Gyakorlo feladatok
a Kisérletek tervezése és értékelése c. targybol

Kisérlettervezés témakor

1. példa

Nitralési kisérletekben a kitermelést az alabbi faktorok fliggvényében vizsgaltak:
1. asalétromsav-adagolas ideje [h]
2. areagaltatas ideje [h]
3. indulaskor a megel6z6 sarzsbol van-e maradék a reaktorban [van/nincs]
A mérési eredményeket (a reakcio kitermelése, %) az alabbi tablazat tartalmazza:

nincs maradék | van maradék
HNOs3 bead. reakcioidd
ideje 2h 7h 2h 7h
0.5h 87.2 88.4 86.7 89.2
4h 82.0 83.0 83.4 83.7

(a) Ismerje ol a kisérleti tervet! Adja meg a faktorok tipusat, also, felsd, valamint alapszint-
jiik értékét és a variacios intervallumot!

(b) Ertékelje ki a tervet, irja fel a redukalt modellt!

(c) Ertékelje ki a tervet, és vizsgalja meg az egyiitthatok szignifikanciajat 5%-0s szignifi-
kanciaszinten, ha egy korabbi hosszu kisérletsorozatbdl rendelkezésre all egy 20 szabadsagi
foku szorasnégyzet: s,” = 0.5! Redukalja eszerint is a modellt (azaz hagyja ki a nem szigni-
fikans tagokat)!

(d) Milyen kitermelésre szamitana 1h beadagolasi idénél és 6h reakcidéidénél, amennyiben
indulaskor a megel6z0 sarzsbol nincs maradék a reaktorban?

Megoldas

(a) Kétszintes, haromfaktoros terv, tehat 2° terv.
A salétromsav-adagolas ideje és a reagaltatas ideje mennyiségi faktor, az pedig, hogy
van-e a reaktorban maradék vagy sem mindségi faktor.

A tovabbi szamoldsokat segitendd irjuk 4t a tervet a szokasos formara:



beadagolasi id6 | reakci6idé | maradék | X1 | X2 | X3 | kitermelés | X1*X2
1 |05 2 nincs - |- |- 872 +
2 4.0 2 nincs + |- |- [820 -
3 |05 7 nincs - |+ |- |884 -
4 140 7 nincs + |+ |- 830 +
5 |05 2 van - |- |+ |86.7 +
6 |4.0 2 van + |- |+ 834 -
7 |05 7 van - |+ |+ [89.2 -
8 |4.0 7 van + |+ |+ | 837 +
Faktorok 21 22 Z3
beadagolasi id6 | reakcididdé | van-e maradék

2™ (-) 0.5 2 nincs

2™ (+) 4 7 van

z] 2.25 45

Az 1.75 2.5
(b) A hatasok becslése: h; =y, -V,
P¢ldaul a beadagolasi idore:
h - 82.0+83.0+83.4+83.7 87.2+88.4+86.7+89.2 _ 485

4 4 '

bl=ﬁ=i'85=—2.425

2

A beadagolasi id6 és a reakcioidd kolesonhatasanak becslése (ehhez sziikségiink van a
megfeleld szorzat-0szlopra):

h, = 87.2+83.0+86.7+83.7 82.0+88.4+83.4+89.2
, = - =
4 4

_h_—o.ﬁ_
12 T, 5

A modell tobbi tagjara analdg moédon kiszamolt hatasok (h) és modell paraméterek (b):

-0.6

-0.3

hatas (h) | b
tengelymetszet 85.45 85.45
(1) bead. id6 -4.85 -2.425
(2) reakcioido 1.25 0.625
(3) van-e maradék 0.60 0.30
1*2 -0.60 -0.30
1*3 0.45 0.225
2*3 0.15 0.075
1*2*3 -0.50 -0.25




A becsiilt hatasok Pareto diagramja:

Pareto Chart of Effects; Variable: kitermelés
2**(3-0) design
DV: kitermelés

" I

(2)reakcio-idé 1,25
1by?2 -,6
(3)van-e maradék ,6
1*2*3 -5
1by3 45

2by3 15
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Effect Estimate (Absolute Value)

A Pareto diagramon X és X2 hatasa tlinik jelentdsnek a tobbi faktoréhoz képest, ezért ezek
fognak szerepelni a redukélt modellben.
A redukalt modell:

Y =85.45 - 2.425x, + 0.625x,

(c) Statisztikai proba a paraméterek szignifikanciajanak vizsgalatara:

2 2
_bi_IBi 2 _ Sy S
= Sy =

t ——
Sy, oYXk N
i

It S)Z, =05 Sﬁj = % =0.0625 Sy, =+/0.0625=0.25

Hy,:8,=0 H,:5;#0
b, -0
t, =
Sp,
14z —2.425-0
Példaul by-re tg = ——— = —9.7 toos2(20)=2.086

Elfogadasi tartomany: -2.086 < to < 2.086

A probastatisztika az elfogadasi tartomanyon kiviil esik, tehat az x; faktor hatasa szignifi-
kans (elutasitjuk a nullhipotézist, azaz van a faktornak hatasa).

