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PALABRAS CLAVE RESUMEN
Granilla empastada, El presente trabajo se desarrollo a partir de un Disefio de Experimentos
escalamiento, mixture DOE de Mezclas para obtener una formulacién de granilla empastada

mediante el uso de los componentes granilla (35 — 55 % en peso),
fundente (0% - 20 % en peso) y vehiculo (45% - 60 % en peso). A partir
de dicho disefio de experimentos, se ensayaron 18 formulaciones en
laboratorio cuyo analisis en Minitab permitié obtener los coeficientes
de regresion, gréficas de residuo y graficas de contorno para la
sedimentacion, viscosidad, peso por litro, relieve, aplicabilidad y
transparencia de la granilla, asi como una optimizacién de respuesta
que dio como resultado una nueva formulacion denominada GF1 y unas
respuestas pronosticadas para sedimentacion, aplicabilidad y relieve.
La granilla denominada GF1 fue ensayada en linea y con esta se
obtuvieron defectos de llenado, marcado de malla y hervido que fueron
solucionados mediante la implementacién de una bomba de llenado y
un ajuste de la pantalla que permitié un &rea de aplicacion de 23x23
cm? segln el recorrido de la espatula, y de 11,38 cm? por figura en el
que se obtuvieron resultados sin defectos. EI prondstico de respuesta
para sedimentacion y relieve fueron bastante precisos, contrario al de
aplicabilidad, esto debido a que las granillas de laboratorio fueron
aplicadas manualmente y las de linea con una decoradora automatica.
Para el escalamiento a nivel industrial fue necesario ajustar y controlar
el llenado de la decoradora, lo que permitié el uso de esta granilla para
la fabricacion de listellos con areas de aplicaciébn menores a las
especificadas previamente.

REFORMULATION AND IMPLEMENTATION OF FILLED GRANULES FOR
APPLICATION IN THE CERAMIC INDUSTRY

KEYWORDS ABSTRACT

Filled grit, scaling, mix DOE This work is based on a Design of Experiments of mixtures aiming
to obtain a formulation for an agglomerated (bonded - filled) grit by
using the components: grit (35 — 55 wt.%), flux (0 — 20 wt.%) and
vehicle (45 — 60 wt.%). From this Design of Experiments 18
formulations were prepared and tested in the laboratory whose
analysis in Minitab allowed to obtain the regression coefficients,
residue graphs and contour graphs for sedimentation, viscosity,
weight per liter, relief, applicability and transparency of the grit, as
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well as an optimized response that resulted in a new formulation
called GF1. Additionally, the responses for sedimentation,
applicability and relief were predicted. The GF1 grit was tested on
industrial scale and filling, mesh marking and boiling defects were
evidenced. These defects were completely solved by implementing a
filling pump and a screen adjustment, reaching an application area of
23x23 c¢cm? according to the spatula path and 11.38 cm? per figure.
The response forecast for sedimentation and relief were accurate,
contrary to that of applicability, this was due to at laboratory grits
were applied manually, while on industrial scale it was deposited
using an automatic decorator. For industrial scale-up, it is necessary
to properly adjust the decorator to control the filling for in-line fine-
tuning. Subsequently, the grit was approved for use it in manufacture
of listellos with application areas smaller than those previously

specified.

1. INTRODUCCION

La fabricacion de baldosas ceramicas consta
de: 1) La preparacion de la pasta, 2) el
prensado, 3) el secado, 4) la humectacion, 5)
el esmaltado, 6) el decorado y 7) la coccién.
Particularmente, el proceso de decorado
puede realizarse mediante técnicas de
coloreado e insumos que permiten lograr
distintos acabados, tal y como es el caso de la
serigrafia. La compafiia Colceramica S.A.S. -
Planta La Estrella - Colombia, dedicada a la
manufactura  de  baldosas  ceramicas
decoradas para piso y pared, para lograr
productos diferenciadores en el mercado,
hace uso de insumos que puedan dar un valor
agregado a sus productos, entre los que se
destacan los craquelados, metalizados, lustres
y granillas.

La serigrafia es un proceso de decoracion
basado en el principio del cruce de un
pigmento o color ceramico mezclado con un
vehiculo por medio de una o varias pantallas
serigraficas; cada pantalla permite el paso de
un pigmento, por lo cual las imagenes
policromadas implican el uso de varias
pantallas de serigrafia [1-2].

En la préactica industrial, los colores de la
serigrafia son aportados por las fritas, las
cuales hacen referencia a una mezcla vitrea
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fundida a temperaturas elevadas (alrededor de
1500 °C) 'y posteriormente enfriada
bruscamente en aire 0 agua. Las granillas por
su parte son fritas con un tamafio de particula
que oscila entre 0,2 y 0,8 mm que se producen
mediante la trituracion mecanica y tamizado
de la frita, con lo cual, a partir de una misma
frita se pueden obtener granillas de distintas
granulometrias [3-4].

En la decoracion de baldosas ceramicas se
utilizan distintos tipos de fritas segun
caracteristicas como fusibilidad, brillo,
opacidad y capacidad para producir matices.
Por caracteristicas y tipologias se pueden
reagrupar asi: 1) fritas  brillantes,
transparentes y viscosas, 2) fritas brillantes,
opacificadas y viscosas, 3) fritas brillantes,
transparentes de fusibilidad media, 4) fritas
fundentes reactivas, 5) fritas mate y 6) fritas
coloreadas en fusion.

