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Resumen

RESUMEN

El disefio e implementacion de nuevas tecnologias que se han desarrollado en las
ultimas décadas ha traido consigo nuevos desafios en cuanto al funcionamiento y
desempeno de componentes mecanicos. Con todos estos avances se ha popularizado
el uso de sustancias quimicas altamente contaminantes, utilizadas para el
funcionamiento de maquinas y herramientas en la industria, generando un dafio severo
en el medio ambiente. Aunado al uso de sustancias sintéticas, uno de los principales
problemas a los que se enfrenta el sector industrial es el desgaste de piezas que tienen
contacto entre si, con un impacto negativo debido a la pérdida de energia por friccion
de las piezas moviles, porque representa un dafio al medio (contribuye a un consumo
mayor de energia debido a la ineficiencia de la maquinaria y a la necesidad de producir
piezas de refaccion, generando mayor produccion de CO:2 a nivel global) contribuyendo
a problematicas de interés mundial como el calentamiento global y el efecto
invernadero; por ello, diferentes areas de investigacion alrededor del mundo han
puesto en marcha estudios para encontrar materiales y métodos que ayuden a
contrarrestar y revertir los dafos [1]. Existen estrategias de vanguardia que estan
enfocadas a disminuir el impacto humano y al mismo tiempo atacar la pobreza (uno de
los mas grandes problemas que se tienen en la sociedad) a nivel global, como la
Agenda 2030 sobre el Desarrollo Sostenible, que consta de 17 objetivos que abarcan
diferentes rubros y ayudan a mantener la direccion sobre las acciones planeadas y
ejecutadas de los diferentes paises miembros de la ONU; el presente estudio tiene
una fuerte influencia para impactar en los objetivos 9 (Industria, Innovacién e
Infraestructura), 12 (Produccion y consumo responsable) y 13 (Accidn por el clima) [2].
Uno de los casos mas estudiados como alternativa ecoldgica es el aceite de ricino,
que desde el punto de vista tribolégico ha mostrado tener grandes beneficios ya que
es una sustancia no toxica, de origen vegetal y amigable con el medio ambiente que
puede ser utilizado como lubricante industrial en aplicaciones que requieran de niveles
altos de friccion, pues presenta una buena resistencia a la oxidacion en operaciones
que requieran altas temperaturas y mejora el comportamiento de la fuerza de friccion
en los sistemas de trabajo. El aceite de ricino se puede mezclar con algunos aditivos

de origen natural que mejoran su capacidad oxidativa o ayudan a reducir la fuerza de
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friccion; el aditivo se selecciona de acuerdo con la caracteristica que se quiera
acentuar [3] [4]. Para este estudio, son dos las principales caracteristicas de interés:
el coeficiente de friccion y el factor de desgaste. Dichas propiedades son obtenidas a
través de ensayos de tribologia para analizar los mecanismos de desgaste en las
piezas utilizadas, asi como la interaccion de la mezcla en la superficie del material de
prueba. Dentro de las principales ventajas que ofrece este aceite se encuentra la
capacidad de produccion a gran escala (sin poner el riesgo cultivos para consumo
humano) y su alta biodegradabilidad, lo que elimina el riesgo de contaminar el medio
ambiente en caso de que ocurra un accidente durante su manejo como residuo
industrial. Actualmente, se continua analizando el comportamiento del aceite de ricino
enriquecido con diferentes aditivos y concentraciones, para evaluar su eficiencia en
diferentes sistemas y condiciones de trabajo. Bajo estas circunstancias, se puede tener
un sinnumero de combinaciones con las cuales es facil perder de vista la que tenga el
mejor comportamiento considerando todas las variables de interés (coeficiente de
friccion, tasa de desgaste, ancho de huella, costo de los materiales, facilidad de
produccion, etc.) por lo que es preciso tener la capacidad de diferenciar aquellas que
puedan tener algun comportamiento similar aunque sus valores numéricos sean
diferentes para generar opciones, o aquellas que sobresalgan del promedio; para
realizar esta tarea, es muy util el uso de herramientas estadisticas que permitan
discernir entre variables que influyen y aquellas que no en el comportamiento de las
formulaciones estudiadas. Desde este punto de vista, la importancia del analisis
estadistico radica en la seleccién de la formulaciéon con el mejor desempeno a través
del analisis de datos y la toma de decisiones sustentada en este proceso, con la ayuda
de ecuaciones de prediccion que simulen el comportamiento de los biolubricantes, y

asi se pueda tener un panorama mas abierto sobre el estudio de estas sustancias.
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ABSTRACT

The design and implementation of new technologies that have been developed in
recent decades have brought with them new challenges in terms of the operation and
performance of mechanical components. With all these advances, the use of highly
polluting chemical substances, used for the operation of machines and tools in industry,
has become popular, causing severe damage to the environment. In addition to the use
of synthetic substances, one of the main problems faced by the industrial sector is the
wear of parts in contact with each other, with a negative impact due to the loss of energy
by friction of moving parts, because it represents damage to the environment
(contributes to increased energy consumption due to the inefficiency of machinery and
the need to produce spare parts, generating more CO2 production globally) contributing
to global issues such as global warming and the greenhouse effect; Therefore, different
research areas around the world have launched studies to find materials and methods
to help counteract and reverse the damage [1]. There are cutting-edge strategies that
are focused on reducing human impact and attack poverty (one of the biggest problems
in society) at a global level, such as the 2030 Agenda for Sustainable Development,
which consists of 17 objectives that cover different areas and help to maintain the
direction of the planned and executed actions of the different member countries of the
UN; this study has a strong influence on objectives 9 (Industry, Innovation and
Infrastructure), 12 (Responsible Production and Consumption) and 13 (Climate Action)
[2]. One of the most studied substances as an ecological alternative is castor oil, which
from the tribological point of view has shown to have great benefits since it is a non-
toxic substance, of vegetable origin and environmentally friendly that can be used as
an industrial lubricant in applications that require high levels of friction, since it presents
good resistance to oxidation in operations that require high temperatures and improves
the behavior of the friction force in working systems. Castor oil can be mixed with some
additives of natural origin that improve its oxidative capacity or help to reduce the
friction force; the additive is selected according to the characteristic to be emphasized
[3] [4]. For this study, two main characteristics are of interest: the friction coefficient and
the wear factor. These properties are obtained through tribology tests to analyze the

wear mechanisms in the parts used, as well as the interaction of the mixture on the
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surface of the test material. Among the main advantages offered by this oil are its large-
scale production capacity (without endangering crops for human consumption) and its
high biodegradability, which eliminates the risk of contaminating the environment in the
event of an accident occurring during its handling as industrial waste. Currently, the
behavior of castor oil enriched with different additives and concentrations continues to
be analyzed to evaluate its efficiency in different systems and working conditions.
Under these circumstances, it is easy to confuse which formulation has the best
performance considering all the variables of interest (coefficient of friction, wear rate,
wear track width, cost of materials, ease of production, etc.), so it is necessary to have
the ability to differentiate those that may have some similar behavior although their
numerical values are different to generate options, or those that stand out above the
average. To perform this item, it is very useful the statistical tools that allow to discern
between variables that influence and those that do not influence the behavior of the
formulations studied. From this point of view, the importance of statistical analysis
consists in the selection of the formulation with the best performance through data
analysis and decision making based on this process with the help of prediction
equations that simulate the behavior of green lubricants, thus providing an integral view

on the study of these substances.
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INTRODUCCION

Debido a la demanda global que se tiene por cubrir la manufactura de diversos
productos para la poblacion, las industrias trabajan a una velocidad exorbitante para
satisfacer estos pedidos, por lo que requieren tener disponibles todos los insumos que
permitan obtener la maxima eficiencia de la maquinaria. Dentro de estos insumos, una
sustancia fundamental son los lubricantes, fluidos o grasas sin los cuales la produccién
no podria llevarse a cabo correctamente ni en el tiempo que se requiere. Resultado de
la gran complejidad de los procesos de manufactura modernos y dada la creciente
necesidad de convertirse en empresas verdes o limpias, el sector industrial tiene
presion por elegir las sustancias ecologicas o amigables con el ambiente con las

cuales trabajar y que le permitan cumplir ambos objetivos.

A nivel global, se han desarrollado diferentes estrategias que velan por el medio
ambiente y generan acciones para detener y revertir el dafio que se ha hecho en las
ultimas décadas. No se puede negar que los avances tecnoldgicos y las grandes
industrias han beneficiado de manera positiva las vidas de miles de millones de
personas, sin embargo, el dafio al medio ambiente ha sido inversamente proporcional,
es decir, en la misma medida, pero negativamente. A todo esto, se suma la
preocupacion por la aceleracion que ha sufrido en los ultimos afios el calentamiento
global y los estragos que ha causado en las condiciones climaticas; es por ello por lo
que la Organizacion de las Naciones Unidas (ONU) ha trabajado con todos los paises
miembros para generar la Agenda 2030 y de esta manera enfocar a las poblaciones
de los diferentes paises en lograr los 17 objetivos que la conforman y que se listan a
continuacién: 1 — Fin de la pobreza, 2 — Hambre cero, 3 — Salud y bienestar, 4 —
Educacién de calidad, 5 — Igualdad de género, 6 — Agua limpia y saneamiento, 7 —
Energia asequible y no contaminante, 8 — Trabajo decente y crecimiento econémico,
9 — Industria, innovacion e infraestructura, 10 — Reduccién de las desigualdades, 11 —
Ciudades y comunidades sostenibles, 12 — Produccion y consumo responsables, 13 —
Accion por el clima, 14 — Vida submarina, 15 — Vida de ecosistemas terrestres, 16 —
Paz, justicia e instituciones sdlidas y 17 — Alianzas para lograr los objetivos. Cabe
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mencionar que, desde el 2015 que se lanzd esta iniciativa, todos los paises han
alineado sus propias estrategias para enfocarse en el cumplimiento de las metas
establecidas por la ONU [2].

Una de las corrientes de investigacion reciente es respecto al tema de los lubricantes
verdes o biolubricantes. Estas sustancias tienen como objetivo cumplir las mismas
necesidades basicas de un lubricante normal (formulado a base de aceites minerales
o sintéticos, con impacto negativo al medio ambiente) y cubrir la necesidad de ser
biodegradable o, por lo menos, no contaminar mas el medio en el que se desecha.
Después de un arduo trabajo de investigacion, los cientificos han descubierto este tipo
de propiedades en los aceites de origen vegetal, tal es el caso del aceite de canola,
ajonjoli y ricino [5]. Adicionalmente, otro descubrimiento importante en este campo
hace referencia a la mezcla del aceite vegetal con distintos aditivos de origen natural
que permiten explotar sus beneficios y acentuar algunas caracteristicas que favorecen
su uso potencial como lubricante industrial. Dentro de las principales caracteristicas
que se busca al mezclar un aditivo con un aceite vegetal estan: disminuir la fuerza de

friccion, tener un menor desgaste y que la mezcla no se oxide.

Uno de los aceites vegetales que mas beneficios ha mostrado en el rubro de la
lubricacion es el aceite de ricino, cuyas propiedades lo hacen muy versatil como
lubricante al momento de utilizarlo en aplicaciones como rodamientos, sistemas de
transmision, procesos de estampado, entre otros [4]. Sin embargo, para resaltar dichas
caracteristicas, se debe mezclar con aditivos tales como curcumina, luteina,
zeaxantina, astaxantina (estas ultimas tres también conocidas como xantofilas), cuyo
principal proposito es ser agentes antioxidantes en la formulacion para evitar la

degradacion durante el uso [6].

Haciendo referencia a la cantidad de opciones que se tienen para elegir en cuanto a
lubricantes verdes, de la misma forma se tienen un sinnumero de materiales que tienen
contacto entre ellos durante los procesos de manufactura. Tal es el caso del sistema

2
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de acero AISI 4140 recocido (4140R) y el carburo de tungsteno (WC). El acero AlSI
4140R es uno de los materiales mas utilizados en elementos mecanicos debido a su
gran dureza y sus propiedades de resistencia [4]. Por otra parte, el WC es un
compuesto quimico inorganico que comprende partes iguales de atomos de tungsteno
y carbono; es uno de los metales mas resistentes, duraderos y fiables que existen,
siendo aproximadamente tres veces mas rigido que el acero y su dureza esta
ligeramente por debajo del diamante, siendo asi un material apto para variadas

aplicaciones, entre las que destaca la fabricacion de herramientas [7].

