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RESUMEN

Este trabajo aplico el disefio de mezclas con el ciclo PHVA para la optimizacion de las propiedades de
un recubrimiento arquitectonico. En la etapa Planificar se disefid un plan experimental que permita
alcanzar las propiedades de interés, se establecid como componentes principales de la mezcla a tres
tipos de cargas; carbonato de calcio, talco y caolin. El disefio simplex con centroide aumentado se utilizo
para ejecutar las corridas experimentales (Hacer), se ejecutaron 20 experimentos en total y fueron
caracterizados en cuanto a viscosidad, porcentaje de relacion de contraste, porcentaje blancura, brillo y
costo. En la etapa Verificar, se evaluaron los resultados experimentales y cada propiedad se ajustd a un
modelo estadistico para la prediccion de sus valores. La viscosidad, porcentaje de blancura y brillo
fueron ajustados a un modelo cuadratico y el porcentaje de relacion de contraste fue ajustado a un
modelo cubico especial. Finalmente, en la etapa Actuar, se realizd la optimizacion de las propiedades
de acuerdo con las restricciones establecidas y al menor costo posible. La mezcla 6ptima estuvo
compuesta por 0,2934 de carbonato de calcio, 0,5450 de talco y 0,1616 de caolin. La prueba
experimental se realizd con la mezcla optimizada para garantizar la exactitud y precision de los

resultados del modelo estadistico.
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Application of mixture design with the PHVA cycle for the optimization of
the properties of an architectural coating

ABSTRACT

This work applied the mixture design with the PDCA cycle for the optimization of the properties of an
architectural coating. In the Plan stage, an experimental plan was designed to achieve the properties of
interest; three types of fillers; calcium carbonate, talc and kaolin were established as the main
components of the mixture. The simplex design with increased centroid was used to execute the
experimental runs (Do), 20 experiments were executed in total and were characterized in terms of
viscosity, contrast ratio percentage, whiteness percentage, brightness and cost. In the Check stage, the
experimental results were evaluated and each property was fitted to a statistical model for the prediction
of its values. The viscosity, percent whiteness and gloss were fitted to a quadratic model and the percent
contrast ratio was fitted to a special cubic model. Finally, in the Act stage, the properties were optimized
according to the established restrictions and at the lowest possible cost. The optimum mixture was
composed of 0.2934 calcium carbonate, 0.5450 talc and 0.1616 kaolin. The experimental test was
carried out with the optimized mixture to guarantee the accuracy and precision of the results of the

statistical model.
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INTRODUCCION

En la industria de la fabricacion de recubrimientos es necesario realizar experimentos para determinar
las proporciones de las materias primas que participan en la composicion de la mezcla de un
recubrimiento, este proceso es complejo y requiere un conocimiento especializado. Generalmente, esto
se lo realiza mediante experimentos basados en el ensayo y error, en donde las proporciones de los
ingredientes se establecen a través de la experiencia e intuicion del formulador, es decir de manera
arbitraria, para seleccionar la mezcla que obtenga las propiedades de interés; en lugar de utilizar el
disefio de experimentos (DOE) que garantice un resultado optimo, por la exploracion de todas las
combinaciones posibles de los componentes (Gutiérrez & De la Vara, 2012, p.2).

La tecnologia, el proceso de fabricacion, la competencia y la escasez de materias primas condicionan
la formulacion, lo que hace necesario la modificacion de las recetas de pinturas. De esta manera, el
método de prueba y error puede resultar demorado, costoso e incluso inviable, lo que da paso a la
utilizacion de otros métodos experimentales mas rapidos y eficientes. Entre ellos tenemos el disefio de
experimentos de mezclas, que es una metodologia estadistica utilizada en la optimizacion de
formulaciones industriales, como por ejemplo la optimizacion de recubrimientos (Ortega et al., 2015,
p-150), ya que proporciona un enfoque orientado a la generacion de estudios significativos de manera
optima y determina las relaciones de causa y efecto; esto se lo puede aplicar a cualquier proceso con
entradas y salidas medibles. Cada proyecto de formulacion de recubrimientos implica un plan, ya sea
un estudio competitivo de homologacion o una reformulacion mas extensa. El concepto de causa y
efecto se manifiesta cuando se investigan los impactos de modificar algin ingrediente del
recubrimiento. Las entradas son cantidades de materias primas, y los resultados medibles incluyen
caracteristicas fisicas como viscosidad, densidad, brillo, resistencia a la abrasion, entre otras (Caldwell,
2012).

Con el fin de estandarizar el proceso de optimizacion de recubrimientos, se trabajara en un caso de
estudio en donde se plantea utilizar el disefio de experimentos de mezclas con el ciclo de mejora
continua PHV A (Planificar, Hacer, Verificar y Actuar) como herramienta de gestion de calidad. El ciclo
PHVA aplicado en el disefio de mezclas de formulaciones industriales permite mejorar la productividad

y la calidad del producto terminado. Con esta aplicacion se pretende crear un enfoque simplificado para
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la gestion del cambio del modelo de formulacion de recubrimientos, en donde se generen ideas que
pueden ser probadas antes de su aplicacion (Patel & Deshpande, 2017, pp.199-201). El resultado
esperado es un procedimiento estandarizado y replicable para el disefio de mezclas en la optimizacion
de recubrimientos que permitira mejorar la calidad de los procesos de produccion, reducir los costos de
fabricacion e incrementar la satisfaccion de los clientes finales.