El vehiculo serigrafico constituye la fase
liquida del empastado y transforma el polvo
colorante en una suspension fluida. Bajo el
aspecto serigréafico, los vehiculos representan
el factor determinante para la caracteristica
del empastado y para conseguir una buena
reproduccion del dibujo. Un buen estampado
depende en gran medida de la eleccion
correcta del vehiculo en relacion al tipo de
aplicacion [2].
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En la industria ceramica existen distintos
métodos para aplicar granilla sobre baldosas,
la aplicacion puede realizarse en seco 0 en
himedo; ambos se pueden llevar a cabo
mediante pantallas serigraficas sobre la pieza
de interés, la principal diferencia radica en
que la aplicacion en humedo implica el uso de
una granilla méas fina mezclada con un
vehiculo tipo gel creando una suspension de
granilla con propiedades reoldgicas similares
a las de un esmalte de ceramica, dando una
mejor definicion, pero también un menor
espesor. La aplicacion en seco se realiza
aplicando la granilla en polvo sobre las areas
en las que se desea obtener el acabado, da un
mayor espesor, pero su aplicacion es menos
precisa. [5-6]

En la industria de la ceramica, la reologia se
utiliza ampliamente como una herramienta
fundamental para estudiar y caracterizar
suspensiones, es utilizada tanto para el
conformado humedo, como en "colaje" y
otras técnicas relacionadas, al igual que en
procesos de molienda y mezcla, preparacion
de polvos para prensado en seco, como la
atomizacion, y la preparacién de engobes,
esmaltes, y por supuesto: granillas [7-8]. Por
su parte, la tixotropia es un tipo de
comportamiento reoldgico necesario en la
serigrafia, ya que ofrece menor viscosidad al
fluido cuando se le aplica agitacion constante
en el tiempo [9], y esto se ve reflejado en
beneficios tanto durante el proceso como en
la pieza final, permitiendo que se obtengan
relieves mucho mas definidos debido a que la
gota no se expande al entrar en contacto con
el soporte [10].

Después del proceso serigrafico y de la
sinterizacion, se pueden identificar defectos
estructurales, superficiales, estéticos y de
proceso, que permiten determinar el exito de
la produccion o no. Entre estos se encuentran
los siguientes:

= Burbujas: Pueden suceder debido a un
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fritado incompleto debido a la salida de
productos  gaseosos que no  se
descomponen totalmente en la fusion o por
solubilidad parcial de los componentes
que, guimicamente, no han sido ligados
por completo [9].

Pegado de la baldosa a la pantalla o
marcado de malla: Este se presenta como
la marca de los hilos de la pantalla sobre la
decoracion aplicada. Puede suceder
debido a varios factores como lo son:
condiciones de trabajo inadecuadas, baja
altura de la pantalla sobre la pieza (suele
usarse una altura de 4-5 mm de la pantalla
sobre la pieza, pero esto puede variar en
funcion de la tension de la pantalla), el
nimero de hilos de la pantalla y la
viscosidad de la pasta serigrafica [9].

Ndcleo negro: Una de las razones por las
que se da este defecto en las bases es que
el esmalte o granilla alcanza demasiado
pronto la temperatura de
reblandecimiento, impidiendo la
desgasificacion del sustrato o la parte
debajo de estos [9].

Espesor irregular y granos de azucar: El
movimiento de la baldosa en la linea de
transporte tras la aplicacion de granillas en
polvo puede llevar al movimiento de la
granilla, lo que lleva a que se den zonas
con una mayor deposicién (espesor
irregular) y a la dispersion de la granilla en
la que los granos individuales generan una
dispersion de la tinta (grano de azucar) [9].

Hervido: el bizcocho cocido en un ciclo
rapido puede presentar problemas cuando
sigue un largo tiempo de espera después
del esmaltado. La causa puede derivar de
la reaccion del agua de la aplicacion o la
absorbida por higroscopia, con el 6xido de
calcio (CaO) residual en el soporte
después de la primera coccion [9]. El
fendbmeno se manifiesta con hervidos
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espumosos, agujeros incluso llamativos y
zonas de soporte descubiertas. En estos
casos, siempre resulta favorable la
prolongacion de la permanencia a
temperaturas inferiores a 550600 °C;
tanto retardando la subida de la
temperatura, como ralentizando el ciclo

[2].

» Encharcado: La aplicacion con pantalla
serigrafica puede producir encharcado
cuando la fase liquida pasa por debajo de
la malla y mancha la baldosa sin llegar a
aplicar la parte sélida, esto sucede debido
a exceso de vehiculo o una altura de
pantalla insuficiente [2].

= Llenado incompleto: Si la presion de la
regleta es demasiado débil, puede decorar
de modo impreciso o0 incompleto
generando zonas sin deposicion de
producto; si es irregular, genera depdsitos
de espesor irregular y zonas con vacios.
Las  decoraciones imprecisas Yy/o
incompletas pueden tener su origen en
pantallas defectuosas, una distancia
demasiado grande entre tejido y baldosa,
guia de las baldosas fuera de nivel.
Diferencias de espesor en el dispositivo se
producen por: diferencias de velocidad de
expulsion, baldosas de  espesor
inconstante, pantalla desgastada,
variaciones en la composicion y/o en la
viscosidad de producto [9].

Como se ha descrito, las fritas dentro de la
decoracion ceramica son altamente utilizadas
tanto en aplicacion en himedo como en seco;
la via himeda es utilizada especialmente para
esmaltes y cubiertas que tienen un espesor
definido segun el método de aplicacion [9],
mientras que la via seca se enfoca en la
decoracion mediante granillas con las que se
puede lograr un acabado brillante con un
relieve sobre la baldosa.

En la via hiumeda el enfoque principal son los
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esmaltes y cubiertas; como lo presentan R.
Cassola, et al. [11], el uso de fritas cerdmicas
dentro de suspensiones debe garantizar
factores de compatibilidad, que puedan dar
como resultado una capa compacta, libre de
porosidad y con unas propiedades mecanicas
que dependen de su posterior aplicacion. La
tendencia a cristalizar y la velocidad de
cristalizacion dependen, entre otros factores,
de la composicion quimica de la frita; cuanto
mas similar sea la composicién del vidrio a un
mineral similar al silicato, que s6lo puede
obtenerse en forma cristalina, méas rapido se
formara la fase cristalina [11].

