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Resumo

Na indUstria quimica o desenvolvimento de novos
produtos € um fator competitivo muito importante na
estratégia da empresa. O desenvolvimento ocorre
principalmente a partir de dados tedricos e testes em
bancadas. Porém, estatisticamente, estes testes ndo
apresentam a robustez desejada para um projeto e,
muitas vezes, necessitam de um tempo maior para o
desenvolvimento do produto. Este artigo estuda a
utilizacdo de Planejamento de Experimentos em uma
empresa de saneantes, para o desenvolvimento de
um produto desinfetante para uso hospitalar a base
de &cido peracético. A utilizagdo do método de
planejamento de experimento apresenta uma faixa de
possibilidades de respostas, que variam de acordo
com a analise que se deseja realizar, ao contrario do
método tradicional utilizado pela empresa analisada,
onde apenas uma resposta sem tratamento estatistico
O método de Planejamento de

era gerada.

Experimentos, inicialmente, eleva o0s custos de

Abstract

New product development in chemical industry is a very
important factor in competitive strategy. The development
occurs mainly from theoretical data and laboratory tests.
However, these tests do not represent statistics robustness
and often require greater time to development a new
product. This article proposes the use of design and
analysis of experiments to support the new product
development team in an industry that develops
disinfectant product for use in hospitals. The statistical
method, analysis of experiments, presents a range of
possible responses to the output variable, unlike the
traditional method used by the company analyzed. Design
of experiments method, initially increases the cost and
labor force, however it saves in response time and quality
of responses, enabling a reduction of cost in new product

formulation.
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andlises e ma&o-de-obra, no entanto o mesmo
economiza no tempo de resposta e na qualidade das
respostas, possibilitando uma reducdo do custo na
formulagdo do novo produto.

Palavras-chave: experimentos fatoriais, andlise de Key words: factorial experiments, surface response
superficie de resposta, desenvolvimento de produtos, methodology, new product development, chemical
indUstria de saneantes. industry.

1. Introducao

A industria quimica é um importante e dindmico setor da economia brasileira. No ano de 2006, o
faturamento liquido dessa industria foi de US$ 81,6 bilhGes, sendo deste total US$ 4,6 bilhdes na area de
saneantes. A indUstria quimica é o segundo maior setor industrial brasileiro com 12,2% do Produto Interno
Bruto (PIB) da industria de transformacdo e 3,1% do PIB em geral. No ano de 2007, a industria quimica
apresentou, em projetos de investimentos, um total de US$ 2,83 bilhdes, patamares mantidos nos anos
subsequentes (ABIQUIM, 2008). Estes dados vém a acrescentar o potencial da industria quimica e a

preocupacao com o desenvolvimento de novos produtos e projetos.

Em mercados altamente competitivos, como o da industria quimica, a busca por produtos inovadores
€ essencial para o sucesso dessas empresas. Nesse contexto, o desenvolvimento de novos produtos de
maneira rapida e com redugdo de custos recebe especial atencdo nas empresas que compdem esse mercado,

representando um diferencial competitivo para as mesmas, principalmente para as de pequeno porte.

A busca de métodos de desenvolvimento mais eficiente de novos produtos, isto é, mais rapida e com
menor emprego de recursos, é objetivo também de pequenas empresas, que, muitas vezes, ndo possuem
estrutura de Pesquisa e Desenvolvimento bem definida, tampouco recursos abundantes para desenvolver
novos produtos. A insergdo de métodos estatisticos, como o Planejamento de Experimentos (Design of
Experiments - DOE), no ciclo de projeto e desenvolvimento de produtos de empresas desse segmento é o
primeiro ponto a ser observado. Com tal insercao visa-se aperfeicoar os processos vigentes, maximizando o
potencial de geragdo de informagdo por unidade monetaria investida. Normalmente o processo de
desenvolvimento de novos produtos nas empresas desse segmento enquadra-se perfeitamente na aplicagéo
de projetos experimentais. E comum a necessidade de novas combinacdes de elementos e o
aperfeicoamento de produtos através de experimentos embasados em conhecimentos técnicos, porém
carente de metodologia para a criacdo dos experimentos. Muito do que é realizado é baseado em resultados

histéricos e na cultura de cada organizacao.

Na indUstria, em especial no desenvolvimento de novos produtos, muitas vezes é necessario obter
informagdes sobre produtos e processos empiricamente e, a partir dessas informagdes, tomar decisdes
taticas. Neste contexto o trabalho das pessoas envolvidas com o problema assemelha-se ao de
pesquisadores ou cientistas, que precisam projetar experimentos, coletar dados e analisa-los. Experimentos
sao empregados para resolver problemas de fabricacdao, decidir entre diferentes processos de manufatura,

diferentes conceitos de produto e entender a influéncia de determinados fatores. Além disso, esta tarefa
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torna-se cada vez mais importante na medida em que se intensifica a base tecnoldgica dos produtos e as
exigéncias governamentais e de clientes aumentando a necessidade de emprego de experimentos durante

todas as etapas do ciclo de vida do produto (Galdamez e Carpinetti, 2004).

Este artigo tem como objetivo discutir o uso de método estatistico para o desenvolvimento de novos
produtos na industria quimica, por meio de um estudo realizado em uma empresa deste segmento. O
método é alicercado na utilizacdo de Planejamento de Experimentos e foi aplicado no desenvolvimento de
um novo desinfetante a base de acido peracético para fins hospitalares. Os resultados obtidos sdo
apresentados e discutidos, visando tecer inferéncias sobre a adequacdo da abordagem proposta no contexto

de pequenas empresas da indUstria de materiais saneantes.

2. Materiais e Métodos

2.1. O Contexto da Pesquisa

Na ciéncia em geral, as idéias freqlientemente surgem antes da tecnologia necessaria para explora-
las. Repetidas vezes avangos teoricos sdo propostos antes que se tenha capacidade de aplica-los de forma
produtiva e concreta, sendo postergada a efetivacdo dos beneficios decorrentes. Por exemplo, a analise de
componentes principais somente comecou a ser utilizada na década de 70 como método de classificacdo em
guimica, com a disseminacdo de computadores com poder de processamento suficiente para a concretizacdo
das analises em dados reais. A partir deste periodo, surge a quimiometria como a combinagdo da quimica

com a estatistica (Barros Neto et al., 2006).