Minden olyan hatas szignifikans, amelyre |b;|> s, t,,,, vagyis |b;|>0.25-2.086=05215.
Ez alapjan az X1 €s X2 faktorok bizonyulnak szignifikdnsnak.

A redukalt modell tehat:
Y =85.45 - 2.425x, + 0.625x,



0
i ~Z

(d) El6szor ki kell szamitani a transzformalt véltozok értékét az X; = képlettel!
i
x, =122 _ o714 x, =245 _06
1.75 2.5
Az x3 faktornak (maradék van/nincs) a redukalt modell szerint nincs szignifikans
hatasa.

A kitermelés becsiilt értéke 1h beadagolasi idonél, valamint 6h reakcididénél, ha a
megeldz6 sarzsbol nincs maradék a reaktorban:

Y = 85.45 + (—2.425) % (—0.714) + 0.625 * 0,6 = 87.557

2. példa

Féliizemi kisérletben harom faktor hatasat vizsgaltak a kitermelésre. Az eredmények az
alabbi tablazatban lathatok. A *-gal jelzett kisérleteket az egyik reaktorban, a **-gal jelzet-
teket a masik reaktorban hajtottak végre.

o r o katalizator
hémeérséklet (°C) A 5
100 69%*; 70** 62*; 63**
120 82*, 83** 92%*; 93**

(a) Ismerje fel a kisérleti tervet! Van-e olyan hatds, ami ebbdl a tervbdl nem értékelhetd ki
akkor sem, ha jelentds lenne?

(b) Becsiilje a faktorok hatasat és kolcsonhatasat!

(c) Rajzolja fel és értelmezze a hémérséklet faktorra vonatkozo (fo)hatas-abrat és a hémér-
séklet és a katalizator kozotti kdlesonhatdsra vonatkozo kdlcsonhatas-abrat! Van kdlcsénha-
tas a két faktor kozott? Miért?

(d) Irja fel a redukalt modellt!

(e) Milyen kisérleteket tartana célszertinek a linearitas ellen6rzésére?

(f) Milyen kitermelésre szamitana az A katalizatorral 105 °C hdmérsékleten végzendo kisér-
letnél?

Megoldas
(a) 23 teljes terv
Mivel 8 kisérletet végeztek és 8 becsiilendd paraméter van, igy minden hatés kiértékelhetd.

Z1 22 Z3
Faktorok —— —
hémérséklet katalizator reaktor
2™ (4) 120 B *%
z'inin ) 100 A *
z] 110
i 10




(b) Az alabbi, STATISTICA szoftverrel késziilt eredménytablazat tartalmazza a hatasok
(Effect oszlop) és a becsiilt paraméterek (Coeff oszlop) értékét.

Effect Estimates; (Kisterv_2gyakpelda)

2**(3-0) design

DV: kitermeles
Factor Effect Coeff.
Mean/Interc. 76,75000 76,75000
(1)homerseklet 21,50000 10,75000
(2)katalizator 1,50000 0,75000
(3)reaktor 1,00000 0,50000
lby?2 8,50000 4,25000
lby3 0,00000 0,00000
2by3 0,00000 0,00000
1*2*3 0,00000 0,00000
(©)

Plot of Marginal Means
DV: kitermeles
Design: 2**(3-0) design
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(d) Pareto diagram:

Pareto Chart of Effects; Variable: kitermeles
2**(3-0) design
DV: kitermeles

(L)homerseklet JZLS

1by2 8,5

(2)katalizator 1.5
(3)reaktor 1,

1*2*3

B
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2by3

&
o
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A Pareto diagram alapjan a hémérséklet (1. faktor) és a hdmérséklet-katalizator kdlcsonhatas
(1. és 2. faktor kolesonhatés) tlinik jelentdsnek. A hierarchia-szabaly miatt a 2. faktort (ka-
talizator) is meg kell tartani a redukalt modellben.