Diseifio de Experimentos (DOE)

El DOE es la forma mas eficiente para realizar experimentos (Costa et al., 2006, pp.42-43; Réssler,
2014, p.387), su uso ha permitido mejorar rendimientos y la elaboracion de productos de forma mas
sencilla. Los principios basicos de un DOE son: aleatorizacion, repeticion y bloqueo (Montgomery,
2013, p.2). Entre los distintos tipos de DOE, se pueden describir algunos como los disefios
completamente al azar, los disefos factoriales, el disefio de superficie de respuesta, el disefio de mezclas,
entre otros. El DOE de mezclas involucra la combinacién de varios ingredientes o componentes en
diferentes proporciones para obtener una mezcla o producto final. La caracteristica principal de este
tipo de disefio es que la variable de respuesta depende unicamente de las proporciones relativas de los
ingredientes en la mezcla y no de la cantidad total de la mezcla. Las proporciones de los ingredientes
se miden en masa, volumen o fraccion (Cornell, 2011, pp.1-2). En este tipo de disefos, lo que se busca
es determinar cuéles de los ingredientes de la mezcla o interacciones entre ellos tienen un mayor
impacto sobre la variable de respuesta, modelar las respuestas en funciones de las proporciones de los
ingredientes y determinar la mezcla optima que permita obtener las propiedades deseadas.

El disefio de mezclas de tipo simplex con centroide se aplica cuando se tienen pocos componentes y ha
sido utilizado satisfactoriamente en la optimizacion de formulaciones industriales, los resultados con
este tipo de disefio de mezclas permitieron identificar los efectos sinérgicos y antagonicos de los
componentes en las mezclas y predecir modelos que brindan respuestas traducidos en alta calidad y
menores costos (Hadizadeh et al., 2020; Fatemi et al., 2006, pp.337-344; Yoshiara et al., 2012, p.2). El
disefio de mezclas desde el enfoque de un proceso puede seguir el ciclo PHVA, asi como se describe

en la Figura 1.
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Figura 1. El ciclo PHVA aplicado al disefio de experimentos de mezclas
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Fuente: Gutiérrez & De la Vara, 2012 (p.288)

Recubrimientos

Los recubrimientos arquitectonicos base acuosa son pinturas en emulsion que se componen de resina,
solvente, aditivos, pigmentos y cargas en diferentes proporciones. El pigmento universal utilizado en la
industria de recubrimientos es el didxido de titanio (TiO). De acuerdo con Ruszala et al. (2015, p.331),
el TiO,destaca como uno de los pigmentos mas eficientes para proporcionar opacidad en formulaciones
de recubrimientos, pero por su alto costo, la disminucion de recursos y procesos de fabricacion con alta
demanda de energia y generacion de subproductos no deseados, se necesita buscar alternativas de
sustitucioén que no afecten las caracteristicas del producto final. Sevilla et al. (2018, p.357) estudiaron
el uso de siete exténderes en la sustitucion de TiO; para una pintura base acuosa; la investigacion
concluy6 que el uso de dos tipos de carbonato de calcio y el caolin cumplieron con las caracteristicas
fisicoquimicas de las pinturas. De la misma forma, Karakas et al. (2015, p.64) investigaron el efecto de
las adiciones de carbonato de calcio precipitado en recubrimientos base acuosa a diferentes
concentraciones de pigmento en volumen (PVC), el estudio demostro que se puede utilizar con éxito el
carbonato de calcio precipitado para la sustitucion de TiO; junto con otros extensores. Por otro lado,
Abu et al. (2022, p.26) optimizaron los componentes de una pintura acuosa de bajo costo, utilizaron la
metodologia de superficie de respuesta para determinar las cantidades de resina, pigmento y extender

necesarios para obtener las propiedades deseadas como pH, densidad y viscosidad.
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METODOLOGIA

Esta investigacion aplico el disefio de experimentos de mezclas con el uso del ciclo PHVA para la
optimizacion de un recubrimiento arquitectonico mediante la determinacion de los ingredientes que
permitan optimizar sus propiedades, los resultados se analizaron estadisticamente y discutieron para
determinar la viabilidad y pertinencia de esta aplicacion. La naturaleza de la investigacion es
cuantitativa, la metodologia para la aplicacion del disefio de mezclas implico la recopilacion de datos
numéricos a través de la experimentacion y el andlisis estadistico, mientras que la aplicacion de las
etapas del PHVA se orient6 a la gestion de procesos y a mejora continua. El enfoque cuantitativo es
una metodologia que involucra un conjunto de procesos secuenciales y probatorios, en los que cada
etapa es necesaria para avanzar a la siguiente, sin posibilidad de evitarlas (Hernandez et al., 2014, p.4).
Esta investigacion tiene un alcance descriptivo porque se enfoco en describir y analizar los resultados
del estudio, no busco explorar nuevas hipotesis. La investigacion es de tipo experimental, debido a que
se utilizd el disefio de experimentos de mezclas para optimizar las propiedades de un recubrimiento
arquitectonico.

