Busqueda de condiciones Optimas de producciondersiria quimica

Victor Martinez Luaces, Mauricio Ohanian

Nucleo Interdisciplinario de Ingenieria Electroqidas Espacio Interdisciplinario.
Universidad de la Republica, Montevideo, Uruguay
victorml@fing.edu.uymohanian@fing.edu.uy

Palabras clave:disefio experimental, optimizacion multirespuesta

Resumen

Se trata de optimizar dos caracteristicas de udupto quimico de fabricacion industrial. El product
se presenta comercialmente en comprimidos y sacteafsticas determinantes de su calidad la veddcik
disolucion y su dureza superficial. Particularmezgeelevante la disolucion presentada a la haréag 8 horas,
lo que puede ser interpretado como una disolucidicidl” y otra “remanente”. Simultdneamente, satdrde
obtener un buen valor de dureza para los comprenidésicamente por un tema de presentacion delighamd
Por motivos de confidencialidad, no se brindan slambre el producto estudiado, ni acerca de laablas
consideradas en los experimentos.

Para el objetivo propuesto se prepar6 un diseficeset@l en 3 etapas distintas:
1. Eliminacion de variables de escasa relevancia.
2. Determinacion de las variables principales.
3. Optimizacién multi-respuesta de las variables piales.

Para la primera etapa se utiliza un disefio dekBtaBurman (P-B) en el cual se consideraron 11
variables, de las cuales 3 resultaron eliminadasfuBcién de lo anterior, para la segunda etapdlesé a la
practica un Disefio Factorial Fraccionario del t@f* , resultando un total de 4 variables principales a
optimizar. Finalmente, en la tercera y Ultima etaga procedidé a la optimizacion, utilizando par éh
Metodologia de Superficies de Respuesta (MSR).

Como resultado final de este proceso, resultagnialos de trabajo sugeridos para las variables
principales y que a su vez son valores experimaetale adecuados para la optimizacién basada eniasitde
solubilidad y dureza en forma simultanea.

Introduccion

El presente trabajo se origina en un asesoramjgar®d una industria quimica, que preparaba a escala
piloto un nuevo producto, antes que el mismo fuedastrializado y lanzado al mercado. Por razones d
confidencialidad, no resulta posible dar mas infori@n del proceso considerado.

Materiales y métodos

Para comenzar esta seccién, conviene comentaprgu@® a cada etapa del disefio, se procedié a al
ajuste del Modelo Lineal correspondiente, medidataitilizacion de un test estadistico de falta festa
(conocido con la sigla LOF, por su nombre en inglégk of Fit). La aplicacion de esta prueba estadistica,
permitid concluir que en el rango estudiado, la cemtracion del producto vs. tiempo no seguia un
comportamiento lineal en la variable (i.e., un Modeineal Simple — MLS), por lo que se recurriontm es
habitual en estos casos a un modelo cuadrética eariable y lineal en los parametros (i.e., upn ggpecial de
Modelo Lineal General — MLG) . Finalmente, sobrddse del MLG validado por el test de LOF, se zaatin
predicciones puntuales de disolucién para tieng®4 hora y de 8 horas, respectivamente. Las meandés
predicciones puntuales, a su vez, fueron los insuntdizados en las diferentes instancias de triztaim
estadistico de datos correspondientes a las pastel disefio: eliminacién de variables de esedseancia,
determinacion de las variables principales y oamion multi-respuesta de las variables principales

1) Primera etapa: Eliminacién de Variables No Sigaificas

1.a) Disefio de Plackett-Burman.

Teniendo en cuenta las sugerencias del técnicds idelustria, los recursos disponibles y las @epi
limitaciones de los disefios aplicables a estesindecidié tomar en cuenta un total de 11 varialitestal
sentido, es conveniente mencionar que los diseéd% @, requieren un niimero de corridas igual aleréonde



variables mas uno y que a su vez, dicho nimeroodé&as debe ser miltiplo de cuatro [1]. En funcitnlo
anterior, las opciones mas razonables eran 7 Vesigi8 corridas u 11 variables y 12 corridas. loudg discutir
la viabilidad y conveniencia de ambas opcioneseselvié utilizar el Ultimo de los mencionados decbrridas
por duplicado. Concretamente, se eligio el Disefi®B propuesto en bibliografia [1].

1.b) Comprobacion de ajusgegprediccion.

