DISENO 3‘?APLICADO EN LA PREPARACION
DE PELICULAS DEL SISTEMA Bi-Pb-Sr-Ca-Cu- O

T E S I S
QUE PARA OBTENER EL GRADO DE
INGENIERO MATEMATICO
P RESENT A

EPIGMENIA NAJERA CISNEROS

ASESORES:

DRA. ELVIA DIAZ VALDES

M. EN C. FERNANDO JIMENEZ TOVAR

TESIS DESARROLLADA DENTRO DEL PROYECTO
SIP 20070843

MEXICO, D.F. 2007






DEDICO ESTE TRABAJO DE TESIS, CON CARINO

A MIS PADRES:

Juventino N4jera Santillan

Ma. Soledad Cisneros Vargas

A MIS HERMANOS:

J. Concepcion Ngjera Cisneros
Ma. Concepcidn Ngjera Cisneros
Bonifacio N§jera Cisneros
Macrino Néjera Cisneros (finado)
Eugenia Ngjera Cisneros

Ma. de los Angeles Nijera Cisneros
Consuelo Njjera Cisneros
Esteban Nijera Cisneros

Ma. Soledad N4jera Cisneros
Artemio N§jera Cisneros
Juventino N4jera Cisneros

Sofia Ngjera Cisneros






AGRADECIMIENTOS

A la Dra. Elvia Diaz Valdés, mi méds sincero agradecimiento por la direcciéon de esta
tesis, por los conocimientos transmitidos del tema de la misma, por su amistad, paciencia y por
la convivencia agradable.

Al M. en C. Fernando Jiménez Tovar, mi mds sincero agradecimiento por la direccién
de esta tesis, por los conocimientos transmitidos del tema de la misma, por su disponibilidad,
paciencia y por la convivencia agradable.

Al M. en C. Rubén Téllez Sdnchez, mi més sincero agradecimiento por la revision de
la tesis, por el apoya al trabajo de tesis, comentarios, sugerencias y por la convivencia

agradable.

Al Lic. Manuel Robles Bernal, por la revision de la tesis, comentarios sugerencias, por

haber transmitido en mi interés al conocimiento en el transcurso de la carrera.

A la Dra. Concepciéon Mejia Garcia, por la revisiéon de la tesis, comentarios,

sugerencias.

A toda mi familia, por su apoyo en el transcurso de mi formacién académica.

A todos los formadores que han aportado recursos a mi formacién académica.

A mis amigos y compaiieros.

A laE. S. F. M. por darme la formacién y el método de adquirir conocimientos.

Al instituto politécnico nacional por ser mi alma matter y proporcionarme una

formacion académica.






INDICE

INTRODUCCION
I FUNDAMENTO TEORICO

1.1  Conceptos basicos de superconductividad
1.1.1 Definicion de superconductividad
1.1.2 Sistema base-Bi
1.1.3 Obtencion de peliculas superconductoras
1.1.4 Método de deposito por aerosol

1.1.5 Aplicacion de espectroscopia de absorcion
atomica al analisis quimico de peliculas
1.1.6  Aplicacion de materiales superconductores

1.2 Disefo experimental

1.2.1 Breve historia del diseiio experimental
estadistico
1.2.2 Conceptos basicos del disefio experimental

1)

2)
3)
4)

5)
6)

7)

8)
9)
10)
11)
12)

13)

. Qué se entiende por diseno
experimental?

Necesidad de un disefio experimental
El propésito de un diseiio experimental
Principios basicos del disefio

experimental
Factores y niveles de factor

Seleccion de factores, niveles e
interacciones a evaluar
Tratamientos y combinaciones de
tratamientos

Efectos e interacciones

Grados de libertad

Arreglo ortogonal

Medicion

Analisis e interpretacion de la
informacion

Procedimiento recomendado para
aplicar un disefio experimental

\O\I\IUIMMNO%\

oo

10

11
13

13
14

15

16
18

19

20
21
22
23
25

28

28



14) Ventajas de los experimentos disenados
estadisticamente

15) Desventajas de los experimentos
disenados estadisticamente

16) Diseio factorial

17) Métodos de analisis estadistico

I DESARROLLO EXPERIMENTAL

I1I

2.1
2.2
23
24

2.5
2.6

Establecimiento del problema a resolver
Necesidad de la aplicacion de un disefio experimental
Eleccion del disefio experimental

Aplicacion del disefio experimental factorial
fraccionado 34'2111
Seleccion del método de analisis estadistico

Aplicacion del analisis Senal/Ruido (S/R)
2.6.1 Reduccion de la variabilidad

2.6.2 Ajuste al valor promedio

RESULTADOS, ANALISIS Y DISCUSION

Resultados obtenidos por la aplicacion del mejor
valor nominal.
3.1.1 Resultados de la reduccion de la variabilidad

3.1.2 Resultados del ajuste del valor promedio

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

BIBLIOGRAFIA
ANEXO A Preparacion de las peliculas de Bi-Pb-Sr-Ca-

Cu-O

ANEXO B Procedimiento del calculo realizado en excel

de la aplicacion del analisis sefial/ruido (S/R)

ANEXO C Aplicacion de la estrategia S/R (con la

caracteristica del mejor valor nominal)

,

Pag
30

31
31
50
59
59
59
60

61
64
64
64
65
67

67
68
70
77
79

81
83

87



INDICE DE FIGURAS

Figura

No.
1.1

1.2
1.3
1.4
1.5
1.6

1.7

3.1

3.2

C-1

C-2

C-3

C-4

C-5

C-6

Titulo

Dependencia del estado superconductor con respecto a la
temperatura, campo magnético y densidad de corriente.
Proceso de preparacion de peliculas base-Bi.

Proceso o sistema bajo estudio.

Disefio factorial 2

Disefio factorial 2°

Distribucion de los resultados producidos con cada nivel o
posicion de un factor de control

Optimizacion, reduccion de la variacion y ajuste del valor
promedio para una caracteristica de calidad del “mejor
valor nominal”

Graficas de los promedios S/R,de los factores en cada
nivel, para el andlisis de ng;

Grificas de promedio de las respuestas promedio P, ,de los

factores en cada nivel, para el anélisis de ng;¢

Graficas de los promedios S/R ,de los factores en cada
nivel, para el analisis de ny

Grificas de promedio de las respuestas promedio P, ,de los

factores en cada nivel, para el analisis de ny

Graficas de los promedios S/R ,de los factores en cada
nivel, para el andlisis de n,s

Griéficas de promedio de las respuestas promedio P, ,de los

factores en cada nivel, para el anélisis de ng,

Graficas de los promedios S/R ,de los factores en cada
nivel, para el anélisis de n.¢

Griéficas de promedio de las respuestas promedio P, ,de los

factores en cada nivel, para el andlisis de n¢

pag.

10
35
36

53

54

69

71

88

90

93

95

98

100






INDICE DE TABLAS

Tabla
No.
1.1
1.2
1.3

1.4
2.1

2.2

2.3

24

3.1

3.2

3.3

34

3.5

3.6

B-1

B-2

B-3

C-1

C-2

Titulo

Fases superconductoras del sistema base-Bi.

Arreglo ortogonal Lg(2")

Diferentes notaciones para el arreglo matricial del disefio
73

Arreglo matricial del disefio 2

Arreglo matricial del disefio 3},

Dominio experimental del disefio 37> aplicado a la

preparacion de peliculas base-Bi

Matriz experimental del disefio 3},” aplicado a la

preparacion de peliculas base-Bi

Réplicas de los resultados del nimero de moles de Bi en
las peliculas base-Bi

Respuestas, promedios (P;) y resultados de la relacion
Senal/Ruido, para el analisis de ng;s

Resultados de los promedios S/R, de los factores en cada
nivel, para el andlisis de ng;¢

Promedio de las respuestas promedio (P;), de los factores
en cada nivel, para el andlisis de ng;s

Niveles de los factores que conducen hacia el mejor valor
nominal en el estudio de composicion de peliculas Bi-Pb-
Ca-Cu-O

Niveles de los factores recomendados que conducen hacia
el mejor valor nominal en el estudio de composicion de
peliculas Bi-Pb-Ca-Cu-O

Corrida confirmatoria del analisis del disefio 3;,° y la
composicion ideal

Respuestas, promedios (P;), Sm, (Sm-Ve)/nve y resultados
de la relacion Sefial/Ruido, para el andlisis de ng;¢
Resultados de los promedios S/R, de los factores en cada
nivel, para el andlisis de ng;¢

Promedio de las respuestas promedio (P;), de los factores
en cada nivel, para el analisis de ng;s

Respuestas, promedios (P;) y resultados de la relacion
Sefial/Ruido, para el andlisis de npy

Resultados de los promedios S/R, de los factores en cada

pag.

34
36
61

62

63
63
68
69

70

72

74
75
84
85
85

87
88



C-3

C-4

C-5

C-6

C-7

C-8

C-9

nivel, para el analisis de npy

Promedio de las respuestas promedio (P;), de los factores
en cada nivel, para el analisis de npy

Respuestas, promedios (P;) y resultados de la relacion
Sefial/Ruido, para el analisis de n.4s

Resultados de los promedios S/R, de los factores en cada
nivel, para el anélisis de ncy¢

Promedio de las respuestas promedio (P;), de los factores
en cada nivel, para el andlisis de n,¢

Respuestas, promedios (P;) y resultados de la relacion
Sefial/Ruido, para el andlisis de n,

Resultados de los promedios S/R, de los factores en cada
nivel, para el anélisis de ney¢

Promedio de las respuestas promedio (P;), de los factores
en cada nivel, para el andlisis de nys

s

Pag
89
92
92
94
97
97

99



RESUMEN

Se presenta la aplicacion del disefio factorial fraccionado 34'2111 para el estudio de la
composicion en la preparacion de peliculas base-Bi a partir de compuestos 6rgano-
metdlicos (tetrametil-heptanedionatos de metal y trifenilbismuto). Se reconocié y
establecié el problema, se eligieron los pardmetros experimentales y los valores de
variacion, se seleccionaron las variables de respuestas y se eligié el disefio experimental.
Las peliculas se prepararon en dos etapas que consisten en el depdsito de la pelicula
precursora y el tratamiento térmico de la misma. En la primera etapa se obtienen las
peliculas precursoras por el método de depodsito a partir de aerosol (spray pyrolysis). En la
etapa de tratamiento térmico se efectia la reaccién quimica en estado sélido para formar
las fases superconductoras. En la preparacién de las peliculas estdn involucrados cuatro
parametros de depdsito y de tratamiento térmico que se estudian en tres valores diferentes.
El andlisis del disefo se realizd aplicando la estrategia de la relacion Sefial/Ruido con la
caracteristica de calidad del mejor valor nominal. A partir del andlisis del disefio, se
calcularon los efectos de los pardmetros individuales para seleccionar los niveles de los
parametros en estudio que conducen a la composicion deseada. La estrategia de andlisis se
aplic6 a cuatro respuestas que fueron nimero de moles de bismuto (np;), nimero de moles
de plomo (npp), nimero de moles de calcio, (n¢,), nimero de moles de cobre (n¢,). Los

niveles de los factores obtenidos en cada andlisis resultaron congruentes.



INTRODUCCION

Antecedentes

Desde el descubrimiento de materiales que son superconductores arriba del punto
de ebullicién del nitrégeno liquido (77 K), empezé un gran interés en el desarrollo de
aplicaciones tecnoldgicas. Una de las aplicaciones mds viables son las peliculas delgadas

para dispositivos opto-electrénicos !

. Entre los sistemas superconductores de alta-7, esta
el sistema base-Bi como un buen candidato para esta aplicacién. Este sistema presenta
fases de alta-T¢, no es toxico y tiene estabilidad con el tiempo. Por otro lado, con respecto a
técnicas de depdsito de peliculas, el depdsito por aerosol es de interés para una posible
produccién industrial, ya que no requiere de alto vacio como otras técnicas, por lo que es
una técnica simple y de bajo costo. Por lo tanto, la preparacion de peliculas
superconductoras base-Bi por el método de depdsito por aerosol es de interés para una

posible produccion de dispositivos opto-electronicos a bajo costo.

Problematica

Aunque la técnica de depdsito por aerosol tiene posibilidades de crecer peliculas
con una calidad comparable a las peliculas depositadas con técnicas de alto vacio, cuando
las peliculas se depositan con soluciones acuosas, las peliculas resultan porosas y de
textura gruesa. Esto como consecuencia de la disminucién de volumen por la evolucién de
subproductos gaseosos que se descomponen de temperatura ambiente a 750°C 21 Estas
caracteristicas no son apropiadas en el desarrollo de dispositivos opto-electronicos. Esto
condujo a proponer la preparacién de peliculas delgadas del sistema Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-O, a

partir de soluciones de compuestos 6rgano-metdlicos >+

. En virtud de que no hay
informacion de depodsito de peliculas a partir de compuestos Organo-metélicos con la
técnica de depdsito por aerosol, para conocer la dependencia de la formacién de las fases
superconductoras del sistema de las peliculas con los pardmetros de preparacion como
depdsito en un ciclo o mds, tipo de compuestos érgano-metdlicos como acetil-acetonatos o
heptanedionatos, tiempo y temperatura de reaccién en estado sélido, se aplicd un disefio
experimenal !, De este estudio sistemdtico se determinaron como mejores condiciones de
preparacion el deposito en un ciclo y el uso de heptanedionatos como reactivos. En dicho
trabajo se obtuvieron peliculas superconductoras con las fases de baja-7, y con la fase alta-

T. pero en una proporcion relativa baja. El problema observado fue que no se obtuvo la

composicion adecuada en las peliculas para el crecimiento de las fases de alta-7T,. En este



trabajo se propuso el estudio de la composicién y su dependencia con los pardmetros de
depdsito y tratamiento térmico, estableciendo como pardmetros constantes el modo de
depdsito a un ciclo, y el uso de heptanedionatos de plomo, estroncio, calcio y cobre y

trifenil-bismuto.

Objetivos

Estudiar la dependencia de la composicion con los pardmetros de preparacion de las
peliculas Base-Bi (Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-0O).

Aplicar un diseio experimental para obtener los niveles de los pardmetros de
estudio, de depdsito y tratamiento térmico que proporcionan la composicion deseada en las
peliculas base-Bi, crecidas a partir de compuestos drgano-metdlicos por la técnica de
depdsito por aerosol.

Hipotesis

Los compuestos 6rgano-metélicos presentan puntos de fusiéon bajos, comparados
con los compuestos inorgénicos. Los puntos de fusioén bajos de los compuestos 6rgano-
metdlicos, permiten un depdsito homogéneo y denso seguido de una descomposicion
completa a la temperatura de deposito.

Metodologia

Aplicacion de un disefio experimental.

El procedimiento que se sigui6 fue el siguiente

Reconocimiento y planteamiento del problema

Eleccién de pardmetros experimentales (factores) y valores en que se variaran

(niveles).

Seleccién de una variable de respuesta.

Eleccion del disefio experimental

Desarrollo del experimento

Andlisis de datos.

Conclusiones y recomendaciones

Contenido

Este trabajo de tesis inicia con una introduccién en donde se plantean los antecedentes, el
problema a resolver, los objetivos a alcanzar, la hipdtesis a comprobar, la metodologia a

seguir y el contenido de la tesis. Posteriormente se presenta los fundamentos tedricos que



apoyan el tema de la tesis. Se continda con la explicacion del desarrollo experimental en
donde se indican las condiciones a lasque se efectuaron los experimentos. Enseguida se
presenta el andlisis y la discusion de los resultados y finalmente se presentan las

conclusiones del trabajo.



I FUNDAMENTO TEORICO

1.1 Conceptos basicos de superconductividad
1.1.1 Definicion de superconductividad

Superconductividad, es un fenémeno donde interviene el cientifico para
provocarlo, es un estado de la materia, posee dos propiedades, primera, se elimina toda
resistencia eléctrica lo cual quiere decir que no hay disipacion de energia al pasar corriente
eléctrica por cualquier material superconductor, segunda, no permite que el campo de
fuerza de un imén penetre en su interior (esto ultimo se conoce como efecto Meissner).
Esta combinaciéon de propiedades eléctricas y magnéticas recibe el nombre de estado
superconductor, el fendmeno sélo aparece a temperaturas muy bajas, estas temperaturas
s6lo pueden conseguirse mediante gases raros, como el helio liquido, nitrégeno liquido o
sistemas de refrigeracion caros.

Hay tres pardmetros asociados con cada superconductor: La temperatura critica
(T¢), el campo critico (H.) y la densidad de corriente critica (J.), cada uno, tiene un valor
maximo abajo del cual existe la superconductividad, figura 1.1. Su descubrimiento fue a

principios del siglo XX, en 1911. El trabajo de investigacién del doctor Heike Kamerlingh

Temperatura

Superficie
T. = Temperatura critica critica.
H, = Campo magnético critico

J. = Densidad de corriente critica

Fuerza del
campo
magnético

Densidad /
de /

corriente .

Figura 1.1 Dependencia del estado superconductor con respecto a la temperatura,
campo magnético y densidad de corriente.



Onnes de la Universidad de Leyden, Holanda, sobre las propiedades de la materia a bajas
temperaturas ayudo a la produccion del helio liquido, y a su vez logré bajar el mercurio a
temperatura del helio liquido. Observé que la resistencia eléctrica del mercurio a esta
temperatura repentinamente desaparecid, lo que llamé superconductividad.

Hay dos clases de superconductores, dependiendo de sus caracteristicas.
Superconductores tipo I

Los superconductores tipo I, conocidos también como suaves o ideales, metales con
temperaturas bajas de fusion y de facil obtencidon, son mecdnicamente suaves y libres de

esfuerzos mecanicos internos.
Superconductores tipo 11

Los superconductores tipo II, llamados también duros o de campo intenso, son
aleaciones o metales superconductores refractarios, tienen la caracteristica de que la

superconductividad se conserva ain bajo la influencia de campos magnéticos intensos.

La mayoria de las teorias de la superconductividad se desarrollaron entre 1930 y
1950. Por mencionar alguna de las teorias que fundamentan la superconductividad, en
1957 se publicé la teoria de Bardeen, Cooper y Shriffer conocida como BCS. Esta teoria,
se basa en la existencia de los llamados pares de Cooper, que son parejas de electrones
ligados entre si y que se forman por la interaccién atractiva de dos electrones inducida por
un fondn. Esta teoria puede explicar el fendémeno de la superconductividad de elementos y
aleaciones con temperaturas cercanas al cero absoluto (0 K), pero no es capaz de explicar
totalmente el fendmeno con temperaturas mas altas.
En 1986, los cientificos J. C. Bednorz y K. A. Muller en Zurich, Suiza, descubrieron los
materiales superconductores ceramicos, que tienen temperaturas de transicion al estado
superconductor superiores a la temperatura de ebullicién del nitrégeno liquido. Esto hace
factible la utilizacién de los materiales superconductores a menor costo comparado con el

enfriamiento con He liquido, por su trabajo recibieron el premio Nobel de Fisica en 1987.



1.1.2 Sistema base-Bi

Entre los cerdmicos superconductores de alta-Tc se encuentran los
superconductores de tierras raras, el sistema base bismuto, el sistema base talio y el sistema

base mercurio.

El desarrollo de la familia superconductora base bismuto tuvo su origen en el
descubrimiento del superconductor Bi-Sr-Cu-O, hecho por C. Michel y colaboradores, que
presenta superconductividad entre 7 y 22 K, con una composicion cercana a Bi, Srp Cu,
Oe.

El sistema base bismuto consiste de fases superconductoras que se representan por
la formula Bi, Sr; Ca,.; Cu, Oppg paran =1, 2, 3 y4, como se indican en la tabla 1.1.

Se presentan también sus respectivos valores de T, (K) determinados en monocristales.

Tabla 1.1 Fases superconductoras del sistema base-Bi.

FASES SUPERCONDUCTORAS DEL SISTEMA
BASE-Bi
Rel.e}a.() n Composicion nominal T. (K)
cationica
2201 Bi,Sr,CuOg 10
2212 BizSI‘zC&CUzOg 90
2223 BizSI‘zC&zCU3010 110
2234 BiZSr2Ca3Cu4012 90

La substitucion parcial del Pb por Bi, incrementa la fracciéon de volumen de la fase

2223 y la estabiliza.

1.1.3 Obtencion de peliculas superconductoras

Los materiales superconductores se pueden fabricar en forma de polvo, en
volumen, como peliculas, como alambres 6 como cables. Esto depende de la aplicacion del
material. Hay varias técnicas quimicas y fisicas para la fabricacion de peliculas de Bi-Sr-
Ca-Cu-O sobre sustratos de SrTiOs; y MgO entre otros sustratos. La mayoria de los
procesos de depdsito son técnicas fisicas (Laser ablation, sputtering, etc). Entre las técnicas
quimicas se encuentra el método de depodsito por aerosol (Spray Pyrolysis) y CVD

(chemical vapour deposition). El método de depdsito por aerosol que se utilizé en este



trabajo de tesis es rdpido, simple, de bajo costo y no requiere ninglin equipo caro de

to.

7z

€vacuacion o procesamien

Las peliculas se preparan en dos etapas. La primer etapa consiste en el depdsito del

material precursor, figura 1.2 (a). Como trabajo previo en esta etapa se lleva acabo la

de las soluciones fuente para el depdsito de las

on

del sustrato y la preparaci

z

preparacion

peliculas precursoras. En la segunda etapa se lleva a cabo el tratamiento térmico al que se

someten las peliculas precursoras y donde se realiza la reaccion en estado sélido a alta

e

@)

temperatura para obtener el material candidato a superconductor, figura 1.2 (b).
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1.2 Proceso de preparacion de peliculas base-Bi.



1.1.4 Método de deposito por aerosol

La técnica consiste en producir una nube muy tenue de una solucién acuosa en la
cual van disueltas las sales a depositar en una razén estequiométrica adecuada, el aerosol
es arrastrado hacia el substrato caliente donde se evapora el solvente y quedan sélo los
precipitados secos sobre la superficie (figura 1.2 (a)), donde toma lugar el proceso
pirolitico en cuestion, es una técnica sencilla y barata capaz de producir caracteristicas
superconductoras.