Sin embargo, el tener muchas opciones de donde elegir conlleva a una problematica:
¢cual es la mejor opcion? ¢, Cual es la que tiene el mejor desempefo? ;Cual es la que
se debe utilizar? Para responder a estos cuestionamientos, existen herramientas
estadisticas que ayudan a discernir entre las opciones y ayudan a identificar la que es
mas conveniente de acuerdo con el objetivo que se quiera conseguir. Una de estas
herramientas es conocida como disefio estadistico de experimentos [8] que realiza el
analisis de los datos a través de una técnica conocida como analisis de varianza
(ANOVA) que muestra la variacion de las medias de las muestras, asi como la

dispersion de los datos [9].

El cuerpo del presente trabajo consta de cuatro capitulos y una seccion de
conclusiones. En el capitulo uno se encuentra la descripcion del marco de referencia
del estudio, donde se muestran los ensayos e investigaciones mas recientes e
interesantes en el campo de la tribologia utilizando aceite de ricino como base de
formulaciones verdes y los estudios realizados con apoyo del analisis estadistico;
también se puede encontrar la justificacién, el planteamiento del problema y los
objetivos del proyecto, entre otros. El capitulo dos se refiere al marco ted6rico que
sustenta todos los conocimientos plasmados, incluye temas como algunas técnicas
estadisticas de analisis de datos, el analisis de varianza, la regresion, lubricantes,
aceites vegetales, entre otros. En el capitulo tres se encuentra la metodologia que se

sigui6 para el desarrollo del proyecto y las explicaciones de cada etapa. En el capitulo
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cuatro se exponen y discuten con detalle todos los resultados obtenidos a lo largo del
desarrollo del proyecto y en el apartado de conclusiones se encuentran los puntos mas

sobresalientes de los resultados.
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CAPITULO 1. MARCO DE REFERENCIA

1.1 Antecedentes

El uso de los lubricantes verdes ha cobrado relevancia en las ultimas décadas debido
a la creciente necesidad que hay por buscar otras formas de disminuir las pérdidas de
energia sin utilizar sustancias de origen mineral o fésil, cuya decadencia esta a la
vuelta de la esquina por los dafios ocasionados al medio y porque son fuentes no
renovables. Como solucion a esta problematica, existen numerosos experimentos
cientificos que estudian el comportamiento de aceites vegetales (al natural o en
mezclas con aditivos) como lubricantes de uso industrial y evaluan caracteristicas de
interés tales como estabilidad térmica, capacidad oxidativa, mecanismos de desgate y

factor de desgaste, entre otros.

En 2018, Ma. Teresa Hernandez et al. reportaron que el comportamiento de la fricciéon
del acero AISI 4140 probado con una contraparte de WC con lubricacion de aceite de
ricino a dos diferentes temperaturas fue notablemente mejor al compararlo con datos
obtenidos del mismo ensayo, pero utilizando un aceite comercial como referencia;
también mostro que el aceite de ricino tiene una mayor resistencia a la oxidacion que
el aceite comercial [4]. Otro estudio en 2019 mostré que el aceite de ricino (como
lubricante verde) tiene un gran potencial para aplicaciones en la industria
metalmecanica tales como procesos de estampado de laminas delgadas y transmision
de engranes; se analizaron las caracteristicas fisicas y quimicas de las formulaciones,
asi como su desempefo durante una prueba de desgaste, midiendo la tasa de
desgaste y si se presento algun cambio en la dureza del material después de la prueba.
Los resultados de este experimento llevaron a concluir que los lubricantes verdes
presentaron los valores mas bajos del coeficiente de friccion y un desgaste menor en
las piezas, con mecanismos de desgaste muy similares; también se observo que la
biolubricacion elimind casi totalmente el dafio en la microdureza del acero (sin
modificar la dureza del material) y se demostré que la mejor respuesta en la relacion

friccion-desgaste fue con el aceite de ricino puro [5].
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Durante el 2020, Nazmus Sakib et al. desarrollaron un trabajo que evalué las
propiedades de cinco biolubricantes, asi como el cambio en el indice de viscosidad al
agregar acrilato de polimetilo como aditivo. Como resultado, se observé que varios
aceites vegetales poseen buenas propiedades, como la viscosidad, para ser utilizados
en el ambito industrial de la lubricacidn, el incremento y también comprobé que, al
agregar este aditivo, las propiedades naturales de los aceites bases mejoraban

considerablemente [10].

En 2021, se encontré que al mezclar aceite de ricino con un grupo de xantofilas
(pigmento fotosintético utilizado como aditivo natural para incrementar la capacidad
antioxidante), el indice de viscosidad del aceite aumentaba y al mismo tiempo se
reducia el espesor de la pelicula lubricante de las mezclas (en comparacién con el
aceite puro en ambos casos). La capacidad de proteccion contra el desgaste del aceite
de ricino aumentd con la adicion de todas las xantofilas y, especialmente con la adiciéon
de astaxantina, la tasa de desgaste disminuyd en comparacidn con el aceite de ricino
puro; el efecto mas notable fue que el comportamiento de oxidacion del aceite de ricino

se enriquecio utilizando estas sustancias como aditivos [6].

En el 2022, se realizé un estudio que probd un aditivo excepcional en combinacion con
las exquisitas propiedades del aceite de ricino: la curcumina. Este estudio considero
formulaciones de aceite de ricino y curcumina/ astaxantina/ zeaxantina/ luteina/
dilaquilditiofosfato de zinc (ZDDP) y una mezcla de aceite de ricino — aceite de ajonjoli
y curcumina. Derivado de ello, se encontré un aumento considerable en la viscosidad
de los lubricantes formulados, gracias al poder espesante de la curcumina; también se
tuvo una mejora en el comportamiento del coeficiente de friccion de los aceites verdes
y se mostrd que el desgaste fue la propiedad con mas beneficios (debido a la adicién
de curcumina), ya que las tasas de desgaste disminuyeron hasta en un 96%,
reflejandose en el mecanismo de desgaste que presentaban los aceros después de la
prueba. Todos estos beneficios fueron posibles gracias al efecto gelatinizante de la

curcumina en los aceites vegetales, ya que da lugar a una capa mas gruesa que mejora
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las propiedades de friccion y desgaste en el biolubricante. Incluso se observo una

notable mejora en el rendimiento oxidativo de los aceites [3].

Durante este mismo afo, se realizaron varios estudios que ahondaron el uso de las
técnicas estadisticas como parte del analisis de un lubricante para elegir las mejores
combinaciones de parametros. Uno de ellos, cuyo objetivo fue examinar la eficacia de
algunos aceites vegetales menos conocidos utilizados como lubricantes. A partir de
algunas propiedades fisicoquimicas como viscosidad, los fluidos de corte
desarrollados a base de aceites vegetales (sandia y jatrofa) se analizaron
estadisticamente mediante 24 analisis factoriales completos. El objetivo era determinar
la interaccion de las propiedades fisicoquimicas en los fluidos de corte desarrollados.
El efecto de las variables naturales sobre el indice de acidez y la viscosidad de los
fluidos de corte se analiz6 en profundidad mediante ANOVA, graficos de contorno y de
superficie. A partir de las respuestas obtenidas del experimento explicadas por las
variables independientes (agente emulsionante, agente anticorrosion, biocida y agente
antiespumante), el fluido de corte a base de aceite de semilla de sandia tuvo una
precision del 89%, mientras que el fluido de corte a base de aceite de jatrofa tuvo una
precision del 75% [11].

Sobre esta misma linea de analisis estadistico, en otro estudio realizado sobre el
comportamiento de desgaste de pares metalicos bronce — 100Cr6 bajo diferentes
condiciones de lubricacion para rodamientos, se evaluaron las caracteristicas de
desgaste de los cojinetes de friccion monobloque utilizados en los trenes de laminacion
de alambréon en condiciones en las que el aceite lubricante contenia un 2,5% de
cascarilla, 5% de cascarilla, o ninguna cascarilla. Los experimentos se llevaron a cabo
a temperatura ambiente, a tres velocidades de deslizamiento diferentes y con tres
cargas diferentes. Para analizar los mecanismos de desgaste se utilizé un analisis de
varianza (ANOVA), y el método de superficie de respuesta (RSM) para analizar los
resultados de las pruebas, como la pérdida volumétrica de material, el coeficiente de

friccion y el perfil de la superficie. En este estudio, que se llevo a cabo en un entorno
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lubricante que contenia particulas sélidas, el parametro mas eficaz fue el parametro
ambiental. Se concluyd que el aumento del numero de particulas sélidas provocd un

aumento de la pérdida volumétrica y del coeficiente de friccion [12].

Para finalizar el afio, un experimento en los embragues de disco humedo presentd un
nuevo enfoque para la identificacion y validacion de modelos lineales de friccion
mediante analisis de varianza (ANOVA) y regresion por pasos. Para ello, se utilizaron
datos experimentales de tres sistemas de friccion diferentes con revestimiento de
friccion a base de papel y carbono. Los modelos obtenidos pueden utilizarse como
entrada para simulaciones térmicas, por ejemplo, pero también pueden ayudar a
comprender mejor los principales factores que influyen y son aplicables a diversos
sistemas de friccion. Para su validacion, los modelos obtenidos se aplicaron a datos
medidos y se observo una buena correspondencia entre el comportamiento de friccion
simulado y medido, de acuerdo con el rango de velocidades estudiado. El
procedimiento presentado puede adaptarse facilmente, para diferentes factores y

modos de funcionamiento, asi como para otras aplicaciones [13].

El estudio mas reciente de 2023 analizé el comportamiento triboldgico y morfoldgico
del acero inoxidable AISI 316L durante un proceso de torneado con cantidad minima
de lubricacion, utilizando como lubricantes una emulsion de aceite — agua, aceite
mineral, aceite de simaruba (comunmente llamado aceituno), aceite de pongamia y
aceite de neem, basado en un arreglo ortogonal de L2s de Taguchi. Se comprobé que
los graficos de efectos principales y el analisis de varianza (ANOVA) pueden utilizarse
con éxito para identificar los parametros de entrada 6ptimos del proceso y su
porcentaje de contribuciéon (P%) en los parametros de salida durante el proceso
estudiado. Los resultados concluyeron que la mejor opcion era el aceite de neem, ya
que fue el mas eficaz para reducir las fuerzas de corte, el desgaste de la herramienta
y la rugosidad superficial durante el torneado de acero inoxidable AISI 316L bajo

condiciones minimas de lubricacion [14].
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Estos s6lo son algunos de los principales trabajos de investigacidon que en anos
recientes han mostrado al mundo una opcion viable como alternativa al uso excesivo
de sustancias minerales o sintéticas, con aceites amigables con el ambiente y que
pueden igualar o incluso, porque no, mejorar las propiedades de los lubricantes

comerciales y de uso industrial que existen hoy en dia.

1.2 Planteamiento del problema

Hoy en dia, se tienen muchas opciones de aceites lubricantes en el mercado, cada
una formulada para aplicaciones determinadas, pero con dos objetivos en comun:
disminuir el desgaste de las piezas moviles de las maquinas y los herramentales e
incrementar el tiempo de vida util de los componentes. Sin embargo, una de las
principales desventajas de estos lubricantes es que son altamente contaminantes y
esto se contrapone en la balanza con su eficiencia, ya que presentan un desempefio

considerablemente bueno.

Existe una necesidad en la industria manufacturera por reducir el costo del cambio de
componentes por dafio o desgaste, ya que los paros, programados o no, de la
maquinaria equivalen a detener la produccién y esto se ve reflejado en pérdidas
econdmicas. De igual forma, cada pieza que debe ser reemplazada porque ya no
funciona adecuadamente representa un gasto. Si este proceso de paros de maquinas
y cambios de piezas es constante, la empresa tiene grandes pérdidas econdmicas. Se
sabe que no se tienen maquinas o componentes de trabajo perpetuo, y lo mas que
puede hacer una industria es programar sus paros para que tengan el menor impacto

posible en sus ganancias [15].

