena ya que cerca del 56% del valor de la produccién total de este sector
corresponde a la fabricacién de llantas de caucho (Medina, 2005). A continuacién en la

Tabla 2, se muestran los diferentes usos del caucho.

Tabla 2. Utilizacion del caucho en Colombia (Confederacion Cauchera Colombiana,
2013).

DESCRIPCION PORCENTAJE
Fabricacion de llantas de caucho 55.96%
Fabricacién de calzado de caucho y sus partes 9.29%
Fabricacién de articulos de caucho para usos industriales y 9.06%
mecanicos
Fabricacién de otros productos 8.75%
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https://es.wikipedia.org/wiki/Caucho
https://es.wikipedia.org/wiki/Dispersi%C3%B3n_coloidal
https://es.wikipedia.org/wiki/Dispersi%C3%B3n_coloidal

DESCRIPCION PORCENTAJE
. o 5.73%
Reconstruccion, vulcanizacion y reencauchado de llantas
Fabricacién de formas basicas de cauchos, planchas, laminas, tubos y 4.16%
productos analogos
Fabricacién de articulos de caucho para usos higiénicos, 3.81%
farmacéuticos y de laboratorio o
Fabricacién de neumaticos 1.62%
Fabricacién de baldosas de caucho 1.34%
L . 0.28%
Fabricacién de caucho espumado y articulos de caucho
TOTAL 100%

Existen diferentes empresas relacionadas con el sector cauchero utilizado para su
transformacion en diversos productos que son destinados tanto para consumo interno,
como para comercio internacional. En cuanto al comercio Colombiano, histéricamente
somos importadores de este material, asi como de los productos fabricados con este. El
comercio de este material, realiza basicamente alrededor de 173 posiciones arancelarias
de las cuales se agrupan los productos mas importantes en 39 partidas. Dentro de las
exportaciones de productos elaborados con caucho y manteniendo la tendencia
oligopolica de los mercados internacionales, la mayor participacion de las exportaciones
esta representado por el comercio de neumaticos de caucho agrupando cerca de 16
posiciones entre las cuales se encuentran las llantas para camion y demas productos
(Medina, 2005).
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4. ANTECEDENTES

Colombia aun no se reconoce como pais productor de caucho natural; la
produccion nacional es insuficiente para abastecer la demanda interna, por lo cual
es considerado pais importador neto de caucho natural, con 23 mil toneladas
importadas en diferentes presentaciones. Esta situacion ha motivado procesos de
fomento y mejora en la competitividad mediante la promocion de mejores técnicas
para la seleccion de clones, segun las condiciones propias de cada region,

buscando mejorar la productividad nacional (Martinez A. , 2007)

Actualmente se han realizado diversos estudios en el manejo y seleccion de areas
de siembra para el caucho, asi como la consecha, manejo de cultivo,
caracterizacion y beneficio del mismo en la region orinoquia Colombiana, que es
donde se encuentra aproximadamente el 90% de territorio éptimo para el cultivo
del caucho (Martinez A. , 2007).

Tambien se ha indagado sobre como los aditivos usados en el proceso del caucho
natural modifican las propiedades del latex liquido o caucho seco en forma de
laminas o coagulos. Considerando ademas las ventajas y desventajas de estos
aditivos, resaltando la disminucion del impacto ambiental y suministrando
diferentes criterios para reemplazar las sustancias usadas tradicionalmente que

tienen diversas implicaciones para la salud (Giraldo & Velasquez, 2014)

En general se han realizado muchos trabajos investigativos relacionados con la
cadena productiva del caucho como: La cadena del caucho en Colombia (Martinez
H. , 2005); El caucho, una oportunidad de valor agregado (Medina, 2005); Manual
del cultivo de Caucho bajo buenas practicas Agricolas (Secretaria de Agricultura y

Desarrollo Rural (Gobernacion de Antioquia, 2014).

Por otra parte, sustentado en diversos estudios, se ha expuesto que los
principales acidos organicos no volatiles que se encuentran en latex de caucho

natural son los acidos citrico y malico. Un estudio titulado, ElI Desarrollo y
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validacion de un método de electroforesis capilar para la medicion de acidos
organicos de cadena corta en latex de caucho natural, realizada en el aio 2000,
encontrd que la adicion de sustancias acidas al latex reduce la estabilidad coloidal
y se atribuye comunmente a la interaccion quimica entre los iones de hidrogeno
afiadidos y los iones carboxilato unidos a la superficie que confieren estabilidad
coloide sobre el latex (V Galli & N Olmo, 2000).

También se han adelantado otro estudio relacionados con el Efecto de la variacion
de la concentracion de acido férmico y acido acético en el proceso de coagulacion
del latex proveniente del caucho natural “Hevea Brasiliensis”, comparando el uso
de éstos acidos a las distintas concentraciones, y la repercusion que tienen en las
propiedades térmicas y quimicas (materia volatil y cenizas) (Lozano, Sierra, &
Gallego, 2013)

En el mundo se han realizado diversos estudios relacionados con la coagulacion
del latex, principal tema de estudio en este trabajo de investigacion, especialmente
por las concentraciones altas de acido acetico o formico, teniendo en cuenta sus
efectos ambientales; buscando de esta manera una disminucion del impacto con
coagulantes alternativos que a su vez generen propiedades adecuadas en las
laminas. En Rusia, en el 2004 se realizo la evaluacion de un proceso de
coagulacion utilizando Estireno-Butadieno como agente coagulante y acido
sulfurico como estabilizador, evaluando dos de sus principales propiedades, la
viscosidad y el pH, encontrando que con dicha adicion del agente, afecta
positivamente las propiedades de los vulcanizados resultantes, como resistencia al
desgarro, resistencia a cepas repetidas, y la resistencia al envejecimiento térmico
(Nikulinn & Akatova, 2005).

Se han realizado ademas investigaciones en el proceso de coagulacion del latex
mediante contenidos de acidos organicos de cadena corta presentes en el suero
del latex tales como el acido citrico, demostrando ser adecuados para este

proceso por sus propiedades similares a las obtenidas con el acido acetico o
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formico (Galli & Olmo, 2000).Asi mismo se encontré que en el Magdalena Medio
(Colombia), en el 2014 se innovo en el método de coagulacién con otras fuentes
alternas y diversas como el uso del acido citrico, teniendo en cuenta que en esta
localizacion geografica del pais, se ha incrementado el niumero de plantaciones de
caucho natural en un 22 % (Ministerio de Agricultura y Desarrollo Rural, 2014). El
Instituto Universitario de la Paz adelanta trabajos de investigacion que ofrecen una
nueva alternativa artesanal a los heveicultores para la coagulacidn del latex
disminuyendo los costos en el proceso de coagulacién al sustituir el acido formico
por el acido citrico proveniente de frutas del genero citrus especie reticulada
(Mandarina) y especie latifolia (Lima Tahiti) (Sarabia, 2014). Los resultados
obtenidos en dichos trabajos de investigacion, justifican el uso del acido citrico
como coagulante alternativo en la coagulacién del latex de campo extraido del

corregimiento San José del Nus.

Ademas de acido citrico, trabajos de investigacion proponen otros agentes
coagulantes de procedencia natural, en Brasil por ejemplo se llevo a cabo un
trabajo de investigacién, en el que se estudian las laminas de caucho obtenidas
usando acido aceético y acidos provenientes de la quema de biomasas, como
coagulantes por medio de un analisis fisco-quimico, mostrando que no existen
diferencias en las propiedades fisico-mecanicas en las hojas de caucho obtenidos
(Ferreira & Rego, 2005).

Por otra parte en Tailandia Baimark & Niamsa, experimentaron el proceso de
coagulacion con vinagres de madera producidos a partir de biomasa, tales como
cascara de coco, arboles de eucalipto y bambu, encontrando que el indice de
retencién de la plasticidad, la viscosidad y las propiedades mecanicas del caucho
coagulado por estos vinagres eran similares a los que utilizan acido acético y
mejores que con el uso de acido formico (Baimark & Niamsa, 2009). En este
proyecto se plantea el limoneno como agente coagulante, debido a su procedencia
natural, que al igual que varios de los agentes coagulantes expuestos se extraen
de las cascaras de diversos frutos citricos, los cuales presentan una acidez baja,
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condicion indispesable para que se pueda propiciar la coagulancion del latex
(Castrillon, Gonzalez, & Paris, 2015).
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5. METODOLOGIA

Para la realizaciéon de las pruebas de coagulacion, se empled latex de campo procedente
del corregimiento San José del Nus, municipio de San Roque, y previamente también se
realizaron diferentes ensayos con latex proveniente del Municipio de Taraza, Vereda

Santa Clara (Ver Figura 6).

Municipio Tarazd
Vereda Santa Clara

Municipio 3an Roque
Corregimiento San Jose del Nus

Figura 6. Ubicacién Geografica de zonas con actividades de explotacion del caucho
natural.
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La materia prima se obtuvo de plantaciones de Hevea brasiliensis pertenecientes al centro
de investigacion CORPOICA, donde se rayaron aproximadamente 40 arboles, obteniendo
6 litros de latex de campo (Ver Figura 7), los cuales fueron recolectados después de dos
horas de sangrado. Para evitar la coagulacién espontanea del latex, después de la
recoleccién, algunas de las pruebas de caracterizacion y coagulacién se realizaron en el
mismo centro de investigacion, mientras que los procedimientos de laminacion, secado y
las pruebas mecanicas de las laminas se realizaron en los laboratorios de la Universidad
EAFIT.

Figura 7. Sangrado y recoleccion del latex — San José del Nus — Agosto 2016.

5.1. Caracterizacion del latex natural.

Previo a la coagulacion del latex natural, este fue sometido a una caracterizacién, en la
que se midieron varias propiedades de la materia prima, determinantes para la formacion
de las laminas de caucho seco. Algunas pruebas se realizaron en el centro de
investigacion CORPOICA, correspondientes al pH, densidad, porcentaje de caucho seco y
porcentaje de sdlidos, y las pruebas de viscosidad, TGA, DSC y FTRI, se realizaron en el
centro de laboratorios de la Universidad EAFIT y del Instituto de Capacitacion e

Investigacién del Plastico y del Caucho — ICIPC.
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5.1.1. Viscosidad

Para medir la viscosidad del latex se empled un Viscosimetro de rotacion de Brookfield,
ubicado en el laboratorio de Fisicoquimica de la Universidad EAFIT (Ver Figura 8),
siguiendo el procedimiento indicado por la norma ASTM D1076-10 (ASTM International,
2014). Se agregaron 500 ml de latex en un beaker, se ajusta la aguja al eje del
viscosimetro, se introduce la aguja en el fluido hasta la marca del eje y se acciona el
motor, la velocidad se ajusta para realizar la lectura del valor de la viscosidad cuando este

se haya estabilizado (Ver Tabla 3).

Tabla 3. Especificaciones Procedimiento Viscosidad

Especificaciones
Equipo Viscosimetro Brookfield
No Aguja 1
Velocidad Eje 60 rpm

BROOKFIELD

Figura 8.Viscosimetro de Brookfield para medicion de la viscosidad de latex
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5.1.2. Densidad

El valor de la densidad se determiné empleando un hidrémetro a partir de la norma ISO
387:1997, introduciéndolo en el interior de una probeta de 80 ml con contenido del latex
natural, siendo el valor de la densidad el que se lee en el limite superior del fluido (The

International Organization for Standarization, 1997).

5.1.3. pH

El equipo empleado para determinar el pH del latex fue el pH- metro, ubicado en el
laboratorio de Fisicoquimica de la Universidad EAFIT (Ver Figura 9), siguiendo el
procedimiento instrumental en el que se obtienen valores de pH al introducir el bulbo en el

fluido y el valor del pH corresponde al que permanece estable en el tiempo.

Figura 9. pH metro empleado para determinar el pH del latex

5.1.4. Porcentaje de soélidos totales

Para hallar el porcentaje de sodlidos totales, se siguen las indicaciones expuestas en la
norma ASTM D1076-10 (ASTM International, 2014) donde inicialmente se pesa un vidrio

reloj, en el cual se agregan 2,5 gr de latex natural y se disuelven en 1 ml de agua. Una
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vez disuelto el latex se introduce en un horno a 100 °C durante 120 min. Después este

vidrio reloj se debe dejar enfriar y finalmente se toma el valor de peso (Ver Figura 10).

a. Vidrio reloj con latex diluido b. Agua destilada

c. Desecador y horno

Figura 10. Materiales y equipos necesarios para la determinacion de porcentaje de solidos

totales.