Considerando el costo y las propiedades eléctricas de las peliculas base-Bi, los
substratos de SrTiO3;, LaAIOs; y MgO han sido los mds apropiados. En este trabajo de tesis
se utilizé6 MgO.

1.1.5 Aplicacion de espectroscopia de absorcion atéomica al analisis quimico de
peliculas

Con esta técnica se obtiene la composicién global de las peliculas precursoras y de
las superconductoras. La espectroscopia de absorcion atémica es una técnica de soluciones,
por lo que la pelicula depositada se remueve, se pesa, se disuelve y se afora a un volumen
conocido para realizar el andlisis. De los valores de las respuestas medidos se obtienen los
moles ngj, Npp, Ncy, Ney, de Bi, Pb, Ca y Cu respectivamente en la pelicula candidata a

superconductora.

1.1.6 Aplicacion de materiales superconductores

La superconductividad se utiliza en diversos campos de la tecnologia. A
continuacion se mencionan algunas aplicaciones.

1. Generacion de campos magnéticos intensos. Se aplica a la fabricacion de sistemas de
transportes masivos levitados, esto es, en trenes que flotan sobre sus rieles sin tener
friccién con ellos, alcanzando velocidades de 320 k/h a 500 k/hr. Existen prototipos
fabricados en Jap6n y Alemania llamados MAGLEV.

2. Fabricacion de alambres superconductores. Se utilizan en magnetos de baja potencia,
generadores eléctricos compactos, antenas, motores y cables de conduccién de energia
eléctrica. Se abre la posibilidad de la transmision de energia eléctrica desde los centros
de produccién, como presas o reactores nucleares, hasta los centros de consumo, sin

pérdida de ningun tipo en el trayecto.



3. Electrénica. En esta 4rea tenemos la fabricacion de supercomputadoras
extremadamente veloces. En EE.UU. se estd desarrollando una bomba electrénica.
4. Cintas. Son utilizadas donde se requieren longitudes grandes de material como

magnetos de alta potencia, motores, generadores.

5. Peliculas delgadas superconductoras. Se utilizan para fabricar dispositivos de
microondas pasivos y activos, filtros detectores O6pticos, dispositivos (SQUID),
dispositivos de estado sélido. En medicina se utilizan Squids o magnetémetros para
obtener magnetoencefalogramas. Una de las primeras aplicaciones de la
superconductividad fue el uso del espectrometro de resonancia magnética o MRI,
permite ver el corazén de un paciente sin tener que hacer disecciones en la piel o
introducir sondas en él. Detecta de manera muy precisa las sefiales eléctricas del

corazon.

1.2 Disefio experimental

En el trabajo experimental, asi como en el campo industrial generalmente se
necesita optimizar una respuesta, conocer el comportamiento de un proceso o un sistema o
asegurar la calidad de un producto. Por ejemplo: en el 4rea de investigacion, y
particularmente hablando de materiales superconductores base Bi, uno de los problemas a
resolver es conocer la interrelacion entre las tres fases superconductores del sistema,
durante la obtencién de las mismas.

En el campo industrial, por ejemplo, se puede citar la necesidad de mejorar el
procedimiento de materiales cerdmicos.

El proceso o sistema bajo estudio se puede representar a través del modelo mostrado en la

figura 1.3.

Factores controlables

)I T T

Entradas |, Salidas

PROCESO

7z 7 Zq

Factores

Incontrolables

Figura 1.3 Proceso o sistema bajo estudio.
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El proceso o sistema se puede visualizar como una combinacién de mdaquinas,
métodos, personas u otros recursos que transforma alguna entrada en una salida que tiene
una o mads respuestas observables. Un proceso o sistema puede considerarse como una caja
negra a la cual ingresan diversas variables que interactian para producir un resultado. Las
variables que ingresan al proceso se denominan variables de entrada, y el resultado,
variable de salida.

Los ingenieros y cientificos estdn con mds frecuencia enfrentados a dos situaciones
de desarrollo de productos o procesos. Los términos producto y proceso se pueden usar
indistintamente en lo que sigue. Una primera situacion de desarrollo es encontrar el nivel
de un pardmetro que mejore alguna caracteristica de desempefio a un valor éptimo o al
menos aceptable. Los métodos de disefios de experimentos son importantes en el desarrollo
de disefios en productos y servicios nuevos, en hacer mejoras en los productos existentes,
en el desarrollo de procesos de manufactura y el mejoramiento de procesos y se usan
generalmente para estudiar el desempefio de procesos y sistemas.

Algunas de las variables del proceso son controlables, mientras que otras no.
Cuando se tienen varias variables en el proceso, surgen las siguientes preguntas.
a) (Cuadles variables (x1, x2,...,xp) tienen mayor influencia en la respuesta (y)?
b) De las variables x’s que influyan en y, ¢cudles son los valores que proporcionan
el valor mds cercano al deseado en la respuesta (y)?
¢) De las variables x’s que influyan en y, ;cudles son los valores que minimizan
los efectos de las variables no controlables z’s?

Para resolver estas preguntas surge la necesidad de realizar un disefio experimental.

1.2.1 Breve historia del diseiio experimental estadistico

El desarrollo moderno del disefio experimental estadistico tiene tres épocas
importantes en su historia. La época agricola que tiene sus origenes en los trabajos de Sir
Ronald Aylmer Fisher, matemético y bilogo britanico, nacido en Londres el 17 de febrero
de 1890 y fallecido en Adelaida, Australia, el 29 de julio de 1962, quién sent6 la base de la
teoria del disefio y que a la fecha se encuentra bastante desarrollada y ampliada. En 1912,
se gradud por la Universidad de Cambridge. En 1919, comenz¢ a trabajar en la Estacion
Agricola Experimental Rothamsted en Londres, Inglaterra, donde realizd trabajos
estadisticos relacionados con la reproduccién de plantas. Desarroll6 técnicas para obtener

mayor cantidad de informacion util a partir de muestras de datos mas pequeiias, introdujo
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los tres principios basicos que son: réplicas, aleatorizacion y formacién de bloques en la
recogida de muestras y el andlisis de la varianza o anélisis multivariacional. Fisher estuvo a
cargo de la estadistica y del andlisis de datos en la Estaciéon Agricola Experimental
Rothamsted en Londres, Inglaterra. Fisher fue quien desarrollé por primera vez el anélisis
de variancia como herramienta primaria para el andlisis estadistico en el disefio
experimental.

En 1920 R. A. Fisher desarroll6 los métodos clasicos del disefio de experimentos,
que consiste en una variedad de técnicas estadisticas desarrolladas con rigor matematico.

En 1925, publicé su metodologia estadistica en Methods for Research Workers.

En 1930, traslad6 sus investigaciones al campo de la genética en The Genetical
Theory of Natural Selection, que resume sus puntos de vista sobre la eugenesia y el papel
de control que ejercen los genes sobre los caracteres dominantes, y en el que considera la
seleccion como la fuerza directriz de la evolucién, mds que la mutacion.

A pesar de que Fisher fue el pionero, muchos otros han contribuido de manera
significativa a las publicaciones sobre el disefio de experimentos. Entre ellos pueden
encontrarse F. Yates, G.E. P. Box, R. C. Bose, O. Kempthorne y W. G. Cochran.

Muchas de las primeras aplicaciones de los métodos del disefio experimental se
iniciaron en el drea de la agricultura y ciencias biol6gicas. Como resultado de ello, gran
parte de la terminologia proviene de estos antecedentes agricolas. Sin embargo las
primeras aplicaciones industriales del disefio experimental se hicieron en la década de los
30’s, es donde da inicio la segunda época, llamada época industrial de la industria textil y
de la lana britdnica. Después de la segunda Guerra Mundial, los métodos del disefio
experimental se introdujeron en las industrias quimicas y de transformacién de Estados
Unidos y Europa. Estos grupos industriales siguen aplicando el uso del disefo
experimental en el desarrollo de productos y procesos. La industria de los semiconductores
y la electrénica se ha servido del considerable éxito de los métodos del disefio
experimental. Box y Wilson, desarrollaron la metodologia de superficies de respuesta
(MSR), basados en dos caracteristicas de los experimentos industriales que habia necesidad
de resolver, inmediatez y secuencialidad, de 1930 a 1960, la MSR y otras técnicas de
disefios se generalizaron en las industrias quimicas y de procesos. En este periodo fue
George Box quien lidere6 su aplicacion de los disefios de experimentos, claro con la
limitante de falta de capacitacion de personal, falta de recursos de computacién incluido

software.
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En 1970, con el interés creciente en la industria occidental en el mejoramiento de la
calidad, aparece la tercera época del disefio estadistico. El trabajo de Genichi Taguchi, fue
importante en el sentido que aumento el interés y el uso de los experimentos disefiados.
Taguchi propuso disefios altamente fraccionados y otros arreglos ortogonales junto con
algunos métodos estadisticos nuevos para resolver estos problemas.

Genichi Taguchi en Japén estudié un método mediante el cual se mejoraria la
eficiencia de la experimentacion, con técnicas que estdn relacionadas con arreglos
ortogonales en el disefio de experimentos, sin requerir para ello de profundos
conocimientos matematicos.

Segin G. Taguchi: “la calidad es la minima pérdida que un producto (o proceso)
causa a la sociedad a partir del momento en que es embarcado desde la fabrica”.

El Dr. Taguchi es reconocido por tres aportaciones principales al campo de la calidad:

1. La funcién de pérdida
2. Los arreglos ortogonales y las gréficas lineales
3. El concepto de robustez

En la década de los 80’s, Taguchi popularizé la aplicacién de la funcién cuadratica
de pérdida. Taguchi motiva el uso de las funciones de pérdida al sugerir que un producto
no causa pérdida solo si su caracteristica de calidad alcanza el valor objetivo o nominal.

El nivel de calidad de los productos japoneses en la actualidad es 6ptimo,
comparable al de paises como Alemania o Inglaterra. Los japoneses han tenido éxito en el
desarrollo de métodos de control estadistico de calidad, en particular en control estadistico
de procesos y disefio de experimentos y los han empleado para aventajar a sus
competidores. Esto ha despertado el interés hacia el modelo japonés en la competencia
calidad/precio, que se da a nivel mundial. El disefio experimental utiliza técnicas como la
regresion multiple, la superficie de respuestas y varias extensiones de andlisis de varianza,

para su analisis.

1.2.2 Conceptos basicos del diseiio experimental
1) {Qué se entiende por ‘“diseio experimental”?

El disefio experimental es una prueba o una serie de pruebas, en las que se inducen
cambios deliberados en las variables de entrada de un proceso o sistema, de manera que
sea posible observar e identificar las causas de los cambios en la respuesta de salida. Por lo

tanto, el disefio experimental es la planeacion de un experimento de manera que se reina
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informacion del problema que se estudia para poder tomar decisiones correctas. Es la
secuencia completa de pasos ordenados para planear el experimento y asegurar que se
obtendrdan los datos apropiados que puedan analizarse objetivamente con métodos
estadisticos que conduzcan a deducciones vélidas y objetivas respecto al problema
establecido.

De las herramientas estadisticas, el modelo de disefios de experimentos es
importante en apoyo a la investigacion, pues si el disefio ha sido correctamente elegido se
dispondra de una gran cantidad de informacién y no se requerird de un andlisis de datos
elaborado, mientras que si el disefio es pobre aunque se realice un anélisis muy completo,
no se podrd extraer mucha informacion. Para realizar un experimento es necesario utilizar
un enfoque cientifico para planearlo y asi obtener mayor eficiencia posible.

Los investigadores realizan experimentos en todos los campos del saber, por lo
general para descubrir algo acerca de un proceso o sistema en particular, actualmente las
aplicaciones son multiples, especialmente en la investigacion de las ciencias naturales,

ingenieria, laboratorios y casi todas las ramas de las ciencias sociales.

2) Necesidad de un diseiio experimental

En un mundo tan cambiante y teniendo en cuenta el avance de la ciencia y la
tecnologia, el hombre busca en el presente y futuro optimizar procesos, recursos, servicios,
etc.

Optimizar.- Es sinébnimo de buscar lo mejor, también de alcanzar la ganancia
maxima o tener la pérdida minima, cabe mencionar que los procedimientos matematicos
juegan un papel primordial en las técnicas de optimizacion, los cientificos en especial los
matematicos, generalmente investigan problemas de optimizacién donde se requiere
encontrar puntos extremos, maximo, minimo o un valor ideal.

El disefio de experimentos permite optimizar la informacién generada acerca del
sistema o proceso, en relacion con los objetivos planteados, también es la aplicacion del
método cientifico para generar conocimiento acerca de un sistema o proceso, el disefio de
experimentos es una herramienta, que permite lograr la maxima eficiencia de los procesos
o sistemas con el minimo costo.

La busqueda de combinaciones 6ptimas de las variables de entrada da lugar al
disefio experimental, de donde surgen preguntas de una investigaciéon o estudio de un

proceso, sistema o suceso como las siguientes:
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(Cudles son las variables que se van a analizar?

(Qué factores afectan las variables que se van a analizar?
(Cudles de esos factores se estudiardn en esta investigaciéon?
(Cuantas veces deberia ejecutarse el experimento basico?
(Cudl seria la forma de los andlisis?

(A partir de qué valor se considera importante un efecto?

( Coémo optimizar la respuesta o respuestas?

( Cémo conocer el comportamiento de un proceso o sistema?

A S S R e

(Como asegurar la calidad de un producto o servicio que sale al mercado?

Estas preguntas son sélo una pequeiia muestra de lo que puede formularse, esto nos
hace pensar en la necesidad de implementar un disefio experimental, serd evidente que
debe meditarse ampliamente la etapa de planeacion de cualquier investigacion
experimental.

La necesidad de estudiar conjuntamente varios factores (disefios factoriales)
obedece principalmente a dos razones:

1. Se requiere encontrar un modelo que describa el comportamiento general del fenémeno
en estudio. Esto estd restringido a la regién de exploracion o sea al rango de variacion
de los niveles de los factores.

2. Se requiere optimizar las respuestas o variables dependientes. Esto es, encontrar la
combinacién de niveles de los factores que produzcan un valor 6ptimo de la variable

dependiente.

3) El proposito de un disefio experimental

El propdsito general de un disefio experimental es proporcionar métodos que
permitan obtener la mayor cantidad de informacién vélida acerca de una investigacion. Sin
embargo, también es importante que el disefio o programa de prueba sea tan simple como
sea posible. Ademds, la investigacion debe ser lo mds eficiente posible. Esto es, debe
hacerse todo esfuerzo para ahorrar tiempo, dinero, personal y material experimental.

Afortunadamente, la mayoria de los disefios estadisticos simples, no s6lo son
faciles de analizar sino también son eficientes en el sentido econémico y estadistico.

La industria mexicana requiere de métodos de manejo sencillo y al mismo tiempo

que sean altamente efectivos y no incrementen los costos de produccion.
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Los propésitos particulares y generales de un disefio experimental deben ser claros

y precisos. Si el caso lo requiere se deben jerarquizar los propdsitos y se debe tener

cuidado en la seleccion de los verbos que describen la accidon que se pretende llegar, a

continuacion mencionamos algunos de los propdsitos que pudieran ser, en un caso

particular o general.

1. Que los procesos tengan una variacién o desviacion minima de las especificaciones
requeridas.

2. Encontrar la mejor combinacién de variables y niveles en el proceso.

3. Estudiar si el utilizar un determinado tratamiento produce una mejora en el proceso o
no.

4. Determinar las principales causas de variacion en la respuesta.

5. Encontrar las condiciones experimentales con las que se consigue un valor 6ptimo en la
variable de interés o respuesta.

6. Obtener un modelo estadistico-matemdtico que permita hacer predicciones de
respuestas futuras.

7. Proporcionar métodos que permitan obtener la mayor cantidad de informacién valida
acerca de la investigacion, teniendo en cuenta el factor costo.

8. La optimizacion de un proceso o sistema al mismo tiempo que reducir costos.

9. La confirmacién (el sistema se comporta de la misma manera ahora que en el
pasado?)

10. Descubrimiento (en un proceso qué ocurre si se exploran nuevos materiales, variables,
condiciones de operacion, etc.).

11. Estabilidad (encontrar las condiciones de las variables bajo las cuales la respuesta de

interés es la deseada).

4) Principios basicos del diseiio experimental

Hay tres principios bésicos del diseflo experimental: repeticidn, aleatorizaciéon y
andlisis de bloques. La validez del andlisis de los datos se apoya fuertemente en estos
principios.

Repeticion.- Es la reproduccion o réplica del experimento bdsico. La repeticion
tiene dos propiedades importantes: La primera es la estimacion del error experimental, que
se convierte en una “unidad bésica de medida” para indicar si las diferencias observadas en

los datos son estadisticamente diferentes o para determinar la amplitud de un intervalo de

16



confianza, siendo tal estimacién mds confiable a medida que aumenta el nimero de

repeticiones; la segunda propiedad permite al experimentador calcular una estimacion mas

precisa del efecto medio de cualquier factor en el experimento.

El error experimental describe el fracaso de llegar a resultados idénticos con dos
unidades experimentales tratadas idénticamente, es decir, cuando se realizan varias
corridas experimentales y dentro de lo posible se mantienen las mismas condiciones
experimentales, se obtiene que las observaciones resultantes no son idénticas. Las
fluctuaciones entre resultados se Illaman ruido, variaciébn experimental o error
experimental.

El error experimental en cada situacion particular refleja: 1) errores de
experimentacion, 2) errores de observacion, 3) errores de medicion, 4) la variacién del
material experimental (esto es, entre unidades experimentales) y 5) los efectos combinados
de todos los factores extrafios que pudieran influir las caracteristicas en estudio.

El error experimental se puede reducir utilizando una o mds de las técnicas
siguientes: 1) utilizar material experimental mas homogéneo, 2) utilizar informacién
proporcionada por variables aleatorias relacionadas, 3) tener mds cuidado al elegir el
experimento, 4) utilizar un disefio experimental mds eficiente.

La unidad experimental o el experimento bésico lo forman los objetos, individuos,
material, intervalos de espacio o tiempo a los que se les aplica el tratamiento (que puede
ser una combinacion de muchos factores) y donde se mide y analiza la variable que se
investiga. Algunos ejemplos de unidades experimentales en diferentes dreas son:

En informética: pdginas web, ordenadores, buscadores de internet.

En medicina: individuos humanos o animales.

En agricultura: parcelas de tierra.

En la industria: trabajadores, mdquinas, materia prima.

De acuerdo a su comportamiento el error experimental se clasifica en:

1. Error inherente.- Si tiende a seguir un patrén consistente después de varias corridas
experimentales. Este error se puede atribuir al operador, a la materia prima, a la
maquinaria, a la hora del dia, etc. Para contrarrestarlo se utiliza la aleatorizacién y el
control local.

2. Error aleatorio.- Si tiende a cambiar de una corrida a otra. Este error se atribuye a
causas inevitables y su valor promedio es cero. Para minimizar este error se utiliza el

principio de repeticion.
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Aleatorizacion.- Se entiende que tanto la asignacién del material experimental
como el orden en que se realizan las pruebas individuales o ensayos se determinan al azar
con el propdsito de asegurar que un determinado tratamiento no presenta desviacion a la
naturaleza del tratamiento. La aleatorizacién confirma la suposicion de que las
observaciones (o los errores) en los métodos estadisticos son variables aleatorias con
distribuciones independientes. También ayuda a ‘“cancelar o reducir” los efectos de
factores extrafios que pudieran estar presentes, e incluso ignorados por el experimentador.
A su vez da validez a la evaluacion, interpretacion y conclusion de los resultados.

Existen situaciones en las que una aleatorizacién completa es imposible o
antiecondmica. El estadistico, por lo tanto, debe adoptar una posicion flexible ante una
aleatorizacion completa o sistemdtica segin sea el caso. Es importante que el
experimentador le de el valor apropiado a la aleatorizacién. Cualquier experimento
requiere algin grado de aleatorizacion para la mayoria de los andlisis estadisticos.
Claramente, una posicion intermedia entre los dos extremos de completa aleatorizacion o
un disefio estrictamente sistematico, es muchas veces mds realista. Una vez que el
experimentador y el estadistico reconozcan los problemas de ambos podrdn encontrar un
plan conciliatorio mutuamente satisfactorio.

Analisis por bloques.- Es una técnica que se usa para incrementar la precisién del
experimento, de manera que se reduzca el error experimental y asi hacerlo mas sensible a
cualquier prueba de significacién. Un bloque es una porcion del material experimental que
es mas homogéneo que el total del material. La funcién o propdsito del anélisis por bloques
es hacer al disefio experimental mds eficiente, es decir, el control local (andlisis por
bloques) hace mas sensible cualquier prueba de significancia o hace mds poderosos a los
procedimientos de prueba. Este aumento de eficiencia (o sensibilidad o potencia) resulta
porque el uso adecuado del control local reducird la magnitud de la estimacion del error

experimental.

5) Factores, niveles de factor

En la mayoria de las investigaciones, el investigador trata con mds de una variable
independiente y con los cambios que ocurren con la variable dependiente, cuando varia una
o mas de las variables independientes. Existen diversas clasificaciones de las variables y

algunas de ellas son las siguientes.
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Variables de interés primario.- Son aquellas que permiten medir en forma directa

los aspectos fundamentales del estudio, en nuestro caso particular la composicién de la
pelicula superconductora.

Variables sustitutas.- Cuando no se pueden medir las variables de interés primario,

por motivos éticos, tecnoldgicos o de tiempo, éstas se sustituyen por otras que sean
equivalentes o que estén relacionadas fuertemente con las de interés primario.