Ademas de todos los problemas de las industrias mencionados en el parrafo anterior,
se tiene también el compromiso de cumplir con los objetivos acordados en la Agenda
2030 de la ONU, que, a causa de la naturaleza de la presente investigacion, se puede

tener principal impacto positivo en los objetivos 9, 12 y 13, ya que la presente
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investigacion contribuye al desarrollo y validacion de sustancias biodegradables y su
uso industrial [2]. Siguiendo este mismo enfoque y haciendo mencion de que
actualmente el sector industrial se encuentra atravesando por la cuarta revolucion
industrial (el internet de las cosas — enfoque en automatizacion y robotizacién de
procesos, analisis de datos, digitalizacion, uso de Inteligencia Artificial), la realidad es
que esta comenzando ya la era de la Industria 5.0, que llega a complementar a la
actual 4.0 con la ventaja de que suma la investigacion y la innovacion al servicio de la

transicién hacia una industria sostenible centrada en el ser humano [16].

Por ello, nace la inquietud por encontrar un lubricante que cumpla ambos requisitos:
ser biodegradable (manejo como residuo peligroso sin dafio al ambiente) y que
mantenga o incremente el tiempo de vida util de los componentes que soportan algun
tipo de friccién en cargas pesadas de trabajo. Sin embargo, una desventaja de tener
tantas opciones es el reto de elegir la mejor, tarea que podria parecer sencilla hasta
que se revisa la cantidad de requisitos que se deben cumplir por un lubricante. Para
ello, se cuenta con la herramienta del analisis estadistico, que ayuda a discernir entre
las variables, a fin de entregar la solucion que mejor se adapte para resolver el

problema.

1.3 Justificacion

Dentro de los siete desperdicios de la manufactura, se encuentran los tiempos muertos
por paros de maquinas, ya sea que formen parte del programa de mantenimiento
preventivo o que se tenga que realizar una intervencidn de ultima hora para cambiar
un componente porque presento algun dano, lo cierto es que, durante este lapso, la
maquina no esta produciendo y eso se traduce en pérdidas monterias. Aunado a esto,
cada pieza que debe ser cambiada como refaccion, representa un costo para la
empresa. Si, ademas, estos cambios son continuos porque se tiene una mala
lubricacién del sistema, todas las ganancias se veran mermadas debido a que el dinero

que se genera de la venta de producto se gasta directamente en refacciones.

10
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Un buen sistema de lubricacion permite asegurar la fiabilidad y disponibilidad de los
diferentes equipos de trabajo. Considerando esto, podemos decir que la vida util de
los elementos mecanicos esta determinada por la calidad y eficiencia del sistema de

lubricacion [17].

Por otra parte, el manejo de los quimicos y lubricantes utilizados por las empresas para
minimizar las fallas por desgaste son sustancias altamente contaminantes, ya que no
se pueden degradar en la naturaleza por el origen quimico que tienen y presentan
caracteristicas de inflamabilidad y toxicidad. Si alguno de estos aceites tiene contacto
con alguna parte de la tierra, permanece en el medio (reduciendo su calidad y
productividad) y puede infiltrarse a aguas subterraneas, y puede llegar a formar una
delgada capa superficial impidiendo el intercambio de oxigeno, asi como bloquear el
paso de la luz [18]. Vale la pena mencionar que el aceite de motor usado tarda 100
anos en descomponerse por completo [19]; en el mar tiene una permanencia de 10 —
15 afios flotando sobre el agua [20] y si se llega a quemar (cinco litros, por ejemplo)
contamina el equivalente a la cantidad de aire que respira una persona durante tres

anos [21].

De esta problematica, surge la necesidad de buscar opciones de lubricantes
biodegradables con aditivos que sean amigables con el ambiente y que no causen
dafio alguno si por un mal manejo, llegaran a tener contacto con suelos y/o mantos

acuiferos.

1.4 Hipoétesis

El comportamiento del aceite de ricino como base de un biolubricante, al mezclarse
con aditivos antioxidantes de origen natural, disminuye el coeficiente de friccion
cinematica y el desgaste de las piezas, en relacion directa con la concentracion del
aditivo (a mayor concentracion del aditivo, mayor reduccion del coeficiente de friccion

y desgaste).

11
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1.5 Objetivo general
Realizar un analisis estadistico para lubricantes verdes con base de aceite de ricino,
tres aditivos naturales y tres concentraciones diferentes en un sistema de trabajo de

acero AlISI 4140 recocido (4140R) con una contraparte de carburo de tungsteno (WC).

1.6 Objetivos especificos

e Obtener el coeficiente de friccion de las formulaciones a través de un ensayo
de tribologia

e Determinar el factor de desgaste de cada formulacién a través del ancho de
huella

e Realizar un analisis estadistico comparativo del coeficiente de friccion y el factor
de desgaste

e Seleccionar la formulacion mas adecuada para el tribosistema con base en los

resultados obtenidos del analisis estadistico

1.7 Alcance y limitaciones

Este proyecto tiene como objetivo enfocarse en el analisis estadistico de las diferentes
formulaciones ensayadas con base de aceite de ricino y adicionadas con xantofilas
(luteina, zeaxantina y astaxantina) probadas con un tribosistema formado por el acero
AIS1 4140 recocido y una contraparte de carburo de tungsteno (WC), debido a que son
dos de los materiales mas utilizados para la fabricacion de componentes que estan

sometidos a contacto y diversas condiciones de operacion en la industria.

12
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CAPITULO 2. MARCO TEORICO

2.1 Lubricantes

Un lubricante es toda sustancia que se coloca entre dos superficies moviles para
disminuir la fuerza de friccion y el desgaste. Las funciones de un lubricante son
controlar la temperatura, proveer proteccion contra la herrumbre y la corrosion,
controlar contaminantes, disminuir la friccion y el desgaste, transmitir fuerza y sellar.
Los lubricantes normalmente tienen dos componentes: el (los) aditivo (s) (1% - 25%) y
el (los) aceite (s) base (99% - 75%); los aditivos le proporcionan caracteristicas
determinadas para aplicaciones en especifico. Por lo regular, el aceite utilizado para
fabricar un lubricante es de origen mineral o es alguna sustancia derivada de sintesis
petroquimicas [22]. La nueva vertiente que esta tomando gran importancia en este
rubro es la que incluye aceites vegetales (ricino, ajonjoli, canola, girasol, etc.) como

bases para los lubricantes.

Las propiedades que debe tener un lubricante son: alta estabilidad térmica, alta
resistencia a la oxidacion, alto indice de viscosidad, bajo punto de fluidez, buenas
propiedades antifriccién y anti-desgaste. En la figura 2.1 se muestran las principales
caracteristicas que debe tener un lubricante y en la figura 2.2 se observan las

propiedades de los lubricantes mencionadas al inicio de este parrafo, entre otras [23].

Reducir la friccion

y €l desgaste

Limpieza de las piezas
~
Ny +

ARACTERISTICAS

Evita la entrada de

fmpurezas al sistema

Ayuda a la
transmision de fuerza

i movimiento

Ayudar al control

de la temperatura
de los compangntes Protectién tontra
la corrosién
Unidn de los

Lompongntes de

MAaquinas y motores

Figura 2.1 Caracteristicas de un lubricante
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Propiedades de los lubricantes

Punto de ebullicion ] Estabilidad

elevado hidraulica

Punto de
congelacion bajo

Demulsibilidad

Alto indice de
viscosidad

Anti-corrosion

Estabilidad

T Anti-oxidacion
termica

Figura 2.2 Propiedades de un lubricante

2.2 Aceites vegetales

Los aceites han sido utilizados por los humanos desde épocas ancestrales como parte
de su alimentacion y como combustibles; son productos de origen vegetal o animal,
cuyos componentes principales son triésteres de acidos grasos y el glicerol y se les
denomina como “triglicéridos”. Un aceite puede estar formado por un solo tipo de
triglicérido, o por una mezcla de estos. Si esta mezcla es solida, o de consistencia
pastosa, a temperatura ambiente (20°C), se trata de una “grasa”. Por el contrario, si
es liquida a temperatura ambiente, es un “aceite”. De esta forma, grasas y aceites son

quimicamente lo mismo, pero con apariencia fisica diferente [24].

Las sustancias a partir de las cuales se producen los aceites son semillas o frutos. En
realidad, todas las semillas y frutos contienen aceite, pero soélo los llamados
oleaginosos sirven para la produccion industrial de aceite. Entre las semillas de plantas
cultivadas por su aceite, las mas conocidas son: el cacahuete, la colza, el ricino, la
soja y el girasol. La composicién quimica de los aceites vegetales corresponde en la
mayoria de los casos a una mezcla de 95% de triglicéridos y 5% de acidos grasos

libres, de esteroles, ceras y otros componentes minoritarios. Los triglicéridos son

14
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triésteres formados por la reaccidén de acidos grasos sobre las tres funciones como

alcohol del glicerol [25].

Existen distintas categorias de aceite base segun su origen: bases minerales, bases
sintéticas, bases regeneradas y bases naturales. Ahondando un poco mas sobre las
bases naturales, los aceites de origen natural presentan mayor biodegradabilidad en
comparacién con los aceites minerales, por lo que se ha activado de nuevo el interés
por su empleo. Gracias a la estructura quimica del aceite vegetal, presentan una alta
viscosidad e indice de viscosidad, asi como estabilidad térmica; el mayor

inconveniente de éstos es la pobre estabilidad oxidativa que presentan [26].

2.3 Aditivos

Los aditivos son compuestos de naturaleza organica o inorganica que se disuelven o
se mantienen en suspension en el aceite con el objetivo de potenciar, suprimir o
introducir propiedades a este. La proporcién de aditivos en los aceites actualmente es
de entre el 0.1 al 30%, en funcién de la aplicacién. La clasificacion de los aditivos se
realiza segun la funcion que desempefan: detergentes, dispersantes, mejoradores del
indice de viscosidad, anti-desgaste, inhibidores de la herrumbre, inhibidores de la

corrosion, antioxidantes, depresores del punto de congelacion y antiespumantes [26].

2.3.1 Xantofilas

Los carotenoides son pigmentos vegetales que suelen encontrarse en frutas y
verduras. Se componen de 2 clases, xantofilas y carotenos. Mientras que los carotenos
se componen solo de carbono e hidrégeno, las xantofilas incluyen grupos hidroxilo, lo
que las hace ligeramente mas hidréfilas que los carotenos. Las xantofilas tienen
propiedades similares a las de los lipidos, ya que son insolubles en agua. Debido a la
estructura conjugada de dobles enlaces carbono-carbono, las xantofilas apagan las
especies reactivas del oxigeno, especialmente el oxigeno singlete, que puede causar

peroxidacion lipidica. Las propiedades antioxidantes de las xantofilas pueden
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minimizar el dano del estrés oxidativo. Las xantofilas, son inhibidores de especies
reactivas de oxigeno y de reactivas del nitrogeno y antioxidantes que rompen cadenas.
La astaxantina es un potente antioxidante debido a los 2 grupos ceto de su estructura

anular [27].

Las xantofilas se encuentran de forma natural en muchas plantas, pero en mayor
cantidad en las hojas de las plantas verdes, en donde actuan para modular la cantidad
de energia solar que se recibe. Estos pigmentos proporcionan sus tonos amarillentos
y parduzcos a las hojas secas. Aunque la Xantofila es propia del reino vegetal y los
animales no la producen, se pueden encontrar en su organismo debido a su ingestion
[28].

Entre las principales xantofilas se encuentran sustancias como la luteina, zeaxantina,
astaxantina, cantaxantina y otros muchos carotenoides. La luteina es uno de los dos
principales carotenoides que se encuentran en el ojo humano (macula y retina); se
cree que funciona como un filtro de luz, protegiendo los tejidos oculares del dafio de la
luz solar [29]. La zeaxantina, al igual que la luteina, se deposita en los ojos para formar
pigmento macular, lo que hace que nuestros ojos funcionen lo mejor posible; esta
sustancia se encuentra naturalmente en verduras comunes [30]. La astaxantina es un
antioxidante que a pesar de tener una estructura similar a la del betacaroteno, se

diferencia de éste por tener una mayor capacidad antioxidante [31].