Segundo Barros Neto et al. (2006), os trabalhos em quimiometria no Brasil podem ser agrupados em
trés areas principais: planejamento e otimizagdo de experimentos, reconhecimento de padrdes (métodos de
analise exploratéria e classificacdo) e calibragdo multivariada. No que tange ao Planejamento de
Experimentos, o uso de experimentos estatisticos planejados cresceu rapidamente em varios campos de
pesquisa, especialmente na quimica, na engenharia quimica, na engenharia de alimentos e na biotecnologia.
Os planejamentos experimentais mais usados no Brasil sdo os fatoriais e os planejamentos compostos

centrais.

A avaliacdo dos resultados gerados pelos experimentos na area quimica gera um questionamento
sobre a confiabilidade do que se estd medindo. A variabilidade contida na realizagdo de um experimento
quimico também estd presente no dia-a-dia de um laboratério. A busca para identificar a natureza dos erros
e planejar experimentos que possam minimiza-los torna-se fator estratégico para o departamento de

pesquisa e desenvolvimento (Bortoloti e Bruns, 2007).

Desenvolver produtos de forma rapida e eficiente, ainda que seja imperativo de competitividade,
constitui processo complexo e envolve uma multiplicidade de acles e setores dentro da empresa
(desenvolvimento, projeto, planejamento, fornecedores, compra, engenharia, produgcdo, marketing,
finangas), segundo Consoni e Quadros Carvalho (2002) e Urban e Hauser (1993), com implicagdes em toda
a cadeia produtiva. Isto sucede porque ha muitas escolhas a serem feitas para produtos que competem
diretamente; por exemplo, a opgao em langar novos produtos tecnologicamente complexos implica mais
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horas de engenharia e visa a um determinado segmento de mercado. Tais escolhas tém influéncia sobre o

projeto do produto, sendo definidas segundo a politica estratégica adotada pela empresa.

Em pequenas empresas, os novos produtos desenvolvidos sdo concebidos com experimentagao
assistematica, ainda que com embasamento tedrico. A bibliografia justamente procura apresentar e indicar
métodos para sistematizar o desenvolvimento de novos produtos. De fato, hd uma série de estudos em que
se procura entender como um produto nasce, se desenvolve e é administrado no interior da empresa
(Morgan e Liker, 2006; Baxter, 1998; Urban e Hauser, 1993). Sendo o objetivo do estudo proposto,
comparar e propor um método baseado em Planejamento de Experimentos para empresas quimicas,
utilizou-se, como caso de aplicacdo, uma empresa de pequeno porte localizada no interior do Estado do Rio
Grande do Sul. Nesse contexto foi acompanhado o processo de desenvolvimento de um novo produto, no
qual foi aplicado o método proposto. Foram conduzidas, além de observacbes de campo, entrevistas com
técnicos e representantes da empresa, a fim de analisar de forma quali-quantitativa os resultados

observados sobre o caso. O processo de acompanhamento e analise teve duracdo de 2 meses.

Primeiramente foi selecionado o produto que foi analisado, de forma a comparar as atividades
realizadas no processo vigente e pelo método proposto, baseado em Planejamento de Experimentos. Foi
definido que o produto sobre o qual o novo método seria proposto e comparado ao processo vigente,
baseado em ajustes por tentativa e erro, seria o de um produto ainda na fase final de desenvolvimento. O
produto selecionado foi um produto saneante a base de acido peracético em uma concentragdo de 0,2%
para uso hospitalar, buscando atingir um novo nicho neste mercado, o qual a empresa ja atende.

Atualmente este produto somente é fornecido por um Unico fabricante no mercado nacional.

O &cido peracético é um eficiente germicida e com alta capacidade esterilizante. E um efetivo biocida
sem residual toxico, sendo rapidamente efetivo e ativo a baixas concentragdes contra um amplo espectro de
microorganismos. Seu rendimento continua mesmo em baixas temperaturas e em presenca de matéria
organica (Block, 1991). Devido a sua decomposicdo segura, € largamente utilizado na indUstria alimenticia,
tratamento de agua, na manutencdo de equipamentos e tanques. Na area hospitalar é utilizado para a
esterilizacdo de hemodialisadores e em desinfeccdo de alto nivel. Muitas pesquisas estudaram a sua
eficiéncia em relacdo a outros produtos desinfetantes, principalmente no tempo de acdo, tais como em

endoscépios (Hirata et al., 2006) e em alimentos (Kich et al., 2004).

No contexto estudado, o processo de desenvolvimento de novos produtos comeca na busca de
embasamento teorico. Na visdo dos técnicos entrevistados, é a etapa fundamental deste tipo de
desenvolvimento. A parte experimental serd tanto mais rapida e bem sucedida quanto melhor for conduzido
o embasamento tedrico. Nesta etapa é realizada a caracterizacdo completa do produto: técnica e
mercadoldgica. Em seguida procede-se com uma metodologia analitica, na qual sdo levantados dados para o
controle de qualidade. Na préxima etapa vem a descricdo de processos ou formulagbes, analisando
gualidade requerida a custo compativel. Depois de definida a formulacdo do produto e seu processo de
fabricacdo, passa-se a etapa experimental, na qual se executam testes em bancadas de laboratério. O
numero de amostras é definido pelas analises feitas juntamente com a planilha de custo e avaliacdo do
cliente. Por fim, é gerado um relatério com a descrigdo dos passos executados.
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2.2. Planejamento de Experimentos

Atualmente a utilizacdo de técnicas de Planejamento de Experimentos € largamente utilizada em
trabalhos académicos, inclusive na area de simulacdo computacional onde os maiores expoentes, Law e
Kelton (1991), Gogg e Mott (1996) propdem em seus métodos de conducdo de um projeto de simulagdo a
construgdo e analise de cenarios a partir de Planejamento de Experimentos. No desenvolvimento de
produtos, as técnicas e métodos propostos para conducgdo de experimentos sdo amplamente utilizados em
trabalhos académicos. Anunziata e Cussaa (2008) utilizaram as técnicas de superficie de resposta para
otimizar o desenvolvimento de um novo produto quimico. Zanoni et al. (2006) utilizaram planejamento
fatoriais para otimizar a detecgdo de anticorpos no soro de pacientes com doenga de Chagas empregando a

proteina Tc85-11 (Ag) da superficie do parasita tripomastigota.

