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Abstract

La aplicacion de conceptos matemdticos y la generacion de soluciones matemdticas a problemas de inge-
nieria son esenciales para la ensefianza de todos los estudiantes de grado de ingenieria. Como la ingenieria
es una profesion de cardcter eminentemente practico, los enfoques multidisciplinares para experimenta-
cion de laboratorio pueden conducir a un mejor aprendizaje para los alumnos. En este trabajo se describe
la aplicacion de metodologias de superficie de respuesta (RSM) para un curso de Ingenieria Quimica. En
particular, el documento considera la aplicacion de un diseno experimental empleando software cientifico
como STATGRAPHICS para simular la gestion de efluentes contaminados procedentes de las industrias,
para que los estudiantes relacionen el “mundo real” con los conceptos mas teoricos impartidos en el aula.
Las principales competencias de laboratorio desarrolladas en este curso serdn el trabajo por proyectos y
la propuesta de soluciones, la comunicacion y el trabajo en equipo.

The application of mathematical concepts and the generation of mathematical solutions to engineering
problems are essential to the educational problems of all undergraduate engineering students. As enginee-
ring is a practising profession, multidisciplinary approaches to lab experiment courses can lead to a better
experience for students. This paper describes the application of Surface Response Methodologies (RSM)
to a Chemical Engineering course. In particular, the paper considers the application of an experimental
design employing scientific software like STATGRAPHICS to mimic the management of polluted effluents
from industries, so students will relate “real world” into an otherwise theoretical education. The main
laboratory skills developed under the framework of this course will be problem-working, communication
and teamwork.

Palabras clave: Metodologia de Superficie de Respuesta, diseno experimental, Box-Behnken.
Keywords: Response Surface Methodology, experimental design, Box-Behnken.
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1. Introduccion

El objetivo principal de los cursos introductorios de ingenieria quimica es establecer los fun-
damentos basicos de operaciones de flujo, transferencia de calor, transferencia de masa y otras
operaciones unitarias. Ademas, en muchos temas de Ciencia e Ingenieria, los estudiantes tienen
que llevar a cabo experimentos en un laboratorio como parte del curso. Los trabajos de labora-
torio deben dar a los estudiantes experiencia en el uso de equipos y técnicas experimentales y
también permiten a los estudiantes hacer conexiones entre el objetivo experimental y la teoria
impartida en clase. Los principales objetivos como educadores de ingenieria deben incluir dotar
a los estudiantes con la capacidad para resolver problemas, comunicacion, trabajo en equipo,
la auto-evaluacién, gestion del tiempo y las habilidades de aprendizaje (Woods et al., 2000).
Las técnicas de laboratorio de ingenieria quimica también deben proporcionar experiencia en
la redaccion de informes y analisis de datos estadisticos.

Los enfoques considerados mas adecuados para cursos de laboratorio deben incluir la recopi-
lacion y anélisis de datos experimentales para entender las operaciones unitarias; el desarrollo
de habilidades de comunicacién escrita mediante la presentacion de resultados experimentales
en los informes escritos; trabajar en equipo en un ambiente positivo y productivo; la aplicacion
de principios de diseno de experimentos; y la adquisicion de destrezas en el manejo de soportes
informaticos adecuados. Sin embargo, aunque parece que hay un acuerdo general en que los
laboratorios son necesarios, también hay una falta de consenso sobre los objetivos basicos que
tienen que cumplir (Feisel, Rosa, 2005). Asi, la mayorfa de las veces los estudiantes tienen que
llevar a cabo diferentes experimentos siguiendo un protocolo en pocos dias y no profundizan de
manera cientifica, de forma que no establecen los vinculos entre la experimentacién que estan
llevando a cabo y el contexto tedrico.

