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RESUMEN

Se elabor6 una tinta para una empresa metalmecanica que requeria un producto
altamente flexible, con buena adherencia al sustrato, buen curado y una viscosidad mayor
a 110 segundos coémo propiedades mas importantes debido al proceso en el cual es
utilizado. Para esto se realizaron dos disefios de tipo mezcla simple centroide de tres
componentes, los cuales eran una resina alquidica, una acrilica y una poliéster; la
diferencia entre los disefios era el tipo de poliéster utilizado. En la investigaciéon, se sumo
a las propiedades listadas en el plan de inspeccion, la evaluacion del porcentaje de
aumento de la viscosidad, debido a que la férmula actual presentaba un incremento de
viscosidad considerable luego de almacenarse durante varios dias. Con los pilotos
preparados en el disefio de experimentos no se consiguié una férmula que cumpliera con
todas las especificaciones del cliente, debido a esto, se prepararon 6 pilotos mas basados
en las ecuaciones de los modelos matematicos propuestos por el software estadistico. El
piloto con el que se logré cumplir con las especificaciones fue el que tenia una relacion
resinas/agente entrecruzante de 80/20 mientras que entre la resina alquidica y la poliéster
la relacion fue 20/80. Se realiz6 por ultimo una evaluacion de los costos de la nueva
férmula considerando sélo las materias primas y se compararon con los costos de la

férmula actual y se obtuvo que la nueva férmula es mas econémica en un 34 %.
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Introduccion

INTRODUCCION.

En la industria de las pinturas la formulacion cumple un papel
fundamental puesto que persigue como objetivo principal la combinacion de
materia prima para obtener los mejores resultados posibles. La ejecucion
programada de un conjunto de pruebas (base del disefio de experimentos)
brinda la oportunidad una vez comprendido el comportamiento del sistema
de optimizar los resultados, todo esto sin realizar experimentos innecesarios

gue se traducen en pérdidas de tiempo y de dinero.

La divisidbn de pinturas de Mantenimiento Industrial, se enfoca en el
disefio, desarrollo, fabricacion, distribucién y comercializacién de pinturas y
recubrimientos anticorrosivos, capaces de proteger una gran variedad de
sustratos de las agresiones del medio ambiente, preservando asi, la
integridad mecéanica y la apariencia de estructuras, equipos, tuberias, pisos,

etc.

La presente investigacion tiene como finalidad desarrollar una tinta
concentrada que cumpla con las especificaciones de una industria
metalmecanica a la que DuPont distribuye. Se estudia lo referente a
composicién, funcionalidad y propiedades del producto, tanto en su forma
liquida como luego de formada la pelicula sobre el sustrato, se describe lo
gue es una dispersién, como se realiza, y se define lo que es una molienda,

el proceso para su realizacion y como se ve afectada por la temperatura.

El estudio se basa la metodologia Seis Sigma, una metodologia
altamente sistematica y cuantitativa orientada a la mejora de la calidad del

producto o del proceso.



Introduccion

El presente Trabajo Especial de Grado se encuentra dividido en cinco

capitulos:

CAPITULO I. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA, en este capitulo
se presenta el problema que motivo este trabajo de investigacion, asi como
los objetivos, tanto generales como especificos que permitirdn resolver de
manera coherente la problematica planteada. Adicionalmente, se dan a
conocer los principales parametros que definen y justifican la investigacion

realizada.

CAPITULO Il. MARCO TEORICO, se mencionan algunas
investigaciones realizadas anteriormente, y ademas se presentan algunas
definiciones basicas sobre pinturas, el proceso de dispersién, y herramientas

estadisticas empleadas en el andlisis de los disefios de experimentos.

CAPITULO IIl. MARCO METODOLOGICO, se presenta el nivel y
disefio de la investigacibn y los procedimientos seguidos para el
cumplimiento de cada uno de los objetivos planteados y se describe de
manera detallada cada uno de los pasos seguidos para la realizacién de los

disefios de experimentos.

CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION, se presentan los
resultados obtenidos en cada objetivo con su correspondiente analisis, en el
caso que fue necesario, se muestran los andlisis estadisticos realizados y la

descripcion del comportamiento de cada una de las variables estudiadas.

CAPITULO V. CONCLUSIONES, se listan en éste capitulo las

conclusiones mas relevantes de la investigacion.



Capitalo I: Planteamignto del problema

CAPITULO |

PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.
Fase Seis Sigma: DEFINIR.

En este capitulo se presenta el problema que motivo este trabajo de
investigacion, asi como los objetivos, tanto generales como especificos que
permitiran resolver de manera coherente la problemética planteada.
Adicionalmente, se dan a conocer los principales parametros que definen y

justifican la siguiente investigacion.

1.1. Formulacion del problema.

Los productos fabricados por la empresa en estudio son el resultado de
una rigurosa investigacion cientifica y especializada, donde la empresa ha
tenido que utilizar los mas avanzados equipos a nivel tecnoldgico. La Division
de Soluciones para Recubrimientos Industriales (DICS por sus siglas en
inglés), se dedica al desarrollo y produccion de pinturas, dirigido a la
proteccion de materiales y equipos relacionados con las Industrias Generales
como, por ejemplo, perfiles de aluminios, tambores, entre otros, asi como
también, desarrolla productos que satisfacen el area de mantenimiento
industrial en el sector de auto partes, como motores, amortiguadores, rines,

chasis, ballestas entre otros.

Entre la amplia gama de clientes a los que Du Pont distribuye se
encuentra una empresa metalmecanica dedicada a la elaboracion de
tambores de acero. El proceso mediante el cual ésta empresa fabrica los

3



Capitalo I: Planteamignto del problema

tambores es el siguiente: Primero se pintan las laminas de acero mediante
rodillos, por lo que se requiere una alta viscosidad del producto. Las laminas
pintadas son introducidas en un horno a una temperatura de 190°C, donde
son horneadas durante 15 minutos. Luego de esto, aun calientes se apilan
las laminas de modo que la cara pintada queda hacia abajo. Una maquina va
tomando cada una de las laminas y las dobla para darles la forma cilindrica.
Finalmente, se le introduce al cilindro una maquina que se expande
originando unas pequefias deformaciones en el centro del tambor. Estos
cilindros son llevados luego a otras maquinas que forman los bordes y le

colocan las tapas culminando asi la elaboracién de los tambores.

Debido a que se pintan las ldminas y luego es que se les da la forma,
se requiere que la tinta tenga la adhesion apropiada y sea lo suficientemente
flexible para que al momento de realizar las deformaciones, la pelicula de
recubrimiento no se desprenda, se agriete ni se quiebre. Debido al poco
tiempo de horneo, se requiere un sistema con resinas cuya reactividad sea
elevada de modo que la pelicula del recubrimiento cure rapido y no se

deteriore al entrar en contacto con las otras laminas.

DuPont, una empresa cuya Vvision es ser el socio comercial con mejor
valor, no puede permitir el deterioro en las relaciones comerciales con el
cliente, por ende en este momento se pretende mejorar el rendimiento de la
tinta que se esta produciendo y disminuir el costo de la elaboracién de la
misma, para lo que se plantea un nuevo proceso de la elaboracion de la tinta
en el cual no se cargan dispersiones sino que se realiza directamente una
base de molienda con las materias primas de la tinta, se muele y luego se

completa la carga de materias primas. Se manipularan las composiciones y

4



Capitalo I: Planteamignto del problema

materias primas involucradas para la obtencion de un producto que satisfaga
las exigencias del cliente, con lo que se espera una disminucion de costo en
el proceso debido a que no sera necesario la adquisicion o almacenamiento

de dispersiones.

1.2. Situacién actual.

La férmula que se tiene en la actualidad incluye una resina alquidica
una resina aminica, solventes, aditivos y dispersiones de pigmentos en un
sistema acrilico, el producto se elabora mediante el mezclado de cada una
de las materias primas antes mencionadas. Dicha formulacién no satisface
todas las necesidades del cliente puesto que la viscosidad es menor a la
requerida y la flexibilidad necesaria para que la pintura no se quiebre al
momento de realizar la deformacién (embuticion) de las laminas no es la

apropiada.

1.3. Situacién deseada.

Se desea elaborar una tinta mediante un proceso de dispersién, que
sea estable y que posea una alta viscosidad, utilizando resinas que sean lo
suficientemente reactivas para que la pelicula cure en el corto periodo de
horneo, pero que a la vez le aporten la flexibilidad requerida para el proceso

mediante el cual se elaboran los tambores.
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1.4. Justificacion.

Desde el punto de vista personal y académico, la presente investigacion
permitira cumplir con el dltimo requisito exigido para la obtencién del titulo de
Licenciada en Quimica, asi como también se obtendran conocimientos
habilidades y destrezas en los procesos de elaboracion de productos en la

Division de Soluciones para Cubrimientos Industriales.

Por otro lado, la realizacion de este proyecto permitira el cumplimiento
de uno de los objetivos estratégicos de crecimiento y mejora continua como
lo es cumplir siempre con las especificaciones de los clientes. Para la
empresa resulta de mucha importancia mantener su nivel de competitividad
en el mercado. Por ello deben actualizar constantemente sus procesos de
manufactura y productos, mejorandolos sustituyéndolos o modificandolos,
obteniendo de esta manera nuevos elementos mas atractivos y de excelente

calidad

1.5. Objetivos de la investigacion.

1.5.1. Objetivo general.

e Desarrollar una tinta concentrada que cumpla con las especificaciones
de una industria metalmecanica a la que distribuye Dupont
Performance Coatings de Venezuela, siguiendo la metodologia seis

sigma.
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1.5.2. Objetivos especificos.

1. Evaluar la formulacion existente y la situacion actual de las variables

criticas de la calidad exigidas por el cliente.

2. Estudiar, mediante Disefio de experimentos, el comportamiento de
distintas formulas para la tinta objeto de estudio en esta investigacion.

3. Seleccionar en base a los resultados de los disefios de experimentos
la formulacibn mas adecuada para la satisfaccion de las variables

criticas de la calidad.

4. Realizar una evaluacion de los costos de la nueva formulacion
considerando solo las materias primas involucradas y compararlos con

los de la formulacion actual.

1.6. Limitaciones y alcance.

Durante la realizacion de ésta investigacion no se presentaron
situaciones o impedimentos para su finalizacion. Sin embargo es importante
mencionar que en el presente trabajo no se proporciona la informacion
exacta sobre las materias primas utilizadas y su dosificacion en la férmula del
producto pues por politicas de la empresa dicha informacion es de caracter
confidencial. De igual modo para la evaluacion de los costos de las formulas
se emplearon escalas y no los valores reales pues también son de caracter

confidencial.



Capitalo I: Planteamignto del problema

Las pruebas se realizaron s6lo a escala piloto en el laboratorio, la
cantidad preparada se encontraba entre 300 y 800 gramos lo que equivale

aproximadamente a un octavo y un cuarto de galén respectivamente.

La dltima fase de los proyectos seis sigma es la de controlar, sin
embargo este trabajo concluye en la fase de mejora con la propuesta de la
nueva férmula y queda de parte de la empresa el implantar y vigilar los
parametros para el control del proyecto y su desempefio
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CAPITULO Il

MARCO TEORICO

En éste capitulo se mencionan algunas investigaciones realizadas
anteriormente. Adicionalmente, se presentan algunas definiciones béasicas
sobre pinturas, el proceso de dispersion, y por ultimo una breve explicacion
sobre el proceso de resolucion de problemas y algunas herramientas basicas

para el mejoramiento de la calidad.
2.1 Antecedentes de la investigacion.

“Evaluacion de la incorporacion de tintas y en un vehiculo universal
balanceado, para la manufactura de productos epéxicos” Campos, E.
(2010). El presente trabajo de grado, tuvo como propésito fundamental el
estudio de la mejora del proceso productivo de la linea de esmaltes epoxicos
para el area de mantenimiento industrial al aumentar la disponibilidad o gama
del color, por medio de de un sistema tintométrico, facil de implementar y
actualizado. La relacién con la presente investigacion es en primer lugar que
el producto estaba destinado a la misma rama de clientes y en segundo lugar
gue se trataban de dispersiones de pigmento, por lo que el material tedrico

fue de mucha ayuda [1].

“Mejora del Proceso Productivo del Producto “Fondo Gris”; Siguiendo
La Metodologia Seis Sigma. Caso: Dupont Performance Coatings De
Venezuela, C.A.” Ochoa, C. Y Dicristanziano, J. (2008). El objetivo principal
de esta investigacién fue mejorar el proceso productivo del producto “Fondo

Gris” de la empresa Dupont Performance Coatings de Venezuela C.A a fin de
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disminuir el uso de aditivos sin cargo debido a los ajustes realizados al
producto por problemas como la mala apariencia (concha de naranja),
siguiendo la metodologia Seis Sigma. Entre los resultados mas relevantes se
disefid un procedimiento para asegurar que el producto enviado al cliente
sélo dependa de las variables de operacion y del desempefio del pintor, es
decir, que el producto se encuentre bajo las especificaciones de formulacion.
Dicha investigacion se consultoé pues al igual que el presente trabajo especial

de grado empled la metodologia seis sigma [2].

“Disefio de dos férmulas para tintas universales bajo parametro de
aceptacion de una empresa de pinturas”. Guédez, A. (2008). Esta
investigacion muestra la formulacion de dos tintas universales a través de un
disefio de experimento, trabajado bajo recomendaciones de los proveedores
sobre las materias primas a emplear y con estudios de disponibilidad bajo
parametro de aceptacién de una empresa de pinturas. Este trabajo presenta
aspectos importantes en cuanto a la formulacion de tintas tales como
composiciéon y dosificacibn minima necesaria para el desarrollo vy
comportamiento satisfactorio de tintas universales; aportando al presente
trabajo de investigacion informacion sobre los ingredientes que conforman la

tinta y sobre el andlisis y disefio de experimentos [3].

“Optimizacion del proceso empleado en la dispersion de pigmentos
para la elaboracion de pinturas de reacabado automotriz” Morales, Y vy
Lares, M. (2003). Este trabajo tenia como objetivo principal determinar las
condiciones del proceso que permitan mejorar la dispersion de pigmentos
empleados en la preparacion de tintas utilizadas para la elaboracion de
pinturas de reacabado automotriz, fue consultado pues sirve de base para la

realizacion de los disefios de experimentos de la presente investigacion
10
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debido a que se desea proponer una tinta que sea preparada mediante un
proceso de dispersion al igual que lo hicieron en esta investigacion.[4].

2.2. Bases teoéricas.

2.2.1. Tintas.

Dispersiones, colorantes o concentrados de pigmentos, insolubles, en
forma de polvo y dispersas en agua o solventes organicos. Se usa para
tintear la pintura o hacer pintura, siendo esta el producto de la dispersién o

molienda.

Los concentrados de pigmentos se refieren a la dispersion de pigmento
empleadas para colorear las pinturas, tales como las pastas colorantes o
sistemas de mezcla. Los sistemas de mezcla se basan en los concentrados
de pigmentos adecuados para la produccion de pinturas acabadas mediante
la mezcla de barnices, a fin de obtener una gama completa de colores. Estos
concentrados de pigmentos para sistemas de mezcla también pueden

utilizarse como pastas colorantes.[4]

2.2.2. Pigmentos.

Las primeras propiedades que vienen a la mente cuando se piensa en
pigmentos son el color y la opacidad. Los pigmentos también mejoran la
resistencia a la corrosién del recubrimiento, la dureza, la apariencia de la
superficie, y refuerzan estructuralmente la pelicula. Los pigmentos deben ser
capaces de dispersarse en el recubrimiento, pero no ser solubles con el

vehiculo o los solventes usados. [5]

11
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La polaridad del pigmento gobierna la afinidad por alquidicos,
poliésteres, polimeros acrilicos, etc. que tiene el pigmento en el solvente, asi
como en soluciones acuosas Yy dispersiones de peliculas ya formadas. Este
hecho define como se disgregan los pigmentos rapidamente afectando asi a
la dispersion, y por ultimo, la estabilidad de la pintura liquida. Existe gran
diferencia entre la polaridad de muchos pigmentos organicos debido
principalmente a la naturaleza y estructura quimica de ellos. Generalmente,
los pigmentos inorganicos son mucho mas polares e hidrofilicos que los
pigmentos organicos debido a que las moléculas son ionicas, hecho que

tendrd mucha influencia en la futura formulacion de la pintura.[5]

2.2.3. Solventes.

Los solventes son utilizados en los cubrimientos para su dilucion
facilitando de éste modo la aplicacion, flujo y la uniformidad final del
cubrimiento sobre el sustrato. Aunque esto suena relativamente simple, la
seleccién de solventes y mezclas de solventes es realmente compleja. Es
inusual que un solo solvente proporcione exitosamente todas las
propiedades deseadas para un cubrimiento, por lo que existen mezclas de
solventes que se wusan con frecuencia para satisfacer todos los
requerimientos. El solvente, o la mezcla de solventes, debe ser compatible
con el vehiculo y debe tener propiedades quimicas que no tenga efectos
adversos en el cubrimiento o el sustrato. Debido a esto, la toxicidad,
seguridad, olor, rata de evaporacion, solvencia, viscosidad, punto de
inflamacion, temperatura de ebullicion y por supuesto el costo deben ser

considerados durante la seleccién.[5].
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Existen varias clasificaciones de los solventes; la clasificacion de
acuerdo a las familias quimicas se muestra en la Tabla 2.1 y la agrupacion
de acuerdo a la funcién que cumplen en la tinta se muestra en la Tabla 2.2

Tabla 2.1. Clasificacion de los solventes en funcidn de las familias
quimicas.[1]

Clasificacion Descripcién

Compuestos  organicos derivados  del
petrleo formados Unicamente por atomos
de carbono e hidrégeno; se caracterizan por
ser incoloros, volatiles y a su vez se
Hidrocarburos subdividen en dos grupos, alifaticos y
aromaticos. Entre los hidrocarburos mas
comunes en la industria de pinturas se
encuentran: hexano, éter de petréleo,
tolueno, xileno, entre otros

Compuestos orgénicos que contienen en su
estructura un grupo hidroxilo (-OH), unido a
un carbono que solo se acopla a otro
carbono o a hidrégenos. Entre los mas
comunes estan el alcohol metilico, n-butilico,
isopropilico, butanol e isobutanol.