A execugdo de um Planejamento de Experimento tem por finalidade suprir informagdes sobre o
relacionamento de diferentes fatores, ou seja, explicitar quais sdao os impactos de cada fator na reposta
analisada e como eles se relacionam em nivel de interacdo entre fatores. Sendo assim, o Planejamento de
Experimentos é uma abordagem utilizada para se montar e organizar um experimento, definindo a priori
quais sdo os fatores e os niveis de regulagens a fim de avaliar como esses fatores influenciam nas respostas
do processo. E, portanto, uma técnica de extrema importancia para a indUstria, pois seu correto emprego
permite identificar conjuntamente o comportamento de diversos fatores e como podem estar influenciando
os resultados, podendo um bom planejamento reduzir os custos financeiros e de tempo, itens fundamentais
em tempos de concorréncia acirrada. A sua aplicagdo no desenvolvimento de novos produtos é muito
importante, onde uma maior qualidade dos resultados dos testes pode levar a um projeto com desempenho
superior seja em termos de suas caracteristicas funcionais como também sua robustez (Montgomery, 2001;

Cook, 2007).

Importante ressaltar que esta técnica ndo substitui o conhecimento técnico do especialista da
empresa sobre o assunto. O dominio do problema é de fundamental importdncia. O conhecimento do
especialista sobre o problema, conjugado com a técnica (e em casos especiais somando-se ainda o auxilio
de especialistas), é que possibilita bons planejamentos de experimentos, ou seja, planejamentos mais
eficientes, de menor custo (mais informacao com menos pontos experimentais) e que possibilitem aos seus

idealizadores responderem, com base em inferéncia estatistica, a resposta a seus problemas.

As principais técnicas de Planejamento de Experimentos ja existiam e potencialmente poderiam estar
sendo sistematicamente aplicadas em empresas hd muitos anos. Porém, a maioria destas técnicas requer
uma quantidade exaustiva de calculos tornando providencial o emprego de software estatistico e o suporte
de bases de dados eletronicas (Palli, 2005). Um fator que tem impulsionado a aplicacdo do Planejamento de
Experimentos pelas empresas sdo as ferramentas computacionais de analise estatistica, assim como
solugdes corporativas que, cada vez mais, facilitam a realizagdo das andlises e a manutengdo e
gerenciamento de dados. Neste sentido a tendéncia é que tais técnicas tornem-se cada vez mais proximas

de aplicacOes praticas e, portanto, cada vez mais utilizadas (Pallg, 2005).
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E preciso estar claro também que, na ciéncia Estatistica, Planejamento de Experimentos designa
toda uma area de estudos que desenvolve técnicas de planejamento e andlise de experimentos. Ha
atualmente todo um arsenal de técnicas, com varios niveis de sofisticacdo e uma quantidade ndo menor de

livros sobre o assunto (Montgomery, 2001).

Segundo Button (2005), o planejamento fatorial é indicado para a fase inicial do procedimento
experimental quando ha necessidade de se definir os fatores mais importantes e estudar os efeitos sobre a

variavel reposta. O modelo estatistico é delineado pela expressao 1.
Yok SHAT +By +o+(TB), +.t g (1)

onde i =12,...,a, j=12...,b , k=12,...,n; y, , é o valor da varidvel de resposta; |l é a média geral
dos tratamentos; T, € o efeito principal do fator A; Bi é o efeito principal do fator B e assim sucessivamente;

(TB) ¢ o efeito da interacdo dos fatores A e B;e €, , € o erro experimental associado a observagaoy, , .
ij ). ij ..

Ao ser definido um experimento fatorial onde os k fatores sdo representados por n niveis (isto &,
valores de referéncia para teste e andlise), o mesmo é conhecido como planejamento fatorial n“. Quando
apenas dois niveis sdo utilizados, sdo comumente representados por alto (+) e baixo (-), e tem-se um
experimento 2¥ (Montgomery, 2001). Na bibliografia sdo facilmente encontrados casos de aplicacdo desse

modelo com trés ou mais fatores.

A organizacdo dos dados e respostas de um experimento é conhecida por alguns autores como
matriz experimental. A Tabela 1 representa esta matriz para um experimento 23 (matriz utilizada no caso
pratico), sendo os fatores representados por A, B e C e os niveis por alto (+) e baixo (-). Todas as
combinagBes entre os fatores e niveis sdo representadas, sendo a notacdo dos rotulos seguida conforme a

bibliografia. A representacdo geométrica dos fatores, seus niveis e interagcdes sdo apresentados na Figura 1.

Tabela 1: Matriz experimental de um delineamento fatorial 2° (Adaptado de Montgomery, 2001).

Rodadas A B C Rétulo
1 - - - (1)
2 + - - a
3 - + - b
4 + + - ab
5 - - + c
6 + - + ac
7 - + + bc
8 + + + abc
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be abc
|
|
Alto (+) : T
I
bp—|————— ab > Alto (+)
Fator C P
7 o
- g Fator B
. P
Baixo (-) Baixo (-)
{1 @
f—— Fator A
Baixo (-) Alto (+)
Fator A

Figura 1: Representacdo geométrica de um delineamento fatorial 2° ( Adaptado de Montgomery, 2001)

Observar apenas os valores dos efeitos principais pode nada significar para o pesquisador, seja pelo
fato de ndo conhecer o processo em experimentacdo, ou pela falta de parametros para decidir se os valores
apresentados sao significativos ou ndo. Deve-se agregar a informagdo de potenciais interacdes entre os
fatores testados e uma medida de significancia dessas influéncias. Além disso, o uso de graficos para
visualizar os efeitos principais e as interagdes auxilia na interpretacdo e comunicacdo dos resultados

(Montgomery, 2001).

