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RESUMO:

O PVC Poli(cloreto e vinila) € um material bastante utilizado na confecgdo de
diversas embalagens e molduras, na industria farmacéutica o PVC e o PVC/PVDC
Poli(cloreto e vinila) ddo a vida ao blister embalagem que protege o comprimido de
diversas maneiras, sua barreira inibi o contato do comprimido com ar, bactérias,
umidades etc. Com o avango industrial, o blister tem ocupado um maior segmento
entre os tipos de embalagens farmacéuticas. Alguns materiais como o PVC, s&o
bastante utilizados na fabricacdo do blister, possuindo baixo custo e boa
termoformabilidade a industria farmacéutica busca qualificar fornecedores terceiros
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para atender os requisitos de BPF boas praticas de fabricagdo, e sé assegura que
aquele material irar atender as necessidades de protecéo exigida pela ANVISA

Palavra-chave: Testes fisicos quimicos para qualificacdo de materiais flexiveis;
qualificagbes de embalagens; PVC

ABSTRACT

Poly PVC (chloride and vinyl) is a material widely used in the manufacture of various
packaging and frames, in the pharmaceutical industry PVC and PVC / PVDC Poli
(chloride and vinyl) give life to the blister packaging that protects the tablet in several
ways , its barrier inhibits the contact of the tablet with air, bacteria, moisture etc. With
the industrial advance, the blister has occupied a larger segment among the types of
pharmaceutical packaging. Some materials, such as PVC, are widely used in the
manufacture of blisters, having low cost and good thermoformability. The
pharmaceutical industry seeks to qualify third-party suppliers to meet GMP
requirements and good manufacturing practices, and ensures that that material will
meet all the needs of protection required by ANVISA

Keyword: Physical chemical tests for qualification of flexible materials; packing
qualification; PVC

INTRODUGCAO

EMBALAGEM FLEXIVEL

Embalagens plasticas flexiveis sdo aquelas cujo formato depende da forma
fisica do produto acondicionado e sua espessura € inferior a 250 ym, pode ser
produzido para produtos higiénicos, alimentos, limpeza e medicamentos, fundos termo
formaveis flexiveis que se conformam ao produto e etc. os materiais flexiveis
destacam-se pela relagao otimizada entre a massa de embalagem e a quantidade de
produto acondicionado e pela flexibilidade que oferecem ao dimensionamento de suas
propriedades.’?3

E possivel construir estruturas de embalagens flexiveis especificas para cada
aplicacao, ou solicitacdo da industria para cada tipo desenvolvimento do material de
embalagem, e tendo em vista o nivel de protecdo exigido pelo produto a ser
acondicionado, o desempenho esperado na maquina de acondicionamento, a
resisténcia necessaria inibir qualquer tipo de contagio as solicitagbes do sistema de
distribui¢cdo, a inclusdo de sistemas de facil abertura, de refechamento se necessario
e de protegao contra violagado, contato com oxigénio, bactérias e etc. 123

CONCEITOS BASICOS SOBRE POLIMEROS:

Plasticos € da familia do polimero. Um polimero € uma macromolécula
estruturada de unidades menores, os mondmeros, que se ligam pelas diversas
reacdes quimicas. O numero de unidades estruturais repetidas varias vezes numa
macromolécula que é denominado grau de polimerizagdo. Podendo ser sintetizados a
partir do petréleo ou do gas natural, ou mesmo derivados de compostos naturais
obtidos de fontes renovaveis (biopolimeros).’-24.56.7

A polimerizagcdo a e reagdo das moléculas menores conhecida como
mondmeros (figura 1) que se agrupam quimicamente por valéncia principais e forma
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uma molécula longa com mais ou menos ramificagdes com a mesma composi¢ao
centesimal. Os polimeros podem ser moldados de diversas formas e modelo
repetidamente, com auxilio de calor e pressdo, s&o denominados
termoplasticos.57-89.10

Dependem da sua natureza quimica e fisica do polimero, a qual € determinada
pela estrutura quimica do monémero, pelo arranjo e massa molecular das cadeias
poliméricas e pelo nivel e forma de interagao entre as macromoléculas. Esses fatores,
por sua vez, determinam o grau de cristalinidade, a densidade e as temperaturas de
transicao fisica do polimero.8%10

