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RESUMO

As seringas hipodérmicas estéreis de uso Unico passaram por diversas evolugfes com as
alteracdes de materiais e conceitos desde a sua criacdo, enfatizando os avancgos e as inovacgoes
ao longo dos anos. Estas seringas sdo comumente fabricadas com polimeros, como o
polipropileno (PP), e apresentam uma variedade de propriedades essenciais para garantir o
adequado funcionamento. Considerando isso, este estudo aborda a relacédo entre as principais
gueixas técnicas do produto com alguns tipos de problemas de inadequagdo volumétrica,
ocorréncia de quebra, atendimento a requisitos mecénicos, além do uso excessivo de
lubrificantes, considerando o periodo dos 2020 a 2021 no contexto da pandemia de COVID-
19. Dessa forma, foram selecionadas 25 seringas hipodérmicas do mesmo lote e marca para
realizar andlises fisico-quimicas, mecanicas e de desempenho, com uso de ensaios de
espectroscopia na faixa do infravermelho (FITR), termogravimetria (TGA) e calorimetria
exploratoria diferencial (DSC) com diferentes objetivos, tais como, a identificacdo do
polimero utilizado na fabricacdo das seringas, a possivel presenca de lubrificantes, a
existéncia de vazamento de liquido no émbolo da seringa sob compressdo, além do
desempenho volumétrico das seringas. Os resultados indicaram o polimero das seringas como
sendo o polipropileno, auséncia de lubrificante no corpo dessas seringas pelas técnicas
utilizadas, ndo sendo detectados vazamentos ou inconformidade volumétrica de liquido nas

amostras, de acordo com as especifica¢fes técnicas previstas nas respectivas normas.

Palavras chaves: seringas hipodérmicas; analises fisico-quimicas; polipropileno.



ABSTRACT

Single-use sterile hypodermic syringes have gone through several evolutions with changes in
materials and concepts since their inception, emphasizing advances and innovations over the
years. These syringes are commonly made from polymers, such as polypropylene (PP), and
have a variety of essential properties to ensure proper functioning. Considering this, this study
analyzes the relationship between the main technical complaints of the product with some
types of problems of volumetric inadequacy, occurrence of breakage, attendance to
mechanical requirements, in addition to the excessive use of lubricants, considering the period
from 2020 to 2021 in the context of COVID-19 pandemic. Thus, 25 hypodermic syringes
from the same batch and brand were selected to perform physical-chemical, mechanical and
performance analyses, using Fourier transform infrared spectroscopy (FITR),
thermogravimetry (TGA) and differential scanning calorimetry (DSC) tests. with different
goals, such as the identification of the polymer used in the manufacture of syringes, the
presence of lubricants, the occurrence of liquid leakage in the syringe plunger under
compression, in addition to the volumetric performance of the syringes. The results indicated
the polymer of the syringes as a polypropylene, absence of lubricant in the body of these
syringes by the techniques used, not being detected leak or volumetric nonconformity of
liquid in the samples, according to the technical specifications expected in the respective

norms.

Keywords: hypodermic syringes; Physicochemical analysis; polypropylene.
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1 INTRODUCAO

A histdria das seringas hipodérmicas é marcada por grandes avancos e inovagdes ao
longo dos anos. No século XIX, a Franca foi palco do desenvolvimento da primeira seringa
hipodérmica feita de vidro com émbolo e agulha de orificio fino, 0 que representou uma
grande evolucdo em relacdo as versGes anteriores. Apesar de as seringas ja existirem ha mais
tempo, desde a época de Hipocrates na Grécia no século V, essas, no entanto, foram versoes
rudimentares e com propositos diferentes das hipodérmicas. As primeiras seringas fabricadas
de vidro na Franca eram consideradas, naquela época, um grande avango devido a sua ponta
conica que realizava injecBes precisas, sem vazamentos e devido a sua resisténcia a altas
temperaturas de autoclavagem, permitindo a reutilizacdo desse produto da saude (WIEPKING
etal., 2021).

No entanto, com o passar do tempo e 0s avangos da tecnologia, foi necessario repensar
a composicao desses dispositivos para atender as normas de seguranca da sadde publica. Hoje
em dia, as seringas hipodérmicas sdo classificadas como estéreis e de uso Unico, 0 que
significa que elas devem ser assépticas e descartadas ap0s 0 uso para evitar a contaminacéo e
disseminacéo de doencas.

As seringas hipodérmicas de uso Unico séo fabricadas utilizando polimeros, como o
polipropileno (PP), esse material é escolhido por ser de baixo custo e oferecer seguranga ao
usuario quando submetido a esterilizacdo adequada. Além disso, outras matérias-primas sdo
utilizadas em diferentes partes da seringa, como a haste de polietileno de alta densidade
(PEAD) e 0 émbolo de borracha de elastomero termoplastico (TPE), que sdo atoxicos a saude.
As seringas também podem ser vendidas com agulhas de aco inoxidavel, com dimensdes
especificas e bisel trifacetado, que sdo ligadas ao canhdo de material polimérico para
acoplamento a seringa. Todas essas caracteristicas visam garantir a seguran¢a do usuario e
prevenir problemas, tornando as seringas hipodérmicas de uso unico essenciais para o cuidado
com a saude publica (VECCHI, 2022).