Este documento propone la reduccion del niimero de experimentos llevados a cabo en el
laboratorio para aumentar el niimero de horas empleadas en un tinico experimento para resolver
un problema especifico. Se propone un experimento de laboratorio que requiere de 15 horas de
realizacién (Figura 4) y que serd llevado a cabo de forma complementaria por dos equipos de
alumnos, de forma que han de desarrollar estrategias de comunicacion y de trabajo en equipo
para realizar el trabajo de manera satisfactoria. El trabajo requiere de una fase inicial de
estudio del problema, estudio de los métodos a llevar a cabo, diseno de experimentos y anélisis
de resultados con un software especifico utilizando metodologias de superficie de respuesta. Se
propone un aprendizaje secuencial, donde los estudiantes obtendran conocimientos linealmente,
con cada paso necesitando la informacién obtenida en el anterior. Esto hara que los estudiantes
sigan caminos por etapas légicas en la busqueda de soluciones, fortaleciendo sus habilidades
de pensamiento a nivel general y relacionando cada nuevo tema con las cosas que ya conocen,
previamente impartidas en el aula.
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Prepuracion do mues- Diseusién de Jos
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trus. Comprobacién do
materiales y métodos
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Figura 1: Cronograma para el experimento propuesto (horas).

ISSN 1988-3145 @MSEL


http://polipapers.upv.es/index.php/MSEL

Volume 10(2), por: 10.4995/msel.2017.5830. 37

2. Metodologia empleada

El enfoque principal del trabajo de laboratorio serda que los alumnos determinen la mejor
forma posible de llevar a cabo un proceso de coagulacion-floculacion de aguas residuales con
un elevado contenido de materiales en suspension. Para ello, en primer lugar han de realizar
un estudio preliminar de los coagulantes empleados a nivel industrial. Se les pedira, asimismo,
que realicen una busqueda de coagulantes alternativos, para lo cual utilizaran bases de datos
cientificas. Elegiran tres coagulantes, con los que realizardan un andlisis preliminar para deter-
minar cual de ellos produce los mejores resultados. Una vez determinado el mejor coagulante,
realizaran una optimizacién del coagulante, estudiando las variables que consideran que mas
influyen en el proceso. El esquema general de su trabajo es el siguiente:

2.1. Estudio del proceso de coagulaciéon-floculacién

Para evitar o reducir las consecuencias de la contaminacién, es necesario realizar una serie
de procesos en plantas depuradoras por los cuales el agua mejore considerablemente su calidad.
Dichos procesos se pueden dividir en cuatro etapas: preliminar, primaria, secundaria y terciaria.
El tratamiento preliminar debe medir y regular el caudal de la planta y extraer los sélidos de
gran tamano, arenas y grasas mediante filtraciones. Se usan rejillas, tamices y trituradores. Los
procesos del tratamiento primario seran la base de estudio del trabajo en laboratorio. Tienen
como objetivo eliminar las particulas en suspension por medio de un proceso de sedimentacién
simple por gravedad o asistida usando coagulantes y floculantes. Los coagulantes y floculantes
ayudan a la sedimentacion de los coloides, particulas de muy bajo didmetro que son responsables
de la turbidez o del color del agua superficial.

Este proceso se explica mediante la teoria de la doble capa eléctrica es la teoria de la
estabilidad de los coloides y parte de la base de que las particulas superficiales de la particula
coloidal atraen iones de carga opuesta, estableciéndose un estado de carga neutra entre la
particula y su alrededor méas cercano. El continuo movimiento de las particulas de agua en
esta zona de carga neutra crea una capa difusa de cargas eléctricas que se extienden en el
agua. Aparecen asi diferentes zonas; la capa superficial del coloide con carga negativa, la capa
de Stern de cargas positivas y fuertemente atraidas por la superficie coloidal y la capa difusa
de Gouy-Chapman, constituida por el resto de iones moéviles hasta la superficie neutra del
liquido. Aparece entonces una repulsion eléctrica entre cargas de igual signo. Para conseguir
la formacién de agregados de particulas habra que reducir el potencial eléctrico rompiendo la
estabilidad de los coloides.

