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VARIABLES SEARCH TECHNIQUE APPLIED TO GAS SEPARATION. This paper describes an experimental design technique,
known as variables search, developed to expose the critical variables and screen out the irrelevant ones. It is easy to learn and
use and clearly dissociates the main and interactions effects from each other. An example of air separation process by pressure
swing adsorption was used to demonstrate how the variables search technique works. The phases of identification of the critical

variables is shown, step by step,.
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INTRODUCAO

Todo experimento envolve uma série de variaveis (ou fatores)
com maior ou menor grau de importancia para o processo em estu-
do. Uma das principais questBes que surgem em trabalhos experi-
mentais € a determinag@o da influéncia de uma ou mais varidveis
sobre outra variavel de interesse. Uma préatica comum em |aboraté-
rio é realizar os experimentos alterando uma variavel de cada vez,
enquanto as demais permanecem constantes. Entretanto, a maneira
mais eficiente de realizar um experimento é utilizar uma abordagem
cientificadenominadaplang amento estatistico de experimentos. Nele,
todas as varidveis sd modificadas a0 mesmo tempo, de forma cui-
dadosamente plangjada, através de um plangjamento experimental.
A raz&o para isso é que as varidveis podem se influenciar mutua-
mente e o valor ideal para uma delas pode depender do valor da
outra. Desta forma, dados apropriados sfo coletados em tempo e a
custos minimos.

O plangjamento experimental é uma ferramenta poderosa para
estudar o efeito conjunto de vérios fatores sobre uma variavel res-
posta de interesse. Uma das técnicas mais conhecidas é o plangja-
mento fatorid, no qual estdo envolvidos k fatores (ou varidveis) cada
um deles presente em diferentes niveis. O caso mais simples é aque-
le em que cada fator k est& presente em apenas dois niveis. Nareali-
zaga0 de um experimento com k fatores em dois niveis, sdo feitas 2 x
2X ... X 2 (k vezes) = 2« observagOes da varidvel resposta e, portanto,
este plangjamento é denominado? experimento fatorial 2.

No planegjamento fatorial completo, cada possivel combinacéo
dos niveis dos fatores precisa ser testada para se determinar o quanto
0 processo ou experimento em estudo € afetado por cada variavel. O
nimero de experimentos aumenta geometricamente com o nimero
de variaveis, de modo que este método ndo é usualmente prético
guando estdo envolvidas acimade quatro varidveis. Paraevitar area
lizagdo do grande nimero de experimentos necessarios pelo fatorial
completo, podem ser utilizados outros planejamentos experimentais
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como o fatorial fracionado, as redes ortogonais de Taguchi e os pla
nejamentos de Plackett e Burman. Contudo, estas aternativas sdo
ndo apenas complexas como produzem, geralmente, resultados mis-
turados, isto € nem sempre é possivel dizer se uma determinada
resposta é devida a uma interacéo de diversas varidvels ou ao efeito
de uma Unica variavel®.

Este traba ho descreve a aplicagdo de uma técnica de plangamen-
to experimental simples e de f&cil aplicagdo, conhecida como salegdo
devaridveis, aqua foi desenvolvidapor Dorian Shainin, e que permi-
te dissociar com precisdo os efeitos principais das interagdes entre as
varidveis’. Essatécnicafoi aplicada naidentificacdo das varidveis cri-
ticas para 0 processo de separagdo do ar utilizando a tecnologia PSA
(“Pressure Swing Adsorption”). Os processos PSA comerciais foram
desenvolvidos a partir de 1960 e encontram aplicacdo industrial na
remocdo de contaminantes de matérias primas e efluentes gasosos e
na recuperacdo e purificagdo de gases industriais®.

A TECNICA DE SELECAO DE VARIAVEIS

A técnica de selecdo de varidveis consiste de trés fases sucessi-
vas:

Fase 1l

Nesta fase sdo listadas todas as variaveis potenciamente rele-
vantes para 0 processo e atribuidos valores “bons’ (+) e“ruins’ (-) a
cada uma. Deve-se levar em conta que:

¢ A lista deve incluir até mesmo aquelas varidveis que pare-
cem triviais, pois se uma variavel critica for omitida por ter
sido consideradairrel evante, todos os experimentos destafase
terdo que ser repetidos.

e Deve-secolocar em primeiro lugar nalista as variaveis con-
sideradas mais importantes, pois elas serdo examinadas pri-
meiro na Fase 2, e pode-se poupar trabalho se for verificado
que as variaveis mais importantes sdo as do topo dalista.