En su trabajo sobre la utilizacion de fritas en
la decoracion de baldosas cerdmicas, L.
Tobon [12] resalta la importancia de evaluar
experimentalmente la compatibilidad de las
granillas con la superficie sobre las que son
aplicadas. Mediante la adicion de vidrio sobre
bases serigraficas y esmaltes es posible lograr
un espesor dado sobre la superficie de las
baldosas, concluyendo que un alto porcentaje
de fundente implica una disminucion en el
espesor y un posible defecto de regado,
ademaés recomienda disminuir la relacion de
vehiculo para aumentar el empastado [12].

A partir de la evaluacion de distintas mezclas
de granilla empastada en la empresa corona,
se establecié que el procedimiento correcto
para la elaboracion de estas es el listado a
continuacion: 1) La adicion del vehiculo en el
recipiente, 2) adicién de la base serigrafica 3)
mezclado mecéanico 4) adicion de la granilla
en polvo y 5) mezclado mecénico. El
procedimiento anterior con la finalidad de
evitar problemas de dispersion con la base
serigrafica (que se ve reflejado en puntos
blancos que no se disuelven bien) para lograr
un acabado mas uniforme y estético [13].

Especificamente, los listellos son baldosas en
formato 8x25 cm? que son utilizados en la
decoracién de paredes. Para dar un espesor
dado y un acabado brillante a ciertas zonas de
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estas baldosas se hace uso de granillas en
polvo, las cuales son materiales obtenidos a
partir de la rotura de fritas. Desde afios
anteriores, la planta busca cambiar de granilla
en polvo a granilla empastada por temas de
calidad, por lo cual previamente se han
realizado formulaciones para granilla
empastada que han dado muy buenos
resultados a nivel de laboratorio. Sin
embargo, han presentado distintos defectos
en su utilizacion a nivel industrial, razén por
la cual el presente trabajo busca reformular la
granilla empastada y lograr su escalamiento a
nivel industrial dentro de la planta.

Para esta investigacion, la reformulacion de la
granilla empastada se realiz6 a partir de la
mezcla de 3 insumos base, los cuales son: 1)
La granilla en polvo, 2) la base serigrafica que
sirve como fundente y 3) el vehiculo que
corresponde a la fase liquida de la suspension.
Para obtener una formula con las mejores
propiedades y desempefio posibles, se realizé
un disefio de experimentos de mezclas con los
insumos previamente mencionados, para
posteriormente obtener una formulacién
mediante una optimizacion de respuesta; esta
nueva formula se evalud en linea sobre
listellos con areas de aplicacién por figura de
3,46 cm?, 11,38 cm?y 25,44 cm?. Lo anterior,
con el fin de asegurar un acabado estético
satisfactorio, eliminando los defectos
presentados por las anteriores granillas
(nucleo negro, grano de azucar, marcado,
entre otros).

2. METODOLOGIA

Para el desarrollo del presente trabajo, se hizo
uso de la metodologia presentada a
continuacion.

2.1. Disefio de experimentos de mezclas

La formulacion de la granilla empastada se

realiz6 a partir de tres componentes: el
vehiculo denominado A proporcionado por la
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empresa Colceramica S.A.S., la granilla
codificada como A, la cual segun
evaluaciones previas presento un aspecto mas
uniforme al fundir, y un fundente llamado A.
Con los materiales proporcionados se realizo
un disefio de experimentos de mezclas
(Mixture Design Of Experiments - mDOE)
mediante Minitab (Tabla 1).

El disefio de mezcla seleccionado fue de
vertices extremos tomando restricciones
minimas y méximas para cada insumo segun
lo observado en los ensayos de granilla
empastada realizados previamente en el
laboratorio, segun los cuales se definieron los
limites de los componentes de la mezcla que
se presentan en la Tabla 1.

Tabla 1. Limites de los componentes de la mezcla
Cantidad (% en peso)

Componentes

Inferior Superior
Vehiculo 0,45 0,60
Granilla 0,35 0,55
Fundente 0,00 0,20

A partir de los limites establecidos se obtuvo
un disefio de tres factores con dos niveles
cada uno, y dos replicas por experimento; el
disefio de mezclas establecido por Minitab se
presenta en la Tabla 2.

Tabla 2. Disefio de experimentos utilizado

Orden Orden Vehiculo Granilla Fundente
Estadistico Corrida [% en peso]
7 1 56,25 38,13 5,62
6 2 48,75 38,13 13,12
9 3 56,25 40,63 3,12
1 4 45,00 35,00 20,00
14 5 52,50 41,25 6,25
11 6 60,00 35,00 5,00
16 7 56,25 38,13 5,62
8 8 48,75 48,13 3,12
12 9 45,00 55,00 0,00
10 10 45,00 35,00 20,00
18 11 56,25 40,63 3,12
13 12 60,00 40,00 0,00
4 13 60,00 40,00 0,00
17 14 48,75 48,13 3,12
15 15 48,75 38,13 13,12
5 16 52,50 41,25 6,25
2 17 60,00 35,00 5,00
3 18 45,00 55,00 0,00
20
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2.2. Preparacion de la granilla empastada

Se prepararon 330 gramos de cada una de las
18 formulaciones presentadas en la Tabla 2,
esto se hizo llevando a cabo la preparacion y
evaluacion de cada formulacion de principio
a fin antes de comenzar con la siguiente. La
preparacion de cada granilla se llevo a cabo
segun las recomendaciones presentadas por J.
Rios [13], las cuales consisten en: 1) La
adicion del vehiculo en el recipiente, 2)
adicion de la base serigréfica, 3) mezclado
mecanico, 4) adicion de la granilla en polvo y
5) mezclado mecanico.