Para hallar el porcentaje de sdlidos totales se debe aplicar la formula descrita en la norma
ASTM D1076-10 (ASTM International, 2014):

C‘ —
Of selidos Totales = _a X100, donde
A = Pesa del vidrioreloj vacio, gr
B = Pesn del vidrio relaj con el latex diluida, gr

C = Peso del vidrio reloj despues del secado, gr
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5.1.5. Porcentaje de Caucho Seco

El procedimiento para determinar el contenido de caucho seco se encuentra descrito en la
norma ASTM D1076-10 (ASTM International, 2014). Se deben pesar 10 gr del latex
natural y diluirlo en 40 ml de agua dentro de un beaker de 80 ml. Simultaneamente se
prepara una solucion de acido acético al 2% de concentracion. El beaker con el contenido

de latex se debe someter a un bafio maria durante 15 min sin agitacion y después agregar

lentamente el acido acético hasta que se evidencie la formacién del coagulo (Ver Figura
11).

Figura 11. (a,b,c,d) Medicion del contenido de Caucho Seco ASTM D1076-10 (ASTM
International, 2014)

Este coagulo debe ser laminado hasta alcanzar un espesor aproximado de 3mm para
posteriormente introducirlo a un horno a 70 °C para pesarlo en intervalo de 15 minutos

hasta que su peso se estabilice.
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5.1.6. Grupos funcionales por Espectrometria Infrarroja con Transformada de
Fourier - FTIR

Este método determina los grupos funcionales de los compuestos existentes en la
muestra, utilizando la radiacion de la region infrarroja del espectro electromagnético. Las
moléculas al absorber dicha energia, responden con distintos movimientos a especificas

frecuencias, dependiendo de sus enlaces y su configuracion estructural (Caceres , 2011).

Esta prueba se llevé a cabo en el Instituto de Capacitacion e Investigacion del Plastico y
el Caucho-ICIPC, para ello se prepararon unas laminas de caucho, coaguladas con acido

aceético y acido citrico (Ver Figura 12).

Para la formacion de las laminas con acido acético, se mezcla 100 ml de latex de campo,
100 ml de agua y 10 ml de acido acético al 96% de concentracién y para el acido citrico,
se disuelve en 80 ml de agua 15 gr de acido citrico y posteriormente se mezcla con 80 ml
de latex de campo. Estas soluciones se dejan coagular durante dos dias, obteniendo dos

codagulos, los cuales son laminados y secados a temperatura ambiente por dos dias.

La espectrofotometria infrarroja se realizé de acuerdo a los lineamientos de la norma
ASTM E1252-98 con los parametros definidos en la Tabla 4, empleando el

espectrofotémetro Infrarrojo, Nicolet 6700 Thermo Scientific. (Transmision).

Tabla 4.Parametros para Espectrometria infrarroja (FTIR).

Condiciones de Operacion Especificaciones
Fuente Infrarrojo
Frecuencia del Laser 15798.2 cm-1
Detector DTGS KBr
Resolucion 4 cm-1
Ganancia de fondo Autoganancia
Numero de puntos para la
transformada de Fourier o192
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Condiciones de Operacion Especificaciones
Rango de numero de onda 500 cm-1 — 4000 cm-1
Forma final de la ordenada Absorbancia

Numero de barridos 32
Analisis realizado por Transmision

Figura 12. Laminas enviadas al instituto del caucho

5.1.7. Andlisis Termogravimétrico, TGA

El Andlisis TGA estudia la relacién entre la masa de la muestra y la temperatura a la que
es sometida, esto permite apreciar la estabilidad térmica del material, volatilidad, cenizas
y caracteristicas composicionales. Este anadlisis se realiza en un analizador
Termogravimétrico, TGA Q500, TA Instruments, cddigo interno 01250 Balanza Analitica
Mettler AE 200 (Instituto de Investigacion y Capacitacion del Plastico y Caucho, ICIPC,
2016). El cudl mide el peso de la muestra en consideracion mientras la temperatura es

controlada a través de un programa computacional (Caceres , 2011)

Para dicho andlisis las muestras se preparan y se entregan al Instituto de Capacitaciéon e
Investigacion del Plastico y el Caucho, ICIPC y se realiza con las especificaciones que se
muestran en la Tabla 5.
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Tabla 5. Especificaciones del analisis por TGA

Condiciones de Operacién Ensayo
Temperatura inicial (°C) 50
Velocidad de calentamiento (°C/min) 10
Temperatura final (°C) 900

Atmosfera utilizada de 30°C a 600°C Nitrégeno
Caudal total de nitrégeno (ml/min) 50

Atmosfera utilizada de 600°C a 900°C Oxigeno
Caudal total de Oxigeno (ml/min) 50

5.1.8. Calorimetria Diferencial de Barrido, DSC

La Calorimetria Diferencial de Barrido, DSC permite observar la transicion vitrea y
temperaturas de punto de fusion, ademas de la oxidacion u otras reacciones quimicas.
Permite obtener medidas de la tasa de absorcién de energia o de la evolucion sobre la

masa fundida inicial, cristalizacion y re-calor fase fundida

El equipo utilizado para realizar esta prueba Calorimetro diferencial de barrido modulado
DSC Q200, TA Instruments, Balanza Analitica Mettler AE 200 normalmente se encuentra
en un rango de temperatura calibrada que oscila entre -80 ° C y 900 ° C, y velocidades de
calentamiento de 0,01 ° C a 300 ° C / min, los parametros con los que realizo esta prueba
se exponen en la Tabla 6, para esta prueba se utilizé la norma técnica ASTM D 3418-15

(ASTM International, 2015) y las muestras son entregadas en el ICIPC (Instituto de

Investigacion y Capacitacion del Plastico y Caucho, ICIPC, 2016)

Tabla 6. Parametros para determinar temperatura de transicion vitrea por DSC

Condiciones de Operacion

Especificaciones

Materiales de referencia para verificacion de

calibracioén

Indio y Estano
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Condiciones de Operacion Especificaciones
Velocidad de calentamiento y enfriamiento (°C/min) 20
Atmdsfera utilizada y pureza del gas: Nitrégeno al 99,995%
Caudal total de nitrégeno (ml/min) 50
Capsulas utilizadas Aluminio Estandar

Tabla 7. Pruebas de caracterizacion realizadas al latex

Propiedades de Caracterizacion

Procedimiento de Medicion

Viscosidad ASTM D 4016-93 (ASTM International , 2002)

Densidad ISO 387:1997 (International  Organization for
Standardization, 1977)

pH pH-metro, Procedimiento instrumental

Porcentaje de Solidos Totales

ASTM D1076-10 (ASTM International, 2014)

Porcentaje de Caucho Seco

ASTM D1076-10 (ASTM International, 2014)

Grupos Funcionales por FTIR

ASTM E1252-98 (ASTM International, 2013)

Analisis Térmico Diferencial, TGA

ASTM E131-08 (ASTM International, 2010)

Calorimetria Diferencial de Barrido, DSG

ASTM D 3418-15 (ASTM International, 2015)
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5.2. Evaluacion de agentes coagulantes

La evaluacién de los agentes coagulantes se realizé6 mediante un disefio de experimentos
utilizando como herramienta el software “R”, en el que se estudian dos factores
correspondientes al tipo de agente coagulante y la concentracion a 3 diferentes niveles.
Para el caso de los agentes coagulantes los niveles son acido acético, acido citrico y
limoneno, mientras que los niveles de concentracion son bajo, medio y alto, consolidando
9 corridas con una réplica para garantizar mayor coherencia en los resultados, con un

total de 18 tratamientos.

Se emplean tres agentes de coagulacion. El acido acético con concentracion al 96%

Molar; acido citrico solido al 98% y limoneno comercial.

a. Acido acético b. Acido Citrico

C. Limoneno

Figura 13. Tipos de Coagulantes.

40



5.2.1. Determinacion de niveles de concentracion

La definicion de los niveles de concentracion se hace en base a una busqueda
bibliografica especificada en los antecedentes, que proporciona la informacion inicial para
llevar a cabo pruebas a pequefia escala en las que se evalua el tiempo de coagulacion del
latex diluido, con la adicion de diferentes proporciones de los agentes de coagulacion

estudiados.

Para la determinaciéon de los niveles del acido acético, se emplean 8 muestras de 30 ml
de latex de campo diluidos en igual proporcion de agua, agregando las proporciones
indicadas en la Tabla 8 de acido acético al 96%, presentando resultados diferentes en la

coagulacion.

Tabla 8. Proporciones para las pruebas iniciales, en la determinacion de los niveles de

concentracion del acido acético

Proporcion de acido acético (ml) | % vol | Coagulaciéon
1 1.7 no
2 3.3 Si
3 5 si
4 6.6 si
5 8.3 Si
6 10 si
7 11.6 si
8 13 si

En los valores inferiores a 1.7% no se presenta coagulacién, el nivel mas bajo
corresponde a uno superior a este valor, por lo que se decidié trabajar con los niveles de
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3,3%, 5% y 6,6%, evitando las proporciones superiores, pues representan mayor cantidad

en el uso del agente coagulante.

El acido citrico tuvo un tratamiento similar al del acido acético, donde también se tomaron
muestras de latex, las cuales fueron diluidas en igual proporcién de agua (30 ml H,O + 30
ml Latex), agregandole 5 diferentes cantidades de acido citrico, especificadas en la Tabla
9..

Tabla 9. Pruebas para la determinacién de los niveles de concentracion del acido citrico

Proporcién de acido citrico (g) | % vol | Coagulacién
4,5 1,5 no
6 2 no
9 3 si
15 5 si
24 8 No

De acuerdo a los resultados expuestos en la Tabla 9 de estas pruebas los niveles
elegidos fueron 3,5%, 5% y 6,5%

Para el limoneno se utilizaron 5 proporciones diferentes mostradas en la Tabla 10 y que
segun sus resultados la menor proporcién del agente coagulante favorece la coagulacion

del latex, por lo que se decide a concentraciones de 4,5%, 6,6% y 8,9%.

Tabla 10. Pruebas para la determinacion de los niveles de concentracion del limoneno

Proporcion de limoneno (ml) | % vol | Coagulacién

4 2 Si
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Proporcién de limoneno (ml) | % vol | Coagulacion
6 3 Si
10 5 si
15 8 no
18 10 no

5.2.2. Preparacién de agentes coagulantes

Este procedimiento aplica especificamente para el acido citrico, pues a diferencia del
acido acetico y el limoneno, este se encuentra en estado solido y para agregarlo al latex
debe estar diluido en agua . Para llegar a las concentraciones definidas en la Tabla 9, se
emplea la densidad del acido citrico correspondiente a 1,66 gr/ml, con la cual se

determina la cantidad de acido citrico necesaria.

a. Gramera para el peso del acido citrico

b. Pipetas para la medicion de limoneno y acido acetico

Figura 14. Instrumentos de medicion de cantidad de agentes coagulantes
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5.2.3. Procedimiento para la coagulacion del latex

La coagulacion del latex con el acido acético y el limoneno presentan un protocolo similar,
debido a su estado liquido y facil solubilidad. Para los tratamientos con estos dos
coagulantes se mezclaron 80 ml de latex provenientes de las plantaciones del centro de
investigacion CORPOICA y 80 ml de agua (Bayer, 1972), posteriormente se agrego la

cantidad exacta de los tipos de coagulante.

Para el acido citrico, el proceso de coagulacion inicia con la adicion de las diferentes
cantidades del mismo a 80 ml de agua, agitando lentamente para solubilizar el sélido por
completo. Esta solucién es mezclada con 80 ml de latex para estudiar el fenémeno de

coagulacion.

Tabla 11. Factores y niveles de los tratamientos de coagulacion

Tipo de Coagulantes Niveles de Concentracion
Proporcion | % V-V
Alto 11 ml 6%
acido acético Medio 9 ml 5%
Bajo 6 ml 3%
Alto 19 gr 6,5%
acido citrico Medio 15gr 5%
Bajo 9gr 3%
Alto 16 ml 8,9%
Limoneno Medio 12 ml 6,7%
Bajo 8 ml 4,5%

Cada uno de los tratamientos, resultado de las posibles combinaciones de los factores se

replicé una vez y el total de tratamientos, factores y niveles se resume en la Tabla 11.
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Figura 15.Recipientes metalicos empleados para la coagulacién de latex

5.2.4. Medicion de variables de respuesta.

Para evaluar la accidén de los agentes coagulantes sobre el latex de campo, se estudian
tres variables de respuesta correspondientes al pH, tiempo de coagulacién y masa del

coagulo.

Durante todo el proceso de coagulacion el pH fue controlado y se tomaron diferentes
valores, el primero de ellos inmediatamente después de agregar el agente coagulante y
después cada 12 horas hasta la coagulacion del latex. Para determinar el pH de las
muestras, se emplea un pH- metro, cuyo anodo debe sumergirse en la muestra, esperar

que se estabilice el pH y tomar el valor cuando no presente fluctuaciones.