2.3. Analise de Variancia

A Anadlise de Varidncia é a técnica estatistica utilizada para validar os resultados de um experimento,
ressaltando-se que uma avaliacdo técnica sobre os resultados apresentados é essencial para identificar se os
resultados sdo estatisticamente validos. O objetivo da técnica de Analise de Variancia é analisar a variagcao
média entre os resultados dos testes e inferir quais sdo os fatores que produzem efeitos (principais e de
interacdo) significativos nas respostas de um sistema. Matematicamente, com a andlise variancia, procura-
se identificar se os coeficientes desse modelo sdo reflexos do erro experimental, erros gerados por fatores
ndo controlaveis e erros gerados pela falta de padronizagdo na execucdao e medicdo dos experimentos, ou se

realmente sdo efeitos significativos (Hair Jr. et al., 2005; Montgomery, 2001).

A técnica de Analise de Variancia foi introduzida por R. A. Fisher e é, essencialmente, um processo
aritmético para decompor a variagdo total entre as unidades experimentais (variancia total ou soma de
quadrados de desvios totais ou soma dos quadrados total), em componentes associados a fontes ou causas
previstas ou identificaveis de variacdo. A variagdo total pode ser decomposta em trés grupos de causas ou
fontes de variagdo: (i) relacionada com os tratamentos; (ii) relacionada com causas controladas pelo
delineamento experimental; e (iii) relacionada com o erro experimental (Hair Jr. et al., 2005; Montgomery,
2001).

Por se tratar de um teste de comparacdo de médias, a Analise de Variancia é baseada no seguinte
teste de hipdteses: A hipdtese nula (Hy) afirma que ndo existe diferenga entre as médias dos tratamentos
(Hu = Hy T My == Hy), O teste de hipdteses é realizado com base na distribuicdo F (Hair Jr. et al.,

2005; Montgomery, 2001).
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A Andlise de Variancia supGe trés pressupostos basicos: (i) a homocedasticidade, isto &, variancia
constante nas combinagGes dos niveis dos fatores; (ii) independéncia entre os ensaios; e (iii) distribuicdo
normal para a variagdo aleatéria (média do erro igual a zero e varidncia o® constante). Essas suposigbes sdo
testadas mediante a aproximacdo dos dados a um modelo de regressao, desse ajuste sdao encontrados os
valores de residuos, ou seja, a diferenca entre o valor medido e o valor estimado. A homocedasticidade é
validada no grafico de residuos versus os valores ajustados, a independéncia entre os ensaios através do
grafico de residuos versus a ordem dos dados e a normalidade do erro pode ser testada por meio do papel

de probabilidade Normal dos residuos.

Considera-se que a Andlise de Variancia deve ser realizada primeiramente a qualquer outra, pois,
caso nao se encontre evidéncias de influéncia significante, minimiza-se o risco de interpretagdes erréneas de
informacgodes graficas. Portanto, apos o delineamento e a coleta dos dados experimentais, o primeiro passo é
realizar a Anadlise de Variancia para validar se os efeitos principais e a interacdao entre os fatores sdo

estatisticamente significativos.

2.4. 'Otimizacao’ de Resultados — Analise de Superficie de Resposta

Para Montgomery (2001), a Analise de Superficie de Resposta (Response Surface Analysis - RSA), é
uma colegdo de técnicas matematicas e estatisticas, Uteis para modelagem e analise nas aplicagdes em que
a resposta de interesse é influenciada por muitas varidveis e o objetivo € otimizar, estatisticamente, essa
resposta. Ainda para esse autor, a RSA pode ser definida como um método estatistico que utiliza dados
quantitativos de um desenho experimental adequado para determinar, e simultaneamente solucionar,
equacbes multivariadas. Essas equacdOes podem ser representadas graficamente como superficies de
resposta, que podem ser usadas de trés formas: (i) descrever como as varidveis em teste afetam as
respostas; (ii) para determinar as inter-relacdes entre as variaveis em teste; e (iii) para descrever efeitos

combinados de todas as varidveis em teste sobre a resposta.

Na maioria dos problemas em superficie de resposta, a forma do relacionamento entre as variaveis
dependentes e independentes é desconhecida. Assim, o primeiro passo € encontrar uma aproximacdo para o
verdadeiro relacionamento entre a varidvel resposta (y) e as varidveis independentes (fatores). Geralmente
utiliza-se uma regressdo polinomial de baixo grau em alguma regido das varidveis independentes. O modelo

de regressdo polinomial de primeiro grau é dado pela expresséo 2.

v =8y +8yx,+ Bx; ++ B x, +e 2)

Nas regides de experimentagdo proximas de pontos otimais, o modelo de segunda ordem é

tipicamente usado, como dado pela expressao 3.

y:Bo"'ZBi)? +ZBH )-<2+.

i=1 i

DB xx+e (3)

k-1 Kk
=1 )

Essencialmente essa abordagem busca aproximar as repostas obtidas em polindmios que descrevem

o comportamento dos fatores. Ao gerar o desenho desses modelos de regressdo é possivel identificar as
regioes de ponto 6timo.
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Para implementacdo dessa estratégia de experimentacdo, existem muitos delineamentos de
superficie de resposta que podem ser utilizados. O caso mais utilizado é o experimento fatorial composto

central e este é o delineamento utilizado no experimento descrito neste artigo (Montgomery, 2001).

Trés pressupostos basicos devem ser atendidos para que o método de superficie de resposta seja

valido, sdo eles (Montgomery, 2001):

+ Ortogonalidade: essa propriedade pode ser controlada pela escolha do nimero de pontos centrais,
ou seja, com um numero apropriado de pontos centrais o planejamento é ortogonal e pode ser de
precisdo uniforme. Nesse caso, a variancia da reposta estimada na origem € igual para as distancias

unitarias desde a origem;

+ Rotabilidade: um experimento é rotavel se a varidncia da resposta estimada, para algum ponto, é
em fungdo da distancia do ponto ao centro e ndo em fungdo da direcdo (Montgomery, 2001). Essa
caracteristica define que o contorno de varidncia da resposta estimada é formado por circulos
concéntricos. O experimento fatorial composto central utilizasse de pontos axiais para garantir que

o experimento seja rotavel;

* Precisdao Uniforme: este pressuposto assume que a variabilidade possa ser estimada de forma

uniforme. Todos os termos estdo sujeitos a mesma variancia.