Em 2020, o Brasil obteve um aumento significativo no nimero de casos de vacinagdo
contra o virus da COVID-19, o que tornou as seringas hipodérmicas estéreis de uso Unico
ainda mais relevantes. A Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) registrou
inimeras ocorréncias relacionadas ao processamento e manuseio desses produtos. Em todo o
mundo, as seringas sdo amplamente utilizadas em diversas aplicacfes de salde e, por isso,

possuem normas rigorosas de controle de qualidade para garantir sua segurancga e eficacia.
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A Associacdo Brasileira de Normas Tecnicas (ABNT) estabelece o controle de
qualidade adequado para o uso das seringas hipodérmicas estéreis de uso Unico por meio da
norma ABNT NBR ISO 7886-1:2020. Esse regulamento define diversas especificaces
técnicas para esses dispositivos, padronizando os principios basicos de sua fabricacdo, desde a
escolha de materiais e parametros de processos de produgdo até a embalagem e rotulagem
adequadas. E fundamental que todas as etapas do processo de fabricacio e manuseio desses
produtos sejam realizadas com precaucdo e de acordo com as normas estabelecidas para
garantir a seguranca e eficacia das seringas em suas aplicacdes na saude.

Com o0 objetivo de analisar a qualidade das seringas hipodérmicas estéreis de uso
unico no mercado de consumo, este estudo tem como foco a avaliacdo de diferentes
propriedades desses produtos. O trabalho foi realizado a partir da anélise das notificaces de
gueixas e eventos adversos mais recorrentes relacionados a esse dispositivo, com o intuito de
verificar a tendéncia de conformidade desses produtos no mercado de consumo.

Dessa forma, foram realizados testes para verificar a qualidade das seringas, a partir de
diferentes técnicas, tais como espectroscopia na faixa do infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR), calorimetria exploratdria diferencial (DSC) e andlise termogravimétrica

(TGA), bem como ensaios mecanicos e volumétricos.
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2 OBJETIVO

2.1 Objetivo Geral

Caracterizar as seringas hipodérmicas estéreis de uso Unico utilizando técnicas de

andlises fisico-quimicas, mecanicas e desempenho adequadas.

2.2 Objetivos Especificos

Avaliar a presenca de Gleo de silicone na superficie e porventura incorporados na
formulacédo do polimero, com utilizado na fabricacdo das seringas hipodérmicas, como
o0s agentes deslizantes erucamida e oleamida;

e Verificar as composic¢Oes quimicas do material das seringas;

e Identificar o tipo de polimero utilizado na fabricacdo das seringas;

e Auvaliar as propriedades térmicas do material da seringa;

e Verificar a estanqueidade de liquido do conjunto da seringa;

e Determinar o volume residual e a toleréncia da capacidade graduada das seringas.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Seringas Hipodérmicas

As seringas (Figura 3.1) sdo dispositivos frequentemente utilizados na area da saude
para uma variedade de finalidades, tais como injetar e aspirar liquidos ou gases. Esses
dispositivos sdo amplamente disponiveis no mercado, onde as seringas hipodérmicas estéreis
de uso Unico sdo classificadas com base em sua funcdo. Algumas dessas classificacGes
incluem as seringas de uso manual, de uso em bomba e as para insulina (RDC, 2021).

De acordo com a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA, 2021), as
seringas hipodérmicas estéreis de uso Unico sdo produtos para a saude que tém como objetivo
a aplicacdo de medicamentos por meio de uma agulha descartavel acoplada ao bico desse
dispositivo. E importante notar que essa aplicacio deve ser feita sob a pele do paciente,
garantindo a seguranca e a esterilidade do produto durante todo o processo. Além disso, ap6s
0 uso, o produto deve ser descartado adequadamente e essas medidas garantem que o0 uso de
seringas hipodérmicas estéreis de uso Unico seja seguro e eficaz para todos os pacientes.
(RDC, 2021).

Figura 3.1 — Imagem da seringa hipodérmica de 3 mL.

Fonte: Proprio autor, 2023.
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3.2 Seringas para uso manual

Existem diversos tipos de seringas que podem ser utilizadas em procedimentos
médicos, além das de uso manual. Algumas delas sdo projetadas para uso em bombas de
infusdo, enquanto outras sdo especificas para administragdo de insulina em pacientes com
diabetes. O estudo em questdo, no entanto, concentra-se nas seringas de uso manual, que sdo
recomendadas para procedimentos médicos que envolvem a aspiracdo e injecdo de grandes
volumes de liquidos e muito utilizadas para as vacinacdes de farmacos (BRASIL, 2021).