PETROLEO
GASES
BUTANO / DISEL
PROPANO
LIQUIDOS DLEO
HEXANOS
A 4
NAFTA
MONOMERO
POLIMERO
EMBALAGEM

Figura 1: Origem dos materiais polimeros. Fonte:?
MASSA MOLECULAR:

O grau de polimerizagdo expressa a medida do numero de monémeros e
comonbémeros utilizados na formagcdo da macromolécula, sendo a massa molecular
uma indicagdo do seu tamanho. O processo industrial de polimerizagdo tem uma
variagdo entre as caracteristicas das massas moleculares e de cada molécula
individual. Os materiais poliméricos também sao caracterizados pela massa molecular
meédia, quanto mais ampla a distribuicdo de massa molecular, maior a quantidade de
moléculas com massas moleculares inferiores e superiores a média.®”’

DENSIDADE:

A densidade por sua vez € fungdo da composi¢cao quimica, que corresponde a
massa molecular das macromoléculas individuais e representa a forma como estas
estdo compactadas (referente aproximacgéo entre as cadeias). As poliolefinas, s&o
polimeros compostos de carbono e hidrogénio, ndo apresentam atomos pesados e,
por vez sua massa por unidade de volume é relativamente baixa, densidade menor
que 1,0g/cm3. Com a presenca de diversos elementos como oxigénio, cloro, flior ou
bromo que tende aumentar a densidade do polimero, como exemplo de poli(cloreto
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de vinila) - PVC, que tem densidade da ordem de 1,4g/cm?® e do poli(cloreto de
vinilideno) - PVDC, com densidade em torno de 1,7g/cm3."8.9.10

CRSITALINIDADE:

A solidificagdo dos termoplasticos assume uma estrutura amorfa ou
semicristalina, quando as macromoléculas se arranjarem aleatoriamente ou quando
se alinham respectivamente. Com relagdo a organizagdo tridimensional das
macromoléculas, o polimero é amorfo ou semicristalino. Um polimero cristalizavel,
quando resfriado a partir da forma fundida, as regides cristalinas se formam no inicio
dos nucleos individuais. Em vez de graos individuais, como ocorre com substancias
cristalizaveis de baixa massa molecular, de acordo com os metais, que tem uma
estrutura bem mais complexa € formada a partir de cada nucleo. Com o longo
comprimento das macromoléculas, grande parte delas ndo consegue se alinhar para
formar a cristalizagao, isso evita a completa cristalizagao do polimero, diferentemente
dos metais (Figuras 2). As areas ordenadas sdo denominadas cristalitos e as
desordenadas, amorfas."89:10

Polimero amorfo
Figuras 2: Representagdo da organizacdo molecular de polimeros amorfos e
semicristalinos. Fonte:"

POLIETILENOS - PE:

Existe uma camada de PE na formagdo do PVC/PVDC que a industria
farmacéutica utiliza para confeccdo dos blister que comporta os comprimidos. A
estrutura basica do polietileno € (-CH2-)n nela existem ramificagbes ou cadeias
laterais, isso em maior ou menor quantidade. Essa ramificagcdo e o comprimento das
ramificagdes laterais tem influéncia consideravel sobre as caracteristicas e formagao
do material, se eles se tronarem obstaculos a formagéo de regides cristalinas. Se o
grau de ramificacdo das cadeias polimeras for menor, maior a cristalinidade e,
consequentemente, por sua vez maior a densidade, durante o resfriamento do

g
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polimero, o polietileno tende a formar regides cristalinas. A evolugédo do processo de
polimerizagdo foi motivada pela necessidade de controlar a estrutura molecular do
polietileno figura 3.11.12:13.14.15

Figura 3: Estrutura quimica PE polietileno. Fonte:?
POLI(CLORETO E VINILA) - PVC

O poli(cloreto de vinila) — PVC é um homopolimero termoplastico produzido a
partir da polimerizagdo do monémero cloreto de vinila. (Figura 4)

|
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Figura 4 : Estrutura quimica do poli(cloreto de vinila). Fonte:?