¢ Cadanive (+) deve ser escolhido com acertezade que leva-
ra a resposta desgjada ou “boa’ e cada nivel (-) deve ser
selecionado por levar a uma resposta inferior ou “ruim”.
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Em seguida sdo realizados seis experimentos, trés com todas as
varidveis na posicdo (+) e trés na posi¢do (-), em ordem aeatdria
Todos o0s seis experimentos precisam ser realizados para se estabele-
cer com um nivel de confianga de 95% que as variaveis criticas fo-
ram incluidas na lista

Se osresultados experimentai smostrarem que as respostas “ boas”
e“ruins’ foram produzidas e com valores bem distintos, levando-se
em conta 0 erro experimental, pode-se afirmar que a lista contém
a(s) variavel (eis) critica(s) e passa-se a Fase 2. Se esses dois critérios
ndo forem encontrados, entdo ou a lista ainda ndo contém as variéa
veis criticas ou os resultados “bons’ e “ruins’ foram invertidos, isto
€, uma posic¢do (+) narealidade produz um resultado (-) e vice-ver-
sa. Neste caso, deve-se reavaliar alista e/ou os valores “bons’ (+) e
“ruins’ (-) e repetir 0s sei's experimentos.

Fase 2

Nesta fase examina-se o significado de cada variavel pelareali-
zacd0 de experimentos aos pares, nos quais cada par enfoca uma
variavel particular. Inicialmente, o nivel (-) da variavel particular é
combinado com o nivel (+) de todas as outras variaveis, em seguida,
os valores sdo trocados, isto &, o nivel (+) daquela variavel é combi-
nado com o nivel (-) detodas as outras variaveis. Pelatroca de ape-
nas uma varidvel o pesquisador pode verificar os efeitos daguela
variavel em particular (incluindo suas interagBes) pois todos os ou-
tros fatores permanecem nas condicdes escolhidas na Fase 1.

Os resultados desta fase podem ser®;

« A vaiavel respostando é afetada quando avariavel em estu-
do étrocada. Nesse caso, avariavel particular ndo influencia
aresposta dentro da faixa de condigBes testada.

e Haumainversdo completa das respostas, isto &, as respostas
“boas’ tornam-se“ruins’ eas*“ruins’ tornam-se*“boas’, quan-
do avariavel étrocada. Esse resultado indica que a variavel
em questdo € a Unica variavel critica e nenhuma outra con-
trolard a resposta, dentro das condigdes testadas.

« A troca de niveis provoca alteracfes em uma ou nas duas
respostas mas ndo ha uma transposi ¢do inequivoca de ambas
as respostas. Isto significa que a varidvel testada é significa
tiva, mas sofre interagdo com outras varidvels.

Os experimentos aos pares sdo realizados até que ocorra uma
completa transposi¢cdo de respostas ou pelo menos duas variaveis
significativas sgjam identificadas.

Na sequiéncia desta fase sdo realizados mais dois experimentos
para confirmacdo dos resultados. Ajustam-se todas as variaveis que
se supde segjam criticas de modo que seus niveis (—) sgjam combina-
dos com os niveis (+) das demais variaveis e vice-versa. Se as res-
postas se inverterem, as variaveis criticas foram identificadas.

Fase 3

Nesta fase, os efeitos das varidvels criticas e suas interagfes sdo
quantificados através dos métodos de andlise de variancia, os quais
s80 usualmente aplicados aos dados gerados pelos plangjamentos
fatoriais, utilizando-se programas disponiveis comercialmente.