2.4 Metodologia Seis Sigma (Six Sigma. 60)

La metodologia Seis Sigma tiene como objetivo reducir la variabilidad de un proceso
a cero defectos. Se trata de un enfoque que se basa tanto en la opinion del cliente
(encuestas) como en datos medibles (indicadores) y fiables. Esta metodologia se
utiliza para reducir y eliminar los defectos en los procesos de produccién (u otros) y en
los mismos productos. Por consiguiente, tiene como objetivo mejorar la calidad general

del producto y de los servicios. En 1986, Motorola, una firma estadounidense cuya
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sede se encuentra en los suburbios de Chicago, cred la metodologia “seis sigma”. Fue
asi como la firma registré la marca Six Sigma®. El objetivo principal del método era
aumentar la satisfaccion del cliente mejorando la calidad de los procesos de
produccion. El primer campo de aplicacion de esta metodologia fueron los procesos
industriales, pero luego su uso se extendio a otras areas como los procesos logisticos,
administrativos, comerciales e incluso el ahorro de energia. Esta metodologia consiste
en: medir las expectativas del cliente, medir el desempefio de los procesos
comerciales de la empresa en funcidn de las expectativas del cliente, utilizar
herramientas estadisticas para analizar las causas que influyen en el desempeno,
implementar soluciones para corregir las causas fundamentales del incumplimiento y
utilizar herramientas de medicion para verificar que las soluciones implementadas
tengan el efecto esperado en la mejora del desempefio de algun proceso. La
metodologia Seis Sigma emplea la herramienta DMAIC (por sus siglas en inglés) la
cual consiste en 5 fases: definir, medir, analizar, mejorar y controlar (define, measure,
analyze, improve, control) [32]. En la figura 2.3 se tiene un diagrama que muestra la

secuencia de pasos a seguir a través de la metodologia DMAIC [33].

1 Definir

El problema y el objetivo del

proyecto
4 Mejorar
2 Medir

La linea base del proceso
(validar las métricas e identificar
todas las variables que influyen
en los procesos)

Implementar soluciones

5 Controlar

. Mantener las soluciones en el
3 Analizar tiempo.
Y validar las causas

identificando factores criticos.

Figura 2.3 Pasos para la metodologia DMAIC

En las industrias que cuentan con certificaciones Cinturén Amarillo (Yellow Belt) es
mas comun el uso del sistema PDCA (por sus siglas en inglés: Plan, Do, Check, Act)

que el DMAIC. Estas metodologias se apoyan en herramientas estadisticas para
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realizar los analisis de datos y la mejora en los mismos de acuerdo con las mejoras

realizadas.

2.5 Técnicas estadisticas para el analisis de datos

En 1662, John Graunt publicé su estudio con la primera tabla de vida que se conoce,
donde recopilé datos de mas de 30 afos y logré analizar las causas de natalidad y
mortalidad y hacer predicciones de estas. En esta época comenzé el desarrollo de la
teoria de la probabilidad. En 1713, se propuso el teorema de Bernoulli y la distribucién
binomial, y entre 1731 y 1736, Thomas Bayes utiliz6 la probabilidad inductivamente y
establecio la base matematica para la inferencia probabilistica; ademas, estudio el
problema de la determinacion de la probabilidad de las causas a través de los efectos

observados, conocido como la probabilidad inversa [34].

En 1733, De Moivre descubrio la funcion de densidad de probabilidad normal y, en
1738, propuso un caso particular del teorema central del limite, conocido como el
teorema de De Moivre-Laplace, pero no fue hasta finales de ese siglo e inicios del XIX
que se empezaron a sentar las bases tedricas de las probabilidades, con los trabajos
de Lagrange y Laplace, cuya aplicacion se limitdo en ese momento a los juegos de azar.
También a mediados del siglo XVIII comenzo el auge de la estadistica descriptiva en

asuntos sociales y econémicos [34].

A finales del siglo XIX, se registraron cambios importantes en la estadistica, al
fusionarse con la teoria de la probabilidad, hasta la primera mitad del siglo XX, cuando
se produjo un desarrollo vertiginoso de las técnicas estadisticas como consecuencia
del intercambio entre las escuelas estadisticas de diferentes paises. Con la
consolidacion axiomatica de la teoria de la probabilidad, en 1933, se establecieron las
bases actuales de las probabilidades y surgio la era moderna de la estadistica con la
estadistica inferencial. A partir de este momento, surgieron las técnicas que permiten

el estudio de relaciones entre dos variables (la causa y el efecto), como la correlacion
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y la regresion lineal para las variables cuantitativas y la prueba de la X2 para el caso
de las variables cualitativas. Las pruebas de hipétesis fueron creadas entre 1915 y
1933 como resultado de dos visiones antagonicas, la de Ronald Fisher y la de Jerzy
Neyman con Egon Pearson. Dichas pruebas permitieron probar la asociacién entre
dos variables, al codificar y organizar los datos en una tabla de contingencia de dos
filas por dos columnas (2x2), segun la presencia o ausencia de ambas variables (la

causa y el desenlace) [34].

2.6 Analisis de varianza (ANOVA)

El andlisis de la varianza (ANOVA, Analysis Of Variance, segun la terminologia
inglesa) es uno de los aspectos mas interesantes dentro del tema de las pruebas de
hipotesis, por el ingenio desplegado en su desarrollo y, quizas, por las variadas formas
que puede tomar. El ingenioso fue Ronald Aylmer Fisher (1890-1962), un genetista
que fue uno de los estadisticos mas influyentes del siglo XX. No existe un solo ANOVA,
sino que el ANOVA comprende una serie de técnicas cuya aplicacién particular
depende del disefio experimental. EI ANOVA permite analizar la variacion en una
variable de respuesta (variable continua aleatoria) medida en circunstancias definidas
por factores discretos (variables de clasificacién). EI ANOVA se puede utilizar cuando
se tiene alguna de las siguientes situaciones: cuando hay mas de dos grupos que
necesitan ser comparados, cuando hay mediciones repetidas en mas de dos
ocasiones o cuando hay dos o mas grupos en quienes se hacen mediciones repetidas
en dos ocasiones, cuando los sujetos pueden variar en una o mas caracteristicas que
afectan el resultado y se necesita ajustar su efecto y cuando se desea analizar
simultaneamente el efecto de dos tratamientos diferentes, es decir, cuando el efecto

de cada uno por separado y su posible interaccion es importante [35].

En este tipo de pruebas, se elige un porcentaje de confiabilidad, que por lo regular se
encuentra en un rango de 90 — 95%, para obtener como nivel de significancia el
elemento a, que es complementario al porcentaje de confiabilidad y tiene valores de 5

— 10%, dependiendo del porcentaje considerado para la prueba (0.05 o 0.10). El valor
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p se considera clave para determinar si una variable o experimento es o0 no significativo
para el analisis, debido a que representa la probabilidad que mide la evidencia en
contra de la hipétesis nula; esto quiere decir que entre mas bajo sea el valor de p, se
tiene una evidencia mas fuerte de que los valores obtenidos van en contra de la

hipotesis nula [36].

Parte de la informacion relevante obtenida después de ejecutar esta prueba es la “tabla
Resumen del modelo”, donde se muestran cuatro indicadores importantes que ayudan
a evaluar el analisis: S, R-cuad., R-cuad. (ajust) y R-cuad. (pred). S representa la
desviacion estandar de la distancia entre los valores de datos y los valores ajustados;
se mide en las unidades de la respuesta; mientras mas bajo sea el valor de S, mejor
describira el modelo la respuesta. R-cuadrada (R-cuad.) es el porcentaje de variacion
en la respuesta que se explica por el modelo; se calcula como 1 menos la relacion de
la suma de los cuadrados del error (que es la variacion que no es explicada por el
modelo) a la suma total de los cuadrados (que es la variacion total en el modelo);
mientras mayor sea el valor de R-cuad., mejor se ajustara el modelo a los datos; R-
cuad. siempre esta entre 0% y 100%. El R-cuadrada ajustado (R-cuad. (ajust)) es el
porcentaje de la variacidn en la respuesta que es explicada por el modelo, ajustado
para el numero de predictores en el modelo relativo al numero de observaciones. El R-
cuad. (ajust) se calcula como 1 menos la relacion del cuadrado medio del error (MSE)
con el cuadrado medio total (CM Total); se utiliza R-cuad. (ajust) cuando se desea
comparar modelos que tengan diferentes numeros de predictores (R-cuad. siempre
aumenta cuando se agrega un predictor al modelo, incluso cuando no haya una mejora
real en el modelo); el valor de R-cuad. (ajust) incorpora el numero de predictores del
modelo para ayudar a elegir el modelo correcto. El R-cuadrada pronosticado (R-cuad.
(pred.)) se calcula con una formula que equivale a eliminar sistematicamente cada una
de las observaciones del conjunto de datos, estimar la ecuacion de regresion y
determinar qué tan bien predice el modelo la observacion eliminada: el valor de R-
cuad. (pred.) varia entre 0 y 100% (aunque los calculos de R-cuad. (pred.) pueden
producir valores negativos, para estos casos Minitab muestra cero.); utilice R-cuad.

(pred.) para determinar qué tan bien el modelo predice la respuesta para nuevas
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observaciones; los modelos que tienen valores mas grandes de R-cuad. (pred.) tienen

mejor capacidad de prediccion® [37].

2.7 Regresion

Un analisis de regresion genera una ecuacion para describir la relacion estadistica
entre uno o mas predictores y la variable de respuesta y para predecir nuevas
observaciones. La regresion lineal generalmente utiliza el método de estimacion de
minimos cuadrados ordinarios, del cual se obtiene la ecuacion al minimizar la suma de

los residuos al cuadrado [38].

Los resultados de la regresion identifican la direccion, el tamafio y la significancia
estadistica de la relacion entre un predictor y una respuesta: el signo de cada
coeficiente indica la direccion de la relacion, los coeficientes representan el cambio
medio en la respuesta para una unidad de cambio en el predictor mientras se
mantienen constantes otros predictores incluidos en el modelo, el valor p de cada
coeficiente prueba la hipdtesis nula de que el coeficiente es igual a cero (sin efecto).
Por lo tanto, los valores p bajos indican que el predictor es una adicidn significativa al
modelo y la ecuacion predice nuevas observaciones dados los valores predictores

especificados [38].

Existen tres tipos de regresion: simple, multiple y de minimos cuadrados ordinarios. La
regresion lineal simple examina la relacion lineal entre dos variables continuas: una
respuesta (Y) y un predictor (X). Cuando las dos variables estan relacionadas, es
posible predecir un valor de respuesta a partir de un valor predictor con una exactitud
mayor que la asociada unicamente a las probabilidades. La regresion proporciona la

linea que “mejor” se ajusta a los datos. Esta linea se puede utilizar después para:

! Un R-cuad. (pred.) que sea sustancialmente menor que R-cuad. puede indicar que el modelo esta
sobreajustado. Un modelo sobreajustado se produce cuando se agregan términos para efectos que no
son importantes en la poblacién.
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examinar cdbmo cambia la variable de respuesta a medida que cambia la variable
predictora y predecir el valor de una variable de respuesta (Y) para cualquier variable
predictora (X). La regresion lineal multiple examina las relaciones lineales entre una
respuesta continua y dos o mas predictores. Si el numero de predictores es grande,
antes de ajustar un modelo de regresion con todos los predictores, se deberian utilizar
las técnicas de seleccion de modelo paso a paso o de los mejores subconjuntos para
excluir los predictores que no estén asociados con las respuestas. En la regresion de
minimos cuadrados ordinarios (OLS), la ecuacién estimada se calcula determinando
la ecuacion que minimiza la suma de las distancias al cuadrado entre los puntos de los

datos de la muestra y los valores pronosticados por la ecuacion [38].
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CAPITULO 3. METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION

En la figura 3.1 se muestra un resumen de la metodologia a seguir en el proyecto,

mientras que en la figura 3.2 se ejemplifican los reactivos y equipos que se utilizaron.

KP[
amn & !
N
® <
OBTENCION DE DATOS
EXPERIMENTALES

SELECCION DE REALIZAR ANALISIS CONCLUSIONES
SISTEMAS DE TRABAJO ESTADISTICO

i

Figura 3.1 Metodologia

Calentary agitar
‘ Medir y pesar reactivos ® para mezclar
Luteina .
A
. Astaxanting

Zeaxantina

=4

Bio-lubricante

Aceite de ricino

Figura 3.2 Reactivos y equipos utilizados para desarrollar la metodologia
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Para el desarrollo de la primera etapa de este estudio se eligié un sistema de trabajo
formado por los aceros AlISI 4140 (como muestra) y un pin de carburo de tungsteno
(WC). El detalle de la preparacion de las probetas se describe en el apartado 3.2
Evaluacion del desemperio triboldgico de los lubricantes verdes. Las formulaciones de
lubricantes verdes se describen a continuacion en el apartado 3.7 Aceite base, aditivos

y formulaciones.