Figura 16. Medicién de pH a las muestras de coagulacion
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El tiempo de coagulacion se toma en el momento en que el latex se coagula totalmente,
cuando se observa en el recipiente particulas coaguladas y solucién acuosa de color

claro, correspondiente a los componentes no cauchosos (ver Figura 17)

Figura 17. Coagulo en el momento en que se toma el tiempo de coagulacién

En el momento en el que se obtienen los coagulos, estos se separan del liquido y se les
extrae la mayor cantidad de humedad posible. Cuando el coagulo se encuentra seco se

procede a pesarlo en una gramera digital como se observa en la Figura 18

Figura 18. Gramera empleada para determinar los pesos de coagulo.
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5.3. Laminacién de coagulos y secado de laminas.

Los coagulos de latex se laminan a un espesor de aproximadamente 3 mm, para ello se
emplea la laminadora del laboratorio de Procesamiento de Plasticos y Caucho de la
Universidad EAFIT (Ver Figura 19), cuyos rodillos deben ser ajustados al espesor

deseado. La laminadora se acciona y se introduce el coagulo entre los dos rodillos.

Figura 19. Equipo empleado para la laminacion de los coagulos

En total se obtienen 18 laminas de caucho, las cuales son secadas a temperatura
ambiente durante 2 dias, para eliminar la humedad restante y poder realizar las pruebas

mecanicas.
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Figura 20. Secado de las laminas de caucho

5.4. Pruebas Mecanicas

Para la ejecucion de las pruebas mecanica se empled una lamina coagulada con acido
acético y otra con &cido citrico, debido a que fueron en las que se evidencio mejor

resultado cualitativo.

La lamina coagulada con el limoneno no se tuvo en cuenta para estas pruebas, puesto
que, aunque el proceso de coagulacion se dio dentro del tiempo esperado, se produjo una
rapida oxidacién en 48 horas, reflejada en el aspecto de la lamina color café y con mal
olor (ver Figura 21). Este hecho puede estar justificado en que el limoneno es una es una
sustancia natural extraida del aceite de la cascara de los citricos, lo cual le da una
consistencia mas densa y grasa, contribuyendo a la rapida oxidacién al mezclarse con el

latex (Pena, y otros, 2012).
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Figura 21. Laminas coaguladas con Limoneno

5.4.1. Reometria de Torque

La reometria de torque permite analizar propiedades tales como la estabilidad térmica,
estabilidad al cizallamiento y caracteristicas reoldgicas de los polimeros. Esta prueba fue
realizada en el Instituto de Investigacion y Capacitacion del Plastico y Caucho y se
empled un Redmetro de torque marca Haake Poly Lab QC, cdmara de mezclado marca
Haake Rheomix 600 con mezcladores tipo banbury Balanza de densidades Modelo BB
2400 de la firma Mettler, apoyados en la norma ASTM D3182-16 (ASTM International,
2015) y a las condiciones de la Tabla 12.

Tabla 12. Condiciones de ensayo Reometria de Torque (Instituto de Investigacion y
Capacitacioén del Plastico y Caucho, ICIPC, 2016).

Muestra Acido acético Muestra Acido citrico
Temperatura de .
Ambiente Ambiente
ensayo (°C):
Camara de mezcla: Rheomix 600 Rheomix 600
Volumen de la camara 78 78
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Muestra Acido acético Muestra Acido citrico

de mezcla (cm3):

Factor de llenado (%): 70 70

Velocidad de los

40 40
rotores (r.p.m.):
Tiempo de prueba
P P 42 60
(min):
Cantidad de muestra
38 38
(9):
Tipo de rotores: Banbury Banbury
5.4.2. Dureza

Para la dureza se utilizé el método de Dureza Shore , siendo esta a una escala de medida
de la dureza elastica de los materiales, determinada a partir de la reaccién elastica del
material cuando se deja caer sobre él un objeto. Para esta técnica utilizamos la norma
ASTM D2240 - 15, la cual describe el tipo de escala que se utiliza de acuerdo al material.
Para las laminas de caucho se utilizara la escala A (Gomas blandas, elastémeros,
plasticos) penetrador, cono truncado 35° de angulo y carga 822 g (ver Figura 22),
basados en la norma ASTMD2240-15 (ASTM International, 2015).
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Figura 22. Medicién dureza Shore A.

5.4.3. Espesor

Aunque el valor de las laminas depende en gran proporcion del proceso de laminacion y
el espacio de los rodillos que realizan esta accion, se toman valores de espesor a las
laminas obtenidas. Para ello se emplea el medidor de espesor mostrado en la Figura 23

obteniendo valores en mm leidos en la caratula digital del equipo.

Figura 23. Medidor de espesor empleado en la medicién del espesor de las laminas
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6. RESULTADOS

6.1. Resultados Caracterizacion del Latex Natural

Para validar los resultados de las pruebas de caracterizacion (Viscosidad, Densidad,
Porcentaje de solidos totales y porcentaje de contenido de Caucho Seco) se tiene como
referente los resultados obtenidos en pruebas de caracterizacion realizadas previamente.

Ver Anexo 1.

6.1.1. Viscosidad

El resultado obtenido de viscosidad para el latex estudiado fue de 29,5 cP con un
porcentaje del 17,7%, confirmando que se empled la aguja adecuada (ver Figura 24). En
el trabajo de (Sridee, 2006), se expone que la viscosidad depende de la temperatura y de
la concentracion del latex, donde el mayor contenido de componentes cauchosos
representa mayor viscosidad, teniendo valores entre 20 Cp y 100cP (Sridee, 2006).EI
valor de viscosidad para el latex estudiado se encuentra dentro del rango propuesto por la
bibliografia referenciada y muy probablemente corresponde a un latex con alto contenido
de agua, teniendo en cuenta que momentos previos al sangrado del arbol la zona se

encontraba en condiciones lluviosas.

Figura 24. Medicion de la Viscosidad Latex Natural.
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6.1.2. Densidad

Para la medicién de esta propiedad se utilizé un hidrometro, introduciéndolo al interior de
una probeta de 80 ml con Latex natural, el valor arrojado fue de 0,97 gr/ml, lo cual nos
muestra que el latex no estaba muy denso y estaba presente en un estado liquido similar
a la del agua. Esta propiedad varia de acuerdo a las condiciones climaticas del momento
de la extraccién del latex, del suelo y de la ubicacion geografica y aunque nos
encontrabamos en un clima calido en temporada de verano al noreste del departamento
de Antioquia a una temperatura de 26 grados aproximadamente, el dia del sangrado se

presentaron lluvias.

Figura 25. Medicion de la densidad sobre el latex de campo.

6.1.3. pH Latex Natural

Al sumergir el pH-metro al beaker con contenido de latex natural (ver Figura 26), el
resultado arrojado es de 6.4, evidenciando la naturaleza acida del latex de campo
estudiado. Diversos estudios realizados en diferentes clones dieron como resultado un
promedio de pH de 6,1, con un rango entre 6,0 y 6,4 considerado ligeramente acido. De
acuerdo al trabajo de (Moraes & Moraes, 2008) que establecen que un pH bajo de 6,6
puede indicar inestabilidad de membranas particularmente de los lutoides, el latex
trabajado también presenta esta condicion, teniendo en cuenta la cercania del valor de pH

obtenido con el reportado en el estudio referenciado. Se considera que para una
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explotacion el latex debe encontrarse en un pH entre 6,8 y 7,0, lo cual indica que el pH
(6,4) obtenido se encuentra por debajo del rango establecido para una buena explotacion.
Ademas el pH debe contribuir con el contenido de sacarosa por ser el principal factor de
control de la utilizacién de este parametro (Perdomo, Vinasco, Garzon, Velasquez, &
Rodriguez, 2008).

Figura 26. pH del Latex natural

6.1.4. Porcentaje de solidos totales

De acuerdo a la norma ASTM D1076-10 (ASTM International, 2014), se pesé un vidrio
reloj sobre el cual se agregd 2,5 gr de latex natural y se disolvié en 1 ml de agua,
posteriormente se llevé la muestra a un horno a 100°C durante 120 min, finalmente se

dejo enfriar y se pesé obteniendo un valor de:
Solidos Totales, % = [(C-A)/(B-A)] *100
A = Pesa del vidriorelaj vacio, gr
B = Pesn del vidrio reloj con el latex diluide, gr

C = Peso del vidrio relaj despues del secado, gv
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Obteniendo:

A=224qgr
B= 259q¢r
C=2349qr

% Solidos Totales = (1,09/3,5) * 100% = 31,14%

Figura 27. Porcentaje de Sélidos Totales.

El porcentaje de solidos totales fue de 31,14%, valor que indica que al menos una cuarta
parte del contenido del latex corresponde a contenido de caucho con otros contenidos de
solidos no cauchosos. El porcentaje de sélidos totales se ve afectado con el tipo de clon
de los arboles, sin embargo, en el presente trabajo, el latex es multiclonal de “Hevea
brasiliensis”, Acorde a trabajos realizado en el Amazonas en diferentes clones el
porcentaje de solidos totales mayor fue de 46,8% y el menor de 22,7%, con un promedio
entre 9 arboles de 36,8%. Esto se relaciona directamente con lo reportado por (Moraes &
Moraes, 2008), quienes exponen que valores altos de solidos totales aumentan la
viscosidad y por lo tanto causa reduccion en la velocidad de escurrimiento, lo cual indica

que a mayor contenido de soélidos, menos extraccion de latex y mas tiempo gastado en su
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escurrimiento (Perdomo, Vinasco, Garzon, Velasquez, & Rodriguez, 2008). De acuerdo al
rango reportado en la literaura, el porcentaje de sélidos totales obtenido tiene un valor
medio, lo cual resulta beneficioso para la extraccion del latex que puede ser mas

productiva en tiempo.

6.1.5. Porcentaje de Caucho Seco

Para este porcentaje se utilizd el procedimiento descrito en la norma ASTM D1076-10
(ASTM International, 2014) descrito en el numeral 6.1.5 para el porcentaje de caucho

SecCo.

El coagulo fue laminado hasta alcanzar un espesor de 3 mm. Posteriormente se introdujo
a un horno a 70 °C y se pesoé en intervalos de 15 minutos hasta que su peso se estabilizo
(Ver Tabla 13). De acuerdo a los resultados obtenidos observamos que aproximadamente

a los 90 min su peso se estabilizo en 5,31 gr

Tabla 13. Datos Porcentaje de Caucho Seco

H20 40 gr

Latex 10 ar

Vol. acido acético 15 mi
Tiempo .

Coagulacion 3 min
Vol. Suero Acuoso 45 mi
Peso Coagulo 15 ar
Peso lamina 10,55 gr

15 min 8,66 gr

30 min 6,29 gr

45 min 5,58 ar

60 min 54 gr

75 min 5 ar

90 min 4,8 gr
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105 min 4,45 ar
120 min 4 41 gr

Contenido caucho seco = (Peso lamina seca / Peso coagulo)*100%
Contenido caucho seco = (4,41 gr/15 gr)*100%

Contenido caucho seco = 29,4%

El porcentaje de caucho seco fue de 29,4%, mientras el porcentaje de solidos totales
fueron 31,4%, lo cual son valores de suponerse, ya que el caucho seco contiene
exclusivamente polimero de Isopreno y que, por lo tanto, los sodlidos totales deben

contener tanto el caucho seco como los “solidos no caucho”.

Adicionalmente, el latex natural (sin estabilizantes), presenta ademas del polimero del
Isopreno y de sustancias proteicas y lipidicas, otros compuestos como carbohidratos.
Podemos suponer que de acuerdo al procedimiento desarrollado para el porcentaje de
caucho seco acorde a la norma ASTM D 1076, el polimero de Isopreno y algunas
proteinas y lipidos iran a conformar el total de caucho seco, entonces los carbohidratos y
otras sustancias proteicas deberian quedar en la fase acuosa llamada “suero acuoso de

latex”, en otras palabras, el liquido lechoso posterior a la coagulacién (BLACKLEY, 1997).

6.1.6. Espectrofotometria infrarroja por Transformada de Fourier - FTIR

Este método determina los grupos funcionales de los compuestos existentes en la
muestra, utilizando la radiacion de la region infrarroja del espectro electromagnético. Las
moléculas al absorber dicha energia, responden con distintos movimientos a especificas

frecuencias, dependiendo de sus enlaces y su configuracion estructural (Caceres , 2011).
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Figura 28. Espectro FTIR — Lamina coagulada con acido citrico (Muestra B Pirolizada)

(Instituto de Investigacion y Capacitacion del Plastico y Caucho, ICIPC, 2016).