O PVC é um produto de grande versatilidade e que esta mais presente no nosso
dia-a-dia do que podemos imaginar. Ele € formado a partir do 1,2-dicloroetileno, obtido
da reagcao de cloro com etileno. O etileno é derivado da industria petroquimica,
enqguanto o cloro é extraido do cloreto de sédio, NaCl. O PVC é um polimero derivado
do petroleo, que representa apenas 43% desta resina e 57% de fonte inorganica, o
sal NaCl (figura 5)_8,9,10,11,12,13,14,15

O PVC pode ser produzido com propriedades especificas para as mais diversas
aplicagdes o que o torna um dos polimeros lineares mais importantes e diversificados.
Por esse motivo, o PVC atende a requisitos tdo distintos como o filme flexiveis
transparentes até os de tubulagbes e esquadrias para construgdo civil.!!:12.13.14.15

Agua Soda Caustica N o PVC H H
Sal e Hidrogénio esina de > 1 1
- g 657% de cloro e -C-C-
: s 43% de eteno ! !
i" Eletrélise b oce N

Mistura
PVC +
Aditivos

Composto de PVC

Figura 5: Fabricacdo do PVC. Fonte: https://www.fazfacil.com.br/reforma-
construcao/pvc-policloreto-vinila/
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Leve (1,4 g/cm3), o que facilita seu manuseio e aplicagao, resistente a agao de
fungos, bactérias, insetos e roedores, resistente a maioria dos reagentes quimicos,
bom isolante térmico, fabricado com baixo consumo de energia.?%19

Figura 6: Estrutura fisica da massa do PVC. Fonte: http://www.luperplas.com.br/o-
pvc/

COPOLIMEROS DE CLORETO DE VINILIDENO - PVDC

O poli(cloreto de vinilideno) — PVDC é um termoplastico baseado no
homopolimero 1,1-dicloetileno (figura 1.4)

cl
CHy—C
of

Figura7:  Estrutura quimica do poli(cloreto de vinilideno). Fonte:?

O cloreto de vinilideno € um mondmero com um atomo de cloro a mais do que
o mondémero cloreto de vinila. O homopolimero ele € mais dificil de processar e resulta
em um filme muito mais rigido, ele & copolimerizado com mondmeros vinilicos, como
cloreto de vinila, com acrilatos ou nitrilas, isso depende das propriedades desejadas.
11,12,13,14,15

As propriedades dos copolimeros de PVDC varia do grau de polimerizagéo, do
tipo e propriedades dos comondmeros e suas propor¢des relativas. As principais
propriedades do PVDC incluem baixa permeabilidade a gases, ao vapor d’agua e
aromas, alta resisténcia quimica (6leos, solventes, acidos inorganicos, bases fracas,
é|coo|)_11,12,13,14,15

Resisténcia mecanica, resisténcia a Oleos e gorduras, estabilidade
dimensional, boas propriedades Opticas, de encolhimento e de termoformacéao e alta
resisténcia térmica aos processos de enchimento a quente, esterilizacdo e
aquecimento em micro-ondas. Apresenta boa selabilidade a quente, mas também
pode ser selado por alta frequéncia e ultrassom.8%10
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QUALIFICACAO DE MATERIAL FLEXIVEL NA INDUSTRIA

Na industria farmacéutica a diversos de materiais de embalagens, como:
frascos plasticos, frascos de vidros, bisnagas laminadas, bisnagas plasticas, tubos de
aluminios, tubos de plasticos, aluminio sem gravagdo, aluminios gravados, tampas
plasticas, seringas, gotejadores, batoques, cartuchos, bulas, rotulos, caixas de
papelao, lacres plasticos, PVC, PVC/PVDC e etc. Cada bobina de PVC e PVC/PVDC
tem um didametro especifico de acordo com a solicitagdo da industria
farmacéutica.?9.10.16.17.18,19

Para cada um desses itens existe um tipo de qualificagao exigida ao fornecedor
que as industrias realizam de acordo com a especificagao e a BPF (boas praticas de
fabricacdo). O DME (desenvolvimento de material de embalagem) € um setor
responsavel pelo desenvolvimento de artes e qualificacdo do fornecedor de material
de embalagem que prestam servigos para industria farmacéutica.'6.17.18.19

MATERIAIS E METODOS

A metodologia utilizada foi a revisdo documental. Foi realizado levantamento
bibliografico em bases de dados nacionais e internacionais, pesquisando artigos em
lingua portuguesa e inglesa. Os dados experimentais foram obtidos de analise
documental dos autores.