O experimento fatorial composto central € montado de forma a atender os trés pressupostos basicos

do método de superficie de resposta, sendo o niumero total de ensaios definidos através da expressao 4,

n=2"4+2k+m (4)

onde 2% é o nimero de pontos fatoriais; 2k é o niimero de pontos axiais (de estrela); e m é o nimero de
replicacdes do ponto central. O valor n normalmente é menor que o requerido por um experimento 3. Assim
menos observacdes sdo necessarias. A Figura 2 ilustra os pontos delineados em um experimento composto
central com trés fatores. Nos vértices do cubo encontram-se os pontos de um delineamento fatorial
tradicional; os pontos axiais sdo representados nas extremidades das linhas que partem do ponto central na

direcdo dos eixos X, Y e Z; e o ponto central é replicado, localizando-se no centro geométrico do cubo.

o
Vé

|
!
|

[ T S —

Figura 2: Representacdo geométrica de um delineamento composto central de 3 fatores (Adaptado de Montgomery,
2001).
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3. Descricao do Estudo Realizado

A técnica de Planejamento de Experimentos foi aplicada em uma empresa do setor de saneantes,
localizada no interior do Estado do Rio Grande do Sul. As principais atividades da empresa sdo o

desenvolvimento, a fabricagdo, e a comercializagdo de produtos quimicos.

Para aplicacdo da abordagem proposta, baseada em Planejamento de Experimentos, foram
envolvidos os setores de desenvolvimento e pesquisa, assim como os pesquisadores responsaveis por
disseminar as técnicas e conduzir os experimentos. O convencimento da alta geréncia deu-se por intermédio
do sécio da empresa, que possuia bom conhecimento sobre as estratégias e técnicas para a implantagdo de

projeto experimental, bem como nocao dos resultados que poderiam ser alcangados.

Na fase inicial do projeto experimental, as técnicas foram apresentadas para as equipes de
desenvolvimento de novos produtos. Nesta etapa percebeu-se um elevado nivel de interesse no método de
Planejamento de Experimentos pelas equipes. Durante a etapa de apresentagdo foram expostos os conceitos
sobre projetos experimentais, e também os beneficios que poderiam ser atingidos com o uso da técnica em

relacdo ao atual método de desenvolvimento de novos produtos utilizado pela empresa.

Apds a exposicdo dos conceitos teoricos da técnica de Planejamento de Experimentos, a equipe
responsavel pela conducdo dos trabalhos (pesquisadores externos e a area de pesquisa e desenvolvimento
da empresa) decidiu que a pesquisa se concentraria no desenvolvimento do novo produto para o mercado
hospitalar. Esse produto encontrava-se em estagio de desenvolvimento, porém utilizando o método padrao
da empresa, como descrito anteriormente (tentativa e erro baseada em conceitos tedricos). O principal
objetivo da atividade desenvolvida na empresa foi apresentar um novo método, baseado em DOE, para o

desenvolvimento de novos produtos, possibilitando assim a analise de elementos econdmicos.

A condugdo do método de desenvolvimento de novos produtos baseado na técnica de Planejamento

de Experimentos baseou-se na proposta de Coleman e Montgomery (1993), conforme os seguintes passos:

- Caracterizacdao do problema: propor um método para o desenvolvimento de novos produtos
baseado em métodos cientificamente aceitos e comprovados, em uma empresa quimica de pequeno
porte. O produto definido para avaliagdo do método proposto foi um detergente hospitalar a base de

acido peracético a uma concentracao de 0,2%;

- Selecdao das variaveis de resposta: o método proposto por Coleman e Montgomery (1993)
apresenta a escolha dos fatores e niveis anterior a escolha das varidveis de resposta, entretanto no
caso estudado a definicdo dos fatores e niveis ocorreu apds a definicdo das varidveis de resposta,
pois o produto analisado ja estava em processo de desenvolvimento na empresa. O novo produto
em desenvolvimento buscava uma concentracdao de acido peracético superior a 0,2%, pois essas
eram as especificacdes necessarias pra atender o novo nicho de mercado. Essa foi a variavel de

resposta medida durante a condugao dos experimentos.

- Escolha dos fatores de influéncia e niveis: a escolha dos fatores e niveis € um passo importante

para o sucesso de um projeto de Planejamento de Experimentos. Por isso, pessoas envolvidas no
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processo de desenvolvimento do novo produto devem participar ativamente dessa etapa.
Importante ressaltar que a selecdo cuidadosa dos fatores e seus respectivos niveis por si s6 ndo
garantem o sucesso do experimento. O processo de realizagdo dos corpos de prova, a preparagao
dos experimentos, as condigdes de execucdo e o mecanismo de medicdo das respostas analisadas

sdo fundamentais para o sucesso do experimento.

A partir das reunides, verificou-se que, entre todos os fatores que afetam a concentragdo de
acido peracético, os que mais afetam o resultado da concentracdo eram: concentracdo acida;
quantidade de perdxido livre; e quantidade de acido acético. Esses foram os fatores selecionados
porque representam o0s componentes que provocam as maiores influéncias a caracteristica de
concentracdo no acido peracético. Fatores de processo ndo foram levados em consideragdo, pois a
equipe de desenvolvimento de novos produtos da empresa julgou que eles ndo eram significantes no

processo de desenvolvimento do produto estudado.

O experimento proposto necessitava de dois niveis para cada um dos trés fatores
selecionados, e foram obtidos com base nos conhecimentos existentes na equipe de
desenvolvimento de novos produtos. Essa equipe ja conhecia os limites de operacdo para cada um
dos componentes quimicos envolvidos nesse experimento, o que facilitou a delimitagdo dos niveis
dos fatores. Através do método atual utilizado pela empresa, o valor idealizado de concentragdo de
acido peracético de 0,2% ja havia sido atingido. Portanto, os limites dos fatores foram prontamente
apontados pela equipe de desenvolvimento. Os fatores envolvidos no processo de fabricacdo e os

niveis de ajustagem para o experimentos estdao apresentados na Tabela 2.

Tabela 2: Fatores e niveis do experimento realizado (fonte: estudo de caso).