Para garantir a qualidade e a conformidade com os padrfes, a norma ABNT 7886-
1:2020 descreve 0s requisitos gerais que os fabricantes devem seguir para produzir seringas
de uso manual, esses requisitos incluem ensaios destrutivos e ndo destrutivos. Além disso, a
Resolucdo da Diretoria Colegiada (RDC) n° 341 estabelece requisitos minimos de identidade
e qualidade para as seringas de uso manual. Esses requisitos incluem andlises de matérias
estranhas e lubrificantes nas seringas, verificagdo da escala graduada, determinacOes
dimensionais e morfologicas dos cilindros e do conjunto émbolo e haste, bem como analises
guanto ao desempenho do volume residual, auséncia de vazamento de ar e liquido apds o

émbolo e encaixe do @mbolo e a haste ao cilindro.

3.3 Partes da seringa

As seringas para uso manual sdo compostas por um conjunto de estruturas que
possuem atribuicdes especificas, regulamentacdes de uso e diferentes tipos de materiais. A
Figura 3.2 contém informacGes relevantes sobre o uso desse produto, revelando que as
seringas Sd0 compostas por varios componentes essenciais, dos quais incluem o bico, o
conjunto cilindro e flange, bem como o conjunto émbolo e a haste que garantem 0 uso

adequado da seringa.
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Figura 3.2 — Componentes da seringa hipodérmica.

H 2
Legenda

1 Tampa ou protetor de agulha 10 Tampa da haste
2 Tampa do bico 11 Flanges do cilindro (empunhadura)
3 Libmen do bico 12 Limnha de referéncia
4 Bico 13 Capacidade nominal
5 Cilindro 14 Linhas de graduacio
6 Embolo 13 Linha zero

g 7 Vedagdes 16 Cénula

) 8 Haste 17 Canhio

9 Botio de pressio

-
[=]
1
1

Fonte: ABNT, 2020.

3.3.1 Bico

Na extremidade inferior da seringa, ao lado oposto do émbolo, é onde se localiza o
bico, cuja funcdo principal é fazer a conexdo com a agulha para garantir a administracéo
segura de medicamentos através da injecdo subcutanea. O bico possui um formato cilindrico e
é constituido por um adaptador de agulha, permitindo que esta seja ligada a seringa. Além
disso, o bico também desempenha a funcéo de fixar a agulha no lugar durante o uso desse
produto de saude para sua funcdo pretendida, proporcionando estabilidade e seguranca ao
usuario.

A seringa pode ser classificada de acordo com o formato do bico em dois tipos, luer
slip e luer lock, como mostrado na Figura 3.3. A principal diferenca entre eles estd em sua
estrutura morfologica. O bico lock possui 0 molde de uma rosca para o encaixe da agulha,
enquanto o slip apresenta um formato liso, sem roscas, também permitindo o encaixe da
agulha. E importante ressaltar que a seringa lock é a mais recomendada para a manipulagéo
em seres humanos, pois oferece maior seguranca na aplicacdo da medicacédo, impedindo que a
agulha saia do lugar durante o uso (BANODE; ATTAR; PICCHE, 2015).
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Figura 3.3 — Representacdo dos modelos de bicos de seringas.

BICO LUER LOCK

“Bico Rosca”

BICO LUER SLIP

“Bico Liso”

Fonte: RODRIGUES, 2019.

Seguindo os critérios de qualidade estabelecidos para seringas hipodérmicas estéreis
de uso Unico, é necessario considerar a capacidade nominal do produto. Seringas com
capacidade nominal menor que 5 mL devem estar localizadas em uma posicao diferente das
que possuem capacidade igual ou superior a 5 mL. Nesse caso, as seringas com capacidade
menor que 5 mL o bico deve ser posicionado na extremidade, enquanto as seringas com
capacidade nominal igual ou superior a 5 mL devem estar situadas no centro ou

excentricamente ao cilindro (ABNT, 2020).

3.3.2 Conjunto cilindro e flange

O cilindro e o flange, exemplificado na Figura 3.4, séo partes fundamentais da seringa,
sendo que o primeiro é responsavel por armazenar o medicamento liquido. Geralmente
fabricado com PP translucido, o cilindro permite a visualizagdo das solucdes e a verificacdo
da capacidade graduada da seringa em relacdo ao liquido, possuindo também uma escala
graduada para a medicdo precisa do volume que serd administrado. A regulamentacdo do
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dimensionamento desse componente leva em conta 0s riscos associados ao seu manuseio, a
sobredosagem do medicamento e a presenca de bolhas de ar (ABNT, 2020).

