Principios basicos dela metodologia experimental y dela
técnica de analisis empleadas en Ia_ejecucién de los estudios

sobre cobre
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El informe que sigue es un extracto de las memorias de trabajo que verifican la ejecucion de la Meta 5

" i del Subproyecto No. 2 del Proyecto Especial de Desarrollo Tecnoldgico en el Sector de1 Cobre (Progra-
" ma de Colombia), desarrollada en el CENTRO DE INVESTIGACION DEL COBRE de 1a Facultad Nal.
de Minas de la Universidad Nacional de Colombia Seccional Medellin, bajo el auspicio del PROYECTO
ESPECIAL DE TECNOLOGIAS METALURGICAS DE LA OEA (Programa Regional de Desarrollo

Cientifico y Tecnolégico) y COLCIENCIAS.

GENERALIDADES

La técnica del disefio experimen;/al es una herramienta
bésica en el campo de Metalurgia Extractiva, en lo referente
a planificacién de experiencias dentro de una investigacion.

Procesos como flotacidn, tostacién, lixiviacién, purifica-
cién, electroobtencién, requieren un sinnimero de pruebas
para cada problema especifico que se estudie. El disefio
experimental permite obtener el miximo de informacion
con un nimero minimo de experiencias, analizando el efec-
to de cada variable o de la interrelacién entre ellas mediante
técnicas estadisticas como el andlisis de variancias.

Es comin usar como técnica de investigacién, cuando se
estudia la influencia de dos o mis variables independientes,
estudiar primero la influencia de una, manteniendo constan-
tes las otras para luego fijar ésta en un buen valor y hacer
variar otra y asi sucesivamente. Este método implica un

gran numero de experiencias y adolece del defecto de consi- .

derar que las variables son independientes entre si, lo que
normalmente no es cierto.

Existen muchos disefios experimentales que proporcio-
nan maneras de enfocar, interpretar, resolver y analizar el
grupo de pruebas realizadas para el proceso estudiado; se
pueden mencionar los disefios factoriales, cuadrado latino,
aleatorios, en bloques, etc.

- Se pueden distinguir 3 etapas generales en la planifica-
cign racional de experimentos’ :

Pruebas de Reproductibilidad
Como el anilisis estadistico de la influencia de las varia-

bles se hace comparando las variancias de éstas con la va-
riancia del error experimental, la reproductibilidad al repe-

1 Ing. de Minas y Metalurgia, Inv. Asociado el CENTRO DEL CO-
BRE, Fac. Nal. de Minas. '
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tir las pruebas debe ser tal que su error experimental sea mi-
nimo, ya que de otra manera, al hacer el andlisis de varian-
cias, no se lograria detectar el nivel de significacion de las
variables.

Disefio Experimental Preliminar

Se realiza cuando existe informacién previa respecto a la
influencia real que puede' tener sobre una o mds respuestas,
un gran namero de variables independientes, acerca de las
cuales se sospecha su posible participacién en el proceso. Esta
etapa delecciona las variables mds importantes con pocas ex-
periencias, sacrificando parte de la informacién, antes de ha-
cer el estudio completo. La técnica empleada se denomina di-
sefio factorial fraccionado?; en particular, en el CENTRO
DEL COBRE se ha utilizado una modificacién de éstos he-

a por Plackett y Burman®. Esta técnica es util ademds
chando el niimero de variables por estudiar es muy grande.

El disefio factorial fraccionado confunde en un mismo
résultado el valor del efecto de una variable con el valor del
etﬁcto de una interaccién de alto orden; como esta Gltima

es significativa, podemos considerar que tenemos direc-
tamente el valor del efecto.

Diseiios Detallados

Esta etapa se emplea cuando se conocen las variables mas
importantes que actiian sobre el proceso, bien sea porque se
definiéron antes por un disefio factorial fraccionado o se
hallaron de la revisién de articulos especializados, y se desea
cuantificar 1a influencia de las variables y sus interacciones.

DISENO CENTRAL COMPUESTO ROTACIONAL

Si se desea cuantificar el efecto de las variables y sus in-
terrelaciones para un proceso dado, se puede hacer la supo-
sicién de que la respuesta que se quiere evaluar es una fun-
cién de las variables mds importantes que afectan el proceso
y con base en ellas se plantea un modelo matematico.
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El modelo matemitico* que relaciona la respuesta busca-
da y las variables estudiadas es del tipo

kK ok k
¥ =1 +Zux; + ;
Cis 1=1“x‘+sz‘x1 (¢}
i<j

Donde ¥ : es una estimacion de la respuesta buscada
b, by, by, byj: coeficiente del modeloi,j=1,.. k
P ‘
Xj, Xj : Valor de las variables codificadas

k : Ntimero de variables independientes

Para estimar los coeficientes del modelo se utilizan dise-
fios centrales compuestos rotacionales que se construyen a
partir de tres componentes: \

— Un bloque factorial de 2¥ puntos donde cada ‘variable
toma dos valores codificados —1 y + l

— Un conjunto de puntos adicionales cuyo niimero, es 2
donde cada variable toma los valores codificados -\-2!‘/ 4
y + 2K/4 1a figura formada por estos puntos se ilama
estrella.