Variables auxiliares.- Son aquellas que proporcionan informacién adicional al

proceso estudiado, a pesar de no ser fundamentales.
La mayoria de los escritores usan las letras mayusculas latinas (A, B, C, etc.) para
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representar factores. Y para los niveles usan nimeros (1,2,3, etc.) o “+” y seglin sea el
caso. El investigador generalmente se interesa en los resultados experimentales
(observaciones de las variables dependientes). A los valores nominales escogidos para
realizar los ensayos se llaman niveles del factor, es decir, cuando se permite que uno o
varios factores varien, estos diversos valores, o clasificaciones de factores, se conocen

como niveles de los factores

6) Seleccion de factores, niveles e interacciones a evaluar

La determinacién de qué factores, niveles e interacciones se van a investigar,
depende de las caracteristicas de desempefio del proceso (producto) o respuestas de interés.
Por ejemplo, cualquier proceso en ciertos valores puede llegar a realizarse. En todo
proceso es necesario especificar las variables que se medirdn del fenémeno estudiado, asi
como sus escalas de medicién. Las variables consideradas como causales son las que se
van a manipular. Estas estdn disefiadas de acuerdo con los objetivos planteados donde hay
varias variables que pueden interactuar. Las variables a considerar en un disefio deben ser
relevantes al problema (por ejemplo composicién en un compuesto), por lo que, se pueden
seleccionar los niveles adecuados para los factores controlables a través del andlisis. Asi,
pueden diferenciarse como factores, variables o pardmetros los siguientes:

a) Los factores o pardmetros que no tienen una influencia significativa sobre la

caracteristica objetivo y que podemos cambiar para reducir el costo.

b) Aquellos parametros que se emplean para ajustar la media de la caracteristica

objetivo a su valor nominal, debido a la gran influencia que tienen sobre dicha
media, pero no afectan su variacion.

¢) Los pardmetros que al controlarlos, nos permiten colocar la variacién en un
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nivel minimo.

Se puede hacer uso de varios métodos para determinar cuales factores, niveles e
interacciones se incluirdn en el experimento inicial. Estos son:

Tormenta de ideas.

Diagramas de flujo (especialmente para procesos)

Diagramas causa - efecto.

La tormenta de ideas es una actividad que permite conjuntar a un grupo de gente
asociada con el problema particular y solicitar su consejo relacionado a la investigacion.
Aqui es muy importante traer expertos en productos y procesos, asi como, gente con
experiencia en andlisis estadistico, para discutir los factores y la estructura del
experimento.

Los diagramas de flujo son particularmente utilizados en la determinacién de los
factores que afectan los resultados del proceso. Los flujogramas, agregan alguna estructura
al proceso pensado y entonces pueden evitar la omision de factores importantes.

El diagrama Causa - Efecto inicia con el efecto basico que nos interesa investigar y
se desarrolla hacia las causas que pueden ser las que lo originan. Causas primarias,
secundarias y hasta terciarias son ramificadas partiendo del tronco principal del “drbol de

efectos”. El ciclo de mejoramiento continuo exige encontrar la(s) causa(s) raiz.

7) Tratamientos y combinaciones de tratamientos

Para el estadistico, la palabra tratamiento (o combinacion de tratamiento) implica el
conjunto particular de condiciones experimentales que deben imponerse a una unidad
experimental, dentro de los confines del disefio seleccionado.

En una unidad experimental se pueden variar diferentes factores. Los factores
pueden ser procedimientos, procesos, materiales, etc., y cuyos efectos se van a medir y
comparar.

Algunos ejemplos de factores en diferentes areas son:

En agronomia.
1. Cantidad de determinados fertilizantes o nutrientes que necesita el sembrado.
2. Profundidad de la siembra.
3. Distanciamiento entre plantas, variedades de un cultivo, etc.

En zootecnia.

1. Sexo y raza de animales.
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2. Cantidad de leche suministrada a becerros novillos.

En psicologia y sociologia: Un tratamiento se puede referir a.
Edad.
Sexo.

Altura de individuos.

o=

Nivel educativo de las personas

En un experimento es conveniente tener un testigo. Testigo es el tratamiento de
comparacion adicional. La elecciéon del tratamiento testigo es de gran importancia en
cualquier investigacion, este se constituye como referencial del tratamiento y sirve para la

comparacion de los tratamientos en prueba.

8) Efectos e interacciones

Una vez establecido el diseio experimental que se va aplicar, el anélisis estadistico
de los datos permite identificar los factores del proceso que afectan mds a una respuesta
deseada, a través del célculo de efectos principales e interaccidon entre ellos, cuando
existen.

El efecto principal de un factor es una medida del cambio promedio en la variable-
respuesta correspondiente a cambios en el nivel de un factor promediado sobre todos los
niveles de los otros factores, es decir un cambio en el factor A del nivel a; al nivel a, causa
un cambio promedio en la respuesta llamado efecto principal del factor A. El efecto
principal se obtiene de la diferencia entre la respuesta promedio para el nivel mds alto de la
variable menos la respuesta promedio para el nivel minimo. Cuando la diferencia en
respuestas entre los factores de un nivel A no es la misma a todos los niveles del factor B,
entonces se tiene una interaccion entre A y B; al incremento que se origina se llama efecto
de interaccion.

Una interaccién es una relacién o dependencia entre dos o més factores (relacion de
efecto colectivo). Es decir, la interaccién es un efecto adicional debido a la influencia
combinada de dos (o mas) factores. En general cuando el efecto de interaccién es muy
grande, los efectos principales correspondientes tienen escaso significado practico.

El efecto de las interacciones se estudia igual que en el caso de los factores. Los
niveles para una interaccion estdn determinados por los niveles individuales de los factores
que en ella actdan. Se pueden estimar todos los efectos involucrados en el disefio en

estudio y a su vez puede existir una jerarquizacién en el sentido de la importancia de los
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efectos. Por ejemplo la importancia de los efectos principales tiende a ser mayor que la
interaccion de dos factores, que a su vez tiende a ser mayor que la de la interaccion de tres
factores y asi sucesivamente. A menudo las interacciones de orden mayor resultan
insignificantes y puede prescindirse de ellas (generalmente en disefios factoriales

fraccionados).

9) Grados de libertad

Para un factor podemos pensar en los grados de libertad como el nimero de
comparaciones independientes que es necesario hacer entre los diferentes niveles para
conocer cudl es la mejor eleccion.

Denotaremos por G.L(A) los grados de libertad asociados con un factor A y los calculamos
como sigue:

G.L(A) = Nuamero de niveles del factor A - 1.

€C__99

Es decir, si consideramos “n” niveles para estudiar el efecto del factor A, entonces.
G.L(A)=n-1.

Los grados de libertad de la interaccion de los factores A y B se calculan mediante:
G.L(AxB) =G.L(A) x G.L(B).

Si consideramos el factor A con “n” niveles y el factor B con “m” niveles para su estudio,
entonces G L(AxB)=(n-1)(m- 1).

En el caso de las interacciones los grados de libertad se interpretan como el nimero
de comparaciones independientes necesarias para saber si las interacciones son débiles
medias o fuertes.

En un arreglo ortogonal los grados de libertad son una medida de la cantidad de
informacion que podemos obtener al utilizarlo y estdn relacionados con los grados de

libertad de los factores (columnas) dentro del mismo.

Los grados de libertad de un arreglo ortogonal se calculan como:

G.L(AO)=2(d-1)+ D f.(L—1) (1)

i=1

donde:
AOQ es el arreglo ortogonal

d es el nimero de grupos de factores con cantidad distinta de niveles
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f; es el nimero de factores con [, niveles.

Por ejemplo en el arreglo Lis (2) se tiene d = 1 pues todos los factores tienen dos niveles,
por lo tanto:
G.L (Lis ") =2(1-1)+152-1)=15.

En el arreglo L;s 2'x3) d=2 pues hay dos grupos de factores con nimero
distinto de niveles, de hecho se tiene un solo factor con dos niveles y siete factores con tres
niveles, por lo tanto:

GLLis2'x3)=22-D+12-1D)+73-1)=17.

Arreglos ortogonales (OA, por sus siglas en inglés).

10) Arreglo ortogonal

El origen del desarrollo del arreglo ortogonal se atribuye a Sir R. A. Fisher de
Inglaterra. Sus primeros esfuerzos al aplicar arreglos ortogonales fueron para controlar el
error experimental. El doctor Taguchi adopt6 el uso del arreglo ortogonal para determinar
el efecto de un factor en el resultado promedio y la variacion alrededor de este valor.

Los arreglos ortogonales (también Illamados balanceados, separables o no
mezclados) son una herramienta util para la obtencion de datos, ademds nos permite saber
si alguno de los factores causa variacion en la caracteristica objetivo, y si es asi qué tan
grande es el efecto de esta variacion, usando esta técnica podemos asignar facil y
rapidamente un gran ntimero de factores (atn con diferente nimero de niveles) asi como
las interacciones de interés a un pequefio nimero de experimentos.

Ortogonalidad.- Significa que los factores se pueden evaluar independientemente
uno de otro, es decir, el efecto de un factor no afecta la estimacion del efecto de otro factor.
Proveer de ortogonalidad al experimento es balancearlo: un nimero igual de muestras bajo

las diversas condiciones de los tratamientos.

Notacién

Cada arreglo ortogonal se denota mediante la forma general Lg (n*) donde:

R es el nimero de corridas experimentales

n es el nimero de niveles para cada factor

K es el nimero de factores bajo estudio

Por ejemplo el arreglo Lg (27) contiene 7 factores o interacciones (columnas) a 2

niveles que pueden estudiarse con 8 corridas.
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En el contexto de matrices experimentales, ortogonal significa estadisticamente
independiente. En la tabla 1.2 se muestra el arreglo ortogonal Lg (27). Observemos que en
cada columna de un arreglo ortogonal se tiene el mismo nimero de ocurrencias para cada
nivel del factor. Ahora para cada par de columnas se observa que, para cada nivel de una
columna cada nivel de la otra aparece un ndmero igual de veces. Por ejemplo para las
columnas 1y 3 en la tabla 1.2.

El poder real al utilizar un arreglo ortogonal (OA) es su habilidad para evaluar
varios factores con un minimo de pruebas. Este es considerado un experimento eficiente

puesto que se obtiene mucha informacién con solo unas pocas pruebas.

Arreglos ortogonales (OA;, por sus siglas en inglés).

Tabla 1.2 Arreglo ortogonal Lg (2).

FACTOR

CORRIDA A B C D E F G
1 1 1 1 1 1 1 1
2 1 1 1 2 2 2 2
3 1 2 2 1 1 2 2
4 1 2 2 2 2 1 1
5 2 1 2 1 2 1 2
6 2 1 2 2 1 2 1
7 2 2 1 1 2 2 1
8 2 2 1 2 1 1 2

Seleccion de un arreglo ortogonal

La seleccion de cual arreglo ortogonal se usard depende de dos aspectos:

a) El nimero de factores e interacciones de interés.

b) EI nimero de niveles para los factores de interés.

Estos dos aspectos determinan el total de grados de libertad requeridos para el
experimento completo, fraccionado o saturado segun sea el caso.

Los minimos grados de libertad requeridos en el experimento es la suma de todos

los grados de libertad tanto de los factores como de las interacciones.
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Matriz de manejo

Un diseno de matriz facilita el manejo de los datos. La matriz del disefio es la
relacién que define el valor que deben tomar los factores en cada una de las corridas a
realizar en el disefo, o la relaciéon de condiciones experimentales para realizar un disefio
cualquiera que este sea. El nimero de corridas experimentales viene delimitado por el
nimero de factores considerados. Es importante notar que no hay dos condiciones
experimentales repetidas, ni tampoco falta ninguna combinacién posible de los niveles de
los factores del disefio en estudio, hablando de disefos factoriales completos. En general la
matriz se escribe con variables codificadas (“-”, “+”), (0,1,2...), (etc...), existen varias
notaciones diferentes que se utilizan para representar los niveles de los factores. Por

(124

ejemplo, se indica con un cuando la variable debe tomar el nivel bajo (valor nominal
bajo) y con un “+” cuando la variable debe tomar el nivel alto (valor nominal alto).
. . K . , .
Esta matriz para el disefio 2™ factorial se encuentra en orden estdndar cuando la primera
columna consiste de series de signos — y + sucesivos, la segunda columna de pares de
signos — y + sucesivos, la tercera columna de cuatro signos — seguidos de cuatro signos +
. . L. . K1 - .

sucesivamente y asi hasta que la k-ésima columna que consiste de 2™ signos — seguidos

de 25 signos +.
El importante considerar estas propiedades.

1. Cualquier columna por ella mismaes lal. AA = 1.
2. Cualquier columna por I es la columna original Al = A.
3. Propiedad asociativa. (AB)C = A (BC).
4. Propiedad conmutativa. AB = BA.
Existen arreglos ortogonales mas grandes que se utilizan principalmente en estudios

de simulacién pero su manejo y anélisis es mds complejo.

11) Medicion

Es importante determinar el proceso de medicidn, cualquier proceso de medicién
que proporciona datos continuos estd limitado por la precision del instrumento de medicion

utilizado. Las medidas reales son tedricas y representan datos continuos.
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La captacion de datos

Respuesta.- Es el nombre que se le da a la caracteristica estudiada. En la prictica es
comun que se estudien varias respuestas como consecuencia de un solo disefio, aplicando
un andlisis estadistico. La estadistica, es la ciencia de recolectar, organizar, analizar e
interpretar informacidn; en plural, son nimeros obtenidos de un conjunto o coleccién de
informaciones.

Es importante saber relacionar los resultados de un experimento con nimeros
reales; ya que cuando los resultados pueden asociarse con nimeros reales, son mas faciles
de analizar. Al hecho de asociar los resultados de un espacio muestral de un experimento
con ndmeros reales Unicos se le llama variable aleatoria. Es una regla o funcién que se
asigne un unico ndmero real a cada resultado de un espacio muestral en un experimento.
Esta regla o funcién se denota como una funcién (Y,Z,W, etc.) que asocia una relacion de
valores estudiados, por ejemplo una botella de agua con su contenido en cm’. La funcién
(Y,Z,W, etc.) convierte la muestra de observables (botellas de agua) en numeros reales
(contenido en cm’), que se pueden tratar mateméticamente.

Esta informacién, nimeros o datos los podemos obtener de una poblaciéon o
muestra.

Una poblacién.- Es el total de informacion o de los objetos de interés para un

estadistico en una investigacion particular. Dicho de otra forma, las unidades producidas y
las que conceptualmente pueden producir un proceso en estado de control son un ejemplo
de lo que estadisticamente se conoce como poblacion.

Una muestra.- Es cualquier subconjunto de una poblacién. Por ejemplo un conjunto
de “n” peliculas, botellas, parcelas, alumnos, etc., seleccionados aleatoriamente de entre la
poblacién constituye una muestra aleatoria de dicha poblacion.

Los datos pueden clasificarse en dos categorias generales cuantitativos vy
cualitativos.

Los datos cuantitativos se refieren a informacion numérica, como cuanto o cuantos
y se mide en una escala numérica.

Los datos cualitativos representan una categoria o atributos que pueden clasificarse
segln un criterio o cualidad.

Los datos consistentes en nimeros se pueden clasificar en términos cuantitativos o

cualitativos, dependiendo de como se usen.
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Los datos cuantitativos pueden clasificarse como discretos o continuos. Los datos,
que generalmente se utilizan en disefios de experimentos, son continuos, es decir, pueden
asumir un nimero infinito de valores en un rango dado; y son discretos los que pueden
asumir solamente valores tales como “bueno” o “malo”; “defectuoso” o “no defectuoso”
etc; aunque para proposito de andlisis pueda etiquetarse uno de los resultados con el
nimero “0” y el otro con el “1”. Existen varias formas de captar la informacion:
interrogatorios, observaciones, exploraciones fisicas, pruebas de laboratorios o gabinete,
etc. En cada caso se selecciona el instrumento mas adecuado para asegurarse de la validez
y eficacia de dicho proceso u obtencién, requiriendo de una cuidadosa atencién en la
informaciéon obtenida. Esto se realiza a través de un seguimiento y diferentes
procedimientos, y se hace un registro de los datos. También se toma en cuenta como van a
ser administrados los instrumentos. Una vez obtenida la informacidn es necesario ordenar,
clasificar y agrupar los resultados de cada medicién en funcidén de criterios pertinentes al
objeto de investigacion. Cuando sea conveniente se puede realizar un estudio piloto, previo
a la investigacion, que es una prueba en un grupo pequeiio de unidades, con la finalidad de
determinar su validez, fallas y eficacia.

Los datos que generan los disefios experimentales, pueden tener efectos lineales y
aditivos, lo que facilita su manejo, pero también pueden generar datos del tipo no lineal y
con interacciones. Haciendo referencia a las interacciones, un objetivo de los métodos
estadisticos es asegurar que estén tan planeadas y los datos resultantes estén tan analizados
que la convergencia sobre una solucion sea alcanzada segura y rdpidamente, por lo que es
importante tener cuidado en la leccion de los niveles a estudiar respecto a su factores.

En caso que el andlisis por realizar sea complejo, conviene que la informacion sea
procesada por medio de computadoras. Para facilitar este proceso existen varios paquetes
comerciales, como son el SPSS (Statistical Package for Social Science), el SAS (Statistical
Analysis System), etc.

Una réplica ocurre cuando se realizdn 2 o mds corridas experimentales bajo las
mismas condiciones. También se pueden llevar a cabo 2 0 més réplicas de todo el disefio,
ya sea, completo, fraccionado o saturado. Para llevar a cabo el andlisis estadistico, y
obtener célculos y conclusiones fidedignas, serd necesario un minimo de dos réplicas (n >
2). Al analizar los resultados se considera la media de las réplicas como la tinica respuesta,
y se procede a calcular los efectos como si s6lo se hubiese experimentado una vez bajo

cada condicién y el resultado hubiese sido precisamente esa medida.
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El papel del experimento estadistico es determinar la influencia que tienen estos

factores sobre la respuesta de salida del sistema.

12) Analisis e interpretacion de la informacion

Una vez que se ha recabado la informacién es necesario ordenarla, clasificarla y

agrupar los resultados conforme a criterios pertinentes al objeto de investigacion.

Ejemplo duraciéon de tratamiento, etc. Posteriormente se debe determinar el

significado estadistico de las diferencias entre los grupos comparados, en lo que respecta a

las variables que representan el resultado.

Se aplican las herramientas de andlisis estadistico, eligiendo las mas adecuadas al

problema a resolver, en el andlisis de los resultados obtenidos en la experimentacién

practica e interpretacion de la informacion.

1.
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13) Procedimiento recomendado para aplicar un disefio experimental

Como un procedimiento recomendable se sugiere lo siguiente:

Reconocimiento y planteamiento del problema. Aunque parece ser un punto obvio, en
la practica no siempre es facil darse cuenta de que existe un problema que requiere
experimentacion. En esta etapa se deben determinar los antecedentes, la importancia,
los objetivos, las hipdtesis a probar y la revision de la bibliografia. Es necesario
desarrollar todas las ideas sobre los objetivos del experimento. Un establecimiento
claro del problema generalmente contribuye significativamente en una mejor
comprension del fendmeno y de la solucion del problema. Se debe tener en cuenta:
Lugar de ejecucion del experimento, tamafio de la unidad experimental, nimero de
repeticiones por tratamiento, equipos e instrumentos a utilizar y métodos de evaluacion
de los resultados.

Eleccion de pardmetros experimentales (factores) y valores en que se variardn
(niveles). El investigador debe seleccionar los factores (variables independientes) que
se van a investigar en el experimento. En un disefio hay factores potenciales, que son
los que posiblemente el experimentador quiera hacer variar en el experimento, éstos a
su vez se clasifican en factores que se mantienen constantes y factores a los que se
permite variar. Estos dltimos generalmente son los que se estudian en el experimento.
En cambio los factores constantes pueden tener cierto efecto sobre la respuesta, pero

para fines del experimento no son de interés y éstos se mantiene fijos en un nivel



especifico. Se debe pensar en como se van a controlar estos factores en los valores
deseados y como medirlos.

Selecciéon de una variable de respuesta. Es el nombre que se le da a la caracteristica
estudiada. Al seleccionar una respuesta o variable dependiente, el investigador debe
estar seguro de que ésta da la informacion util acerca del problema en estudio. Es
importante mencionar que las respuestas multiples son frecuentes, en esta etapa, es
conveniente tener en cuenta la eficiencia de los instrumentos de medicién. Se debe
pensar en como medir la respuesta y en la probable precision de estas mediciones.
Eleccion del disefio experimental. Esta etapa es de gran importancia en el proceso
experimental. El investigador debe determinar la diferencia en la respuesta verdadera
que desea detectar y el tamafio del riesgo que se va a tolerar, en base a ello se debe
elegir el tamafio de la muestra. También debe determinar el orden en que se reunirdn
los datos y el método aleatorio que se empleard. La mayoria de los disefios
experimentales son estadisticamente eficientes y econdmicos, por lo que los esfuerzos
para obtener precision estadistica usualmente da como resultado eficiencia econémica.
También se debe proponer un modelo matematico en el experimento para que se pueda
realizar el andlisis estadistico de los datos y tener en cuenta que existen diferentes tipos
de diseno y se pueden utilizar para resolver el sistema o proceso en estudio. Existen
también varios paquetes de software de estadistica que apoyan en la solucién de disefio
experimental, en esta etapa es importante tener en cuenta los objetivos experimentales.
Desarrollo del experimento. Este es el proceso de recopilacion de datos. El investigador
debe observar cuidadosamente el progreso del experimento para asegurar que sé€ estd
procediendo de acuerdo al plan, son comunes los errores en el procedimiento y esto
hace por lo general la invalidez experimental, es recomendable hacer corridas piloto o
de prueba para asegurar el experimento Se debe poner especial atencién en la seleccion
aleatoria, medir con exactitud y mantener un ambiente experimental 1o mds uniforme
posible.

Andlisis de datos. Para analizar los datos experimentales se deben utilizar métodos
estadisticos a fin de que los resultados y las conclusiones sean objetivas. La precision
numérica es de gran importancia en este paso, aunque actualmente existen varios
paquetes de software desarrollados en apoyo al andlisis de datos. Con frecuencia, los
métodos graficos también se utilizan en el proceso de andlisis de datos. La ventaja

principal de los métodos estadisticos es que agregan objetividad al proceso de toma de
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decisiones. Las técnicas estadisticas con el conocimiento cientifico y el sentido comun,
llevaréan por lo general a conclusiones sélidas.

Conclusiones y recomendaciones. Una vez que se han analizado los datos, el
investigador puede hacer conclusiones o deducciones de los resultados. Las
deducciones estadisticas se deben interpretar fisicamente y se debe evaluar el
significado practico de ello: se deben hacer recomendaciones a las deducciones: Para
presentar los resultados y conclusiones a otros, el experimentador debe eliminar
cuidadosamente el uso de terminologia estadistica innecesaria y organizar la
informaciéon lo mdas simple posible. Una forma muy efectiva de organizar la

informacion es utilizar cuadros y gréficos.