RESULTADOS E DISCUSSAO
ESPECIFICACAO DE MATERIAL DE EMBALAGEM

No regime interno da industria farmacéutica existe especificagdo de cada um
dos seguintes materiais, frascos plasticos, frascos de vidros, bisnagas laminadas,
bisnagas plasticas, tubos de aluminios, tubos de plasticos, aluminio sem gravacgao,
aluminios gravados, tampas plasticas, seringas, gotejadores, batoques, cartuchos,
bulas, rétulos, caixas de papeldo, lacres plasticos, PVC, PVC/PVDC e etc. Esse
documento é revisado de acordo com as alteragbes da RDC/17 exigida pela ANVISA,
o DME revisa esse documento e libera no fluxo de aprovacgao de diversos setores até
chegar na GQ (garantia de qualidade) onde € homologado e a partir daquela data a
alteragao é consolidada. O DME envia esse documento (especificagado) para empresa
terceira em processo de qualificagdo, solicitando que o material seja fabricado
segundo os testes solicitados na especificagéo (figura 8).16.17.18,19
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| - CARACTERISTICAS VISUAIS

= TIPO DE

ITEM ESPECIFICACAO ANALISE
DESCRIGAO Filme PVC/PVDC 112 mm cristal. gg

O enrolamento deve estar firme e as laterais devem estar lisas, sem
IB\‘S)I;IIES;O GERAL DA ondulagées ou rebarbas. Devem estar isentas de marcas, %'g

contaminacgoes, bolhas, sujidades e furos.
COR Cristal. R
SENTIDO DE . XA
BOBINAMENTO PVDC na parte interna. X B

Maximo de 02 (duas) emendas, confeccionadas com fita adesiva

termo — moldavel, de cor contrastante (vermelho) em ambos os
::)ngEAMENDAS POR lados. Nao deve haver sobreposicao da estrutura laminada. (Ref.: %g

Fita Adesiva MONTA 255 / material: filme de PVC rigido nao

orientado / espessura: 0,070 mm +/- 10%).

As bobinas devem ser embaladas individualmente em filme plastico OA
ACONDICIONAMENTO | ou plastico bolha, protegidas por discos de materiais resistentes nas X B

suas laterais. As bobinas devem ser protegidas da exposigao a luz.

As bobinas devem estar identificadas, através de etiqueta ou

impressao, individual e externamente, com as seguintes

informagoes:

- Nome do fornecedor;

- Nome do cliente; KA
IDENTIFICAGAO - Nome do material; al

- Codigo do material;

- Quantidade por caixa;

- N° de lote do fornecedor / N° O.P.;

- Data de fabricagao e validade (quando aplicavel);

- Simbolos de manuseio, transporte e armazenamento.

Il- CARACTERISTICAS DIMENSIONAIS

~ TIPO DE

ITEM ESPECIFICACAO ANALISE
Largura 112,00 (111,00 — 113,00) mm B
g:;d;:IS\IONAL DA Didmetro externo 550,00 a 600,00 mm %g
Didmetro interno do tubete 76,00 (75,00 - 77,00) mm %S
PVDC 60,00 (57,00 - 63,00) g/m? % g‘
GRAMATURA TOTAL OA
Total 405,00 (380,00 — 428,00) g/m* X B
PVC 250,00 (237,50 — 262,50) pm % g
ESPESSURA TOTAL OA
Total 286,00 (270,75 — 300,30) pm X B
. o XA
ESTABILIDADE Longitudinal - 8,0% a 0% (a 140°C/10min) CiB
et i Transversal 0% a + 3,0% (a 140°C/10min) %g
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: TIPO DE

ITEM ESPECIFICACAO ANALISE
A Laminado rigido de PVC (filme) combinado com copolimero de KA
COMPOSICAO PVDC. (1B
MATERIAL DO TUBETE | Aluminio ou PVC. % g‘
. A
IDENTIFICACAODO | 7V FoSiv X B

=1

MATERIAL PVDC Positivo B
RESIDUO NAO A
VOLATIL™ Menor que 15 mg. X B
RESIDUO POR M 5 A
INCINERAGAO™' enorque > mg. X B
METAIS PESADOS*' Qualqu_er.cor produzida na amostra d.entro de 10~minutos nao deve A
ser mais intensa do que a cor produzida no padrao. KB
TRANSMISSAO DE N/A A
Luz= B

Figura 8: Especificacdo do material de embalagem PVC/PVDC. Fonte: Proprio

autor.