2.3. Medicion de las propiedades

Se evaluaron los valores de viscosidad,
densidad y sedimentacion a las 24 horas para
cada uno de los experimentos. La viscosidad
(cP - centipoises) se midi6 mediante un
viscosimetro digital de la marca Brookfield,
con aguja #4 a 30 rpm tomando el valor dado
a los 30 segundos, el montaje y equipo
correspondiente se muestran en la Figura 1.
La densidad (g/L) se obtuvo mediante un
picnometro metalico de 100 ml (Figura 2) y
la sedimentacion fue evaluada de manera
cualitativa tras 24 horas de reposo pasando
una espatula por el fondo del recipiente y
revisando cuanto material solido hay en el
fondo, utilizando un rango de 0 a 5 donde 0
es una nula sedimentacion y 5 una alta
sedimentacion.

Figura 1. Montaje para evaluacion de viscosidad en
viscosimetro Brookfield
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Figura 2. Picnometro metalico de 100ml.

2.4. Fabricacion de pantallas y aplicacion

Se revisaron los distintos disefios de listellos
que requerian aplicacion de granilla y se
escogieron dos disefios que contaban con
areas de interés; para estos se mandaron a
realizar pantallas con malla #6 (Serie definida
por convencion de la empresa) y 450 micras
de espesor. Con estas pantallas (Figura 3), se
realizd la aplicacion manual de las 18
formulaciones sobre baldosas de listellos en
crudo v se sinterizaron utilizando la curva de
calentamiento/enfriamiento definida por la
empresa.

e =

Figura 3. Pantallas utilizadas para la aplicacion de
las granillas preparadas: a) Para decoracién con
delfines y b) para decoracion con jarrones

La pantalla a) cuenta con un é&rea de
aplicacion por figura de 11,38 cm? y la
pantalla b) de 28,90 cm?, siendo su figura mas
grande de 25,44 cm? y la més pequefia de 3,46
cm?, estas medidas fueron realizadas con el
programa de analisis digital de imagenes
ImagelJ (Figura 4); la decoracion completa en
las pantallas ocupa un area de 23x23 cm? y
17x23 cm? respectivamente.
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l 1. 11.38 cm? ‘

Figura 4. Areas medidas con ImageJ de las
decoraciones para las pantallas a) Pantalla delfines.
b) Pantalla jarron.

2.5. Evaluacion de desempefio y post
coccion del mDOE

Para evaluar la funcionalidad de la granilla, se
reviso la aplicabilidad de las mismas con
ayuda de un inspector de materiales y
desarrollo de la empresa Colceramica S.A.S.,
dandole un valor de 1 a 5 segun que tan bien
pasa la malla, se deposita, si encharca o
tapona la pantalla. Posterior a la quema se
revisaron los  resultados segun  su
transparencia y relieve de manera cualitativa.

2.6. Evaluacién de resultados del mDOE

Los resultados se analizaron con el software
Minitab para obtener los resultados
estadisticos que indican la importancia y
efecto de los distintos componentes dentro de
la formulacién, asi como la formulacion
sugerida para obtener los mejores resultados.

2.7. Produccidn de listellos en linea

El ensayo de la granilla empastada se realiz6
con la formulacion definida a partir del
analisis de los resultados obtenidos a partir
del disefio de experimentos sobre listellos con
y sin cubierta en la linea 1 o linea 2 de la
planta segun disponibilidad. A partir de los
resultados estéticos obtenidos se definieron
los ajustes y mejoras en la formula que tuvo
el mejor desempefio, entre ellos, a utilizacién
de una bomba de mezclado y llenado para
reducir la sedimentacion de las particulas de
granilla y para mantener la pantalla con el
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material  suficiente para su correcta
deposicion sobre las baldosas. Para lograr lo
anterior, se configur6 la bomba para que
enviase 40 impulsos por cada 10 baldosas
decoradas.

3. RESULTADOS OBTENIDOS

3.1. Resultados de la mediciéon de las
propiedades

En la Tabla 3 se presentan los resultados
obtenidos en lo referente a la viscosidad, la
densidad y la sedimentacion.

Tabla 3. Resultados de la medicion de las
propiedades segun el mDOE

Orden P/L Viscosidad Sedimentacion
[o/L] [cP] [Escala 0-5]
1 1542,00 3280 1,0
2 1615,89 4500 05
3 1536,28 3800 2.0
4 1663,49 4700 0,0
5 1577,31 4260 2.0
6 1500,08 2800 25
7 1537,95 3260 2,0
8 1626,05 6520 3.0
9 1638,68 13600 4.0
10 1662,10 4580 0,0
11 1542,09 3540 3.0
12 1502,58 3640 35
13 1493,60 3420 3.0
14 1616,64 6300 35
15 1619,28 4000 0,5
16 1579,51 4680 2.0
17 1493,09 2640 2,0
18 1644,10 13460 45

En las Tablas 4-6 se presentan los analisis
ANOVA para cada una de las propiedades, y
en las Figuras 5-10 se presentan los analisis
de residuales y las graficas de contorno de
cada uno de los modelos. Cabe destacar que
para las formulaciones 9 y 18 (orden de
corrida) los valores de viscosidad son
significativamente mas altos que los
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obtenidos para el resto de las formulaciones,
estos dos valores coinciden con las
formulaciones que llevan 45% (p/p) vehiculo,
55% (p/p) granilla y 0% (p/p) de fundente,
este alto porcentaje de granilla hace que a
sedimentacion sea mayor por lo cual la
granilla sedimentada en el fondo opone mas
resistencia a la aguja del viscosimetro
elevando sus valores.

En las Tablas 4-6 se presentan los analisis
ANOVA para cada una de las propiedades, y
en las Figuras 5-10 se presentan los analisis
de residuales y las gréficas de contorno de
cada uno de los modelos. Cabe destacar que
para las formulaciones 9 y 18 (orden de
corrida) los valores de viscosidad son
significativamente méas altos que los
obtenidos para el resto de las formulaciones,
estos dos valores coinciden con las
formulaciones que llevan 45% (p/p) vehiculo,
55% (p/p) granilla y 0% (p/p) de fundente,
este alto porcentaje de granilla hace que a
sedimentacion sea mayor por lo cual la
granilla sedimentada en el fondo opone mas
resistencia a la aguja del viscosimetro
elevando sus valores.