Solventes industriales de baja volatilidad que
tienen varias funciones hidroxilo; casi todos
son derivados del etilenglicol. poseen las
mismas propiedades de los alcoholes
Compuestos que resultan de la unién de dos
alcoholes con la eliminacién de una molécula
de agua; se caracterizan por ser ionizantes,
coordinantes y aceptor de protones.

Entre estos solventes se encuentran el éter
etilico, éter isopropilico, entre otros.
Compuestos que contienen grupos carbonilo
(C=0) en su estructura, se caracterizan por
poseer una rata de evaporacion alta, por ser
ionizantes, disociantes, coordinantes y
Cetonas receptoras de protones; ademas figuran
como los compuestos mas utilizados
industrialmente. Entre las mas comunes en
la industria de pinturas se encuentran la
acetona y la ciclohexanona.

Alcoholes

Glicoles-polioles

Eteres- 6xidos
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Tabla 2.2. Clasificacion de los solventes de acuerdo a la funcién que
cumplen [1].

Clasificacion Descripcion

Son aquellos solventes que, cuando
son usados solos, pueden disolver
un vehiculo de pintura. Los solventes
activos son usualmente los mas
costosos por tener un fuerte poder
de solvatacion. En este grupo
predominan los ésteres, los glicoles y
las cetonas.

Son aquellos solventes que no
pueden disolver un vehiculo por si
mismos, pero lo pueden hacer si son
mezclados con un solvente activo, ya
gue incrementa la afinidad de la
pintura al diluyente.

Estos  solventes pueden  ser
tolerados por el vehiculo después de
gque han sido disueltos por un
solvente activo o un solvente latente.
Son, generalmente, adicionados para
reducir el costo de la mezcla de
solventes y para incrementar la
capacidad de otros solventes en el
vehiculo; son usados para controlar
la viscosidad, el secado y los costos.
En este grupo se destacan los
aromaticos.

Activos

Latentes

Diluyentes
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2.2.4.Resinas.

Se denomina resina a un alto polimero resultante de la reaccién
quimica de dos o mas sustancias, generalmente en presencia de un
iniciador, catalizador o calor. La resina es el componente formador e pelicula
por lo tanto es el vehiculo en las dispersiones; ésta retiene el pigmento en
forma liquida y es la responsable de la mayoria de las propiedades de la
capa de pintura; entre las cuales se pueden mencionar: adhesion, brillo,
dureza, flexibilidad, resistencia al impacto, tiempo de secado, extensibilidad

de la pelicula, entre otras.[4].

Resinas alquidicas.

Una resina alquidica es basicamente un poliéster cuya cadena principal
estd modificada con moléculas de acido graso que le confieren propiedades
particulares. Dentro del criterio de clasificacion propuesto, se define a las
moléculas de acido graso como “modificantes primarios” de la estructura

principal (poliéster).

“Alquid puro” se define como el polimero formado Unicamente por la
combinacion del anhidrido ftalico como diacido, glicerina o pentaeritritol como
polioles y &cidos grasos saturados o insaturados como modificantes

primarios.

“‘Alquid modificado” se denomina a la resina alquidica en cuya
composicion intervienen compuestos diferentes a los que participan en
alquidicas puras, como por ejemplo polioles y poliacidos especiales,
monoacidos, compuestos fendlicos, epoxidicos, acrilicos, siliconicos, etc.[6].

15



Capitalo II: Mareo tedrico

Las tintas alquidicas de secado al horno, son transformadas en
recubrimientos a través de la reaccion de la resina alquidicas con resinas
melaminicas o de Urea, se utilizan resinas alquidicas cortas obtenidas a partir
de aceites y acidos grasos no secantes, es decir, monoinsaturados o
saturados. Los poliésteres saturados resultan en recubrimientos de alta
calidad cuando se entrecruzan con resina melaminicas, principalmente las de
tipo monomeérico.[7]. La Figura 2.1 muestra ejemplos de estas reacciones de

entrecruzamineto.

Alquidica ‘ Alquidica

OH OH OH 9
- ————r /CHg + CHQOH

/\(\,/\ Jl Alquidica }\ /\/\TA /\7/\/\ /\/\/\
OH @)

OH OH
5 /

,CHzOH ,CH;

i k AR A \» 2H,0
Aminica N\CHZOH N Aminica N\CH; + 2

\

O

+
OH

S ey S ey o

OH

OH

Figura 2.1. Ejemplos de reacciones de entrecruzamiento entre resinas
alquidicas y aminicas. [7].
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Resinas aminicas.

En este grupo, las principales son las resinas Urea-formaldehido,
melamina-formaldehido y la acrilamida o metacrilamida. La reaccion
involucrada generalmente procede en presencia de calor o de un catalizador
acido. La principal caracteristica que le brindan las resinas aminicas a los

cubrimientos es dureza.

La melamina es un solido cristalino blanco ligeramente soluble en agua,
gue se obtiene como se muestra en la Figura 2.2. Si la melamina el
formaldehido y butanol se hacen reaccionar en condiciones &cidas, se puede
obtener una resina butilada como la que se muestra en la Figura 2.3.

electric CcO +N &
furnace 2 NH
Bc + CaQ —— & + 5
3 (900°C) acid FHON, L
CaC2 — CaCN2 —_— HzCNz E— C_NH
calcium calcium cyanamide NH
carbide cyanamide ClEN
dicyandiamid
H
.
H,N-C C=N
Il H+
N ¢NH high HZN\ /N§C/NH2
HzN—(lj temperature ) (“: i 4
_—
moderate N
NEC/NH pressure \C/)\J
C=N |
+ | NH,
HN%C/NH melamine
|
NH,

Figura 2.2. Reaccion de obtencién de la melamina. Fuente:[8].
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4 A

Hsc/\/\o/\N N/\O—
/o\/ T Y \/O\/\/CH3
e

VAN

Figura 2.3. Estructura de la resina melaminica butilada. Fuente:[5].

Resinas acrilicas termoendurecibles.

Son resinas termoestables, se obtienen a partir de la polimerizacién o
copolimerizacion de ésteres acrilicos y metacrilicos. Pueden ser combinados
con resina melamina, epoxica, alquidica, etc. para dar sistemas que curan
hacia una nueva pelicula con excelente resistencia al agua, &cidos, alcalis,
qguimicos y otros agentes corrosivos. Existen también las de acrilamida y las
hidroxiladas. Las primeras son copolimeros de ésteres acrilicos y de
acrilamida, mientras que las segundas son copolimeros de ésteres

acrilicos.[9]

18



Capitalo II: Mareo tedrico

CHy (s
CH=C —> TCH(
d $
CH; CHs

Figura 2.4.Polimerizacion del metacrilato de metilo para obtener
poli(metacrilato de metilo ) 6 poli(metil metacrilato). Fuente [9].

Las resinas acrilicas de acrilamida se utilizan en esmaltes de secado al
horno mezcladas con resinas aminicas y ofrecen una excelente resistencia
quimica, especialmente a los productos quimicos domésticos y productos de
limpieza. Las caracteristicas mecéanicas dependen tanto de la misma resina

como del tipo de resina aminica y de las proporciones de mezcla utilizadas.

Las resinas acrilicas hidroxiladas se utilizan mezcladas con resinas
aminicas o eventualmente solas. Los niveles de hidroxilacién pueden variar

desde un contenido en OH de 0.5% hasta el 4%.

Las de bajo contenido en hidroxilo poseen una excelente adherencia
sobre aluminio, estafio y aleaciones de metales ligeros, asi como una
excelente resistencia a la deformaciéon. Los de alto contenido en OH

muestran una resistencia quimica superior, sin embargo cuanto mayor es el

19



Capitalo II: Mareo tedrico

contenido en hidroxilo menor es la adherencia sobre los metales antes

mencionados. [10]

Resinas poliéster.

El termino poliéster abarca los poliésteres saturados, poliésteres
insaturados, y alquidicos. Consecuentemente, el termino poliéster es
generalmente usado para las resinas de poliéster con funcion hidroxilo o
acidos libres de aceite. Las resinas de poliéster estan compuestas
principalmente de co-reactivos como alcoholes di o poli hidroxilados y di o
triacidos carboxilicos o anhidridos, y son diluidos con solventes. Las resinas
de poliéster insaturadas son derivados de polioles y acidos dibasicos. La
mayoria de los poliésteres son lineales y contienen anhidrido maleico co-
condensado como fuente de insaturacion.[11] Un poliéster insaturado tipico

es mostrado en el siguiente esquema:

O [8]
CH, v [
| c C
CH—CH, . AN AN
| I + o + i o
OH OH S Ve
. C C
1,2 propylene . \ "
glycol o le)
phthalic maleic
:ﬁnhyd:idc anhydride
i heat
O CH, 00 CH, o] CH, o]
Il | PN | I | I
M'-—-O—(,—?l:H C\IH—O*C C—0O—CH HC—C—0O—-CH CH—C—O CH,
| Il I I
]-lC—(lj—O—CH2 CH,~0—C—CH CH—~—0O—C—CH (H:Hzf (l:H
| Il |
O o} o] A
unsaturated polyester g

Figura 2.5. Esquema de la estructura de un poliéster insaturado.
Fuente:[5]
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2.2.5. Vehiculo.

Sistema o combinacion de materiales constituido por una matriz
polimérica, con buenas propiedades mecanicas, resistentes a la corrosién y a
los agentes quimicos, y dada sus particulares caracteristicas, pueden ser
moldeados con absoluta libertad de formas. La matriz polimérica de estos
materiales estd constituida por un polimero y la asociacion con solventes y
aditivos, obteniéndose como resultado un nuevo material con cualidades
diferentes, que no son alcanzables por cada uno de los materiales

predecesores de manera aislada.

El vehiculo esta conformado por una porcién no volatil, que se encarga
de envolver los pigmentos y cargas, dandoles coherencia y adherencia a la
superficie del sustrato. Esta porcién resulta de la mezcla de polimeros
termoestables constituidos, principalmente por sus grupos matrices, tales
como resinas poliéster, viniléster, epoxi, y fendlicas, etc.; solventes
organicos, agentes reoldgicos y otros aditivos que forman la fase liquida en

donde se dispersan las tintas. [1]

2.2.6. Aditivos.

Materiales que se incorporan a las pinturas en pequefias proporciones
para realzar las propiedades finales de estas o asistir en su manufactura o
aplicacion. Se emplean en pequefias concentraciones (usualmente menos
del 2%) y son esenciales para el sistema de recubrimiento. Por regla general,
cada aditivo confiere un solo beneficio al recubrimiento, tal como el

mejoramiento de la calidad, rapidez en la produccion, mejoramiento de la
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reologia del material, mejoramiento en el tiempo de secado, o generalmente,

proveer o prevenir la capacidad de recubrimiento.[1]

2.2.7. Proceso de dispersion.

La dispersion puede definirse como la generacion de una suspension

de sdlidos estables con unas caracteristicas reologicas definidas. El proceso

de dispersion puede dividirse en tres etapas basicas: Humectacion, molienda

y estabilizacion.(Figura 2.6).

En la primera etapa, el aire es desalojado de la superficie de las

particulas y reemplazado por el medio (ligante, dispersante, vehiculo segun

sea el caso) permitiendo que las particulas se mojen y sumerjan en este

(Humectacién del solido). Los sélidos ya mojados, son rotos en pequeiias

particulas con ayuda de la accion mecanica impartida por los equipos

(Molienda) facilitando la dispersion en el vehiculo liquido, siendo entonces

protegida esta dispersion por el estabilizador adecuado previamente afiadido,

gue evita que las particulas se floculen nuevamente (Estabilizacion).[12]

!
i
|
!
|
!
|
)

HUMECTACION

~g =

—————

DISPERSION

ESTABILIZACION

Figura 2.6. Etapas basicas del proceso de dispersion. Fuente [12].
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Un buen dispersante debe contribuir con la optimizacion de la molienda,
lo que conduce a un tiempo de dispersion corto y un Optimo grado de
molturacion, debe permitir un alto contenido de pigmento y cargas para una
viscosidad determinada, debe ser compatible con los demas componentes
de tal forma que no se generen reacciones paralelas y por lo tanto presencia
de precipitados, floculos o coagulos. Adicionalmente las dispersiones que se

generen deben ser estables en el tiempo. [12].

La agitacion de las particulas de zirconia es producida por medio de
impulsores de discos llanos, los cuales giran a altas ratas de velocidad
dentro del molino (ver Figura 2.7). Las particulas de zirconia y base de
molienda adyacentes al impulsor atrapan el movimiento del mismo, a través
de la resistencia viscosa que poseen y como resultado son arrojadas contra
las paredes internas del molino. Un disefio de flujo aproximado para el flujo
turbulento total que sigue el molino puede ser a groso modo descrito como
un movimiento de rosquilla doble rodante el cual provee un excelente efecto
de dispersion, especialmente en las regiones adyacentes a la superficie del
impeler, entre los bordes externos del impeler y las paredes internas del

molino.[4]
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Figura 2.7. Diagrama esquemético de un molino de zirconia empleado para
la dispersion de pigmentos. Fuente:[4].

2.2.8. Desempefio de la tinta.

El desempefio de la pintura, se refiere a las propiedades que debe
cumplir la misma para garantizar su calidad, y para ello se realizan pruebas
cuando se encuentran en estado liquido y en su estado final que es una

pelicula solida. A continuacion se muestran en la Tabla 2.3 los mas
importantes.
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Tabla 2.3. Propiedades de la tinta en forma liquida y sélida. Fuente: Propia.

Estado de la tinta

Liquido

Propiedades

e Viscosidad

e Porcentaje de sélidos
e Finura

e Peso por galén

e Estabilidad

Sélido

e Resistencia Quimica.

¢ Resistencia a
microorganismos.
Resistencia a la corrosion.

Quimicas

Dureza

Adhesion

Resistencia al impacto.
Flexibilidad.

Resistencia a la embuticion.

Mecanicas

Color.
Cubrimiento.
Brillo.
Nivelado.

Apariencia

2.2.9. Seis sigma.

Seis Sigma (SS) es una estrategia de mejora continua del negocio que

busca encontrar y eliminar las causas de los errores, defectos y retrasos en

los procesos del negocio, enfocandose hacia aquellos aspectos que son

criticos para el cliente. La estrategia seis sigma se apoya en una

metodologia altamente sistematica y cuantitativa orientada a la mejora de la

calidad del producto o el proceso: tiene tres areas prioritarias de accion:

satisfaccion del cliente, reduccion del tiempo de ciclo y disminucion de los

defectos. La meta de SS, que le da el nombre; es lograr procesos con una
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calidad seis sigma, es decir, procesos que como maximo generen 3.4
defectos por millén de oportunidades.[13]

En otras palabras, SS es un contexto dentro del cual se podran integrar
muchas de las mas valiosas, aunque frecuentemente inconexas, “mejores
practicas” y conceptos de gestion, incluyendo el pensamiento sistematico, la
mejora continua, la gestion del conocimiento, la personalizacion y la gestion

basada en actividades. [13]

La organizacién de SS se puede definir como “una organizacion que
trabaja activamente para incorporar los principios y practicas de SS a sus
actividades diarias de gestion, y que muestra mejoras significativas en el

rendimiento de sus procesos y en la satisfaccion de sus clientes. [13]

2.2.10. Fases de seis sigma.

En seis sigma los proyectos se desarrollan en forma rigurosa con la

metodologia de cinco fases: Definir, Medir, Analizar, Mejorar y Controlar (en
inglés DMAIC: Define, Measure, Analyze, Improve and Control), que a
continuacion se describen brevemente:
(D) Definir el proyecto: En esta fase se debe tener una vision y definicion
clara del problema que se pretende resolver mas adelante mediante un
proyecto seis sigma. Por ello sera fundamental identificar las variables
criticas para la calidad (VCC), esbozar las metas, definir el alcance del
proyecto, precisar el impacto que sobre el cliente tiene el problema y los
beneficios potenciales que se esperan del proyecto.
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(M) Medir la situacion actual: En esta segunda etapa se miden las VCC del
producto o del servicio (variables de salida, las Y's). En particular se verifica
que pueden medirse en forma consistente, se mide la situacién actual
(baseline) en cuanto al desempefio o rendimiento del proceso; y se
establecen metas para las VCC.

(A) Analizar las causas raiz: La meta de esta fase es identificar la(s)
causa(s) raiz del problema o situacion (identificar las X's vitales), entender
cdmo es que estas generan el problema y confirmar las causas con datos.
(M) Mejorar las VCC: En esta cuarta etapa se tiene que evaluar e
implementar soluciones que atiendan las causas raiz, asegurandose que se
reducen los defectos (la variabilidad).

(C) Controlar para mantener la mejora: Una vez que las mejoras deseadas
han sido alcanzadas, en esta etapa se disefia un sistema que mantenga las

mejoras logradas (controlar las X's vitales) y se cierra el proyecto [14].

2.2.11. Disefio de experimentos.

El disefio de experimentos o DOE (siglas inglesas de Design of
Experiments) es un método utilizado para probar y optimizar el rendimiento
de procesos, productos, servicios o soluciones. Aprovecha las técnicas como
la prueba de significacion estadistica, la correlacion y la regresion, y es util
para ver el comportamiento de un producto proceso bajo diferentes
condiciones. Lo exclusivo del DOE es la oportunidad que ofrece para
planificar y controlar las variables, utilizando un experimento, en lugar de
limitarse a reunir y observar eventos del mundo real de la forma conocida

como “observacion empirica”.[15].
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2.2.12. Experimentos con mezclas.

En los experimentos con mezclas, los factores son los componentes o
ingredientes de una mezcla, y por consiguiente, sus niveles no son
independientes. Por ejemplo, si X1, X,...., Xp denota las proporciones de p
componentes de una mezcla, entonces

0<xi<l i=1,2 ...p

X1+ X2 + ...+ xp =1 (es decir 100%)

Cuando hay tres componentes en la mezcla, la regidn experimental
restringida puede representarse convenientemente en papel milimétrico
trilineal, como se muestra en la Figura 2.8. Cada uno de los tres lados de la
grafica de la Figura 2.8 representa una mezcla que no contiene nada de
alguno de los tres componentes (el componente indicado en el vértice
opuesto). Las nueve lineas de graduacion en cada direccibn marcan

incrementos de 10% en el componente respectivo.[16]

x, 13

Figura 2.8. Sistema coordenado trilineal. Fuente: [16].
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2.2.13. Minitab.