Los disefos estadisticos experimentales permiten utilizar un modelo para predecir los

valores de respuesta después de que se han obtenido y analizando los resultados.

Existen varios tipos de disefios estadisticos experimentales y uno de ellos es el disefio

factorial, que puede ser completo, fraccional o saturado.
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14) Ventajas de los experimentos diseiiados estadisticamente

Se requiere una estrecha colaboraciéon entre los estadisticos y el investigador o
productores cientificos con ventajas en el andlisis e interpretaciéon de las etapas del
programa.

Se enfatiza respecto a las alternativas previstas y respecto a la preplaneacion
sistemadtica, permitiendo adn la ejecucién por etapas y la produccién tnica de datos
utiles para el andlisis en combinaciones posteriores.

Debe enfocarse la atencién a las interrelaciones y a la estimacién y cuantificacion de
fuentes de variabilidad en los resultados.

El ndimero de pruebas requerido puede determinarse con certeza y a menudo puede
reducirse.

La comparacion de los efectos de los cambios es méas precisa debido a la agrupacion de
resultados.

La exactitud de las conclusiones se conoce con una precision matematicamente
definida.

Se elimina el efecto de las variables perturbadoras o extrafias mediante el efecto de la
aleatorizacion.

Eficiencia, flexibilidad y manipulacién estadistica.



9. Control y manipulaciéon de las variables predictorias clarifican la naturaleza de la

causa.

15) Desventajas de los experimentos diseiiados estadisticamente

1. Tales disefios y sus andlisis, usualmente estdn acompafnados de enunciados basados en
el lenguaje técnico del estadistico. Seria mucho mejor si el estadistico tradujera tales
enunciados en términos significativos para la gente en general. Ademas, el estadistico
no deberia subestimar el valor de presentarnos los resultados en forma grafica. De
hecho, siempre deberia considerar a la presentacidn grafica como un paso preliminar de
un procedimiento més analitico.

2. Muchos disefios estadisticos, especialmente cuando fueron formulados por primera
vez, se han criticado como demasiados caros, complicados y que requieren mucho
tiempo. Tales criticas, cuando son vélidas, deben aceptarse de buena fe y debe hacerse
un intento honesto para mejorar la situacién siempre que no sea en detrimento de la
solucién del problema

3. Dificultad de disponer de muestras representativas.

4. Dificultad de elegibilidad y manejo de las variables de control.

5. Falta de realismo.

16) Diseiio factorial

En el mundo competitivo donde nos encontramos, la adquisicién de conocimientos
nuevos es un factor clave para el ritmo de crecimiento. La experimentacion es uno de los
elementos que mas pueden contribuir a aumentar ese ritmo. En la industria, las técnicas de
disefios y andlisis de experimentos se utilizan basicamente en dos dreas: En el disefio o
mejora de productos y en el disefio o mejora de procesos, debido a que, tanto los productos
como los procesos son tan complejos que cada caracteristica del producto o proceso
depende de un nimero enorme de variables. Existen varios tipos de disefios estadisticos
experimentales y uno de ellos es el disefio factorial, que puede ser completo, fraccionado o
saturado, generalmente se utilizan cuando se tienen dos o mds factores de interés en un
experimento. Se entiende por experimento factorial aquel en que se prueban todas las
combinaciones posibles de los niveles de los factores en cada repeticién del experimento.
Estos son disefios en los que los factores varian juntos y se investigan simultineamente los

efectos de cierto nimero de diferentes factores. Estos disefios se utilizan para estudiar el
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efecto conjunto de éstos sobre una respuesta y la optimizacién de procesos o sistemas
principalmente. Los tratamientos constan de todas las combinaciones que pueden formarse
de los distintos factores, por ejemplo, si se tiene un experimento con dos factores A con a
niveles y B con b niveles, una réplica o repeticién del experimento factorial consta de ab
observaciones.

Existen varios casos especiales del disefio factorial general que son importantes
porque simplifican el andlisis del mismo y constituyen la base para otros disefios de gran

valor practico.
Regla de oro de la experimentacion

“No invertir nunca el presupuesto en un primer conjunto de experimentos y utilizar
en su disefio toda la informacion previa disponible”.
Una consigna en la experimentacion es obtener la maxima informacion con el minimo de

recursos.
Notacion para los diseiios factoriales

Para hacer referencia a los disefios factoriales se utiliza la potencia n, del tipo n*.
La “n” significa que cada factor tomard n niveles (n valores distintos), y k es el nimero
total de factores que incluye la experimentacion en un diseno factorial completo. El
resultado de elevar n® nos da el niimero de corridas experimentales que se deben realizar
en el disefo estudiado. Es importante mencionar que también se pueden realizar disefios en
los que el nimero de niveles no sea el mismo para todos los factores, por ejemplo, para

. . . p = h332
estudiar tres factores a dos niveles y dos factores a tres niveles, se tendria un disefio 2°3°.

Diseiio factorial general

Para llevar a cabo un disefio factorial general, se selecciona un nimero fijo de
niveles para cada uno de los factores bajo estudio y el experimento se corre bajo todas las
combinaciones posibles. Por ejemplo en un disefio donde hay a niveles del factor A, b
niveles del factor B, ¢ niveles del factor C, etc., arreglados en un experimento factorial,
habrd en general abc...n observaciones totales si se hacen n réplicas del experimento

completo.
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Disefio factorial 2¥

Cuando el nimero de factores y niveles de interés aumenta, el nimero de corridas
requeridas se incrementa con rapidez. En el disefio factorial 25, se estudian k factores cada
uno a dos niveles. Estos niveles pueden ser cuantitativos, por ejemplo, dos valores de
temperatura, presion o tiempo. También pueden ser cualitativos, por ejemplo, dos
maquinas, dos operadores, la ausencia o presencia de un factor. Una réplica completa de
tal disefio contiene exactamente 2*2%. . . *2 = 25 observaciones y se conoce como disefio
factorial general 2*. Este disefio da el ndimero mds pequefio de combinaciones tratables con
las cuales pueden estudiarse k factores a dos niveles cada uno en un disefio factorial
completo. Un anlisis estadistico de este disefio 2%, incluiria k efectos principales y las
interacciones de 2, 3, 4 y hasta k factores. Es decir, un disefio completo 2K, contendria 2%-
1 efectos. La combinacién de los tratamientos puede escribirse en orden estindar, por
ejemplo, el orden estindar de un disefio 2% es (1), a, b, ab, ¢, ac, bc, abc, d, ad, bd, abd, cd,
acd, bed y abed. Otro ejemplo es 2° una combinacién de tratamiento es abd, denota que los
factores A, B y D en el nivel alto y los factores C y E en el nivel bajo. Como solo hay dos
niveles para cada factor, se debe asumir que la respuesta es aproximadamente lineal sobre

el rango de los niveles del factor escogido.
.. K ey . . . . . .,
En el disefio 2%, se utilizan diferentes notaciones, como las que se indican a continuacion:

a) La primera es la notacién “ +, -” llamada “geométrica”. Ver tabla 1.4

b) La segunda consiste en el uso de letras mindsculas para identificar las
combinaciones de tratamientos, ver figura 1.4, figura 1.5 y tabla 1.3

¢) La tercera notacion utiliza los digitos 1 y O para denotar los niveles alto y bajo

del factor respectivamente, ver tabla 1.3
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Tabla 1.3 Diferentes notaciones nara el arreelo matricial del disefio 2°

DIFERENTES NOTACIONES PARA EL ARREGLO MATRICIAL DEL

DISENO 2°
FACTOR FACTOR
CORRIDA A B C ETIQUETAS A B C
1 - - - (1) 0 0 0
2 + - - a 1 0 0
3 - + - b 0 1 0
4 + + - ab 1 1 0
5 - - + c 0 0 1
6 + - + ac 1 0 1
7 - + + bc 0 1 1
8 + + + abc 1 1 1

Disefio factorial 2*

El caso mas simple del disefio 2K, es el 22, Este disefio tiene sélo dos factores, A y
B, cada uno con dos niveles y se conoce como disefio factorial 2%. Da un nimero pequefio
de combinaciones de tratamientos. Los niveles del factor los podemos llamar “inferior” y
“superior” o bajo y alto. En un disefio 2%, nos interesa estimar los efectos principales y
estos se denotan con una letra mayuscula latina, “A” se refiere al efecto del factor A, y “B”
al efecto del factor B, y “AB” a la interaccién AB, los niveles de A y B que por lo general

[T €6 9

es bajo y alto se denotan por y “+” respectivamente, en los ejes A y B en una

[T

representacion geométrica. Entonces en el eje A representa un nivel bajo en la variable
Ay “+” un nivel alto de la misma; lo mismo para la variable B, “-” en el eje B representa
un nivel bajo de la variable B mientras que “+” denota el nivel alto de B. En la figura 1.4,
(- -) representa ambos factores en el nivel bajo y se denota por (1), (+ -) representa el
factor A en el nivel alto y B en el bajo, denotado por “a”, (- +) representa la combinacién
de tratamiento el factor A en el nivel bajo y el factor B en el nivel alto, denotado por “b” y
(+ +) representa ambos factores en el nivel alto, denotado por “ab”. Dicho de otra forma el
nivel alto de cualquiera de los factores en una combinacion de tratamientos se denota por
letra mindscula correspondiente y el nivel bajo de un factor en una combinacién de

tratamientos se denota por la ausencia de la letra respectiva. Esta notacion es utilizada en

los disefios factoriales 2¥. El disefio 22, tiene cuatro combinaciones de tratamiento y se
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Alto + T
Factor B
Bajo - —+
(1) a
| |
- +
Bajo Alto
Factor A

Figura 1.4 Diseiio factorial 2°

representa con letras minusculas, 1, a, b, ab. En la figura 1.4 se muestra el disefio factorial
2 ‘o . ..

2” en donde se representan geométricamente las cuatro corridas que forman los vértices de

un cuadrado.

Disefio factorial 2°

El disefio factorial 23, es el que involucra tres factores (A, B y C), cada uno con dos
niveles y se conoce como disefio factorial 2%, tiene ocho combinaciones de prueba, que
pueden representarse geométricamente como los vértices de un cubo, mostrado en la figura
1.5 yenlatabla 1.4

[

Utilizando la notacién “+” y para representar los niveles alto y bajo de los
factores, las ocho corridas del disefio se muestran en la tabla 1.4. A este arreglo se le
conoce como la matriz del disefio. Las diferentes notaciones para las corridas del disefio 2
(vistas previamente), aplican al disefio 2°. El orden estindar de las combinaciones de
tratamientos seria (1), a, b, ab, c, ac, bc y abc. Existen siete grados de libertad entre las
ocho combinaciones de tratamientos en el disefio 2°. Tres de esos grados de libertad se
asocian con los principales efectos de A, B y C. Cuatro se asocian con interacciones (AB,

AC, BC y ABC), uno para cada una.
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Alto + T

Factor C

Bajo - -

Factor A

abc

Figura 1.5 Diseiio factorial 2°

Bajo

Tabla 1.4 Arreglo matricial del diseiio 2’

+ Alto

Factor B

ARREGLO MATRICIAL DEL DISENO 2°

FACTOR
CORRIDA A B C
1 - - -
2 + - -
3 - + -
4 + + -
5 - - +
6 + - +
7 - + +
8 + + +




Disefio factorial 3%

Este disefio es una variacién del disefio 2%. Es el segundo caso especial donde se
utilizan k factores con tres niveles cada uno, conocido como disefio factorial 3% Los
factores y las interacciones se representan mediante letras mayusculas. Los tres niveles de
los factores pueden indicarse como nivel inferior, intermedio y superior. Hay varias
notaciones diferentes que se usan para representar estos niveles de los factores, y
generalmente estos niveles se representan por medio de los digitos O (nivel inferior), 1
(nivel intermedio), 2 (nivel superior). En un disefio 3¥ una combinacién de tratamientos se
representa mediante k digitos, donde el primero indica el nivel de A, el segundo indica el
nivel de B,. . ., y el k-ésimo digito, el nivel del k factor. Por ejemplo en un disefio 3%, el 00
representa la combinacion de tratamientos, en la que ambos factores A y B estidn en el
nivel inferior, y 01 representa la combinacién de tratamientos que corresponden al factor A

en el nivel inferior y a B en el nivel intermedio.

Disefio factorial 3°

El disefio mds simple de la serie 3K, es el 3% Este disefio contiene dos factores con
tres niveles cada uno. Como hay 3% = 9 combinaciones de tratamientos, tiene ocho grados
de libertad entre ellas. Los efectos principales A y B tienen dos grados de libertad cada
uno, y la interacciéon AB tiene cuatro grados de libertad.

Las sumas de cuadrados de A, B y AB pueden calcularse mediante los métodos usuales
para los disefios factoriales. Cada efecto principal puede representarse con un componente
lineal y uno cuadritico (cuando el factor es cuantitativo). Los términos A y A’ son los
efectos lineal y cuadratico, B y B? efectos lineal y cuadratico. Los términos AB, AZB, ABZ,
A’B? representan los componentes lineal X lineal, cuadratico X lineal, lineal X cuadratico,

cuadratico X cuadratico de una interaccion de dos factores.

Disefio factorial 3°

El disefio 3° consta de tres factores cada uno a tres niveles arreglindose en un
experimento factorial. Las 27 combinaciones de tratamientos tienen 26 grados de libertad.
Cada efecto principal tiene 2 grados de libertad, cada interaccion de dos factores tiene 4

grados de libertad y la interaccion de tres factores tiene 8 grados de libertad. Si se realizan
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n réplicas, hay n3*-1 grados de libertad totales y 3*(n-1) grados de libertad del error. Las
sumas de cuadrados se calculan utilizando los métodos usuales para disefios factoriales.

La particién de las interacciones de dos factores es, AB, ABZ, AC, ACZ, BC, BCZ,
cada componente tiene dos grados de libertad, estos componentes no tienen significado
fisico.

La particion de la interaccion de tres factores ABC en cuatro componentes
ortogonales con dos grados de libertad cada uno, son. ABZCZ, ABZC, ABC? y ABC de la
interacciéon ABC, respectivamente. Cuando se consideran expresiones de la forma APB? Y
APBIC', se establece la convencién de que el tnico exponente permitido en la primera letra
es 1. Si el exponente de la primera letra no es 1, la expresion completa se eleva al cuadrado

y los exponentes se reducen a médulo 3. Por ejemplo, A’B es lo mismo que AB? porque

A’B = (A’B)* = A*B? = AB?

Ventajas de los disefios factoriales

1. Se logra una gran eficiencia en el uso de los recursos experimentales disponibles.

2. Se obtiene informacion respecto a las diversas interacciones.

3. Los resultados experimentales son aplicables en un rango de condiciones mas amplio;
esto es, debido a la combinacién de los diversos factores en un experimento, los
resultados son de naturaleza mds comprensible.

Existe una ganancia debido a la reproduccion latente que surge del arreglo factorial.
Los disefos factoriales son mas eficientes que los experimentos de un factor a la vez.
Permite acercarse al 6ptimo.

Permite la estimacion de los efectos de los factores con una varianza reducida.

© 4 ok

Pueden indicar tendencias en la region del espacio en la que se encuentra el factor para
asi determinar una direccién prometedora en el caso de requerirse una experimentacion
mas profunda.

9. Se pueden incrementar para formar disefios compuestos, cuando se requiera una

exploraciéon mas completa.

10. Este método permite producir bienes y servicios al minimo costo.

11. Estos disefios son importantes porque ofrecen muchas ventajas ya que requieren
relativamente pocas corridas por factor estudiado, estos disefios forman la base para los

disefios factoriales fraccionados.
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Desventajas de los diseiios factoriales

1. Cuando los factores que se van a investigar son numerosos, la principal desventaja
estriba en el tamafio y complejidad haciendo que el resultado del experimento y el
andlisis que estadistico resultante sean mas complejos, aunque se soluciona a través de
dos caminos. El primero es utilizar dos niveles para cada variable. El segundo es
utilizar los disefios factoriales fraccionados.

2. Con gran numero de combinaciones de tratamiento, la seleccion de unidades
experimentales homogéneas es mas dificil.

3. Si algunas de las combinaciones de tratamientos pudieran ser de muy poco o ningin
interés, algunos de los recursos experimentales se pueden malgastar.

4. Algunas veces, los experimentadores encuentran los resultados de los experimentos
factoriales dificiles de interpretar, porque parecen presentar una confusa variedad de
comparaciones de tratamientos.

5. Existen casos en que los fendmenos son muy complejos y no porque la
experimentacion sea defectuosa.

6. Es posible obtener toda o casi toda la informacién deseada probando solamente una
fraccion (por ejemplo la mitad o un cuarto) del numero total de combinaciones de
tratamientos, tomando en cuenta ciertos riesgos.

7. La principal barrera en el uso del disefio de experimentos es la inversién de tiempo,
materias primas, formacion de personal, etc.

En los disefios experimentales factoriales cuando los factores son independientes en sus
efectos, el método factorial nos permite ahorrar considerablemente tiempo y material
dedicado a los experimentos.

Con el método factorial, los efectos de cualquier factor se examinan con todas las
combinaciones de los otros factores es decir en un experimento se tiene A, B, C y D
factores, los efectos de A se examinan con todas las combinaciones de A, B, C y D, que se
incluyen en el experimento, esto proporciona una gran cantidad de informacion sobre los
efectos de los factores y sus relaciones entre si.

Fisher recomienda utilizar un factor auxiliar, es un factor adicional que se anexa al
experimento, que no es de interés en si mismo, pero que ayuda para obtener
recomendaciones mds seguras sobre los otros factores.

Algunos casos donde la experimentacion factorial puede ser adecuada son:
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1. En trabajos de exploracion, donde el propdsito es determinar los efectos de cada uno de
los factores dentro de un intervalo especifico.

2. En investigaciones de las interacciones entre efectos de varios factores. Por naturaleza
las interacciones no pueden estudiarse sin probar algunas de las combinaciones que se
forman de los diferentes factores y esto se obtiene probando todas las combinaciones
que pueden ser de 2, 3, 4,. . ., n, factores interactuando simultidneamente.

3. En experimentos disefiados sujetos a una gran variedad de condiciones, para poder
llegar a recomendaciones que deben aplicarse.

4. En algunas investigaciones que estdn dirigidas a encontrar la combinacién de los

niveles de los factores que producird una 6ptima respuesta.

Diseiio de experimentos factoriales fraccionados

Anteriormente se menciond el disefio factorial completo, también se comentaron
las ventajas e inconvenientes de su utilizacion. Ahora nos permitimos mencionar los
disefios factoriales fraccionados. Los estudiosos de la estadistica han desarrollado mds
planes de prueba eficientes que se Ilaman experimentos factoriales fraccionados (FFEs
por sus siglas en inglés). Este tipo de experimento usa solo una porcién del total de las
combinaciones posibles para estimar los efectos de los factores principales y algunas, no
todas, de las interacciones. El primero en proponer los disefios experimentales factoriales
fraccionados fue Finney en 1945, que también establecié los métodos de construccién de
los factoriales 2% y 3%. El principio de confusién dio origen a los disefios factoriales
fraccionados. Esto se hace para economizar mediante la reduccién del tamafio del
experimento. El uso de sélo algunos bloques de una repeticién genera un esquema de
confusion. El estadistico introduce frecuente y deliberadamente la confusién en un disefio.
Estos disefios factoriales fraccionados se utilizan en todos los campos del conocimiento
principalmente en la investigacion y en la industria. Estos son experimentos donde se
consideran muchos factores (en caso de haberlos) y el objetivo es identificar aquellos que
tienen efectos grandes y a la vez se puede suponer que ciertas interacciones de orden
superior son insignificantes. Con esto es posible obtener informacién de los efectos
principales y las interacciones de orden inferior, llevando a cabo unicamente una fraccion
del experimento factorial completo. Estos disefios son los més utilizados en la practica. Por
ejemplo, en la industria es comun desear estudiar 6, 7, 8 o mds factores sobre una respuesta

o respuestas. Cabe observar que los disefios factoriales fraccionados permiten estudiar un
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elevado numero de factores en un experimento mucho menor de lo que requeriria un
factorial completo. En la realidad, para estos disefios es raro que aparezcan interacciones
de tres o mds factores que resulten ser significativos, es decir, se obtienen modelos

considerando sélo los efectos principales y las interacciones de dos factores.
La aplicacion de los disefios factoriales fraccionados se basa en tres ideas.

1. El principio de efectos esparcidos o escasez de efectos. En un proceso en estudio como
hay varias variables, es posible que haya dominio por algunos de los efectos principales
y las interacciones de orden inferior, dicho de otra forma, suponer que ciertas
interacciones son negligibles.

2. La propiedad de proyeccion. Estos disefios factoriales fraccionados pueden proyectarse
en disefios més fuertes (mds grandes) en el subconjunto de los factores significativos.

3. Experimento secuencial. Este permite ensamblar dos o mads disefios factoriales
fraccionados, para formar un disefio mds grande y estimar los efectos de los factores y

las interacciones de interés.

Los disefios factoriales mas utilizados son los factoriales 2 fraccionados. Se usan

con mas frecuencia en los casos siguientes.

1. Cuando se consideran inexistentes algunas interacciones. Aunque puede ser temporal y
se procurard verificarlo con el progreso de la experimentacion.

2. En casos donde existen muchos factores que influyen el proceso. Sin embargo, se
espera que solo unos cuantos sean importantes, y son los de mayor interés,
considerando la inexistencia de los efectos de los otros factores.

3. Experimentacion secuencial donde se van agregando nuevos tratamientos seglin sean
los resultados anteriores, considerando los objetivos y recursos disponibles. Se decide
en qué condiciones se va a realizar un nimero reducido de experimentos, de manera
que, los conocimientos adquiridos se utilicen para decidir en qué condiciones realizar
los siguientes experimentos. En la primera decision es recomendable invertir el 40%
del presupuesto.

4. Cuando se tiene factores mayores(o importantes) y factores menores (de poco efecto) y
solo se consideran los efectos principales pero no las interacciones.

