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Deze Box en Whisker plot suggereert dat katalysator C een hogere opbrengst heeft dan katalysatoren A en B. De yields van katalysator C heeft twee uitbijters. Zonder deze uitbijters zou katalysator C een veel kleinere spreiding hebben dan katalysatoren A en B. Aangezien we geen nadere informatie over de uitbijters kunnen inwinnen, nemen we de uitbijters mee in de verdere analyses.
Er wordt elke dag een nieuwe reactie opgestart, dus we moeten in de ANOVA de dag als blokfactor meenemen (door in de dataset een extra kolom mee te nemen)

Multifactor ANOVA

	
[image: image2.wmf]Analysis Summary

Dependent variable: yield

Factors: 

        catalyst

        block

Number of complete cases: 18





[image: image3.wmf]Analysis of Variance for yield - Type III Sums of Squares

--------------------------------------------------------------------------------

Source                Sum of Squares     Df    Mean Square    F-Ratio    P-Value

--------------------------------------------------------------------------------

MAIN EFFECTS

 A:catalyst                  43.0219      2        21.5109      23.75     0.0002

 B:block                     6.73238      5        1.34648       1.49     0.2772

RESIDUAL                     9.05799     10       0.905799

--------------------------------------------------------------------------------

TOTAL (CORRECTED)            58.8122     17

--------------------------------------------------------------------------------

All F-ratios are based on the residual mean square error.


Het model yieldijk = ( + (i + βj + (ijk is aangepast.

We toetsen hier:

H0: Alle (i = 0 

H1: Minstens 1 (i ( 0.

P-value=0.0001<0.05 dus we verwerpen H0. De ANOVA analyse geeft dus aan dat er minstens 1 katalysator een afwijkende yield geeft. We gaan nu controleren of de veronderstellingen van de ANOVA analyse vervuld zijn.
De blokfactor blijkt achteraf niet significant te zijn. Toch is het nuttig deze mee te nemen omdat er nu een betere schatting voor de standaardafwijking is.
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--------------------------------------------------------------------------------

                                         Stnd.        Lower        Upper

Level               Count   Mean         Error        Limit        Limit

--------------------------------------------------------------------------------

GRAND MEAN          18      91.0044

catalyst

A                   6       90.2617      0.388544     89.3959      91.1274      

B                   6       89.595       0.388544     88.7293      90.4607      

C                   6       93.1567      0.388544     92.2909      94.0224      

block

1                   3       90.4933      0.549484     89.269       91.7177      

2                   3       90.76        0.549484     89.5357      91.9843      

3                   3       90.72        0.549484     89.4957      91.9443      

4                   3       90.5533      0.549484     89.329       91.7777      

5                   3       91.2367      0.549484     90.0123      92.461       

6                   3       92.2633      0.549484     91.039       93.4877      

--------------------------------------------------------------------------------

 
Kwantitatieve resultaten: Voor katalysator A is een gemiddelde yield van 90.3 vastgesteld, B=89.6 en C=93.2.
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Het model yieldijk = ( + (i + βj + (ijk is aangepast. Dit model voldoet als de residuals (ij een N(0,(2) verdeling hebben. Een manier om dit te controleren is deze residual plot. We zien het gewenste random patroon met voldoende constante (. Ook hier volgt uit dat er geen reden is om te twijfelen aan gelijke varianties (dit zou anders zijn als we de uitbijters bij katalysator C hadden verwijderd).

	


We gaan nu de normaliteit van de residuen onderzoeken.


SnapStat: One Sample Analysis - RESIDUALS 
[image: image6.wmf]SnapStat: One Sample Analysis

Data variable: RESIDUALS

Count = 18

Average = -4.77778E-7

Median = -0.0338888

Standard deviation = 0.729946

Minimum = -1.75722

Maximum = 1.32944

Stnd. skewness = -0.583129

Stnd. kurtosis = 0.785476
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Een tweede controle op normaliteit is via de density trace (kernschatter voor de dichtheid) van de residuen.

Een derde controle op de normaliteit van de residuals is de normaliteitsplot. In deze plot moeten de residuals min of meer op een rechte lijn liggen als ze normaal verdeeld zijn. Dit is hier het geval.

Een formele manier om normaliteit te controleren is via de Shapiro-Wilks test:

H0: Waarden zijn normaal verdeeld.

H1: Waarden zijn niet normaal verdeeld.

P-value=0.9813 > 0.05 dus geen reden om H0 te verwerpen en te twijfelen aan de normaliteit van de residuals.


[image: image8.wmf]Multiple Range Tests for yield by catalyst

--------------------------------------------------------------------------------

Method: 95.0 percent Tukey HSD

catalyst       Count     LS Mean       LS Sigma      Homogeneous Groups

--------------------------------------------------------------------------------

B              6         89.595        0.388544      X 

A              6         90.2617       0.388544      X 

C              6         93.1567       0.388544       X

--------------------------------------------------------------------------------

Contrast                                 Difference           +/-  Limits

--------------------------------------------------------------------------------

A - B                                    0.666667             1.50793           

A - C                                   *-2.895               1.50793           

B - C                                   *-3.56167             1.50793           

--------------------------------------------------------------------------------

* denotes a statistically significant difference.