— Un punto central cuyo valor codificado es cero,|este
punto se repite las veces que sea necesario para la estima-
cién del error experimental.

Para explicar el concepto de rotabilidad, supéngase que
el punto (00 . . .0) representa el centro de la region en la
cual la relacién entre la respuesta buscada Y y las variables
independientes X; que esté siendo investigada, estd dada por
la ecuacién (1) que representa una superficie de segundo
orden.

»
l}

De los resultados de cualquier experimento se puede cal-
cular S (¥) del error estindar.de ¥ en cualquier punto de
superficie ajustada. Este error estindar serd una funcién de
las coordenadas del punto X;. En un disefio rotacional este
error estandar es el mismo para todos los puntos que estin

a la misma distancia p del centro de la region; ésto para to- *

dos los puntos tales que:
X3+xE+......L + x; =p = constante @

Asi para un disefio en tres variables se tiene que cada
variable asume los siguientes valores codificados.

_1,41,0,-2°%, 4234 =%, +1,0, 1,682, +1,682

La ecuacién es del tipo
! +b3X3 +buX] +opX3 +
¥ =b, +b3X) +b2X; Fb3X3 TouXi ThnX3 —

basX} +bpX1Xz +bX1Xs Tb2XoXs 6
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La codificacién de las variables se hace de la siguiente
manera

X;= V-a

Donde V; = nivel de la variable real escogida

= valor de la variable en el punto central

b = valor del intervalo escogido que indica la
amplitud del rango experimental
' {

Podemos decir que los valores —1 y +1.corresporiden a
los niveles inferior y superior de un rango de experimenta-
cion encontrado bien sea por investigacién de referencias
especializadas en el proceso estudiado o por experiencia
propia.

Los puntos de la estrella —2k/4 y + 2K/4.50n puntos por
fuera del rango y se incluyen con propésitos exploratorios.

El punto central con valor cero representa un nivel en el
proceso con el que se supone se obtienen buenos resultados.

Una explicacion de la aplicabilidad de la ecuacion(4) es la
siguiente: sup6ngase que por consulta de referencias un pro-
ceso cualquiera depende principalmente de 3 variables, una
de las cuales es el pH en un rango de 10 a 11; se tiene que:
a:

a — 1 corresponde el valor 10

a + 1 corresponde el valor 11

+11
El valor cero se encuentra por: - =105=a
10-10
Luego 1= __Ob—’s- b= 0’5
Vy —-10,5
Vb= o3 ~V; =9,66

pora g V22100 5 510’5 >V, =11,34

Asf tenemos los cinco valores de pH que se usardn en el
bloque de experimentos; de igual forma se procede para las
otras dos variables.

Las técnicas para encontrar los coeficientes de la ecua-
cién (1) no se explican aqui por no ser el propdsito de este
traba_]o ellas se pueden consultar en las referencms2 3,4,

Anilisis de Variancia--

Del anélisis de variancia para el disefio central compuesto
_rotacional se pueden deducir los siguientes aspectos:
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— Ajuste del modelo matemitico a los datos experimenta-
les obtenidos. :

— Importancia de cada variable en los términos de primero
y segundo oyden y la importancia de las interrelaciones
de las variables.

Ejemplo Numérico

El siguiente ejemplo se incluye con el propdsito de ilus-
- trar la aplicacién de las técnicas estadisticas para evaluar un
proceso del que se tiene poca informaci6én inicial. Se quiere
evaluar el efecto de la temperatura y de la adicién de aire en
la tostacién de un concentrado de calcopirita, proceso en el
que se espera que se formen compuestos que se pueden li-
xiviar facilmente en 4cido sulfirico diluido.

Por la experiencia que se tiene, se conoce que la tosta-
ci6n puede dar buenos resultados entre 400 y 600°C. La
cantidad de aire agregada estd determinada por la capaci-
dad del ventilador y se mide indirectamente por la presién
del flujo de aire sobre una columna de agua, graduada de 0
a 6 pulgadas, para el caso que nos ocupa.

La respuesta a evaluar es el porcentaje de extraccién de
cobre en la lixiviacién. La Tabla 1 muestra el blogue de
experimentos realizados, con las variables codificadas de
acuerdo con la ecuacién 4, e indica los valores reales de las
variables y el porcentaje de extraccion para cada prueba.

El modelo matemdtico propuesto para explicar el proce-
so estd dado por la siguiente ecuaci6n:

?ext = 92’66 + 3’09X! + leGXZ - 1,39X§ + 0,97X% + 0,97x1x2

TABLA 1. Bloque de experimentos de tostacion

Donde ?ext . estimacion del porcentaje de extraccién de
cobre

— X, :temperaturaen valor codificado

X, : presi6n de aire en valor codificado

El andlisis de variancia mostrard si se puede aceptar el
modelo propuesto por la ecyacién (5), para explicar el pro-
ceso y la importancia de-cada término de la regresion cua-
dritica multiple usada en el ajuste de la ecuaci6n. La Tabla
2 muestra este andlisis.