Los datos obtenidos en esta primera etapa sezanaitravés de un MLS (i.e., se trata de ajustar u
recta), pero los resultados en casi todas lasdearrilevan al rechazo del modelo propuesto al nieel
significacion usual del 0.05.

Teniendo en cuenta lo anterior, se pasa a comasidarmodelo cuadratico (i.e., se ajusta una p&abo
utilizando la metodologia del MLG) y en este Ulticeso el ajuste del modelo resultd satisfactosiogpto en
unas pocas corridas que fueron repetidas hastarlegrajuste deseado. Como ya se coment6, diclhietes]
fueron probados utilizando el test de LOF [2],&hile significacion de 0.05 como es habitual ¢osesasos.

Una vez comprobado el ajuste de los modelos iamegnte mencionados (es decir, los 24 MLG
cuadraticos con el test de LOF), se hicieron poéalies puntuales a la hora y a las 8 horas deudisol.

1.c) Tratamiento de datos.

Utilizando los valores interpolados en la seccldm, se procede a calcular los valores criticosade
distribuciont [3] a fin de determinar qué variables resultabaoopsignificativas para el estudio posterior. El
resultado fue que se eliminaron las tres variabes,cuales no son tomadas en cuenta para losivges
estudios.

2) Segunda etapa: Determinacion de variables prirespal

2.a) Eleccion del Disefio Factorial Fraccionaridizgdo.

En esta etapa se tiene en cuenta las 8 variabienentes codificadas con las le#aB, C, D, E, F, G
y H y los recursos disponibles, procurdndose nazatilimas de un 50 % de los mismos en esta instdPaia.
este motivo, se decide utilizar un disefio del 8§o* el cual permite con solamente 16 corridas (y daatas
en la réplica) estudiar las variables en dos n$veln sus correspondientes interacciones [1]. Entg® de
disefio, existen patrones de confusion que podrificultar la identificacion de algunas interaccisnde
variables. Sin embargo, poseen la ventaja de quenmmoducen confusion entre variables principales e
interacciones de segundo orden, como surge délladrafia [4].

2.b) Comprobacion de ajusggoredicciéon de los modelos.

Teniendo en cuenta lo sucedido en la etapadshddtos en esta oportunidad no fueron analizados a
través de un MLS y se pasé a considerar directemg@modelo cuadratico, el que resulta satisfastexcepto
en unas pocas corridas, que fueron repetidas gt el ajuste deseado, ya que en esta etapassa bin
modelo confiable de ajuste. Los mismos fueron aadbs utilizando el test de LOF al nivel de sigai€ion del
0.05.

Una vez validados los modelos anteriormente meados (es decir, los 32 MLG cuadraticos), se
hicieron predicciones puntuales a la hora y a Iaer8s de la disolucion en cada uno de los 32 césogue a
su vez resultaron utilizados como insumos informaatipara el tratamiento de datos de la etapa.

2.c) Tratamiento de datos.

El tratamiento estadistico se realiza a travégadi®s cuadros de Andlisis de Varianza (ANOVA [1]),
correspondientes a original y réplica, para la lyopara las 8 horas. Del analisis de dichos cuadigo&NOVA
resultan significativas las variablBsD y H.

Como complemento de lo anterior, se realiza urdmude ANOVA, en planilla Excel®, utilizando
como variable de respuesta el promedio de disalu&éto se debe a que los programas comerciabedisttos
acostumbran a incluir las interacciones dentroededr, sin desglosarlas, como corresponderia atipstede
disefio en que las interacciones no se confundefosa@fectos principales.

De este segundo andlisis, resulta significativiatiEraccionCD, lo que justifica agregar la variable C a
la lista de variables principales, con las quessesituye el disefio de la etapa siguiente.



3) Tercera etapa: Optimizacién de Variables Principale

3.a) Disefio Experimental utilizando MSR

Tal como se expresd anteriormente, en esta etapralmj6 Unicamente con las variaie<C, D y H.

Dichas variables son codificadas y renombradas cémx,, Xs y X,, las cuales se optimizan recurriendo a un
disefio octogonal con punto central replicado. &g alste disefio, ya que el mismo permite estufiatas de
curvatura y de interaccion entre las variables, womUmero razonablemente pequefio de corridasfdeioe
este tipo de disefio plantea utilizar 5 nivelesittiss de las variables (codificados como -2, -1+ Dy +2),
combinados de modo tal que posibilita la obtenciéruna superficie correspondiente a una funcioim@uiica

de grado 2 en cuatro variables. Para ello, el polin utilizado debe tener un término independieatstro
monomios lineales, cuatro monomios cuadraticosndesola variable (uno para cada variable) y seisomios
cuadraticos de interaccion (correspondientes enfesaccione8C, BD, BH, CD, CH y DH).