Para garantir a seguran¢a durante o manuseio do medicamento, o cilindro contém
lubrificante para reduzir o atrito entre a superficie interna e o émbolo da seringa. O
lubrificante pode estar presente na superficie interna do cilindro ou incorporado ao polimero
da seringa. A composicao quimica do lubrificante pode variar dependendo da localizagdo no
cilindro da seringa. Quanto ao lubrificante interno do cilindro do polimero, pode-se encontrar
materiais como Oleo de silicone (polidimetilsiloxano), que é uma composicdo quimica
aceitavel e estd em conformidade com a farmacopeia nacional. Para o lubrificante integrado
ao polimero, os modelos mais aceitaveis sdo as amidas de acidos graxos de acido erucico ou
acido oleico. A quantidade de lubrificante presente nas seringas hipodérmicas estéreis de uso
unico ndo deve exceder 0,6% da massa do componente, conforme a ABNT (2020).

Além disso, o cilindro possui na sua parte inferior os flanges que é a empunhadura,
isto é, a parte de uma ferramenta que garante uma boa coordenacdo motora entre o operador e
os diversos efeitos mecanicos influenciados durante a movimentacdo do émbolo. Os flanges
evitam movimentos bruscos, que podem causar maior desconforto e falhas no procedimento.

A regulamentacdo dos flanges estipula que o formato, o tamanho e a resisténcia
mecanica devem ser ideais para o designio da funcdo pretendida, bem como manter a

seguranca de uso durante a sua utilizacdo (ABNT, 2020).

Figura 3.4 — Conjunto cilindro e flange.
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Fonte: Proprio autor, 2023.

3.3.3 Conjunto émbolo e haste

Um dos componentes mais importante das seringas é o conjunto de émbolo e haste,

que esta mostrado na Figura 3.5. As duas partes desse conjunto trabalham juntas para garantir
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que os medicamentos sejam administrados de forma precisa e segura. O émbolo é responsavel
por vedar o cilindro da seringa e evitar que o liquido vaze para o exterior, bem como é
utilizado para se locomover internamente ao cilindro para medir o contetdo em concordancia
com as linhas de graduacdo da seringa. Enquanto isso, a haste é utilizada para controlar o
movimento de infusdo ou aspira¢do do medicamento (KISELEV, et al., 2020).

Para que o conjunto de émbolo e haste funcione adequadamente, é necessario que a
haste tenha um comprimento adequado para permitir que o émbolo percorra todo o
comprimento do cilindro. No entanto, é importante que o émbolo ndo possa ser retirado
completamente do cilindro com facilidade, para evitar vazamentos ou falhas na administragéo
de medicamentos. Essa medida é fundamental para garantir a qualidade e a seguranga dos

procedimentos que envolvem o uso de seringas (ABNT, 2020).

Figura 3.5 — Conjunto haste e Eémbolo

Haste

Embolo

Fonte: Proprio autor ,2023.
3.3.4 Escala graduada

A escala graduada esta presente na superficie externa da seringa e € utilizada para
medir o volume interno do cilindro que contém a medicacdo. Esse volume € expresso em
mililitros e permite a administragdo precisa dos medicamentos. As classificagdes nominais
presentes na escala facilitam a medicéo, as quais séo realizadas através da linha de referéncia
localizada no émbolo, que ¢ a linha frontal em contato com o cilindro da seringa. Alem disso,
a capacidade nominal é o volume designado pelo fabricante, e as linhas de graduacéo
fornecem as divisdes das medi¢bes dos volumes marcados no cilindro (KEITH;
NICHOLSON; ROGERS, 2004).

A fiscalizacdo estabelece que as seringas podem possuir uma ou mais escalas, desde

que todas elas sejam idénticas, graduadas e numeradas. E importante salientar que as escalas
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das seringas hipodérmicas sdo graduadas e numeradas em intervalos especificos, conforme os
exemplos apresentados na Figura 3.6. As linhas de graduagdo devem apresentar espessura
uniforme e estar igualmente espacadas ao longo do eixo longitudinal, entre a linha zero e a
linha que indica o total da capacidade graduada. As linhas de graduacdo mais curtas em cada
escala devem possuir aproximadamente metade do comprimento das linhas mais longas
(ABNT, 2020).

Quando uma seringa € mantida verticalmente, com a linha zero voltada para cima e a
escala para frente, os nimeros devem parecer perpendiculares & escala. E importante observar
que, segundo a norma, 0s nimeros devem estar proximos, porém, ndo necessariamente
tocando as extremidades das linhas de graduacdo correspondentes. Todos esses detalhes séo

cruciais para garantir uma administracdo correta e segura da medicacdo (ABNT, 2020).

Figura 3.6 — Modelos de graduacdes aceitaveis pelas normas.
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Fonte: ABNT, 2020.

3.4 Composicao dos materiais das seringas de uso unico

As seringas hipodérmicas de uso Unico sdo dispositivos essenciais para a
administracdo de medicamentos, sendo muito utilizadas em hospitais, clinicas, laboratorios e
até mesmo em domicilio e por isso, elas podem ser fabricadas em diversos materiais para
garantir a qualidade e a seguranga do produto, mas as normas de fiscalizagcdo excluem as
seringas feitas de vidro (BRSIL, 2021).