En la Figura 28, se observa el espectro infrarrojo, FTIR, de la muestra pirolizada, con

absorbancias aproximadamente a numeros de onda: 29590m'1, 14480m'1, 1376cm™] y

887cm'1

concordancia (98,4%) de las librerias del ICIPC.

entre otras. También se incluye comparativo con el espectro de mayor
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Figura 29. Espectro FTIR — Lamina coagulada con acido acético (Muestra A Pirolizada)

(Instituto de Investigacion y Capacitacion del Plastico y Caucho, ICIPC, 2016).

En la Figura 29 se observa el espectro infrarrojo, FTIR, de la muestra pirolizada, con

absorbancias aproximadamente a niumeros de onda: 2923cm'1, 1447cm'1, 1377cm'1 y

886cm™]

concordancia (98,8%) de las librerias del ICIPC.

entre otras. También se incluye comparativo con el espectro de mayor

De acuerdo a las Figura 28 y Figura 29, observamos que no existe una diferencia
significativa entre ambas, pues sus picos son muy similares, por lo cual podemos inferir
que el agente coagulante no afecta los grupos presentes y caracterizacion del latex
multiclonal. De acuerdo a la literatura, los picos proximos a la 2850 cm™ corresponden a
los estiramientos simétrico y asimétrico del grupo metilo. Para la region de 2960 cm™
existe un estiramiento simétrico y asimétrico del C-H en el grupo funcional CHs. En 1446 y

1

1376 cm™ ' se observa también una vibracion de deformacion asimétrica y simétrica del

-1

C-H en el grupo metilo y finalmente en 890 cm™ " un pico asociado a la flexion del C-H

fuera del plano en el grupo funcional C=C que se describe como tipica de la cadena del
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cis-1,4 (Velasquez & Giraldo, 2014). En conclusién, con los dos tipos de coagulantes
podemos inferir que poseen espectros muy similares a diferentes cauchos multiclonales,
con las bandas atribuibles al poli(cis-1,4-isopreno), sin embargo, se encuentran
diferencias en las intensidades de algunas bandas como 2958, 2923, 2859, 1447, 1376 y

886 cm'1 que son representativas del caucho natural (Camacho, Reyes, & Lozano, 2014)

6.1.7. Andlisis Termogravimétrico, TGA

La Tabla 14, la Figura 30 y la Figura 31, resumen los resultados del analisis
termogravimétrico de las muestras de caucho coagulados con &cido acético y acido

citrico, métodos que muestran similitudes en algunos eventos.

Tabla 14. Resultados del analisis de composicion por termogravimetria

Rango de Rango de Porcentaje de
. Porcentaje de .
Perdida | Temperatura, | Temperatura, perdida en
perdida en peso,
en Peso | °C ( Caucho °C (Caucho peso, %
% (Caucho con
N° con acido con acido i ] (Caucho con
) . acido acético) ] )
acético) citrico) acido citrico)
1 <113,85 <115,56 2,23 21
2 113,85-262,26 | 115,56-264,40 2,49 8,73
262,26-517,49 | 264,40-517,54 94,9 87,7
517,54 -
517,49-869,14 869,27 0,2 1,02
>869,14 >869,27 0,181 0,46
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Se estudian 5 perdidas de peso, las dos primeras no tan considerables que inician en 115
°C y que reportan perdidas entre el 2% y 8%. Atribuidas a los componentes mas volatiles,
agua y elementos no isoprenicos como las proteinas, mientras que la tercera perdida
dada entre 262 °C y 517° C es la mas significativa con un porcentaje de 94,9% para la
muestra coagulada con el acido acético y 87,7% para la muestra coagulada con &cido
citrico, perdidas correspondiente al proceso de pirolisis oxidativa que sufre la cadena
polimérica del caucho. Las dos ultimas perdidas reportadas después de 517° C, se

relacionan a las cenizas generadas por el aumento de la temperatura (Forrest, 2001).

Al comparar el rango de degradacion de la cadena del caucho obtenida en este trabajo
que se encuentra entre 262°C y 517°C, con otros trabajos de investigacion como el de
(Camacho, Reyes, & Lozano, 2014) y (Caceres, 2011) donde este rango finaliza en 465
C, se puede concluir que el latex estudiado presenta mayor estabilidad con respecto al

aumento de la temperatura.

Los resultados mostrados en las tablas se confirman en los termogramas de cada una de
las muestras, Figura 30 y Figura 31 que aunque las laminas estudiadas se obtienen con
dos coagulantes diferentes, el acido acético y acido citrico, el comportamiento del caucho
es muy similar con el aumento de su temperatura, debido a que se empled la misma

materia prima (latex de campo natural de San Jose del Nus).
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6.1.8. Calorimetria diferencial de Barrido, DSC

Tabla 15.Resultados de la calorimetria diferencial de barrido

Temperatura de

Transicion, C

Calor de transicion

Temperatura de

muestra con acido AH(J/g)acido Transicion C muestra
Transicion acético acético acido citrico
Vitrea -64,84 - -64,46
2 -2,23 1.946
0.5-
:@ -66.40°C
-0.5 9 -7.35°
= -64.84°C(H) 7.5 j"g
2 -62.80°C
T
= -2.23°C
Q
I
1.5
25 T T T T T T T
-83 -68 -33 8 17 42 67 92
Exo Up Temperature (“C) Universal V4.54 TA Instruments

Figura 32. Termograma DSC, coagulacién acido acético.
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Universal V4.54 TA Instruments

15-
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= -65.86°C
= -05-] -54.46°C(H)
% 6240°Cc *=—1
1.5
-2.5 T T T T T T T T T T T
-83 -63 43 -3 17 37 57 77 97
Exo Up Temperature (°C)

Figura 33. Termograma DSC, coagulacién acido citrico.

Como resultado de la calorimetria diferencia de barrido, se muestra que las dos muestras

estudiadas presentan el primer pico en -64°C (ver Tabla 15), correspondiente a la

temperatura de transicion vitrea de acuerdo a lo mostrado en la Figura 32y Figura 33. En

esta temperatura el polimero toma las caracteristicas de un vidrio, como la dureza, rigidez

y fragilidad (Billmeyer, 2004).
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Figura 34. Comportamiento de elastomeros en una prueba DSC (Forrest, 2001)

64



Por otra parte, en el trabajo realizado por (Hamdan, Hashim, Muhamad, & Hassam,
2000), se reportan temperaturas de transicion vitreas para el caucho natural proveniente
del “Hevea brasiliensis” desde -73°C hasta -56°C, segun su concentracién, rango dentro
del que se encuentran los valores obtenidos de esta investigacion, de -64,84 °C y -

64,46°C.

En el momento en que se logra la temperatura de transicion vitrea hay una reaccion
endotérmica en la que no se libera calor, mientras que con la muestra coagulada con
acido citrico se presenta un segundo pico a los -2,23°C en los hay un flujo de calor de
1.946 j/g, lo cual puede indicar la presencia de un compuesto de caracteristicas diferentes

que puedo ocasionar este comportamiento.

6.2. Resultados Evaluaciéon de Coagulantes

Después de realizar las 18 pruebas de coagulacién de latex, con los agentes de
coagulacion acido acético, acido citrico y limoneno a los niveles alto, medio y bajo, se
obtienen los resultados expuestos en la Tabla 16 , los cuales se ingresan al software “R”
para realizar un analisis de varianza ANOVA a cada una de las variables de respuesta

estudiadas, pH, peso del coagulo y tiempo de coagulacion.

Tabla 16. Variables de Respuesta para cada tratamiento

Tiempo de
Tipo de Concentraci Peso
Bloque i pH Coagulacion
Coagulante on (%v-v) Coagulo (g) h)
1 Lmn Alto 5,96 35,06 13
1 Ac Medio 2,45 35,39 25
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Tiempo de

Bloque Tipo de Concentraci oH Peso Coagulacién

Coagulante 6n (%v-v) Coagulo (g) (h)
1 AA Medio 3,13 27,67 25
1 Ac Bajo 2,8 35,21 24
1 Lmn Bajo 6,1 31,04 11
1 AA Bajo 3,6 28,75 24
1 AA Alto 3,02 23,99 25
1 Ac Alto 2,33 39,39 23
1 Lmn Medio 6,07 32,34 11
2 Lmn Alto 5,91 33,39 11
2 Lmn Medio 6,01 31,49 11
2 AA Bajo 3,29 29,12 23
2 Ac Medio 2,32 40 23
2 Ac Bajo 2,7 36,3 24
2 AA Medio 3,12 18,6 25
2 Ac Alto 2,46 40,82 25
2 AA Alto 3,0 15,41 23
2 Lmn Bajo 6,18 29,73 13

*Factor Agente de Coagulacion. AA, acido acético; AC, acido citrico; -Lmn, limoneno
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Para determinar si hay diferencias significativas entre las diferentes concentraciones de
los agentes coagulantes, correspondientes al acido acético, acido citrico y limoneno, se
realizé un analisis de varianza (ANOVA) para cada una de las variables de respuestas,
teniendo como supuestos la normalidad, la igualdad de varianza y la independencia de

residuales, los cuales fueron verificados.

6.2.1. ANOVA para la variable de respuesta pH

Tabla 17. Tabla ANOVA para el pH

Suma de

Fuente Df | ValorF Valor-P
Cuadrados

Intercepto 275.733 1 | 32460.44 2.2e-16

A:A_coagulante 42.020 2 |2473.3937| 4.635e-13

B:Concentraciéon 0.367 2 | 21.5873 0.0003677

AB 0.051 4 | 1.5134 0.2775576

Residuales 0.76 9

Los resultados de la tabla ANOVA para la variable de respuesta pH, evidencian que los
dos factores estudiados, agente coagulante y concentracion, presenta diferencias
significativas con un 99,82 % de confianza debido a que su valor P esta por debajo de
0,05.
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6.2.2 ANOVA para la variable de respuesta peso de coagulo

Tabla 18. Tabla ANOVA para el peso de coagulo

Suma de
Fuente Df | ValorF Valor-P
Cuadrados
Intercepto 17653.2 1 (1710.8508| 1.406e-11
A:A_coagulante 588.6 2 | 28.5232 0.0001273
B:Concentracion 1.8 2 0.0880 0.9165391
AB 119.3 4 2.8899 0.0857630
Residuales 92.9 9

Teniendo en cuenta los valores P, se evidencia que unicamente los diferentes niveles del
factor agente coagulante modifican significativamente los resultados del peso del coagulo
obtenidos en el proceso de coagulacion, con un valor P de 0.0001273 mucho menor a

0,05 con un 88,43% de confianza

6.2.3. ANOVA para la variable de respuesta Tiempo de coagulacién

Tabla 19. Tabla ANOVA para el tiempo de Coagulacién

Suma de

Fuente Df | ValorF Valor-P
Cuadrados

Intercepto 7160.1 1 [6137.1905| 4.554e-14
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Suma de
Fuente Df | ValorF Valor-P
Cuadrados

A:A_coagulante 616.8 2 | 264.3333 1.016e-08

Concentracion 0.1 2 0.0476 0.9537
AB 3.6 4 0.7619 0.5756
Residuales 10.5 9

Al igual que para el peso del coagulo el factor que presenta diferencias significativas
corresponde al agente coagulante con un valor de 4.5x10', valor mucho menor a 0,05

con un porcentaje de confianza de 98,34%.

6.2.4. Test de Rangos Muiltiples de Tukey

Una vez realizado el Analisis de Varianza, se rechazoé la hipotesis nula Ho de que no habia
diferencia entre los tratamientos y se aceptd la hipétesis alterna Ha encontrado diferencias
significativas entre los tratamientos, por lo cual es conveniente analizar que medias son
distintas. Para esto, a través del método de la diferencia significativa honesta propuesto
por Tukey o método HSD (Honestly Significant Difference) analizamos ql [tratamientos
concretos producen mayor efecto o cuales son los tratamientos diferentes entre si (Kuehl,
2001)

Este método es cualitativo, ya que le asigna grupos (letras) a cada una de las figuras,
obteniendo de esta manera los grupos homogéneos. Letras similares indican que no
existen diferencias significativas entre las medias, letras diferentes indican que existen

diferencias significativas.
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Figura 35. Efecto del Tipo de Coagulante y la Concentracion sobre el pH

El efecto del tipo de coagulante sobre el pH (Ver Figura 35) muestra que no hay
interaccion entre los diferentes grupos, pues se observa que a cada uno de ellos se le
asigndé una letra diferente, lo que indica que afectan de manera diferente el pH. Sin
embargo para la concentracién se observa que no hay efectos significativos, lo que nos

indica que el factor de la concentracién no afecta el pH independientemente del % V-V de

la concentracién, ya sea alta, media o baja.