Para llevar a cabo esta investigacion, se utilizaron las cuatro etapas del ciclo PHVA. Primero, en la
etapa de Planificar se disefid un plan experimental, en donde se identificd un problema general en la
industria de recubrimientos, en este caso fue obtener un recubrimiento arquitectonico de buena calidad
al menor costo posible, de modo que tenga las propiedades deseadas para satisfacer las necesidades del
usuario final. Después, se definieron los componentes y proporciones de la mezcla, se eligieron las
propiedades mas representativas del recubrimiento como variables de respuesta, que para este caso
fueron viscosidad, porcentaje de relacion de contraste, porcentaje de blancura y brillo. A continuacion,
se selecciono el tipo de disefio experimental que permitié evaluar las diferentes combinaciones de
mezcla, con una repeticion en cada punto experimental, la configuracion del disefio se realizod con ayuda
del software Minitab. Cada experimento se prepar6 para un volumen total de pintura de 800 mL. En
esta etapa se prepararon todos los materiales, equipos y materias primas para la ejecucion de los
experimentos. Las materias primas usadas se muestrearon de un mismo lote para evitar variaciones en
los productos finales. En la segunda etapa del ciclo PHVA (Hacer) se ejecutaron las corridas

experimentales de acuerdo con el plan disefiado. Los experimentos se realizaran en orden aleatorio y
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bajo las mismas condiciones de proceso de fabricacion. Después, cada experimento se caracterizo segin
las propiedades de interés. La viscosidad se midid de acuerdo con la norma American Society for
Testing and Materials [ASTM] D562 — 10 (2023), el brillo medido a un angulo de 85° de acuerdo con
la ASTM D523 — 14 (2018), el porcentaje de relacion de contraste de acuerdo con la ASTM D2805 —
11 (2023) y el porcentaje de blancura de acuerdo con la ASTM E313 — 20 (2020) y los costos se
determinaron para un litro de producto final. Se registraron cuidadosamente todos los datos obtenidos
durante la experimentacion y se analizaron brevemente los datos recolectados para evaluar su sentido
practico. La tercera etapa del ciclo PHVA (Verificar) consistié en evaluar los datos recolectados de la
experimentacion. Para cada variable de respuesta se ajustd a un modelo estadistico de acuerdo con el
valor - p que sea menor que alfa (0,05), a partir del ANOVA y en conjunto con los coeficientes de
determinacion R?, R? ajustado y R? predicho. La validez de los resultados se verifico por el
cumplimiento de los supuestos del modelo; que son normalidad, varianza constante e independencia de
los residuos y se realizaron graficas de contorno de mezcla para evaluar tendencias e interacciones entre
los componentes. En la cuarta etapa Actuar, se realizo la optimizacion de las propiedades de acuerdo
con las restricciones que debe tener cada una y con el menor costo posible. Se determinoé la mezcla
optima y se realizaron ensayos experimentales para evaluar la calidad de los resultados pronosticados
por el modelo.

RESULTADOS Y DISCUSION

Como se describié antes, un recubrimiento es una mezcla de varios ingredientes que, segun sus
proporciones, le confieren al producto final ciertas propiedades. Para este estudio, se selecciond un
recubrimiento arquitectonico con base a la composicion descrita en la Tabla 1 y un PVC igual a 72%.

Tabla 1. Composicion en volumen del recubrimiento arquitectonico

Componente Volumen (mL) *% viv
Resina 133,33 16,67%
Pigmento 25,64 3,21%
Cargas 166,70 20,84%
Agua 450,30 56,29%
Aditivos 24,03 3,00%
Total 800,00 100,00%

Nota: *% v/v = porcentaje en volumen
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Cuando se aplica un recubrimiento en una superficie, empieza el proceso de curado donde toda la parte
volatil se evapora y solo quedan las particulas de pigmento, cargas y fibras de la resina, de modo que
las particulas solidas, especificamente las cargas afectan directa y fuertemente en las caracteristicas de
la pintura. El caolin calcinado, talco y carbonato de calcio son cargas que se utilizan para disminuir el
costo de la formulacion y mejorar las propiedades fisicas, Opticas y mecénicas (Ciullo, 1996, pp.124-
136). De este modo, se eligieron estos tres tipos de cargas como componentes principales de la mezcla;
carbonato de calcio, talco y caolin; el resto de los compontes como son resina, pigmento, agua y aditivos
permanecieron constantes para toda la experimentacion.

El disefio simplex con centroide aumentado en sus puntos axiales fue seleccionado para ejecutar las
corridas experimentales, cada experimento se realizé por duplicado, en total 20. Con apoyo del software
Minitab se obtuvo la configuracion experimental del disefio, asi como se muestra en la Tabla 2. Cada
punto experimental representa una combinacién distinta de los componentes. La proporcion de cada
componente esta representado por Xq, X, y X3, acompafiado cada uno de su % v/v respecto a la formula
total, en cada fila la suma de las proporciones es uno y la de los porcentajes en volumen igual a la
cantidad total de cargas que intervienen en el recubrimiento, es decir igual a 20,84%. Ademas, en cada
punto se especifica el orden de ejecucion de cada experimento de acuerdo con el orden de corrida.