Minitab es un programa computacional del tipo estadistico que ha sido
disefiado especialmente para estudiantes e investigadores, es muy facil de
usar, flexible y bastante “poderoso”. Este programa estadistico ha sido
disefiado para trabajar con archivos de datos de tamafio moderado, los
cuales pueden ser almacenados en la memoria principal. Especificamente,
minitab es un conjunto de programas diseflados para ejecutar distintos
procedimientos estadisticos tales como: construir tablas y graficos, calcular
medidas de tendencia central y de dispersién, tomar decisiones en base a la
informacion dada por una o dos muestras, efectuar andlisis de varianza,
medir la correlacidn entre variables, efectuar analisis de regresiones lineales,
hacer andlisis con series de tiempo, analizar tablas de contingencia, utilizar
métodos no paramétricos, efectuar andlisis exploratorios de datos, presentar
algunas distribuciones de probabilidad y simular muestras sacadas de

poblaciones conocidas.[17]

2.2.14. Conceptos estadisticos.[18]

a) Analisis de varianza de un factor.

Somete a prueba la igualdad de las medias de la poblacién cuando la
clasificacion se realiza mediante una sola variable. Por lo general, la variable
de clasificacion, o factor, tiene tres o mas niveles (el ANOVA de un factor con
dos niveles es equivalente a una prueba t), donde el nivel representa al
tratamiento aplicado. Por ejemplo, si usted realiza un experimento en el cual
mide la durabilidad de un producto fabricado utilizando uno de tres métodos,

estos métodos constituyen los niveles. El procedimiento de un factor permite
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examinar las diferencias entre las medias utilizando multiples comparaciones.
Tabla de andlisis de varianza (ANOVA)

Salida principal de un estudio de analisis de varianza organizado en
forma de tabla. Contiene los origenes de variacion, sus grados de libertad, la
suma total de los cuadrados y los cuadrados medios. La tabla de analisis de
varianza también incluye las estadisticas F y los valores p. Utilice estas
tablas para determinar si los predictores o factores estan significativamente

relacionados con la respuesta.

Las tablas de ANOVA también se utilizan en los analisis de regresion y DOE.

Los siguientes son los componentes de una tabla de ANOVA:

Origen - indica el origen de la variacion, bien sea del factor, de la
interaccidn o del error. El total es la suma de todas los origenes.

GL - grados de libertad de cada origen. Si un factor posee tres niveles, los
grados de libertad corresponden a 2 (n-1). Si tiene un total de 30
observaciones, el total de grados de libertad es 29 (n - 1).

SC - suma de los cuadrados entre los grupos (factor) y la suma de los
cuadrados dentro de los grupos (error)

CM - los cuadrados medios se obtienen dividiendo la suma de los
cuadrados entre los grados de libertad.

F - se calcula dividiendo el factor CM entre el error CM; puede comparar
esta relacién con una F critica encontrada en una tabla o puede utilizar el
valor p para determinar si un factor es significativo.
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P — Se usa para determinar si un factor es significativo; por lo general, se
compara con un valor alfa de 0.05. Si el valor p es menor que 0.05, el factor
es significativo.

b) R? pronosticada

Se utiliza en el andlisis de regresion para indicar en qué medida el
modelo es capaz de predecir las respuestas de nuevas observaciones, en
tanto que R? indica en qué medida el modelo se ajusta a sus datos. R?
pronosticada puede evitar el sobreajuste del modelo y puede ser mas util que
R? ajustada para comparar modelos, porque se calcula utilizando
observaciones no incluidas en la estimacion del modelo. El sobreajuste se
refiere a modelos que parecen explicar la relacion entre las variables
predictoras y de respuesta para el conjunto de datos utilizado en el célculo
del modelo, pero no aportan predicciones validas para nuevas

observaciones.

c) Valor P.

Determina si es adecuado rechazar la hip6tesis nula en una prueba de
hipétesis. Mientras menor sea el valor p, menor es la probabilidad de
rechazar por equivocacion una hipotesis nula. Antes de realizar cualquier
andlisis, se debe determinar un nivel de significancia (a). Un valor
comunmente utilizado es 0.05. Si el valor p de una estadistica de prueba es

menor que su nivel de significancia, se rechaza la hipétesis nula.

Debido a lo indispensable de su funcion en las pruebas de hipotesis, los
valores p se utilizan en muchas areas de la estadistica, entre las que figuran
la estadistica béasica, los modelos lineales, la confiabilidad y los andlisis

multivariados, entre muchos otros. La clave es comprender lo que
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representan las hipotesis nulas y alternativas en cada prueba y luego utilizar
el valor p para orientarse en su decision de rechazar la nulidad.

El valor p se calcula a partir de la muestra observada y representa la
probabilidad de rechazar incorrectamente la hipétesis nula, cuando en
realidad es verdadera (error de tipo 1). En otras palabras, es la probabilidad
de obtener una diferencia que sea, como minimo, tan grande como la
diferencia entre el valor observado y el valor hipotético a través del error

aleatorio solamente.
d) Regresion de minimos cuadrados ordinarios (OLS).

En la regresién de OLS, la ecuacién estimada se calcula cuando se
determina la ecuacion que minimiza la suma de las distancias elevadas al
cuadrado entre los puntos de datos de la muestra y los valores pronosticados

por la ecuacion.

Supuestos de OLS que deben coincidir
La regresiéon de OLS ofrecera las estimaciones no sesgadas y mas

precisas cuando los siguientes supuestos coincidan.

1) El modelo de regresién es lineal en los coeficientes. Los cuadrados
minimos pueden modelar la curvatura al transformar las variables (en lugar
de los coeficientes). Debe especificar la forma funcional adecuada con el fin
de modelar apropiadamente cualquier curvatura.

2) Los residuos tienen una media de cero. La inclusion de una constante en
el modelo hara que la media sea igual a cero.

3) Todos los predictores no se correlacionan con los residuos.
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4) Los residuos no se correlacionan entre si (correlacion de serie).
5) Los residuos tienen una varianza constante.

6) Ninguna variable predictora se correlaciona perfectamente (r=1) con otra
variable predictora. También es mejor evitar las correlaciones
imperfectamente altas (multicolinearidad).

7) Los residuos estan normalmente distribuidos.

Debido a que la regresién de OLS ofrecera las mejores estimaciones
s6lo cuando todas estas suposiciones coincidan, es extremadamente
importante probarlas. Los métodos comunes incluyen examinar las graficas
de residuos, utilizando la falta de pruebas de ajuste y verificando la
correlacion entre los predictores utilizando el Factor de inflacion de la

varianza (VIF).
e) Gréaficas de residuos.

Examinar las graficas de residuos ayuda a determinar si los supuestos
de los cuadrados minimos ordinarios coinciden. Si estos supuestos cumplen
con lo requerido, entonces la regresion de cuadrados minimos ordinarios
producirq estimaciones de coeficientes sin sesgo con la varianza minima.

Minitab 15 ofrece las siguientes graficas de residuos.
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Graéficas de residuos para Pulsol
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Figura 2.9. Graficas de residuos proporcionadas por Minitab 15. Fuente:
[18].

Histograma de residuos. Una herramienta exploratoria para mostrar las
caracteristicas generales de los residuos incluyendo valores tipicos,
dispersion y forma. Una larga cola lateral puede indicar una distribucion
sesgada. Si una o dos barras estan lejos de las demas, esos puntos pueden

ser valores atipicos.

Grafica de probabilidad normal de residuos. Los puntos de esta grafica
deben generalmente formar una linea recta si los residuos estan
normalmente distribuidos. Si los puntos en la gréfica salen de una linea recta,

el supuesto de normalidad puede ser invalido.

Residuos versus valores ajustados. Esta grafica debera mostrar un patrén

aleatorio de residuos a ambos lados de 0. Si un punto se encuentra lejos de
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la mayoria de los puntos, puede ser un valor atipico. No debera haber algun
patron reconocible en la grafica de residuos. Por ejemplo, si la dispersion de
valores de residuos tiende a incrementarse a medida que se incrementan los
valores ajustados, entonces esto puede violar el supuesto de varianza

constante.

Residuos versus orden de datos. Esta es una gréafica de todos los residuos
en el orden en el que se colectaron los datos y puede utilizarse para hallar
errores no aleatorios, especialmente de efectos relacionados con el tiempo.
Esta grafica le ayuda a revisar el supuesto que establece que los residuos no

se correlacionan unos a otros.
f) Factor de inflacion de la varianza (VIF)

Indica en qué medida la multicolinealidad (correlacion entre predictores)
esta presente en un andlisis de regresion. La multicolinealidad es
problematica porque puede aumentar la varianza de los coeficientes de

regresion, haciendo que sean inestables y dificiles de interpretar.

Los factores de inflacion de varianza (VIF) miden en qué medida la
varianza de los coeficientes de regresion estimados ha sido inflada, en
comparacion con un contexto en el que las variables predictoras no estan
linealmente relacionadas. Aplique las siguientes directrices para interpretar el
VIF:
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Tabla 2.4. Directrices para la interpretacion del VIF. Fuente: [18]

predictores

VIF=1 No correlacionados

1< VIF < | Moderadamente
5 correlacionados
VIF > 5 a | Altamente

10 correlacionados

Los valores de VIF mayores que 10 podrian indicar que la
multicolinealidad estaria incidiendo excesivamente en los resultados de su
regresion. En este caso, convendria reducir la multicolinealidad eliminando

los predictores irrelevantes de su modelo.

g) Pruebas de falta de ajuste

Las pruebas de falta de ajuste, utilizadas en regresién y DOE, evaluan
el ajuste de su modelo. Si el valor p es inferior al nivel a seleccionado, existe
evidencia de que su modelo no se ajusta con precision a los datos. Usted
pudiera necesitar agregar términos o transformar sus datos para modelar con
mas precision los datos. Minitab calcula dos tipos de pruebas de falta de

ajuste:

Pruebas de falta de ajuste de error puro: Utilice estas pruebas si sus
datos contienen réplicas (multiples observaciones con valores X idénticos) y
usted esta reduciendo su modelo. Las réplicas representan un "error puro”,
porque solo la variacion aleatoria puede causar diferencias entre los valores

de respuesta observados. Si esta reduciendo su modelo y el valor p
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resultante para la falta de ajuste es inferior al nivel a seleccionado, deberia

conservar el término que elimind del modelo.
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CAPITULO IlI

MARCO METODOLOGICO.
Fase Seis Sigma: MEDIR.

En el presente capitulo se plantea la metodologia y esquema a seguir
para el cumplimiento de los objetivos planteados en el Capitulo I, en el se
presenta nivel y disefio de la investigacién asi como también las técnicas y
procedimientos que se llevaron a cabo para la recoleccion y el analisis de los

resultados obtenidos.

3.1. Nivel de lainvestigacion.

El nivel de la investigacion se refiere al grado de profundidad con que
se aborda un objeto o fenébmeno. Aqui se indica si se trata de una
investigacion exploratoria, descriptiva o explicativa. En el caso de este
proyecto se trata de una investigacion descriptiva, consiste en la
caracterizacion de un hecho, fenédmeno o supo con establecer su estructura
o0 comportamiento [19] es de este tipo pues fueron manipuladas ciertas
variables para el estudio del comportamiento de las respuestas, se describid
el comportamiento de las propiedades del producto en estudio al variar su

férmula pero no se profundiz6 en el por qué de ese comportamiento.
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3.2. Disefio de la investigacion.

El disefio de investigacion es la estrategia que adopta el investigador
para responder al problema planteado. En atencion al disefio la investigacion
puede ser documental, de campo o0 experimental; éste proyecto tiene un
disefio de tipo experimental el cual consiste en someter a un objeto o grupo
de individuos a determinadas condiciones o0 estimulos (variable
independiente), para observar los efectos que se producen (variable
dependiente) [19]. Es de este tipo pues, lo resultados fueron obtenidos
mediante la realizacion de disefios de experimentos en los cuales se vario
las relaciones y los tipos de resinas para la evaluacion del efecto que dicha

manipulacion tenia sobre las propiedades del producto.

3.3. Técnicas e instrumentos de recoleccion de datos.

Las técnicas de recoleccion de datos son las distintas formas o
maneras de obtener la informacién. Son ejemplos de técnicas; la observacion
directa, la encuesta en sus dos modalidades: oral o escrita (cuestionario), la
entrevista, entre otros. Y los instrumentos son los medios materiales que se
emplean para recoger y almacenar informacion. Ejemplo: fichas, formatos de
cuestionario, guia de entrevista, camara fotografica o de video, entre otros
[19].

Primeramente se realizd una revisibn documental de otros trabajos de
investigacién realizados en la empresa para conocer mas en lo referente al
campo de las pinturas, de igual modo se realizo la revision de la formula

existente y mediante revision bibliografica y entrevistas a personal experto en
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el area se investigo la funcion de cada uno de los componentes en dicha
formulacion. Luego de esto se procedio a una entrevista no estructurada con
el quimico de desarrollo de modo de conocer con mayor profundidad los
requerimientos del cliente y el proceso de la elaboracién del producto, que
consistia en una mezcla de materias primas e intermedios. Sin embargo, se
deseaba elaborar el producto mediante un proceso de dispersion en
busqueda de reducir los costos de la manufactura. Por lo tanto, previo
acuerdo con los operadores, se realizé la observacion directa del proceso de
dispersion de pigmentos en la planta, lo que permiti6 comprender un poco
mas el procedimiento. Los datos fueron obtenidos de disefios de
experimentos de mezcla del tipo simple centroide con tres componentes,

para lo que fue necesario el uso del software estadistico Minitab 15.

3.4. Técnicas de procesamiento y analisis de datos.

Para el procesamiento de los datos, primero fueron tabulados y luego
se le aplicd el andlisis mediante la estadistica inferencial con ayuda del
software Minitab 15, se realizO6 ANOVA vy luego de seleccionado el modelo
gque mejor explicaba las variaciones observadas se describieron las
superficies de contorno y de respuesta de los resultados obtenidos en los
disefios de experimentos de modo tal de observar de mejor manera el

comportamiento de los mismos en el estudio realizado.
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3.5. Procedimiento metodoldgico para el cumplimiento de los objetivos

de la investigacion.

1. Evaluar la formulacion existente y la situacion actual de las

variables criticas para la calidad exigidas por el cliente.

Para el cumplimento de éste objetivo se realizo una revision extensa de
la formulacién actual, luego se procedié a hacer una revision bibliogréfica y
entrevistas no estructuradas al personal experto sobre las funciones que

cumplian cada una de las materias primas presentes en la tinta.

Voz del cliente.

Un proyecto seis sigma define las necesidades o prioridades en
términos del lenguaje del cliente, es decir, define las variables criticas de la
calidad (VCC). Escuchar la voz del cliente es entender el mercado, saber
como usan el producto, por qué, qué aspectos del producto o servicio le
agradan y cuales no, puesto que sélo de ésta forma se conocen las virtudes
y debilidades para luego empezar a mejorar. Por ende, se analizo el plan de
inspeccion del producto, en el cual se listan cada una de las pruebas
requeridas por el cliente y los limites dentro de los cuales deben encontrarse
los resultados de cada una de esas pruebas. Luego se realizd la
comparacion de los valores obtenidos con la formulacion actual y los valores
establecidos por el cliente de acuerdo a su necesidad para de éste modo
definir hasta qué punto se estaba cumpliendo con sus exigencias y definir
cudles serian las principales variables a estudiar a lo largo de la

investigacion.
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Para la evaluacion de la situacion actual de las variables criticas, se
cargé dicha formula a escala piloto y se le realizaron todas las pruebas que

son requeridas por el cliente.

2. Estudiar, mediante Diseiios de experimentos, el comportamiento
de distintas formulas para la tinta objeto de estudio en esta

investigacion.

Para esto fue necesario realizar un diagrama causa-efecto para la
determinacion de las causas del problema y entonces poder enfocarse en la
solucion del mismo. Para la construccion del diagrama se realizé una
tormenta de ideas, entrevistando de manera no estructurada al personal de
la empresa involucrado en esta area de pinturas, los operarios y personal del
laboratorio de calidad. Se clasificaron las ideas en las categorias de causas y
subcausas para luego organizarlas de manera jerarquica en el diagrama
segun las 6 M’s (Mano de obra, Maquinaria, Medicion, Medio ambiente,
Métodos y Materia prima) segun aplicara, y finalmente se construyd el
diagrama. A fin de evaluar distintos sistemas de resinas que sirvieran como
posibles nuevas formulaciones se llevaron a cabo dos disefios de
experimentos, lo cual se realizé siguiendo cada uno de los pasos que se

listan a continuacion:

» Seleccién de la (s) variable (s) de respuesta. Independientemente
del estado de la variable, se decidi6 evaluar en los disefios cada una de
las propiedades listadas en el plan de inspeccion, esto debido a que es
necesario el cumplimiento de todas y cada una de las especificaciones

para la aceptacién del producto por parte del cliente, sin embargo se
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buscé priorizar las caracteristicas, para simplificar un poco el desarrollo
del disefio, para lo cual se tomé6 en cuenta el proceso en el que el cliente
utiliza el producto.

» Selecciéon del disefio de experimento a utilizar. Con base a lo
obtenido en el Diagrama de Ishikawa, se deseaba realizar la evaluacién de
las variables de respuesta cambiando los tipos de resinas y realizando
diferentes mezclas variando las composiciones de las mismas ya que
éstas son las que aportan las propiedades mecénicas que debido al
proceso en el que el producto es utilizado resultaron ser las mas criticas.
Se decidio llevar a cabo dos disefios de mezcla simple centroide de tres
componentes. La Figura 3.1 muestra el grafico de éste tipo de disefio

donde cada punto rojo corresponde a las mezclas a evaluar.

RC1

Figura 3.1. Grafico del disefio de experimentos de mezcla simple

centroide. Fuente: Minitab 15.