Donde SC total: sumatoria de cuadrados total
SC: sumatoria de cuadrados
gl: grados de libertad
CM: cuadrado medio
Fo : razén entre el cuadrado medio de los térmi-
nos de la regresién y el cuadrado medio del
error.

‘Comparando el Fo de la falta de ajuste 39;48/20,12 =

196 con el valor de la distribucién tedrica F, esto es
Fo, 10,3,4 = 4,19 se ve que se tiene un buen ajuste puesto

que F, < 4,19 y por tanto podemos aceptar el modelo pro-
puesto por la ecuacion (5) para explicar el proceso.

De otro lado r* = 0,9982 indica que el 99,82%de la va-
riabilidad del proceso puede explicarse por los términos de
la regresion cuadritica miltiple.

Para encontrar la importancia de los términos de 1a regre-
sibn se compara Fo con F. En este caso Fg debe ser mayor
que F; normalmente se tabula F para limites de confianza

) de'\‘.l,O, 5,0y 10%, el menor valor tabuladoesFg 15 1 4 =

\
t
{
!

Ensayo Xy X Temperatura Presi6n aire ‘Extraccién

‘ C mm H,0 %Cu
1 -1 -1 430 38 92 .46
2 Lo -1 571 38 98,57

g -1 1 430 5.2
| 14 1 1 571 52 gggg
5 —141 0 400 45 84,01
s 141 0 600 45 90,13
. o 14l 500 3,5 85,71
8 Y 141 500 55 F 97 ’87
0 0 0 500 4,5 89.28
~ 0 0 500 4,5 9387
= 0 0 500 45 91,08
- 0 0 500 4,5 92,45
s 0 0 500 ¥ ey
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TABLA 2. Anilisis de variancia para extraccién de cobre

Fuente SC gl CM Fo
SC Total 11132333 13
Debido a by 11099365 1
Debido a b, 76,48 1 76,48 3,80
Debido a b, 27,68 1 27,68 138
Debido a by, 1632 1 1632 081
Debido a by, “ 655 1 6,55 0,33
Debido a by, 3,76 1 3,76 0,19
Residual 19898 7
Falta de ajuste 11843 3 3948 196
Error 80,46 4 20,12

? =0,9982

4,55, los términos de la regresion son menores que este va-
lor pero es posible que Fo,1 5, 1, 4 Sea menor que Fq de
b,. De todas maneras la importancia de los términos de la
regresion se puede determinar comparandolos entre si cnan
do tienen igual nimero de grados de libertad e igual 11

de confianza, siendo mds importante el que tenga un m
valor de F,. Asi en el ejemplo estudiado la variablez
importante es la temperatura, luego la adicién de aire} la
interrelacion aire-temperatura no tiene mucha importancia.

Optimizacion

Por medio del modelo matemaitico propuesto, ecuacion
1, se busca una regién (o regiones), limitada por los rangos
de las variables; donde se obtuvo los mejores resultados de
la determinacién de estos rangos se puede efectuar ficil-
mente graficando sobre planos los cortes que hacen las
superficies n-dimensionales con €l plano. Como en un plano
sélo se pueden dibujar 2 variables, las variables de menor
importancia se dejan fijas en valores adecuados de modo
que se pueda hacer una interpretacion acertada con una
serie pequefia de gréficas.

Luego con la nueva regién elegida y con menos variables,
considerando sélo las mds importantes, se repite el proceso
anterior, se:plantea un nuevo modelo matemaético y se en-
cuentran los mejores rangos para la respuesta evaluada. Si
ésta mejora en forma significativa, debe repetirse nuevamen-
te el proceso; el método contintia en forma iterativa hasta
no encontrar mejoras en la rgspuesta. Los disefios centrales
compuestos rotacionales tienen la ventaja de que convergen
répidamente y el proceso usualmente no se repite mis de
tres veces.

—

Continuando con el ejemplo anterior, se muestra a conti-
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nuacién cémo se eligieron los mejores rangos de las varia-
bles para obtener altas extracciones de cobre; para ello se
grafican isogramas de superficies de respuesta partiendo de
la ecuacibn 5 (Véase Figura 1).

Analizando la Figura 1 se puede ver que en los siguientes
rangos se obtienen los mejores resultados:
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FIGURA 1. Isogramas de superficies de respuesta para porcentsje de
extracciSn de cobre

Temperatura entre 500 y 580°C
Presion aire entre 5y 5,7 mm de H,O

En estos rangos se obtienen porcentajes de extraccion de
cobre entre 95 y 100. Los ensayos posteriores confirmaron
lo anterior y se dio por terminado el proceso.

El anélisis para tres o mds variables se hace de manera
semejante, aunque los cdlculos matematicos se complican y

el niimero de grificas necesarias para el andlisis es mayor.

=
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