Fatores Niveis

- +

A - Contragao de acido 1,0% 3,0%
B - Quantidade de perdxido livre  2,5% 5,0%
C - Quantidade de acido acético 2,0% 5,0%

- Determinagdao de um modelo de planejamento de experimento: os pesquisadores
responsaveis pela conducdo dos experimentos definiram que o modelo de Planejamento de
Experimentos utilizados seria a superficie de reposta, essa escolha foi definida a partir do ponto em
que a regido de operacdo dos fatores influentes era conhecida e também porque a varidvel de
reposta apresentava um valor definido de operacdo. Portanto, concluiu-se que através da Analise de
Superficies de Reposta seria possivel identificar as combinacdes dos fatores envolvidos que

poderiam atender as especificacdes do indice de concentracdo do acido peracético.

Para definir o modelo que ajusta a variavel de resposta foi utilizado o planejamento fatorial

composto central, resultando 20 corpos de prova, sem replicagdo, devido a limitacdo imposta pela
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empresa, que ndo poderia disponibilizar a equipe para gerar replicacbes do experimento. O
planejamento composto central utilizado nesse trabalho compreende o planejamento estatistico

fatorial 23, ponto central e o delineamento em estrela.

- Conducao do experimento: os 20 corpos de prova, conforme mostra a Tabela 3, foram
manipulados de modo a minimizar o viés de analise. Para tanto, os seguintes procedimentos foram
adotados: (i) separacdo em frascos de 250 ml idénticos e numeracdao de 1 a 20; (ii) adicdo, sob
agitacdo em cada frasco, das matérias-primas, exceto o perdxido de hidrogénio; (iii) adicdo, em
cada frasco, de perdxido de hidrogénio, com agitacdo cuidadosa; (iv) reserva em local apropriado
por 24h para reagdo quimica; (v) coleta de dados para anadlise. A analise foi realizada por meio de

titulacdes definidas pelos procedimentos operacionais da empresa.

Com base na coleta realizada, os resultados foram analisados, como sera apresentado na secdo a

seguir.

4. Resultados e Discussao

Os resultados do planejamento realizado estdo apresentados na Tabela 3. Para fins de resguardo de
informacdo para a empresa, os dados a seguir foram alterados, sem, no entanto, afetar a relagao de analise
entre os mesmos. A geracdo das anadlises foi realizada com o auxilio do software estatistico Minitab versdo
15, sequindo a seqiiéncia de: (i) considerar um modelo de regressao linear, quadratico ou excluir termos de
forma a encontrar uma melhor solucdo; (ii) analisar os resultados da Analise de Variancia, a fim de
identificar se o modelo de regressdo estimado é estatisticamente valido a um nivel de significancia
estabelecido; (iii) validar o modelo de regressdo; (iv) identificar quais os termos lineares, quadraticos e
efeitos de interacdo efetivamente influenciam na resposta analisada. Todas as analises estatisticas foram
realizadas considerando um nivel de significancia de 10%. Esse nivel de significancia foi estabelecido em

conjunto com a empresa.

Na primeira analise gerada, a superficie de resposta foi ajustada a um modelo quadratico (segunda
ordem), que permite a deteccdo de curvatura na superficie de resposta com os termos quadraticos e
lineares. Os pressupostos da Andlise de Variancia foram validados previamente, sendo realizados ajustes de

termos no modelo sob analise para a obtencdo da versdo apresentada a seguir.

A significancia obtida para o modelo de regressdo foi de 0,000, indicando que os termos do modelo
tém efeito sobre a resposta. Ou seja, ao menos um dos termos na equagdo de regressdo tem um impacto
significante na resposta média. Analises adicionais mostraram influéncia de termos lineares (p = 0,000),
mas ndo de curvatura quadratica na superficie de resposta (p = 0,181). Ja os efeitos das interagdes foram

significativos (p = 0,054).
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Tabela 3: Matriz experimental e resultados obtidos (Fonte: estudo de caso).

Corpo de Concept_ragéo de Qt. P_er()xido Qt. Acido Acético Concentracdo
Prova Acido Livre
1 1,00% 2,50% 2,00% 0,057
2 3,00% 2,50% 2,00% 0,057
3 1,00% 5,00% 2,00% 0,108
4 3,00% 5,00% 2,00% 0,112
5 1,00% 2,50% 5,00% 0,129
6 3,00% 2,50% 5,00% 0,141
7 1,00% 5,00% 5,00% 0,226
8 3,00% 5,00% 5,00% 0,270
9 0,32% 3,75% 3,50% 0,089
10 3,68% 3,75% 3,50% 0,156
11 2,00% 1,65% 3,50% 0,082
12 2,00% 5,85% 3,50% 0,203
13 2,00% 3,75% 0,98% 0,055
14 2,00% 3,75% 6,02% 0,249
15 2,00% 3,75% 3,50% 0,181
16 2,00% 3,75% 3,50% 0,143
17 2,00% 3,75% 3,50% 0,141
18 2,00% 3,75% 3,50% 0,141
19 2,00% 3,75% 3,50% 0,139
20 2,00% 3,75% 3,50% 0,139

A partir dos coeficientes da regressdo estimados, os termos para os quais se obteve evidéncias de
impacto sobre a concentragdo média foram: concentracdo Acida (p = 0,009), Qt. Peroxido Livre (p = 0,000),
Qt. acido acético (p = 0,000). As interacdes significantes foram Concentracdo Acida*Concentracio Acida (p
= 0,041) e Qt. Peréxido*Qt. acido acético (p = 0,016). Considerando os termos estatisticamente validos,
somente estes foram incluidos para estimar um novo modelo de regressdo confirmatorio. Esse modelo
obteve 94,8% de coeficiente de explicacdo da variavel concentracdo, sendo dado pela expressdo 5. Cumpre
observar que, como foi usado um experimento ortogonal, cada efeito é estimado independentemente.
Portanto, os coeficientes para os termos lineares sdao os mesmos para o primeiro e segundo ajuste. O
modelo obtido foi testado quanto a falta de ajuste, visando mensurar quanto da variacdo da resposta ndo
pode ser explicado. Ndo foram encontradas evidéncias significantes (p = 0,797) de que o modelo seja
inadequado (Montgomery, 2001).

y:
—0,0563
+0,0484 . Concentraciio Acida0,0034. Qt Perdxide0,0070. Qt Acido Acéi (5)