A composicdo mais comum encontrada no mercado é o polipropileno, com a estrutura

qguimica representada na Figura 3.7, um polimero termoplastico produzido a partir da
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polimerizag&o por adi¢cdo do mondmero propileno. O PP é um material de alta qualidade, com
custo acessivel quando comparado com outros materiais e que garante mais seguranca ao
usuario, quando corretamente esterilizado na fabricacdo (CANEVAROLO, 2016).

As seringas hipodérmicas podem possuir outras composicdes em suas diversas partes.
A haste, por exemplo, pode ser feita de polietileno de alta densidade, um material atoxico e
inerte. J4 o pistdo pode ser de borracha termoplastica ou vulcanizada e isenta de latex
(RODRIGUES, 2019).

Figura 3.7 — Estrutura quimica do polipropileno.
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Fonte: MolView, 2023.

3.5 Classificacdo dos polimeros utilizados nas seringas de uso Unico

Os polimeros polipropileno e polietileno de alta densidade séo classificados quanto ao
método de preparacdo, comportamento mecanico e desempenho mecanico. Em relacdo ao
método de preparacdo, tanto o PEAD quanto o PP sdo classificados como polimeros de
adicdo, o que significa que ndo ha perda de massa durante a sua formac&o. Isso garante que o
peso molecular do polimero seja definido pela converséo total, que é a igualdade no peso do
mondmero adicionado ao peso molecular do polimero formado (CANEVAROLO, 2016).

Quanto ao comportamento mecanico, tanto o polietileno de alta densidade quanto o
polipropileno séo classificados como polimeros sélidos em temperatura ambiente e podem ser
moldados em temperaturas mais elevadas. Esses materiais s&o chamados de termoplasticos,
pois quando expostos a altas temperaturas, eles se tornam fluidos e podem ser facilmente
moldados (NUNES; LOPES, 2014).

Por fim, quanto ao desempenho mecanico referente as aplicacbes em ensaios do
produto, os polimeros utilizados nas seringas hipodérmicas sdo classificados como

commodities ou termoplasticos convencionais, que nao exigem muitos esfor¢cos mecanicos.
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Além disso, possuem larga escala de producéo, facilidade de processamento e baixo custo
(CANEVAROLDO, 2016).

Em resumo, as seringas hipodérmicas de uso unico sdo fabricadas com a utilizacéo de
diferentes polimeros que séo classificados quanto ao método de preparacdo, comportamento
mecanico e desempenho mecénico. Essas propriedades sdo essenciais para garantir a

qualidade do produto, sua disponibilidade no mercado e manter seu baixo custo.

3.6 Método de processamento das seringas hipodérmicas

O processamento das seringas hipodérmicas de uso Unico envolve a utilizacdo de
maquinas injetoras, como é ilustrada na Figura 3.8, para a fabricacdo das diversas partes que
compdem o produto. Esse método € escolhido por ser ideal para a producdo em massa de
pecas com geometrias complexas e que requerem poucos acabamentos, caracteristicas que se
aplicam as seringas hipodérmicas (FEITOZA-SILVA, 2017).

Figura 3.8 — Imagem de uma injetora de seringas.

Fonte: Alwell, 2023.

O processo comega com a insercdo do polimero no sistema de alimentagdo da maquina
injetora, que é composta por um funil de alimentacdo, um cilindro de plastificacdo e um
molde, conforme a representacdo esquematica de um produto na Figura 3.9. A partir disso, a

rosca sem fim presente no cilindro de plastificacdo empurra os granulos poliméricos para
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dentro da méaquina, onde ocorre a homogeneizacao e a mistura pelo aquecimento e atrito entre
as paredes do cilindro e da rosca (LIRA, 2016).

Depois de passar por essas etapas, a rosca pressiona 0 polimero, que preenche as
cavidades do molde especifico para a fabricacdo dos componentes das seringas hipodérmicas,
como as hastes, cilindros e o pistdo. Esses moldes proporcionam homogeneidade no processo
e garantem a qualidade e uniformidade das pecas produzidas (LIRA, 2016).

Figura 3.9 — Processamento de produtos através da maquina injetora.
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Fonte: CORAZZA, 2012.

O uso de maquinas injetoras no processamento das seringas hipodérmicas de uso
unico é um método eficiente e confiavel, garantindo que as pecas produzidas sejam uniformes
e de alta qualidade, o que é crucial em aplicacGes médicas onde a precisdo é essencial. Além
disso, esse método permite a producdo em larga escala, atendendo & demanda do mercado e
garantindo a disponibilidade do produto para uso médico (LIRA, 2016).