En las Tablas 4-6 se presentan los analisis
ANOVA para cada una de las propiedades, y
en las Figuras 5-10 se presentan los analisis
de residuales y las gréficas de contorno de
cada uno de los modelos. Cabe destacar que
para las formulaciones 9 y 18 (orden de
corrida) los valores de viscosidad son
significativamente mas altos que los
obtenidos para el resto de las formulaciones,
estos dos valores coinciden con las
formulaciones que llevan 45% (p/p) vehiculo,
55% (p/p) granilla y 0% (p/p) de fundente,
este alto porcentaje de granilla hace que a
sedimentacion sea mayor por lo cual la
granilla sedimentada en el fondo opone mas
resistencia a la aguja del viscosimetro
elevando sus valores.
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Tabla 4. Coeficientes de regresion estimados para la
densidad (g/L)

Término Coeficientes  EE del coeficiente Valor T Valor p
Vehiculo 933 273 * *
Granilla 1845 330 * *
Fundente 2129 343 * *
Vehiculo*Granilla 844 1227 0,69 0,50
Vehiculo*Fundente -416 1227 -0.34 0.74
Granilla*Fundente 1070 1570 0,68 0,50

Nota: * significa un valor muy cercano a 0

Gréfica de probabilidad normal vs. ajustes
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Figura 6. Gréafica de contornos de mezcla para
densidad

Tabla 5. Coeficientes de regresion estimados para
viscosidad (Cp)

Término Coeficiente  EE del coeficiente  Valor T  Valor p
Vehiculo 10161 27639 * *
Granilla 84935 33421 * *
Fundente 98192 34821 * *
Vehiculo*Granilla -153561 124350 -1,23 0,240
Vehiculo*Fundente 94615 124350 0,76 0,461
Granilla*Fundente -477867 159200 -3,00 0,011

Nota: * significa un valor muy cercano a 0
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Gréfica de probabilidad normal vs. ajustes

% . .
. . ~ Ve&lgylo
. -

@
wNao S
[

=
rrunooF
8

1l
w00 s00 0 500 1000 4000 6000 8000 0000 12000
Residuo Valor ajustado

Histograma vs. orden

'3

!
- 500
mumlinll :

7 800 600 400 200 O 200 400 600 2 4 6 & W W oW o® W
Residuo Orden de cbservacion

0.55 0.45 0.2
Granilla Fundente

Figura 7. Grafica de residuos para viscosidad (cP) Figura 10. Grafica de contornos de mezcla para

Sedimentacion

\ e&i&l lo

Viscosidad (cP)
< 2000
W 2000 - 4000

w0~ w0 ESdenotar que en las Tablas 4-6, se evidencia
=io s la relevancia estadistica de los factores de

0.45

0.55 0.2
Granilla Fundente

Figura 8. Gréfica de contornos de mezcla para
viscosidad

Tabla 6. Coeficientes de regresion estimados para

sedimentacion
Término Coeficiente EE del coeficiente  Valor T  Valor p
Vehiculo 324 24,0 * *
Granilla 45,6 29,1 * *
Fundente 9,9 30,3 * *
Vehiculo*Granilla -143 108 -1.32 0,21

Nota: * significa un valor muy cercano a 0

Grafica de probabilidad normal vs. ajustes
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primer grado: Vehiculo, granilla y fundente
(Valor p < 0,05) sobre las respuestas:
Viscosidad, densidad y sedimentacion,
mientras que ninguna de las interacciones de
segundo grado (vehiculo-granilla, vehiculo
fundente y granilla-fundente) son relevantes
estadisticamente (Valor p > 0,05). Cabe
resaltar que el valor de la relacion granilla-
fundente es de 0,011 lo cual indica que si
tiene influencia sobre la viscosidad como se
presenta en la Tabla 5. De igual forma, en las
Figuras 5, 7 y 9, se puede determinar que
todos los modelos obtenidos son
estadisticamente validos, pues los residuos
son normales, aleatorios e independientes.

3.2. Resultados de la medicién del
desempefio

En la Tabla 7 se presentan los resultados
obtenidos en lo referente a la aplicabilidad, la
transparenciay el relieve. Recordando que los
valores asignados van de 0 a 5 donde 0 es un
bajo relieve y 5 un alto relieve, 0 es baja
aplicabilidad y 5 una alta aplicabilidad y a la
transparencia los valores asignados fueron 1
para las granillas transparentes y 2 para las
granillas con menor transparencia.
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Vehiculo
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Tabla 10. Coeficientes de regresion estimados para
la transparencia

Término Coeficiente EE del coeficiente Valor T Valorp
Vehiculo -1.0 236 ® *
Granilla 59 285 ® *
Fundente 5.9 297 ® *
Vehiculo*Granilla -3 106 -0,03 0,975
Vehiculo*Fundente -3 106 -0,03 0975
Granilla*Fundente 0 136 0,00 1,000

Nota: * significa un valor muy cercano a 0

Gréfica de probabilidad normal vs. ajustes
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Figura 15. Gréfica de residuos para transparencia
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Figura 16. Gréfica de contornos de mezcla para
transparencia

Es de notar que en las Tablas 8-10, se
evidencia de nuevo la relevancia estadistica
de los factores de primer grado: Vehiculo,
granilla y fundente (Valor p < 0,05) sobre las
respuestas: Aplicabilidad, transparencia y
relieve, mientras que, de nuevo, ninguna de
las interacciones de segundo grado (vehiculo-
granilla, vehiculo-fundente y granilla-
fundente) son relevantes estadisticamente
(Valor p > 0,05). De igual forma, en las
Figuras 11, 13 y 15, se puede determinar que
todos los modelos obtenidos  son
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estadisticamente validos, pues los residuos
son normales, aleatorios e independientes.