Tabla 2. Configuracion experimental para un disefio simplex con centroide aumentado para una mezcla
de tres componentes con una réplica

Punto Orden de Carbonato de calcio Talco Caolin
experimental  corrida X1 %ov/v X2 Y%ov/v X3 %ov/v
1,4 5,15 0,5000 10,42% 0,0000  0,00% 0,5000 10,42%
2,5 6, 16 0,0000 0,00% 0,5000 10,42%  0,5000 10,42%
3,13 12,2 0,0000 0,00% 1,0000  20,84%  0,0000 0,00%
6, 15 10, 20 0,1667 3,47% 0,1667  3,47% 0,6667  13,89%
7,14 13,3 0,0000 0,00% 0,0000  0,00% 1,0000  20,84%
8,17 1, 11 1,0000 20,84% 0,0000  0,00% 0,0000  0,00%
9,12 8, 18 0,6667 13,89% 0,1667  3,47% 0,1667  3,47%
10, 19 7,17 0,3333 6,95% 0,3333 6,95% 0,3333  6,95%
11,20 4,14 0,5000 10,42% 0,5000 10,42%  0,0000  0,00%
16, 18 19,9 0,1667 3,47% 0,6667 13,89%  0,1667 3,47%
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De acuerdo con Ortega et al. (2015, p.156), la etapa de planificar es la mas critica, debido a que en esta
etapa se disefia el plan experimental, en donde se eligen los componentes més criticos de la mezcla, las
variables de salida y la eleccion del tipo de disefio experimental. La calidad de los resultados se
encuentra intrinsecamente ligada a estas decisiones. Una planificacion meticulosa garantiza la eficiencia
del proceso de optimizacidn, que se traduce en ahorro de tiempo y recursos.

En este apartado se hizo un analisis rapido de los datos recolectados, cada punto experimental fue
ejecutado con una réplica, de forma aleatoria de acuerdo con el software Minitab. De los datos
presentados en la Tabla 3, se concluy6 que no existieron datos atipicos que pudieran afectar los modelos,
ademas se observo que los datos obtenidos tienen un gran sentido practico.

Tabla 3. Caracterizacion de los experimentos para un disefio simplex con centroide con una réplica

Punto Viscosidad % Relacion % Blancura  Brillo a 85° *Costo

experimental (KU) de contraste ($/L)
1,4 119,50 120,20 98,80 98,80 84,34 85,13 23,90 22,50 4,67
2,5 125,50 126,30 99,20 99,10 85,13 85,67 21,90 20,60 4,88
3,13 123,40 122,80 97,70 97,80 86,18 86,11 3,00 3,60 4,54
6,15 123,30 124,00 99,30 99,30 84,49 84,73 33,50 34,20 4,92
7,14 126,00 125,60 99,40 99,50 83,75 84,30 62,50 63,70 5,22
8,17 112,00 113,80 95,50 95,80 83,72 84,54 540 5,60 4,12
9,12 118,80 117,00 97,60 97,70 84,73 8548 7,50 7,80 4,37
10, 19 121,90 123,30 98,80 98,70 85,18 85,75 12,40 11,40 4,62
11,20 120,20 119,50 96,90 97,00 85,09 85,62 3,60 3,40 4,33
16, 18 122,30 122,70 98,40 98,50 85,69 86,10 590 4,90 4,58

Nota: *datos obtenidos de sitios web de proveedores

La evaluacion de los resultados se realizé con ayuda del software Minitab. El analisis estadistico para
cada propiedad se presenta a continuacion con un nivel de confianza del 95% y un nivel de significancia
expresado por alfa (a) igual a 0,05. El nivel de significancia se utilizo para determinar la aceptacion o
rechazo de la hipdtesis nula en los analisis estadisticos.

Analisis estadistico para la viscosidad

Basado en el ANOVA presentado en la Tabla 4, el modelo sugerido para la correlacion entre los tres
componentes de la mezcla y la respuesta de viscosidad fue el cuadratico con un valor - p igual a 0,006
menor que o, (0,05). El valor del coeficiente de determinacion R? fue de 0,9720, el R? ajustado igual a

0,9645 con un R? predicho igual a 0,9519, esta diferencia fue menor a 0,2 de acuerdo con lo esperado
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y mencionado por Nunna et al. (2019, p.8) y un valor de error estandar de 0,7288 para el modelo de
segundo grado que se presenta en la ecuacion 1.

Viscosidad = 113,150x; + 122,927x, + 125,896x5 + 7,07x,X, + 5,16X,X5 [1]

El termino x4 X, fue no significativo con un valor - p mayor que alfa, por tanto, fue removido del modelo,
la falta de ajuste es no significativa, en relacion con el error puro que es representado por las réplicas,
con un valor - p igual a 0,552 mayor que alfa. El estudio realizado por Abu et al., (2022, p.31) también
obtuvo un modelo cuadratico para explicar la viscosidad en funcion de tres componentes de una pintura
en emulsion.

Tabla 4. Analisis de varianza para la viscosidad

Fuente GL SC Sec. SC Ajust. MC Ajust. Valor F  Valor p

Regresion 4 276,682 276,682 69,1705 130,23 0,000
Lineal 2 268,974 199,333 99,6664 187,64 0,000
Cuadratico 2 7,708 7,708 3,8541 7,26 0,006
Carbonato de calcio*Talco 1 5,013 5,058 5,0581 9,52 0,008
Talco*Caolin 1 2,695 2,695 2,6949 5,07 0,040
Error residual 15 7,967 7,967 0,5312

Falta de ajuste 5 2,352 2,352 0,4705 0,84 0,552
Error puro 10 5,615 5,615 0,5615

Total 19 284,649

Nota: GL: Grados de libertad, SC sec.: Sumas secuenciales de los cuadrados, SC ajust.: Sumas ajustadas de los cuadrados,
CM Ajust.: Cuadrados medios ajustados.