En ambos casos las resinas involucradas fue una alquidica (RC 01),

una acrilica (RC 03) y una poliéster, la diferencia entre un disefio y otro fue la
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resina poliéster utilizada. Para el primer disefio se emple6 la RC 04 y para el
segundo la RC 05. Se evaluaron en total con los disefios 20 pilotos, cada uno

con su correspondiente réplica.

» Preparaciéon de pilotos. Los pilotos fueron cargados de manera
aleatoria segun lo indico el software al momento de crear el disefio. En las
Tablas 3.1 y 3.2 se muestra el orden de carga en el primer y segundo
disefio respectivamente. Es importante destacar que en el mismo orden se

realizé la evaluacion de cada una de las variables de respuesta.

Tabla 3.4. Orden de preparacion de los pilotos en el primer disefio de
experimentos de mezcla.

Orden Orden

RC 01 RC 03 RC 04

std. corrida
11 1 1,00 0,00 0,00
4 2 0,50 0,50 0,00
10 3 0,17 0,17 0,67
7 4 0,33 0,33 0,33
8 5 0,67 0,17 0,17
14 6 0,50 0,50 0,00
6 7 0,00 0,50 0,50
12 8 0,00 1,00 0,00
5 9 0,50 0,00 0,50
17 10 0,33 0,33 0,33
15 11 0,50 0,00 0,50
1 12 1,00 0,00 0,00
2 13 0,00 1,00 0,00
20 14 0,17 0,17 0,67
3 15 0,00 0,00 1,00
9 16 0,17 0,67 0,17
18 17 0,67 0,17 0,17
13 18 0,00 0,00 1,00
19 19 0,17 0,67 0,17
16 20 0,00 0,50 0,50
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Debido a la gran cantidad de pilotos que debian prepararse, la
evaluacion y aplicacion de los mismos se realizd en grupos de 5 para facilitar
un poco el trabajo, pero todo esto sin alterarse en ningln momento el orden
establecido por el software cuando se cre6 el disefio para evitar de éste
modo posibles ruidos y evitar que los resultados obtenidos para cada
variable se vieran influenciados por factores distintos a los establecidos en el
disefio, que en este caso fueron los tipos de resinas y las relaciones

existentes entre ellas.

Tabla 3.5. Orden de preparacion de los pilotos en el segundo disefio de
experimentos de mezcla.

orden  orden o4, pco3 RCO5
std corrida

2 1 0,00 1,00 0,00
18 2 0,67 0,17 0,17
14 3 0,50 0,50 0,00
8 4 0,67 0,17 0,17
20 5 0,17 0,17 0,67
19 6 0,17 0,67 0,17
4 7 0,50 0,50 0,00
5 8 0,50 0,00 0,50
13 9 0,00 0,00 1,00
11 10 1,00 0,00 0,00
15 11 0,50 0,00 0,50
10 12 0,17 0,17 0,67
1 13 1,00 0,00 0,00
3 14 0,00 0,00 1,00
7 15 0,33 0,33 0,33
12 16 0,00 1,00 0,00
16 17 0,00 0,50 0,50
17 18 0,33 0,33 0,33
9 19 0,17 0,67 0,17
6 20 0,00 0,50 0,50
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Como se mencion0 anteriormente, los pilotos se prepararon por medio
de un proceso de dispersion, para esto fue necesario desglosar las formulas
de las dos dispersiones principales para mantener el balance entre las

resinas, los solventes, aditivos y pigmentos.

El proceso de dispersion consisti6 en tres fases y la formula fue
dividida en tres partes; pre mezcla, limpieza y completacion. La primera parte
de la férmula estaba compuesta por una porcién del total de resinas, los
pigmentos, aditivos y una porcion del total de solventes, esto se mezcl6 para
facilitar un poco la humectacién del pigmento, lo que se conoce como fase de
pre-mezcla. La segunda fase fue la de molienda, en la que la pre- mezcla se
adicioné en el molino; luego de cada pase se realizo la evaluacion de la
finura del producto; una vez alcanzada una finura igual o menor a 0.25 mils,
se hizo pasar lo que se denomina limpieza, que es una mezcla de otra
porcién de las resinas de la formula y solvente, para arrastrar los restos de
pigmento que pudiesen quedar en el cuerpo del molino. En este caso, para
todos los pilotos, fue necesario realizar tres pases antes de poder adicionar
la limpieza. Al producto obtenido la fase de dispersion (molienda), se le
realizé la adicion de la ultima parte de la formula, compuesta por el agente
entrecruzante, las dos tintas para matizar el color y las porciones restantes
de resinas y solventes. Es importante resaltar que debido a que la Unica
diferencia entre los pilotos eran las resinas, se prepar6 un binder para
facilitar la carga de los pilotos y disminuir asi los posibles errores de pesada
qgue se podian originar al cargar por separado cada materia prima y que
podian representar un efecto distinto a los definidos en los disefios. Dicho
binder estaba compuesto por el agente entrecruzante (RC 02), una porcién

de solventes, el AD 01 y las tintas empleadas para matizar el color.
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» Elaboracion de los datos. Cada piloto era de 700 g y una vez preparados
se les midio la viscosidad en copa Ford #4 a 25 °C, el porcentaje de sélidos y
el peso por galén. Se dividieron en 2 porciones, a las primeras porciones se
les igualaron las viscosidades entre 90 y 100s a 25 °C y se colocaron en el
horno de 60 °C durante 16 horas continuas. Luego de retirarlos del horno se
les determino la viscosidad a 25 °C en copa Ford #4 y se report06 la diferencia
y el porcentaje de variacion de la viscosidad. Las segundas porciones fueron
diluidas a viscosidades entre 30 y 40 s y se aplicaron mediante una pistola a
succion sobre ldminas de acero para luego realizar las pruebas de apariencia
y mecénicas. En el Apéndice A se muestran cada uno de los procedimientos
para la realizacion de la pruebas de manera detallada. En la tabla 3.3 se
muestran cada una de las pruebas que se les realizaron a los pilotos tanto de

forma liquida cémo luego de aplicados en las ldminas.

Tabla 6.3. Pruebas realizadas a cada piloto en los disefios de experimentos

de mezcla.
Estado de latinta Prueba
Viscosidad copa Ford #4
% solidos
Liquida Peso / galén

Estabilidad acelerada
(Diferencia de viscosidad)
Espesor
Brillo 60°
Adhesién

Pelicula Dureza lapiz
Impacto directo e indirecto
Flexibilidad
Resistencia al xilol
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> Analisis e interpretacion de los datos. Los resultados se fueron
introduciendo en la tabla correspondiente en el software Minitab para su

posterior analisis.

Para el caso de la respuesta adhesion los resultados mostrados en la
tabla se obtuvieron de la comparacion y valoracion del resultado obtenido,
con unas imagenes tomadas del ASTM correspondiente (Ver apéndice A).
En cuanto al impacto directo e indirecto y la resistencia al xilol, se
compararon todas las laminas y se les dio una escala a cada imagen entre 0
y 5, donde O representaba un fuerte desprendimiento o pérdida de brillo
(xilol) y 5 representaba ningun desprendimiento o pérdida de brillo. Todas las
imagenes correspondientes se encuentran en el Apéndice A con su
respectiva valoracion. Se realiz6 para cada variable un andlisis de varianza y
una vez elegido el modelo que mejor se ajustaba para cada respuesta, se

generaron los graficos de contornos y de superficie de respuesta.

3. Seleccionar en base a los resultados de los disefios de
experimentos la formulaciéon mas adecuada para la satisfaccion

de las variables criticas de la calidad.

Debido a que con los disefios de experimentos no se consiguié una
férmula que cumpliera con todas las especificaciones y no se logro realizar
una optimizacién, fue necesario preparar otros pilotos tomando como
referencia las respuestas arrojadas por los modelos del disefio para las
propiedades mecanicas Yy realizar predicciones con las ecuaciones

matematicas de los modelos que lograron ajustarse a los datos y que
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ademas tenian valores de R? pronosticado mayores a 70 % para que dichas

predicciones fuesen lo mas confiables posibles.

Luego de evaluar estos ultimos pilotos y encontrar el que lograra
cumplir con todas las variables exigidas, se procedié a cargar un piloto
confirmatorio para verificar que se repitieran los resultados obtenidos y poder

concluir esta parte de la investigacion.

4. Realizar una evaluacién de los costos de la nueva formulacion
considerando solo las materias primas involucradas vy

compararlos con los de la formulacién actual.

Se realiz6 la evaluacion econdmica de la nueva propuesta, para esto
solo se tomo en cuenta el costo asociado a cada una de las materias primas
excluyendo los costos referentes a los procesos, tomando en cuenta que se
esta pasando de una férmula que consistia sélo en la mezcla de materias
primas a un proceso en el que primero se dispersan los pigmentos para
obtener un intermedio y luego realizar la completacion de la formula y se

realizé la comparacion con el costo de la formulacion actual.
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION.

Fase Seis Sigma: ANALIZAR y MEJORAR.

En esta etapa se plantea, como otro aspecto constitutivo de la presente
investigacion, todo lo referido a los resultados obtenidos del disefio, la
discusion y el andlisis de los mismos, especificando el estudio de las

variables propuestas para mejorar la eficiencia del producto en estudio.

4.1. Evaluacion de la formula existente y la situacion actual de las
variables criticas de la calidad exigidas por el cliente.

4.1.1. Formulaciéon actual.

Esta investigacion partio de una férmula existente que no cumplia con
ciertas especificaciones del cliente, las cuales seran descritas mas adelante.
La Figura 4.1 muestra como se encuentra constituido el producto en la
actualidad, alli RC 01 es la resina base del sistema, es de tipo alquidica y es
la que se encuentra en mayor proporcion (entre las resinas). La resina
alquidica empleada es conocida por reaccionar de manera rapida, sin
embargo deja entre sus enlaces espacios que le aportan a la pelicula de
recubrimiento flexibilidad.
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Tinta actual

| S JAD DY D
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0303040540102 03fQ02f02

Figura 4.1. Composicion de la tinta actual. Fuente: Du Pont

La RC 02 es una resina aminica también conocida como agente
entrecruzante, es la que permite una mayor formacion de enlaces durante la
reticulacion de la pelicula de recubrimiento. Este tipo de resina aporta al
producto mayor dureza debido a la gran cantidad de sitios activos que posee,
por lo que debe existir un balance entre este tipo de resina y las otras
existentes en la formulacion para que la pelicula resultante tenga la dureza

requerida.

EL SO01 es un solvente de la familia organica éster con un elevado
tiempo de evaporacion, éste tipo de solvente es afiadido para favorecer la
estabilidad del sistema pues es dificil de evaporar y por consiguiente
permanece por mas tiempo en el producto, evitando que el mismo se seque
y descomponga. EI AD 01 es un aditivo de superficie que actia
disminuyendo la tension superficial de la tinta liquida y es utilizado en

51



Capitulo IV: Resultados g Piscusion

pequefias cantidades para favorecer la humectacion del sustrato y por sus
propiedades anti crateres, si dicho aditivo se usa en exceso puede conducir a
problemas de adhesion. EI D 01 y D 02 son las dispersiones principales del
producto y son las responsables del color, mientras que D 03 y D 04 sdlo son
utilizadas para matizar por lo que encuentran porcentajes muy pequefos
(entre 0.05y 1%).

En lo que respecta a las dos dispersiones principales, ambas poseen la
RC 03, resina de tipo acrilica que aporta dureza a la pelicula de
recubrimiento, sin embargo a las condiciones en las que se hornea el
producto ésta resina no consigue un buen curado. Los solventes que se
encuentran en las dispersiones son una cetona (S 02) de evaporacion rapida
un éster (S 03) también de evaporacion rapida, un aromético sustituido (S
04) y otro éter (S 05) todos solventes no polares y no disminuyen de manera

efectiva la viscosidad de las resinas del producto.

Por ultimo, el AD 02 es un aditivo antisedimentante que en reposo
adquiere una estructura mediante interacciones de Van der Waals similar a
una torre de naipes que atrapa las particulas de pigmento en los espacios
gue quedan en la estructura y evita de este modo la precipitacion, aumenta
ademas el volumen del liquido y se hace mas viscoso debido a la forma que
toma, pero al proporcionar energia mediante agitacion, dicha estructura se
rompe y la tinta se hace mas fluida.
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Figura 4.2. Efecto de naipes del AD 02: a) reposo; b) en agitacion; c)

Particulas de pigmento atrapadas en el AD 02.[22]

4.1.2. Situacién actual de las Variables Criticas de la Calidad.

En éste caso, segun la metodologia Seis Sigma se deberia realizar un
andlisis de Capacidad y Estabilidad y en base a los resultados obtenidos de
dicho analisis proceder con el plan de accién para la mejora. Sin embargo
para realizar esto se requiere de informacion historica de resultados del
proceso o producto que se esta evaluando y en éste caso es un producto del
cual sélo se disponen los resultados de un pequefio lote (2 galones) que se
enviaron al cliente y resultaron rechazados por el mismo debido a que no
cumplia con todos sus requerimientos. Lo que se realizO entonces para
determinar la situacién actual fue la carga de la formula de partida a escala
piloto para la medicion de sus propiedades tanto en forma liquida como en la
pelicula de recubrimiento formada sobre sustratos de acero. La Tabla 4.1

muestra los resultados de las pruebas para la tinta liquida.
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Tabla 4.1. Resultados de las pruebas realizadas a la tinta en su forma

liquida.
Prueba Resultado
Viscosidad copa Ford # 4 (s) 91,01
Solidos por peso (%) 57,11
Peso por galon (kg/gal) 4.25

Posteriormente el piloto fue diluido a una viscosidad entre 30 y 35
segundos con S 04 para ser aplicado con una pistola a succion sobre una
lamina y se horned durante 15 minutos en un horno a 190 °C para su

posterior evaluacion. Los resultados se muestran en la Tabla 4.2.

Tabla 4.2. Resultados de las pruebas realizadas al piloto luego de aplicarlo.

Prueba Resultado

Brillo 60° (%) 90,30
Dureza lapiz HB
Adhesion (%) <100
Impacto Directo 2
Impacto Indirecto 2
Flexibilidad (mm) 0
Resistencia a la
embuticion(mm) <70

En la tabla anterior, el resultado reportado para la resistencia a la

embuticién, es el proporcionado por el cliente cuando se les envid el lote
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para la evaluacion, en el informe realizado por ellos no reportaron
exactamente cudl fue la profundidad de deformacion que resistié la pelicula
de recubrimiento antes de presentar un quiebre o desprendimiento, solo
mencionaron que dicho valor fue menor a 70 mm que es lo que ellos

requieren.
4.1.3. Voz del Cliente.

Siguiendo la metodologia Seis Sigma, segun la que la satisfaccion del
cliente es fundamental, se resume en la Tabla 4.3 los requerimientos del
cliente para cada una de las propiedades del producto y en los cuales se

enfoco el estudio para el cumplimiento de los objetivos.

Tabla 4.3. Voz del cliente para el producto en desarrollo.

Propiedad Voz del Cliente

Viscosidad (s) >110
Brillo 60° (%) (80-90)
Dureza lapiz (HB-2H)
Adhesion (%) 100
Flexibilidad (mm) 0-5
Impacto Directo e indirecto >3
Resistencia a la embuticion Minimo 70
(mm)

Como se observa en la Tabla 4.3 la Viscosidad del producto debe ser
mayor a 110 segundos, esto lo requieren asi debido a que la tinta se vierte
sobre unos rodillos para aplicarla a las laminas y si es menor no se alcanzan
los espesores necesarios y no se cubre satisfactoriamente el sustrato, el
estatus de esta variable es no cumplido puesto que como se observa en la

Tabla 4.1 el valor obtenido con la formulaciéon actual es menor. El brillo,
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debido a que de este modo se garantiza buena apariencia de los tambores
luego de pintados, ademas una superficie brillante sugiere una buena
formacion de la pelicula de recubrimiento. El brillo se expresa en porcentaje
puesto que es una comparacion entre la superficie del recubrimiento y un
patron del equipo cuando se hace incidir un haz de luz con distintos angulos,
para este caso se realizé a 60°, esta propiedad, segun lo mostrado en la
Tabla 4.2 esta un poco por encima de la especificacion sin embargo dicha

desviacion no es tan marcada.

La dureza de una pelicula se determina por su resistencia ante
acciones mecanicas, como penetraciones o rayados, en este caso el cliente
exige gque se realice el ensayo con lapices estandarizados para esta prueba y
que el recubrimiento resista como minimo HB y maximo 2H, esta propiedad
también estd siendo cumplida, y se encuentra en el limite inferior de la
especificacion, por lo que podria aumentarse un poco teniendo cuidado de
no pasar el limite superior de la especificacién. La adhesion es la fuerza de
enlace existente entre la pelicula de recubrimiento seca y el sustrato sobre el
cual fue aplicado, en este caso, el cliente exige que no exista ningun
desprendimiento, y con el piloto cargado se aprecia que hay un leve
desprendimiento que aungue el cliente no presentd no conformidad debido a
que no fue tan marcada la falla el desempefio de esta variable podria ser

mejorado.

Por otra parte, debido al proceso por el cual el cliente elabora los
tambores, es necesario que la pelicula resista a deformaciones, este exige
que luego de la deformacion lenta con un mandril cénico no exista un

desprendimiento del recubrimiento mayor a 5 mm, la férmula actual cumple
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satisfactoriamente este ensayo no observandose ningun quiebre de la
pelicula de recubrimiento luego de realizar la deformacion. Los ensayos de
resistencia al impacto y a la embuticién son los mas exigentes, en el caso
del primero no debe existir desprendimiento de la pelicula luego de realizar
un impacto brusco a la pelicula de manera directa e indirecta y en el caso de
la embuticibn se realiza una deformacion con un punzon de manera
progresiva y de igual modo no debe existir desprendimiento. En cuanto al
impacto directo e indirecto, el valor minimo de resistencia debe ser 3
(Apéndice A) y con la formula actual la resistencia es menor. Por dltimo, la
resistencia a la embuticion tampoco se cumple actualmente pues la
profundidad de deformacion resistida con el producto actual fue menor a los

70 mm exigidos por el cliente.