Coagulacién y floculacién. La coagulacion es el proceso de desestabilizacién y posterior
agregacion de particulas en suspension coloidal presentes en el agua para potenciar la etapa de
decantacion. La desestabilizacion se consigue neutralizando las cargas eléctricas, con las que
dejan de actuar las fuerzas de repulsion, el potencial entre los coloides y la solucion se anula
permitiendo que los coloides puedan agregarse debido a la atraccién entre masas, se cambian
las propiedades de los elementos insolubles como procedimiento previo a la decantacion. La coa-
gulacion tenderd a agrupar particulas pequenas en otras mayores y mas pesadas, denominadas
floculos, y el sistema serd inestable debido a esta agregacién de particulas.

El proceso de floculacion precede al de coagulacion. La floculacion es la aglomeraciéon de
particulas desestabilizadas, primero en microfléculos, y después en floculos mas grandes que
tienden a depositarse en los decantadores, en el fondo de los recipientes construidos para ese
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fin. Durante el proceso se intenta conseguir floculos lo mas pesados y grandes posibles para
facilitar su sedimentacion y eliminacién.

2.2. Seleccion de tres coagulantes, de los cuales: uno un coagulante convencional
(AICl3, FeCls,...) y dos coagulantes alternativos, que mejoren al coagulante
convencional, por ser menos téxicos, mas baratos, etc. (dcido citrico, acido
lactico,...)

Los floculantes pueden clasificarse por su naturaleza (mineral u orgénica), su origen (sintético
o natural) o el signo de su carga eléctrica. Entre los floculantes minerales estén la silice activa y
los agentes adsorbentes (arcillas, carbonato célcico, carbén activo, tierra de diatomeas) y entre
los orgénicos los denominados polielectrolitos.

La silice activada proporciona ciertas ventajas como un aumento de velocidad de la coa-
gulacion, empleo de dosis més reducidas de coagulante, margenes de pH amplios para una
coagulacion 6ptima, formacién de fléculos mayores y mejor eliminacion del color. Sin embargo,
también presenta incovenientes al necesitarse un minucioso control para evitar que gelifique,
puede ser ineficaz para ciertos tipos de aguas y la sobredosificacion puede inhibir la floculacion.

Los polielectrolitos aumentan considerablemente el tamano de los fléculos, pero como ocurre
con la silice, existe una dosis 6ptima que, sobrepasada, produce una floculacién deficiente. Sin
embargo, uno de los principales incovenientes es su posible toxicidad, por lo que es indispensable
tener en cuenta la legislacién vigente.

Los principales coagulantes utilizados son las sales de aluminio o de hierro. También se pue-
den emplear polimeros inorganicos como el policloruro de aluminio. Es frecuente la utilizacién
de sales de aluminio para el tratamiento de aguas como coagulantes para reducir la turbidez,
el color y el contenido de materia orgdnica y microorganismos. Sin embargo, este uso puede
incrementar la concentracién de aluminio en el agua tratada, y alcanzar cierta toxicidad no
deseada.

A través del Real Decreto 140/2003 del 7 febrero, se reflejan las normas y técnicas reguladoras
de las actividades relacionadas con la calidad del agua potable para consumo humano. En la
SSI1/304/2013 del 19 de febrero, donde se especifian las sustancias destinadas a la produccion
de agua potable se puede observar que las sales de aluminio y de hierro deben utilizarse bajo
unas cantidades controladas y especificadas

2.3. Experimento de coagulacion-floculacion y seleccién del mejor coagulante

Entre los diferentes métodos de optimizacién de coagulantes y floculantes, destaca el test de
jarras por su comun uso en los laboratorios, donde se simulan las operaciones que realizarian
estos compuestos en las plantas de tratamiento y purificacion de las aguas. En la Figura 2 se
muestra un tipico floculador utilizado en el laboratorio.
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Figura 2: Floculador tipico usado en el test de jarras.

En el experimento se realizaran pruebas en el laboratorio con diferentes dosis quimicas,
realizando mezclas a diferentes velocidades y tomando muestras a diferentes tiempos de reposo.
El fin es obtener la dosis ideal minima de coagulante-floculante requerida para alcanzar la
calidad de agua deseada.

2.4. Optimizacién del uso del coagulante seleccionado, identificando las tres va-
riables que mas influyen en el proceso (dosis, pH, temperatura, tiempo de
agitacion,...)