Durante la etapa dos, la obtencion de datos experimentales se realizé a través de
ensayos de tribologia con cada una de las formulaciones para obtener el coeficiente
de friccion y la tasa de desgaste y asi poder llegar a la etapa del analisis estadistico,
cuyo detalle se encuentra en el apartado 3.3 Analisis estadistico de los resultados. Las
caracteristicas de los ensayos de tribologia realizados se describen a detalle en el

apartado 3.2 Evaluacion del desempefrio tribolégico de los lubricantes verdes.

Una vez obtenidos los datos de los ensayos de tribologia, se procedi6 a analizar los
resultados obtenidos para poder llegar a la quinta y ultima etapa, la generacion de

conclusiones y siguientes pasos.

3.1 Aceite base, aditivos y formulaciones

Para la formulacién de los biolubricantes, se seleccionaron la luteina, la zeaxantina y
la astaxantina como aditivos lubricantes porque se encuentran entre las xantofilas mas
comunes, son abundantes y tienen gran capacidad antioxidante. Los aditivos se
obtuvieron de la flor nativa mexicana (Tagetes erecta L.), conocida como Cempasuchil.
Para obtener las formulaciones de interés, las xantofilas en polvo fueron mezcladas
con el aceite de ricino puro adquirido en Abreiko, Guadalajara (Jalisco), México. Se
eligié una concentracion molal de 0.001 (568 mg/kg aproximadamente) de cada
xantofila (esta decision se tomo con base en una prueba de solubilidad llevada a cabo
en el laboratorio previamente). La mezcla de las formulaciones se realiz6 a 80 °C

mediante agitacion magnética a 100 rpom durante una hora. Todas las formulaciones
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obtenidas fueron de consistencia homogénea. Una observacion digna de notar fue el

color que tomod cada formulacion de acuerdo con el color caracteristico de cada aditivo

[6].

3.2 Evaluacion del desempeno tribolégico de los lubricantes verdes
Para tener la misma referencia de medicion en todas las formulaciones, se prepararon
superficialmente las probetas de acero AlISI 4140, con una rugosidad Ra de 0.03 um.
Todas las probetas eran discos de 25.4 mm de diametro con 0.5 mm de espesor,
obtenidos de una barra de acero comercial. Los pines de carburo de tungsteno (WC)
usado como contraparte para el experimento tenian un diametro de 3 mm y una
rugosidad Ra de 0.03 ym. Para poder evaluar las caracteristicas lubricantes de las
formulaciones, se utilizé una prueba de friccion cinematica, a través de la cual se
estimo el coeficiente de friccion cinematica y el factor de desgaste. Esta prueba se
realizd6 en un tribbmetro con una configuracién pin-on-disk de CSM Instruments
Needham (MA), USA bajo el estandar de la ASTM G-99. Todos los materiales se
limpiaron antes de realizar la prueba con metanol, para prevenir cualquier tipo de
contaminacion. Las condiciones bajo las cuales se realizaron las pruebas fueron una
carga normal de 1 N (que representd un esfuerzo de contacto de 900 MPa) sobre el
pin de WC con un radio para la huella de desgate de 2 mm (a partir del centro de la
probeta), con una velocidad de 0.025 m-s™'. Al trabajar con este equipo, las muestras
fueron sumergidas en 60 ml de cada biolubricante, que se mantuvo a una temperatura

de 100 °C durante toda la prueba con ayuda de una resistencia eléctrica [6].

3.3 Analisis estadistico

Para realizar el analisis estadistico de los datos, se utilizo la herramienta estadistica
de ANOVA y regresion lineal, esto con la finalidad de encontrar el lubricante verde que
tenga el comportamiento 6ptimo en cuanto a desgaste y coeficiente de friccion, y al
mismo tiempo obtener una ecuacion que permita predecir el comportamiento de un
lubricante verde con base en ciertas caracteristicas predeterminadas (esfuerzo de

cedencia de los materiales para prueba, temperatura del lubricante durante el ensayo
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de tribologia, coeficiente de friccion cinematica, factor de desgate, etc.). Este analisis
se realiz6 a través del programa Minitab Statistical Software, que es un programa de

computadora disefiado para ejecutar analisis estadisticos basicos y avanzados.

3.4 Ponderacion de resultados obtenidos

Al finalizar el analisis estadistico, se llevo a cabo una ponderacion arbitraria en la cual
se asigno la calificacion de 100 y el color verde al aditivo y la concentracion que
presentaran el valor éptimo para cada caracteristica evaluada (coeficiente de friccion,
ancho de huella y desgaste), se asigno el color amarillo y la calificacion de 75 al 2do
de cada categoria con los valores optimos, se le dio un 50 y el color anaranjado al
tercero y el color rojo con una calificacion de 25 se determind para el aditivo y la
concentracion que presentaran los valores menos favorables en cada caso.
Posteriormente, cada aditivo y cada concentracion obtuvieron una calificacion
sumatoria la cual ayudo6 a determinar el mejor de cada uno considerando el puntaje
mas alto. En el capitulo 4 apartado 4.2.5 Resumen de resultados se muestra una

explicacion detallada de este proceso y las tablas donde se concentra la informacion.

Gracias a este proceso de resumen y a los resultados del analisis estadistico, se logro

llegar a la conclusion del mejor aditivo y la mejor concentracion.
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CAPITULO 4. ANALISIS ESTADISTICO DE LOS RESULTADOS

Para evaluar los resultados, se separaron las variables de estudio: el apartado 4.1
contiene el analisis correspondiente al coeficiente de friccion y el apartado 4.2 contiene
la informacion relacionada con el desgaste. Ambas variables se consideraron de salida
(respuesta), y el aditivo y la concentracion se utilizaron como variables predictoras (de

entrada).

Para expresar la composicion de una disolucion? se pueden emplear distintos
conceptos, tales como: concentracién masica (C), fraccidn masica (Xi), porcentaje en
peso (%), etc.; dos de las formas mas comunes para hacer referencia a la
concentracion del soluto® son la molaridad (M) y molalidad (m) [39]. En el presente
trabajo se consideran las concentraciones molales (m) de los aditivos, para ser
congruentes con la informacién mostrada en la referencia [5]. Por ello, en las siguientes
tablas y figuras donde se reporten valores de concentracion, los numeros estaran

seguidos por una “m”, para indicar que se refiere a “molal”.

4.1 Analisis estadistico del coeficiente de friccion (p«)

4.1.1 Analisis de varianza (ANOVA)

En la tabla 4.1 se puede observar el detalle de las formulaciones evaluadas: el aceite
de ricino es la base de la formulacién enriquecida con tres aditivos de origen vegetal
(luteina, zeaxantina y astaxantina) cuyas concentraciones se muestran entre
paréntesis, en la tercera columna se ubica el coeficiente de friccion promedio que le

corresponde.

2 Mezcla que resulta de disolver una sustancia en un liquido. Tomado del diccionario en linea Oxford
Languages.
3 Sustancia que esta disuelta en otra. Tomado del diccionario en linea Oxford Languages.
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Tabla 4.1 Identificacion de formulaciones y valores de coeficiente de friccion promedio

Aceite Coeficiente de friccion
base Aditivo (concentracion) oromedio (i)

Ricino (sin aditivo) 0.0955
Luteina (1 x 10-3m) 0.1086
Aceite de Zeaxantina (1 x 1073m) 0.1122
ricino (CO) Astaxantina (1 x 1073m) 0.1162
Astaxantina (1 x 10~*m) 0.0996
Astaxantina (5x 10~*m) 0.1194

En la figura 4.1, se muestra una grafica comparativa del comportamiento del
coeficiente de friccion para cada formulacion. Las formulaciones que presentan el
nivel mas bajo (considerando el coeficiente de friccion promedio) son el aceite de ricino

puro (sin aditivos) y el aceite de ricino con astaxantina 1 x 10™*m.

Coeficiente de friccion

i I Ricino
= I Luteina 1x10°(-3) m
P Il Zeaxantina 1x107(-3) m
= B Astaxantina 1x107(-3) m
L 108 Astaxantina 1x10"(-4) m
@ I Astaxantina 5x107(-4) m
a4 006 A
o)
E
@ 504 4
(8]
=
@
O 002
©)

0.00 -

Figura 4.1 Gréafica comparativa de coeficientes de friccion de formulaciones con aceite de

ricino (CO) como base y diferentes aditivos vegetales

Para realizar el analisis estadistico, se asigné un numero de identificacion a cada
aditivo para las formulaciones, los cuales se muestran en la tabla 4.2. En la tabla 4.3
se muestra la identificacion de las concentraciones utilizadas en el experimento. En
las siguientes figuras, se referira a cada formulacibn con su identificacion

correspondiente.
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Tabla 4.2 Identificacion de aditivos para analisis estadistico

ID aditivo Aditivo
0 Sin aditivo
1 Luteina
2 Zeaxantina
3 Astaxantina

Tabla 4.3 Identificacion de concentraciones para analisis estadistico

ID concentracion  Concentracion

0 Sin aditivo
1 1x1073m
2 1x10™*m
3 5x10™*m

El primer analisis realizado fue el de varianza (ANOVA) considerando la interaccion
entre el coeficiente de friccion vs la concentracion; las premisas consideradas para las
hipotesis se muestran en la figura 4.2 inciso a, resaltando que se propuso igualdad de
varianzas para comenzar y un nivel de significancia del 95% (en otras palabras, a =
0.05). En la tabla correspondiente al inciso b, se muestra el valor p = 0.000 de la
concentracion, que confirma que es significativo para el estudio (con un porcentaje de
contribucion de 76.68%, calculado con el valor SC ajustado y el total); es importante
recordar que la forma de identificar si una variable es significativa o no en un ANOVA,
refiere directamente al valor p que tiene: si el valor p de la variable es menor que el
nivel de significancia, la variable es significativa; por el contrario, si el valor p es mayor
que el nivel de significancia, los efectos de la variable no son representativos para el
estudio y se puede descartar su influencia en el sistema. En la tabla del inciso ¢ se
muestra el valor S, que al ser tan bajo demuestra que el modelo describe de manera
adecuada la respuesta; también se tienen los valores de R?, R? ajustado y R?
predeterminado, de 76.68% que, en complemento con S, confirman que la respuesta
efectivamente esta descrita de manera correcta por el modelo de analisis. En el inciso

d se encuentra una tabla donde se observan el valor medio de los datos
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experimentales (coeficiente de friccion) de cada concentracion y su desviacion
estandar, asi como los intervalos de confianza de cada formulacién; las
concentraciones que tuvieron los coeficientes de friccion mas bajos fueron 0 y 2, con
0.0954 y 0.0995, respectivamente; las cuatro concentraciones mostraron desviaciones
estandar muy bajas, oscilando entre el 0.003 y 0.0055. Por ultimo, en el inciso e, se
muestra la grafica de intervalos donde se puede apreciar el valor del coeficiente de

friccion de cada formulacion y su nivel respecto a las demas concentraciones.

Método Analisis de Varianza
Hpttesisniie Todas las medias son iguales Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. _Valor F Valor p
Hipotesis alterna No todas las medias son iguales Concentracién 3 12404 416462 20019746 0.000
Nivel de significancia a = 0.05 Error 182642 3799  0.00002
X : ; ) Total 182645 16.293
Se presupuso igualdoed de vanianzas para el anolisis.
a) b)
Resumen del modelo
R-cuadrado
S R-cuadrado R-cuadrado(ajustado) (pred)
0.0045610 76.68% 76.68% 76.68%
c)
Medias
Concentracion N Media Desv.Est. IC de 95%
0 30441 0.095485 0.003455 (0.095434, 0.095537)
1 91323 0.112327 0.005349 (0.112297, 0.112357)
2 30441 0.099596 0.004130 (0.099545, 0.099647)
3 30441 0.119356 0.003161 (0.119305, 0.119407)

Desv.Est.

grupada = 0.00456099

L8]

d)
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Gréfica de intervalos de Coeficiente de friccion vs. Concentracion
95% IC para la media
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Figura 4.2 Analisis de varianza de un solo factor (coeficiente de friccion vs concentracion),

para formulaciones con aceite de ricino (CO) como base y diferentes aditivos vegetales: a)

consideraciones del método utilizado para el analisis; b) valor p; ¢c) resumen del modelo de
analisis; d) tabla de medias, desviaciones estandar e intervalos de confianza de las

muestras; e) grafica de intervalos de coeficiente de friccion vs concentracion.