EXEMPLO DE APLICAGCAO DA SELECAO DE
VARIAVEIS

A tecnologia PSA € uma das mais importantes técnicas de sepa-
racdo que utilizam o fendmeno da adsor¢do. Ela compde-se de duas
etapas principais. (a) adsor¢do, durante a qual 0s componentes pre-
ferencialmente adsorvidos sdo removidos da alimentagéo e (b)
dessorcao, durante a qual os componentes adsorvidos sdo removi-
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dos do adsorvente, regenerando-o para que possa ser usado no ciclo
seguinte. O aspecto essencial de um processo PSA é que a dessorgao
é realizada através da reducdo da pressdo total, ao invés do aumento
da temperatura ou da utilizagdo de um gés de purge’.

Uma das principais aplicacBes comerciais dessa tecnologia € na
separacdo do ar, com a producdo de oxigénio e/ou nitrogénio. Utili-
za-se, geralmente, um adsorvente zeolitico em um sistema
automatizado contendo dois ou mais leitos.

Este trabalho apresenta um exemplo de aplicacdo da técnica de
selecdo de varidvels com o objetivo de identificar as varidveis criticas
do processo PSA de enriquecimento do ar em oxigénio, utilizando
umainstalacdo de laboratdrio desenvolvida para este fime. Os resulta-
dos dostestes de separagéo foram obtidos do trabalho de Neves’, onde
se encontra, também, uma descri¢do detalhada do processo.

Asvaridveis potencialmente rel evantes para o processo em estu-
do foram identificadas ap6s uma extensa revisdo bibliogréfica e es-
tudo do processo. Os niveis foram gjustados para se cobrir determi-
nada regido experimental, a qual se procurou tornar a mais ampla
possivel, porém limitada as condi¢Bes da propriainstalagdo e da pré-
tica industrial. Além disso, a escolha dos niveis foi feita de modo
que, utilizando-se o nivel (+) fossem obtidos resultados considera-
dos “bons’ e, com o nivel (-), os resultados fossem considerados
“ruins’, tendo como variavel resposta a concentracdo de oxigénio
no produto. A Tabela 1 apresenta a lista de variaveis potencialmente
relevantes para 0 processo e seus niveis.

Tabela 1. Lista de varidvels importantes para 0 processo

NUmero Variavel Nivel (+) Nivel (-)
1 Vazéo de alimentacdo, m¥h 0,10 0,40
2 Pressdo de dessorgédo, bar 0,07 0,50
3 Tempo de adsor¢éo, s 5 30
4 Press3o de adsorcdo, bar 2,00 1,50
5 Tempo de pressurizagdo, s 20 3
6 NuUmero de ciclos 20 5
7 Condicéo inicial dacoluna  Pressurizada Em vécuo

Foram realizados 6 ensaios, 3 com todas as variaveis no nivel
(+) e 3 com todas as variaveis no nivel (—), sendo que a ordem de
execucdo dos mesmos foi sorteada para garantir que variavels ndo
controladas ndo interferissem nos resultados. A Tabela 2 mostra os
resultados destes ensaios. Observa-se que as respostas “boas’ e
“ruins’ foram invariavelmente obtidas e que os dois conjuntos de
resposta sdo distintos, sem nenhuma probabilidade de superposi¢do
de respostas, mesmo levando em conta o erro experimental. Pode-
se, entdo, afirmar que alista contém &(s) variavel (eis) critica(s), pas-
sando-se a Fase 2, na qual serdo selecionadas as mais importantes.

Tabela 2. Resultados da Fase 1 da selecdo de variaveis

Ensaio Nivel das varidveis Concentragéo (% O,)
01 + 49,5
02 + 49,3
03 - 20,6
04 - 20,6
05 + 49,3
06 - 20,8