3.3. Optimizacioén de respuesta

A partir de los resultados obtenidos
experimentalmente se implementé una
optimizacion de respuesta para lograr los
mejores resultados con respecto a la
sedimentacion, el desempefio y el relieve,
obteniéndose la formulacion presentada en la
Tabla 11, segin la cual se pronostican las
respuestas que se muestran en la Tabla 12

Tabla 11. Solucién global.

Vehiculo 0,45
Granilla 0,38
Fundente 0,17

La optimizacion de la respuesta fue realizada
buscando minimizar la sedimentacion vy
maximizar la aplicabilidad y el relieve, esto
debido a que fueron estas las condiciones mas
criticas con respecto al desempefio de las
granillas y el resultado estético final, ver
Figura 17.

Tabla 12. Respuestas pronosticadas
deseabilidad 0,99

Sedimentacion 1,00
Aplicabilidad 5,19 deseabilidad 1,00
Relieve 3,44 deseabilidad 0,48

Nota: Deseabilidad compuesta = 0,79
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Optima [ 1:Vehiculo [ kGranilla [ 1:Fundente
s T Alto 0.60 0.550 0.20
Act [0.450] [0.3808] [0.1692]
Bajo 0.450 0.350 0.0
Deseabilidad
Compuesta
D: 0.7822
Sediment
Minimo
y = 1.0009
d = 0.99713
Aplicabi
Maximo
y = 5.1933
d = 1.0000
Relieve
Maximo
y = 3.4400
d = 0.47999 |

Figura 17. Optimizador de respuestas obtenidos
mediante el software Minitab

3.4. resultados de la decoracion de listellos

La granilla empastada permite lograr un
acabado muy distinto al que se logra con la
granilla en polvo tradicional. En la Figura 18
se muestran los resultados estéticos de las
mismas.

La granilla empastada presentd distintos
defectos luego de su aplicacion en linea, los
cuales se muestran en la Figura 19. Estos son
hervido, marcado de malla, encharcado y
llenado incompleto. La granilla es aplicada
mediante decoradoras sobre las cuales se
ajusta la pantalla para posteriormente verter
la granilla y distribuirla mediante una
espatula, en la Figura 20 se pueden ver las dos
decoradoras utilizadas para probar la granilla
empastada.
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" Figura 18. a) Borde irregular y grano de azdcar
presentado por aplicacion de granilla en polvo. b)
Borde sin grano de azdcar con la granilla empastada

g
H
g
5
H
5
2
2
5
H
.

Figura 19. a) Punzadura por hervido. b) Encharcado
y marcado de malla. c¢) Falta de llenado. d) Zona de
concentracion de defectos.

Para mantener las pantallas con suficiente
material, se hizo uso de la bomba de
mezclado y llenado mostrada en la Figura 21.
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Figura 20. a) Decoradora y espatula para aplicacion
manual en el laboratorio. b) Decoradora automatica
utilizada en linea

Esto permitié una correcta aplicacion de la
granilla empastada, con lo cual se logré la
eliminacién de defectos para areas menores a
11,38 cm? como se muestra en la Figura 22.
No obstante, se produjo un defecto
denominado: exceso de deposicién de
material, que produjo el regado y la aparicion
de nucleo negro (Figura 23), lo cual pudo ser
solucionado a partir de un ajuste de alturas
para las pantallas.

aplicacion de granilla empastada con bomba con la
pantalla delfines. b) Baldosas que no presentaron
nucleo negro
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Figura 23. a) exceso de aplicacic')'n'd;e granilla
empastada con bomba con la pantalla jarrén. b)
Nucleo negro presentado por el exceso de granilla

4. ANALISIS Y OPTIMIZACION DE
RESULTADOS

4.1. Evaluacion de resultados obtenidos a
nivel de laboratorio

A partir del disefio de mezclas realizado en el
programa Minitab se obtuvieron las graficas
de contorno presentadas en las Figuras 6, 8,
10, 12, 14 y 16, en donde se observa como el
porcentaje de cada uno de los componentes de
la mezcla afecta de manera especifica las
distintas variables evaluadas.

Segun la Figura 6, se observa que la densidad
aumenta segln se tiene un mayor porcentaje
de solidos (granilla o fundente). Los valores
de viscosidad presentan sus valores maximos
cuando el porcentaje de granilla es mayor,
mientras que a mayores cantidades de
vehiculo o fundente su valor tiende a
disminuir.

La sedimentacion es uno de los factores mas
importantes con respecto a la granilla
empastada, puesto que un alto valor de la
misma implica que hay una gran separacién
de la fase liquida y sélida de la formulacién,
lo cual esta relacionado con la aplicabilidad
[9]. Una alta sedimentacion implica que la
suspension no es estable, lo que trae consigo
problemas de mezclado, encharcamiento y
aplicabilidad; la Figura 10 muestra que altos
porcentajes de granilla o vehiculo favorecen
la sedimentacion, esto considerando que el
aumento de sélidos generalmente acelera la
sedimentacion debido a la mayor densidad y
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las interacciones entre particulas, mientras
que el aumento de liquidos puede diluir la
mezcla y afectar la capacidad del liquido para
mantener las particulas en suspension,
influyendo en la sedimentacion, por lo cual se
debe procurar usar los porcentajes de los
componentes en los rangos en que la
sedimentacion toma valores entre 0 y 2.

Como se muestra en la Figura 12, la
aplicabilidad de cada formulacion toma
mejores valores cuando el porcentaje de
vehiculo es menor, y cuando el porcentaje de
granilla se encuentra por un 45% (p/p), esto
se pudo evidenciar en la aplicacion de las
distintas granillas debido a que los
experimentos con un mayor porcentaje de
vehiculo tienden a encharcar la pantalla y las
baldosas, mientras que los que cuentan con un
alto porcentaje de granilla presentan el
problema de que se quedan solidos retenidos
en la malla de la pantalla.