Nesta especificagdo do material de embalagem consta trés colunas com
diversos teste, tem a primeira coluna Item, relata os tipos de testes que tem que ser
realizados, na segunda coluna relata especificagdo, com os tipos de resultados que o
material tem que apresenta e valores dimensionais, na terceira coluna relata tipo de
analise, essa coluna informa qual teste o fornecedor tem que realizar e relatar no laudo
criado com os resultados que ele encontrou para cada teste que a especificagao exigir.

No tipo de analise tem um campo com a letra A e B, quando a letra A estiver
marcado com o X o fornecedor tem que realizar esse teste e relatar no laudo de
analise dele regado no final da producdo desse material, quando a letra B estiver
marcado refere-se que a industria tem que realizar esse teste antes de liberar o
material para processo produtivo.

Apo6s a producgao e envio do material para industria farmacéutica é realizado os
testes no controle de qualidade para verificar se o fornecedor atendeu a nossa
especificacdo. O CQ amostra o material de embalagem de acordo com o POP
operacional interno da industria, e realiza os testes.

e Descricao: ¢ verificado se o material € filme PVC/PVDC 112mm cristal, de
acordo com o que se pede na especificagao.

e Aspecto geral da bobina: O enrolamento deve estar firme e as laterais devem
estar lisas, sem ondulagcbes ou rebarbas. Devem estar isentas de
marcas,contaminagdes, bolhas, sujidades e furos.

e Cor: Cristal.

e Sentido do Bobinamento: PVDC na parte interna.
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e N° de emendas por bobina: Maximo de 02 (duas) emendas, confeccionadas
com fita adesiva
term
o — moldavel, de cor contrastante (vermelho) em ambos os
lados. Nao deve haver sobreposi¢ao da estrutura laminada. (Ref.:
Fita Adesiva MONTA 255 / material: filme de PVC rigido n&o
orientado / espessura: 0,070 mm +/- 10%).

e Acondicionamento: As bobinas devem estar identificadas, através de etiqueta
ou impresséo, individual e externamente, com as seguintes informacgdes:
- Nome do fornecedor;
- Nome do cliente;
- Nome do material;
- Cbdigo do material;
- Quantidade por caixa;
- N° de lote do fornecedor / N° O.P;
- Data de fabricacdo e validade (quando aplicavel);
- Simbolos de manuseio, transporte e armazenamento.

e Dimensional da Bobina:

Largura: 112,00 (111,00 — 113,00) mm
Diametro externo: 550,00 a 600,00 mm
Diametro interno do tubete: 76,00 (75,00 - 77,00) mm

e Gramatura Total: 405,00 (380,00 —428,00) g/m?
e Espessura Total: 286,00 (270,75 — 300,30) ym
e Material do Tubete: Aluminio ou PVC.

¢ Identificagcao do material:

PVC: Positivo.
PVDC: Positivo.

¢ Residuo nao volatil: Menor que 15 mg.
e Residuo por Incineragao: Menor que 5 mg.

¢ Metais pesados: Qualquer cor produzida na amostra dentro de 10 minutos nao
deve ser mais intensa do que a cor produzida no padrao.

TAG:
E uma etiqueta que identifica o material com nimeros de series e letras. Nas

empresas farmacéuticas é de obrigagdo o equipamento seja ele qual for tem que ter
TAG para identificagao.
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Os testes de descri¢ao, aspecto geral da bobina, cor, sentido de bobinamento,
acondicionamento e identificacéo, sao realizados visualmente pelos colaboradores do
setor controle de qualidade que sao treinados de acordo com a funcéo que exerce.

Largura, Didametro externo e Diametro interno do tubete:

Os testes de Largura, Diametro externo e Diametro interno do tubete sdo
realizados com o auxilio de uma régua flexivel calibrada, medir as dimensodes
conforme especificagdo previamente aprovada (verificar se os resultados se
encontram dentro da faixa especificada). Os resultados sao registrados em uma
planilha e comparado com os valores de minimo e maximo de acordo com a
especificagao.