Redukalt modell:
? = bo + b1x1 + bzXz + bllexz = 7675 + 1075x1 + O.75x2 + 4.25x1x2

(e) Centrumpontbeli kisérleteket.

A centrumpont csak a mennyiségi faktoroknal értelmezhetd, mindségieknél nem. Mivel eb-
ben a tervben 2 minéségi faktor is van, mindkét mindségi faktorok mindkét szintjén (azaz 4
beallitasnal) kellene a mennyiségi faktor centrumpontjaban (110 °C hémérséklet) kisérletet
végezni.

(f) A transzformalt valtozok:

x1:$:_0.5 x2:_1
A kitermelés becsiilt értéke 105°C homérsékleten, az A katalizatorral:

Y = 76.75 + 10.75 * (—0,5) + 0.75 * (—1) + 4.25 * (—0,5) * (—1) = 72.75

3. példa

Ertékelje ki a kovetkez6 kisérletsorozatot!

(a) Készitsen hatas-abrakat és kolesonhatas-abrakat és ertelmezze azokat!
(b) Irja fel a teljes modellt! (Adja meg az illesztett modell becsiilt egyiitthatdit!)



katalizator konc. (g/) | keverés | hdmérséklet (°C) | kitermelés (%)
1.0 gyenge 40 10.0
2.0 gyenge 40 30.0
1.0 erds 40 20.0
2.0 erds 40 40.0
1.0 gyenge 70 50.0
2.0 gyenge 70 90.0
1.0 eros 70 40.0
2.0 eros 70 60.0
Megoldas
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Az illesztett teljes modell egyenlete:
Y = by + byx; + byxy + b3xs 4+ biyX1X5 + bi3X1X3 + bygXoXg + byy3X1XoX3 =
= 4‘25 + 125x1 - 25x2 + 17SX3 - 2.5X1x2 + 2.5x1X3 - 7.5xe3 - 2.5xleX3

4. példa

A katalizator mennyiségének (z1=2% ¢€s 4%), nyomasnak (z2=1 bar és 2 bar) és a hdmérsék-
letnek (z3=90°C és 110°C) hatasat vizsgaltak a kitermelésre (y, %) egy vegyipari reaktorban.
A 23-on kisérleti tervet (a transzformalt valtozokkal) és a mért kitermelés értékeket az alabbi
tablazat mutatja. Minden beallitast kétszer hajtottak végre (ismételt mérés).

X | X [ X |Yi |VYe y 55
1 |- - - 59 61 60 2
2 |+ - - 74 70 72 8
3 |- + - 52 56 54 8
4 |+ + - 69 67 68 2
5 |- - + 50 54 52 8
6 |+ - + 81 85 83 8
7 |- + + 46 44 45 2
8 |+ + + 79 81 80 2

A terv centrumaban 3 ismételt mérést végeztek.
Az ekkor kapott kitermelés értékek: 62%; 65%; 64%.

(a) Készitsen fohatas-abrat a harom faktorra!

(b) Készitse el és értelmezze az 1. és 3. faktor kozotti kolcsonhatas abrajat!

(c) Adja meg a fohatasok, és a 2 és 3 faktoros interakciok egyiitthatoit és azok szorasat.

(d) Mely hatasok szignifikansak? Végezze el a dontéshez sziikséges szamitasokat (5%-0s
szignifikanciaszinten) és redukalja a modellt!

(e) Mekkora kitermelésre szamitana, ha 5 % a katalizator mennyisége, a nyomas 1.5 bar és
a hdmeérséklet 115 °C?

Megoldas
(a) Féhatas-abrak

y ir | 15,7 > »

.-




(b) Az 1. és 3. faktor kozotti kélcsonhatas abraja:

Plot of Marginal Means and Conf. Limits (95,%)
DV: kitermeles
Design: 2*%(3-0) design
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Az 1. és 3. faktor kozotti kdlcsonhatds dbran azt latjuk, hogy az 1. faktor alsé szintjén —
kevesebb katalizatorral — a hdmérséklet emelése nem kedvez a kitermelésnek. Tobb katali-
zatort hasznalva pont az ellenkezdjét figyelhetjiik meg: a hdmérséklet novelésével a kiter-
melés 70%-161 81.5%-ra nd. Tehat a hdmérséklet hatdsa fiigg a katalizdtor mennyiségétdl, a
két faktor kozott kolesonhatas van.