Existen procesos fisicos, quimicos o fisicoquimicos en los que lo mas comun es que
los resultados se puedan tener en unos dias o incluso en unas horas. El error experimental

puede ser pequefio, sin embargo, se pueden necesitar muchas observaciones o repeticiones.
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También existen casos, por ejemplo, procesos biolégicos donde mientras més grande sea el
nimero de factores incrementa el nimero de corridas requeridas para llevar a cabo todas
las combinaciones de los niveles de los factores, y ésto en ocasiones no puede realizarse
debido a recursos humanos, materiales o financieros o incluso de tiempo. Por ejemplo un
disefio 2° requiere de 64 corridas para analizar todas las combinaciones posibles, en la serie
3% 1a situacién es peor, por ejemplo el disefio 3° requiere de 243 corridas. Generalmente
una investigacion requiere de varias semanas, meses y aun afios para su terminacién. Con
frecuencia el experimentador carece de los recursos (materiales, personal, tiempo, dinero,
etc.). Existen casos donde es dificil estudiar todas las corridas experimentales, se debe
realizar una estratificaciéon de ellas y procurar que sea representativa de la poblacion
general. Cuando la poblacién es grande o numerosa, hay que entender la cantidad de
unidades que no pueden estudiarse con los recursos humanos, fisicos y financieros de que
se dispone.

Recursos humanos

Se especifica qué personas (técnicos de laboratorio, encuestadores, secretarias,
profesionistas u otras) van a realizar ciertas actividades en el estudio, e incluye cursos,
capacitacion para generar, recabar, procesar y analizar la informacion requerida.

Recursos materiales.

Se debera de disponer de las instalaciones y equipo con que cuenta el sitio en que se
piensa realizar el estudio, y el material de consumo, indicando cantidad y caracteristicas.

Recursos financieros.

En este apartado incluye los costos de operacién, se especificardn detalladamente
de tal forma que se consideren en el estudio. En el desglosamiento de costos se debera
indicar qué salarios percibird el personal (profesionistas, técnico, etc.), determinar los
costos del material de consumo (reactivos, material de computacion, etc.), los gastos de
envio de muestras, de mantenimiento de equipo etc. Es importante mencionar que en caso
de no contar con los recursos financieros, se puede solicitar apoyo financiero a
instituciones gubernamentales o privadas que lo proporcionan (conacyt, etc), para ello se
llenan formas de solicitud especificas.

Cuando el nimero de factores de interés aumenta, el nimero de corridas requeridas
se incrementa con rapidez, por ejemplo el disefio factorial 2'°, es un disefio que requiere de
1024 corridas experimentales, lo cual resulta impracticable en lo que se refiere a tiempo y a

los recursos, siendo dificil estudiar.
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El disefio factorial fraccionado es una variacion del disefio factorial bésico en el que
sOlo se realiza un subconjunto de las corridas. Se utilizan la investigacion, desarrollo
industrial, etc. Los disefios factoriales fraccionados también pueden ser corridos en

bloques, con los contrastes apropiados usados como variables de bloque.

Disefio factorial fraccionado 2¥F

El disefio que contiene 2P combinaciones de tratamientos, se le llama fraccién
1/2F, estos disefios requieren que se elijan p generadores independientes, la relacién que
define estos disefios consta de los p generadores elegidos y sus 2°-P-1 interacciones
generalizadas. Se debe tener cuidado al elegir los generadores para que los efectos de
interés potencial no sean alias entre si. Un criterio es elegir generadores tales que el disefio

2%F resultante tenga la méxima resolucion.

Estructura de los alias.

Los alias pueden determinarse multiplicando cada efecto, via mdédulo 2, por la
relacién que define el disefio, cada efecto tiene 2°-P-1 alias, por lo general se suponen
despreciables las interacciones de orden superior (la de tercero, cuarto, y mayor orden)

cuando los valores de k son grandes, por ejemplo k > 4.
Notacién para los disefios factoriales fraccionados 257,

Se utiliza la notacién 2K'P, donde 2 sigue siendo el nimero de niveles, k el nimero
de factores, con los que se experimentard y la letra p indica el grado de fraccionamiento,
dependiendo de las necesidades. De tal manera que el resultado de elevar 2 a k-p indica el
numero de corridas experimentales que se van a realizar en el disefio. Por ejemplo

27! permite estudiar siete variables en 64 corridas experimentales. Suponiendo que
todas las interacciones de cuarto orden o superior sean cero, permitiria estimar los efectos
principales y las interacciones de segundo y tercer orden.

273 permite estudiar siete variables en 16 corridas experimentales. Suponiendo que
todas las interacciones de tercer orden o superior y una parte de las de segundo orden sean
cero, permitiria estimar los efectos principales y los de las restantes interacciones de dos
factores.

274 permite estudiar siete variables en 8 corridas experimentales. Suponiendo que
todas las interacciones sean cero, permitiria estimar los efectos principales de las siete

variables.
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No existe una regla para elegir los generadores, y saber cual o cuales me dan menos
confusiéon en el disefio, esto se hace a ensayo y error y depende en gran parte de la
experiencia, habilidad, destreza, sentido comun, conocimientos, etc. del analista. En la
literatura existen tablas donde recomiendan qué generadores usar para que se obtengan
disefios con menos confusion, es practico hacer uso de estas recomendaciones porque se
ahorra investigacion, tiempo, dinero, etc., para realizar un estudio. Ademds no es necesario
profundos conocimientos matematicos para llegar a realizar estos andlisis y si es necesario
crear una cultura de hacer uso de esta herramienta para mejorar nuestro entorno productivo

en todas las areas de conocimiento.

La fraccién un medio del disefio 2

En un disefio factorial 2¥ el ndimero de corridas experimentales requeridas aumenta
geométricamente como aumenta k. Cuando hablamos de medias fracciones implica realizar
la mitad de los experimentos que hubiese requerido el completo. Con el disefio factorial
fraccionado 25 se obtiene un medio del disefio. Este disefio se justifica suponiendo que a
lo mds k-1 de las k variables producirdn efectos detectables mientras que las otras no
tendrdn efectos principales detectables o interacciones con cualquier otra variable. Los
disefios factoriales fraccionados de dos niveles son de gran utilidad cuando se pretende
preliminarmente buscar un nimero grande de factores s6lo superficialmente, en lugar de
explorar minuciosamente un ndmero reducido de factores. Por ejemplo, en un disefo
donde hay tres factores, cada uno a dos niveles, un medio del disefio seria el disefio 231 =
4. En estos casos es comun llamar al disefio como una fraccién, Por ejemplo, un medio del
disefio 2°. Al disefio 2*" se le llama disefio de resolucién III, porque en este disefio los
efectos principales son alias de las interacciones de dos factores. Por lo general se emplea
un subindice con un numeral romano para denotar la resolucién del disefio. Los disefios de
resolucion III, IV y V son muy utilizados.

1. Disefios de resolucién III. En estos disefios ninguno de los efectos principales son alias

de ningin otro efecto principal, pero los efectos principales son alias de las

interacciones de dos factores, y algunos de los interacciones de dos factores pueden ser
alias entre si. Por ejemplo, el disefio 23'1, es de resolucion R-II1I, que se denota 23,‘,1.

2. Disefios de resolucién IV. Son disefios en los que ninguno de los efectos principales es

alias de ningin otro efecto principal ni de interacciones de dos factores, pero las
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. . . , . . . 4-1
interacciones de dos factores son alias entre si. Como ejemplo, se tiene el disefio 27,
que es un disefio de resolucién IV y se denota como 25, .

Diseifios de resolucién V. En estos disefios ninguno de los efectos principales ni de las

interacciones de dos factores son alias de otro factor principal o interacciones de dos
factores, pero las interacciones de dos factores son alias de las interacciones de tres
factores, un disefio 25! es un disefio de resolucién V.

El nombre de alias en estadistica fue dado por Finney a dos efectos factoriales

representados por la misma comparacién. Asi, si C y AB son alias se escribe C = AB en

experimentos con repeticion fraccionada.

Es recomendable utilizar disefios factoriales fraccionados de resolucién mas alta

posible. Entre més alta sea la resolucion menos confusién hay en el disefio. El concepto de

resolucién de un disefio indica el nivel de confusiones que se presentan en las estimaciones

de los efectos.

Construccion de fracciones un medio

La construccién es sencilla para las medias fracciones con un disefio factorial

fraccionado 2% con la mayor resolucién posible. El procedimiento es el siguiente:

1.
2.

Se escribe un disefio factorial completo para las primeras k-1 variables.

Asignar la variable restante a la interacciéon mayor disponible que serd la variable k-
ésima con + o — la columna ABC,..., (k-1). De esta forma k= ABC... (k-1), define el
producto de signos mds y menos que se usaran en cada conjunto a fin de producir los
niveles del k-ésimo factor. Por lo tanto, el diseno factorial fraccionado 2% de
resolucién R-III se obtiene construyendo el disefio completo e igualando después el
factor C con la interaccion AB. El generador elegido esta comprendido por I =
ABC...K, aunque podria utilizarse cualquier efecto de interaccién para generar el k-
ésimo factor, sin embargo no existe la seguridad de obtener un disefio con la mayor

2z .z Lo . . o~ K
resolucion. La resolucion maxima de una fraccion un medio del disefio 2™ es R = K.

La fraccién un cuarto del disefio 2%

El disefio que contiene un cuarto de fraccién del disefio 2* consiste de 2% corridas

experimentales y se llama disefio factorial fraccionado 2%, Este disefio requiere que se

elijan 2 generadores independientes y se debe tener cuidado al elegir los generadores para

que los efectos de interés potencial no sean alias entre si. Supongase que p y q representan
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las generatrices elegidas, entonces las relaciones I = p e 1 = g, ya sean positivas o
negativas, determinan cudl de las cuatro fracciones se forma, por lo tanto, las cuatro
fracciones asociadas con la eleccién de los generadores estdn dadas por = py +q y
pertenecen a la misma familia. A la fraccién en la que p y q son ambas positivas, se le
conoce como fraccion principal. La relacion de definicion completa del disefo esta
compuesta por todas las columnas que son iguales a la columna identidad I. Estas son P, Q
y la interaccién generalizada PQ, es decir, [ = P = Q = PQ. A los elementos P, Q y PQ de la
relaciéon de definicidn se les denomina palabras. Los alias de cualquier efecto se obtienen
mediante la multiplicacion de la columna de este efecto por cada palabra de la relacion de
definicion. Se entiende que cada efecto tiene tres alias por la relacion de definicidn.
Construccién del disefio un cuarto de fraccién 2.

1. Primero se escriben las combinaciones de tratamientos asociados con el factorial

completo con k-2 factores.
2. Segundo se asocian las dos columnas adicionales con las interacciones elegidas

apropiadamente, que incluyen los primeros k-2 factores.

Disefio fraccionado de un factorial 3%

Los conceptos aplicados en las fracciones de un disefio factorial 2¥, se pueden
también aplicar a la fraccién del disefio 3%. Un experimento factorial que tiene k factores a
tres niveles, resulta en 3 combinaciones. Un experimento fraccionado que requiere
solamente de 1/3°X3% = 3" (k>p) de combinaciones es un disefio experimental
fraccionado 1/3%. El fraccionamiento se puede considerar de acuerdo al nimero de factores
a estudiar, y puede ser 1/3, 1/9, 1/27, 1/81, 1/243, etc. Estos constituyen un subgrupo del
grupo de combinaciones de tratamientos o una subclase de tal grupo. La fraccion maés
simple del disefio 3%, es en tres bloques, donde cada uno de los bloques es un disefio
factorial fraccionado 3% y cualesquiera de los bloques se puede seleccionar para hacer las
estimaciones en general 3" cuando el disefio es 3%7.

Estos disefos requieren que se elijan p generadores independientes. La relacion que
define estos disefios consta de los p generadores elegidos y sus (37-2P-1)/2 interacciones
generalizadas. Se debe tener cuidado al elegir los generadores para que los efectos de
interés potencial no sean alias entre si. Un criterio es elegir generadores tales que el disefio

3%F resultante tenga la méxima resolucion.
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Estructura de los alias.

Los alias pueden determinarse multiplicando cada efecto principal o componente de
interaccion I e IZ, via médulo 3, por la relacion que define el disefio. Cada efecto tiene (3P—
P-1)/2 alias, por lo general se suponen despreciables las interacciones de orden superior (la
de tercero, cuarto, y mayor orden) cuando los valores de k son grandes, por ejemplo k > 4.
Notaci6n para los disefios factoriales fraccionados 37,

Se utiliza la notacién 3K'P, donde 3 sigue siendo el nimero de niveles, k el nimero
de factores, con los que se experimentard y la letra p indica el grado de fraccionamiento,
dependiendo de las necesidades. De tal manera que el resultado de elevar 3 a k-p indica el
numero de corridas experimentales que se van a realizar en el disefio.

No existe una regla para elegir los generadores, se seleccionan con las interacciones

de los efectos.

Construccién de fracciones del tipo 3.

3 K-P

1. En el disefio factorial fraccionado , se obtienen escribiendo primero las

combinaciones de tratamientos del disefio factorial completo 357,
2. En seguida se introducen los p factores adicionales e igualdndolos con los componentes

de interaccidn, aclarando que éstos se eligen.

Disefio factorial fraccionado 3;,°.

El disefio factorial fraccionado 3,,>. Este disefio es donde se utilizan 4 factores

con tres niveles cada uno, conocido como disefio factorial 3}, de resolucién III. Que es

un 1/9 de los tratamientos de un 3* lo que da 3** = 3% = 9 corridas experimentales para
obtener la informacién deseada. A este disefio, Taguchi lo llamé disefio de arreglo interior.
Los factores principales se representan mediante letras mayusculas. Los tres niveles de los
factores pueden indicarse como nivel inferior, intermedio y superior. Hay varias notaciones
diferentes que se usan para representar estos niveles de los factores, y generalmente estos
niveles se representan por medio de los digitos O (nivel inferior), 1 (nivel intermedio), 2
(nivel superior). El inconveniente en este disefio es que no es posible obtener ninguna
informacion acerca de las interacciones entre las variables controlables. De hecho, incluso
la informacion acerca de los efectos principales esta potencialmente corrompida, ya que los

efectos principales tienen estrechas relaciones de alias con las interacciones de dos
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factores. Ocurre también que las relaciones sefial a ruido de Taguchi son problematicas; al
maximizarse la relacién no se minimiza necesariamente la variabilidad.

Como hay 9 corridas experimentales, tiene ocho grados de libertad entre ellas. Los
efectos principales A, B, C y D tienen dos grados de libertad cada uno.

La particion de las interacciones de dos factores es, AB, AB2, AC, AC2, AD, ADZ,
BC, BC?, BD, BD?, CD, CD”.

La particiéon de las interacciones de tres factores es, ABZCZ, ABZC, ABCZ, ABC,
AB’D’, AB’D, ABD?, ABD, AC’D?, AC’D, ACD’, ACD, BC’D?, BC” D, BCD?, BCD.

La particion de las interacciones de cuatro factores es, AB2C2D2, AB2C2D,
AB’CD’, ABC* D%, AB” CD, ABC’°D, ABCD?, ABCD.

Cuando se consideran expresiones de la forma APBY, APBIC" y APBIC'D’ se
establece la convencion de que el tnico exponente permitido en la primera letra es 1. Si el
exponente de la primera letra no es 1, la expresion completa se eleva al cuadrado y los

exponentes se reducen a médulo 3. Por ejemplo, A”B es lo mismo que AB? porque
A’B =(A’B)’ = A'B’ = AB’
Estructura de los alias.

El hecho de usar Gnicamente 1/9 del factorial 3* produce una mezcla (alias) de los
efectos. Para encontrar los grupos de alias, se toma la relacién de definicién elegida y se
multiplica por los efectos en el disefio. Que son A, B, C y D, evaluando las operaciones
como la operacion binaria definida al sumar exponentes médulo 3.

Los alias pueden determinarse multiplicando cada efecto principal por 1y I?, via
modulo 3, por la relaciéon que define el disefio, cada efecto tiene (3P—P—1)/2 alias, en este

disefio no se consideran las interacciones.
Notacion para los diseiios factoriales fraccionados 3*2,

Se utiliza la notacion 34'2, donde 3 sigue siendo el nimero de niveles, 4 el nimero
de factores, con los que se experimentard y el nimero 2 indica el grado de
fraccionamiento. De tal manera que el resultado de elevar 3 a 4-2 indica el ndmero de
corridas experimentales que se van a realizar en el disefio.

No existe una regla para elegir los generadores, se seleccionan con las interacciones
de los efectos. Saber cual o cuales me da menos confusién en el disefio, esto se hace a
ensayo y error y depende en gran parte de la experiencia, habilidad, destreza, sentido

comun, conocimientos, etc. del analista. En la literatura existen tablas donde recomiendan

48



qué generadores usar para que se obtengan disefios con menos confusién, para realizar un

estudio.
Construccion del disefio factorial fraccionado 3*2.

1. En el disefio factorial fraccionado 34'2, se escriben primero las combinaciones de
tratamientos del disefio factorial completo 342,

2. En seguida se introducen los 2 factores adicionales e igualdndolos con los componentes
de interaccion, aclarando que éstos se eligen.

Este disefio requiere que se elijan 2 generadores independientes. La eleccion de
éstos se realiza de la misma manera que para la fraccién un cuarto del disefio 2¥ la relacién
que define estos disefios consta de los 2 generadores elegidos y sus (3%-2(2)-1)/2
interacciones generalizadas. Se debe tener cuidado al elegir los generadores para que los
efectos de interés potencial no sean alias entre si. Un criterio es elegir generadores tales
que el disefio 3% resultante tenga la maxima resolucién.

Las sumas de cuadrados se calculan utilizando los métodos usuales para disefios
factoriales. Los disefios factoriales fraccionados permiten estudiar un elevado niimero de
factores en un experimento mucho menor de lo que requeriria un factorial completo.

En los disefios factoriales fraccionados, se es capaz de obtener el patron de
confusién para cualquier disefio. Se debe elegir un generador también llamado relacion de
definicién, esto es la clave para el patréon de confusiéon. Cuando se utilizan
fraccionamientos mayores, hay mds de un generador. Por ejemplo, una fracciéon un cuarto
esta determinada por dos generadores. Estos generadores pueden ser con doble, triple,
cuadruple, etc. interaccion. Cuando es positiva, por ejemplo I = ABC, suele llamérsele la

fraccién principal.
Unas desventajas de los disefios factoriales fraccionados son:

1. Hacer la disminucion del experimento disefiado generalmente se sacrifica otros
aspectos.
2. Los resultados estdn propensos a una mala interpretacion, que no se presentaria en

disefios completos.

Al disefio 37, es un disefio de resolucién III. En este disefio los efectos principales

son alias de las interacciones de dos factores.
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Disenos saturados

Las medias fracciones son los disefios menos fraccionados. Y los disefios mas
fraccionados son el extremo opuesto. Se les llama disefios saturados y son los que tanto el
numero de factores a estudiar casi es el mismo que el nimero de corridas experimentales
en el disefio, y se obtiene mediante la saturacion de un completo.

Ejemplo de disefios saturados de resolucién III.

23'1111 permite estudiar 3 factores en 4 corridas experimentales.

27'4111 permite estudiar 7 factores en 8 corridas experimentales.

215'“111 permite estudiar 15 factores en 16 corridas experimentales.

Estos se derivan de los fraccionados, su estructura y construccion es parecida.

17) Métodos de analisis estadistico

Las técnicas (modelos) estadisticas de andlisis del disefio experimental tienen su
razén de ser en la investigacion empirica que trata de indagar cOmo ciertas variables,
conocidas como factores, actian sobre una o mas variables respuestas registradas tras la
realizaciéon del experimento. Las pruebas de los modelos estadisticos se centran en
contrastar si los factores realmente alteran los resultados de los experimentos al fijarlos en

sus diferentes niveles.

Analisis (senal/ruido)

En la vida real, casi siempre hay que tomar decisiones en presencia de “ruido” o
variabilidad y la estadistica es la disciplina especializada en el tema. Ningin sistema es
totalmente determinista, es decir la evidencia indica que, a pesar de que se repiten
exactamente las mismas condiciones varias veces, no siempre se obtiene el mismo
resultado. Esta variacion en el “resultado” recibe el nombre de variabilidad y estd presente
en todo proceso real, de modo que no se puede predecir con exactitud el resultado de un
proceso o sistema antes de que éste se celebre. Ello no significa que la variabilidad no se
pueda medir. Tomando en cuenta que en la prictica, siempre existen variaciones en las
entradas de un proceso y, en consecuencia existirdn diferencias (variaciones) en el
resultado de la salida del proceso, es importante analizar las distintas causas que generan
variabilidad en la mayoria de los procesos. Cabe mencionar que los conceptos de funcion
de densidad de probabilidad y la funcién de distribuciéon nos permiten medirla. El

histograma es una herramienta que nos ayuda a representar la variabilidad en el proceso o
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sistema. Es importante eliminar la variabilidad del proceso o sistema o, por lo menos
reducirla. Si se mantienen constantes en el sistema las causas que producen variabilidad en
las entradas, las frecuencias con que se observan los distintos valores de la respuesta o
respuestas tienden a estabilizarse en forma de una distribucién predecible. Cuando se
utilizan herramientas para la optimizacion y reduccion de la variabilidad en los procesos,
se obtiene una mejora continua de los mismos.

Cuando el sistema o proceso de causas es estable se pueden hacer predicciones estadisticas
sobre grupos de muestras. Por ejemplo, bajo supuestos generales se tiene que la calidad del
producto es directamente proporcional a la variabilidad de la caracteristica de la calidad.

Entonces sera cierto que se cumple la relacion siguiente:

MEJOR CALIDAD +——* REDUCIR LA VARIABILIDAD

Asi pues, la estrategia bdsica para la mejora de la calidad hablando de cualquier proceso,
producto o hecho, pasa por la identificacién de las causas que producen la variabilidad. Se
debe tener presente que existen procesos o sistemas mds estables o inestables que otros.

En las salidas de los procesos es donde se desea realizar la optimizacion y reduccion de la
variacion, lo que se alcanza si se logran poner los valores objetivos y sus tolerancias

apropiadamente en las entradas.