Na Fase 2 é avaliado o significado das variaveis listadas na Fase
1 com arealizag&o de uma série de ensaios aos pares, sendo que cada
par focaliza uma variavel particular. Os resultados destes ensaios
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Tabela 3. Resultados da Fase 2 da selecdo de variaveis
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Ensaio Varidvel em estudo Nivel das varidveis Conc. (% O,) Efeito
07 Vazado de aiment., m¥h — o+ 36,3 Parcial, tendéncia aos resultados (-)
08 +H == - 25,2 Parcial, tendéncia aos resultados (+)
09 Pressdo de dessorcao, bar +, -+ 4+t 30,7 Parcial, tendéncia aos resultados (-)
10 B T p—— 25,5 Parcial, tendéncia aos resultados (+)
11 Tempo de adsorcéo, s R i 39,6 Parcial, tendéncia aos resultados (-)
12 - =+t === 29,3 Parcial, tendéncia aos resultados (+)
13 Pressdo de adsor¢ao, bar ST T S 52,5 Nenhum
14 B 23,0 Nenhum
15 Tempo de pressurizagdo, s +, 4, + 4+, — 40,3 Parcial, tendéncia aos resultados (-)
16 - ===+, - - 22,0 Nenhum
17 Numero de ciclos +, +, + 48,1 Nenhum
18 - = ===+ - 22,0 Nenhum
19 Cond. inicial da coluna + o+, — 52,1 Nenhum
20 -— === =+ 22,1 Nenhum

podem ser vistos na Tabela 3. Trés das sete variavels, vazao de ali- CONCLUSOES

mentagdo, pressdo de dessorcdo e tempo de adsorcdo, tiveram um
nitido efeito sobre a variavel resposta. Por exemplo, no ensaio 7 a
vazdo de aimentacdo esté no nivel (—) e todas as demais varidvels,
no nivel (+). A concentragdo de oxigénio no produto diminuiu para
36,3%, enquanto que, na Fase 1, o resultado médio do nivel (+) foi
de 49,4%. No ensaio 8, invertem-se os niveis, isto é, a vazéo de
alimentacdo et no nivel (+) etodas as demais variaveis no nivel (-).
Esta alteragdo provocou um aumento na concentragdo de oxigénio
no produto, passando de 20,7% (resultado médio da Fase 1) para
25,2%. Uma andlise semel hante pode ser feitaparaas varidveis pres-
s80 de dessorgao e tempo de adsorgéo.

Nosensaios 13 e 14 foi estudada a varidvel pressdo de adsorcéo.
Os resultados ndo mostraram nenhum efeito desta variavel sobre o
processo, levando-se em conta o erro experimental, quando se com-
param os valores 52,5% e 23,0% com os resultados da Fase 1: 49,4%
e 20,7%, respectivamente. O mesmo tipo de andlise aplica-se aos
ensaios 17 a 20.

No ensaio 15 quando o tempo de pressurizagdo estava no nivel
(-) e as outras variaveis no nivel (+), houve uma nitida diminuicdo
na concentracdo de oxigénio, enquanto que, quando as posi¢des dos
niveis foram invertidas, nenhum efeito foi observado.

Para verificar se avazdo de alimentacdo, a pressao de dessor¢do
e o tempo de adsor¢do sdo realmente as variavels criticas, foram
realizados dois experimentos adicionais de verificagdo. Conforme
mostrado na Tabela 4, houve uma completa inversdo dos valores de
concentracdo de oxigénio em relagdo as condicOes estabelecidas na
Fase 1, comparando-se os ensaios 21 e 22 com as respostas 49,4% e
20,7%, respectivamente, de modo que estas sdo, defato, asvariaveis
criticas do processo.

Tabela 4. Confirmag&o dos resultados da selecdo de varidvels

Ensaio Nivel das variaveis Conc. (% 0,)
21 -—--+H+H+H+ 229
22 o oo 415

Este exemplo de aplicagdo ilustra a técnica de selecéo de varia
Vels e a economia em experimentagdo que ela proporciona. Com
apenas 22 ensaios foi possivel identificar as variaveis criticas, quan-
do teriam sido necessérios 128 ensaios para a execugdo de um plane-
jamento fatorial completo. A selegdo de variaveistambém proporciona
resultados melhores do que os plangjamentos fatoriais fracionérios
por causa do confundimento que ocorre Nos MesMos, isto & nem
sempre é possivel dizer se uma determinada resposta € devidaa uma
interagdo de diversas variaveis ou a0 efeito de uma Unica variavel.
Além disso, como alguns dos experimentos sdo duplicados, o erro
experimental pode ser determinado. Esta técnica representa, portan-
to, umaferramenta poderosa para utilizagdo em projetos de pesquisa
e desenvolvimento.
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