3.7 Sistema NOTIVISA para a pandemia da COVID-19

O NOTIVISA (Notificacbes em vigilancia sanitaria) € um sistema nacional que tem
como objetivo registrar Queixas Técnicas (QT) e Eventos Adversos (EA) relacionados aos
produtos para a saude, com o proposito de reduzir os riscos associados a esses produtos. Esse
sistema monitora as ocorréncias permitindo que profissionais da satde, empresas e qualquer

cidadao ou cidada possam realizar as queixas.
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No contexto da pandemia da COVID-19, a utilizagdo de seringas hipodérmicas
estéreis de uso Unico ganhou destaque em virtude da necessidade de vacinagdo em massa da
populacéo brasileira. Nesse sentido, 0 NOTIVISA disponibilizou dados referentes ao periodo
de 2020 a 2021, onde foram registradas diversas notificacdes relacionadas ao uso dessas
seringas. Entre as principais evidéncias, foram relatados problemas como a presenca
excessiva de lubrificantes e vazamento de liquido, conforme apresentado na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 — Queixas técnicas referentes as notificacdes de seringas descartaveis

NUmero de notificagdes
Descrigdo das queixas técnicas 2020 2021
Total % Total %
Material 192 30,57% 387 30,09%
Outros 190 30,25% 414 32,19%
Mecénico 51 8,12% 109 8,48%
Embalagem / Expedicdo 47 7,48% 93 7,23%
Conexdo / Adaptacao 42 6,69% 64 4,98%
Problemas desconhecidos 35 5,57% 68 5,29%
Marcac&o, rotulagem / Instrugdes para uso 13 2,07% 30 2,33%
Funcéo néo pretendida 16 2,55% 28 2,18%
Problemas na ativacao da seringa 10 1,59% 32 2,49%
Protecéo 10 1,59% 12 0,93%
Erro de utilizacdo 8 1,27% 20 1,56%
Infusdo / Fluxo 10 1,59% 24 1,87%
Falha no produto 3 0,48% 3 0,23%
Problema do esvaziamento ou de saida 1 0,16% 2 0,16%
Total 628 100% 1286 100%

Fonte: Adaptado de ANVISA, 2023.

Os dados apresentados na tabela revelam um aumento significativo de 104,65% nas
notificagdes de queixas técnicas relacionadas as seringas descartaveis entre 2020 e 2021. E
possivel que esse aumento esteja relacionado a liberagdo das vacinas contra a COVID-19 para
a populacdo em 2021. Segundo o Ministério da Saude, até 28 de dezembro de 2021, cerca de

172 milhdes de pessoas com idade acima de 12 anos haviam sido vacinadas no Brasil, o que
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corresponde a cerca de 80% da populagdo vacinada com as duas doses da vacina contra
Covid-19 (GOVERNO FEDERAL, 2021).

Além disso, observa-se que as principais reclamacdes estdo relacionadas ao material
da seringa. De acordo com a ANVISA, os problemas incluem quebra, fragmentacéo, alteracédo
de cor e degradacdo do material. Ademais, outro topico comum séo as queixas classificadas
como "outros", que envolvem diversos fatores que ndo se engquadram nas categorias
previamente listadas, como o excesso de presenca de lubrificantes, tolerancia de volume
injetado e problemas com as agulhas. Por fim, na terceira posi¢do da lista de reclamacdes,
aparecem problemas mecénicos, tais como vazamento de liquido na seringa e travamento da
haste (FEITOZA-SILVA, 2018).

3.8 Principais problemas das seringas de uso manual

As seringas sdo dispositivos de grande importancia na area da satde, trazendo diversos
beneficios. No entanto, seu uso pode apresentar problemas técnicos que podem afetar sua
eficacia e seguranca. Segundo o NOTVISA, dérgédo responsavel por registrar queixas técnicas
de produtos de salde, os principais problemas relacionados ao uso de seringas envolvem
questdes volumétricas, de usabilidade e lubrificag&o.

3.8.1 Eventos volumétricos

O volume residual nas seringas se refere a quantidade de liquido que permanece na
seringa ap6s a administracdo de uma dose, exemplo na Figura 3.10. Esse valor pode variar de
acordo com o tamanho e o tipo da seringa, bem como a técnica utilizada, uma seringa de 3
mL, por exemplo, deve ter volume residual maximo de 0,07 mL. Para evitar problemas
relacionados a dosagem inadequada de medicamentos, é importante que o volume residual
seja mantido dentro dos valores méximos permitidos. Caso contrério, o paciente pode receber
uma dose menor do que a prescrita, 0 que pode levar a complicacdes ou efeitos colaterais
(MENG et al., 2019).
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Figura 3.10 — Imagem do volume residual da seringa.
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Fonte: Proprio autor, 2023.