La relacion sefial ruido

La relaciéon razén sefial-ruido (S/R) surgié en el campo de las comunicaciones.
Cuando se obtienen réplicas o mediciones de las corridas experimentales podemos,
ademds de fijar los mejores niveles de los factores, hacer un andlisis de la relacién sefial-
ruido para el tipo de caracteristica de calidad de interés. La relaciéon sefial/ruido permite
reducir la variabilidad en el proceso al mismo tiempo que se incrementa la media en la
respuesta para mejorar (estabilizar) la situacion y reducir los costos. En este caso los tipos

de analisis mas comunes son:

1.- Menor es mejor
2.- Nominal es mejor

3.- Mayor es mejor
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Caracteristicas en las que el valor menor es el mejor

Son aquellas en las cuales se tiene un valor mdximo determinado y todas las que se
encuentren por abajo de él son mucho mejores, tal es el caso de reduccién de costos,

tiempos, mano de obra, material, etc.

Caracteristicas en las que el valor nominal es el mejor

Son aquellas en las que se tiene un valor "ideal o deseado" y tanto valores mayores
como menores a este, no son tan adecuados (tal es el caso de tiempos, longitudes,

distancias, temperaturas, etc.)

Caracteristicas en las que el valor mayor es el mejor

Este tipo de caracteristicas son aquellas en las que se tiene un valor minimo
determinado y todos los que se encuentran por encima de él son mucho mejores, (tal es el

caso de las ganancias de productividad, dinero, tiempo, etc.).

El Dr. Taguchi ha extendido el concepto de sefal-ruido a la experimentacion con
variables multiples. Las férmulas para sefial-ruido permiten que el experimentador pueda
siempre seleccionar el valor més alto para optimizar el experimento. Por esto, el método de
calcular la relacion sefal/ruido difiere dependiendo del tipo de caracteristica de interés a
estudiar. Si es deseable una respuesta o respuestas de gran amplitud o una respuesta o
respuestas de amplitud pequeia, se usard su correspondiente formula. Ademads el estadista
o analizador tiene la libertad de hacer modificaciones en las formulas establecidas
dependiendo del caso particular a resolver, por ejemplo, resultados negativos en cierto

proceso no tienen sentido o resultados positivos en cierto proceso no tienen sentido.

Analisis de las caracteristicas en las que el valor nominal es el mejor

Las relaciones a sefial-ruido se definen a propdsito para que un valor maximo de la
relacion minimice la variabilidad transmitida por las variables de ruido. Entonces se lleva a
cabo un andlisis para determinar cudles son los ajustes de los factores controlables que dan
como resultado una medida tan préxima como sea posible al objetivo deseado y un valor
maximo de la relacion sefial a ruido.

Para entender este analisis, debemos considerar la clasificacién de factores de control en

cuatro categorias.
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Los valores resultantes de un experimento, se pueden representar por una curva normal
(forma de campana). El centro de la curva representa el valor promedio, y la amplitud de la
curva indica la cantidad de variabilidad. En la figura 1.6, estas curvas representan la
distribucién de los resultados producidos con cada nivel o posicion de un factor de control.
En la figura 1.6 (a), las dos curvas estan centradas alrededor del mismo punto, la curva o
extension de los datos para la segunda curva es mucho mds amplia que para la primera,
podemos clasificar estos factores como aquellos que afectan la variacién sin afectar el
promedio y llamarlos factores de tipo I. En la figura 1.6 (b), a los factores con este
comportamiento se les llama factores tipo II, un cambio en el nivel de resultados cambia el
promedio de la respuesta como se puede observar en la grafica, ambas curvas tiene la
misma extension, pero sus valores promedio son diferentes para las dos curvas. Los
factores tipo III, se describen en la figura 1.6 (c), aqui ambas curvas muestran que son
diferentes tanto en el valor promedio como en la extension de la curva. Esto representa un
factor en el cual un cambio en los niveles, afecta la variabilidad de los resultados del
experimento y también mueve el valor promedio de los datos resultantes. EI

comportamiento de los factores tipo IV, se muestra en la figura 1.6 (d).
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Figura 1.6 Distribucion de los resultados producidos con cada nivel o posicion de un factor de control.
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Las dos curvas se traslapan una con la otra, no hay diferencia en la extensiéon de los
resultados experimentales ni en el valor promedio, ésto implica que un factor no tiene
efecto en la variabilidad del proceso ni en el valor promedio.

Para lograr que tanto el proceso como el producto se acerquen lo mds posible al
valor ideal (objetivo) en una base consistente, se puede utilizar una estrategia en dos
etapas. La figura 1.7 ilustra la idea central de optimizar, reduciendo al minimo la variacidn,

y ajustando el valor promedio de los datos con las dos etapas.

Figura 1.7 Optimizacion, reduccion de la variacion y ajuste del valor promedio-

para una caracteristica de calidad del “mejor valor nominal”.

Primero se necesita reducir la variabilidad del proceso. Este es el primer paso en el
mejoramiento del proceso o ejecucion del producto. Para determinar cuales variables
afectan la consistencia bajo estudio de una unidad a la otra o la uniformidad en cada
producto, tenemos que averiguar el conocimiento que nos guiard a reducir la variabilidad
en el proceso y ultimamente entre los productos, estos conocimientos nos revelardn qué
factores tienen un impacto significativo en la variabilidad, considerando desde luego el
criterio propio del analista, ademas esta informacién puede también decirnos cuales niveles
de factor (es) o posicién nos dard la menor variabilidad y que se minimice su afectacion
por ruido.

Disefio de pardmetros.- En este paso, los niveles (valores) de los factores

controlables se seleccionan para minimizar los efectos de los factores de ruido sobre las
caracteristicas funcionales del proceso, después de reducir la extension de los datos, se
necesita ajustar el promedio. Considerando las variables que tiene un efecto significativo

en el valor promedio de los datos pero poco o ningtin impacto en la variabilidad, se puede
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mover la distribucién de los datos sin disturbio de la extension o la forma de los resultados.
Teniendo cuidado de que los niveles de los factores que reducen la variabilidad no
incrementen la amplitud de la distribucién como un intento por mover el proceso a las
cercanias del valor objetivo. Por lo tanto estos factores que afectan el significado o
promedio resultante y no la variabilidad se utilizan para mover la distribucién hacia el
valor objetivo deseado. En la seleccion de los valores apropiados de las variables, las
decisiones individuales deben considerar si un factor es continuamente variable o discreto
en la naturaleza o realidad. Para un factor discreto la elecciéon mas logica seria que el nivel
que tiene el centro de la distribucién se acerque al valor deseado. Concerniente a los
factores continuamente variables, se podria seleccionar un factor significativo que sea facil
de ajustar y por el que el objetivo deseado esté en cualquiera de los limites del resultado
obtenido por los valores extremos del factor. Una vez seleccionado, el valor del factor
ajustado se puede afinar hasta que el centro de proyeccién de la distribucion de datos esté
alineado con el valor objetivo. Estos pasos asumen una relacion lineal entre el factor de
ajuste y las caracteristicas de calidad y refuerzan la importancia del uso del conocimiento

de ingenieria en la seleccion de factores que se incorporan al experimento.

Basados en la estrategia anterior, identificar cada factor de control en alguno de los
cuatro tipos de factores discutidos, es esencial para mejorar o refinar el proceso.
Los factores que afectan la variacién solamente (Tipo I) y aquellos que afectan ambos la
variacién y el promedio (Tipo III) se identifican primero. Los niveles que reducen la
variacion generalmente se seleccionan. Entonces, los factores que afectan el promedio
solamente (Tipo II) se utilizan para ajustar el proceso hacia el valor objetivo (mejor valor
nominal). Los factores que no tienen efecto significativo en la variacion ni en el promedio

se seleccionan en base a la reduccion de costos (Tipo IV).

Procedimiento para la reduccion de la variabilidad del proceso.

1. Cdlculo del promedio P; de los valores de las réplicas, de acuerdo a la ecuacién (2),

donde n es el nimero de réplicas.

p=r .(2)

2. Célculo de la suma de cuadrados del promedio Sm, de acuerdo a la ecuacion (3).
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Sm =nP’ ...(3)

3. Cdlculo de la varianza experimental v,, de acuerdo a la ecuacion (4).

A :(y12+y§+...+yf)—Sm

v, = ..(4
¢ n—1 n—1 @
4. Calculo de la relacion S/R, de acuerdo a la ecuacién (5).
1\ Sm—v
S/ — L e
4_101og(nj( , ] ..(5)

5. Célculo del promedio de los valores S/R de los factores en cada nivel.

6. Se construyen las graficas del promedio de los valores S/R, basindose en las
respuestas promedio S/R de los factores.

7. Se analizan la tabla de respuestas promedio S/R y las gréficas de respuestas S/R,
para determinar los factores que son mads significativos para reducir la variacion. Esto
se realiza aplicando el criterio S/R en el que a menor valor de la varianza experimental
la relacion S/R es mayor en la respuesta, como se puede ver de la ecuacion (5).

Otros criterios que se pueden aplicar son la regla del pulgar para seleccionar
aproximadamente la mitad de los factores estudiados, y el conocimiento propio de la
reproduccion de la composicion de las peliculas base-Bi.

8. De acuerdo a los resultados anteriores, se eligen los factores con las mayores
respuestas promedio S/R, y por lo tanto menor efecto en la variabilidad, y sus valores
se establecen en el nivel de mayor respuesta S/R.

Para la siguiente etapa de ajuste al valor promedio, los niveles de los factores con

mayor relaciéon S/R se mantienen constantes.

Procedimiento para el ajuste del valor promedio al mejor valor nominal .

En esta segunda etapa se utiliza el calculo del ajuste al mejor valor nominal . Aqui
se toman en cuenta los factores que afectan tanto a la variabilidad como al promedio.

En esta etapa se seleccionan los niveles apropiados de los factores que afectan
Unicamente al promedio.

1. Se calculan los promedios de las respuestas promedio F] en cada nivel.

2. Se construyen las graficas de los promedios de las respuestas promedio?j .
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3. Se analizan las tablas de los promedios de las respuestas promedio Fj y sus gréficas,

para determinar los factores que son mads significativos para ajustar el valor promedio al
mejor valor nominal L.

4. Se elige el factor con mayor efecto en los promedios de las respuestas promedio P,

que no se hayan considerado en la reduccion de la variabilidad.
5. Para establecer el nivel del factor que resulte con mayor efecto en los promedios de las

respuestas promedio P, y que no se haya considerado en la reduccion de la

variabilidad, se aplica el criterio de ajuste al mejor valor nominal p de acuerdo a la

ecuacion (6) de donde se despejaa B:.

p=P+(4,-P)+ (B, - P)+(Ci - P) ...(6)

6. El nivel del pardmetro B se selecciona comparando el valor resultante de la aplicacion
del criterio de ajuste al mejor valor nominal, con los valores en los diferentes niveles
del factor ajustado. El valor que se acerque mads al valor resultante de la aplicacion del

criterio indicara el nivel del factor.

La ecuacion de ajuste proporciona las herramientas para:

1.- Seleccionar los niveles apropiados de esos factores que afectan tUnicamente al

promedio.

2.-Determina la cantidad de cambios requeridos en los factores de ajuste, que por
definicién son continuamente variables.
Dependiendo del problema a estudiar la ecuacién de ajuste puede ser la ecuacioén

(6) y como otra posibilidad (pueden existir varias posibilidades) se puede reducir a:

{=A>+B:+Ci—2P (D
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I DESARROLLO EXPERIMENTAL

En el desarrollo experimental, se establecerd el problema a resolver, la necesidad de

aplicar un disefio experimental, la eleccion del disefo, qué se pretende al aplicar el disefio
experimental factorial fraccionado 3},° y la eleccién del método de anlisis estadistico,

teniendo en cuenta las limitantes propias del disefio y de los recursos financieros para

llevar a cabo el experimento.

2.1 Establecimiento del problema a resolver

Para el depdsito de peliculas existen técnicas fisicas como ablacion ldser, depdsito
de vapor en espacio cerrado (closed-vapour-deposition), depdsito por bombardeo
(sputtering), entre otras; y técnicas quimicas como, depdsito quimico de vapor (chemical
vapour deposition, CVD, depdsito de aerosol (chemical deposition o spray pyrolysis).

Tanto las técnicas fisicas como la técnica CVD son técnicas que requieren alto
vacio y por lo tanto son técnicas caras. La técnica de depdsito quimico, spray pyrolysis o
método pirolitico, por otro lado, es una técnica que no requiere del vacio. El uso de esta
técnica abre posibilidades reales de produccién de peliculas a gran escala y bajo costo, con
propiedades similares a las obtenidas en aquellas preparadas con técnicas de alto vacio.

La preparacion de peliculas superconductoras se ha realizado tanto con las técnicas
fisicas como con las quimicas. En la técnica CVD se han utilizado compuestos érgano-
metalicos. En la técnica de depdsito quimico también conocida como depdsito a partir de
aerosol, se han utilizado soluciones acuosas para el depdsito de peliculas. Debido al
mecanismo de descomposiciéon de los compuestos inorgédnicos a los 6xidos metalicos, se
obtienen peliculas gruesas, poco densas, porosas. Estas caracteristicas fisicas no son

apropiadas para aplicaciones en dispositivos opto-electrénicos.

2.2 Necesidad de la aplicacion de un disefio experimental

Para resolver este problema se propuso el uso de compuestos érgano-metalicos
como reactivos para el deposito de peliculas por la técnica de depdsito a partir de aerosol.
Lo que se pretende es utilizar compuestos que se fundan y se descompongan a
temperaturas menores a la temperatura de depdsito para obtener peliculas densas y

homogéneas. Debido a que no existen reportes de la preparacion de peliculas
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superconductoras por el método de depdsito a partir de aerosol con compuestos
organometélicos, se requiere explorar pardmetros de preparacion tanto de depdsito, como
de recocido, que conduzcan a obtener la composicién deseada en las peliculas. Para la
exploracion de los pardmetros de preparacion de las peliculas se requiere un seguimiento
de los pasos ordenados de la planeacion del experimento, para que posteriormente se
obtengan los datos adecuados que se puedan analizar con métodos estadisticos que
conduzcan a conclusiones vélidas y objetivas, es decir, se requiere la aplicacién de un

disefio estadistico de experimentos.

2.3 Eleccion del diseiio experimental

Como se menciond en la necesidad de aplicar un disefio experimental, se requiere
explorar pardmetros de preparacion tanto de depdsito como de tratamiento térmico
(recocido) que conduzcan a obtener la composicion deseada en las peliculas de Bi-Pb-Sr-
Ca-Cu-O, para que se tenga la posibilidad de obtener las fases superconductoras del
sistema. Como no existen reportes de la preparacion de peliculas superconductoras por el
método de depdsito por aerosol con compuestos érgano-metalicos, como primera etapa en
la exploraciéon de los parametros de preparacion de las peliculas, se aplicé un disefio

5-1[19]
2\/

experimental en donde se exploraron los pardmetros siguientes: tipo de reactivo

(Acetil-Acetonatos, heptanedionatos), modo de depdsito (a una etapa, a tres etapas),
tiempo de recocido, temperatura de recocido y temperatura de depdsito. La respuesta a
analizar fue la fase superconductora formada.

Del anilisis del disefio experimental se concluyd que tanto los acetil-acetonatos
como los heptanedionatos son adecuados para la obtencién de las fases superconductoras
de las peliculas. Sin embargo, observando la densidad de las muestras, con los
heptanedionatos se obtienen mds densas y delgadas. También se concluyé que con el
depdsito a una etapa se obtuvieron mejores resultados en la formacién de las fases
superconductoras. Por lo tanto, en la segunda etapa del estudio de la preparaciéon de
peliculas superconductoras base-Bi, manteniendo constantes el tipo de reactivo
(heptanedionatos) y el depdsito a una etapa, se propuso estudiar la composicion de las
peliculas. Las variables que se estudiaron son: composicion (contenido de Bi), temperatura
de depdsito, tiempo de tratamiento térmico y temperatura de tratamiento térmico. Como se
requirié tener un intervalo relativamente amplio en la variacién de estas variables, y como

unico objetivo se tuvo observar el efecto de dichas variables en la composicion final de la
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pelicula (Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-O), se propuso aplicar un disefio experimental 3},°. El

parametro de respuesta elegido fue el contenido de los elementos en la pelicula. El arreglo

matricial de este disefio se muestra en la tabla 2.1.

2.4 Aplicacion del diseiio experimental factorial fraccionado

60

Tabla 2.1 Arreglo matricial del disefio 3,
ARREGLO MATRICIAL DEL DISENO 32
CORRIDA - -

No Tp °C) | ngi(mol) | Tg(°C) tg (h)
1 1 1 1 1
2 1 2 2 2
3 1 3 3 3
4 2 1 2 3
5 2 2 3 1
6 2 3 1 2
7 3 1 3 2
8 3 2 1 3
9 3 3 2 1

4-2
3m

En el anexo A se describe la preparacion de las peliculas de este estudio.

Los factores a estudiar se eligieron por ser los de mds interés en el proceso. Los
niveles de los factores se eligieron de acuerdo a lo siguiente:
= Los niveles de temperatura de depdsito Tp, se escogieron tomando en cuenta los
puntos de fusién y las temperaturas de descomposicion de los compuestos metal-
organicos.
= Jos niveles del ndmero de moles de bismuto ng;, se establecieron en exceso
comparados con el valor nominal (2) en la fase Bi-2223, para observar su dependencia
en el contenido final del mismo, debido a que se observé un contenido deficiente en
depdsitos preliminares.
= Los niveles de temperatura de recocido Tg, se establecieron de acuerdo al

desarrollo de las fases cristalinas 2201, 2212 y 2223 en el sistema base-Bi.



= Los niveles de tiempo de recocido tg, se asignaron tomando como referencia la
experiencia en la preparacion de superconductores base-bismuto y los resultados del
disefio experimental previamente aplicado en el estudio de la preparacion de peliculas
base-Bi "',

En la tabla 2.2 se presenta el dominio experimental del disefio factorial fraccionado

3
Tabla 2.2 Dominio experimental del diseiio 3, aplicado a la preparacion de peliculas
base-Bi

DOMINIO EXPERIMENTAL DEL DISENO 3:?

NIVEL/FACTOR | T (°C) |mg;, (mol)| Tx (°C) tr (h)

1 270 2 820 1
2 350 4 840 15
3 430 6 860 29

Sustituyendo los valores del dominio experimental en el arreglo matricial, se
obtiene la matriz experimental del disefio 3},”, que se muestra en la tabla 2.3, aplicado a la
preparacién de peliculas base-Bi.

Las peliculas se prepararon de acuerdo a los tratamientos mostrados en la tabla 2.3.

En la tabla 2.4 se presentan las tres réplicas, de los resultados del contenido de

bismuto finas (ngjr) en las peliculas, obtenidas por espectroscopia de absorcion atémica.

Tabla 2.3 Matriz experimental del disefio 3, aplicado a la preparacién de peliculas

base-Bi

MATRIZ EXPERIMENTAL DEL DISENO 3!
SR | ToCO) | iy, (mol) | Ta CO) | tx )

1 270 2 820 1

2 270 4 840 15

3 270 6 860 29

4 350 2 840 29

5 350 4 860 1

6 350 6 820 15

7 430 2 860 15

8 430 4 820 29

9 430 6 840 1
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Tabla 2.4 Réplicas de los resultados del niimero de moles de Bi en las peliculas base-Bi

RESPUESTAS EN CADA CORRIDA
EXPERIMENTAL PARA R g;
Corridas 15y (mol)
experimentales | Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
1 )2 )3

1 1.5634 1.0321 1.3542
2 0.9101 1.5181 0.8984
3 23711 2.7759 2.7759
4 0.8541 0.7966 0.7882
5 6.1980 5.6600 5.2893
6 6.7672 6.0795 6.1494
7 6.5830 5.9461 5.8698
8 8.3099 9.0654 8.3099
9 10.3891 9.6470 9.4793

2.5 Seleccion del método de analisis estadistico.

La seleccién de los métodos estadisticos de andlisis del disefio experimental
depende del problema a resolver, el objetivo a alcanzar en este estudio es acercarse a la
composicion deseada en las peliculas superconductoras y recursos disponibles. Uno de los
objetivos particulares de este estudio, es investigar como ciertas variables, conocidas como
factores, actian sobre una o mds variables que son las respuestas registradas en la
realizaciéon del experimento. Las pruebas de los modelos estadisticos se centran en
contrastar si los factores realmente alteran los resultados de los experimentos al fijarlos en
sus diferentes niveles.

Para realizar el andlisis estadistico del disefio experimental de las respuestas
(contenido final de moles de bismuto ngi, contenido final de moles de plomo npyy,
contenido final de moles de calcio nc,s, contenido final de moles de cobre ncys) obtenidas
de las peliculas superconductoras, se selecciond el andlisis estadistico Sefial/Ruido con la

caracteristica de calidad del mejor valor nominal.

2.6 Aplicacion del analisis Senal/Ruido (S/R)

La aplicacion del anélisis Sefial/Ruido se realizard de acuerdo al procedimiento

descrito en el subcapitulo 1.2 17). Métodos de andlisis estadistico Andlisis Sefial/Ruido
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para una caracteristica de calidad del “mejor valor nominal”. Este andlisis como ya se
menciond, se basa en reducir la variabilidad y ajustar al valor promedio.

El andlisis estadistico se realizard considerando como respuesta el nimero de moles
finales de bismuto (contenido de bismuto en la pelicula). EI mejor valor nominal (1) para
el contenido de bismuto en las peliculas base-Bi es g; = 2 moles.

El objetivo de este andlisis es encontrar los niveles de los pardmetros en estudio que

proporcionen el valor més cercano a pg; = 2 moles.

2.6.1 Reduccion de la variabilidad

9. Cilculo del promedio P; de los valores de las réplicas, de acuerdo a la ecuacién (2),

donde n es el nimero de réplicas.
10. Célculo de la suma de cuadrados del promedio Sm, de acuerdo a la ecuacién (3).
11. Célculo de la varianza experimental v,, de acuerdo a la ecuacion (4).
12. Calculo de la relacién S/R, de acuerdo a la ecuacion (5).
13. Célculo del promedio de los valores S/R de los factores en cada nivel.