Sera clave la seleccién de las tres variables que condicionan la optimizacion del proceso
(paso 4) —llamadas variables independientes— que pueden influir en el comportamiento de
una cuarta variable —llamada variable dependiente— que es el parametro de salida que, en
este caso, serd la reduccion de la turbidez (expresada en NTU).

El modelo estadistico de optimizacién del proceso se basa en un diseno factorial incompleto
3% que ayudard a dilucidar la influencia de los tres factores ambientales. La secuencia del trabajo
experimental se establece aleatoriamente para limitar la influencia de los errores sistematicos en
la interpretacion de los resultados. El modelo incluye repeticiones en el punto central del diseno
para estimar la influencia del error experimental. También, con el fin de anular la influencia
de la magnitud de las variables, éstos estdn estandarizados como variables independientes adi-
mensionales codificados, con limites de variacién (—1,1). La correspondencia entre variables
codificadas y no codificadas puede ser establecida por ecuaciones lineales deducidas a partir de
sus respectivos limites de variacién, de acuerdo con la Ecuacién (1) (Bezerra et al., 2008):

2 — 29

AZil 5d7 (1)

donde Az; es la distancia entre el valor real en el punto central y el valor real en el nivel superior
o inferior de una variable; 3; es el valor codificado en la matriz para cada variable; y z° es el
valor real en el punto central. A las variables codificadas se les asignan valores de —1, 0 y
+1, que corresponden a los limites de variacién, minimo, central y maximo para cada variable.
Por lo tanto, la superficie de respuesta obtenida a partir de las variables codificadas no estara

T; =
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influenciada por la magnitud de cada variable, lo que permite la combinaciéon de factores en
una escala adimensional.

2.5. Modelizacién del proceso con un software especifico (Statgraphics)

Metodologia de superficie de respuesta. La metodologia de superficie de respuesta consiste en
un grupo de técnicas matematicas y estadisticas que se basan en el ajuste de modelos empiricos
a datos experimentales obtenidos en relacién con el disefio experimental (Bezerra et al., 2008).
Los disenos Box-Behnken son un ejemplo de disenos experimentales, caracterizados por ser
disenos de segundo orden rotarorios basados en tres niveles (Box y Behnken, 1960). El nimero
de experimentos (V) necesarios para el diseno completo Box-Behnken viene dado por la férmula
N = 2k(k — 1) + Co, donde k es el numero de factores y Cj es el nimero de puntos centrales
(Ferreira et al., 2007). La ecuacién simple que describe una funcién lineal se describe por la
Ecuacién (2):

k
y=1050 Y Bixi+e, (2)
=1

donde [ es una constante de ajuste de la ecuacion; [3; representa los coeficientes de los pardme-
tros lineales; k es el numero de variables; x; representa las variables; y € es el factor residual
asociado a los experimentos.

Cuando los datos experimentales no se ajustan a una ecuacién lineal, debido a que la solucién
a un problema no es necesariamente el valor mas alto o el mas bajo ensayado para cada variable,
entonces es deseable incluir niveles en las variables de entrada. En este caso, puede generarse un
polinomio como superficie de respuesta. Este tipo de disenos Box-Behnken pueden construirse
para situaciones en las que puede ser deseable para adaptarse a un modelo de segundo orden
—Ecuacién (3)—:

k kook
y = bo Zﬁzﬂ% + Z Zﬁijxixj +¢, (3)
i=1

i=1 i>1
donde f;; representa los coeficientes de los pardmetros de interaccién. Estos disenos incluyen
un punto central empleado para determinar la curvatura, y la determinaciéon de las condiciones

Optimas se deduce de la funcién de segundo orden anterior mediante la inclusién de términos
cuadréticos —Ecuacion (4)—:

k k ko k
2
y = Do E Bix; + E Biix; + E E BijTizi + €, (4)
i=1 i=1 i=1 i>1
donde f3;; representa los coeficientes de los pardmetros cuadrdticos. Por lo tanto, los datos
experimentales permiten el desarrollo de modelos empiricos que describen la interrelacién entre
variables operacionales y experimentales por las ecuaciones incluyendo interacciones lineales y
cuadraticas. Se espera que al final del curso los alumnos seran capaces de hacer comparaciones
entre resultados experimentales y modelos tedricos.