Segun diversos autores el pH idealmente para una correcta coagulacion y posterior

laminacién del caucho se debe dar en valores entre 4,5 y 6, por lo cual se puede inferir
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que el Limoneno fue en Agente coagulante que obtuvo los valores mas cercanos a dicho
rango, sin embargo, teniendo en cuenta que las laminas coaguladas con este agente
tuvieron una oxidacion rapida en menos de 24 h, descartamos la posibilidad de inferir que
este sea el mejor tipo de coagulante. Para el acido citrico y acido acético se observan

valores de pH mas bajos y a su vez esto afecta directamente su tiempo de coagulacion.
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Figura 36. Efecto del Tipo de Coagulante y la Concentracion sobre el Peso del Coagulo

Para el peso del coagulo (Ver Figura 36), se observa que hay diferencias significativas
entre esta variable de respuesta y el tipo de coagulante, ya que con cada uno de estos se
ve afectado de manera diferente el peso. Para la concentracion al igual que para todas las

demas variables de respuesta no existen diferencias significativas.

Para la variable de respuesta (tipo de coagulante) es importante tener en cuenta que su

variacion esta directamente relacionada con un porcentaje de humedad asociado a cada

uno de los tipos de coagulantes y al movimiento generado en medio del transporte desde
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donde se realizé todo el proceso de caracterizacion y coagulacién, lo que ocasiono en

algunos de los coagulos grumos a su alrededor.
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Figura 37. Efecto del Tipo de Coagulante y la Concentracion sobre el tiempo de

coagulacion.

Para el efecto de los Agentes coagulantes (Ver Figura 37) sobre el Tiempo de
coagulacion se observa que el acido citrico y el acido citrico presentan una interaccién
similar sobre esta variable de respuesta, ya que sus tiempos oscilan entre 23 y 25 horas,
mientras que para el Limoneno el tiempo esta entre 11 y 13 horas. Sin embargo, para la
concentracién al igual que la grafica anterior del pH no afecta significativamente esta

variable de respuesta.

Acorde a la literatura, en el departamento de Antioquia, los tiempos que los caucheros se
demoran en el proceso de coagulacién es de aproximadamente 24 a 48 horas a

temperatura ambiente, valores que se acercan al reportado por el acido citrico y el acético
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en esta investigacion, lo cual ademas se corrobora en los resultados reportados en las

pruebas mecanicas, descritas mas adelante.

6.2.5. Analisis Discriminante Candnico

El Analisis Discriminante es una técnica estadistica multivariante cuya finalidad es
analizar si existen diferencias significativas entre los tratamientos respecto a un conjunto
de variables de respuesta. En el caso de que existan, permite evaluar y analizar el efecto
de las variables de respuesta en el factor principal, que es el que le otorga una mayor

variabilidad.

jempo Cogulacion
pH

CANZZBT%
1

Peso del Coagulo

CAN 18713 %%

Figura 38. Analisis discriminante canoénico del Agente Coagulante respecto al pH, peso

del coagulo y tiempo de coagulacion

La Figura 38 se realizo para el factor mas importante, el agente coagulante, ya que es
este factor el que presenta diferencias mas significativas, donde se analiza como se
comportan los diferentes tipo de coagulantes respecto a las tres variables de respuesta. A
partir de esta, se puede afirmar con un 97,13% de confianza, que el Limoneno se
diferencia del acido citrico y el acido acético por su pH y peso de coagulo, ya que este

presentaba los valores de pH y peso de coagulo mas alto, diferente al acido citrico y
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acético que puede inferirse tiene comportamientos similares en el Tiempo de coagulaciéon

de aproximadamente entre las 22 y 24 horas.

6.2.6. Analisis de Regresion Multiple

La regresion multiple, permite estudiar la relacion entre diferentes variables dependientes
y una sola variable dependiente, con el fin de analizar las diferentes relaciones existentes
a partir de dicha variabilidad, es decir, permite seleccionar las variables que mas
influencian en la respuesta y a su vez descartar las que no, detectando ademas las

interacciones tanto de las variables de respuesta como los factores (Bardn, 2000).
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Figura 39. Regresion multiple para los Agentes de Coagulacion
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Figura 40. Regresion Multiple Variables de Respuesta

En la Figura 39 y Figura 40, se observa la interaccion de las diferentes variables de
respuesta, respecto a cada uno de los agentes de coagulacion, confirmando una vez mas
que el peso de coagulo no es una variable de respuesta influenciable, ya que no tiene
variabilidad con el cambio de agente coagulante, mientras que para el pH con el limoneno
es alto y por ende su tiempo es menor, mientras que para el acido acético y citrico su pH

es bajo y su tiempo de coagulacion alto.
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Figura 41. Influencia del pH y peso del Coagulo en el Tiempo de Coagulacion

Acorde con los resultados analizados previamente, concluimos que la variable de
respuesta mas importante es el tiempo de coagulacién, puesto que es la que se ve
afectada mayoritariamente con las demas variables de respuesta y en la cual se
encuentra una interaccién y diferencia significativa con respecto a las demas variables. De
acuerdo a la literatura el tiempo de coagulacién para los heveicultores en el departamento
de Antioquia es de 24 a 48 horas, por esto la Figura 41, muestra como varian las demas
variables de respuesta (pH y W. coagulo) con respecto al tiempo de coagulacion,

observando que solo el pH tiene una dependencia importante del tiempo de coagulacion.
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6.3. Resultados Pruebas Mecanicas

6.3.1 Reometria de Torque

La Figura 42, Figura 43, Tabla 20y Tabla 21, muestran los resultados de la Reometria de
Torque de las muestras de caucho coaguladas con acido acético y acido citrico
respectivamente. En ellas se analiza los intervalos de torque realizado por el material y las

temperaturas registradas a lo largo de este proceso.

——Torque Nm

REOMETRIA DE TORQUE MEZCLA DE CAUCHO

—— Temperatura °C

50 T 70

Torque maximo 165

45

+ 60
40 155
35 T 50

Torgue minimo

w
8
TEMPERATURA (°C)

TORQUE (Nm)
N
@

n
S

0 + -
0 2 3 5 6 8 9 11 12 13 15 16 18 19 21 22 24 25 27 28 30 31 33 34 36 37 39 40 42
TIEMPO (min)

Figura 42. Resultado Reometria de torque Coagulacion con acido acético (Instituto de

Investigacién y Capacitacion del Plastico y Caucho, ICIPC, 2016).

Tabla 20. Observaciones Reometria de torque Coagulacion con acido acético (Instituto de

Investigacion y Capacitacion del Plastico y Caucho, ICIPC, 2016).

Caracteristicas

Torque (N.m)

Tiempo (min)

Tiempo (min:seg)

Torque maximo

34,2

3,38

3:23
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Caracteristicas | Torque (N.m) | Tiempo (min) | Tiempo (min:seg)

Torque minimo 6 40,18 40:11:00

——Torque Nm
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Figura 43. Resultado Reometria de torque Coagulacion con acido citrico (Instituto de

Investigacién y Capacitacion del Plastico y Caucho, ICIPC, 2016).

Tabla 21. Observaciones Reometria de torque Coagulacion con acido citrico (Instituto de

Investigacion y Capacitacion del Plastico y Caucho, ICIPC, 2016).

Caracteristicas | Torque (N.m) | Tiempo (min) | Tiempo (min:seg)

Torque maximo 31,9 0,49 0:29

Torque minimo 1 59,1 59:06:00
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De acuerdo a la Figura 42, se observa que para el caucho coagulado con acido acético el
torque oscila entre 34, 2 y 16 Nm alcanzando temperaturas por el fendmeno de
cizallamiento de 67°C y la menor de 18°C, mientras que en la Figura 43 para el caucho
coagulado con acido citrico se observa que el torque se encuentra en un intervalo de 11y

31,9 Nm, alcanzando temperaturas entre 24°C y la mayor de 50 °C.

De acuerdo a los resultados se puede concluir que la coagulacion con acido citrico es
mas viable para aplicaciones del caucho donde se necesitan deformar este material, pues
se requiere menor energia para realizar esta accion, lo cual se refleja en la curva de
temperatura mostrada la cual no aumenta como si lo hace la lamina coagulada con acido
acético, cuyos rangos de torque son mas amplio y los movimientos de cizalla generan
mayores valores de temperatura. Por otra parte para el acido acético, el torque cayo a
cero aproximadamente a los 40 minutos, mientras que para el acido citrico durante los 60

minutos de ensayo no se presentod caida de torque.

6.3.2. Dureza

Tabla 22. Dureza de las laminas de caucho

Dureza Dureza
Concentracion | Replica1 | Replica 2
(Shore A) | (Shore A)
a 3% 22 20,4
Acido
5% 20,4 21,4
acético
6% 17,4 19
. 3% 20,4 13,8
Acido
5% 15,2 14
citrico
6,5% 18,6 14,6
8,90% 16,4 21,6
Limoneno 6,70% 21,4 23,4
4,50% 18 22,8

79




Aunque las laminas de caucho no fueron vulcanizadas, estado en el que normalmente se
toman los valores de dureza por lo que no es posible compararlos con los valores
encontrados en la literatura, se tomaron mediciones de las laminas de caucho para
comparar su comportamiento de acuerdo al agente coagulante que fue empleado para la
obtencion de la lamina. De acuerdo a los resultados, se observa que aunque las
variaciones de dureza no son tan significativas la que presenta un valor mas bajo es la
coagulada con acido citrico al 5% con un dureza de 14.6 Shore A, mientras que el que
presento el valor mas alto de dureza fue la lamina coagulada con limoneno con 22 Shore
A. Teniendo en cuenta las variaciones de esta dureza se puede concluir que el uso de los
diferentes agentes de coagulacion afecta la dureza en sus laminar, observando que el
limoneno fue el agente de coagulacién con la dureza mas alta y el acido citrico quien

presento los valores mas bajos.

6.3.3. Espesor

Tabla 23. Espesores para las laminas de caucho

Espesor Espesor
Concentracion | Replica1 | Replica 2
(mm) (mm)
, 3% 2,3 27
Acido
5% 2,5 2,7
acético
6% 2,2 2,3
. 3% 2,2 2
Acido
. 5% 2,0 1,9
citrico
6,5% 2,8 2,4
8,90% 2,5 2.6
Limoneno 6,70% 3,0 24
4,50% 2,3 2.3
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De acuerdo a los resultados obtenidos en la Tabla 23, observamos que el espesor de las
laminas se encuentra en una escala de 2 a 2,6 mm en su mayoria; sin embargo, algunas
obtuvieron unos valores mas elevados de 2,8 y 3,0 mm, esto puede deberse a que la
laminacion se llevé a cabo en una laminadora de escala industrial y la mayoria de estas
eran de un didmetro muy pequefio. Ademas, en el proceso de coagulacion se
transportaron los recipientes alrededor de 3 horas, lo que causo movimiento vy
deformacién en medio de la coagulacion, por lo cual varias de ellas tenian una tendencia
a coagularse mas rapido en un lado que en otro y por ello un porcentaje de humedad alto

en algunas partes de la lamina.
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7. CONCLUSIONES

Los agentes trabajados son aptos para la coagulacion del latex de campo multiclonal,
extraido del centro de investigacion CORPOICA de San José del Nus, ya que al adicionar
el acido acético, acido citrico y limoneno se forman coagulos con un peso adecuado para
la formacion de laminas de caucho. Por otra parte, los resultados de caracterizacién del
latex demuestran la viabilidad de este para el proceso de coagulacion con un porcentaje

de sdlidos totales de 31.14% y un contenido de caucho seco de 29.4%.

Pese a que se encontraron pocos trabajos orientados a la evaluacién de agentes de
coagulacion para la produccion de laminas de caucho natural, existen diversos estudios
que afirman que el acido citrico como agente coagulante da como resultado propiedades
similares a las del acido acético. Ademas, de acuerdo a los resultados de este trabajo de
investigacion, se determina que el tiempo de coagulacion se da en el mismo lapso de

tiempo que para el acido acético en un rango entre 21 y 24 horas.

El proceso del beneficio del latex, segun la literatura demuestra que las sustancias
comunmente utilizadas para el proceso de coagulacién, acido acético y acido férmico
afectan la salud de quienes participan en su manipulacion. Sin embargo, el acido citrico
mostrd tener propiedades mecanicas y quimicas similares a las del acido acético, como
las caracteristicas similares de acidez, que al hacer contacto con las fuentes de agua no

presenta impactos tan fuertes sobre el ecosistema.