Se realizé un segundo analisis de varianza considerando la interaccion entre el
coeficiente de friccion y el aditivo. En la figura 4.3 inciso a se muestran las hipotesis
para la evaluacion, resaltando que se propuso igualdad de varianzas para comenzary
un nivel de significancia del 95% (en otras palabras, a = 0.05), de manera similar que
para el analisis de coeficiente de friccion vs concentracion. En la tabla correspondiente
al inciso b, se muestra el valor p = 0.000 del aditivo, que confirma que es significativo
para el estudio (con un porcentaje de contribucién de 39.94%, calculado con el valor
SC ajustado y el total). En la tabla del inciso ¢ se muestra el valor S, que al ser tan bajo
demuestra que el modelo describe de manera correcta la respuesta; también se tienen
los valores de R?, R? ajustado y R? predeterminado, de 39.94%; para este caso en
particular, el porcentaje de R? se considera como bajo, sin embargo, en complemento
con Sy el analisis de la interaccion coeficiente de friccidn vs concentracion, el modelo
ayuda a describir la respuesta. En el inciso d se encuentra una tabla donde se
observan el valor medio de los datos experimentales (coeficiente de friccion) de cada

aditivo y su desviacion estandar, asi como los intervalos de confianza de cada
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formulacion; los aditivos que tuvieron los coeficientes de friccion mas bajos fueron 0 y
1, con 0.0954 y 0.1086, respectivamente; los cuatro aditivos mostraron desviaciones
estandar muy bajas, oscilando entre 0.0030 y 0.0095. Por ultimo, en el inciso e, se
muestra la grafica de intervalos donde se puede apreciar el valor del coeficiente de
friccion de cada formulacion y su nivel respecto a los demas aditivos, mostrando que
el que posee el valor mas bajo es el 0, mientras que los aditivos 2 y 3 tienen un nivel
muy parecido.

Analisis de Varianza

Método

Hipotesis nula Todas las medias son iguales Fughte GL SC Ajust. MC Ajust. Valgr F Valor p
Hipotesis alterna No todas las medias son iguales Aditivo 3 6.508 2.16925 40487.89 0.000
Nivel de significancia o = 0.05 Error 182642 9.786  0.00005

Total 182645 16.293

Se presupuso igualdad de varianzos para el andlisis.

a) b)

Resumen del modelo

R-cuadrado

S R-cuadrado R-cuadrado(ajustado) (pred)

0.0073197 39.94% 39.04% 39.94%

c)
Medias

Aditivo N Media Desv.Est. IC de 95%
0 30441 0.095485 0.003455 (0.095403, 0.095568)
1 30441 0.108631 0.006057 (0.108549, 0.108713)
2 30441 0.112189 0.003376 (0.112107, 0.112271)
3 91323 0.111704 0.009335 (0.111657, 0.111752)

Desv.Est. agrupada = 0.00731969

d)
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Grafica de intervalos de Coeficiente de friccion vs. Aditivo
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Figura 4.3 Andlisis de varianza de un solo factor (coeficiente de friccion vs aditivo), para
formulaciones con aceite de ricino (CO) como base y diferentes aditivos vegetales: a)
consideraciones del método utilizado para el analisis; b) valor p; c) resumen del modelo de
anadlisis; d) tabla de medias, desviaciones estandar e intervalos de confianza de las

muestras; e) gréfica de intervalos de coeficiente de friccion vs aditivo.

Una vez realizado este estudio, se procedioé a ejecutar de forma complementaria un
analisis de regresion para poder obtener una ecuacion que pudiera ser utilizada para
predecir el comportamiento del coeficiente de friccion bajo las condiciones de prueba

mencionadas anteriormente.

4.1.2 Regresion y ecuacion de prediccion

Para trabajar con el analisis de regresion se eligieron dos variables del sistema: aditivo
y concentracion, ya que se consideré que eran las mas representativas para
determinar el comportamiento del lubricante verde durante los ensayos de tribologia.
En el inciso a de la figura 4.4 se encuentra la ecuacion de prediccion obtenida a través
del analisis de regresion (en la ecuacion 4.1 se encuentra la forma simplificada de la
ecuacion de prediccion, donde CoF corresponde a coeficiente de friccion, A a aditivo

y C a concentracion), la cual muestra la relacion entre predictores lineales y de
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segundo orden con los coeficientes estimados para cada término. En el inciso b se
tiene el resumen del modelo, el cual muestra un valor S muy pequefo (0.0073) lo cual
indica que ajusta adecuadamente al comportamiento de la variable de salida; por otro
lado, se encuentran también los valores R?, R2-ajustado y R2?-predeterminado, que
determinan el porcentaje de variacion en la respuesta que puede ser explicado por el
modelo lineal, con un valor de 39.88%; para obtener un porcentaje mas alto de R?, se
propuso un modelo de regresidn que involucraba predictores lineales, de segundo
orden e interacciones cruzadas, cuyo porcentaje de R? fue de 81.98%, sin embargo,
al momento de evaluar el comportamiento del coeficiente de friccion con dicha
ecuacion, el error entre los valores experimentales y los tedricos correspondientes a
cuatro de las seis formulaciones, era mayor al 30%, por lo cual se descart6 ese
analisis. En el inciso ¢ se muestra la tabla con la informacion del analisis de varianza
de la regresion, donde se puede observar en la primera columna los tres términos
considerados como significativos (aditivo, concentracion y la interaccion
“aditivo*concentracion”) y confirmados por su valor p = 0.000. En el inciso d esta el
diagrama de Pareto de efectos estandarizados, que es una grafica que representa que
tan significativo es 0 no una variable bajo el siguiente método: en el lado izquierdo de
la gréafica se ubican los términos y sus interacciones seguidos de una linea roja
punteada que marca el nivel de significancia de dichos términos: “si es significativo, la
barra que lo representa sobrepasara el nivel de la linea punteada; si no es significativo,
la barra que lo representa quedara sin sobrepasar el nivel de la linea punteada y se
debera eliminar del analisis ese término/interaccion para incrementar el porcentaje de
ajuste del modelo, siempre y cuando no sea significativo de manera individual”, la linea
punteada utilizada como referencia depende directamente del nivel de significancia
seleccionado en un inicio; al observar la grafica se concluye que los tres términos

considerados son significativos porque sobrepasan por mucho el nivel de la referencia.

CoF = 0.095485 + 0.004771 A + 0.013455 C — 0.004114 A = C (4.1)

34



Capitulo 4. Andlisis estadistico de los resultados

Ecuacion de regresion

Coeficiente de friccion = 0.095485 + 0.004771 Aditivo + 0.013455 Concentracion
- 0.004114 Aditivo*Concentracién

a)
Analisis de Varianza
Resumen del modelo
Fuente GL SC Ajust. MC Ajust.  Valor F Valor p
R-cuadrado Regresién 3 6497 2.16571 40377956 0.000
& Aditive 1 2059 205927 3839342 0.000
S R-cuadrado R-cuadrado(ajustado) (pred) Concentracion 1 1692 169193 3154461 0.000
0.0073237 39.88% 39.88% 39.87% Aditive*Concentracién 1 1531 153079 2854041 0.000
Error 182642 9796  0.00005
Falta de ajuste 2 6861  3.43038 21343487 0.000
Error puro 182640 2935  0.00002
Total 182645 16203
b) c)

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es Coeficiente de friccion, a = 0.05)

Predictor Nombre
A Aditivo
B Concentracion

0 50 100 150 200
Efecto estandarizado

d)

Figura 4.4 Andlisis de regresion para coeficiente de friccion en formulaciones con aceite de
ricino como base y diferentes aditivos vegetales: a) ecuacion de regresion (considerando las
interacciones entre las variables); b) resumen del modelo; c) andlisis de varianza; d)

diagrama de Pareto de los efectos estandarizados.

Para comprobar la funcionalidad de la ecuacién de regresion, se procedié a introducir
los datos de las variables para comparar el resultado contra el coeficiente de friccion

promedio calculado con los datos experimentales, y obtener el porcentaje de error
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entre el valor experimental (real) y el de la ecuacion (tedrico). Los resultados de este
ejercicio se pueden observar en la tabla 4.4, donde se muestra el ID correspondiente
al aditivo, su concentracion, el valor del coeficiente de friccion experimental y el valor

calculado utilizando la ecuacion de regresion.

Para el calculo del coeficiente de friccion utilizando la ecuacién de regresion, se
utilizaron los numeros de identificacion mostrados en la tercera columna de la tabla
4.4, ya que se considero la sustancia sola y no la mezcla “aditivo + concentracion”,
como en el analisis de varianza. Las concentraciones utilizadas en la ecuacioén son las

mostradas en la segunda columna de dicha tabla (concentracién molal).

Tabla 4.4 Validacion de la ecuacion de regresion

Aditivo Concentracion D Aditivo CoF experimental  CoF ecuacion % Error
(m) (real) (tedrico)

Ninguno 0 0 0.0955 0.0955 0.00

Luteina 1x1073 1 0.1086 0.1003 7.70
Zeaxantina 1x1073 2 0.1122 0.1050 6.38
Astaxantina 1x1073 3 0.1162 0.1098 5.47
Astaxantina 1x107% 3 0.0996 0.1098 10.25
Astaxantina 5x107* 3 0.1194 0.1098 8.01

La ultima columna de la tabla 4.4 muestra el porcentaje de error que tiene el calculo
del coeficiente de friccidbn experimental comparado con el obtenido a través de la
ecuacion de regresion. La formulacién que presenta mayor variacion entre ambos
datos es el aditivo “astaxantina” con una concentracion de “1 x 10~* m”, con un 10.25%

de error respecto al valor experimental.

4.1.3 Uso de la ecuacion de regresion para prediccion
En la figura 4.5 se pueden observar las graficas obtenidas para corroborar la validez

de la ecuacidn de prediccion. Se tomaron 28 concentraciones diferentes de los aditivos
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y el valor experimental de cada uno, en la gréfica el valor experimental tiene un color

azul claro y los datos obtenidos con la ecuacion se representan en color azul oscuro.

En cada grafica se muestra el valor promedio del coeficiente de friccion experimental

y el obtenido con las diferentes concentraciones. El coeficiente de friccion que presenta

mayor diferencia es utilizando la astaxantina, ya que con la concentracion de

1 x 10~* m se obtiene un valor promedio muy bajo, a diferencia de los obtenidos con

las concentracionesde 5 x 107 my 1 x 1073 m, en cuyo caso son similares. Los datos

con los cuales se realizd el calculo de las predicciones se pueden consultar en las
tablas 4.5,4.6 y 4.7.