En resumen, si se comparan los resultados de las Tablas 4.1, 4.2y 4.3
se puede observar que actualmente no se cumple con lo exigido por el
cliente en cuanto a viscosidad, brillo, adhesion, resistencia al impacto directo
e indirecto y resistencia a la embuticion siendo la flexibilidad la Gnica prueba
mecanica que se aprueba, sin embargo debido a los resultados de impacto y
embuticion se ve que la flexibilidad no es la adecuada para el producto
puesto que no resistiria el proceso empleado por el cliente para elaborar los

tambores.
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4.2. Estudiar, mediante Disefios de experimentos, el comportamiento
de distintas formulas para la tinta objeto de estudio en esta

investigacion.

Cbémo se vio anteriormente, el producto debe cumplir con una amplia
lista de especificaciones, sin embargo, para la realizacion del disefio de
experimentos es necesario priorizarlas para asi poder enfocar mejor el
estudio, la variable mas critica entonces, debido al proceso mediante el cual
elaboran el tambor es la resistencia a la embuticién, que no es mas que la
resistencia a la deformacién que se le realiza al tambor luego de pintado
como se describid en el capitulo I, dicha propiedad esta a la vez relacionada
con la flexibilidad y la resistencia al impacto, por lo que se decidieron agrupar
las tres generalizandolas como “Sistema deficiente en flexibilidad”,
entendiéndose como deficiente un sistema muy rigido, para la elaboracién de

la tormenta de ideas y posterior ensamblaje del diagrama de Ishikawa.

Las respuestas dadas por los entrevistados fueron en primer lugar que
podia deberse a que el sistema tuviera una alta relacion resinas/agente
entrecruzante debido a que, cuando esto es asi, ocurre la formacién de gran
cantidad de enlaces dando lugar a un sistema extremadamente rigido e
incapaz de resistir grandes deformaciones sin presentar fracturas en la

pelicula.
Por otro lado también alegaron que el tipo de resinas empleadas en la

formula es de vital importancia para la flexibilidad del sistema, no todas las

resinas poseen la misma reactividad, aquellas que poseen mayor numero de
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puntos reactivos y muy cercanos unos de otros, forman estructuras mas

rigidas.

Ademas, que el tiempo y las condiciones de reaccion influian en el
grado de la misma, en el caso de éste tipo de recubrimientos, el iniciador en
la reaccion es el calor, y el proceso es llevado a cabo a una elevada
temperatura, pero el tiempo de reaccion es corto, lo que da menos chance a

gue ocurra una buena reaccion entre las resinas y el agente entrecruzante.

Por otra parte que el desempefio del producto depende de la manera en
la que se le utilice, por ejemplo, en el caso del producto en estudio, es tan
critica la resistencia a la embuticion porque primero pintan la lamina y luego
es que la deforman, esto no seria asi si se elaborara el tambor y luego se
pintara. Toda esta informacion se clasific6 de acuerdo a las 6 M’'s antes
mencionadas Y el resultado fue el diagrama que se muestra a continuacion

en la Figura 4.3

Materias
Primas

Relacién
resinas/agente

entrecruzante Tipo de

resinas

\ Sistema con
™ - flexibilidad
\ deficiente

\ Ensamble

N luego de

Hommeo ————— pintar el
N sustrato

Meétodos

Figura 4.3. Diagrama de Ishikawa para el problema de flexibilidad deficiente.
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Con base a la informacion recolectada en la elaboracion del diagrama
de Ishikawa junto con lo revisado bibliograficamente, se decidid evaluar
mediante disefio de experimentos el efecto de las composiciones de distintos
tipos de resinas en el sistema, sobre las propiedades mostradas en la Tabla
4.3 manteniendo constante la relacion resinas/agente entrecruzante, puesto
que el proceso mediante el cual elaboran los tambores no es posible
cambiarlo y esta vez se realiz6 en vez de mediante proceso de mezcla, a
través de un proceso de dispersion. El sistema actual solo incluye una resina
de tipo alquidica, RC 01, como base del sistema y tintas con resinas
acrilicas. Se evalu6 el comportamiento del sistema incluyendo una resina de
tipo poliéster pues éstas son parecidas a las resinas alquidicas en cuanto a
la flexibilidad que aportan al sistema pero diferentes en cuanto a reactividad,
se probd con una mas reactiva que la RC 01 y una con reactividad un poco
inferior, RC 04 y RC 05 respectivamente y se carg6 de forma libre la RC 03
gue es la resina base de las dispersiones principales del producto actual, de
tipo acrilica pues le proporciona al sistema estabilidad frente al
almacenamiento y ademas es muy buena para la elaboracion de

dispersiones.

Cémo se menciondé anteriormente, la relacion resinas/agente
entrecruzante se mantendria constante durante los disefios, para la seleccion
de cual seria dicha relacion, se prepararon 4 pilotos mediante mezcla de las
materias primas, tomando como base la formula actual pero variando la
relacion resina/agente entrecruzante entre 75/25 y 90/10 con saltos de 5 %
entre cada piloto. A estos pilotos se les realizaron todas las pruebas y se
enviaron laminas al cliente para la evaluacion de la resistencia a la

embuticion, los resultados se muestran a continuacion en la Tabla 4.4.
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Tabla 4.4 Resultados los pilotos para la seleccion de la relacion de

resinas/agente entrecruzante.

Propiedad

Pilotos

75/25

80/20

85/15

90/10

V'SCOS('Sad F4 1 9101 | 13412 | 156,29 | 18158
Solidos por | 571065 | 56,5895 | 56,3890 | 56,3936
peso (%)
Peso/galén
(kq/Gal) 42457 | 42471 | 4,2407 | 4,2520
Brillo 60° 90,30 91,20 91,10 91,00
Dureza lapiz >HB >HB >HB >HB
Impacto Directo 3 3 4 4
Impacto 2 2 4 4
indirecto
Flexibilidad 0 0 0 0
(mm)
Re3|st¢n0|a al 3 3 5 5
Xilol
Adhesién 100 100 100 100
Embuticién <70 <70 70 >70

Las variables mas importantes para dicha seleccién son las mecanicas,
sobre todo la de resistencia a la embuticion, y como se observa en la Tabla
4.4 solo los pilotos con relacion 85/15 y 90/10 aprobaron este ensayo, y
tuvieron un buen desempefio en cuanto al resto de las propiedades
mecanicas, para no dejar dicha relacibn en el minimo de agente
entrecruzante se decidié entonces trabajar con la relacion 85/15 puesto que
menor cantidad de agente entrecruzante, puede al final traer problemas en
cuanto a la resistencia al Xilol, tomando en cuenta que no todas las resinas
con las que se trabajaria en el disefio tienen la misma reactividad de la
resina alquidica con la que se realiz0 esta parte de la investigacion.
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Al evaluar los pilotos con los que se selecciond la relacion resina/agente
entrecruzante con la que se trabajaria en el disefio de experimentos, se
observd que el producto presentaba una elevacion considerable de la
viscosidad luego de estar almacenado unos dias, por lo que se decidio
sumar a la lista de variables a evaluar, la diferencia de viscosidad luego de
colocar el producto en un recipiente tapado en un horno durante 16 horas
continuas y registrar el aumento en la viscosidad y el porcentaje de dicho

aumento con respecto al valor inicial.

Los resultados exactos de cada variable de respuesta en ambos
disefios se encuentran en el Apéndice B, a continuacibn se hard la
presentacion de algunos ANOVA vy graficos de respuesta de cada variable
realizando la comparacién de lo obtenido en el primer disefio (RC 04) y en el
segundo (RC 05). Debido a que las variables criticas en el estudio del disefio
son la viscosidad, el porcentaje del delta de viscosidad, el impacto directo y
la resistencia al xilol, sélo se presentardn en esta parte del manuscrito los
resultados de estas variables de respuesta, y el resto se encuentran en el

Apéndice B
4.2.1. Viscosidad.

La primera variable de respuesta evaluada fue la viscosidad original de
los pilotos, Los resultados del primer disefio muestran un R? ajustado
(92.16%) (Ver Tabla 4.5) que indica que el modelo se ajusta muy bien a los
datos obtenidos, en este caso el mejor ajuste se obtuvo con el modelo lineal,
con el menor valor-P (0.000) y los mayores coeficientes de suma de
cuadrados. El R? pronosticado (87.31%) sugiere que pueden hacerse
predicciones confiables empleando este modelo y los valores de VIF

reportados indican que las variables predictoras (tipo de resina) estan
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moderadamente relacionadas, a lo que puede deberse la falta de ajuste

observada.

Tabla 4.5. Regresion para mezclas: Viscosidad Vs. RC 01,RC 03,RC 04

Término Coef

c

2 Alquidica R-
S Acl 2197 | 8,725 | * x| 1,064 Suad:
9?)’8 Crilica y ’ Il 92,16%
CRel 0 |11233|8725| * | * |1984] R
o E cuad.
2% Alg*Acril -83,38 |40,212| -2,07 | 0,057 [1,982| (pred.)
g9 87,31%
2 Alg*Poli 113,22 40,212 -0,33 | 0,747 |1,982| R-
o cuad.
SA 0 -29,91 (40,212 -0,74 | 0,469 | 1,982 (&jusD)

89,35%

Fuente

Regresion
Lineal
Cuadratica

Error

residual
Falta de
ajuste
Error puro
Total

Analisis de varianza
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Graficas de residuos para Viscosidad
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Figura 4.4. Gréficos de residuos para Viscosidad

Se realizd la verificacion de los supuestos de regresion de minimos
cuadrados y se observo que todos se cumplieron, esto se visualiza en la
Figura 4.4, el valor P en la prueba de normalidad para los residuos resulto
mayor que 0.05 por lo que se acepta la hipétesis nula de que los residuos
siguen una distribucion normal, en el grafico de residuos vs. valores
ajustados se observa que los mismos se encuentran distribuidos
aleatoriamente a ambos lados del 0, con lo que se verifica el supuesto de
varianza constante, el grafico de residuos vs. orden muestra que los datos no
tienen correlacion entre si pues no siguen un patron determinado. Como el
aspecto de los histogramas depende del nimero de intervalos para agrupar
los datos, solo se evaluara la normalidad con el primer grafico mostrado en la
Figura 4.4. Debido a la similitud entre los graficos sélo se mostraran aquellos
en los que no se cumplan los supuestos, el resto se encuentra en el

Apéndice B.
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De igual modo en el segundo disefio se observé que existia una
correlacion moderada entre las variables (Valores VIF). El modelo que mejor
se ajusté fue el lineal (P= 0.000) con un valor de R? ajustado bastante bueno
(83.35%) y un R? pronosticado que sugiere que pueden hacerse predicciones
confiables siguiendo dicho modelo (82.77%). Todos estos resultados se

muestran en la Tabla 4.6 a continuacion.

Tabla 4.6. Regresion para mezclas: Viscosidad Vs. RC 01, RC 03, RC 05.

Término  Coef

5

‘»  Alquidica R-

- Acrili cuad.

g 1230,7] 11,78 * 1,964 | 92,16%

Rl O 1178.2| 11.78|* * 1,964 le: y

n £ .

£ % Alg*Acril (pred.)

5o -88,5| 54,28| -1,63| 0,125|1,982|87,31%

(] . -

= |[Alg*Poli 44,7 54,28| -0,82| 0,424|1,982 R

g cuad.

O Acril*Poli (ajust)
89,35%

Fuente

Regresion
Lineal

Cuadratica
Error

([ [VEY
Falta de
ajuste
Error puro
Total

©
N
(=
©
=
©
>
(]
©
0
o
=
c
<
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La verificacién de los supuestos de minimos cuadrados también resultd
satisfactoria en este caso. Por otra parte se realizaron los gréficos de
superficie de respuesta y de contornos correspondientes mostrados en la

Figura 4.5.

Alquidica

) Disefio 1 1
Viscosidad
W <
M 100 - 120
e 120 - 140
< 140 - 180
N W 160 - 180
{ W 150 - 200
‘ W -
Viscosidad  15p |
55
Acrilica Bk \ 1 0 1
R Acrilica Poliester
Poliester Alquidica
. . 1 Viscosidad
Disefio 2 S
W 100 - 120
W 120 - 140
140 - 160
160 - 180
MW 180 - 200
W 200 - 220
0 L o

Viscosidad

0 1
Acrilica Poliester

Acrilica

Poliester

Figura 4.5. Graficos de superficie de respuesta y de contornos para
Viscosidad en funcién de la proporcion de los componentes en ambos

diserios.

En los graficos mostrados en la Figura 4.5 se observa que en ambos
disefios las mayores viscosidades obtenidas fueron las de los sistemas
completamente acrilicos, Los sistemas completamente alquidicos resultaron

los de menores viscosidades y los pilotos 100% resina poliéster presentaron
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valores intermedios pero mas cercanos a las viscosidades de los pilotos
completamente alquidicos. Al ir adicionando resina acrilica, si nos movemos
s6lo en el lado que une los vértices alquidica-acrilica, se ve céomo va
incrementandose la viscosidad del producto, mientras que si nos movemos
en el vértice alquidica-poliéster, la variacion en la viscosidad de los pilotos no
es tan marcada, lo que puede deberse a la similitud existente entre éstas
resinas. De igual modo al moverse en el lado correspondiente a las mezclas
binarias poliéster-acrilica se ve el incremento de la viscosidad conforme
aumenta el porcentaje de resina acrilica en el sistema. Si se comparan los
graficos de ambos disefios se observa que en el segundo disefio la superficie
presenta una curvatura suave y que en el primer disefio las areas son mas
lineales. Las diferencias observadas se debe a que cdmo se es sabido un
solvente no tiene la misma capacidad de disolver distintos tipos de resinas,
dicha solubilidad depende de la estructura tanto del solvente como la de la
resina, mientras mas similares sean en cuanto a polaridad, seran mas
compatibles y las viscosidades disminuiran. Aqui influye también el tamafio
de la molécula de la resina y qué tan ramificada sea, pues dependiendo de
esto puede arreglarse en solucion como un espiral o adoptar formar mas
voluminosas y con un patréon menos definido, lo que hace también que haya

una mayor viscosidad en el sistema.
4.2.2. Delta de viscosidad y porcentaje del delta de viscosidad.

En este caso para ambas variables de respuesta en los dos disefios el
modelo que mejor se ajusto a los datos también fue el lineal, todos muestran
buenos ajustes a las observaciones y tienen valores de R? pronosticado
indicativos de que pueden realizarse predicciones certeras con estos

modelos, Para todos los casos resultd satisfactoria la verificacion de los
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supuestos de minimos cuadrados. No se mostraran todas las tablas, sino
gue sélo se mostraran las de la variable porcentaje de delta de viscosidad, el
resto se muestran en el Apéndice B para simplificar un poco la presentacion
de los resultados. La verificacion de los supuestos de regresién minimos
cuadrados fue satisfactoria para las dos variables de respuesta en ambos

disefios realizados.

Tabla 4.7. Regresion para mezclas: Porcentaje de delta de viscosidad
Vs. RC01,RC03,RCO4.

Término Coef

c

f% Alquidica R-

& Acril cuad.

T o [EETEEE 12,8| 5,518)* * 1,964 |99,28%

2 2 |Poliester 43,4| 5518 |* * 1,964 R-

o E cuad.

£ 3 Alg*Acril - (pred.)

30 336,6| 25,429 -13,2 0|1,982(98,73%

= Alg*Poli 29,6| 25,429| 1,16| 0,264|1,982| R-

= cuad.

O Acril*Poli (ajust)
99,02%

Fuente
©
N
& Regresion 125761
§ Lineal 2112151 |1E+05|50558 |772,4 0
o Cuadratica 3| 13610| 13610| 4537 | 69,3 0
©
o Error
‘» residual 14 916 916| 65,5
Tg Falta de
< ajuste 4 855 855| 213,6| 34,5 0
Error puro 10 62 62 6,2
Total 19/126678
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De igual modo a continuacion se muestran los graficos de superficie de
respuesta y de contorno para el porcentaje de delta de viscosidad, los
graficos para delta de viscosidad tienen un comportamiento similar a los
mostrados a continuacion en la Figura 4.6 y se encuentran en el Apéndice B.
En la Figura 4.6 se observa claramente que en los sistemas completamente
alquidicos ocurrié un aumento de la viscosidad del producto bastante grande,
lo que no es conveniente pues indica que dicha férmula no es lo
suficientemente estable, de hecho al culminar el periodo de la prueba para
estos pilotos, los mismos tenian apariencia casi de gel, lo que sugiere que la
resina empleada es altamente reactiva, los sistemas completamente acrilicos
fueron los que sufrieron menores cambios en la viscosidad seguidos por los
de poliéster, en las mezclas de las tres resinas se observa que mientras
mayor sea la cantidad de resina alquidica en la formula, esta resistirda menos
a este ensayo. Lo deseado en este caso es que el producto resista a estar
almacenado durante un largo tiempo sin sufrir cambios considerables en la
viscosidad y con los disefios se logré visualizar que los sistemas ricos en

resina acrilica y poliéster son los que tienen mayor resistencia a esta prueba.
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Figura 4.6. Graficos de superficie de respuesta y de contornos para
porcentaje de delta de viscosidad en funcion de la proporcion de los

componentes en ambos disefios.