(c) A hatasok (h) a lentebb talalhato tablazat Effect oszlopaban lathatok, a modell paraméte-
rek (b egyiitthatok) a Coeff. oszlopban.

Effect Estimates; Var.:kitermeles; R-sqr=,98334; Adj:,97001 (Kisterv_4gyak-

pelda) 2**(3-0) design; MS Residual=4,466667 DV: kitermeles
Factor Effect 1(10) P Coeff. SCtZ((j)eEﬁEr Cri‘sLT/r;t C+n§:‘?L’T{:1t
Mean/Interc. 64,25 121,60 0,0000 64,250 0,52836 63,073 65,427
Curvatr. -1,17 -0,44 0,6702 -0,583 1,32968 -3,546 2,379
(1)katalizator 23,00 21,77 0,0000 11,500 0,52836 10,323 12,677
(2)nyomas -5,00 -4,73 0,0008 -2,500 0,52836 -3,677 -1,323
(3)homerseklet 1,50 1,42 0,1862 0,750 0,52836 -0,427 1,927
lby?2 1,50 1,42 0,1862 0,750 0,52836 -0,427 1,927
lby3 10,00 9,46 0,0000 5,000 0,52836 3,823 6,177
2by3 0,00 0,00 1,0000 0,000 0,52836 -1,177 1,177
1*2*3 0,50 0,47 0,6463 0,250 0,52836 -0,927 1,427




o Az egyes tervpontokban végzett ismétlésekbdl szamitott szordsnégyzet, feltételezve,
hogy a kisérleti bizonytalansdg mindegyik pontban megegyezik (0'5’i =konst.):

8 8
DS DS
2 i=1 _ =1

s, = iVi =3
i=1

(Az ismétlések szama minden pontban 2, tehat v, =1 minden i-re.)

=5.0

e A centrumbeli ismétlések atlaga és a szérasnégyzet: y_  =63.67, Sz, =2.333.

e Mivel két becsléssel is rendelkeziink 0'5 -re, F-probaval ellendrizhetjiik, hogy a szoras-

négyzetek varhat6 értéke azonos-e.

F =0 5143
2.333

Fo értéke kisebb, mint a tablazatbeli kritikus érték F, . (8,2)=19.37, tehat elfogad-

juk a nullhipotézist.

o Egyesithetjiik a két szorasnégyzetet, azaz kiszamithatjuk a szabadsagi fok szerinti sulyo-
zott kozépértéket:

2 2

Vcen rum S +Vervism S : c L. . .
2= (51 s Vi (e 2:2333+8 > _ 4,467, szabadsigi foka 10,

Y % +v, 10

tervism

centrum

e A paraméterek szorésa:

2 2
. Sy sy 4467
==X 02792
T TxE N 16

(d) Az egyiitthatok szignifikanciajanak vizsgalata:

Hy,:8,=0 H,:5;#0
b, -0
t, =
Sp,
‘1ddul b _115-0 _
Példaul bi-re ty = TV 21.765 ths2 (10) = 2.228

Elfogadasi tartomany: -2.228 < tp < 2.228

A probastatisztika az elfogadasi tartomanyon kiviil esik, tehat az x; faktor hatasa szignifi-
kans (elutasitjuk a nullhipotézist, azaz a B1 egyiitthato nem nulla).
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A tobbi hatédsra és kolcsonhatasra is elvégezve a probat, a redukalt modell:
Y = 64.25+11.5x, —2.5x, +0.75x, +5X,X,

A 3. faktort féhatdsa a hierarchia-szabaly miatt szerepel a redukalt modellben. Onmagéaban
vizsgalva nem szignifikans.

(e) Mekkora kitermelésre szamitana, ha a katalizator mennyisége 5%, a nyomas 1.5 bar és a
hémérséklet 115 °C?

Z1 = 5%; X, = 5—_3 =2
1
2, =15 bar; X, = 15715 g
0.5
z3=115°C; x1=115_100=1.5;
10

A becsilt kitermelés:

Y = 64.25+11.5x, —2.5x, +0.75X, +5X,X,
=64.25+11.5-2-2.5-0+0.75-1.5+5-2-1.5=103.38%

100%-nal nagyobb kitermelés nem lehetséges! A fenti irredlis szamitasi eredmény annak
koszonhetd, hogy a z1 = 5%; z» = 1.5 bar; z3 = 115 °C beallitas nem a vizsgalt kisérleti
teriileten van, tehat az illesztett fiiggvényt extrapolacidra hasznaltuk!
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