Grafica de prediccion con ecuacion de regresidn lineal: luteina
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Figura 4.5 Graficas de prediccion de coeficiente de friccion con diferentes concentraciones
de aditivos: a) luteina, b) zeaxantina, c) astaxantina
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Tabla 4.5 Datos para ecuacion de prediccion de coeficiente de friccion (luteina)

Capitulo 4. Andlisis estadistico de los resultados

Aditivo  Tipo de dato Concentraciéon (m) CoF pk
Prediccién 1x10* 0.1079
Prediccion 2x107* 0.1079
Prediccién 3x107* 0.1079
Prediccion 4x107* 0.1079
Prediccién 5x 107 0.1079
Prediccién 6x107* 0.1079
Prediccion 7x107% 0.1079
Prediccién 8 x10™* 0.1079
Prediccion 9x10~* 0.1079

Experimental 1x1073 0.1086
Prediccion 2x1073 0.1079

— Prediccion 3x1073 0.1079
NI Prediccion 4 %1073 0.1079
® Prediccion 5x 1072 0.1079
O Prediccién 6x1073 0.1080
5 Prediccion 7 x 1073 0.1080
— Prediccion 8 x 1073 0.1080
Prediccion 9x 1073 0.1080
Prediccion 1x 1072 0.1080
Prediccién 2x 1072 0.1081
Prediccion 3x1072 0.1082
Prediccién 4x 1072 0.1083
Prediccion 5x 1072 0.1084
Prediccion 6 x 1072 0.1085
Prediccion 7 x 1072 0.1086
Prediccion 8 x 1072 0.1087
Prediccién 9x 1072 0.1088
Prediccion 1x1071 0.1089
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Tabla 4.6 Datos para ecuacion de prediccion de coeficiente de friccion (zeaxantina)

Capitulo 4. Andlisis estadistico de los resultados

Aditivo  Tipo de dato Concentraciéon (m) CoF pk
Prediccion 1x107* 0.1117
Prediccion 2x107% 0.1117
Prediccion 3x107% 0.1117
Prediccion 4x10* 0.1117
Prediccion 5x107% 0.1117
Prediccion 6 x107* 0.1117
Prediccion 7 x107% 0.1117
Prediccion 8x10~* 0.1117
Prediccion 9x10~* 0.1117

Experimental 1x1073 0.1122

- Prediccion 2%x1073 0.1117
N Prediccion 3x1073 0.1117
g Prediccion 4x1073 0.1117
= Prediccion 5x 1073 0.1117
S Prediccion 6x 1073 0.1117
] Prediccion 7 %1073 0.1117
l&l) Prediccion 8x 1073 0.1117
Prediccion 9x 1073 0.1117
Prediccion 1x1072 0.1117
Prediccion 2x1072 0.1118
Prediccion 3x1072 0.1119
Prediccion 4 x 1072 0.1119
Prediccion 5% 1072 0.1120
Prediccion 6 x 1072 0.1120
Prediccion 7 %1072 0.1121
Prediccion 8 x 1072 0.1121
Prediccion 9 x 1072 0.1122
Prediccion 1x107?! 0.1122
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Tabla 4.7 Datos para ecuacion de prediccion de coeficiente de friccion (astaxantina)

Aditivo  Tipo de dato Concentraciéon (m) CoF pk

Experimental 1x10°* 0.0996
Prediccion 2x107% 0.1210
Prediccion 3x107% 0.1210
Prediccion 4x10* 0.1210
Experimental 5x107* 0.1194
Prediccion 6 x107* 0.1186
Prediccion 7 x107% 0.1186
Prediccion 8x10~* 0.1186
Prediccion 9x10~* 0.1186
Experimental 1x1073 0.1162

—_ Prediccion 2x1073 0.1158
< Prediccion 3% 1073 0.1158
3 Prediccion 4x 1073 0.1158
'-E Prediccion 5x 1073 0.1158
© Prediccion 6x1073 0.1158
s Prediccion 7x 1073 0.1158
@ Prediccion 8 x 1073 0.1158
< Prediccion 9x 1073 0.1158
Prediccion 1x1072 0.1158
Prediccion 2x1072 0.1158
Prediccion 3x1072 0.1158
Prediccion 4 x 1072 0.1158
Prediccion 5% 1072 0.1159
Prediccion 6 x 1072 0.1159
Prediccion 7 %1072 0.1159
Prediccion 8 x 1072 0.1159
Prediccion 9 x 1072 0.1159
Prediccion 1x107?! 0.1159

4.2 Analisis estadistico de desgaste (ancho de huella y tasa de

desgaste)

4.2.1 Anidlisis de varianza (ANOVA)

En la figura 4.6 se observa una grafica de barras que muestra el valor promedio del
ancho de huella de las diferentes formulaciones. Las dos mezclas que presentan el

menor ancho de huella son formulaciones con el aditivo de astaxantina: el promedio
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mas bajo corresponde a la concentracion de 5 x 10~* m, seguida por la formulacién

con el 1 x 102 m de concentracion.

Ancho de huella
230.94

250

I Ricino

I Luteina 1x10%(-3) m

I Zcaxantina 1x10°(-3) m

I Astaxantina 1x10*(-3) m
Astaxantina 1x10%(-4) m

I Astaxantina 5x10*(-4) m

(Hm)

150

100

Ancho de huella

Figura 4.6 Grafica comparativa del ancho de huella de formulaciones con aceite de ricino
(CO) como base y diferentes aditivos vegetales

La identificacion de los aditivos y concentraciones corresponde a como se muestra en
las tablas 4.2 y 4.3. El analisis de varianza (ANOVA) para el ancho de huella consider6
como primera interaccion el ancho de huella vs la concentracion; las premisas para las
hipotesis se muestran en la figura 4.7 inciso a, recordando que se propuso igualdad
de varianzas para comenzar y un nivel de significancia del 95% (a = 0.05). En la tabla
del inciso b, se muestra el valor p = 0.000 de la concentracién, que confirma que es
significativo para el estudio (con un porcentaje de contribucion de 68.61%, calculado
con el valor SC ajustado y el total). En el inciso ¢ se muestra la tabla con el valor S,
que puede considerarse bajo (comparado con los valores promedio de los datos
estudiados del ancho de huella) y demuestra que el modelo describe de manera
adecuada la respuesta; también se tienen los valores de R?, R? ajustado y R?
predeterminado, de 68.62%, 68.46% y 68.30% respectivamente y que, en
complemento con S, confirman que la respuesta efectivamente esta descrita de
manera correcta por el modelo de analisis. En el inciso d se encuentra una tabla donde

se observan el valor medio de los datos experimentales (ancho de huella) de cada
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concentracion y su desviacion estandar, asi como los intervalos de confianza de cada
formulacioén; la concentracion que tuvo el ancho de huella mas bajo fue la 3, con 170.55
pgm; la concentracion que mostrd la desviacion estandar mas baja fue la 3, mientras
que el resto de las formulaciones tienen desviaciones que oscilan entre 6 — 16 um. Por
ultimo, en el inciso e, se muestra la grafica de intervalos donde se puede apreciar el

valor del ancho de huella de cada formulacion y su nivel respecto a las demas

concentraciones.
Método Analisis de Varianza
Hipotesis nula Todas las medias son iguales Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
Hipdtesis alterna No todas las medias son iguales Concentracion 3 205791 68597.2 43437 0.000
Nivel de significancia a = 0.05 Error 396 94123 1579
Total 599 299914
Se presupuso igualdad de varianzas para el analisis.
a) b)
Resumen del modelo
R-cuadrado
S R-cuadrado R-cuadrado(ajustado) (pred)
12.5668 68.62% 68.46% 68.30%

c)

Medias

Concentracion N Media Desv.Est. IC de 95%
100 215.170 9.620 (212.702, 217.638)
300 197.558 15.314 (196.133, 198.983)
100 230.94 1047 (22848, 233.41)
100 170.556 6.354 (168.088, 173.024)

wmNn = O

Desv.Est. agrupada = 12.5668

d)
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Grafica de intervalos de Ancho de huella vs. Concentracion

C para la media

240
230 j

220

200 Rt

Ancho de huella

190 LS

180
170 I

160

Concentracion

Figura 4.7 Analisis de varianza de un solo factor (ancho de huella vs concentracion), para
formulaciones con aceite de ricino (CO) como base y diferentes aditivos vegetales: a)
consideraciones del método utilizado para el analisis; b) valor p; ¢c) resumen del modelo de
analisis; d) tabla de medias, desviaciones estandar e intervalos de confianza de las

muestras; e) gréfica de intervalos de ancho de huella vs concentracion.

Se realizé un segundo analisis de varianza considerando la interaccion entre el ancho
de huella y el aditivo. En la figura 4.8 inciso a se muestran las hipotesis para la
evaluacion. En la tabla correspondiente al inciso b, se muestra el valor p = 0.000 del
aditivo, que confirma que es significativo para el estudio (con un porcentaje de
contribucion de 14.67%, calculado con el valor SC ajustado y el total). En la tabla del
inciso ¢ se muestra el valor S, que es bajo considerando los valores promedio del
ancho de huella de las formulaciones estudiadas, y demuestra que el modelo describe
de manera correcta la respuesta; sin embargo, los valores de R?, R? ajustado y R?
predeterminado, de 14.67%, 14.24% y 14.00% respectivamente, se consideran bajos
para el modelo, y se atribuye a la baja contribucidn del aditivo por si solo en el ancho
de huella. En el inciso d se encuentra una tabla donde se observan el valor medio de
los datos experimentales (ancho de huella) de cada aditivo y su desviacion estandar,
asi como los intervalos de confianza de cada formulacién; el aditivo que tuvo el ancho
de huella mas pequeno fue el 3, con 193.63 pm; los aditivos 0 - 2 mostraron

desviaciones estandar muy bajas, y el aditivo 3 fue el que tuvo la desviacién mayor (se
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atribuye esta diferencia a que este aditivo es evaluado con tres concentraciones
diferentes al mismo tiempo). Por ultimo, en el inciso e, se muestra la grafica de
intervalos donde se puede apreciar el valor del ancho de huella de cada formulacién y
su nivel respecto a los demas aditivos, mostrando que el que posee el valor mas bajo

es el 3, seguido en orden ascendente por el aditivo 1y 2.

Método Analisis de Varianza
Hipotesis nula Todas las medias son iguales Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
Hipotesis alterna No todas las medias son iguales Aditivo 3 43992 14664.1 34.15 0.000

Nivel de significancia o = 0.05 Error 596 255922 4294

. Total 599 299914
Se presupuso igualdad de varianzas para el andlisis.

a) b)

Resumen del modelo

R-cuadrado

S R-cuadrado R-cuadrado(ajustado) (pred)

20.7220 14.67% 14.24% 14.00%

c)
Medias
Aditivo N Media Desv.Est. IC de 95%
0 100 215.170 9.620 (211.100, 219.240)
1 100 203.928 8.716 (199.858, 207.997)
2 100 209.346 5.980 (205.276, 213.415)
3 300 193.63 28.08 (191.28, 195.98)

Desv.Est. agrupada = 20.7220

d)
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Grifica de intervalos de Ancho de huella vs. Aditivo
95% IC para la media
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Figura 4.8 Andlisis de varianza de un solo factor (ancho de huella vs aditivo), para
formulaciones con aceite de ricino (CO) como base y diferentes aditivos vegetales: a)
consideraciones del método utilizado para el analisis; b) valor p; c) resumen del modelo de
anadlisis; d) tabla de medias, desviaciones estandar e intervalos de confianza de las

muestras; e) grafica de intervalos de ancho de huella vs aditivo

4.2.2 Regresion y ecuacién de prediccion

En este analisis referente al ancho de huella se mantienen las dos variables que tienen
mayor influencia en el comportamiento del lubricante: aditivo y concentracion. En el
inciso a de la figura 4.9 se encuentra la ecuacion de prediccion obtenida a través del
analisis de regresiéon (la ecuacion 4.2 es la forma simplificada de la ecuacion de
regresion, donde AH corresponde a ancho de huella, A a aditivo y C a concentracion),
la cual muestra la relacién entre predictores; para este caso en particular, no se
consideraron predictores de segundo orden ya que en un analisis previo la interaccion
“aditivo — concentracién” no tiene nivel de significancia, por lo que se eliminé de la
ecuacion. En el inciso b se tiene el resumen del modelo, el cual muestra un valor S
pequefio (20.74, comparado con el promedio de valores estudiados) lo cual indica que
ajusta al comportamiento de la variable de salida; por otro lado, se encuentran también
los valores R?, R?-ajustado y R2-predeterminado, que al determinar el porcentaje de
variacion en la respuesta que puede ser explicado por el modelo lineal, tienen valores

de 14.37%, 14.09% y 13.58% respectivamente; se eligi6 este modelo para poder
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predecir la tendencia del ancho de huella ya que era el que mas se acercaba a los
valores experimentales (otro modelo que se estudio tenia una variacion mayor al 30%
entre los datos experimentales y el comportamiento obtenido a través de la ecuacion).
En el inciso ¢ de la figura 4.9 se muestra la tabla con la informacion del analisis de
varianza de la regresion, donde se puede observar en la primera columna los dos
términos considerados como significativos (aditivo y concentracién) y confirmados por
su valor p = 0.000 (si bien el aditivo tiene un valor de p = 0.008, al ser menor que el
nivel de significancia “valor p = 0.05”, se mantiene como término significativo. Por
ultimo, pero no menos importante, en el inciso d esta el diagrama de Pareto de efectos
estandarizados: al observar la grafica se concluye que los dos términos considerados
son significativos ya que su nivel rebasa el limite establecido por la linea roja punteada
en el lado izquierdo de la grafica.