En la Figura 2 se presentan las graficas para la verificacion de los supuestos de la respuesta viscosidad.
El supuesto de normalidad se verifico con la grafica de probabilidad normal, donde el estadistico de
Anderson Darling fue igual a 0,85, mayor a 0,05, es decir, se cumple el supuesto de normalidad, y se
evidencia en el grafico de histograma que los residuos siguen una distribucion normal. El supuesto de
varianza constante se verificd con la grafica de residuos versus ajustes, en donde existe una dispersion
de los puntos a lo largo de la grafica, sin ninguna tendencia. El supuesto de independencia de los
residuos se verifico con la grafica de residuos versus orden de observacion), aqui se observa que los
puntos estan distribuidos arriba y abajo sin ninguna orientacion hacia algin sentido.

La grafica de rastreo de respuesta que se presenta en la Figura 3a indica como cada componente afecta

a la variable de respuesta, que toma una mezcla de referencia que en este caso es el punto global, para
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evaluar los efectos. Se observa que cuando se incrementa la proporcion de carbonato de calcio y los
otros dos componentes disminuyen, la viscosidad disminuye, por el contrario, cuando se aumenta la
proporcion de caolin, la viscosidad también incrementa, lo mismo ocurre con el incremento de talco,
pero el efecto ocurre hasta un valor aproximado de 123 KU. Este fenémeno puede explicarse por el
porcentaje de absorcion de aceite de cada componente, el carbonato de calcio tiene un menor porcentaje
que los otros dos componentes, mientras que el caolin es el componente de mayor absorcion.

Figura 2. Graficas de residuos para la viscosidad

Graficas de residuos para Viscosidad (KU)
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El grafico de contorno permite facilitar la visualizacion de la superficie de respuesta, fue util para
establecer valores de respuesta deseables. Este grafico muestra como la variable de viscosidad se
relaciona con los tres componentes de la mezcla de acuerdo con la ecuacion del modelo.

Figura 3. a) Efectos de los componentes de la mezcla, b) Contorno de mezcla sobre la viscosidad
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Analisis estadistico para el porcentaje de relacion de contraste (RC)

Segun el ANOVA presentado en la Tabla 5, el modelo que sugiere para explicar la variable de % de
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relacion de contraste u opacidad fue el cubico especial. La ecuacion polinomial se presenta en la
ecuacion 2.

RC = 95,688x; + 97,784x, + 99,393x3 + 1,144x,X, + 4,962x,X5 + 2,153x,x5 6,88x,X,%x3 [2]
El R? para el modelo de prediccion fue de 0,9916, los valores de R? ajustado y R? predicho fueron
0,9878 y 0,9811 respectivamente con una diferencia menor a 0,2 y el error estandar fue igual a 0,1293
para el modelo de regresion. Cabe mencionar que el modelo cuadratico presentaba valores altos de los
coeficientes de determinacion, pero los supuestos del modelo no se cumplian, en este caso la variable
de respuesta necesito el término de la mezcla ternaria para ajustar mejor el modelo de regresion.

De la tabla 5 de ANOVA se tiene que la falta de ajuste del modelo es significativa, con un valor - p
igual a 0,015 menor que 0,05. La falta de ajuste significativa representa que la variacion de los puntos
de disefio respecto a los valores predichos es mayor que la variacion de las réplicas respecto a sus
valores medios, es decir que el modelo no predice bien los datos o que los tratamientos se replican muy
bien que su varianza es pequefia. En este caso, la falta de ajuste significativa resulta de la alta precision
de las réplicas y no de una mala prediccion del modelo, asi como lo detalla Taheri (2022, p.5) en su
investigacion, en donde concluye que la falta de ajuste del modelo resulté de la alta precision de los
puntos centrales y la existencia del error en los puntos axiales.

Tabla S. Analisis de varianza para el % relacion de contraste
Fuente GL SCSec. SCAjust. MCAjust. Valor F Valor p

Regresion 25,8006 25,8006 4,30010 257,16 0,000
Lineal 21,8817 15,1828 7,59138 453,99 0,000
Cuadratico 3,8269 2,2290 0,74298 44,43 0,000

Carbonato de calcio*Talco 0,2339 0,1105 0,11051 6,61 0,023
2,9203 2,0796 2,07962 124,37 0,000
0,6726 0,3915 0,39150 23,41 0,000

0,0920 0,0920 0,09205 5,50 0,035

Carbonato de calcio*Caolin

Talco*Caolin

—_— = = = W NN

Cubico especial

Carbonato de
1 0,0920 0,0920 0,09205 5,50 0,035

calcio*Talco*Caolin

Error residual 13 02174 0,2174 0,01672

Falta de ajuste 3 0,1374 0,1374 0,04579 5,72 0,015
Error puro 10 0,0800 0,0800 0,00800