Eindconclusie: We vinden voor katalysator A  een gemiddelde yield van 90.3, B=89.6 en C=93.2. De yields van katalysatoren A en B verschillen niet significant. De yield van katalysator C is significant hoger dan de yield van katalysators A en B.

De residuen zijn normaal verdeeld met een constante spreiding sigma.

Opgave 2

We analyseren het experiment en verwijderen stap voor stap de niet-significante factoren op basis van de standardized Pareto chart en de normal probability plot voor de standardized effects. Uiteindelijk blijven de volgende significante hoofdeffecten en  interacties over met een P-value<0.05 in de Analysis of Variance for wasefficientie tabel.

Hoofdeffecten:

A:roersnelheid

B:base

C:temperatuur

D:achterafroeren

Interactie

BD: base met achterafroeren               
Estimated effects for wasefficientie

----------------------------------------------------------------------

average          = 87.5556 +/- 0.0907218

A:roersnelheid   = 1.5     +/- 0.19245

B:base           = -4.5    +/- 0.19245

C:temperatuur    = 2.5     +/- 0.19245

D:achterafroeren = 3.5     +/- 0.19245

BD               = -2.0    +/- 0.19245

----------------------------------------------------------------------

Standard errors are based on total error with 3 d.f.
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Analysis of Variance for wasefficientie

--------------------------------------------------------------------------------

Source                Sum of Squares     Df    Mean Square    F-Ratio    P-Value

--------------------------------------------------------------------------------

A:roersnelheid                   4.5      1            4.5      60.75     0.0044

B:base                          40.5      1           40.5     546.75     0.0002

C:temperatuur                   12.5      1           12.5     168.75     0.0010

D:achterafroeren                24.5      1           24.5     330.75     0.0004

BD                               8.0      1            8.0     108.00     0.0019

Total error                 0.222222      3      0.0740741

--------------------------------------------------------------------------------

Total (corr.)                90.2222      8

R-squared = 99.7537 percent

R-squared (adjusted for d.f.) = 99.3432 percent

Standard Error of Est. = 0.272166

Mean absolute error = 0.0987654

Durbin-Watson statistic = 1.125 (P=0.2184)

Lag 1 residual autocorrelation = -0.0138889
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[image: image11.wmf]Residual Plot for wasefficientie
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Als het aangepaste model voldoet moeten de residuals normaal verdeeld zijn met een constante spreiding sigma. Dit checken we in deze residual plot. We zien dat alle residuen gelijk zijn behalve  één punt dat er duidelijk uitspringt. Dit is het centrumpunt. Dus zeer waarschijnlijk is het model niet adequaat en is een model met kwadratische termen nodig. Hiervoor voldoet deze proefopzet echter niet en zouden we het design moeten uitbreiden tot een Central Composite Design. Omdat er maar 1 centrumpunt is gemeten kunnen we dit niet formeel toetsen met een lack-of-fit toets.

Beantwoording vragen:

We onderzoeken 4 factoren. Voor het volledige factoriële model met 4 hoofdeffecten en alle interacties hebben we dan 2^4=16 meetpunten nodig. In dit design doen we er maar 8 plus 1 centrumpunt. Dit ontwerp is dus een halve fractie met 1 centrumpunt. Het gevolg hiervan is dat we niet alle hoofdeffecten en interacties kunnen bepalen, sommige zullen verstrengeld zitten met elkaar. Door het design te saven op disk en het daarna via Open design in te lezen, kunnen we deze alias structuur opvragen via de tabular options van de Design summary:

Alias Structure

Contrast  Estimates

--------  ---------

1         A

2         B

3         C

4         D

5         AB+CD

6         AC+BD

7         AD+BC

We zien dat de hoofdeffecten vrij zijn en dat er interacties verstrengeld zijn.

Het design is niet geschikt voor de beoogde optimalisatie. Dit is een factorieel screening design en bij dit design is het onmogelijk om de kwadraattermen van de effecten te bepalen, nodig om het optimum te berekenen.

Verder is het bijzonder onhandig dat dit design slechts 1 centrumpunt bevat, zodat er zelfs geen lack-of-fit test gedaan kan worden. Via deze lack-of-fit test zou gecontroleerd kunnen worden of het oppervlak gekromd is, een voorwaarde voor het vinden van een optimum. Als er lack-of-fit zou zijn, hadden de onderzoekers het design kunnen uitbreiden tot een Central Composite design en alsnog het optimum kunnen bepalen.

Merk op dat de residualplot wel aanleiding geeft tot het vermoeden dat er lack-of-fit is en dat er dus een optimum aanwezig kan zijn.