—0,0089.(Concentragéo ACid)i"‘0,00SO. Qt Peroxido Qt Acido Acético

+€

Apos confirmar e validar o modelo adequado de ajuste para as regides de operacdo dos fatores
envolvidos no experimento foram gerados graficos de contorno e graficos de superficie de resposta, para
identificar a regido de operacdo 6tima a ser especificada e discutida com a equipe de desenvolvimento

(Figura 3).
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A regido de operagdo do parametro de concentragdo de acido peracético foi obtida através da analise
da fungdo resposta e aproximada pela superficie de resposta dada através da expressdo 5. Foram usadas
técnicas de otimizagdo seqlienciais, através da ferramenta Response Optimization do Minitab. Um resultado
testado nesta ferramenta de otimizacdo foi identificar os niveis dos fatores adequados que atendem os
limites, maior que 0,2% e menor que 0,3%, na variavel de resposta concentragdo. Os niveis dos fatores
obtidos para essa especificagdo foram: Concentracao Acida = 2,2435%; Quantidade de Perdxido Livre =

4,7731%; e Quantidade de Acido Acético = 4,7981%.

Como elemento de analise, cumpre observar que houve dificuldades, para a equipe da empresa, em
compreender que os dados gerados pela andlise ndo representam verdades absolutas, mas indicativos de
uma solugdo 6tima, geraram discussdo e necessidade de elucidacdo de conceitos junto a equipe de
desenvolvimento de novos produtos da empresa. Os resultados obtidos das analises experimentais foram
apresentados em nova reunido a equipe da empresa responsavel pelo desenvolvimento do novo produto. O

motivo desse encontro foi validar os resultados encontrados e apresentar os resultados do método.

Contour Plots of Concentracao

Concentragdo

< 0,05
0,05 - 0,10
0,10 - 0,15
0,15 - 0,20
W 02 - 025
B o2 - 030

] > 0,30

Hold Values
Concentragdo Acida 2
Qt. Peroxido 3,75
Qt. acido acetico 3,5

Figura 3: Representacdo geométrica das curvas de nivel das superficies de resposta obtidas (Fonte: estudo de caso).

As questdes discutidas na reunido de apresentacao dos resultados e finalizagdo da proposta do
método de desenvolvimento de novos produtos baseado em Planejamento de Experimentos foram as

seguintes:
Os dados encontrados apresentam resultados consistentes?

A equipe técnica responsavel pelo departamento de desenvolvimento de novos produtos comprovou
que os dados encontrados por meio do Planejamento de Experimentos eram consistentes e que
expressavam o comportamento real das varidveis. Inclusive, algumas relagdes entre os fatores, antes

desconhecidas pela equipe, foram encontradas e validadas por meio de experimentos complementares.
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Qual a percepcao da equipe de desenvolvimento quanto ao método proposto frente ao atual?

A percepcao da equipe de desenvolvimento de novos produtos em relacdo ao método apresentado e
desenvolvido foi de que os resultados foram valiosos. E que muitas informagdes ainda poderiam ser
retiradas dos dados experimentados. Apesar da dificuldade em compreender as andlises estatisticas

envolvidas, os resultados compensaram, dada a robustez que o método imp0és.

Qual o futuro do método de Planejamento de Experimentos no desenvolvimento de outros

produtos?

Apesar das dificuldades em realizar a parte estatistica, a equipe manifestou interesse de, com o
apoio da geréncia, implantar o método em suas rotinas de desenvolvimento de novos produtos. Observou-se
que o método proposto gasta maior quantidade de matéria-prima, aparentemente, mas, em contrapartida,
reduz o tempo gasto para atingir a especificacdo adequada, antes realizada por método assistematico ou

sistematico menos robusto.

A partir dos dados apresentados um novo Planejamento de Experimentos foi conduzido, para
encontrar, dentre as diferentes combinacdes dos fatores que atendessem a especificagdo, maior estabilidade
e maior prazo de validade para o produto. No processo vigente até entdo, apds tentativas e erros, ao
encontrar uma combinacdo que atendesse a especificagdo, a mesma € colocada em observacao para
verificar a estabilidade, sendo esse processo muito demorado. A estabilidade é testada em um periodo de 6
meses. Além dos testes de estabilidade uma andlise econ6mico-financeira sera realizada para constatar qual

a combinacdao mais adequada dos fatores.
Quais as vantagens e desvantagens percebidas com a abordagem proposta?

As vantagens atribuidas ao método foram a possibilidade de se obter maior conhecimento dos
fatores e niveis envolvidos (efeitos principais e de interagdo), a possibilidade de delinear uma regido que
atenda a especificagdo e a possibilidade de identificar a influéncia dos erros associados aos fatores nao

controlaveis.

A desvantagem apontada foi o fato de que os processos experimentais devem ser conduzidos de

forma estruturada sob pena de gerar informagdes inconsistentes.

A Tabela 4 apresenta alguns indicadores quantitativos, comparando o método vigente e o método

proposto para desenvolvimento de novos produtos, a partir do caso estudado.

Tabela 4: Comparativo processo atual versus proposto (Fonte: estudo de caso).

Método baseado em

Item Processo vigente Planejamento de
Experimentos

Quant'ldade de matéria-prima utilizada nos 100 u.m. 400 u.m.
experimentos
Tempp gasto para o desenvolvimento dos 30 dias 2 dias
experimentos
Mao-obra utilizada durante o desenvolvimento 60 H.H. 16 H.H.
Resultados obtidos Um Unico resultado Uma regido de resultados
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5. Conclusao

O método para planejar e conduzir experimentos proposto mostrou ser uma alternativa interessante
para a preparacdo de um experimento no contexto estudado. Mesmo em um ambiente de desconhecimento
dos métodos de Planejamento de Experimentos os resultados foram satisfatérios. A utilizacdo das técnicas
de Anadlise de Superficie de Resposta apresentou dados consistentes, salvaguardada a execugdo criteriosa

dos experimentos.

Para a empresa onde o estudo foi realizado, a partir dos dados gerados na Analise de Superficie de
Resposta, os estudos de estabilidade do produto podem ser realizados com base nos diferentes combinagdes
dos fatores que indicam uma resposta na faixa nominal especificada. No estudo realizado nao foi levada em
consideracdo a estabilidade como variavel de resposta, devido ao tempo de maturacdo do produto ser de 6

meses.