3.b) Comprobacion del ajuste y Prediccion a la lydes 8 horas.

Una vez mas se recurrié a la metodologia de ML&l@tico en variables y lineal en coeficientes para
modelar la disolucién vs. tiempo. También se wilmevamente el Test de LOF para comprobar eleajlestos
modelos, antes de efectuar las predicciones p@stiamo en las etapas anteriores. En esta ocasinbo
necesidad de efectuar repeticiones de corridasquea todas presentaron un buen ajuste sin mayores
inconvenientes.

Nuevamente, los resultados de este andlisis twyesti los insumos informativos del tratamiento de
datos de esta tercera y Ultima etapa. Los mism@sesentan como predicciones puntuales para layhpeaa
las 8 horas.

3.c) Tratamiento de datos.

Esta etapa es la mas complicada desde el puntisidedel tratamiento estadistico de los datos. En
efecto, los programas disponibles trabajan con fedgolindmicos (y otros de uso habitual) para sat
variable y/o con modelos lineales de primer gradearias variables. Es decir que, para un caso araqui
estudiado, en el cual se trabaja con 4 variafgsXg, Xs y Xs), solo es posible ajustar un hiperplano, lo que no
permite determinar curvaturas ni interaccionesagar mas explicitos, solo es posible ajustar lingrio con
término independiente y cuatro monomios linealiespsder agregar otros elementos al modelo.

En funcion de lo anterior, se prepara un prograchboc, en el que se realiza la regresion polindmica
antedicha con 15 coeficientes: uno independientgga#la los monomios lineales, 4 para los cuadmtico-
variados y 6 para las interacciones de dos vasaBleresultado de la mencionada regresion policartiene la
forma de 15 coeficientes para la primera regre@da hora) y otros 15 para la regresion corresigoel a las 8
horas.

Utilizando dichos modelos se predicen valores yies para todos los nodos de una grilla construida
con las 4 variables, separadas por distanciasddenfre —2 y +2 (en los valores codificados). Easopalabras,
para cada variable se dispone de 11 valores cadd&distintos —2.0, -1.6, -1.2, -0.8, -0.4, 0.8, 0.8, 1.2, 1.6
y 2.0 y estos a su vez son combinados con los eslde las otras 3 variables. Esto produce un tial
11x11x11x11=14641 datos para la hora y otros taptwa las 8 horas, i.e., casi 30.000 datos de @sithm
puntual de disolucién segun las distintas comboregs posibles.

Para el analisis de estos resultaddsmaron en cuenta los siguientes criterios, emtoua la primer
variable de respuesta (disolucion):

a) Que la disolucién fuera menor o igual a 15 % pahora.

b) Que la disolucion fuera mayor o igual a 57 %apgas 8 horas.

¢) Que la segunda variabl€)( en lo posible, tomara un Gnico valor por razoeeserimentales y a las demas
variables les correspondiera el mayor rango pasible

Para los resultados encontrados, se realiza te@éccion con los conjuntos de nivel correspordgen
a los mayores valores de dureza, encontrados deraaimilar (pero con nuevas experiencias, teniesdo
cuenta las variables relevantes encontradas) eskxigta.



Resultados

Aplicando los criterios ya mencionados (literade® y c) con respecto a la disolucién, se obtiene una
region representable como un prisma en el espacigadablesB, D, H, mientras que la variablé se logré
mantener fija en un valor adecuado, con las coigites ventajas operativas.

Finalmente, se realiza la interseccion del meradon prisma con los conjuntos de nivel
correspondientes a los mayores valores de dureaazalbles en el experimento. De este proceso surgen
condiciones de trabajo 6ptimas, dadas en formatéevalos para 3 de las variables ya menciondglad ¢ H)

y un valor fijo para la restante. Esto permite nbtecondiciones de trabajo convenientes para laables que
admiten ciertos margenes de variacion y al misiemgo se logra fijar la restante variable en urowal
determinado, lo que estaria en fase con las piolsitiés reales que se disponen en planta.
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