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METODOS PARA AVALIACAO DA
INTEGRIDADE PARA ATENDIMENTO
A ABNT NBR ISO 11607-1

Daniela Menegueli Moreira de Paula e Silva
Pesquisadora Analitico-Tecnoldgica - Cetea

Considerando as embalagens destinadas ao acondicionamento de produtos para saude esterilizados,
conforme ABNT NBR ISO 11607-1, um dos principais atributos avaliado é a manuten¢do da integridade da
embalagem, a fim de garantir que a condigdo de esterilidade do produto seja mantida até a utiliza¢cdo pelo
consumidor final. Nesse contexto, a escolha do método mais adequado para avaliagdo da integridade pode
ser um grande desafio, uma vez que devem ser considerados diversos fatores intrinsecos ao sistema de
embalagem e a sensibilidade e aplicabilidade dos métodos.

A norma ASTM F2097 (2016) — Standard Guide for Design and Evaluation of Primary Flexible Packaging for
Medical Products — relaciona diversas referéncias normativas agrupadas conforme as caracteristicas a
serem avaliadas na embalagem, entre elas: integridade da embalagem, resisténcia a tracdo, analise visual,
desempenho, tinta de impressdo etc. No que se refere a integridade, a Tabela 1 resume as caracteristicas
dos métodos mencionados na norma.

Observa-se que mais de um método pode ser utilizado considerando o mesmo tipo de embalagem, o que
demonstra o desafio de decidir qual sensibilidade deve ser utilizada, a fim de ndo ocasionar uma
incoeréncia na aplica¢cdo dos ensaios. Todas as referéncias citadas demonstram o atendimento ao requisito
de integridade com base na ABNT NBR ISO 11607-1. No entanto, vale ressaltar que a sele¢do de métodos
com maior sensibilidade aumenta a confiabilidade da validagdo do sistema de embalagem e,
consequentemente, a seguranga do produto.
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TABELA 1. Caracteristicas dos métodos empregados para avaliacdo da integridade conforme ASTM F2097.

Integridade

Principio do

método

Penetragdo de
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Sensibilidade

Destrutivo?

F1929 ~ . Flexivel e blister! Porosa 50 um Sim
solugdo colorida
£ F1886 Inspegao visual Rigida e Flexivel® Porosa e ndo 75 um Sim
£ porosa
= Rigida
(C ’
o F3004 Ultrassom semirrigida e N3o porosa 1 mm . Nao
aerotransportado ) (500 pum)
flexivel
F3039 Penetragao de , ~ .
(Metédo A) SR GElaeE Flexivel Ndo porosa 50 um Sim
N . ~ 10 Pa m3/s .
D3078 Emissdo de bolhas Flexivel N3o porosa (250 pm)? Sim
F2227 Deteccdo de gds CO2 Rigida Ndo porosa 50 um Nao
~ . .. o 50 um (selagem) .
F2228 Detecgdo de gas CO2 Rigida N3o porosa B ] Nao
i 11 2
F2095 Queda de pressao FIe).<|v,eI‘e Ndo porosa 04 cm z/s Sim
£ semirrigida (25 pm)
o ~
& F2096 Pressao interna Flexivel Porosa e ndo 250 um Sim
= porosa
'2 Rigida
= F2338 Vazamen'go por semirrigida e Porosa e ndo 50 um N3o
pressdo , porosa
flexivel
~ : Rigida, 10 Pa m3/s
F2391 Detecgalq de gas semirrigida e N3o porosa (50 um selagem Nao
Hélio , 7
flexivel 100 um furos)
F3039 Penetragao de , ~ .
. ~ . Fl I N 10 S
(Metédo B) solugdo colorida exive =0 porass St m