14. Se construyen las graficas del promedio de los valores S/R, basédndose en las
respuestas promedio S/R de los factores.

15. Se analiza la tabla de respuestas promedio S/R y las grificas de respuestas S/R,
para determinar los factores que son mas significativos para reducir la variacién. Esto
se realiza aplicando el criterio S/R en el que a menor valor de la varianza experimental
la relacién S/R es mayor en la respuesta, como se puede ver de la ecuacion (5).

Otros criterios que se pueden aplicar son la regla del pulgar para seleccionar
aproximadamente la mitad de los factores estudiados, y el conocimiento propio de la
reproduccién de la composicion de las peliculas base-Bi.

16. De acuerdo a los resultados obtenidos del andlisis S/R, se eligen los factores con las
mayores respuestas promedio S/R, y por lo tanto menor efecto en la variabilidad, y sus
valores se establecen en el nivel de mayor respuesta S/R.

Para la siguiente etapa de ajuste al valor promedio, los niveles de los factores con

mayor relacién S/R se mantienen constantes.
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2.6.2 Ajuste al valor promedio

En esta segunda etapa se utiliza el célculo del ajuste al mejor valor nominal (. Aqui
se toman en cuenta los factores que afectan tanto a la variabilidad como al promedio.
En esta etapa se seleccionan los niveles apropiados de los factores que afectan

unicamente al promedio.

7. Se calculan los promedios de las respuestas promedio Fj en cada nivel.
8. Se construyen las gréficas de los promedios de las respuestas promedioﬁj .
9. Se analizan las tablas de los promedios de las respuestas promedio?iy sus gréficas,

para determinar los factores que son mads significativos para ajustar el valor promedio al

mejor valor nominal .

10. Se elige el factor con mayor efecto en los promedios de las respuestas promedio P,

que no se hayan considerado en la reduccién de la variabilidad.
11. Para establecer el nivel del factor que resulte con mayor efecto en los promedios de las

respuestas promedio ij que no se haya considerado en la reducciéon de la

variabilidad, se aplica el criterio de ajuste al mejor valor nominal de acuerdo a la
ecuacion (6). El nivel del pardmetro se selecciona comparando el valor resultante de la
aplicacion del criterio de ajuste al mejor valor nominal, con los valores en los diferentes
niveles del factor ajustado. El valor que se acerque mads al valor resultante de la
aplicacion del criterio indicard el nivel del factor.

En el anexo B se presenta el calculo realizado en excel.
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III RESULTADOS Y DISCUSION.

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos de la estrategia del mejor
valor nominal, aplicada al estudio de la composicion en la preparacion de peliculas de Bi-
Pb-Sr-Ca-Cu-O a partir de heptanedionatos de metal por el método de depdsito de aerosol
(spray pyrolysis), asi como, su andlisis y discusion.

Conforme se sepa mds acerca de las variables que son importantes en un proceso, y
los valores de los factores (niveles) que conducen a la respuesta pretendida, serd mas fécil

llegar a resultados muy cerca de los deseados.

3.1 Resultados obtenidos por la aplicacion del mejor valor nominal.

El andlisis estadistico de los resultados (Respuestas) del disefio experimental 37, se

realizé aplicando la herramienta Sefial/Ruido, que tiene la caracteristica de calidad del
mejor valor nominal. Esta herramienta de andlisis es adecuada, de acuerdo al objetivo
pretendido en este trabajo de tesis, para conocer los valores de los factores (niveles) que
conducen a la composicién deseada (respuesta pretendida). La composicion de las
peliculas Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-O se estudia en funcién del nimero de moles de los cationes Bi,
Pb, Sr, Ca y Cu. Como a través del andlisis estadistico sélo se puede estudiar una respuesta
a la vez, que en el estudio de composicion seria el contenido de alguno de los elementos, la
determinacién de los niveles de los factores (pardmetros de preparacion de las peliculas en
estudio) se realizard considerando en primera instancia el contenido de bismuto en la
pelicula resultante (ng;if). El procedimiento de andlisis se presentd para ngir. Sin embargo,
se mostraran los resultados de los niveles de los factores para cada una de las respuestas de
nimero de moles de plomo en la pelicula (nppr), nimero de moles de calcio en la pelicula
(ncer) y nimero de moles de cobre en la pelicula (ncyf). Esto con el objetivo de observar si
existe congruencia en los resultados de los niveles de los factores, independientemente de
considerar como respuesta ngif, Nppf, Ncar O Neys. El contenido final de estroncio (ng) se
toma como base en el cdlculo de la composicién y por lo tanto no se considera como
respuesta para el calculo de los niveles de los factores.

El objetivo de la estrategia S/R aplicando la caracteristica del mejor valor nominal,

es reducir la variabilidad en el proceso y posteriormente ajustar al valor promedio.
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3.1.1 Resultados de la reduccion de la variabilidad

Las respuestas, promedios (P;) y resultados de la relacién Sefal/Ruido, ecuacién 5,
para el andlisis de npj se muestran en la tabla 3.1.

En la tabla 3.2 se presentan los resultados de los promedios (S/R) en cada uno de
los niveles estudiados, para cada uno de los factores.

En la figura 3.1 se muestran las graficas de promedios (S/R) en la reduccién de la

variabilidad del proceso para el andlisis de ngs, obtenidas con los valores mostrados en la

tabla 3.2

Tabla 3.1 Respuestas, promedios (P;), y resultados de la relacion Seiial/Ruido, para el
andlisis de np;.

RESPUESTAS, PROMEDIOS (P;) Y S/R EN CADA CORRIDA

EXPERIMENTAL PARA R g;
Corridas 1 5y (mol)
Experimentales | Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3 Promedio S/R
yi y2 y3 P;
1 1.5634 1.0321 1.3542 1.3166 13.7775
2 0.9101 1.5181 0.8984 1.1089 9.7559
3 2.3711 2.7759 2.7759 2.6410 21.0503
4 0.8541 0.7966 0.7882 0.8130 27.1042
5 6.1980 5.6600 5.2893 5.7158 21.9356
6 6.7672 6.0795 6.1494 6.3320 24.4648
7 6.5830 5.9461 5.8698 6.1330 23.8906
8 8.3099 9.0654 8.3099 8.5617 25.8540
9 10.3891 9.6470 9.4793 9.8385 26.1549
GRAN
PROMEDIO 4.7178
(P)

El andlisis de la tabla 3.2, asi como, el andlisis de las gréificas de la figura 3.1,
indican que los factores que presentan la mayor relacién S/R y por lo tanto la menor
variabilidad son la temperatura de depdsito Tp y el tiempo de recocido tg, y se establecen
por lo tanto en los niveles con la mayor relacién S/R que son: para la temperatura de

depdsito en su nivel tres Tp; y el tiempo de recocido en su nivel tres fg;3.
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PROMEDIO SENAL RUIDO S/R (mol)

PROMEDIO SENAL RUIDO S/R (mol)

Tabla 3.2 Resultados del promedio S/R, de los factores en cada
nivel, para el andlisis de npir

26

24 1

22 4

20+

TABLA DE RESPUESTAS PROMEDIO S/RPARA ng;
(MOL)
NIVEL TD g, TR tr
1 14.8612 21.5908 21.3654 20.6227
2 24.5015 19.1818 21.0050 19.3704
3 25.2998 23.8900 22.2922 24.6695
EFECTOS | 10.4386 | 4.7082 | 1.2872. 5.2991
24A5015/_/_/.ﬁ2998 E " 23.89
g 16-
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Figura 3.1 Grdficas de los promedios S/R, de los factores en cada nivel,
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Los factores que resultaron con el menor valor en la relacién S/R o menor efecto en la

reduccién de la variabilidad fueron el nimero de moles de bismuto iniciales ng;, y la
temperatura de recocido Tg. El nivel de estos factores se determinara en el ajuste al valor

promedio.

3.1.2 Resultados del ajuste del valor promedio

En la tabla 3.3 se presentan los promedios de las respuestas promedio P;de los

factores en cada nivel.

Tabla 3.3 Promedio de las respuestas promedio (P;) de los factores en cada nivel, para el
andlisis de np;;

TABLA DE PROMEDIO DE PROMEDIOS P;PARA
npir (mol)
NIVEL Tp Ny, T tr
1 1.6888 2.7542 5.4034 5.6236
2 4.2869 5.1288 3.9201 4.5246
3 8.1777 6.2705 4.8299 4.0052
EFECTOS | 6.4889 3.5163 1.4833 1.6184

En la figura 3.2 se muestran las grificas de promedio de promedios P;en el ajuste
del valor promedio del proceso para el andlisis de ng;s, obtenidas con los valores mostrados
en la tabla 3.3.

El andlisis del P;, de la tabla 3.3, asi como, el anlisis de las graficas de la figura
3.2, indican que los factores que presentan el mayor promedio de promedios P; y por lo
tanto, el mayor efecto en el ajuste de P; sonla temperatura de depésito Tp y el ng;,. La Tg
y el tg se consideran sin efecto en el ajuste del valor promedio. Como el nivel de la Tp se
establecid en la etapa de reduccion de la variabilidad, en esta etapa del ajuste del valor
promedio se utiliza en su nivel Tp3. Por lo tanto, np;, serd el factor de ajuste (se encontrara
el nivel de ng;, que conduzca al mejor valor nominal & = ngy= 2 mol). Entonces se puede
estimar la respuesta basada en los niveles seleccionados de los efectos fuertes para la
caracteristica de calidad especificada i = ng;=2mol.

La funcién para estimar la prediccion de la respuesta, en donde se consideran los
factores con efecto en la reduccién de la variabilidad Tp; y el factor con efecto en el ajuste

al valor promedio np,,, es de acuerdo a la ecuacién (6) como sigue:
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PROMEDIO DE PROMEDIOS P, (mol)
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Figura 3.2 Grdficas de promedio de las respuestas promedios P ;, de los factores en
cada nivel, para el andlisis de ng;

#=P+(Tp; = P)+(ng,,
Despejando a np;y:
Npiyo =P =Ty + U
Donde:
U =2 mol
P =4.7178 mol

T,,=8.1777 mol

Sustituyendo en la ecuacién (8), se tiene

..(7)

..(8)
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Ny, =—1.46 mol

El nivel de ng;, seré el nivel cuyo valor mostrado en la tabla 3.3 se aproxime mas al
valor resultante de np;», que es np;;. El valor negativo de np;, resulta del exceso de Bi
considerado.

En resumen, los resultados son los siguientes:

Los niveles 6ptimos de los factores que conducen al mejor valor nominal son: Tp;,
por reducir la variabilidad y ajustar al valor promedio; np;; por ser el factor ajustado; Tg; 23
porque no afecta a la variabilidad ni al ajuste del promedio; tg; por reducir la variabilidad.
Con estos criterios se cumple con la estrategia que es reducir la variabilidad y mover el
proceso al valor objetivo.

De manera similar se trataron los datos obtenidos para las respuestas npy, near y
ncus- El procedimiento de célculo se presenta en el anexo C.

En la tabla 3.4 se presentan los niveles de los factores que conducen hacia el mejor
valor nominal del nimero de moles finales del elemento considerado, para cada una de las

respuestas obtenidas.

Tabla 3.4 Niveles de los factores que conducen hacia el mejor valor nominal en el
estudio de composicion de peliculas Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-0

NIVELES DE LOS FACTORES
RESPUESTA Tp ng;, Tx tr
npif Tp3 NBiol Tri23 I3
N ppy Tps NBio1,2,3 Tk R1,2,3
Rcaf Tps NBiol,3 Tri I3
Reyf Tp; NBiol Tri Ir2

De la tabla 3.4 se puede observar lo siguiente:
Analisis de los niveles del factor Tp.

Para las respuestas ngis npp; y neqr€l nivel recomendado del factor Tp para lograr la
composicion deseada (BiyPbg;Sr,Ca,CuszOy) es el nivel 3 (430 °C). Para la
respuesta nc,s el nivel recomendado de Tp es el nivel 2 (350°C). Sin embargo,

analizando el cdlculo en la determinacién del nivel de Tp (anexo C) se observa que
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este factor tiene efecto en la variabilidad considerando los niveles 1 (270 °C) y 2
(350 °C). Analizando el efecto que tendria el utilizar el nivel 3 (430°C) se observa

que no se tendria efecto, porque el efecto del promedio de promedios P; entre los

niveles 2 y 3 es 2.3815 mol (que queda debajo del criterio del 50% que es 4.1082
mol). Por lo tanto, para la respuesta n.,s se puede considerar el nivel 2 o el nivel 3,

tabla 4.5.
Analisis de los niveles del factor ng;,.

Para las respuestas ngi npys neqs ¥ neur €l nivel recomendado del factor ng,
para lograr la composicion deseada (Bi,Pbg 7S1,Ca,Cu3Ox) es el nivel 1 (2 mol). Las
respuestas ngiz,2,3 Y ngi1,3 que presentan varios niveles recomendados, significan que
el factor no tiene efecto en la reduccion de la variabilidad ni efecto en el ajuste del
valor promedio, por lo tanto, sus niveles se pueden ajustar de acuerdo a
disminucién de costos o de acuerdo a requerimientos particulares como es éste el

caso.
Analisis de los niveles del factor Tg.

Para las respuestas ngy ncqr ¥ neur €l nivel recomendado del factor Tk para
lograr la composicién deseada (BiPbg;Sr,CayCusOy) es el nivel 1 (820 °C). La
respuesta Try23 que presenta varios niveles recomendados, significa que el factor
no tienen efecto en la reduccién de la variabilidad ni efecto en el ajuste del valor
promedio, por lo tanto, sus niveles se pueden ajustar de acuerdo a disminucion de
costos 0 de acuerdo a requerimientos particulares como es éste el caso. Para la
respuesta npy €l nivel recomendado de Ty es el nivel 2 (840 °C), sin embargo
analizando el cdlculo de la determinacién del nivel de Tk (anexo C) se observa que
este factor no tiene efecto en la variabilidad, pero si en el ajuste del valor promedio
considerando los niveles 2 (840 °C) y 3 (860 °C). Analizando el efecto que tendria
el utilizar el nivel 1 (820°C) se observa que no se tendria efecto, porque el efecto

del promedio de promedios P; entre los niveles 1 y 2 es 0.0646 mol. Por lo tanto,

para la respuesta npys se puede considerar el nivel 1 o el nivel 2, tabla 3.5.
Analisis de los niveles del factor .

Para las respuestas ngj; npy y ncqs €l nivel recomendado del factor #z para
lograr la composicién deseada (Bi,Pbg;Sr,Ca,CuszOy) es el nivel 3 (29 horas). La

respuesta n¢,s presenta el nivel recomendado z,. Sin embargo, analizando el calculo
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en la determinacion del nivel de 7z (anexo C) se observa que este factor no tiene
efecto en la variabilidad pero si en el promedio de promedios P;, considerando los
niveles 2 (15 h) y 3 (29 h). Analizando el efecto que tendria el utilizar el nivel 3 (29
h) se observa que si se tendria efecto, porque el efecto del promedio de promedios
P; entre los niveles 2 y 3 es 1.5659 mol (el mayor de los efectos). Por lo tanto, se
analizard el efecto de establecer # en el nivel 2 para las respuestas ngjs y ncqr.

Analizando el célculo en la determinacién del nivel de 7z en la respuesta de
ngis, Y Ncar S€ observa que este factor si tiene gran efecto en la variabilidad al
cambiar del nivel 3 al nivel 2. Por lo tanto, el nivel recomendado de tz, que
conduzca a la composicion deseada (Bi,Pbg;Sr,Ca,CuzOy), serd el nivel 3 por
convenir en el control del contenido de ngis npyr y near

En la tabla 3.5 se presentan los niveles recomendados de los factores

estudiados en el control de la composicion Bi,Pby;Sr,CaCuszOy en peliculas.

Tabla 3.5 Niveles de los factores recomendados que conducen hacia el mejor valor
nominal en el estudio de composicion en peliculas de Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-0

NIVELES DE LOS FACTORES
RESPUESTA Tp ng;, Tk tr
npif Tp3 NBiol Tr1 IRr3
Rpypf Tp3 NBiol Tr1 Ir3
Ncaf Tp3 NBiol T I3
Reyf Tp3 NBiol Tri IR3

Confirmacion del experimento

Con base en la reduccion de la variabilidad y el acercamiento al valor promedio en
el proceso estudiado, se predicen los niveles de los factores con los que existird
acercamiento a la composicion ideal. Para verificar las predicciones, el resultado de esta
confirmacién no necesita ser el optimo (de acuerdo con la validez estadistica), pero si se
requiere que produzca un mejoramiento en el proceso. Los resultados de la composicion de
la pelicula confirmatoria, y la composicion ideal para fines de comparacion, se muestran en

la tabla 3.6.

72



Tabla 3.6 Corrida confirmatoria del andlisis del diseiio 3}, para las cuatro
respuestas

CORRIDA CONFIRMATORIA DEL ANALISIS DEL DISENO 3*-
PARA LAS CUATRO RESPUESTAS

. COMPOSICION DE LA PELICULA
Corrida
Experimental Bi Pb Sr Ca Cu
CONFIRMATORIA | 2.4394 | 0.6854 2 2.3741 3.1038
IDEAL 2 0.7 2 2 3
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CONCLUSIONES

Del estudio sistemdtico de la composiciéon en peliculas de Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-O,
preparadas a partir de compuestos 6rgano-metélicos por el método de depdsito por aerosol,
aplicando el disefio experimental 3}° y utilizando la herramienta para el andlisis
estadistico Sefal/Ruido con la caracteristica de mejor valor nominal, se concluye lo
siguiente:

¢ Considerando como respuesta el contenido de bismuto final, npy las

condiciones adecuadas para lograr la composicion Bi,Pbg 7Sr,Ca;CuszOy son:

NIVELES DE LOS FACTORES
RESPUESTA Tp (°O) ngi, ( mol) Tr (°C) tr (h)
npir Tpz=430 Npio1 = 2 TR1,2,3 = 820, 840, 860 tr3 =29

¢ Considerando como respuesta el contenido de plomo final, npy, las

condiciones adecuadas para lograr la composicién Bi,Pb7Sr,Ca;CusOy son:

NIVELES DE LOS FACTORES
RESPUESTA Tp (°C) ngi, (mol) Tr (°C) tg (h)
npyp Tp3=430 NBio12,3 = 2,4, 6 Tr2 = 840 tr123=1,15,29

¢ Considerando como respuesta el contenido de calcio final, nc., las

condiciones adecuadas para lograr la composicion Bi,Pbg 7Sr,Ca,CusOy son:

NIVELES DE LOS FACTORES
RESPUESTA Tp (°C) ngi, (mol) Tr (°C) tg (h)
Rcqf Tps= 430 NBio1,3 = 2, 6 Tr = 820 IR3 = 29

¢ Considerando como respuesta el contenido de cobre final, nc, las

condiciones adecuadas para lograr la composicion Bi,Pbg 7Sr,Ca;CusOy son:

NIVELES DE LOS FACTORES
RESPUESTA Tp (°C) ngi, ( mol) T (°C) tg (h)
npif TD3 =430 Npiol = 2 TRI = 820, 840, 860 tro = 15
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¢ Por lo tanto, considerando todas las respuestas, que representan la

composicion de la pelicula, las condiciones adecuadas para lograr la

composicion Bi,Pbg 7S1,Ca,Cu3Oy son:

NIVELES DE LOS FACTORES

COMPOSICION Tp (°C) | ngi, (mol) | Tg (°C) tg (h)

Bi - Pb”Plyf Srzcanw Cunw Oé‘ TD3 = 430 nBiOI — 2 TRI = 820 tR3 = 29

n

* Existe congruencia en los resultados obtenidos con todas las

respuestas.

. Los resultados del disefio se comprueban con la corrida

confirmatoria, aplicando las condiciones resultantes del analisis del disefio.
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ANEXO A

PREPARACION DE LAS PELICULAS DE Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-02"

La preparacion de las peliculas se realiza en dos etapas.

En la primer etapa se realiza el depdsito de la peliculas precursoras por el método
de depdsito de aerosol, en donde se varia la temperatura de depésito (Tp).

El método de deposito por aerosol, es un método de depdsito de soluciones, por lo
que, previamente se preparan las soluciones fuente para el depdsito. Estas soluciones
fuente se preparan a wuna concentracién constante, y con una composicion
BixPby 7Sr,Ca;Cus0;, en donde el contenido de bismuto (ng;j,) es el inico que se varia. Las
soluciones se prepararon con trifenil-bismuto (TPB), Pb (tmhd),, Sr (tmhd),, Ca (tmhd); y
Cu (tmhd),, donde tmhd = 2,2,6,6-tetrametil-3,5-heptanedionato.

En la segunda etapa, las peliculas precursoras se someten a un tratamiento térmico
(recocido) para que se realice la reaccion en estado sélido, a través de la cual se forman las
fases superconductoras. En el tratamiento térmico se varia el tiempo de recocido (tr) y la
temperatura de recocido (Tg).

Las peliculas recocidas se analizan por espectroscopia de absorcidon atomica para
determinar su composicion (ngif, Npp, Nsif, Ncar, Neuf). S€ obtienen tres réplicas de la

composicion para la aplicacion del andlisis estadistico.
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ANEXO B

PROCEDIMIENTO DEL CALQULO REALIZADO EN EXCEL DE LA
APLICACION DEL ANALISIS SENAL/RUIDO (S/R)

1.- Célculo del promedio P..
13 =PROMEDIO(F3:H3)
Determina el promedio de las tres réplicas para cada fila (corrida experimental), de

acuerdo a la siguiente ecuacidn, teniendo como ejemplo los valores de np;y.

p = (y,+y,+y;)  (1.5634+1.0321+1.3542)
i 3 3

=1.3166 mol de Bi

Donde:
P, representa el promedio de cada corrida.

y; es el valor de la primera réplica en la corrida.
y2, €l valor de la segunda réplica en la corrida.
y3 es el valor de la tercera réplica en la corrida.
Estos calculos se realizan en las nueve corridas del disefio factorial fraccionado,
para el numero de moles de bismuto 725; (mol). Se muestra en la tabla B-1
2. Calculo de la suma de cuadrados del promedio Sm, de acuerdo a la ecuacion (3).
J3=3*[3*]3
Donde:
3 es el numero de réplicas en el experimento. Tabla B-1
3. Calculo del valor absoluto (lo que se encuentra en paréntesis) en la ecuacion (5).
K3=(J3-VAR(F3:H3))/3*VAR(F3:H3)
Donde:
VAR (F3:H3) calcula la varianza con las tres réplicas en la primera corrida.
Tabla B-1
4. Calculo de la relacion S/R de acuerdo a la ecuacion (5).
L3=10%*1ogl10(K3)

Estos célculos se realizan para las nueve corridas. Tabla B-1
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Tabla B.1 Respuestas, promedios (P;), Sm, (Sm-Ve)/nve y resultados de la relacion
Seital/Ruido, para el andlisis de npy.