4.2.3. Impacto directo e indirecto.

Para estas respuestas y en ambos disefios la Tabla de ANOVA muestra

que no se logré un ajuste apropiado por parte de los modelos, por lo que no

pueden tomarse en cuenta los modelos mateméticos arrojados por el

programa para realizar predicciones acerca del comportamiento de los

pilotos. A continuacion sélo se muestra la Tabla de ANOVA del impacto

Directo en el primer disefio, el resto de los analisis realizados por el software

estadistico se encuentran en el Apéndice B
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Tabla 4.8. Regresion para mezclas: Impacto directo vs RC 01, RC 03,

RC 04.
Término
S
‘»  Alguidica R-
S Acrili cuad.
3 o (BETHES 2,934|0,7575 | * * 1,964 | 23,40%
2 ¢ Poliéster 2,388|0,7575 | * * 1,964 | R-
o E cuad.
£ 3 Alg*Acril - (pred.)
g o 1,268 3,4911|-0,36 |0,722 |1,982|0,00%
= Alg*Poli 3,641/3,4911|1,04 |0,315 |1,982|R-
< cuad.
O Acril*Poli (ajust)
0,00%

Fuente

Regresion
Lineal
Cuadratica

Error

residual

Falta de

ajuste

Error puro

Total

©
N
c
@
=
@
>
)
©
A2
i
S
c
<

Para estas variables de respuesta no fue satisfactoria la verificacion de
los supuestos de regresion de minimos cuadrados de los residuos pues no
se cumplio el de normalidad ni el de varianza constante para el impacto
directo ni indirecto en ninguno de los disefios y el de normalidad sélo se
cumplié en el caso del segundo disefio, sin embargo estos resultados no son
confiables puesto que no se obtuvo un modelo que describiera de modo

aceptable las variaciones observadas en los datos. A continuacion se
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muestra so6lo uno de los graficos de residuos para estas variables a modo de
ejemplo, el resto se encuentra en el Apéndice B.

Graficas de residuos para Imp D
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Figura 4.7. Gréficos de residuos para impacto directo.

Aunqgue los graficos de respuesta obtenidos con los disefios realizados
no son confiables como para realizar predicciones, si se observan sélo los
extremos correspondientes a un solo componente y no el resto de la
superficie, se puede apreciar que la resina que ofrecié una mayor resistencia
al impacto fue la alquidica, la que menos resistio al ensayo fue la poliéster en
el caso del primer disefio, y la acrilica en el segundo. La falta de resistencia
al impacto puede deberse a varias razones, entre las primeras esta la falta
de flexibilidad de la pelicula de recubrimiento, otra es que se haya formado
una estructura muy débil al momento del entrecruzamiento y otra es que la
pelicula no se haya anclado bien al sustrato y que debido a eso se

desprenda al momento de sufrir un impacto. Si solo se toman en cuenta los
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vértices correspondientes a cada componente, el comportamiento para la

variable impacto indirecto, tuvo un comportamiento similar (ver Apéndice B).
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Figura 4.8. Gréficos de superficie de respuesta y de contornos para
impacto directo en funcion de la proporcién de los componentes en ambos

diserios.

Es posible que la falta de ajuste de los modelos mateméticos a los
datos esté relacionada con el hecho de que se le traté de dar valores a una
variable que era de atributo, y que por ser dichos valores discretos y no
continuos, el programa no haya podido explicar dichas diferencias entre cada

piloto en relacion a la proporcion de cada resina
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4.2.4. Resistencia al xilol.

Por ultimo, para la resistencia al xilol en el primer disefio el programa
propone un modelo estadistico con buenos valores de R? tanto de ajuste a
los datos, como de predicciones, a pesar de que se le asignaron valores
discretos a una variable que era mas de tipo atributo. La resistencia al xilol es
otra propiedad que da una idea de qué tan bueno fue el entrecruzamiento
logrado al momento de la formacion de la pelicula entre las resinas presentes
y el agente entrecruzante. El ensayo se fundamenta en que si quedaron
sitios activos libres en la pelicula, éstos seran atacados por el solvente
visualizandose por una disminucion en el brillo. Basicamente pueden ocurrir
dos cosas para que esto suceda. La primera, que haya un exceso de agente
entrecruzante en el sistema y la segunda el caso contrario, que se tenga un
resina muy reactiva (con gran cantidad de sitios activos) y no sea suficiente
la cantidad de agente entrecruzante para que reaccione por completo

durante el curado.
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Tabla 4.9. Regresion para mezclas: Resistencia al xilol Vs. R 01, RC 03,

RC 04.
Término
[
\O —
‘0 Alquidica R-
> Acrili cuad.
T o (OETHES 3,14 10,3568 * * 11,964 |91,45%
LT @ - R-
='c 0,315/0,3568| * | * |1,964| cuad.
= : - (pred.)
7] *

g © [AlaAcHl 3,556 | 1,6443 | -2,16 | 0,048 | 1,982 |86,21%
£ Alg*Poli ) R-
< 2,465 |1,6443| -15 | 0,156 [1,982| cuad.
S :

Acril*Poli égjgg&)

Fuente

Regresion
Lineal
Cuadratica
Error residual
Falta de
ajuste

Error puro
Total

]
N
c
@
=
©
>
()
©
0
o
@
=
<

De igual modo, el segundo disefio también propone un modelo
estadistico que se ajusta bien a los datos obtenidos, y con el cual pueden
realizarse predicciones confiables pues los valores reportados para los R?
son bastante buenos.
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Tabla 4.10. Regresion para mezclas: Resistencia al xilol Vs. RC 01, RC 03,

RC 05.
Término

S
D Alquidica R-
D Acrl cuad.
D o [Chica 3,319/0,3798 | * * 1,964 | 84,60%
bl ®) .
© g Poliester R-
o E cuad.
3= [Alg*Acril (pred.)
30 72,39%
2 [Alg*Poli R-
8 cuad.
O  Acril*Poli (ajust)

79,11%

SC MC

el Ajust. Ajust.

Regresion
Lineal

Cuadratica

Error
residual
Falta de
ajuste
Error puro
Total

Analisis de varianza

Por otra parte, la verificacién de los supuestos de regresion de los
residuos resultd satisfactoria en este caso pues todos fueron cumplidos en
ambos disefos, lo que confirma que las predicciones realizadas con los
modelos propuestos por el programa seran confiables. En los graficos de
respuesta se observa que el comportamiento en ambos disefios fue muy
parecido, siendo los pilotos completamente alquidicos los que presentaron
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una mayor resistencia y los de menor resistencia los compuestos Unicamente
por resina poliéster. Debido a que en el primer disefio se empled una resina
poliéster menos reactiva que la RC 01 y en el segundo disefio se utilizé una
de mayor reactividad, los resultados obtenidos en este ensayo, en el caso del
primer disefio pueden deberse a falta de sitios reactivos por parte de la
resina para que el agente entrecruzante reaccione por completo, y en el caso
del segundo disefio pudo haber un exceso de puntos activos por parte de la
resina lo que puede mejorarse aumentando la relacion resinas/agente

entrecruzante.
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Figura 4.9. Graficos de superficie de respuesta y de contornos para
resistencia al xilol en funcién de la proporcion de los componentes en ambos
disefos.
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4.3. Selecciébn en base a los resultados de los disefios de
experimentos la formulacién mas adecuada para la satisfaccion de

las variables criticas de la calidad.

Con los disefios de experimentos realizados no se logré conseguir un
piloto que cumpliera con todos los requerimientos exigidos por el cliente,
debido a esto fue necesaria la realizacion de otros pilotos. Como se
menciono anteriormente, en esta investigacion, las variables mas importantes
son las mecanicas, sobre todo aquellas que estan relacionadas con la
flexibilidad del producto. Sin embargo, debido a que los modelos obtenidos
para las variables impacto directo e indirecto, que eran las mas criticas, no
fue bueno, sélo se analiz6 el comportamiento de la misma mediante la
observacion de los resultados obtenidos (en el Apéndice B se muestran
todos los resultados para ambos disefios).

Una de las principales razones por las que se decidio incluir la RC 03
en los disefios de experimentos fue el hecho de que esta resina es muy
estable en lo que almacenamiento y elaboracién de dispersiones se refiere,
sin embargo, se observé que con las resinas poliéster utilizadas en la
investigacién, también se pueden conseguir productos estables a esta
condicién. Debido al elevado costo que posee la RC 03 y a que se puede
conseguir un producto estable con las resinas poliéster, estos nuevos pilotos
se decidieron preparar excluyendo dicha resina de la formulacion quedando
como resinas bases del sistema la RC 01 y la RC 04 6 RC 05 segun fuese el
caso. Ademas de lo antes mencionado, los pilotos preparados con mayor

proporcion de resina acrilica no tuvieron un buen desempefio en cuanto a
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resistencia al impacto, lo que justifica también el hecho de excluirla para los

proximos pilotos.

Si observamos una vez mas la Figura 4.8 correspondiente a los graficos
de superficie de respuesta y de contornos para el impacto directo, si se
estudia el lado que une los vértices de alquidica y poliéster, se aprecia que
en ambos casos se obtuvieron buenos resultados. En el caso del primer
disefio, los mejores valores estan hacia el vértice alquidico, mientras que en
el segundo disefio es mas amplio el rango, por lo que podian realizarse mas

combinaciones entre la RC 01 y la RC 05

Ahora bien, lo que se necesitaba entonces era una combinacién que no
presentara una elevacion tan marcada de la viscosidad, que ofreciera
resistencia al impacto tanto directo como indirecto y que ademas resistiera al
ensayo con xilol. Se tomaron entonces las ecuaciones de los modelos
lineales dados por el software para la evaluacion del comportamiento de las
variables viscosidad, porcentaje del delta de viscosidad, y resistencia al xilol
pues dichos modelos presentaron buenos valores de R?, se les dio valores
entre 0 y 1 con saltos de 0.1 a las variables alquidica y poliéster en las
ecuaciones matematicas de los modelos, con lo que se tendria una idea del
comportamiento de mezclas binarias entre estas resinas. Los resultados de

esta simulacion o prediccién se muestran en la Tabla 4.11.
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Tabla 4.11. Resultados de la prediccion con los modelos de los disefios
de experimentos.

GBI WINDNPRFP P OO O

En esta tabla, se observa que los incrementos menos marcados de la
viscosidad se obtendrian con mezclas en las que la resina poliéster se
encuentre en mayor proporcién, en especial con la RC 05 empleada en el
segundo disefio. Debido a que los menores incrementos pronosticados para
la mezcla entre la RC 01 y la RC 04 siguen siendo muy altos aun cuando la
RC 04 se encuentre en mayor proporcion (resaltados en la Tabla 4.11 en
color amarillo), se trabajaron los ultimos pilotos sélo con la RC 05. Como se
menciond anteriormente, la RC 05 posee un nimero acido mayor que la RC
01, lo que se traduce en que la misma posee mas sitios reactivos, por lo que

la deficiencia en cuanto a la resistencia al xilol se refiere, puede deberse a
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que haya faltado agente entrecruzante en el medio para que la resina

formara una mejor pelicula durante el curado.

Por otra parte, en el caso de los resultados de la prediccion con la RC
05, los menores incrementos se obtuvieron con las tres primeras mezclas en
las que se encontraba en mayor proporcion dicha resina. No se resaltdé en
color verde la fila correspondiente al piloto compuesto sélo por la RC 05
puesto que éste fue probado en el disefio y no se logré cumplir con las
especificaciones del cliente. Sin embargo, las dos mezclas siguientes no
fueron probadas con el disefio. Para tratar de mejorar la resistencia al xilol de
estos pilotos se decidié ahora variar la cantidad de agente entrecruzante y
probar las mezclas sefialadas en verde en la Tabla 4.11, en el disefio de
experimentos se mantuvo la relacion RC/RC 02 en 85/15, las nuevas
férmulas se probaron en esta relacion y ademas se aumento la cantidad de
agente entrecruzante para obtener las relaciones 80/20 y 75/25, resultando
en total 6 pilotos correspondientes a las dos mezclas mostradas en la Tabla
4.11 cada una a tres relaciones distintas entre las resinas y el agente
entrecruzante. Si se observa la Figura 4.8, los graficos de superficie de
respuesta y de contorno correspondientes al disefio en el que se utilizé la RC
05 el lado que corresponde a las mezclas binarias poliéster-alquidica

presenta buenos valores para resistencia al impacto.

Los resultados de estos ultimos pilotos se muestran en la Tabla 4.12,
ademas de las pruebas realizadas a los pilotos de los disefios de
experimentos, a estos pilotos también se les realiz6 el ensayo de resistencia

a la embuticion, cuyos resultados también se muestran en la Tabla 4.12.
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Tabla 4.12. Resultados de los pilotos preparados a partir de la

prediccion con los modelos estadisticos de los disefios de experimentos.

Relacion
RC/RC02
Relacion
RCO05/RC01
Viscosidad (s)
% solidos
Peso/galdn
(kg/gal)
Delta

viscosidad (s)

% Delta
Viscosidad
Brillo 60°
Dureza
Impacto
Directo
Impacto
Indirecto
Adhesidon
Xilol
Embuticidn
(mm)

85/15 80/20 75125

80/20 90/10 80/20 90/10 80/20  90/10

Los valores resaltados en color verde son los que se encuentran dentro

de las especificaciones. Casi todos cumplieron con la viscosidad mayor a 110
s, el porcentaje de sélidos y peso por galén no eran propiedades criticas ni
tenian un valor minimo o maximo establecido; en cuanto al delta y el
porcentaje del delta de viscosidad tampoco se exigia algo en especifico, sélo
gue el aumento fuese lo mas pequefio posible. Todos, salvo el ultimo piloto
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cumplieron con lo exigido en cuanto a brillo 60° y en el ensayo de dureza
todos cumplieron. En cuanto a las pruebas de impacto y embuticion, éstas
fueron aprobadas por los pilotos en los que contenian menor cantidad de
agente entrecruzante lo cual era de esperarse, ya que cOmo se menciono
anteriormente, este componente hace que la pelicula sea mas rigida por la
cantidad de sitios activos que el mismo posee, dando lugar a mayor
formacion de enlaces, y haciendo que el sistema pierda flexibilidad y ocurra
el quiebre o desprendimiento observado en los pilotos con mayor cantidad de
RC 02.

Por otra parte, todos los pilotos cumplieron con el ensayo de adhesidn,
y al contrario de lo observado en los ensayos de impacto y embuticién, los
pilotos con mayor cantidad de RC 02 fueron los que tuvieron un buen
desemperio en el ensayo de resistencia al xilol. Como se observa en la Tabla
4.12, el piloto con el que se logré cumplir todas las exigencias del cliente fue
el que tenia una relacion entre todas las resinas y el agente entrecruzante de
80/20 respectivamente, y entre las resinas la relacion era también 80/20

entre la RC 05y la RC 01 respectivamente.

Este piloto que logré cumplir con todas las especificaciones, fue
cargado nuevamente, lo que es conocido como piloto confirmatorio para
poder dar mayor confianza a la seleccion del mismo. Se realiz6 la carga y
molienda del piloto para la posterior evaluaciéon de todas sus propiedades,
sin embargo; no fue realizado el ensayo de resistencia a la embuticion

debido a que el mismo es realizado por el cliente, el cual se encuentra fuera
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del pais. Debido a esto, se evalud el resto de las propiedades del producto.
Los resultados del piloto confirmatorio se muestran a continuacién en la
Tabla 4.13.

Tabla 4.13. Resultados del piloto confirmatorio.

Propiedad
VISCOSSIdad 1183
% solidos 67,9984
Peso/galén
(kg/gal) 4,5142
Delta
viscosidad 80,24
(s)
% Delta
Viscosidad 58,73
Brillo 60° 85,4
Dureza 2H
Impacto
Directo ok
Impacto
Indirecto ok
Adhesion ok
Xilol ok

Como se observa en la tabla anterior (Tabla 4.13), los resultados
obtenidos para el piloto confirmatorio, fueron similares a los del piloto
evaluado anteriormente y en ambos casos se cumple con todas las
especificaciones y aungue no se evalud en el confirmatorio la resistencia a la
embuticiébn, debido a que el resto de las propiedades tuvo un
comportamiento muy similar al piloto seleccionado, se puede decir que con
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dicha férmula se cumplen con todas la especificaciones, sobre todo porque la
resistencia al impacto da una idea de que tan resistente al ensayo de
embuticion esta el producto, y en este caso el piloto presentd una muy buena

resistencia al impacto.

4.4. Evaluacion de los costos de la nueva formulacién considerando
solo las materias primas involucradas y comparacion con los de la

formulacién actual.

Para finalizar la investigacion, se realiz6 un estudio comparativo del
costo de la formula propuesta en este trabajo con respecto al costo de la
formula del producto actual, tomando en cuenta soélo las materias primas por
las que se encuentran compuestos. El producto actual cuenta en su formula
con la presencia de ciertas dispersiones que no son en si materias primas
sino intermedios, sin embargo; para la comparacion se solicitdé el costo de
cada uno de dichos intermedios y se sumaron al costo de la formula actual

tratandolos como materias primas.

Por ser de caracter confidencial los costos de las materias primas, se
calcul6 el costo en délares por kilogramo de la féormula actual y dicho valor
fue llamado A, y el costo de la formula desarrollada fue llamado B, se calculé
la diferencia entre A y B y dicho valor fue dividido entre A que es el valor de
referencia en este caso. Resultd, que la nueva formulacién es 34 % mas
econdémica que la férmula actual, sin tomar en cuenta los costos debidos al
proceso de elaboracion, maquinaria, equipo, tiempo y almacenamiento, los
cuales deberian ser evaluados para una comparaciéon mas intensa, pero que

no era de interés en el caso de esta investigacion.
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o0

X/
L X4

CONCLUSIONES.

El tipo de resinas y la relacidon existente entre ellas en la férmula

afecta la flexibilidad del sistema.

Para el estudio del comportamiento de las propiedades del producto
se realizaron dos disefios de experimentos de mezcla simple centroide
de tres componentes, una resina alquidica, una acrilica y una poliéster

distinta en cada disefio.

Los pilotos con menores viscosidades en ambos disefios fueron los

completamente alquidicos.

Los pilotos completamente alquidicos ofrecieron mejor resistencia al
xilol en ambos disefios con la relacion resinas/agente entrecruzante
85/15.

A pesar de que la resina alquidica ofrecia buen desempefio en las
propiedades mecanicas, no pueden estar en una alta proporcién en la
férmula debido a que, cuando es asi, la viscosidad del producto

aumenta rapidamente al pasar los dias.

Con los disefios de experimentos no se logré conseguir una férmula

gue cumpliera con todas las especificaciones del cliente.
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X/
L X4

X/
L X4

Se elimino la resina acrilica de la formulacion, debido a que con la
poliéster RC 05 se logré un sistema estable y la misma tiene un costo

menor que la acrilica empleada actualmente.

La verificacion de los supuestos de los residuos en el primer disefio no
resultd satisfactoria para dureza lapiz, impacto directo e indirecto ni

adhesion.