Con el disefio de experimentos factorial 32, fue posible determinar que las variaciones de
las concentraciones empleadas para los diferentes agentes coagulantes no afectan los
resultados sobre las tres variables de respuesta (pH, peso del coagulo y tiempo de
coagulacion), mientras que el tipo de agente coagulante si afecta dichos resultados.
Aunque para el pH y el tiempo de coagulacién, el uso del limoneno como agente
coagulante presenta resultados mas acordes a los reportados en la literatura y mas
viables para el proceso, esta opcidn de agente coagulante se descarta debido a que las
laminas obtenidas no son de la calidad necesaria para la aplicacion del caucho natural.
Las variables de respuesta con el uso del acido acético y acido citrico son muy similares,
pero teniendo cuenta que se busca un agente coagulante alternativo se considera que el

acido citrico a la concentracidn baja es la mejor opcion.
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El limoneno como agente de coagulacion alternativo presentd propiedades adecuadas
para la coagulacion como un pH alto de aproximadamente 5,5 y 6, y un tiempo de
coagulacion de 12 horas. Sin embargo, al ser una sustancia natural extraida del aceite de
las cascaras, presentd una oxidacion muy rapida, razén por la cual se descart6 como
agente coagulante alternativo. Consecuencia que puede deberse a que la sustancia
utilizada durante esta investigacién fue comercial y por ende puede tener algunas

impurezas y/o otros quimicos adicionales.

Finalmente, al aplicar las pruebas mecanicas a las laminas, la dureza no represento
variaciones considerables, mientras que al realizar las pruebas de reometria de torque,
las laminas coaguladas con acido citrico demostraron que necesitan un menor gasto
energético para su deformacion, con unos valores en el torque mucho menor a las
laminas coaguladas con el acido acético, hecho que se hace viable para las diferentes

aplicaciones del caucho natural.
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8. RECOMENDACIONES

Referente a las diferentes pruebas realizadas, se recomienda hacerlas a una escala
mayor, teniendo presente algunas pruebas mecanicas de medicién importantes, como el
indice de Retencion de Plasticidad PRI, el cual no se pudo realizar en este Proyecto, ya

que se necesita una cantidad aproximada de 300 gramos por lamina.

Se recomienda ademas, realizar la evaluacion del Limoneno como Agente de
Coagulacion, con la extraccion del aceite de las cascaras de los citricos propiamente, con
el fin de que, al ser un componente totalmente organico y natural, podria evidenciarse una
mejor laminacién y mayor durabilidad, puesto que en muchas de las propiedades se

demostré que son adecuadas para su utilizacion en el proceso de coagulacion.

Ademas, con el objetivo de tener una evaluacion completa de la viabilidad de estos tres
tipos de agentes coagulante, se sugiere también realizar un analisis econdémico, teniendo
como precedente los principales lugares de plantacion de latex natural y costo de cada

uno de los agentes coagulantes.
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ANEXOS

Anexo 1. Promedio Resultados Pruebas de Caracterizacion

Tabla 1. Promedio de pruebas realizadas de viscosidad

Prueba N° |Viscosidad cP
1 35
2 25
3 29,5
Promedio 29,5
Desv.
Estandar 5,0

Tabla 2. Promedio de las pruebas de densidad realizadas

Prueba N° Densidad g/ml
1 0,97
2 0,96
3 0,97
Promedio 0,97
Desv. Estandar 0,0

Tabla 3. Promedio de las pruebas de Porcentaje de Solidos Totales

Porcentaje de
Prueba N° solidos Totales
(%)
1 33,42
2 30,1
3 29,9
Promedio 31,14
Desv. Estandar 1,9
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Tabla 4. Promedio de resultados de porcentaje de caucho seco

Porcentaje de
Prueba N° caucho seco
(%)
1 24 .4
2 32,24
3 31,57
Promedio 29,4
Desv. Estandar 43
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Anexo 2. DSC y TGA en muestra de acido acético (Muestra A).

PFSLID-04.1
VERSIGN SP-2.0

Instituto de Capacitacion e Investigacién del Plastico y del Caucho

Pagina 1de 5
Informe de ensayo No 12547-1-2

INFORME DE ENSAYO

=Y

Lugar de realizacion del ensayo:

Laboratorio del Instituto de Capacitacién e Investigacion del Plastico y del Caucho.
ICIPC.

2 Direccién del laboratorio:

Carrera 49 No. 5 Sur. 190. Medellin, Colombia.
www.icipc.org

3 Nombre del cliente:

Empresa: UNIVERSIDAD EAFIT
Contacto: Sandra Milena Gonzalez Villa

4 Direccién del cliente:

Direccién: Carrera 49 No. 7 Sur - 50
Teléfono: 261 95 00
Ciudad / Pais: Medellin, Colombia

5 Identificacion del material de ensayo:

Muestra identificada por el cliente como:
Muestra A

Fecha de recepcién de la muestra:
2016-08-19

Descripcion interna de la muestra:
11872 Muestra de caucho seco sin vulcanizar

6 Descripcién de los servicios ordenados por el cliente:

6.1 Temperaturas de transicion y entalpias de fusion y cristalizacion de polimeros
por medio de un DSC. Determinacién de la temperatura de transicién vitrea del
material polimérico. Segtn norma ASTM D3418-12e1 (excluyendo PVC), sobre una (1)

muestra de latex de caucho seco. 3;

Cra 49 W° 5 sur 190. Bloque 37. Medellin - Colombia - Suramérica. Teléfono: + 57 4 311 64 78. Fax: + 57 4 311 63 81. icipe@icipc.org |CIPC®
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6.2 Analisis termogravimétrico (TGA). Reporte de porcentaje en peso en los rangos
de temperatura de descomposicion del material polimérico. Segln norma ASTM
E1131-08 (excluyendo PVC), sobre una (1) muestra de latex de caucho seco.

7 Métodos de ensayo:

7.1 Temperaturas de transicion y entalpias de fusion y cristalizacién de polimeros
por medio de un DSC.

ASTM D 3418-15. Método de ensayo estandar para determinar temperaturas y
entalpias de transicién de polimeros mediante calorimetria diferencial de barrido, DSC.

7.2 Analisis termogravimeétrico (TGA).
ASTM E1131-08. Analisis de composicion por termogravimetria (TGA).

8 Condiciones de ensayo:

En las Tablas N°1 y 2, se presentan las condiciones experimentales para el analisis de
la muestra.

Tabla N°1. Parametros para determinar temperatura de transicion vitrea por DSC.

Condiciones de Operacién Ensayo
Materiales de referencia para verificacion de calibracion Indio y Estario
Velocidad de calentamiento y enfriamiento (°C/min) 20
Atmaosfera utilizada y pureza del gas: Nitrégeno al 99,995 %
Caudal total de nitrégeno (ml/min): 50
Capsulas utilizadas: Aluminio Estandar

Tabla N° 2. Especificaciones del analisis por TGA

Condiciones de Operacion Ensayo
Temperatura inicial (°C) 50
Velocidad de calentamiento (°C/min) 10
Temperatura final (°C) 900
Atmosfera utilizada de 30°C a 600°C Nitrégeno
Caudal total de nitrégeno (ml/min): 50
Atmdsfera utilizada de 600°C a 900°C Oxigeno
Caudal total de Oxigeno (ml/min) ) 50

9 Equipos de ensayo:
e Calorimetro diferencial de barrido modulado DSC Q200, TA Instruments, cddigo

interno 01167.

» Analizador Termogravimeétrico, TGA Q500, TA Instruments, codigo interno 01250
Cra 49 N° 5 sur 190. Blogue 37. Medellin - Colombia - Suromérica. Teléfono: + 57 4 311 64 78. Fax: + 57 4 311 63 B1. icipc@icipc.org ICIPC®
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10 Resultados de los ensayos:

10.1 Temperaturas de transicion y entalpias de fusion y cristalizacion de
polimeros por medio de un DSC.

En la tabla No.3 se especifican los resultados del ensayo obtenidos después del
borrado térmico (segundo calentamiento), ver figura No.1.

Tabla N° 3. Temperaturas y calores de transicion

Transicion Temperatura Calor de transicion
de transicién (°C) AH (J/g)
1 (Vitrea) -64,84 -
2 -2,23 1,946
Figura N°1

Sample: 11872

Size: 11.3400 mg

Termograma DSC, muestra codigo interno 11872
Segundo calentamiento

File: Wabguim4\ TA\Data\DSC\2016112547.001

DSC Operator: ICIPC
Run Date: 30-Aug-2018 09:07

Method: ASTM D 3418
Comment: 20,5°C y 40,4% HR SAQ Instrument: DSC Q200 V24.10 Build 122

0.5+
g -0.5
I
E:

.

-25 T T T T T T T

-3 -bg -33 -B 17 42 BT 82
ol Temperature ("C) Universal V4,54 TA Instruments
Cro 49 I 5 sur 190. Blogue 37. Medellin - Colombia - Suramérica. Teléfono: + 57 4 311 64 78. Fax: + 57 4 311 63 81. icipc@icipc.org ICIPC®
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10.2 Analisis termogravimétrico (TGA).

Los resultados del ensayo son presentados en la tabla No. 4. Ver figura No.2.

Tabla No.4 Composicion de la muestra cédigo interno 11872

Pérdida en peso No. | Rango de Temperatura, °C Porcentaje en peso, %
1 <113,85 2,23
2 113,85 — 262,26 2,49
3 262,26 — 517,49 94,9
4 517,49 — 869,14 0,200
5 > 869,14 0,181
Figura N°2
Termograma TGA, muestra codigo interno 11872
gr:flgi.gBeg?ﬂzmg TGA g::;;lﬁg:gﬂéTA’Oawﬂmuﬂ16’\\2?15.001

Method: ASTM E1131
Comment: SA0 T:20.0°C y HR:45.5% Latex de Caucho Muestra A

Rum Date: 30-Aug-2016 07:57
Instrument: TGA Q500 V20,13 Build 29

20

120
FEC

Jiparc  1158SC
A00.0%  OTTTH 262.26°C

Weight (%)

51749°C
0.3814%
h

T
=
Deriv. Weight (%/°C)

BEL1S°C
0.1811%

T T
15 218 415

Temperature (*C)

Fecha de realizacion de ensayo:
2016-08-30

11 Observaciones:

T T
815 815
Univarsal V4 54 TA Insirumants

1. Los resultados que aparecen en el presente informe se refieren Unicamente a la

muestra evaluada.

2. Este informe no debe reproducirse sin la aprobacién escrita del Laboratorio del
Instituto de Capacitacion e Investigacion del Plastico y del Caucho -ICIPC-. @

Cro 49 W 5 sur 190. Blogue 37. Medellin - Colombia - Suramérica. Teléfono: + 57 4 311 64 78. Fax: + 57 4 311 63 81. icipc@icipc.org ICIPC®
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3. Cualquier queja que se presente frente a los resultados de este informe podra ser
tramitada a través de nuestra linea telefonica (574) 311 64 78 vy el e-mail:
vozdelcliente@icipc.org

4. Las muestras seran almacenadas en el ICIPC por el periodo acordado en la oferta.

5. Para la disposicidn final de las muestras, se seguiran los lineamientos acordados
en la oferta.

6. Las inquietudes o dudas referentes a estos resultados se pueden hacer
Unicamente a través del responsable del presente informe (Jefe de Laboratorio).

7. El laboratorio del ICIPC no se hace responsable por el uso posterior, ni por las
interpretaciones que se realicen del presente informe.

B. Los informes electronicos son aprobados mediante una firma digital. Estos
documentos tienen la misma validez legal de los informes fisicos ya que las firmas
digitales son certificadas por entes avaladores (Decreto 2364 del 22 de noviembre
del 2012).

9. El laboratorio del ICIPC no realiza la seleccion de la muestra para los ensayos,
estas son suministradas directamente por el cliente.
12 Fecha de expedicién del informe:
2016-08-31

13 Ensayos realizados por:
Cadigo Laboratorista: 5975

14 Responsable de aprobacién:

HERNANDO
ANDRES
RAMIREZ GIL
2016.09.07

- 16:39:56 -05'00'

Ing. Hernando Andrés Ramirez Gil.
Jefe de Laboratorio.

FIN DE DOCUMENTO

@

u 49 I° 5 sur 190. Blogue 37. Medellin - Colombia - Suromérica. Teléfono: + 57 4 311 64 78. Fax: + 57 4 311 63 81. icipc@icipc.org ICIPC®
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Anexo 3. Reometria de Torque en muestra de acido acético (Muestra A).
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Informe de ensayo No. 12547-2-2 Pagina 1 de 4

INFORME DE ENSAYO

1 Lugar de realizacién del ensayo:

Laboratorio del Instituto de Capacitacién e Investigacién del Plastico y del Caucho.
ICIPC.