RESPUESTAS, PROMEDIOS (P;), Sm, (Sm-Ve)/nve Y S/R EN CADA CORRIDA

EXPERIMENTAL PARA R g;
Corridas nBif (mol)
Celdas | Experimentales | Réplica 1 | Réplica 2 | Réplica 3 | Promedio
yI y2 y3 P; Sm (Sm-Ve)/nve S/R
3 1 1.5634 1.0321 1.3542 1.3166 5.2 23.8646 13.7775
4 2 0.9101 1.5181 0.8984 1.1089 3.6888 9.4534 9.7559
5 3 2.3711 2.7759 2.7759 2.641 20.9241 127.3594 21.0503
6 4 0.8541 0.7966 0.7882 0.813 1.9827 513.3563 27.1042
7 5 6.198 5.66 5.2893 5.7158 98.1000 156.1573 21.9356
8 6 6.7672 6.0795 6.1494 6.332 120.2839 279.5614 24.4648
9 7 6.583 5.9461 5.8698 6.133 112.8398 244.9393 23.8906
10 8 8.3099 9.0654 8.3099 8.5617 | 219.9098 384.9460 25.854
11 9 10.3891 9.647 9.4793 9.8385 | 290.3863 412.5660 26.1549
F G H I J K L

5. Calculo del promedio de los valores S/R de los factores en cada nivel.

B16 = PROMEDIO(L3: LS)
Donde:

(L3:L5), indica las celdas a las que se les aplica el promedio.

Esto se realiza para los tres niveles y los cuatro parametros. Tabla B-2
6. Calculo del rango o la diferencia como el valor mayor menos el menor de los promedios
de los valores S/R de los factores en cada nivel. Este proceso se lleva a cabo cuando se
estudian mas de dos niveles, como es este caso particular de estudio. Esto permite obtener
el efecto en el valor de la relacion Sefial/Ruido de cada factor. Tabla B-2

= MAX (B16: B18)—MIN(B16: B18)
7. Se calculan los promedios de las respuestas promedio F] de los factores en cada nivel.

Tabla B-3
116 = PROMEDIO(I3:15)

8. Célculo del rango o la diferencia como el valor mayor menos el menor de los promedios

de las respuestas promedio F, de los factores en cada nivel.
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=MAX (116:118)—MIN(116:118)

Esto permite obtener el efecto del valor promedio de cada factor. Tabla B-3

Tabla B.2 Resultados del promedio S/R, de los factores en cada nivel,
para el andlisis de np;

TABLA DE RESPUESTAS PROMEDIO S/R PARA
A g;r (mol)

CELDAS NIVEL Tp Ry, Ty Ir
16 1 14.8612 21.5908 21.3654 20.6227
17 2 24.5015 19.1818 21.0050 19.3704
18 3 25.2998 23.8900 22.2922 24.6695
19 EFECTOS | 10.4386 | 4.7082 1.2872. 5.2991

B C D E

Tabla B.3 Promedio de las respuestas promedio ( P ;) de los factores en
cada nivel, para el andlisis de nrir

TABLA DE PROMEDIO DE PROMEDIOS P,PARA 1 ; (mol)
CELDAS
NIVEL T, Ny, T tr
16 1 1.6888 2.7542 5.4034 5.6236
17 2 4.2869 5.1288 3.9201 4.5246
18 3 8.1777 6.2705 4.8299 4.0052
19 EFECTOS | 6.4889 3.5163 1.4833 | 1.6184
I J K L

Este procedimiento se aplica a las respuestas de cada uno de los elementos
presentes en las peliculas (Bi, Pb, Ca, Cu) excepto Sr que es el elemento que se toma como

base de calculo de la composicion.
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ANEXO C

APLICACION DE LA ESTRATEGIA S/R (CON LA CARACTERISTICA DEL
MEJOR VALOR NOMINAL).

e Para la respuesta niimero de moles de Pb, np.
1) Reduccion de la variabilidad

Las respuestas, promedios (P;) y resultados de la relacion Sefal/Ruido, ecuacién 5,

para el andlisis de npy se muestran en la tabla C-1.

En la tabla C-2 se presentan los resultados de los promedios (S/R) en cada uno de
los niveles estudiados, para cada uno de los factores.

En la figura C-1 se muestran las gréficas de respuestas (S/R) en la reduccién de la

variabilidad del proceso para el analisis de npys, obtenidas con los valores mostrados en la

misma tabla.

Tabla C-1 Respuestas, promedios (P;) y resultados de la relacion Seiial/Ruido, para el
analisis de npyy.

RESPUESTAS, PROMEDIOS (P;) Y S/R PARA CADA CORRIDA
EXPERIMENTAL R py,

Corridas Tpyy (mol)
Experimentales | Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3 Promedio S/R
yi Y2 y3 (P;)
1 1.2902 0.6311 0.7841 0.9018 8.1298
2 0.6491 1.5312 0.5921 0.9241 4.3893
3 0.8308 0.5133 0.5133 0.6191 10.4432
4 0.6030 0.6174 0.6229 0.6144 35.5323
5 0.5001 0.4511 0.4164 0.4559 20.6885
6 0.4823 0.4440 0.4440 0.4568 26.2977
7 0.5612 0.5382 0.5533 0.5509 33.4673
8 0.5562 0.5791 0.5943 0.5765 29.5583
9 0.5689 0.6063 0.5957 0.5903 29.7196
GRAN
PROMEDIO 0.6322
(P)
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Tabla C-2 Resultados de los promedios S/R, de los factores en cada nivel,
para el andlisis de npys

TABLA DE RESPUESTAS PROMEDIO s/R PARA
R py; (mol)
NIVEL Tp Ry, Ty tr
1 7.6541 25.7098 21.3286 19.5126
2 27.5062 18.2120 23.2137 21.3848
3 30.9150 22.1535 21.5330 25.1779
EFECTOS | 23.2609 7.4978 1.8851 | 5.6653
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Figura C-1 Grdficas de los promedios S/R, de los factores en cada nivel,

para el andlisis de npyy.
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El andlisis de los promedios W, de la tabla C-2, asi como, el analisis de las

graficas de la figura C-1, indican que los factores que presentan la mayor relaciéon S/R y
por lo tanto la menor variabilidad son la temperatura de dep6sito Tp, y se establece por lo
tanto en el nivel con la mayor relaciéon S/R que es Tp;. Los factores que resultaron con el
menor efecto en la relacién S/R o menor efecto en la reduccion de la variabilidad fueron el
nimero de moles de bismuto iniciales ng,,, la temperatura de recocido Tk y el tiempo de

recocido #x. El nivel de estos factores se determinara en el ajuste al valor promedio.
2) Ajuste del valor promedio

En la tabla C-3 se presentan el promedio de las respuestas promedio P;de los
factores en cada nivel. En la figura C-2 se muestran las graficas de promedio de las
respuestas promedio P en el ajuste del valor promedio del proceso para el andlisis de rpyy,
obtenidas con las respuestas mostradas en la tabla C-3. El analisis del promedio de las
respuestas promedio P, de la tabla C-3, asi como, el andlisis de las gréficas de la figura
C-2, indican que los factores que presentan el mayor promedio de promedios P; y por lo
tanto, el mayor efecto en el ajuste de P; son la temperatura de dep6sito Tp y el Tk.

El np;, y el tg se consideran sin efecto en el ajuste del valor promedio. Como el
nivel de la T)p se establecid en la etapa de reduccién de la variabilidad, en esta etapa del
ajuste del valor promedio se fija en Tp;. Por lo tanto, Tk serd el factor de ajuste (se

encontrard el nivel de Tk que conduzca al mejor valor nominal ¢ = npyr= 0.7 mol).

Tabla C-3 Promedio de las respuestas promedio (P;), de los factores en cada nivel, para
el analisis de nyyy

TABLA DE PROMEDIO DE PROMEDIOS P; PARA
R p; (mol)
NIVEL Ty g, Tx tr
1 0.8150 0.6890 0.6450 | 0.6493
2 0.5090 0.6522 0.7096 0.6439
3 0.5726 0.5554 0.5420 0.6034
EFECTOS | 0.3060 0.1336 0.1677 | 0.0459
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Figura C-2 Grdficas de promedio de las respuestas promedios P ;, de los factores en
cada nivel, para el andlisis de npyy.

Entonces se puede estimar la respuesta basada en los niveles seleccionados de los

efectos fuertes para la caracteristica de calidad especificada x4 = npyr= 0.7 mol.

La funcién para estimar la prediccion de la respuesta, en donde se consideran los
factores con efecto en el ajuste al valor promedio 7p; (nivel establecido en la reduccién de
la variabilidad) y el factor Tk, es de acuerdo a la ecuacién C1 como sigue:

U=P+T,;—P)+ (T, —P) ...(C1)

Despejando a Tgo:
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To, =P T, +u ...(C2)
Donde:
1 =0.7 mol
P =0.6322 mol
T,,=0.5726 mol

Sustituyendo en la ecuacion (C2), se tiene
Ty, =0.7596 mol

El nivel de Tk serd el nivel cuyo valor mostrado en la tabla C-3 se aproxime mas al
valor resultante de Tg», que es Tg;. En resumen, los resultados son los siguientes:

Los niveles 6ptimos de los factores que conducen al mejor valor nominal son: Tp;,
por reducir la variabilidad y ajustar al valor promedio; Tk, por ser el factor ajustado; np;; 23
y tr1.23 porque no afectan a la variabilidad ni al ajuste del promedio. Los niveles en estos
factores se pueden establecer en funcion del costo o de las necesidades. Con estos criterios
se cumple con la estrategia que es reducir la variabilidad y mover el proceso al valor

objetivo.

¢ Para la respuesta niimero de moles de Ca, nc:
Reduccion de la variabilidad
Las respuestas, promedios (P;) y resultados de la relaciéon Sefial/Ruido, ecuacion 35,
para el andlisis de nc,s se muestran en la tabla C-4.
En la tabla C-5 se presentan los resultados de los promedios ( S/R) en cada uno de
los niveles estudiados, para cada uno de los factores.
En la figura C-3 se muestran las gréficas de respuestas (S/R) en la reduccién de la

variabilidad del proceso para el andlisis de nc,s, obtenidas con los valores mostrados en la

misma tabla.

El andlisis de los promedios W, de la tabla C-5, asi como, el andlisis de las gréficas de la

figura C-3, indican que los factores que presentan la mayor relacién S/R y por lo tanto la

menor variabilidad son la temperatura de depdsito Tk, y se establece por lo tanto
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Tabla C-4 Respuestas, promedios (P;) y resultados de la relacion Sefial/Ruido, para el
anadlisis de nc,y

RESPUESTAS, PROMEDIOS (P;) Y S/R PARA CADA CORRIDA
EXPERIMENTAL R,

nCaf (mol)
Corridas
Experimentales | Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3 Promedio S/R
yi y2 y3 Py
1 7.7811 7.0629 7.3891 7.4110 26.2777
2 7.4566 7.1615 3.6540 6.0907 9.0073
3 3.5280 4.1000 3.4073 3.6784 19.9336
4 5.5868 4.8532 5.9900 5.4767 19.5406
5 7.9841 7.2871 5.6167 6.9626 15.1081
6 5.2544 4.5180 4.7730 4.8485 22.2471
7 4.4131 4.2133 5.7634 4.7966 15.0550
8 8.6263 8.2718 8.2718 8.3900 32.2532
9 8.7832 7.3516 6.8435 7.6594 17.6085
GRAN
PROMEDIO 6.1460
()

Tabla C-5 Resultados del promedio S/R, de los factores en cada nivel, para el andlisis

de Rcaof
TABLA DE RESPUESTAS PROMEDIO s/R PARA
n ¢, (mol)
NIVEL TD nBio TR tr
1 18.4062 20.2911 26.9260 19.6648
2 18.9653 18.7895 15.3854 15.4364
3 21.6389 19.9297 16.6989 23.9091
EFECTOS | 3.2327 1.5016 11.5406 8.4727
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Figura C-3 Grdficas de los promedios S/R, de los factores en cada nivel,

para el andlisis de nc,.

en el nivel con la mayor relacién S/R que es Tg;; y tg que se establece en el nivel con la
mayor relacion S/R que es fg3. Los factores que resultaron con el menor efecto en la
relacién S/R o menor efecto en la reduccion de la variabilidad fueron el nimero de moles
iniciales de bismuto np;, y la temperatura de depdsito Tp. El nivel de estos factores se

determinaré en el ajuste al valor promedio.
2) Ajuste del valor promedio

En la tabla C-6 se presentan el promedio de las respuestas promedio P;de los
factores en cada nivel. En la figura C-4 se muestran las graficas de promedio de promedios
P;en el ajuste del valor promedio del proceso para el analisis de nc,y, obtenidas con las

respuestas mostradas en la tabla C-6.
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Tabla C-6 Promedio de las respuestas promedio (P;), de los factores en cada nivel, para
el analisis de nc,s

TABLA DE PROMEDIO DE PROMEDIOS P,PARA
n ¢, (mol)
NIVEL TD g, TR tr
1 5.7267 5.8948 6.8832 7.3444
2 5.7626 7.1478 6.4089 5.2453
3 6.9487 5.3954 5.1459 5.8484
EFECTOS | 1.2220 1.7524 1.7373 | 2.0991

El anélisis de la tabla C-6, asi como, el andlisis de las graficas de la figura C-4,

indican (de acuerdo al criterio del 50%) que todos los factores presentan efecto en el
promedio de promedios P;. Sin embargo, los niveles de T y tz se establecieron en la

etapa de reduccion de la variabilidad en Tk; y tg3. Por lo tanto, de los factores Tp y ng;, se
selecciona el np;, para el ajuste del valor promedio, porque presenta el mayor efecto en el

promedio de promedios P;. Entonces se puede estimar la respuesta basada en los niveles

seleccionados de los efectos fuertes para la caracteristica de calidad especificada y = ncy =
2 mol.

La funcién para estimar la prediccion de la respuesta, en donde se consideran los
factores con efecto en el ajuste al valor promedio Ty;; tg; (niveles establecidos en la
reduccion de la variabilidad) y los factores Tp; (se selecciona el nivel 3 porque es el nivel
que afecta mds al valor promedio) y ng;,» (que es el factor cuyo nivel se va a determinar) es

como sigue:
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Figura C-4 Grdficas de promedio de las respuestas promedios P ;, de los factores en
cada nivel, para el andlisis de ncs

ﬂ:ﬁ+(TD3_ﬁ)+(TRl_ﬁ)+(tR3_ﬁ)+(nBio?_F)

Despejando a np;yo:

Mgy = M+3P =Ty =T —

Donde:

M1 =2 mol

tRS

..(C3)

..(C4)
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P =6.1460 mol
T,, =6.9487 mol
T, = 6.8832 mol
try =5.8484 mol
Sustituyendo en la ecuacién (C4), se tiene
ng,, =0.7577 mol

El nivel de ng;,» serd el nivel cuyo valor mostrado en la tabla C-6 se aproxime mas
al valor resultante de ng,», que es ngj,3 0 np;,; porque sus valores son muy cercanos. En
resumen, los resultados son los siguientes:

Los niveles 6ptimos de los factores que conducen al mejor valor nominal son: Tp;,
ajustar al valor promedio; Tg; y tg3 por reducir la variabilidad; y ng;,; 3 por ser el factor
ajustado. Con estos criterios se cumple con la estrategia de reducir la variabilidad y mover

el proceso al valor objetivo.
e Para la respuesta niimero de moles de Cu, n¢ys.
1) Reduccion de la variabilidad

Las respuestas, promedios (P;) y resultados de la relacion Sefnal/Ruido, ecuacién 5,
para el andlisis de nc,s se muestran en la tabla C-7.

En la tabla C-8 se presentan los resultados de los promedios (S/R) en cada uno de
los niveles estudiados, para cada uno de los factores.

En la figura C-5 se muestran las graficas de respuestas (S/R) en la reduccién de la

variabilidad del proceso para el analisis de nc,y, obtenidas con los valores mostrados en la

misma tabla.

94



Tabla C-7 Respuestas, promedios (P;) y resultados de la relacion Seiial/Ruido, para el

analisis de ncyy.

RESPUESTAS, PROMEDIOS (P;) Y S/R PARA CADA CORRIDA
EXPERIMENTAL PARA R ¢,

n ¢, (mol)
Corridas
Experimentales| Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3 Promedio S/R
yi y2 Y3 (P;)
1 3.2720 4.0300 3.7244 3.6755 19.6639
2 3.6345 2.8530 3.7429 3.4101 16.9017
3 3.8041 3.8041 6.2767 4.6283 10.0766
4 6.8949 6.6191 6.2044 6.5728 25.5301
5 3.5973 3.4474 4.2430 3.7626 18.9694
6 3.3870 3.2176 3.6773 3.4273 23.3645
7 4.1240 4.2623 5.7666 4.7176 14.2292
8 4.7200 5.2177 5.2177 5.0518 24.8961
9 5.3695 5.1254 4.5566 5.0172 21.5940
GRAN
PROMEDIO 4.4737
(P)

Tabla C-8 Resultados de los promedios S/R, de los factores en cada

nivel, para el andlisis de ncys

TABLA DE RESPUESTAS PROMEDIO S/R PARA

n ¢, (mol)
NIVEL Tp g, Tr tr
1 15.5474 19.8077 22.6415 20.0758
2 22.6213 20.2557 21.3419 18.1651
3 20.2398 18.3450 14.4251 20.1676
EFECTOS | 7.0739 1.9107 8.2164 | 2.0025
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Figura C-5 Grdficas de los promedios S/R, de los factores en cada nivel,

para el andlisis de n.,s.

El andlisis de los promedios W, de la tabla C-8, asi como, el andlisis de las gréficas de la

figura C-5, indican que los factores que presentan la mayor relacién S/R y por lo tanto la

menor variabilidad son la temperatura de depdsito Tp que se establece por lo tanto en el

nivel con la mayor relaciéon S/R que es Tpy; y T en el nivel 1, Tg;. Los factores que

resultaron con el menor efecto en la relacion S/R o menor efecto en la reduccion de la

variabilidad fueron el nimero de moles de bismuto iniciales ng;, y el tiempo de recocido #.

El nivel de estos factores se determinard en el ajuste al valor promedio.
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2) Ajuste del valor promedio

En la tabla C-9 se presentan los promedios de las respuestas promedio P;de los
factores en cada nivel. En la figura C-6 se muestran las graficas de promedio de promedios
Pjen el ajuste del valor promedio del proceso para el andlisis de n.,; obtenidas con las
respuestas mostradas en la tabla C-9. El anélisis de la tabla C-9, asi como, el andlisis de
las graficas de la figura C-6, (de acuerdo al criterio del 50%) indican que los factores que
presentan el mayor promedio de promedios P; y, por lo tanto, el mayor efecto en el ajuste
de P, son todos los factores, es decir, Tp, nzio, Try tg.

La Tp y la T se establecieron en la etapa de reduccion de la variabilidad. Por lo
tanto, se deben ajustar los niveles de los factores ng;, y tz. En esta etapa, para el ajuste al
valor promedio, se selecciona el factor con mayor efecto en el promedio de promedios P
que es fg. El nivel del nimero de moles iniciales de bismuto ng;, se elige como el nivel que
contribuye més al promedio de promedios P;, que es el nivel 1 quedando como ngio;.

Entonces, para tz se encontrara el nivel de que conduzca al mejor valor nominal (£ = neyr =

3 mol.

Tabla C-9 Promedio de las respuestas promedio (P;), de los factores en cada nivel,
para el andlisis de n,s

TABLA DE PROMEDIO DE PROMEDIOS P;PARA
R c,s (mol)
NIVEL TD ng;, TR tr
1 3.9046 4.9886 4.0515 4.1517
2 4.5876 4.0748 5.0000 3.8517
3 4.9289 4.3576 4.3695 5.4176
EFECTOS | 1.0242 0.9138 0.9485 | 1.5659
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Figura C.6 Grdficas de promedio de las respuestas promedios P ;, de los
Jactores en cada nivel, para el andlisis de ncys

La respuesta basada en los niveles seleccionados de los efectos fuertes para la

caracteristica de calidad especificada ¢ = n.,s= 3 mol se puede estimar con la funcién de

prediccion.

La funcién para estimar la prediccion de la respuesta, en donde se consideran los

factores con efecto en el ajuste al valor promedio Tp, y Tr; (nivel establecido en la

reduccién de la variabilidad) y el factor ng;,;, en donde el factor de ajuste es 7z, es como

sigue:

U=P+({T,,—P)+ (T, —P)+(ny, —P)+(ty, — P) ...(C5)

Despejando a tg;:

tpy =M +3P =Ty, =Ty —ny,
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Donde:
U1 =3mol
P =4.4737 mol
T,, =4.5876 mol
T,, =4.0515 mol
ng, = 4.9886 mol
Sustituyendo en la ecuacién (C6), se tiene
tr, =2.7934 mol

El nivel de tz serd el nivel cuyo valor mostrado en la tabla C-9 se aproxime mds al
valor resultante de tz», que es #z ». En resumen, los resultados son los siguientes:

Los niveles 6ptimos de los factores que conducen al mejor valor nominal son: Tp; y
T, por reducir la variabilidad; np;; y g2 por el ajuste al valor promedio. Con estos criterios
se cumple con la estrategia que es reducir la variabilidad y mover el proceso al valor

objetivo.
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