La verificacion de los supuestos de los residuos en el segundo disefio
no resultd satisfactoria para viscosidad, peso por galon, dureza,
impacto directo e indirecto ni adhesion.

Entre la RC 04 y la RC 05, la resina poliéster que ofreci6 mejor

desemperio fue la RC 05.

El piloto que cumplié con todas la especificaciones fue el que tenia

una relacion resinas agente entrecruzante 80/20.

La mejor relacién entre la resina alquidica y la poliéster (RC 05) fue
20/80.

La férmula desarrollada en la investigacion en 34% mas econdémica

que la férmula actual considerando sélo las materias primas.
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APENDICE A.

DETERMINACION DE LA FINURA EN MUESTRAS DE PINTURA, Y
PRODUCTOS PIGMENTADOS.

PROCEDIMIENTO

Consiste en evaluar visualmente el punto donde el producto pigmentado

pierde su textura y empiezan a verse semillas, cuando se vierte sobre una barra de
acero una cantidad en exceso de la muestra y se rasa con una hoja de acero. El
procedimiento es:

1.

Seleccionar la barra Hegman con un rango de finura entre 1-1.5 mils.

2. Verificar que la barra este limpia y sin restos de otros materiales.

Colocar una cantidad adecuada de la muestra a evaluar en la parte de
arriba de la barra, y deslizar la hoja de acero en linea recta por la
muestra a una velocidad uniforme y moderada.

Inmediatamente chequear la aparicion de semillas en un angulo de 20,
30y 90°.

Realizar la lectura donde se encuentre la mayor cantidad de particulas
del producto, es decir, donde se observe una apariencia

predominantemente granulosa o no uniforme.

Figura A.1. Barra Hegman para determinar la finura.
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VISCOSIDAD COPA FORD #4.

PROCEDIMIENTO

1.

o bk~ 0N

8.
9.

Verificar la etiqueta de calibracion, si el equipo estd en condiciones
para su uso.

Chequee el nivel del soporte de la Copa.

Agitar hasta homogeneizar la muestra.

Filtrar si es necesario.

Llevar a 25 £ 1°C a menos que se especifique otra temperatura en la
férmula.

Tapar con el dedo el orificio inferior de la Copa y vierta la muestra
hasta rebozar ligeramente.

Enrasar con una espatula para eliminar el exceso y esperar hasta que
las burbujas de aire de la superficie desaparezcan.

Simultaneamente accionar el cronémetro y quitar el dedo del orificio.

Parar el cronometro cuando el flujo del liquido deje de ser continuo.

10.Reporte el tiempo en segundos hasta que el flujo deje de ser continuo,

esto representara la viscosidad en la Copa Ford respectiva segun el

cliente.

11.Lavar la copa después de cada prueba con solvente de limpieza.

12.Reportar el resultado en segundos.
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Figura A.2. Copa Ford # 4.

DETERMINACION DEL CONTENIDO DE SOLIDOS POR PESO.

PROCEDIMIENTO

El método consiste en determinar la perdida de material volatii de una

cantidad de muestra, cuando esta es sometida a condiciones definidas de tiempo y
temperatura. En este caso se siguieron los siguientes pasos:

1.

Verificar que la etiqueta de calibracién de los equipos que van a ser
usados (hornos, balanzas), si estan en condiciones de uso.
Homogenizar la muestra a evaluar, siempre tratando de evitar la
formacion de burbujas.

Pesar el platillo de aluminio vacio y registrar el peso como “P1”.

4. Transferir al platilo que se encuentra en la balanza la cantidad

aproximada de un gramo (1,0000+ 0,0001) g de muestra del producto
a evaluar, y registrar el peso como “P2”.

Introduzca el platillo con la muestra en el horno a 105°C por un lapso
de tiempo de una hora.

Al finalizar el tiempo establecido para el ensayo, retire el platillo del
horno e introduzcalo en el desecador por un tiempo prudencial.

Pesar el platillo con la muestra seca. Registrar el peso como “P3”.
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8.
9.

Realizar el ensayo por duplicado.

Determinar el porcentaje de solidos mediante la siguiente ecuacion:

%Si= ((P3 — P1)/P2)*100 Ec.1

DETERMINACION DEL PESO POR GALON DE LA MUESTRA LIQUIDA.

PROCEDIMIENTO

El método consiste en la pesada directa de un volumen conocido de producto,
a una temperatura dada, con un picnometro de acero inoxidable. Para la realizacién
de la experiencia se siguen los siguientes pasos:

1.

Donde:

Verificar que la temperatura del producto al que se le va a realizar la
medicion se encuentre en (25+ 1)°C.

Pesar el picndmetro metalico vacio en la balanza y anotar el peso
obtenido (P1).

Llenar completamente el picnémetro metalico con el producto.
Asegurarse que la muestra no presente burbujas y/o aire atrapado.
Colocar la tapa y eliminar el material en exceso a través del orificio de
la misma.

Limpiar el exterior del picnbmetro.

Pesar el picnédmetro metalico lleno con el producto y anotar el peso
(P2).

Determinar el peso por galon (en Kg/gal) de la muestra mediante la

formula mostrada a continuacion:

PG (Kgl/gal) = (P2 — P1)/ 10) * 0, 4536 Ec.1
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P1 = Peso de la copa vacia (g)
P2 = Peso copa llena (g)

8. Reportar el resultado en Kilogramos/galén (Kg/gal.)

Figura A.3. Picnémetro.

DETERMINACION DEL GRADO DE BRILLO.

PROCEDIMIENTO

1. Encender el equipo GLOSSMETER, automaticamente el har4 una
prueba de auto diagnéstico. Al completar la prueba de auto
diagndstico se activara el dltimo modo que se ejecutd antes de
desconectar la unidad.

2. Oprima el botén del angulo con el que se van a realizar las
mediciones, en este caso 60° y observe si el valor que aparece en la
pantalla corresponde con el valor seleccionado, en caso contrario
ajuste el boton correspondiente a éste angulo.

3. Seleccionar un area de la lamina limpia y de apariencia uniforme, para

efectuar las mediciones.
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Colocar la lamina a evaluar en el soporte del instrumento, verificando
que la luz incida sobre el &rea seleccionada anteriormente.

Elevar el soporte hasta que la lamina haga contacto con la parte
superior del instrumento, asegurandose que no exista dispersion de la
luz.

Presionar el botdbn Sample/Statistic para que autométicamente en
pantalla muestre el valor del brillo de la pelicula de la muestra en
evaluacion.

Reportar el valor del paso anterior, como el brillo de la pelicula de la
muestra en estudio a 60°.

Realizar el ensayo por duplicado y reportar el promedio de las lecturas
realizadas

Borrar la informacién que aparece en la pantalla presionando el botén

Delete, y luego el boton Results.

10. Apagar el equipo.

Figura A.4. Medidor de brillo.
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RESISTENCIA AL IMPACTO.
PROCEDIMIENTO.

1. Colocar el equipo sobre una base fija, planay rigida.

2. Elevar la pesa de acero levantando la espiga (el tornillo) que se extiende
desde la varilla a través de la ranura del tubo.

3. Con una mano, se sostiene horizontalmente el panel y con la otra la
varilla es elevada hasta que la espiga (el tornillo) coincida con la
graduacion marcada en la escala de la derecha hasta alcanzar el valor
especificado por el cliente (80 plg).

Dejar caer la pesa.
5. Observar si la pelicula de pintura presenta o no desconchamiento y

reportar los datos obtenidos.

Figura A.5. Equipo para la evaluacion de la resistencia al impacto.

DUREZA LAPIZ

PROCEDIMIENTO.

1. Remover 3 mm de la corteza de madera de los lapices
2. Luego con el lapiz en forma vertical con respecto a la superficie
deslizar de un lado a otro sobre papel de lija segun especificacion del

cliente, hasta hacer llana la punta del mismo.
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3. Tomar el lapiz de mayor dureza en un angulo de 45 grado con

respecto a la superficie de la pelicula de pintura deslice firmemente
con la mano en forma de zigzag.

Realizar el proceso durante cuatro segundos si la cantidad de raya o
marca dejadas por el lapiz es mayor de dos siga un orden
descendente de dureza de la serie de l4piz, hasta conseguir uno que

no raye mas de dos veces.

Figura A.6 Lapices para la evaluacion de dureza.

ADHESION.

PROCEDIMIENTO.

1. Trazar once cortes paralelos sobre la pelicula aplicada.

2. Trazar un angulo recto otra banda con once cortes, de tal modo que

se forme una rejilla con 100 cuadros.

Los cortes deben trazarse en forma uniforme (no alternada), todos los
cortes deben llegar hasta el substrato (sin excepcion).

Colocar sobre la cuadricula, la cinta adhesiva aplicando una ligera
presién con el dedo, luego se debe desprender con un movimiento
fuerte, aproximadamente con un angulo de 30° con respecto al

sustrato.
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Figura A.7. Equipo para prueba de adhesion.

RESISTENCIA AL XILOL.
PROCEDIMIENTO.

1. Aplicar producto en una lamina de acero.
2. Empapar una sontara con xileno y frotar la ldmina 10 veces.

3. Evaluar la pérdida de brillo luego de realizar los frotes.
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APENDICE B

Resultados de las variables de respuesta en ambos disefios.

Tabla B.1. Resultados de el disefio de experimento de mezcla con la RC 04.

Disefio 1

i s = 2

g § g i % :_D‘; § g % %

5 - g2 = 2 3 <

° z S - = x o

11 1 1,00 | 0,00 | 0,00 89,13 58,5053 | 4,3986 | 251,33 | 28198 | 793 |2 |4 |2 |5|5
4 2 | 050 | 050 | 0,00 130,29 60,825 | 4,4634 | 62,16 60,1 72 |2]|2|1(4]|3
10 3 0,17 | 0,17 | 0,67 116,27 67,2926 | 4,5469 | 87,22 8389 | 8,5 |1|4|2(3]|0
7 4 1033|033 | 0,33 143,16 64,7257 | 4,4407 | 111,46 | 106,55 | 843 |2 |4 |2 |5 |2
8 5 0,67 | 0,17 | 0,17 121,68 62,0447 | 4,4589 | 184,07 | 18568 | 78,1 |2 |5|4 |5 |4
14 | 6 | 0,50 | 0,50 | 0,00 131,89 61,0201 | 4,4724 | 65,73 61,82 | 71,3 |2|2|1(4]|3
6 7 | 0,00 | 050 | 0,50 161,9 66,903 | 4,5623 | 62,75 6256 | 825 |1]|2|2(3]|2
12 8 | 000 | 1,00 | 0,00 229,61 64,9312 | 4,5224 | 13,77 17,26 | 75,7 |2 |3 |1|2|3
5 9 050 | 0,00 | 0,50 89,11 64,4829 | 4,5179 | 150,14 | 168,49 | 81,7 | 1|3 |2 |3 |2
17 | 10 | 0,33 | 0,33 | 0,33 142,29 63,9832 | 4,4396 | 110,97 | 10765 | 839 (2|4 |2 |5|2
15 | 11 | 0,50 | 0,00 | 0,50 88,75 64,2152 | 4,5206 | 153,07 | 165,98 | 82 113(2(3]|2
1 12 | 1,00 | 0,00 | 0,00 88,05 58,5183 | 4,3842 | 256,34 | 291,13 | 78,7 | 2|4 |2 |5 |5
2 13 | 0,00 | 1,00 | 0,00 225,32 63,7524 | 4,5197 | 14,92 1521 (76,0 |2 |3 |1|2|3
20 | 14 | 0,17 | 0,17 | 0,67 118,46 65,8246 | 4,5397 | 88,02 82,75 | 89 |1|4|2(3]|0
3 15 | 0,00 | 0,00 | 1,00 114,42 71,4004 | 4,6585 | 42,77 46,56 | 875 |1(1|1|5]|0
9 16 | 0,17 | 0,67 | 0,17 147,32 63,8049 | 4,4861 31,1 3483 | 789 |2|4|1(3]|3
18 | 17 | 0,67 | 0,17 | 0,17 122,34 63,2564 | 4,4702 | 183,25 | 181,24 | 788 |2 |5|4 |5 |4
13 | 18 | 0,00 | 0,00 | 1,00 113,75 70,9886 | 4,6581 | 41,08 4592 | 8,9 |1|4|2|3]|0
19 | 19 | 0,17 | 0,67 | 0,17 146,98 62,9982 | 4,4682 | 30,24 36,79 | 77,2 | 2|4|1(3]|3
16 | 20 | 0,00 | 0,50 | 0,50 158,75 64,8231 | 4,5883 | 62,34 6298 | 828 |1|2|2|3]|2
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Tabla B.2. Regresidn para mezclas: Sélidos por peso Vs. RC01, RC03,RC0OA4.

Término

Alquidica R-cuad.
Acrilica 64,159| 0,5897 | * * 1,964| 95,07%

Poliéster 70,938| 0,5897 | * * 1,964 R-cuad.

Coeficientes de
regresion estimados

— (pred.)
Alg*Acril 0,012 | 2,7178 0| 0,997| 1,982| 90,52%
Alg*Poli 0,134| 2,7178| -0,05| 0,061 1,982 Fiaj’l‘j;‘;
Acril*Poli 92,31%

Fuente

Regresion
Lineal

Cuadratica

Error residual
Falta de
ajuste

Error puro
Total

Andlisis de varianza

Porcentaje

Frecuencia
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Figura B.1. Graficos de residuos para solidos por peso.
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SE

Tabla B.3. Regresidn para mezclas: Peso por galén Vs. RC01,RC03,RC04.

@ Término Coef Coef
S % Alquidica R-cuad.
8 = [Acrlica 45215| 0,0192[*  |[* 1,964 | 89,26%
o 2 Rl 4,6596| 0,0192|*  |* 1,964 '?;ggg-
“é% Alg*Acril -0,06| 0,0885| -0,67| 0,511 1,982 | 80,43%
O 5/Alg*Poll -0,127| 0,0885| -1,44| 0,173| 1,982 Fia‘;l‘j;‘;'
= Acril*Poli 85.42%

Fuente

Regresién

Lineal

Cuadratica

Error residual

Falta de
ajuste

Andlisis de varianza

Error puro

Total

Porcentaje

i

Graficas de residuos para peso/galon

Grafica de probabilidad normal

9 N 20
AD 0,301
90 1 Valor P 0,546
m - g
104 -
1 v - - - E
-0,050 -0,025 0,000 0,025 0,050
Residuo
Histograma
4,8
o 3
g

-0,04 -0,02
Resld.no

il DDDH mEEE

0,050

0,025

0,000

-0,025 1

-0,050+

0,050 1

0,025

0,000 1/

-0,025

-0,0501

vs. ajustes

AT AR /\/
A

2

4 10 12 14 16 18 20

Ordende observacion

Figura B.2. Graficos de residuos para peso por galdn.
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Tabla B.4. Regresion para mezclas: Delta de viscosidad Vs. RC01, RC03 y RC 04

Término Coef

Alquidica R-cuad.
Acrilica 7,3 8,54 * * 1,964 | 97,88%

c

O

‘0

2

(@)

[ORN7)]

© 9

T © : 39,9 8,54 * * 1,964 | R-cuad.
0 g Poliester (pred.)
%8 Alg*Acril -246,7 | 39,361 | -6,27 0 1,982 | 96,38%
‘O

= Alg*Poli 58,9 39,361 | 1,5 0,157 |1,982 R-guad.
8 (ajust)

Acril*Poli 97,13%

Fuente
Regresion 101481 20296,2
Lineal 2 92389 | 82188 | 41094 | 262 0
Cuadratica 3 9092 | 9092 | 3030,6 | 19,32 0
Error residual 14 2196 | 2196 | 156,8

4 2169 | 2169 | 542,3 |204,4 0

Analisis de varianza

Falta de ajuste
Error puro 10 27 26,5 2,7

Total 19 |103677

Frecuencia

Grafica de probabilidad normal Vs, ajustes
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Figura B.3. Graficos de residuos para delta de viscosidad.
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Porcentaje

Graficas de residuos para %delta visc
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Figura B.4. Graficos de residuos para porcentaje del delta de viscosidad.

Tabla B.5. Regresién para mezclas: Brillo 602 Vs. RC 01,RC 03, RC 04.

Término

Alquidica R-cuad.
Acrilica 75,42 1,29 |* * 1,964 | 88,09%

Poliéster 87,03 1,29 |* * 1,964 | R-cuad.

estimados

Alg*Acril X (pred.)
q Act 1459| 5946| -2,45| 0,028| 1,982 | 77,70%
Alg*Poli 4,06| 5946| 0,68| 0,506| 1,082 | R-cuad.

; ! (ajust)
Acril*Poli 83,84%

Coeficientes de regresion

Fuente

Regresion
Lineal
Cuadratica

Error residual

Falta de

ajuste

Error puro

Total

©
N
c
i)
3
>
o)
©
Z
-z
N
=
<
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Graficas de residuos para brillo 60
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Figura B.5. Graficos de residuos para brillo 60°.

Término

Alquidica
Acrilica
Poliéster

Alg*Acril
Alg*Poli
Acril*Poli

Coeficientes de
regresion estimados

Fuente

Regresioén
Lineal

Cuadratica
Error residual
Falta de
ajuste
Error puro
Total

Analisis de varianza

Tabla B.6. Regresioén

para mezclas: Dureza Vs

.RCO01,RCO3,R

R-cuad.

C 04.

1,984 | 0,1746 | * * 1,964 | 80,89%
0,8931| 0,1746 | * * 1964 | R-cuad.
(pred.)
1,3434| 0,8046| 1,67| 0,117| 1,982 63,62%
R-cuad.

-0,838

0,8046

-1,04

74,06%

(ajust)
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Frecuencia

Graficas de residuos para Dureza
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Figura B.6. Graficos de residuos para Dureza lapiz.