Figura 9: Fita Flexivel. Fonte: Préprio autor.

Gramatura Total:

O teste de gramatura é realizado com um gabarito de inox (Figura) que também
possui TAG de rastreabilidade, é recortado um quadrado com area aproximada de
10x10 cm (100 cm2) para cada bobina de PVC amostrada. Pesar cada amostra,
determinar o peso médio e o desvio padrao relativo entre os valores encontrados, os
resultados sao registrados em uma planilha e comparado com os valores de minimo
e maximo de acordo com a especificagao.
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Figura10: Gabarito de Inox. Fonte: Proprio autor.

Espessura Total:

O teste de espessura total e realizado com o auxilio de um micrémetro
calibrado, medir a espessura do material (o resultado encontrado sera em mm).
Converter o resultado encontrado em pym (1mm = 103 pym) e conferir com a
especificacdo previamente aprovada. O micrometro também tem TAG de
rastreabilidade.

Figura 11: Micrometro. Fonte:
https://www.anhangueraferramentas.com.br/Produto/micrometro-externo-digital-0-a-
25mm-0-001mm-110-284-new-digimess-96793

Identificacao do PVC e PVC/PVDC

No PVC nao é necessario realizar o método de dé-laminagao utilizando o
reagente acetona para separagdo de camadas, como é utilizado no PVC/PVDC,
porque ele tem uma camada de PVC e outra de PVDC, é retirado um pedaco da
amostra do PVC/PVDC de 5 x 5 cm utilizado para esta etapa, € necessario 50ml do
reagente acetona, o pedago da amostra é imerso no reagente por 30min. Apés os 30
minutos a mostra se separa em duas camadas um PVC e outro PVDC.2%2

Essas amostras sdo lidas no equipamento perkin-elmer-spectrum-400-ft-ir-nir-
spectrometer-with/10073000 em uma faixa de 4000 a 650 cm—-1. Apds a leitura da
amostra é realizado a comparagdo com Padrdo enviado pelo fornecedor (figuras 12 e
13).
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Figura 12: Leitura da amostra PVC comparado com a leitura do Padrdo PVC. Fonte:
proprio autor.
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Figura 13: Leitura da amostra PVDC comparado com a leitura do Padréo PVDC.
Fonte: proprio autor.

TESTES FiSICO-QUIMICOS

Residuo Nao Volatil:

Pesar um cadinho apropriado vazio e, em seguida, transferir, em aliquotas
adequadas, 50 mL do Extrato da amostra para o cadinho e evaporar a parte volatil
utilizando uma chapa aquecedora a 105 °C. Secar a amostra resultante no cadinho a
105 °C por 1 hora. Pesar o cadinho contendo o residuo do Extrato da amostra obtido.
Pesar um cadinho apropriado vazio e, em seguida, transferir, em aliquotas
adequadas, 50 mL do Branco para o cadinho e evaporar a parte volatil utilizando uma
chapa aquecedora a 105 °C. Secar a amostra resultante no cadinho a 105 °C por 1
hora. Pesar o cadinho contendo o residuo do Branco obtido.

Obter a quantidade de residuo n&o volatil obtida através do calculo a seguir:
Quantidade de residuo nao volatil (mg) = (M2 — M1) — (M4 — M3) Onde:

M1 = Massa do cadinho do Extrato da amostra vazio (mg);

M2 = Massa do cadinho contendo o residuo do Extrato da amostra (mg);
M3 = Massa do cadinho do Branco vazio (mg);

M4 = Massa do cadinho contendo o residuo do Branco (mg).
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Residuo por incineragao:

Nao é necessario realizar esse teste quando o resultado do teste de Residuo
N&o Volatil for menor que 5 mg.

Proceder com a obtencado dos residuos, a partir do Branco e do Extrato da
amostra descrito no teste para Residuo Nao Volatil utilizando, se necessario, mais
acido sulfurico para a mesma quantidade em cada cadinho. Umedecer o residuo
obtido no teste de Residuo N&o Volatii com aproximadamente 1,0 mL de &acido
sulfurico. Adicionar o acido sulfurico de maneira que nao haja formagéo de bolsdes de
po seco na camada inferior da amostra.