2 Direccién del laboratorio:

Carrera 49 No. 5 Sur. 190. Medellin, Colombia.
www.icipc.org

3 Nombre del cliente:

Empresa: UNIVERSIDAD EAFIT
Contacto: Sandra Milena Gonzalez Villa

4 Direccién del cliente:

Direccién: Carrera 49 No. 7 Sur - 50
Teléfono: 261 95 00
Ciudad / Pais: Medellin, Colombia

5 Identificacién del material de ensayo:

Muestra identificada por el cliente como:
Muestra A

Fecha de recepcién de la muestra:
2016-08-19

Descripcion interna de la muestra:
Cadigo interno: 11872. Lamina de caucho color crema

6 Descripcion de los servicios ordenados por el cliente:

Reometria de Torque. Determinacion de la curva reométrica del material evaluado.
Segun lineamientos de la norma ASTM D3182-07(2012), reporte de la curva de torque y

temperatura vs tiempo, sobre una (1) muestra de latex de caucho crudo.

Cra 49 N 5 sur 190. Blogue 37. Medellin - Colombia - Suramérica. Teléfono: + 57 4 311 64 78. Fax: + 57 4 311 63 81. icipc@icipc.org ICIPC®
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7 Métodos de ensayo:

ASTM D3182-16. Metodo estandar para compuestos de caucho, equipos y
procedimientos para el mezclado de compuestos estadndar y preparacion de laminas
vulcanizadas estandar, procedimiento 7.3.

8 Condiciones de ensayo:

Temperatura de ensayo (°C): Ambiente
Camara de mezcla Rheomix 600
Volumen de la cdmara de mezcla (cm?) 78
Factor de llenado (%) 70
Velocidad de los rotores (r.p.m.) 40
Tiempo de prueba (min): 42

Tipo de rotores Banbury

9 Equipos de ensayo:

Redmetro de torque marca Haake Poly Lab QC, numero de identificacion 01246
Camara de mezclado marca Haake Rheomix 600 con mezcladores tipo banbury
Balanza de densidades Modelo BB 2400 de la firma Mettler identificada como 00672

10 Resultados de los ensayos:

—— Tamgue N

REOMETRIA DE TORQUE MEZCLA DE CAUCHO

Temparatura °C

50 T 70

Torque maximo

+ 85

+ &0
T 55

+ 50

t 45
Torque minimo
L

T35

TORQUE (Mm)
R

T 30

TEMPERATURA (*C)

T 25

T 20

¢ o 2 3 5 6 E 9 1-| 1-2 1-3 1-5 1-ﬁ 1‘8 I'-Q 2‘\ 2‘2 2‘4 2‘5 2-? 2‘5 3:0 3“ 3-3 3‘4 3:5 3‘? 3‘9 4‘0 ‘;2 o
TIEMPQ (min)
Cra 49 W 5 sur 190. Blogue 37. Medellin - Colombia - Suramérica. Teléfono: + 57 4 311 64 78. Fax: + 57 4 311 63 81. icipc@icipc.org ICIPC®
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Observaciones:

- Al cabo de 40 minutos de mezclado el torque cayo a cero
- La muestra presentd un cambio en su color, notandose un color mas oscuro.

Caracteristicas Torque (N.m) Tiempo (min) Tiempo (min:seg)
Torque maximo 34,20 3,38 3:23
Torque minimo 6,00 40,18 40:11

Fecha de realizacion de ensayo:
2016-09-01

11 Observaciones:

1. Los resultados que aparecen en el presente informe se refieren Unicamente a la
muestra evaluada.

2. Este informe no debe reproducirse sin la aprobacion escrita del Laboratorio del
Instituto de Capacitacién e Investigacién del Plastico y del Caucho -ICIPC-.

3. Cualquier queja que se presente frente a los resultados de este informe podra ser
tramitada a través de nuestra linea telefonica (574) 311 64 78 y el e-mail:
vozdelcliente@icipc.org

4. Las muestras seran almacenadas en el ICIPC por el periodo acordado en la oferta.

5. Para la disposicion final de las muestras, se seguiran los lineamientos acordados en
la oferta.

6. Las inquietudes o dudas referentes a estos resultados se pueden hacer Unicamente a
través del responsable del presente informe (Jefe de Laboratorio).

7. El laboratorio del ICIPC no se hace responsable por el uso posterior, ni por las
interpretaciones que se realicen del presente informe.

B. Los informes electronicos son aprobados mediante una firma digital. Estos
documentos tienen la misma validez legal de los informes fisicos ya que las firmas
digitales son certificadas por entes avaladores (Decreto 2364 del 22 de noviembre
del 2012).

9. El laboratorio del ICIPC no realiza la seleccion de la muestra para los ensayos, estas
son suministradas directamente por el cliente.

Cra 49 N° 5 sur 190. Blogue 37. Medellin - Colombia - Suromérica. Teléfono: + 57 4 311 64 78. Fox: + 57 4 311 63 81. icipc@icipc.org ICIPC®
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12 Fecha de expedicion del informe:
2016-09-02

13 Ensayos realizados por:
Cadigo Laboratorista: 5888

14 Responsable de aprobacién:
HERNANDO
ANDRES
RAMIREZ GIL
2016.09.07

== 16:38:13 -05'00'

Ing. Hernando Andrés Ramirez Gil.
Jefe de Laboratorio.

FIN DE DOCUMENTO

@
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Anexo 4. Espectrometria Infrarroja en muestra de acido acético (Muestra A).
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INFORME DE ENSAYO

1 Lugar de realizacion del ensayo:

Laboratorio del Instituto de Capacitacion e Investigacién del Plastico y del Caucho.
ICIPC.

2 Direccién del laboratorio:

Carrera 49 No. 5 Sur. 190. Medellin, Colombia.
www.icipc.org

3 Nombre del cliente:

Empresa: UNIVERSIDAD EAFIT
Contacto: Sandra Gonzélez Villa

4 Direccién del cliente:

Direccién: Carrera 49 No. 7 Sur - 50
Teléfono: 261 95 00
Ciudad / Pais: Medellin, Colombia

5 Identificacion del material de ensayo:

Muestra identificada por el cliente como:
Muestra A

Fecha de recepcién de la muestra:
2016-08-19

Descripcién interna de la muestra:
11928 Muestra de caucho seco sin vulcanizar

6 Descripcion de los servicios ordenados por el cliente:

Espectometria infrarroja (FTIR). Determinacion del espectro en el infrarrojo medio de
material polimérico. Segun lineamientos de la norma ASTM D3677-00(2004). Reporte
del espectro de la muestra evaluada. Se incluye comparativo con el espectro de mayor
concordancia (match) de la libreria del equipo. Se realiza sobre material elastomeérico.

@

Cra 49 N° 5 sur 190. Blogue 37. Medellin - Colombia - Suramérica. Teléfono: + 57 4 311 64 78. Fax: + 57 4 311 63 B1. icipc@icipc.org |CIPC®
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7 Métodos de ensayo:

Lineamientos de la norma ASTM E1252-98 (2013). Practica estandar por técnicas
generales para la obtencién de espectros infrarrojos, FTIR, para el analisis cualitativo.

8 Condiciones de ensayo:

En la Tabla N°1, se presentan las condiciones experimentales para el analisis de la
muestra.

Tabla N°1. Parametros para Espectrometria infrarroja (FTIR).

Condiciones de Operacion

Fuente Infrarrojo
Frecuencia del Laser 15798.2 cm™’
Detector DTGS KBr
Resolucion 4 cm?
Ganancia de fondo Autoganancia
Numero de puntos para la transformada de Fourier 8192

Rango de nimero de onda 500 cm™' = 4000 cm™
Forma final de la ordenada Absorbancia
Namero de barridos 32

Andlisis realizado por Transmision

9 Equipos de ensayo:

Espectrofotdmetro Infrarrojo, Nicolet 6700 Thermo Scientific. (Transmision), cédigo
interno 01202.

10 Resultados de los ensayos:

En la figura No. 1 se observa el espectros infrarrojo, FTIR, de la muestra pirolizada, con
absorbancias aproximadamente a nimeros de onda: 2923cm”, 1447cm, 1377cm’ y
886cm' entre otras. También se incluye comparativo con el espectro de mayor
concordancia (98,8%) de las librerias del ICIPC.

@
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Figura N°1
Espectro FTIR, muestra cédigo interno 11928 pirolizada
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Fecha de realizacion de ensayo:
2016-08-05

11 Observaciones:

1. Los resultados que aparecen en el presente informe se refieren Gnicamente a la
muestra evaluada.

2. Este informe no debe reproducirse sin la aprobacién escrita del Laboratorio del
Instituto de Capacitacion e Investigacion del Plastico y del Caucho -ICIPC-.

3. Cualquier queja que se presente frente a los resultados de este informe podra ser
tramitada a través de nuestra linea telefénica (574) 311 64 78 y el e-mail:

vozdelcliente@icipc.org

4. Las muestras seran almacenadas en el ICIPC por el periodo acordado en la oferta.

5. Para la disposicion final de las muestras, se seguiran los lineamientos acordados en
la oferta.

6. Las inquietudes o dudas referentes a estos resultados se pueden hacer Unicamente
a través del responsable del presente informe (Jefe de Laboratorio).
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3. Cualquier queja que se presente frente a los resultados de este informe podra ser
tramitada a través de nuestra linea telefonica (574) 311 64 78 vy el e-mail:
vozdelcliente@icipc.org

4. Las muestras seran almacenadas en el ICIPC por el periodo acordado en la oferta.

5. Para la disposicidn final de las muestras, se seguiran los lineamientos acordados
en la oferta.

6. Las inquietudes o dudas referentes a estos resultados se pueden hacer
Unicamente a través del responsable del presente informe (Jefe de Laboratorio).

7. El laboratorio del ICIPC no se hace responsable por el uso posterior, ni por las
interpretaciones que se realicen del presente informe.

B. Los informes electronicos son aprobados mediante una firma digital. Estos
documentos tienen la misma validez legal de los informes fisicos ya que las firmas
digitales son certificadas por entes avaladores (Decreto 2364 del 22 de noviembre
del 2012).

9. El laboratorio del ICIPC no realiza la seleccion de la muestra para los ensayos,
estas son suministradas directamente por el cliente.
12 Fecha de expedicién del informe:
2016-08-31

13 Ensayos realizados por:
Cadigo Laboratorista: 5975

14 Responsable de aprobacién:

HERNANDO
ANDRES
RAMIREZ GIL
2016.09.07

- 16:39:56 -05'00'

Ing. Hernando Andrés Ramirez Gil.
Jefe de Laboratorio.

FIN DE DOCUMENTO
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Anexo 5. TGA. DSC y Espectrometria Infrarroja en muestra de acido citrico (Muestra B).
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INFORME DE ENSAYO

1 Lugar de realizacién del ensayo:

Laboratorio del Instituto de Capacitacion e Investigacion del Plastico y del Caucho.
ICIPC.

2 Direccién del laboratorio:

Carrera 49 No. 5 Sur. 190. Medellin, Colombia.
www.icipc.org

3 Nombre del cliente:

Empresa: UNIVERSIDAD EAFIT
Contacto: Sandra Gonzalez Villa

4 Direccién del cliente:

Direccion: Carrera 49 No. 7 Sur - 50
Teléfono: 261 95 00
Ciudad / Pais: Medellin, Colombia

5 Identificacion del material de ensayo:

Muestra identificada por el cliente como:
Muestra B

Fecha de recepcién de la muestra:
2016-08-19

Descripcion interna de la muestra:
11873 Muestra de caucho seco sin vulcanizar

6 Descripcion de los servicios ordenados por el cliente:

6.1 Temperaturas de transicion y entalpias de fusion y cristalizacion de polimeros
por medio de un DSC. Determinacién de la temperatura de transicién vitrea del
material polimérico. Segin norma ASTM D3418-12e1 (excluyendo PVC). Se realiza

sobre material elastomérico. @
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6.2 Analisis termogravimétrico (TGA). Reporte de porcentaje en peso en los rangos
de temperatura de descomposicion del material polimérico. Segln norma ASTM
E1131-08 (excluyendo PVC).

6.3 Espectometria infrarroja (FTIR). Determinacion del espectro en el infrarrojo medio
de material polimérico. Seguln lineamientos de la norma ASTM D3677-00(2004).
Reporte del espectro de la muestra evaluada. Se incluye comparativo con el espectro
de mayor concordancia (match) de la libreria del equipo. Se realiza sobre material
elastomérico.