La Figura 14 evidencia como el relieve
muestra un mejor resultado cuando hay un
menor porcentaje de vehiculo, esto puede
deberse a que se permite una mayor
deposicién de solidos (especialmente de
granilla). De la Figura 16 se pudo establecer
que la transparencia se ve afectada
principalmente por el porcentaje de solidos
presentes en la formulacion, siendo menos
transparente cuando hay mas granilla y base.
Sin embargo, este efecto es minimo, por lo
cual el resultado de todos los ensayos se
considera aceptable para los estandares de la
planta.

4.2. Ensayo 1: Evaluacion de la
formulacion obtenida en la
optimizacion de respuesta

Se hizo uso de la formulacion optimizada por
Minitab para probar su desempefio en la linea
1 de laempresa Colceramica S.A.S., en la que
las baldosas pasan por el proceso normal de

©0Ce

conformado (prensado, secado, humectacion,
engobado, esmaltado, decorado con InkJet y
granillado). El proceso de granillado requiere
de una maquina decoradora en la que se
ajustan las pantallas, junto con variables tales
como: La altura y velocidad de la espéatula,
éstas controladas por un operador con ayuda
de angulos y galgas. Para esto se aplica la
granilla individualmente hasta lograr un
resultado satisfactorio antes de comenzar con
la produccion.

En la primera puesta a punto en linea se probo
la granilla con la formulacion presentada en
la Tabla 11, la cual se denomin6d GF1. Esta
granilla fue probada sobre listellos con y sin
cubierta con la finalidad de observar si la
granilla presenta efectos sobre el color
aplicado por la InkJet, puesto que, segun
ensayos previos realizados por la planta, la
granilla en polvo tiende a generar defectos de
cambio de color y grano de azlcar. Ninguno
de los ensayos presentd este defecto, por lo
que se establecié que no hay necesidad de
usar cubierta en los listellos a producir. En la
Tabla 13, se presentan los resultados
obtenidos para la granilla evaluada.

Tabla 13. Propiedades y desempefio de la granilla
GF1

Sedimentacién
1

Orden
GF1

P/L
1656.43

Viscosidad
5240

Relieve
3

Aplicabilidad
3

Transparencia

si

El valor de la aplicabilidad puede diferir entre
los valores reportados en las Tablas 7 y 8,
debido a que la aplicacién de las 18 granillas
de prueba fue realizada manualmente en el
laboratorio, por lo cual la velocidad y presion
de la espatula dependieron de la persona que
realizd la aplicacion, mientras que la granilla
GF1 fue aplicada en linea mediante una
maquina decoradora, bajo la supervisiéon de
un decorador, por lo que los requerimientos
para que la granilla sea aplicada
correctamente pueden variar ligeramente.

Los resultados mostrados en la Figura 18
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indican que la utilizacion de granilla
empastada permite obtener tanto un borde
mas limpio, como un mejor centrado, ademas
de la eliminacién del grano de azlcar
producido al utilizar la granilla tradicional.
Lo anterior, permitio establecer que con la
granilla empastada se logra un acabado mas
estetico.

Por su parte, las baldosas evaluadas en el
ensayo en linea, presentaron distintos
defectos superficiales tales como marcado de
la malla y falta de llenado (Figura 19). Esto se
debe especialmente a la tixotropia de la
granilla. La mayor diferencia se encuentra en
la transparencia de la granilla, pues la granilla
empastada GF1 present6 un cambio ligero del
color debido a las pequefias punzaduras
producidas en su superficie, que pueden
deberse a hervido en el horno; lo que afectd
su transparencia.

Las baldosas presentaron problemas de
llenado en las zonas inferior y central de la
pantalla, mientras que en la parte superior el
llenado fue completo, esto puede darse
debido a que la espatula debe arrastrar la
granilla desde la parte superior hacia la parte
inferior de la pantalla, y el llenado se hace
desde la parte superior y los laterales
superiores, por lo que la zona con defectos es
donde el producto es arrastrado (Figura 19
d)). Segun esto, el area de aplicacion se ve
limitada tanto por el area de la figura como
por la zona de arrastre. Las zonas con mejor
acabado fueron las méas pequefias como la
zona 2 de la pantalla jarron (Figura 4b) y la
granilla fue aplicada correctamente hasta 10
cm de arrastre de la espatula, lo que equivale
a un area de 10x23 cm? sobre la baldosa.

Cabe destacar que las primeras baldosas
obtenidas tuvieron un mejor acabado estético
que las finales, esto puede deberse a que al
estar la granilla mucho tiempo al aire se va
sedimentando y/o secando; lo cual se ve
relacionado con que la tixotropia es una
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propiedad que presentan algunos fluidos que
tienen una consistencia similar a un gel
cuando estan estacionarios, pero que se
adelgazan cuando se someten a un esfuerzo
cortante [10], en el caso de la granilla esta es
sometida a un esfuerzo cortante al pasar por
la malla de la pantalla, pero debe sostener su
forma una vez depositado sobre la baldosa y
la sedimentacion y/o evaporacion del liquido
puede hacer que este comportamiento se vea
afectado.

4.3. Ensayo 2: Implementacion de la
bomba de llenado de granilla para
puesta a punto en linea

Después de utilizar la bomba para el llenado
de la pantalla con la granilla, fue posible
realizar una aplicacion uniforme del material
por los 23 cm de arrastre de la pantalla,
obteniéndose una aplicacién sobre baldosa de
23x23 cm?. Ademas, se obtuvieron de manera
satisfactoria las figuras de las pantallas delfin
sin los defectos producidos antes del uso de la
bomba de alimentacion, como se muestra en
la Figura 22, por lo cual, el area por figura
admisible pasa de ser 3,46 cm? a 11,38 cm?.
Las baldosas cuya granilla se aplico con la
pantalla  jarrén, siguieron presentando
problemas de llenado, posiblemente debido al
tamafio del &rea de la figura a llenar.