Total 19 26,0180

Nota: GL: Grados de libertad, SC sec.: Sumas secuenciales de los cuadrados, SC ajust.: Sumas ajustadas de los cuadrados,
CM Ajust.: Cuadrados medios ajustados.
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Los supuestos del modelo fueron verificados mediante la Figura 5. La grafica de probabilidad normal
de los residuos indica que los puntos caen muy cerca de una linea recta, lo que significa que los datos
son bastante normales, no existe evidencia de valores atipicos y la prueba estadistica de normalidad
indica un valor igual a 0,626, mayor a 0,05. El grafico de histograma muestra una tendencia de
normalidad para los datos, lo que ayuda a confirmar el supuesto de normalidad. Segun la grafica de
valores ajustados frente a los residuos, los residuos parecen estar dispersos aleatoriamente alrededor de
cero, se puede decir que no existe evidencia de varianza no constante por tanto se cumple el supuesto.
De la grafica de orden de observacion respecto a los residuos se observa que los residuos fluctuan en
un patrén aleatorio alrededor de la linea central, no existe una tendencia ascendente o descendente de
los residuos.

Figura 5. Gréficas de residuos para el % relacion de contraste

Graficas de residuos para % Relacion de contraste
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El efecto de los compontes sobre el % RC se presenta en la Figura 6a. Se observa que para alcanzar los
mayores porcentajes de relacion de contraste se deberia utilizar el componente caolin, mientras que el
uso del componente carbonato de calcio ocasiona que la variable de respuesta disminuya, a su vez el
uso del componente talco provocéd que el recubrimiento también disminuya su opacidad, pero en menor
medida que el carbonato de calcio. La grafica de contorno de mezcla se muestra en la Figura 6b en
donde se observa como la variable de respuesta se relacion6 con los tres componentes de acuerdo con

la ecuacion del modelo. Los puntos que presentaron la misma respuesta estan conectados para producir
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curvaturas de nivel de respuestas constantes. Para maximizar el porcentaje de relacion de contraste, se
deberia elegir proporciones para los componentes que se encuentren en la esquina superior, el contorno
verde mas oscuro es el de mayor altura en el espacio del disefio, mezclas con gran proporcion de caolin
ayudara a maximizar la variable de respuesta.

Figura 6. a) Efectos de los componentes de la mezcla, b) Contorno de mezcla sobre el % RC

Gréfica de rastreo de respuesta de Cox srafica de contorne de mezcla para % Relacidn de contraste
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desviacion desde la combinacion de referencia en la proporcion

Analisis estadistico para el porcentaje de blancura

De acuerdo con la tabla 6 de ANOVA, el modelo sugerido fue el cuadratico con la remocion de algunos
términos que fueron no significativos. Los términos x;x, y X,X3 presentaron un valor - p mayor que
0,05, es decir no fueron significativos para la construccion del modelo, por tal motivo es que fueron
eliminados.

Tabla 6. Analisis de varianza para % blancura

Fuente GL  SC Sec. SC Ajust. MC Ajust. Valor F  Valor p
Regresion 3 8,3738 8,3738 2,79125 20,01 0,000
Lineal 2 7,5869 8,1986 4,09932 29,39 0,000
Cuadratico 1 0,7869 0,7869 0,78688 5,64 0,030
Carbonato de calcio*Caolin 1 0,7869 0,7869 0,78688 5,64 0,030
Error residual 16 2,2317 2,2317 0,13948

Falta de ajuste 6 0,5869 0,5869 0,09782 0,59 0,729
Error puro 10 1,6447 1,6447 0,16447

Total 19 10,6055

Nota: GL: Grados de libertad, SC sec.: Sumas secuenciales de los cuadrados, SC ajust.: Sumas ajustadas de los cuadrados,
CM Ajust.: Cuadrados medios ajustados.

EI R? fue 0,7896, los R? ajustado y R? predicho fueron 0,7501 y 0,6320 con una diferencia menor a 0,2,

que es lo esperado en modelos de regresion. La falta de ajuste fue no significativa, es decir que el
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modelo seleccionado fue el que mejor se ajusto a los datos. El error estandar de la regresion presentd
un valor igual a 0,3735. Los R? no son tan elevados como se esperaria, pero no quiere decir que el
modelo no sea el adecuado, todo dependera de la naturaleza del fendmeno de estudio. De acuerdo con
Gutiérrez & De la Vara (2012, p.310), para fines de prediccion se recomienda valores de R? ajustados
superiores a 0,7. La ecuacion de segundo grado se presenta en la ecuacion 3.

% Blancura = 84,277x, + 86,415x, + 84,0576x3 + 2,79x,X3 [3]
La comprobacion de los supuestos del modelo cuadratico para el % de blancura se visualiza en la Figura
7. La grafica de probabilidad normal muestra que los datos siguen una tendencia aproximada de linea
recta, es importante indicar que esta tendencia no tiene que ser perfecta, debido a que el analisis de
varianza resiste pequefias y moderadas desviaciones al supuesto de normalidad y es lo que ocurre en
este caso. Este supuesto se pudo comprobar con el valor-p que se presenta en la grafica, donde se tiene
que para cumplir el supuesto de normalidad se necesitan valores superiores a 0,05. El histograma indica
que no existe evidencia de asimetria o valores atipicos. De la grafica de valores ajustados respecto a los
residuos, claramente se observa que los datos estan espaciados de forma aleatoria en toda la banda
horizontal, sin seguir ningin patrén, se cumple el supuesto. La independencia de los residuos fue
verificada con la grafica de orden de observacion frente a los residuos. No se observa una tendencia
hacia arriba o abajo del eje cero, se ve que los datos estan distribuidos aleatoriamente a lo largo de la
grafica, lo que indica la no correlacion de los errores.