7 Métodos de ensayo:

7.1 Temperaturas de transicion y entalpias de fusion y cristalizacion de polimeros
por medio de un DSC.

ASTM D 3418-15. Metodo de ensayo estandar para determinar temperaturas y
entalpias de transicion de polimeros mediante calorimetria diferencial de barrido, DSC.
Resultado por fuera del alcance de la acreditacion ISO/IEC 17025:2005 14-LAB-064.

7.2 Analisis termogravimétrico (TGA).
ASTM E131-08. Analisis de composicion por termogravimetria (TGA)

7.3 Espectometria infrarroja (FTIR). Lineamientos de la norma ASTM E1252-98

(2013). Practica estandar por técnicas generales para la obtencion de espectros
infrarrojos, FTIR, para el analisis cualitativo.

8 Condiciones de ensayo:

En las Tablas N°1 a 3, se presentan las condiciones experimentales para el analisis de
la muestra.

Tabla N°1. Parametros para determinar temperatura de transicién vitrea por DSC.

Condiciones de Operacion Especificacion
Materiales de referencia para verificacion de calibracion Indio y Estario
Velocidad de calentamiento y enfriamiento (°C/min) 20
Atmosfera utilizada y pureza del gas: Nitrogeno al 99,995 %
Caudal total de nitrégeno (ml/min): 50
Capsulas utilizadas: Aluminio Estandar
Cra 49 W 5 sur 190. Blogue 37. Medellin - Colombia - Suramérica. Teléfono: + 57 4 311 64 78. Fux: + 57 4 311 63 81. icipc@icipc.org |CIPC®

104



PF3L101-
04.1

ersidn 5P-2.0
Instituto de Capacitacion e Investigacion del Plastico y del Caucho

Informe de ensayo No 12715-2-3 Pagina3de7

Tabla N° 2. Especificaciones del analisis por TGA

Condiciones de Operacion Especificacion
Temperatura inicial (°C) 50
Velocidad de calentamiento (°C/min) 10
Temperatura final (°C) 900
Atmosfera utilizada de 30°C a 600°C Nitrégeno
Caudal total de nitrégeno (ml/min): 50
Atmosfera utilizada de 600°C a 900°C Oxigeno
Caudal total de Oxigeno (ml/min) 50

Tabla N°3. Parametros para Espectrometria infrarroja (FTIR).

Condiciones de Operacién Especificacion
Fuente Infrarrojo
Frecuencia del Laser 15798.2 cm'!
Detector DTGS KBr
Resolucién 4 cm™
Ganancia de fondo Autoganancia
Numero de puntos para la transformada de Fourier 8192
Rango de nimero de onda 500 em'— 4000 cm™’
Forma final de la ordenada Absorbancia
Numero de barridos 32
Andlisis realizado por Transmisién

9 Equipos de ensayo:

9.1 Temperaturas de transicion y entalpias de fusion y cristalizacion de polimeros
por medio de un DSC.

Calorimetro diferencial de barrido modulado DSC Q200, TA Instruments, cédigo interno
01167.

Balanza Analitica Mettler AE 200 con identificacion interna N°00609

9.2 Analisis termogravimétrico (TGA).
Analizador Termogravimetrico, TGA Q500, TA Instruments, codigo interno 01250
Balanza Analitica Mettler AE 200 con identificacion interna N°00609

9.3 Espectometria infrarroja (FTIR).
Espectrofotémetro Infrarrojo, Nicolet 6700 Thermo Scientific. (Transmision), cédigo

interno 01202.
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10 Resultados de los ensayos:

10.1 Temperaturas de transicion y entalpias de fusion y cristalizacion de
polimeros por medio de un DSC.

En la tabla No.4 se especifica el resultado del ensayo obtenido después del borrado
térmico (segundo calentamiento), ver figura No.1.

Tabla N° 4. Transicién vitrea, muestra 11873

Transicion Temperatura
de transicién (°C)
Vitrea -64,46
Figura N°1

Termograma DSC, muestra codigo interno 11873
Segundo calentamiento

Sample: 11873 Musstra B File: Wabguim4\TA\Data\DSC2016112715.001
Size: 122500 mg DsC Operator: [CIPC

Method: ASTM D 3418 Run Date: 09-Sep-2016 08:57

Comment: T 20.8°C y 40.1% HR SAC Instrument: DSC Q200 V24.10 Build 122

0.5

| -B5.B6°C
- -B4.45°CIH)

Heat Flow (Wig)
&

25- T T T T T T T T
£3 63 43 -23 3 17 37 57 7 97
ExaUp Temperature (*C) Universal V854 TA Instruments
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10.2 Analisis termogravimétrico (TGA).

Los resultados del ensayo son presentados en la tabla No. 5. Ver figura No.2.

Tabla No.5 Composicion de la muestra cddigo interno 11873

PFELI01-
0

1
Wersidn 5P-2.0

PaginaSde?

Pérdida en peso No. |Rango de Temperatura, °C Porcentaje en peso, %
1 <115,56 2,10
2 115,56 — 264,40 8,73
3 264,40 - 517,54 87,7
4 517,54 — 869,27 1,02
5 > 869,27 0,466
Figura N°2

Termograma TGA, muestra codigo interno 11873

Sample: 11873 Muestra B

Size: 21.0530 mg

Method: ASTM E1134

Comment: T:20.2°C y HR:4T.1% SAO

TGA

File: Wabquim#\TAData\ TGAZD1 81271 5.002
Operator: ICIFC

Run Date: (3-5ep-2016 0749

Instrument: TGA G500 V20.13 Build 39
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10.3 Analisis por espectroscopia infrarroja (FTIR)

Universal V.8 TA instruments

En la figura No. 3 se observa el espectros infrarrojo, FTIR, de la muestra pirolizada, con
absorbancias aproximadamente a nimeros de onda: 2959cm™, 1448cm™, 1376cm™' y
887cm’' entre otras. También se incluye comparativo con el espectro de mayor

concordancia (98,4%) de las librerias del ICIPC.
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Figura N°3
Espectro FTIR, muestra codigo interno 11873 pirolizada
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Fecha de realizacion de ensayo:
2016-09-06 a 2016-09-09

11 Observaciones:

1. Los resultados que aparecen en el presente informe se refieren Gnicamente a la
muestra evaluada.

2. Este informe no debe reproducirse sin la aprobacion escrita del Laboratorio del
Instituto de Capacitacion e Investigacion del Plastico y del Caucho -ICIPC-.

3. Cualquier queja que se presente frente a los resultados de este informe podra ser
tramitada a través de nuestra linea telefénica (574) 311 64 78 vy el e-mail:
vozdelcliente@icipc.org

4. Las muestras seran almacenadas en el ICIPC por el periodo acordado en la oferta.

5. Para la disposicion final de las muestras, se seguiran los lineamientos acordados
en la oferta.

6. Las inquietudes o dudas referentes a estos resultados se pueden hacer
Unicamente a través del responsable del presente informe (Jefe de Laboratorio).
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7. El laboratorio del ICIPC no se hace responsable por el uso posterior, ni por las
interpretaciones que se realicen del presente informe.

8. Los informes electronicos son aprobados mediante una firma digital. Estos
documentos tienen la misma validez legal de los informes fisicos ya que las firmas
digitales son certificadas por entes avaladores (Decreto 2364 del 22 de noviembre
del 2012).

9. El laboratorio del ICIPC no realiza la seleccion de la muestra para los ensayos,
estas son suministradas directamente por el cliente.
12 Fecha de expedicién del informe:
2016-08-09

13 Ensayos realizados por:
Cadigo Laboratorista: 5975

14 Responsable de aprobacién:

HERNANDO
ANDRES
RAMIREZ GIL
2016.09.09

== 15:31:31 -05'00'

Ing. Hernando Andrés Ramirez Gil.
Jefe de Laboratorio.

FIN DE DOCUMENTO
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Anexo 5. Reometria de Torque en muestra de acido citrico (Muestra B).
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INFORME DE ENSAYO

1 Lugar de realizacion del ensayo:

Laboratorio del Instituto de Capacitacion e Investigacion del Plastico y del Caucho.
ICIPC.

2 Direccion del laboratorio:

Carrera 49 No. 5 Sur. 190. Medellin, Colombia.
www.icipc.org

3 Nombre del cliente:

Empresa: UNIVERSIDAD EAFIT
Contacto: Sandra Gonzalez Villa

4 Direccién del cliente:

Direccion: Carrera 43 No. 7 Sur - 50
Teléfono: 261 85 00
Ciudad / Pais: Medellin, Colombia

5 Identificacién del material de ensayo:

Muestra identificada por el cliente como:
Muestra B

Fecha de recepcién de la muestra:
2016-08-19

Descripcion interna de la muestra:
Cadigo interno: 11873. Lamina de caucho color crema

6 Descripcion de los servicios ordenados por el cliente:

Preparacion de compuestos de caucho por mezclador interno pequefio (reémetro
de torque). Determinacién de la curva reomeétrica del material evaluado. Segun
lineamientos de la norma ASTM D3182-07(2012), reporte de la curva de torque y

temperatura vs tiempo.Se realiza sobre material elastomérico.
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7 Métodos de ensayo:

PFSL101-04.1
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Pagina 2 de 4

ASTM D3182-16. Metodo estandar para compuestos de caucho, equipos y
procedimientos para el mezclado de compuestos estandar y preparacion de laminas
vulcanizadas estandar, procedimiento 7.3.

8 Condiciones de ensayo:

Temperatura de ensayo (°C): Ambiente
Camara de mezcla: Rheomix 600
Volumen de la camara de mezcla (cm?): 78
Factor de llenado (%): 70
Velocidad de los rotores (r.p.m.): 40
Tiempo de prueba (min): 60
Cantidad de muestra (g): 38

Tipo de rotores: Banbury

9 Equipos de ensayo:

Reometro de torque marca Haake Poly Lab QC, numero de identificacion 01246
Camara de mezclado marca Haake Rheomix 600 con mezcladores tipo banbury
Balanza de densidades Modelo BB 2400 de la firma Mettler identificada como 00672

10 Resultados de los ensayos:

TORQUE (Nm)

e TG0 N1

REOMETRIA DE TORQUE MEZCLA DE CAUCHO —— Temperatura °C
50 7 T 70
+ B5
45 4

Torgue Maximo T 60
40 + + 55
357 50
T 45
1 4
Torque minimo 740
25 + 35
- 30

20
+ 25
15 + 20
10 15
10

5
+ 8
o

L U U i PSP |
©2 356 8 0101213151818 1021 2224 25 27 28 30 31 33 34 38 37 30 40 42 43 45 46 48 40 51 52 54 55 87 58 860
TIEMPO (min)

TEMPERATURA (°C)
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Observaciones:
- La muestra no presento caida de torque en el tiempo estipulado.
- La muestra presento un cambio en su color, notandose un color mas oscuro.

Caracteristicas Torque (N.m) Tiempo (min) Tiempo (min:seg)
Torgue maximo 31,90 0.49 0:29
Torgue minimo 1,00 59,10 59:.06

Fecha de realizacion de ensayo:
2016-09-02

11 Observaciones:

1. Los resultados que aparecen en el presente informe se refieren Unicamente a la
muestra evaluada.

2. Este informe no debe reproducirse sin la aprobacién escrita del Laboratorio del
Instituto de Capacitacion e Investigacion del Plastico y del Caucho -ICIPC-.

3. Cualquier queja que se presente frente a los resultados de este informe podra ser
tramitada a través de nuestra linea telefénica (574) 311 64 78 vy el e-mail:

vozdelcliente@icipc.org

4. Las muestras seran almacenadas en el ICIPC por el periodo acordado en la oferta.

5. Para la disposicién final de las muestras, se seguiran los lineamientos acordados en
la oferta.

6. Las inquietudes o dudas referentes a estos resultados se pueden hacer Unicamente a
traves del responsable del presente informe (Jefe de Laboratorio).

7. El laboratorio del ICIPC no se hace responsable por el uso posterior, ni por las
interpretaciones que se realicen del presente informe.

B. Los informes electrénicos son aprobados mediante una firma digital. Estos
documentos tienen la misma validez legal de los informes fisicos ya que las firmas
digitales son certificadas por entes avaladores (Decreto 2364 del 22 de noviembre
del 2012).

9. El laboratorio del ICIPC no realiza |la seleccién de la muestra para los ensayos, estas
son suministradas directamente por el cliente.
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12 Fecha de expedicion del informe:
2016-09-08

13 Ensayos realizados por:
Cadigo Laboratorista: 5888

14 Responsable de aprobacién:
HERNANDO
ANDRES
RAMIREZ GIL
2016.09.09

- 15:42:15 -05'00"

Ing. Hernando Andrés Ramirez Gil.
Jefe de Laboratorio.

FIN DE DOCUMENTO
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