1 Com uma face transparente
2 Sensibilidade potencial convertida em um (ALLEN, 2018)

A fim de verificar a atuac¢do do setor no que se refere aos métodos de ensaio de integridade empregados, a
jornalista Daphne Allen publicou, em agosto de 2018, os resultados da avaliagdo de um questionario
respondido por 49 profissionais que atuam na drea de embalagens para produtos para saude, perguntando
qual o método utilizado, os desafios na execugdo e se o método atende as necessidades. Dos entrevistados,
76% alegaram que o método utilizado atende as suas necessidades para verificacdo das caracteristicas da
embalagem e atendimento minimo aos requisitos regulatdrios. No entanto, alguns comentarios abrem um
leque de oportunidades para implementa¢do de melhorias e novas técnicas de analise. Algumas demandas
apontadas em relagdo a aplicagdo dos métodos incluem: ensaios ndo destrutivos, ensaios em embalagens
porosas, ensaios em linha de producdo, métodos mais sensiveis e robustos. E importante ressaltar que,
embora tenham sido identificadas oportunidades de melhoria, os métodos empregados atualmente
atendem aos requisitos regulatdrios vigentes, sdo eficazes e reproduziveis.

No que se refere aos métodos utilizados para verificacdo da integridade, a Figura 1 apresenta grafico com
0s mais citados pelos respondentes e a sensibilidade potencial ou declarada na referéncia normativa
(ALLEN, 2018). A sensibilidade reflete o tamanho minimo da falha que pode ser identificada conforme
principio do método empregado, sendo considerados canais na selagem ou furos no corpo da embalagem.
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INSPECAO VISUAL - ASTM F1886 80,4% 75
PENETRACAO DE SOLUCAO COLORIDA - ASTM F1929 80,4% 50
EMISSAO DE BOLHAS - ASTM D3078* 52,2% 250
PRESSAO INTERNA - ASTM F2096 45,7% 250
PENETRACAO DE SOLUCAO COLORIDA - ASTM F3039 34,8% 50
OUTROS 32,7%
QUEDA DE PRESSAO - ASTM F2095* 21,7% 25
VAZAMENTO POR PRESSAO - ASTM F2338 19,6% 50
DETECCAO DE GAS CO2 - ASTM F2227 4,4%500 50
ULTRASSOM AEROTRANSPORTADO - ASTM F3004* || 4,4%
NENHUM || 2,2% | ‘
DETECCAO DE GAS HELIO - ASTM F2391* | 2,2% 10‘0
DETECCAO DE GAS €02 - ASTM F2228 | 2,2% ‘ . ‘ ‘ ‘ ‘ } ‘ 5*‘) :

METODO MAIS UTILIZADO SENSIBILIDADE (pm
* Considerando a sensbildade potencialpara selbgem (um)

FIGURA 1. Métodos de ensaio mais utilizados e sensibilidade (ALLEN, 2018).

Observa-se que os quatro ensaios mais utilizados sao inspegdo visual, penetragao de solug¢do colorida,
emissdo de bolhas e pressdo interna, sendo que entre eles o que apresenta maior sensibilidade é o ensaio
de penetragdo de solugao colorida, conforme ASTM F1929.

A inspecdo visual (ASTM F1886) é de facil execugdo e baixo custo, permitindo identificar defeitos na
selagem e no corpo da embalagem que apontam variagdes no processo. No entanto, ndo é recomendado
que seja utilizado como Unico teste, considerando que a avaliagdo depende do tamanho do defeito, do grau
de contraste nas areas seladas, do tipo de adesivo e materiais utilizados, de varia¢des na fonte de luz e da
experiéncia do analista.

O ensaio de penetracdo de solucao colorida (ASTM F1929), por outro lado, fornece resultados mais precisos
no que se refere a identificacdo de falhas na selagem. Ainda assim, a execucdo do ensaio apresenta
ressalvas como o fato de avaliar somente a integridade da selagem e ndo a embalagem como um todo.
Além disso, o teste deve ser conduzido rapidamente, 5 segundos por regido avaliada, para evitar que a
permeacdo que ocorre pelo material poroso mascare as falhas que podem estar presentes na regido de
selagem.