Figura 7. Graficas de residuos para el % blancura
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La Figura 8a muestra los efectos de los tres componentes sobre el % de blancura. De la grafica se puede
interpretar que usar el componente talco maximiza la variable de salida; por el contrario, el uso de
carbonato de calcio y caolin la disminuye. Del grafico también se observa que la mezcla de referencia,
el centroide global en donde todos los componentes participan en igual proporcion en la mezcla tiene
un % de blancura aproximado de 85.3, debido al efecto del caolin sobre la variable de respuesta.

Figura 8. a) Efectos de los componentes de la mezcla, b) contorno de mezcla sobre el % blancura

Gréfica de rastreo de respuesta de Cox Grafica de contorno de mezcla para %Blancura
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desviacion desde la combinacidn de referencia en la proporcién

La grafica de contorno de mezcla para la variable de respuesta se presenta en la Figura 8b. Este grafico
permitio establecer mezclas y valores de respuesta deseables, en donde se confirma que el componente
talco ocasiona una maximizacion en la variable de respuesta.

Analisis estadistico para el brillo

Segun el ANOVA que se presenta en la Tabla 7, el modelo que se sugiere para ajustar los datos fue el
cuadratico, en donde todos los términos fueron significativos. La ecuacion 4 es la que define el modelo
de segundo grado para el brillo, se observa que las mezclas binarias conformadas por dos de los tres
componentes en todos los casos existen antagonismo, que resulta del signo negativo de los términos
X1Xp, X1X3 Y X3X3.

Brillo = 5,579x; + 3,143x, + 63,475x5 — 6,04x,x, — 45,78x, x5 — 49,65x,x5 [4]
El R? para el modelo de prediccion fue 0,9985, lo que indica una fuerte prediccion del modelo con los
datos. El R? ajustado tuvo un valor igual a 0,9980, practicamente igual al R, esto confirma que el
modelo no tiene términos no significativos, mientras que el R? predicho fue igual a 0,9971; la diferencia
del R? ajustado y R? predicho fue menor a 0,2, que ratifica la validez del modelo cuadratico para el
brillo. Por tltimo, se obtuvo un valor de error estandar igual a 0,8309, lo que significa que los datos se

encuentran a esa distancia promedio de la linea de regresion.
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Tabla 7. Analisis de varianza

para el brillo

Fuente GL SC Sec. SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
Regresion 5 6411,06 6411,06 1282,21 1857,00 0,000
Lineal 2 5949,19 5131,68 2565,84 3716,06 0,000
Cuadratico 3 461,86 461,86 153,95 222,97 0,000
Carbonato de calcio*Talco 1 3,02 3,69 3,69 5,35 0,036
Carbonato de calcio*Caolin 1 209,32 212,12 212,12 307,21 0,000
Talco*Caolin 1 249,53 249,53 249,53 361,39 0.000
Error residual 14 9,67 9,67 0.69

Falta de ajuste 4 5,61 5,61 1,40 3,46 0.051
Error puro 10 4,05 4,05 041

Total 19  6420,73

Nota: GL: Grados de libertad, SC sec.: Sumas secuenciales de los cuadrados, SC ajust.: Sumas ajustadas de los cuadrados,

CM Ajust.: Cuadrados medios ajustados.

Como se ha realizado con las otras propiedades, es importante completar el analisis de la validacion del

modelo con la verificacion de los tres supuestos. La Figura 9 muestra cuatro graficas que permiten

determinar si el modelo cuadratico para el brillo cumple con los supuestos.

Figura 9. Graficas de residuos para el brillo

Graficas de residuos para Brillo 85°
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La grafica de probabilidad normal indica que los datos se distribuyen a muy cerca de la linea recta. La
prueba estadistica de Anderson — Darling present6 un valor - p igual a 0,854 mayor a 0,05, de donde se
concluye que los datos cumplen con el supuesto de normalidad. Para confirmar este supuesto, la grafica

de histograma muestra la distribucion de los residuos para todas las observaciones clasificadas por
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frecuencias, se observa que tiene la grafica sigue una distribucién normal. De la grafica de residuos
frente a los valores ajustados se observa que los puntos se distribuyen aleatoriamente, no hay evidencia
de patrones en forma de abanicos o curvilineos, por lo que se concluye que la varianza de los residuos
es constante. Adicional, se observa que los residuos se ubican aleatoriamente alrededor de la linea
central, no existe evidencia de patrones de tipo tendencia, cambio o ciclo; se cumple con el supuesto de
independencia de los residuos.

El efecto de cada componente sobre la propiedad brillo se presenta en la Figura 10a, se aprecia que la
utilizacién en las mismas proporciones de carbonato de calcio, talco y caolin producen un brillo
aproximado de 13, a partir de esto se interpreta que el aumento del brillo se logra con la utilizacion del
componte caolin, mientras que para disminuir el brillo se deberia utilizar cualquiera de los otros dos
componentes. El grafico de contorno de mezcla se presenta en la Figura 10b, que permitid establecer
valores de respuesta deseables con la mezcla adecuada, es asi como para conseguir brillos menores a
10 se deberia trabajar en las dos areas de mayor intensidad de color azul.