Tabla B.7. Regresidn para mezclas: Impacto indirecto Vs. RC 01, RC03 y RC 04

£ SE
=2 Término Coef [Coef |T P VIF |R
(&) ;e
= Alquidica 2,4533|0,5298 | * . 1,964 | R-cuad.
B8 Acrilica 0,726/0,5298 | * * 1,964 | 41,92%
L T
55558 Poliester 1,3624|0,5298 | * * 1,964 | R-cuad.
3= (pred.)
S Alg*Acril -0,53|2,4419| -0,22| 0,831[1,982| 0,00%
-{_'—j Alg*Poli 2,7424|2,4419| 1,12 0,28 | 1,982 | R-cuad.
o) (ajust)
SI Acril*Poli 3,2879(2,4419| 1,35 0,2(1,982] 21,18%
scC SC |MC
§ Fuente GL Sec. | Ajust. | Ajust. F P
=1 Regresion 5|6,0992|6,099|1,21985| 2,02| 0,138
§ Lineal 214,2222|3,358|1,67879| 2,78| 0,096
{9 Cuadratica 3| 1,877|1,877|0,62567| 1,04| 0,407
% Error residual 14 18,4508 | 8,451 |0,60363
N Falta de
N ajuste 47,9508 |7,951|1,98769 39,75 0
> Error puro 10 0,5 0,5 0,05
Total 19| 14,55
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Graficas de residuos paraImp I
Grafica de probabilidad normal vs. ajustes
L]
1,5
.§ 1,0
% 05 *
g . .
0,0 -
-0,5 e * .
0,5 1,0 1,5 2,0 25
Valor ajustado
vs. orden
1,5
g 1,0
% 0
'¥ 0,0
-0,5 f V V\,/ \l V
8 10 12 14 16 18 20
Orden de observacion

Figura B.7. Graficos de residuos para impacto indirecto.

Tabla B.8 Regresiéon para mezclas: Adhesion Vs. RC 01, RC 03, RC 04.

Término

Alquidica , , , R-cuad.
Acrilica 1,81| 0,5004 | * * 1,964 | 66,04%

Poliester 3.719| 0,5004 | * * 1.964 | R-cuad.

estimados

Coeficientes de regresion

— (pred.)
~leell 1 4525) 2,3064] 1,96] 0,07 1,982 26,88%
Alg*Poli ) FE;;SSS
Acril*Poli , , , , , 53,91%

Fuente

Regresién
Lineal
Cuadratica
Error residual
Falta de
ajuste
Error puro
Total

Andlisis de varianza
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Graficas de residuos para Adhesion
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Figura B.8. Graficos de residuos para adhesion.
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Figura B.9. Graficos de residuos para Resistencia al Xilol
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Disero 2

Tabla B.9. Resultados del disefio de experimentos de mezcla con la RC 05.

g - = |3 £ g 5,_5
o S g = g & o g
2 1 (000]| 1,00 | 0,00 223,92 64,6453 | 4,5476 9,78 14,13 (77,7 |2 |3 |1|2]|3
18 2 |067| 017 | 0,17 117,3 60,4924 | 4,4407 | 89,71 | 11165 | 815 |14 |3 |53
14 3 |/050 | 0,550 | 0,00 132,89 61,7089 | 4,4609 | 52,04 6094 | 71,2 (2 |2|2|4]|3
8 4 (067 017 | 0,17 118,24 60,7824 | 4,4532 | 89,05 | 112,67 | 809 |1 (4|3 |5 |3
20 5 (017 | 0,17 | 0,67 162,28 67,7289 | 4,5632 | 71,96 70,5 826 [1(4]|4|5]|1
19 6 (017 | 0,67 | 0,17 206,37 65,0557 | 4,4997 | 23,53 23,34 79 |2|5(3[4]|3
4 7 050 050 | 0,00 134,98 60,8563 | 4,462 51,99 60,35 | 709 [2|2]|2|5]|3
5 8 1050 | 0,00 | 0,50 125,55 65,6212 | 4,5451 | 82,33 96,76 81 (2|4|4|5|4
13 9 |0,00]| 0,00 | 1,00 177,51 71,6654 | 4,604 46,75 4965 | 878 (1|44 |5|1
11 | 10 | 1,00 | 0,00 | 0,00 88,05 59,61 4,3971 | 243,53 | 291,24 | 78,7 |2 |53 |5|5
15 | 11 | 0,50 | 0,00 | 0,50 124,65 65,0192 | 4,5368 | 80,67 95,68 | 825 (2|4 |4|5|4
10 | 12 | 0,17 | 0,17 | 0,67 161,85 66,8546 | 4,5239 | 72,98 70,3 824 |1|4(4|5|1
1 13 | 1,00 | 0,00 | 0,00 89,01 58,72 4,3935 | 243,87 | 282,73 | 786 |2 |53 |5]|5
3 14 | 0,00 | 0,00 | 1,00 175,97 70,9862 | 4,6152 | 42,98 5264 | 879 (1|4|4|5]|1
7 15 (0,33 0,33 | 0,33 107,02 62,6752 | 4,4743 | 52,96 48 81,2 [1({4]|3|3]2
12 | 16 | 0,00 | 1,00 | 0,00 221,65 63,8462 | 4,3899 | 11,25 13,06 | 789 |2(3[2]|2|3
16 | 17 | 0,00 | 0,50 | 0,50 172,21 67,1792 | 4,551 40,28 | 42,22 | 831 |(1(4|2|4]2
17 | 18 (0,33 | 0,33 | 0,33 108,95 61,5692 | 4,4802 | 51,06 | 47,35 [ 809 |14 3|3 |2
9 19 (0,17 | 0,67 | 0,17 201,86 65,4201 | 4,4835 | 25,67 2195 | 786 (2 |5|3(4|3
6 20 | 0,00 | 0,50 | 0,50 170,99 66,8553 | 4,5297 | 42,03 41,99 | 829 |1|4|2|4]|2
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Graficas de residuos para Viscosidad
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Figura B.10. Graficos de residuos para viscosidad.

Tabla B.10. Regresidn para mezclas: Sélidos por peso Vs. RC01, RC03,RCO5.

Término

Alquidica R-cuad.
Acrilica 64,792|0,698 |* * 1,964 | 94,02%

Poliéster 71,421(0,698 |* * 1,964 R-cuad.

Coeficientes de
regresion estimados

- (pred.)
Alg*Acril -4,011| 3,2169| -1,25| 0,233| 1,982 89,70%
Alg*Poli -2,922| 3,2169| -0,91| 0,379/ 1,982 | R-cuad.

; i (ajust)
Acril*Poli 91,88%

Fuente

Regresion
Lineal
Cuadratica

Error residual
Falta de
ajuste
Error puro
Total

©
N
c
i
3
>
o)
©
&
@
N
=
<
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Graficas de residuos para % solidos

Grafica de probabilidad normal vs. ajustes
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Figura B.11. Graficos de residuos para sélidos por peso.

Tabla B.11. Regresién para mezclas: Peso por galéon Vs. RC01,RC03,RCO5.

Término

Alquidica R-cuad.
Acrilica 4,4752| 0,0237 | * * 1,964 | 79.29%

Poliéster 4,6101| 0,0237|* * 1,964 R-cuad.

Coeficientes de
regresion estimados

— (pred.)
Alg*Acril 0,0502| 0,1093| 0,46| 0,653 1,982| 36,73%
Alg*Poli 0,1093| 0,68| 0,505/ 1,982 | R-cuad.

; ! (ajust)
Acril*Poli 71,89%

Fuente

Regresion
Lineal
Cuadratica

Error residual

Falta de

ajuste

Error puro

Total

©
N
c
©
=
@©
>
(&
ol
)
%
N
c
<
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Frecuencia

Graficas de residuos para peso/galon
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Figura B.12. Graficos de residuos para peso por galén.

Tabla B.12. Regresion para mezclas: Delta de viscosidad Vs. RC 01, RC 03, RC 05

= SE
'g Término Coef | Coef T P VIF R
05,’ Alquidica |236,1| 8,923 | * * 1,964 | R-cuad.
= Acrilica 10,1 | 8,923 | * * 1,964 | 96,88%
(]
S Poliester 51,7 | 8,923 * * 1,964 | R-cuad.
4 (pred.)
% 2 Alg*Acril -302 41,126 -7,34 0 1,982 | 94,89%
%‘E Alg*Poli | 238,2141,126| -5,79| 0 |1,982|R-cuad.
= (ajust)
SN Acril*Poli 81,1 [41,126| 1,97 | 0,069 [1,982|95,76%
sC sC MC
i Fuente GL | Sec. | Ajust. | Ajust. F P
=1 Regresion 5 74382 | 74382 |14876,3 | 86,89 0
§ Lineal 2 | 58771 (63652|31825,8/1859| 0
o Cuadréatica 3 | 15611 [15611| 5203,6 | 30,39 0
0| Errorresidual | 14 |2396,9| 2397 | 171,2
2 Falta de
= ajuste 4 |2380,9| 2381 | 595,2 |372,3 0
< Error puro 10 16 16 1,6
Total 19 | 76779
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Graficas de residuos para Delta visc
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Figura B.13. Graficos de residuos para delta de viscosidad.

Tabla B.13. Regresion para mezclas: Porcentaje de delta de viscosidad Vs. RC 01, RC 03, RC

estimados

c
=
0
o
S
(o)
[d]
S
o
o
0
[
i
c
i
o
=
0]
o
)

Andlisis de varianza

05.
SE

Término Coef |Coef T P VIF |R
Alquidica 2815| 7,267 |* * 1,964 R-cuad.
Acrilica 13,5| 7,267 |* * 1,964 98,57%
Poliester 57,4| 7,267 |* * 1,964 R-cuad.

- (pred.)
Alg*Acril 369,6 | 33,493|-11,03 01,982 97,63%
Alg*Poli 289,6| 33,493| -8,65 01,982

R-cuad.
Acril*Poli 51,4| 33,493| 154| 0,147)1,982(ajust)98,06%
SC SC |MC

Fuente GL Sec. Ajust. |Ajust. |F P
Regresion 5|109691 | 1IE+05|21938,2|193,2 0
Lineal 2| 87197| 90928 |45463,8|400,4 0
Cuadratica 3| 22494 | 22494 | 7498,1|66,03 0
Error residual 14 1590| 1590 113,6
Falta de
ajuste 4| 1546| 1546| 386,5/88,33 0
Error puro 10 44| 43,8 4.4
Total 19]111281
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Graficas de residuos para %delta visc
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Figura B.14. Graficos de residuos para porcentaje de delta de viscosidad.

Término

Tabla B.14. Regresidn para mezclas: Brillo 602 Vs. RC01,RC 03, RC 05.

Fuente

Regresion

[
O
8
5, Alquidica R-cuad.
g % Acrilica 78,17 1,29|* * 1,964 | 85,11%
°
o g Poliéster 86,89 1,29 | * * 1,964 | R-cuad.
5)3'5, Alg*Acril - (pred.)
§ o [AACH 21,67| 5943| -3,65| 0,003 | 1,982 | 72.62%
£ Alg*Poli 0,36 5943| 0,06 0,952 1,982 an‘iﬁsg
8 Acril*Poli 79,80%

Lineal

Cuadréatica

Error residual

Falta de
ajuste

Andlisis de varianza

Error puro

Total
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Graficas de residuos para brillo 60

Grafica de probabilidad normal vs. ajustes
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Figura B.15. Graficos de residuos para Brillo 60°.

Tabla B.15. Regresion para mezclas: Dureza Vs. RC 01, RC 03, RC 05.

Término

Alquidica R-cuad.
Acrilica 2,219| 0,2631 | * * 1,964 | 98,32%

Poliéster 1,037| 0,2631 | * * 1,964 | R-cuad.

estimados

Coeficientes de regresion

la*Acr il - (pred.)
LGl 1111 1,2127| -0,92| 0,375| 1,982 | 27.89%
Alg*Poli 0,525| 1,2127| 0,43| 0,672 1,982 | R-cuad.

: : (ajust)
Acril*Poli 43,43%

Fuente

Regresion
Lineal

Cuadratica

Error residual
Falta de
ajuste

Error puro
Total

Andlisis de varianza
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Frecuencia

Porcentaje

Graficas de residuos para Dureza

Grafica de probabilidad normal
99

gj. L)
3
50.
104
L
1
-1,0 0,5 0,0 0,5 1,0
Residuo
Histograma

vs. ajustes
N 20 -
AD 0,365 0,50 .
valor P 0,402
0,251 .
'E 0,004—
g .
-0,251 *
-»
-0,50 1 .
0,8 1,2 1,6 2,0 2,4
Valor ajustado
vs. orden
0,501
go= 1 M\ )\ A
S A
0,00
8 ¥
-0,251
| -0,50
4 6

-06 -04 -0,2 00 02 04
Residuo

0,6

2

8 10 12 14 16 18 20
Orden de observacion

Figura B.16. Graficos de residuos para Dureza.

Tabla B.16. Regresion para mezclas: Impacto directo Vs. RC 01, RC 03, RC 05

- SE
© Término Coef | Coef T P VIF R
(%]
o Alquidi * *
=4 qwc_hca 4,86 |0,4764 1,964 R-cuad.
La Acrilica 3,315 | 0,4764 * * 1,964 50,50%
L T
0= Poliester | 3,769 | 0,4764 | * + | 1,064
= R-cuad.
_§ o Alg*Acril -5,354 | 2,1956 | -2,44 | 0,029 |1,982 | (pred.)11,89%
(&)
© Alg*Poli -0,444 12,1956 | -0,2 | 0,842 |1,982 R-cuad.
S (ajust)
Acril*Poli 4,465 | 2,1956 | 2,03 | 0,061 |1,982 32,82%
SC SC MC
- Fuente GL Sec. | Ajust. | Ajust. F P
N Regresion 5 6,9684 | 6,968 | 1,39367 | 2,86 0,056
a
= Lineal 2 2 2,776 | 1,38788 | 2,84 0,092
; Cuadratica 3 4,9684 | 4,968 | 1,65612 | 3,39 0,048
-f, Error residual 14 |6,8316 | 6,832 | 0,48797
(%)
Tg Falta de ajuste 4 6,8316 | 6,832 | 1,70791 * *
= Error puro 10 0 0 0
Total 19 13,8
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Porcentaje

Frecuencia

99

Graficas de residuos para Imp D
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Figura B.17. Graficos de resiudos para Impacto directo.

Tabla B.17. Regresion para mezclas: Impacto indirecto Vs. RC 01, RC 03, RC 05.

Coeficientes de
regresion estimados

@©
N
C
@
=
@®©
>
()
©
0
o
@
(=
<

SE
Término Coef | Coef T P VIF R
Alguidica 2,838 10,3135| * * 1,964 R-cuad.
Acrilica 1,656 |0,3135| * * 1,964 80,21%
Poliester 4,02 |0,3135| * * 1,964 R-cuad.
Alg*Acril 0,247 1,445 | 0,17 | 0,866 |1,982](pred.)59,46%
Alg*Poli 2975| 1,445 | 2,06 | 0,059 |1,982 R-cuad.
- (ajust)
Acril*Poli 1,389 | 1,445 | -0,96 | 0,353 |1,982 73,14%
SC SC MC
Fuente GL | Sec. |Ajust.| Ajust. F P
Regresion 5 (11,991|11,99|2,39816|11,35 0
Lineal 2 110,889|6,146|3,07273| 14,54 0
Cuadratica 3 11,1019|1,102|0,36731| 1,74 0,205
Error residual | 14 |2,9592|2,959|0,21137
Falta de
ajuste 4 |2,4592|2,459/|0,61479| 12,3 0,001
Error puro 10 0,5 0,5 0,05
Total 19 14,95
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Graficas de residuos para Imp I

Grafica de probabilidad normal vs. ajustes
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Figura B.18. Graficos de residuos para Impacto Indirecto.

Tabla B.18. Regresidn para mezclas: Adhesion Vs. RC 01, RC 03, RC 05

Término

Alquidica , , , R-cuad.
Acrilica 2,194 0,4241 | * * 1,964 | 72,58%

Poliester 5,148| 0,4241|* * 1,964 R-cuad.

estimados

— (pred.)
Alg*Acril 2,556 1,9547| 1,31] 0,212 1,982| 57,91%
Alg*Poli - R(a‘;tl‘;‘;'

Coeficientes de regresion

Acril*Poli , , , , , 62,79%

Fuente

Regresion
Lineal

Cuadratica
Error residual
Falta de
ajuste
Error puro
Total

Andlisis de varianza
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Graficas de residuos para Adhesion
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Figura B.19. Graficos de residuos para adhesion.
Graficas de residuos para Xilol
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Figura B.20. Gréficos de residuos para resistencia al xilol.

118




Apéndice B

Gréficos de superficie de respuestay de contornos.

Alquidica
Disefio 1 L %
sdlidos
B <&
W - 62
62 - &4
64 - 66
W66 - 68
W - 70
70
Alquidica .—>
90 solidos
0,00
Acrilica 1 0 1
Acrilica Poliester
1,00
Poliester
Alquidica
Disefio 2 1 =
solidos
W <60
W0 - 62
62 - 64
64 - 66
M 66 - 68
W& - 70
0 0 70
9osolidos . -
Acrilica \
1,0 1 0 1
Poliester Acrilica Poliester

Figura B.21. Gréficos de superficie de respuesta y de contornos para sélidos
por peso en funcion de la proporcion de los componentes en ambos disefios.
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Alquidica
Disefio 1 1
/ \\
/ \
/
Alquidica
peso/galon 0 0
0,00
Acrilica
1,00 1 0 1
i Acrilica Poliester
Poliester
. ~ Alquidica
Disefio 2 N
4,6
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0,00
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1 0 1
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u > 465
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W 445 - 4,50
W 4,50 - 4,55
W 4,55 - 4,60
[ | > 4,60

Figura B.22. Gréficos de superficie de respuesta y de contornos para peso
por galon en funcién de la proporcion de los componentes en ambos disefios.
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Disefio 1
Alquidica
1
Dureza
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1 0 1
Acrilica Poliester
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Figura B.23. Graficos de superficie de respuesta y de contornos para dureza
en funcién de la proporcion de los componentes en ambos disefios.
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Disefio 1

Alquidica
1
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m -0

W20~ 25

W25 - 30

30-35

35 - 40

W40 - 45

WS- 50

0 CIERL
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Figura B.24. Graficos de superficie de respuesta y de contornos para
adhesion en funcién de la proporcion de los componentes en ambos disefios.
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