AH = 21538 —3.034—5.83C (4.2)

Ecuacion de regresion

2 r :
.83 Concentracién

un

03 Aditivo -

LWV

Ancho de huella = 215.38 -

a)

Analisis de Varianza

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
Resumen del modelo Reqresién 2 43106
R-cuadrado
S R-cuadrado R-cuadrado(ajustado) (pred)
20.7404 14.372 14.09% 13.58% = st
S = == Falta de ajuste 3 213602
Error puro 594 43206
Tota 500 200914
b) c)
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Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es Ancho de huella, a = 0.05

Término

Predictor Nombre
A Aditivo
B Concentracion

0 1 2 3 .
Efecto estandarizado
d)
Figura 4.9 Andlisis de regresion para ancho de huella en formulaciones con aceite de ricino
como base y diferentes aditivos vegetales: a) ecuacion de regresién (considerando las
interacciones entre las variables); b) resumen del modelo; c) andlisis de varianza; d)

diagrama de Pareto de los efectos estandarizados.

Para comprobar la eficacia de la ecuacion de regresion, se procedié a introducir los
datos de las variables para comparar el resultado contra el ancho de huella promedio
calculado con los datos experimentales, y obtener el porcentaje de error entre el valor
experimental (real) y el de la ecuacion (tedrico). Los resultados de este ejercicio se
pueden observar en la tabla 4.8, donde se muestra el ID correspondiente al aditivo, su
concentracion, el valor del ancho de huella experimental y el valor calculado utilizando

la ecuacion de regresion.

Para el calculo del ancho de huella utilizando la ecuacion de regresion, se utilizaron
los numeros de identificacidn mostrados en la tercera columna de la tabla 4.8, ya que
se considero la sustancia sola y no la mezcla “aditivo + concentracion”, como en el
analisis de varianza. Las concentraciones utilizadas en la ecuacion son las mostradas

en la segunda columna de dicha tabla (concentracion molal).
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Tabla 4.8 Validacion de la ecuacion de regresion

Aditivo Concentracion D Aditivo AH experimental AH ecuacién % Error
(m) (real) (tedrico)

Ninguno 0 0 215.1699 215.3800 0.10

Luteina 1x1073 1 203.9276 212.3442 4.13
Zeaxantina 1x1073 2 209.3456 209.3142 0.02
Astaxantina 1x1073 3 179.4018 206.2842 14.98
Astaxantina 1x107* 3 230.9437 206.2894 10.68
Astaxantina 5x107* 3 170.5560 206.2871 20.95

La ultima columna de la tabla 4.8 muestra el porcentaje de error que tiene el calculo
del ancho de huella experimental comparado con el obtenido a través de la ecuacion
de regresién. Las formulaciones que presentan mayor variacion entre ambos datos es
el aditivo “astaxantina” con concentraciones de “1 x 1073 m” y “5 x 10™* m”, con un

14.98% y 20.95% de error respecto al valor experimental, respectivamente.

4.2.3 Uso de la ecuacion de regresion para prediccion

En la figura 4.10 se pueden observar las graficas obtenidas para corroborar la validez
de la ecuacion de prediccion. Se tomaron 28 concentraciones diferentes de los aditivos
y el valor experimental del ancho de huella de cada uno, en la grafica el valor
experimental tiene un color azul claro y los datos obtenidos con la ecuacion se
representan en color azul oscuro. En cada grafica se muestra el valor promedio del
ancho de huella experimental y el obtenido con las diferentes concentraciones. En
estas graficas se ve una diferencia considerable entre los valores experimentales y los
obtenidos con la ecuacion de prediccion. Se atribuye la diferencia a que el ancho no
es constante a lo largo de la huella. Los datos con los cuales se realizé el calculo de

las predicciones se pueden consultar en las tablas 4.9, 4.10 y 4.11.
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Figura 4.10 Gréficas de prediccion de ancho de huella con diferentes concentraciones de
aditivos: a) luteina, b) zeaxantina, c) astaxantina

Tabla 4.9 Datos para ecuacion de prediccion de ancho de huella (luteina)

Aditivo Tipo de dato  Concentracion (m) Ancho de huella (um)

Prediccion 1x107* 221.11
Prediccion 2x107% 221.11

—_ Prediccion 3x107% 221.11
A Prediccion 4x107* 221.11
® Prediccion 5x10~* 221.11
o) Prediccién 6 x 10~* 221.11
§ Prediccion 7 x 10~ 221.11
Prediccion 8x10™* 221.11
Prediccion 9x10~* 221.11
Experimental 1x1073 215.17
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Prediccién 2x1073 221.10
Prediccién 3x1073 221.10
Prediccion 4% 1073 221.09
Prediccién 5x 1073 221.08
Prediccién 6x 1073 221.08
Prediccion 7 %1073 221.07
Prediccion 8x 1073 221.07
Prediccién 9% 1073 221.06
Prediccién 1x1072 221.05
Prediccion 2% 1072 220.99
Prediccién 3x 1072 220.93
Prediccién 4 x 1072 220.87
Prediccion 5% 1072 220.81
Prediccion 6 X 1072 220.75
Prediccién 7 %X 1072 220.69
Prediccion 8 x 1072 220.63
Prediccion 9 x 1072 220.57
Prediccién 1x1071 220.51

Tabla 4.10 Datos para ecuacion de prediccion de ancho de huella (zeaxantina)

Aditivo Tipo de dato Concentracion (m) Ancho de huella (um)
Prediccion 1x107* 209.35
Prediccion 2x107% 209.35
Prediccion 3x107* 209.35
Prediccion 4x10* 209.35
Prediccion 5x107% 209.35

. Prediccion 6x107* 209.35
N Prediccion 7x107* 209.35
g Prediccion 8x10™* 209.35
= Prediccion 9x10~* 209.35
% Experimental 1x1073 203.93
a Prediccion 2 x 1073 209.34
N Prediccion 3 %1073 209.33
Prediccion 4x10°3 209.33
Prediccion 5x 1073 209.32
Prediccion 6x 1073 209.32
Prediccion 7 %1073 209.31
Prediccion 8x 1073 209.30
Prediccion 9x 1073 209.30
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Prediccion 1x1072 209.29
Prediccion 2x1072 209.23
Prediccion 3x1072 209.18
Prediccion 4 x 1072 209.12
Prediccion 5x 1072 209.06
Prediccion 6 x 1072 209.00
Prediccion 7 x 1072 208.94
Prediccion 8x 1072 208.88
Prediccion 9 x 1072 208.83
Prediccion 1x1071 208.77

Tabla 4.11 Datos para ecuacion de prediccion de ancho de huella (astaxantina)

Aditivo Tipo de dato Concentracion (m) Ancho de huella (um)

Experimental 1x10°* 230.9437
Prediccion 2x107% 228.3111
Prediccion 3x107* 228.3104
Prediccion 4x10* 228.3098
Experimental 5x107* 170.5560
Prediccion 6x107% 249.5030
Prediccion 7 x107% 249.5023
Prediccion 8x107* 249.5016
Prediccion 9x107% 249.5009

— Experimental 1x1073 179.4018
L Prediccion 2 %1073 237.1880
g Prediccion 3x10°3 237.1813
= Prediccion 4x1073 237.1746
Q Prediccion 5x 1073 237.1679
© Prediccion 6x 1073 237.1612
2 Prediccion 7 %1073 237.1545
Prediccion 8x 1073 237.1478
Prediccion 9x 1073 237.1411
Prediccion 1x 1072 237.1344
Prediccion 2x1072 237.0674
Prediccion 3x1072 237.0003
Prediccién 4 x 1072 236.9333
Prediccion 5% 1072 236.8663
Prediccion 6 x 1072 236.7992
Prediccion 7 X 1072 236.7322
Prediccién 8x 1072 236.6652
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Prediccién 9% 1072 236.5981
Prediccién 1x1071 236.5311

4.2.4 Tasa de desgaste

Para cada una de las formulaciones, en la tabla 4.12 se muestra la relacion de la tasa
de desgaste calculada con base en la pérdida de volumen, la distancia de
deslizamiento y la carga normal aplicada durante los ensayos de tribologia, que se

encuentran descritas en la referencia [6].

Tabla 4.12 Tasa de desgaste de formulaciones a base de aceite de ricino y xantofilas como

aditivos naturales

Formulacién Tasa de desgaste (mm?3/Nm)
Aceite Aditivo Concentracion (m) Valor Desviacién estandar
- - 1.8558 x 107> 2.5307 x 107°
Luteina 1.5790 x 107> 2.0236 x 107°

Zeaxantina 1x 1073 1.7031 x 107> 1.4374 x 107°

1.0773 x 107> 1.5991 x 10~°
Astaxantina 5x 107% 9.2255 x 10~° 1.0201 x 10~°

1x107* 2.2949 x 107° 3.0739 x 107

4.2.5 Resumen de resultados

Para completar el analisis, se tienen las tablas siguientes con escala de colores: al
valor mas bajo de resultados obtenidos se le asigné el color verde y un valor de 100,
al color amarillo se le asigno el valor de 75, al color anaranjado se le asign6 el numero
50 y al rojo se le asigno el 25, siendo este ultimo el que tiene el valor obtenido mas
alto. Estos valores se asignaron de forma arbitraria con la intencion de hacer un
resumen de los resultados mas visual y facil de entender. Para ponderar, se sumo el
valor correspondiente en las columnas tres, cuatro y cinco. La mejor configuracion sera
aquella que tenga la ponderacion mas alta (300). Se decidié considerar el desgaste

como caracteristica para elegir una concentracion y un aditivo.
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Tabla 4.13 Ponderaciones

a)

(100) (75) 50) @ (25)

Ponderacion ideal: 300
b)
Coeficiente
ID Concentracion o Ancho de
- de friccion Desgaste Ponderacion
Concentracion (m) huella
Mk
0 Sin aditivo 225
1 1x1073 175
2 1x10™* O O 125
3 5x 10 O 225
c)
Coeficiente
Ancho
ID Aditivo Aditivo de friccion Desgaste Ponderacion
de huella
Mk

0 Sin aditivo O O 150
1 Luteina 225
2 Zeaxantina ® 125
3 Astaxantina 250

Con base en las ponderaciones de la tabla 4.13 b) y c), se tienen dos concentraciones
que pueden utilizarse: 0 y 5 x 10™*m; con respecto al aditivo, el que tiene la mayor

ponderacién es la astaxantina.
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CONCLUSIONES

Con base en los datos mostrados, se puede concluir que:

e En el andlisis de varianza enfocado a la concentracion, el coeficiente de friccion
mas bajo corresponde a la concentracion 0, es decir, la formulaciéon que no
contiene aditivos.

e En el analisis de varianza enfocado en el aditivo, el coeficiente de friccion mas
bajo corresponde al aditivo 0, es decir, la formulaciéon que no contiene aditivos.

e El andlisis de regresion lineal para el coeficiente de friccion considera tres
términos significativos: aditivo, concentracion y la interaccion “aditivo-
concentracion”.

e En el analisis de regresion lineal para el coeficiente de friccion, el error que se
tiene entre los datos obtenidos experimentalmente y los calculados con la
ecuacion de prediccion no es mayor al 10%. Esto quiere decir que la ecuacién
predice adecuadamente el comportamiento de las formulaciones para
diferentes concentraciones.

e En el analisis de varianza enfocado a la concentracion, el ancho de huella mas
bajo corresponde a la concentracién 3, es decir, la formulacién con 0.0005 m
(recordar que la “m” representa el concepto “molal”).

e En el analisis de varianza enfocado en el aditivo, el ancho de huella mas bajo
corresponde al aditivo 3, es decir, la formulacion con astaxantina.

e EIl analisis de regresion lineal para el ancho de huella sdlo considera dos
términos significativos: aditivo y concentracion. No hay ningun término de
segundo orden.

e En el analisis de regresion lineal para el ancho de huella, el error que se tiene
entre los datos obtenidos experimentalmente y los calculados con la ecuacion
de predicciéon es menor al 25%. Esto quiere decir que la ecuacion ayuda a
predecir el comportamiento de las formulaciones para diferentes
concentraciones, siempre y cuando se considere el margen de error en las

predicciones.
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e Entre mas baja sea la concentracion de aditivo, el error entre los datos

experimentales y los obtenidos con la ecuacién es mayor.

Con estos resultados, se pueden empezar a considerar otros aspectos de interés al
momento de elegir un aditivo para una formulacién de origen vegetal, que ayuden a
discernir entre la gran variedad que se tiene con un buen comportamiento tribolégico.
Caracteristicas como el precio, la solubilidad, la disponibilidad de materia prima para
obtener el compuesto, la facilidad de produccién en masa y las capacidades de

almacenamiento, pueden ayudar a tomar una decision.
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