A toleréncia na capacidade graduada em seringas se refere a margem de erro permitida
para a medicdo de volume indicada nas marcacdes graduadas da seringa. Essa tolerancia é
definida pela norma ABNT NBR ISO 7886-1 (2020) e é importante para garantir a precisao
na administracdo de medicamentos. E comum expressar a tolerancia em percentual ou
unidades de volume, e ela indica a margem de erro permitida para cada marcagao graduada na
seringa como, por exemplo, seringas de 3 mL que possuem tolerancias de até + 5% quando
realizado o controle de qualidade. Se a tolerancia nao for respeitada, durante a administracéo
de medicamentos pode ocorrer dosagem imprecisa, o que pode afetar a eficacia do tratamento
e desencadear complicagOes ou efeitos colaterais (ABNT, 2020).

3.8.2 Eventos mecanicos

A utilizacdo de seringas de uso manual pode apresentar diversos problemas
mecanicos. Um deles esta relacionado a aplicacdo de forcas manuais para operar o pistdo, que
é responsavel pela transferéncia do liquido para dentro ou fora da seringa. Essas forcas sdo
geralmente exercidas por profissionais de salde ou pacientes que manipulam a seringa. A
forca necessaria para operar o pistdo depende do tamanho da seringa, da viscosidade do
liguido e do material do dispositivo. Em geral, quanto maior a seringa, maior a forca
necessaria. O uso excessivo de forga pode levar a problemas, como a quebra do émbolo ou do
cilindro, levando a contaminacdo do liquido ou perda do medicamento, além do risco de
causar lesdes no tecido ou dor no paciente (KISELEV, et al., 2020).



27

Outra dificuldade que esta relacionada com a utilizacdo manual das seringas sao 0s
vazamentos de liquidos nos émbolos das seringas que ocorrem quando o liquido escapa ao
redor do émbolo, conforme a Figura 3.11. Esse vazamento pode acontecer devido a vedacdo
inadequada do émbolo ou excesso de pressdo. Os vazamentos também podem resultar em
doses imprecisas de medicamentos, o0 que pode afetar negativamente a eficacia do tratamento
(MENG et al., 2019).

Figura 3.11 — Seringa com vazamento de liquido no émbolo.

Fonte: Proprio autor, 2023.

A norma ABNT NBR ISO 7886-1 (2020) possui regulamentacdo de analises para
ambas as situacbes mencionadas, que estabelecem os valores méaximos permitidos para as
seringas por meio de ensaios mecanicos. Esses testes simulam o uso das seringas em uma
maquina universal para avaliar as forcas manuais aplicadas no pistdo, bem como ensaios de
estanqueidade de liquidos no émbolo, para garantir que as seringas estejam em conformidade

com o controle de qualidade.
3.8.3 Eventos de lubrificacdo
Substéncias lubrificantes sdo adicionadas a seringas para reduzir o atrito entre o

émbolo e o cilindro, facilitando a injecdo de liquidos ou medicamentos. Esses lubrificantes

sdo geralmente compostos de silicone ou amidas de acido graxo e podem ser adicionados



28

como aditivos durante o processo de fabricacdo do polimero ou utilizados nas superficies do
produto (KNACK, 2016).

Como esses aditivos atuam na superficie do polimero, € importante que 0s mesmos
tenham baixa compatibilidade com o polimero do cilindro, a fim de induzir sua migracéo para
a superficie do filme. De acordo com a norma ISO 10993-1, que trata da avaliacdo bioldgica
de dispositivos médicos, os lubrificantes adequados incluem a erucamida e a oleamida. O
primeiro € um composto derivado do acido erucico, um acido monoinsaturado com 22 &tomos
de carbono, enquanto a oleamida € uma amida derivada do &cido oleico, um &cido
monoinsaturado com 18 atomos de carbono, conforme mostrado na Figura 3.12 (SILVA,
2010).

Figura 3.12 — Estrutura molecular da Erucamida e Oleamida
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Fonte: KNACK, 2016.

Devido a incompatibilidade com o polipropileno, é observada a tendéncia de migracao
das amidas para a superficie do polimero, resultando na formagéo de uma camada ou pelicula
no produto. Essa camada tem como funcao reduzir o atrito entre as superficies, podendo ser
distribuida de maneira uniforme ou ndo. Ao longo do tempo, independentemente do
deslizante utilizado, ocorre um aumento na concentracao do aditivo na superficie do produto,
0 que pode ser observado apds um determinado periodo (RAMIREZ et al., 2001).

A movimentacdo dos agentes deslizantes para a superficie do polipropileno esta
diretamente ligada as caracteristicas fisico-quimicas do polimero, tais como a sua
cristalinidade, a extensdo da orientacdo das cadeias moleculares e as suas ramificacfes. Essa

situacdo se da porque a propagacdo dos agentes deslizantes para a superficie do produto



29

acontece atraves das areas amorfas do polimero, visto que a estrutura cristalina é praticamente
impermeavel. Portanto, quanto maior o nimero de areas amorfas do polimero, mais intensa
sera a propagacdo do aditivo para a superficie. Consequentemente, a velocidade de
resfriamento do polipropileno durante o processo de fabricacdo do cilindro também afeta a
propagacao dos agentes deslizantes para a superficie (DULAL, et al., 2018).