A verificacdo da integridade pelo método de emissdo de bolhas (ASTM D3078) é aplicavel para embalagens
gue possuem espaco livre e detecta vazamentos grosseiros, ndo sendo suficientemente eficaz para avaliar a
manutencdo da integridade, mas utilizado para identificar a localizagdo da falha e direcionar a investigacdo
da causa no processo. Para a execugdo, é necessaria uma camara transparente a vacuo, o que limita as
dimensdes das embalagens que podem ser testadas. A impossibilidade de identificar pequenas falhas é
atribuida ao fato de que, quando a embalagem é submetida ao vacuo, a pressdo positiva no seu interior e o
efeito viscoelastico do produto podem tapar pequenos vazamentos. Sendo assim, o tamanho dos
vazamentos identificados variam de acordo com o produto contido, material da embalagem e parametros
definidos para o ensaio.

O quarto método mais empregado (ASTM F2096) também utiliza a observagao de bolhas em caso de falha,
detectando vazamentos grosseiros. Sua execugdo consiste no fornecimento de uma pressdo interna
constante e a embalagem é submersa em agua a fim de identificar vazamentos. Variagdes na pressao
aplicada podem causar danos na selagem com o risco de serem equivocadamente identificados como falha.
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Como ndo é necessadria a utilizacdo de camara, este método permite a avaliacdo de embalagens com maior
dimensao.

Em 2016 o Cetea desenvolveu um trabalho de pesquisa com o apoio do CNPQ pelo Programa Pibic, no qual
foram comparados os métodos conforme ASTM F1929, ASTM F2096, ASTM F2391 e ASTM F3039, avaliando
a aplicacdo em embalagens porosas e nao porosas destinadas ao acondicionamento de produtos estéreis.
Foram simuladas falhas na selagem da ordem de 20 a 150 um com a utilizacdo de diferentes fios de sutura.
O estudo demonstrou que a sensibilidade de todos os métodos é maior que a declarada nas normas de
referéncia.

Muito se fala sobre a sensibilidade dos métodos e melhor aplicabilidade, mas qual tamanho minimo de
falha pode realmente prejudicar a manutencdo da esterilidade da embalagem? Atualmente ndo ha
consenso, mas esta sendo avaliado que o tamanho do furo e a pressdao a qual a embalagem é submetida
tém efeito significativo na penetracdao microbiana, sendo considerado como um limiar critico de penetracado
a ocorréncia de falhas da ordem de 100 pum. E evidente que quanto maior o tamanho da falha, maior a
probabilidade de contaminag¢do; no entanto, se considerarmos que o tamanho das bactérias varia de 0,5 a
5 um e dos virus de 0,02 a 0,3 um (PELCZAR JR.; CHAN; KRIEG, 1996), é possivel que em condicbes
favoraveis os microrganismos penetrem em falhas da ordem de 10 um, conforme demostram alguns
estudos ja realizados. Destaca-se ainda a importancia da presenca de cartuchos secundarios na reducado da
probabilidade de contaminacdo, o que deve ser observado pela industria a fim de melhorar o desempenho
do sistema de embalagem (ALLEN, 2018).

Percebe-se que atualmente a industria e os laboratérios de ensaio de terceira parte estao direcionados a
utilizacdo de métodos com uma sensibilidade de 50 um (80,4%) e, embora sejam identificadas demandas
para ensaios mais sensiveis, ha evidéncias de que os empregados atualmente sado suficientemente capazes
de avaliar a manutencao da barreira estéril.

As atualizagGes nos métodos desde o inicio da sua utilizagao indicam que a indUstria tem considerado a
segurang¢a do consumidor. Os métodos ASTM, por exemplo, sdo revisados a cada 5 anos e permitem que
usudrios encaminhem sugestdes de alteracbes para melhord-los. Dai a importdncia da utilizacdo de
métodos reconhecidos e harmonizados com os regulamentos vigentes, além da participa¢do da industria e
laboratérios junto aos organismos de normalizacdo, a fim de buscar melhorias e novas formas de atender
as necessidades emergentes. O Cetea participa dessas comissGes e esta atento as atualizagOes
regulamentares e normativas, a fim de suprir a demanda do mercado de produtos esterilizados para saude
no Brasil.
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