En este ensayo se ajustd igualmente la curva
de calentamiento aumentando el tiempo del
ciclo y la temperatura de la curva de
calentamiento, lo cual ayudd a que se diera
una mejor desgasificacion de la baldosa
eliminando el ndcleo negro que se presento en
los ensayos anteriores. Lo anterior, debido a
que el ndcleo negro se da por a una
combustion incompleta de residuos organicos
que quedan dentro de la pasta ceramica, estas
suelen ser formaciones carbonosas que se dan
por la sustraccion del oxigeno de la materia
organica y a los compuestos de carbono.
Estos se pueden formar por elementos que
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afectan la permeabilidad a los gases de la
pieza [2]. En este caso, la granilla es la que
causa este efecto, por lo que el aumento del
ciclo y del precalentamiento permite que la
pasta esté en el horno el tiempo suficiente
para que se dé correctamente la combustion
del material organico.

Es necesario destacar que el exceso de
granilla aplicada en las baldosas presentadas
en la Figura 23 generan problemas tanto de
lechosidad, como de nacleo negro. La altura
de la pantalla permitio que se depositara mas
granilla, por lo cual se debe tener esta
consideracién para el ajuste de la altura de la
pantalla para la produccion en linea.

4.4. Ensayo 3: Reformulacion de la granilla
para la utilizacion de un nuevo fundente

En la primera puesta a punto en linea se prob6
la granilla empastada GF1, a partir de los
resultados obtenidos se propuso probar otra
mezcla de granilla empastada, denominada
GF2, que maneja las mismas proporciones de
vehiculo, granilla y base de GF1, mostradas
en la Tabla 11, pero con una base diferente,
pues se introdujo a la planta un nuevo
fundente denominado fundente B, que segun
ensayos realizados en la empresa Sumicol,
que suministra esta materia prima, permite
obtener un mejor acabado estético (superficie
mas lisa) y una mayor transparencia, por lo
gue se propone su uso para la granilla
empastada. Los resultados obtenidos en la
evaluacion en linea de la granilla GF2 se
muestran en la siguiente Tabla.

Tabla 14. Propiedades y desempefio de la granilla
GF2

Orden P/L  Viscosidad Sedimentacion Aplicabilidad Relieve Transparencia
GF1 1656,43 5240 1 3 3 si

A partir de los resultados obtenidos con la
granilla GF2, se pudo establecer que, si bien
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la granilla empastada es manejable, una
mayor viscosidad puede ayudar a tener un
mejor manejo y control sobre la misma. Por
lo anterior y a partir de los resultados
presentados en la Figura 8, se aumentd la
cantidad de granilla en la formulacién, sin
embargo, con el objetivo de no aumentar
significativamente la sedimentacion se decide
aumentar también la cantidad de fundente
esto segun lo presentado en la Figura 10.

La granilla empastada GF2 con el fundente B
presento un mayor brillo y transparencia por
lo que se propuso seguir utilizando esta base
para proyectos futuros con la granilla
empastada.

4.5. Ensayo 4: Reformulacion de la granilla
para mejorar la aplicabilidad

A partir de los resultados obtenidos en el
ensayo 3 se ensayO nuevamente la granilla
GF2 y una nueva formulacién denominada
granilla GF3 (Tabla 15), que se realizd segun
las recomendaciones previamente
mencionadas. En la Tabla 16, se presentan las
caracteristicas, propiedades y desempefio
para la nueva granilla empastada GF3

Tabla 15. Formulacion de la granilla empastada

GF3.
Vehiculo 0.400
Granilla 0,413
Fundente 0.187

Tabla 16. Propiedades y desempefio de la granilla
empastada GF2 y de la GF3

Orden PL Viscosidad Sedimentacion Aplicabilidad Transparencia Relieve

GF2 1667 4020 1 4 Si 2

GF3 1738 6100 1 1 Si 4

La nueva granilla empastada GF2 present6 un
buen desempefio en linea, mostrando las
mismas dificultades que en el ensayo anterior,
mientras que la granilla GF3 no pudo ser
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evaluada debido a que al utilizarse en la
decoradora comenz6 a taponar la pantalla
haciendo que se generara un llenado
incompleto y por lo tanto, una aplicacion no
uniforme.

5. CONCLUCIONES

El mDOE fue realizado con los insumos
establecidos de manera satisfactoria logrando
resultados a nivel de laboratorio que
permitieron la obtencion de una nueva
formulacién de granilla empastada para su
posterior escalamiento a nivel industrial. Las
mediciones realizadas proporcionaron la
informacién necesaria para entender los
efectos de los distintos insumos utilizados
sobre el comportamiento reologico de la
granilla empastada al emplearse tanto a nivel
de laboratorio como en linea.

El escalamiento de la formulacion a linea
pudo lograrse hasta nivel de ensayo en linea
sobre baldosas cuya area de aplicacion por
figura fuese menor que 11,38 cm?, siendo esta
una restriccion que se debe implementar para
su uso en listellos con otras caracteristicas o
disefios. A partir de los ensayos realizados se
determiné que la formulacién obtenida puede
ser utilizada para produccion en linea con los
disefios de listellos que cumplan con la
restriccion de area previamente establecida y
empleando una bomba de llenado vy
mezclado, que suministre una cantidad
suficiente y uniforme de material a la
pantalla, la cual debe ubicarse a una altura
determinada y constante y con una velocidad
de aplicacion de la granilla adecuada y
controlada.

La combinacion de la granilla empastada GF2
con el fundente B ofrecio un brillo y una
transparencia superiores, de igual manera la
granilla GF1 pesent0 resultados estéericos
aceptables para los productos establecidos.
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