Optimizacién del disefio mediante software en el laboratorio. El uso de software cientifico im-
plica la creacion de un disenio experimental, donde se crea el experimento, completando una
secuencia de cuadros de didlogo. En estos cuadros de didlogo, el usuario especifica los facto-
res experimentales y las respuestas obtenidas, las variables independientes que condicionan el
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proceso, las variables dependientes, la asignacién al azar de los experimentos realizados, y las
variables de bloqueo (Figura 3).
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Figura 3: Floculador tipico usado en el test de jarras.

El nivel de significacién de cada variable se determina por los p-valores que permiten el
desarrollo de modelos empiricos que describen la relacién entre las variables operacionales y
experimentales. El ajuste del modelo se evalia a través de coeficientes de regresién y el nivel de
significacién, basado en la prueba F, que se calcula teniendo en cuenta las interacciones lineales
y cuadraticas. Los valores positivos de los coeficientes indican que la variable de respuesta
aumenta en funcién de las variables independientes ensayadas, mientras que valores negativos
indican que la variable dependiente disminuye con las variables independientes ensayadas. Los
resultados obtenidos permitirdn construir superficies de respuesta (Figura 3) que muestra la
respuesta predicha para la variable dependiente en funcién de las variables independientes
ensayadas. Una inspeccién visual de las superficies 3D obtenidos de esta manera proporciona
informacion acerca de las condiciones éptimas del experimento.

2.6. Preparacion del informe final y discusién de resultados

Una vez que los estudiantes han llevado a cabo el trabajo experimental, proceden a desa-
rrollar sus competencias de comunicacion, escribiendo un informe final de resultados y pre-
sentandolo delante de sus companeros. La capacidad de comunicarse con claridad y concisién,
tanto oralmente como por escrito, es una habilidad importante que todos los ingenieros necesi-
tan obtener en su carrera profesional (Ludlow y Schulz, 1994). Asi, los experimentos requieren
de los estudiantes no sélo recoger datos, sino también realizar tratamiento de datos y analisis,
ajustando los datos a un modelo fisico o quimico, asi como la optimizacién de las condiciones
de uso. El énfasis del informe escrito es crear un informe breve, claro y conciso que simule un
proyecto en ingenieria (Ludlow y Schulz, 1994).
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Los estudiantes deben preparar informes precisos, sin asumir que cualquier informacién es
evidente o una simple cuestién de sentido comin. También, es importante realizar un informe
centrado en el tema, sin divagaciones o falsas suposiciones, y asegurarse de que lo que se dice es
lo que se pretendia que decir. Una comunicacion verbal, escrita o visual inexacta o insuficiente
puede dar lugar a confusiones en la interpretacién de resultados por parte de la audiencia
y el resultado esperado del experimento serd insatisfactorio. La capacidad de comunicar los
resultados de forma eficaz no debe considerarse un tema trivial en el desarrollo del experimento,
ya que diversas encuestas indican que una de las capacidades menos desarrolladas por los
ingenieros, y considerada de gran importancia, es la comunicacién escrita eficaz. Esas mismas
encuestas también indicaron que el 90 % de los altos ejecutivos dicen que la comunicacién escrita
es la habilidad més necesaria para el reconocimiento profesional (Baird, 2007).

3. Conclusiones

Los ingenieros quimicos suelen trabajar en un entorno multidisciplinar donde tienen que
crear métodos eficientes, seguros y rentables, convirtiendo los descubrimientos de los quimicos
en productos del “mundo real”. Por lo tanto, la integracién de las tareas multidisciplinares,
utilizando metodologias cualitativas, permite desarrollar una ensenanza integral y un marco de
aprendizaje, alineando los experimentos de laboratorio y las tareas de comunicacion, y todo
ello abordando los problemas desde una perspectiva de equipo y de relaciones interpersonales,
desarrollando habilidades de caracter experimental asi como de comunicacion.
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