Opgave 3

Analyze Mixture - release time

Analysis Summary

----------------

Estimated Full Model Effects for release time

--------------------------------------------------------------------------------

Source                Sum of Squares     Df    Mean Square    F-Ratio    P-Value

--------------------------------------------------------------------------------

Mean                        532225.0      1       532225.0

Linear                       70870.3      2        35435.2      11.55     0.0061

Quadratic                    20074.5      3        6691.49      19.10     0.0078

Special Cubic                910.013      1        910.013       5.56     0.0996

Error                        491.282      3        163.761

--------------------------------------------------------------------------------

Total                       624571.0     10

                        Full Model Results

----------------------------------------------------------------

Model                 SE            R-Squared     Adj. R-Squared

----------------------------------------------------------------

Linear               55.3892           76.74           70.10

Quadratic            18.7169           98.48           96.59

Special Cubic        12.7969           99.47           98.40

----------------------------------------------------------------

Na het uitvoeren van Analyze experiment is default het Linear model geselecteerd. Uit de eerste tabel is via de p-waarden af te lezen dat de hoofdeffecten en de tweede-orde interacties significant zijn. De derde-orde interactie is op zichzelf niet significant.  Uit de tweede tabel is af te lezen dat het Quadratic model en het Special Cubic model beter de meetdata beschrijven dan het eerste-orde model (Linear model). We kiezen voor het Special Cubic model omdat dit model verreweg de kleinste standaardafwijking heeft (kolom SE) en ook de hoogste aangepaste R2 (adjusted R-squared).
	



[image: image12.wmf]ANOVA for release time

--------------------------------------------------------------------------------

Source                Sum of Squares     Df    Mean Square    F-Ratio    P-Value

--------------------------------------------------------------------------------

Special Cubic Model          91854.8      6        15309.1      93.49     0.0017

Total error                  491.267      3        163.756

--------------------------------------------------------------------------------

Total (corr.)                92346.1      9

R-squared = 99.468 percent

R-squared (adjusted for d.f.) = 98.404 percent

Standard Error of Est. = 12.7967

Mean absolute error = 5.23171

Durbin-Watson statistic = 0.75258

Lag 1 residual autocorrelation = 0.446516

Cannot conduct lack-of-fit test.

No degrees of freedom for pure error.
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In deze residualplot kunnen we zien dat het gekozen Special Cubic model de meetdata adequaat beschrijft. We zien een random patroon met 1 potentiële uitbijter bij een predicted value tussen 240 en 260. Ook een density trace en een normal probability plot van de residuen geven hetzelfde aan.


[image: image14.wmf]Special Cubic Model Fitting Results for release time

-----------------------------------------------------------------------------

                                       Standard          T

Parameter               Estimate         Error       Statistic        P-Value

-----------------------------------------------------------------------------

A:cellulose              196.164        12.3705

B:lactose                112.073        12.3705

C:phosphate              326.983        12.3705

AB                      -343.524        62.2703       -5.51666         0.0117

AC                       410.294        62.2703        6.58892         0.0071

BC                       390.112        62.2703        6.26482         0.0082

ABC                     -967.762        410.528       -2.35736         0.0996

-----------------------------------------------------------------------------

R-squared = 99.468 percent

R-squared (adjusted for d.f.) = 98.404 percent

Standard Error of Est. = 12.7967

Mean absolute error = 5.23171

Durbin-Watson statistic = 0.75258

Lag 1 residual autocorrelation = 0.446516


Het gefitte  model heet “derde-orde”, maar bevat geen termen A2, B2 en/of C2 noodzakelijk om het echte optimum te berekenen. Om de echte optimale condities te leren kennen is deze proefopzet niet voldoende en moet uitgebreid worden met extra metingen.


[image: image15.wmf]Optimize Response

-----------------

Goal: maximize release time

Optimum value = 374.574

Factor               Low              High             Optimum

-----------------------------------------------------------------------

cellulose            0.0              1.0              0.340573        

lactose              0.0              1.0              4.54007E-10     

phosphate            0.0              1.0              0.659427        

 

We vinden een goede eerste schatting voor de optimale releasetijd van 374.6 minuten bij instellingen cellulose=0.34, lactose=0 en phosphate=0.66. De contourplot laat zien dat deze gegevens met het gegeven model een globaal maximum is.  Om de echte optimale condities te leren kennen moet deze proefopzet uitgebreid worden met extra metingen om het model uit te kunnen breiden met de kwadraattermen van cellulose, lactose en phosphate.
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[image: image17.wmf]Contours of Estimated Response Surface
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Opgave 4
Een uitwerking geven is hier niet mogelijk. Het is van belang het iteratieve optimaliseringsproces goed uit te voeren (zie ook de PowerPoint sheets):

· screening design (incl. centrumpunten) uitvoeren om steilste helling te bepalen
· indien uitkomsten niet meer stijgen/dalen, weer screening design uitvoeren met centrumpunten en lack-of-fit controleren of we bij een optimum zijn
· indien kromming, CCD design uitvoeren om stationair punt te bepalen. Indien stationair punt goed is, accepteren. Indien niet, steilste helling gebruiken om verder te optimaliseren
· indien geen kromming, steilste helling opnieuw bepalen en verder optimaliseren enz enz

· denk voortdurend aan standaardprincipes van proefopzetten zoals randomiseren
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