Aquecer brandamente até carbonizagdo em temperatura ndo superior a 600 °C
+ 50 °C. Conduzir a queima em capela de exaustdo e assegurar que n&o havera
formagao de chamas durante o processo, esfriar e adicionar lentamente cerca de 1,0
mL de acido sulfurico para umedecer o residuo, carbonizar até eliminacao total do
acido, ou seja, até auséncia de fumaca branca. Transferir o cadinho para mufla,
devidamente calibrada, e incinerar com aquecimento gradativo até 600 °C + 50 °C.

Esfriar o cadinho, em dessecador e pesar, incinerar por mais 30 minutos, esfriar
e pesar o cadinho. Repetir este procedimento até que a diferenga entre duas pesagens
sucessivas nao seja maior que 0,5 mg.

Obter a quantidade de residuo por incineragéo obtida através do calculo a seguir:
Quantidade de Residuo por incineragéo (mg) = (M2 — M1) — (M4 — M3) Onde:

M1 = Massa do cadinho do Extrato da amostra vazio (mg);

M2 = Massa do cadinho contendo o residuo do Extrato da amostra (mg);

M3 = Massa do cadinho do Branco vazio (mg);

M4 = Massa do cadinho contendo o residuo do Branco (mg).

O resultado deve atender a especificagéo.

Metais Pesados:

Preparo dos Reagentes especiais:

a) Solugao estoque de nitrato de chumbo: dissolver, exatamente, 159,8 mg de
nitrato de chumbo em 100 mL de agua adicionada de 1 mL de acido nitrico. Diluir com
agua para 1000 mL e homogeneizar. Preparar e estocar essa solugdo em recipientes
de vidro isentos de sais soluveis de chumbo.

b) Solugao padrao de chumbo (10 ppm Pb): no dia do uso, diluir 10 mL da solu¢ao
estoque de nitrato de chumbo para 10 mL com agua. Cada mililitro dessa solugéo
contém o equivalente a 10 ug de chumbo (10 ppm PDb).

c) Tampao acetato pH 3,5: dissolver 25,0 g de acetato de amdnio em 25 mL de agua
e adicionar 38 mL de acido cloridrico 6 M. Se necessario, ajustar o pH em 3,5 com
hidroxido de aménio 6 M ou acido cloridrico 6 M. Diluir para 100 mL com agua e
homogeneizar.
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d) Preparo de Tiocetamida SR: dissolver 4 g de tioacetamida em agua e completar
o volume a 100 mL.Tomar 0,2 mL e adicionar a 1 mL da seguinte mistura: 1,5 mL de
hidroxido de sédio M, 0,5 mL de agua e 2 mL de glicerol a 85% (p/v). Aquecer em
banho-maria durante 20 s, resfriar e utilizar imediatamente.

Preparo da amostra:

Pipetar 20 mL do Extrato da amostra, filtrado, se necessario, para um tubo
de 50 mL para comparagao de cor. Ajustar o pH entre 3,0 e 4,0 com acido acético 1
M ou hidréxido de aménio 6 M, utilizando um papel indicador de curto intervalo de pH.
Diluir com agua até cerca de 35 mL e homogeneizar.

Preparo do padrao:

Pipetar 2 mL de Solug¢do padrao de chumbo 10 ppm Pb, e transferir para outro
tubo de 50 mL para comparagao de cor e adicionar 20 mL do Branco. Ajustar o pH
entre 3,0 e 4,0 com acido acético 1 M ou hidroxido de aménio 6 M, utilizando um papel
indicador de curto intervalo de pH. Diluir com agua até cerca de 35 mL e
homogeneizar.

Em cada tubo, adicionar 1,2 mL de tioacetamida SR e 2 mL de Tampé&o acetato
pH 3,5, diluir com agua até 50 mL de solugdo e homogeneizar.

Qualquer cor produzida dentro de 10 minutos na preparacdo que contém o
extrato da amostra, ndo deve ser mais intensa do que na Preparacao padrao, ambas
visualizadas sobre uma superficie branca (1 ppm no extrato).

Apos todos esses testes serem validados de acordo com os valores exigido na
especificacdo a GQ (Garantia de Qualidade) solicita a documentagédo do fornecedor
para adequacgéo no registro de fornecedores qualificados.
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