Figura 10. a) Efectos de los componentes de la mezcla, b) contorno de mezcla sobre el brillo

Grafica de rastreo de respuesta de Cox Grafica de contorno de mezcla para Brillo 85°
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desviacion desde la combinacién de referencia en la proporcion

Optimizacion de las propiedades del recubrimiento arquitectonico

La optimizacion del recubrimiento arquitectonico se realizo con la ayuda del soffware Minitab, en donde
se consideraron restricciones sobre cada propiedad de acuerdo con el punto de vista practico, al menor
costo posible sin afectar la calidad del producto final. En la Tabla 8 se presentan los limites y valor

objetivo que debio tener cada propiedad del recubrimiento para lograr la calidad deseada del producto.
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Tabla 8. Limites requeridos de las propiedades del recubrimiento arquitectonico

Propiedad Meta Inferior Objetivo Superior
Viscosidad (KU) Objetivo 115,0 120,0 125,0

% Relacion de contraste Maximo 98,0 99,0 100,0

% Blancura Maximo 85,0 86,0 86,0
Brillo a 85° Minimo 1,0 5,0 10,0
Costo ($/L) Minimo 4,4 4,4 4,6

Para la caracteristica de viscosidad, se defini6 un rango permisible de 115 a 125 unidades de KU, con
un objetivo especifico de 120 KU. Esto se alinea con el requisito estindar para recubrimientos de este
tipo. Ademas, se establecio que el porcentaje de relacion de contraste deberia ser igual o superior al
98%, se cumplid asi con las especificaciones necesarias para recubrimientos similares. En cuanto al
parametro de blancura, se determind un valor minimo aceptable del 84%, con un valor objetivo deseado
de 86%. Esto garantiza que el recubrimiento tenga una apariencia visual adecuada en términos de sus
propiedades Opticas. En el caso del brillo, se impuso un limite superior de 10 unidades, ya que se
buscaba obtener un recubrimiento mate, es decir con el menor brillo permitido. Por Gltimo, se establecio
un costo maximo de $4,60 por litro para el recubrimiento, este valor se baso en el promedio de los
costos derivados de los experimentos realizados y se considerd aceptable desde el punto de vista
practico, dado que uno de los objetivos principales fue minimizar los costos sin comprometer la calidad
del producto.

Para asegurar la exactitud del modelo y la precision de los resultados, se realizd el ensayo experimental
con la mezcla optimizada obtenida del software, las proporciones de cada componente se presentan en
la Tabla 9. El ensayo experimental se realizdé con una réplica y con las mismas materias primas que
fueron utilizadas en toda la experimentacion, bajo las mismas condiciones de fabricacion.

Tabla 9. Mezcla optimizada para la obtencion de las propiedades deseadas

Componente Carbonato de calcio Talco Caolin Total
Proporcion 0,2934 0,5450 0,1616 1.00
%vlv 6,11% 11,36% 3.37% 20,84%
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En la Tabla 10 se comparan los resultados de cada propiedad que se obtuvieron a través del modelo
estadistico y de los ensayos experimentales realizados a nivel de laboratorio, el porcentaje de error fue
calculado con base a la ecuacion 5 (Mirabedini et al., 2012, p.558).

% |experimental — modelo| (5]
b error = .
experimental

Tabla 10. % Error de la optimizacion de las propiedades del recubrimiento arquitectonico

Viscosidad % Relacion de Costo
Propiedad % BI Brill
ropieda (KU) contraste % Blancura rillo /L)
Modelo 122,12 98,22 85,54 6,10 -
Experimental 121,20 98,25 84,60 4,95 4,52
% Error 0,76% 0,04% 1,12% 23,21% -

La prediccion a través de los modelos estadisticos para las propiedades de interés se cumple, con errores
muy pequenos y una precision aceptable. El error referente al brillo tiene un valor mas alto, sin embargo,
se logro el objetivo de conseguir un brillo igual a cinco, la diferencia entre el valor predicho y el
experimental para el brillo fue de uno aproximadamente, lo que para fines practicos cumple con lo
requerido para esta propiedad.

CONCLUSIONES

La etapa Planificar del ciclo PHVA aplicado al disefio de experimentos de mezclas fue la mas critica y
determinante para la optimizacion de las propiedades del recubrimiento arquitectonico. Los datos
experimentales de las propiedades viscosidad, porcentaje de blancura y brillo fueron ajustados a un
modelo cuadratico mientras que el porcentaje de relacion de contraste se ajusté a un modelo ctbico
especial. La mezcla optima que permitio alcanzar las propiedades deseadas estuvo compuesta por
0,2934 de carbonato de calcio, 0,5450 de talco y 0,1616 de caolin. Los valores previstos por el modelo
estadistico para viscosidad, porcentaje de relacion de contraste, porcentaje de blancura y brillo fueron
de 122,12 KU, 98,22%, 85,54% y 6,10, en contraste con los valores experimentales de 121.20 KU,
98.25 %, 84,60% y 4,95, respectivamente. Los porcentajes de error obtenidos de la comparacion de los
resultados del modelo estadistico y del ensayo experimental para las propiedades de interés viscosidad,
porcentaje de relacion de contraste, porcentaje de blancura y brillo fueron 0.76%, 0.04%, 1.12% y

23.21% respectivamente.
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