Como percepcdo geral, a aplicacdo proposta gerou satisfacdo na equipe, em funcdo de que no
método anterior a informagdo obtida era pontual e, ao contrario, o Planejamento de Experimentos possibilita,
com confianga estatistica, reconhecer o padrdo de comportamento das variaveis de resposta. Com base
nessa visdo mais sistémica, a empresa pode trabalhar outras questGes, como a estabilidade do produto.
Quanto a visdo econdémica, o que para uma empresa de pequeno porte é um fator decisivo na conquista de
mercado, o método mostrou indicios de reduzir o investimento total, se consideradas horas investidas em
ajustes. Além disso, as superficies de resposta podem ser utilizadas para identificar a combinacdo de fatores
gue minimizam os custos com matéria-prima. Finalmente, a abordagem realizada permitiu identificar o
potencial de aplicacdo no contexto de pequenas empresas e amadurecer conceitos relativos a presenga de
variabilidade nesses contextos, tais como explicitar que o simples fato de ter escolhido os fatores ideais nao

garante o sucesso do produto ou eliminacdo de causas comuns.

Referéncias

ABIQUIM. 2008. Associacdo Brasileira da Industria Quimica. Disponivel em: www.abiquim.org.br. Acesso em
31/07/2008.

ANUNZIATA, O. A.; CUSSAA, 1. 2008. Apply of Response Surface Design to the Optimization of Methane
Activation with Ethane over Zn-H-ZSM-11 Zeolite. Chemical Engineering Journal, 138(1-3): 510-516.

BARROS NETO, B.; SCARMfNIO, I.; BRUNS, R.E. 2006. 25 anos de Quimiometria no Brasil. Quimica. Nova,
29(6):1401-1406.

BAXTER, M. 1998. Projeto de produto: guia pratico para o design de novos produtos. 23 ed. Sdo Paulo,
Blucher, 260 p.

BLOCK, S. 1991. Disinfection, sterilization and preservation. 4@ ed., Philadelphia, Lippincott Williams &
Wilkins, 1504 p.

BORTOLOTI, J. A.; BRUNS, R. E. 2007. Conseqliéncias da anadlise incorreta de experimentos blocados.
Quimica Nova, 30(2):436-440.
419

Estudos Tecnoldgicos - Vol. 5, n°® 3: 404-420 (set/dez. 2009)



Aplicacdo das técnicas de planejamento e andlise de experimentos no desenvolvimento de novos produtos em uma
empresa de saneantes
Luis Felipe Riehs Camargo, Vinicius Moreira, Guilherme Luis Roehe Vaccaro

BUTTON, S. T. 2005. Metodologia para planejamento experimental e analise de resultado. Sdo Paulo,
Universidade Estadual de Campinas. Apostila. Disponivel em:
http://www.fem.unicamp.br/~sergiol/pos-graduacao/IM317/apostila.pdf. Acesso em: 03/06/2007.

COLEMAN, D.E.; MONTEGOMERY, D.C. 1993. A systematic approach to planning for a designed industrial
experiment. Technometrics, 35(1):1-12.

CONSONI, F.L.; QUADROS CARVALHO, R. 2002. Desenvolvimento de produtos na industria automobilistica
brasileira: perspectivas e obstaculos para a capacitacdo local. Revista de Administracdo
Contemporénea, 6(1):39-62.

COOK, C.A. 2007. Design of Experiments: A Single Experiment or Sequential Learning. Quality Progress,
40(3):71.

GALDAMEZ, E.V.C; CARPINETTI, L.C.R. 2004. Aplicacdo das técnicas de planejamento e analise de
experimentos no processo de injegdo plastica. Gestdo e Produgdo, 11(1):121-134.

GOGG, T.]J.; MOTT, J.R. 1996. A. Improve Quality e Productivity with Simulation. 32 ed., JMI Consulting
Group, 250 p.

HAIR JR, J.F.; ANDERSON, R.E.; TATHAM, R.L.; BLACK, W.C. 2005. Andlise Multivariada de Dados. 52 ed.,
Porto Alegre, Bookman, 600 p.

HIRATA, T.; KISHIMOTO, K.; UCHIMA, N.; KINJO, N.; HOKAMA, A.; KINJO, F.; FUJITA, J. 2006 . Efficacy of
high-level disinfectants for gastrointestinal endoscope disinfection againststrongyloides stercoralis.
Digestive Endoscopy, 18(4):269-271.

KICH, J.D.; BAROWSKY, L.M.; SILVA, V.S.; RAMENZONI, M.; TRIQUES, N.; KOOLER, F.L.. 2004. Avaliacao
da atividade antibacteriana de seis desinfetantes comerciais frente a amostras de Salmonella
Typhimurium isoladas de suinos. Acta Scientiae Veterinariae, 32(1):33-39.

LAW, A.M.; KELTON, W.D. 1991. Simulation modeling and analysis. Nova York, McGraw Hill, 759 p.
MONTGOMERY, D.C. 2001. Design and analysis of experiments. 5 ed., New York, John Wiley & Sons, 684 p.

MORGAN, J.M.; LIKER, J.K. 2006. The Toyota Product Development System: Integrating People, Process and
Technology. 12 ed., New York, Productivity Press, 400 p.

PALLU, E. 2005. Otimizacdo experimental da purificacdo do &cido fosférico por extracdo liquido-liquido.
Curitiba, PR. Dissertacdo de Mestrado. Universidade Federal do Parana, 102 p.

URBAN, G.L.; HAUSER, J.R. 1993. Design and Marketing of New Products. 22 ed., Englewood-ClIiffs, Prentice
Hall, 701 p.

ZANONI, T.B.; CARLOS, I.Z.; TOGNOLLI, 1.0.; YAMANAKA, H.; FERREIRA, A.A.P. 2006. Otimizacao de ELISA
empregando a proteina Tc85-11 e planejamento fatorial. Eclética Quimica, 31(1):63-71.

Submissao: 23/09/2009
Aceite: 26/11/2009

420

Estudos Tecnoldgicos - Vol. 5, n°® 3: 404-420 (set/dez. 2009)