As normas que regulamentam as seringas estabelecem limitacGes especificas para o
uso de lubrificantes e quantidades maximas permitidas na fabricacdo dos dispositivos.
Embora essas restricdes sejam importantes para garantir a seguranca e eficacia das seringas,
ndo existem métodos padronizados para verificar e garantir a qualidade. Nesse sentido, torna-
se necessario a realizacdo de estudos para a formulacdo de metodologias de controle de
qualidade, que possam assegurar a conformidade dos produtos as normas estabelecidas e
minimizar 0s riscos a saude dos pacientes. Tais estudos podem envolver a analise de
propriedades fisicas e quimicas das seringas e caracterizacdes sobre o produto. Essas
iniciativas sdo essenciais para garantir a qualidade dos dispositivos médicos e proteger a

salde publica.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

Para a realizacdo dos ensaios, foram utilizadas seringas hipodérmicas estéreis de uso
unico e, a fim de manter o anonimato do fabricante neste estudo, a marca do produto ndo sera
informada. As amostras foram obtidas de uma empresa brasileira, que se dedica ao estudo de
notificacBes ocorridas no pais. A Tabela 4.1 apresenta informacdes acerca do produto

disponibilizadas pelo fabricante no site oficial da empresa.

Tabela 4.1 — Materiais da seringa hipodérmica.

Produto ngr?\?ﬁglld(?gi) Bico Componentes Material
Cilindro e flange Polipropileno
Seringa 3amL Il:ggi Haste Polipropileno
Pistéo Borracha vulcanizada

Fonte: Dados fornecidos pelo fabricante, 2023.

Neste estudo, foram utilizadas 20 seringas hipodérmicas estéreis de uso Unico de
mesma marca e mesmo numero de lote. As distribuices quantitativas para as realizacdes de

cada ensaio estdo representadas na Tabela 4.2.

Tabela 4.2 — Quantitativo de seringas hipodérmicas para os ensaios realizados.

Ensaios Quantitativo

Determinacgdo do volume residual 5
Tolerancia na capacidade graduada
Vazamento de liquido no émbolo sob compresséo
DSC
TGA
FTIR

= N N OOl

Fonte: Proprio autor, 2023.

Apesar de constar apenas um unico ensaio FTIR deve-se destacar que cada medida foi
realizada por multiplos de poténcia de 2", ou seja, os resultados detectados referem-se 2°

medicoes.
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4.2 Métodos

Para esta secdo, foram utilizados métodos de analise descritos na norma ABNT NBR
ISO 7886-1:2020, a fim de garantir a confiabilidade dos resultados obtidos. A seguir, na
Figura 4.1, sdo descritas as etapas em detalhes e os ensaios utilizados nesta pesquisa, a fim de

fornecer uma viséo abrangente de como foram realizados os procedimentos.

Figura 4.1 — Fluxograma das analises do projeto.
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Fonte: Préprio autor, 2023.

4.2.1 Espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier

Com o objetivo de realizar a identificacdo de grupos funcionais na superficie das
seringas e investigar a presenca de lubrificantes, utilizou-se a espectroscopia na faixa do
infravermelho com resolucdo de 4 cm™ e faixa de onda entre 4000 cm™ a 400 cm™, no
laboratério de quimica do CEFET-MG. O espectrometro modelo IRPrestige-21 da marca
Shimadzu foi acoplado a um acessoério de refletancia total atenuada (ATR). Uma seringa foi

selecionada e foram cortadas uma amostra do cilindro e outra do flange, com uma lamina de
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aco conforme ilustrado na Figura 4.2. Os pedagos (indicados por setas) foram pesados em
uma balanga analitica da marca METTLER TOLEDO AG285 com resolugéo de 0,0001 g.

Figura 4.2 — Pedacos de flange e de cilindro de seringa para FTIR.

FLANGE CILINDRO

Fonte: Proprio autor, 2023.

Apos a realizagdo do ensaio, os resultados foram analisados e elaboradas as curvas que
permitiram identificar a presenca de grupos funcionais na superficie da seringa comparando
com frequéncias de vibragoes referéncia de polipropileno puro por GOPANNA et al. (2019) e
Larkin (2018).

4.2.2 Termogravimetria

O objetivo do ensaio de termogravimetria foi analisar a decomposi¢do térmica do
material da seringa estéril, para observar a possivel presenca de lubrificante, além de auxiliar
na identificacdo do polimero, sendo selecionadas amostras do flange e do cilindro em
diferentes partes da capacidade nominal para a investigagdo das diferencas das andlises
térmicas (vide setas), conforme ilustrado na Figura 4.3. As amostras resultantes foram pesadas
usando uma balanca analitica da marca METTLER TOLEDO AG285, com resolucdo de
0,0001 g.
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Figura 4.3 — Amostras do flange e do cilindro para TGA.

FLANGE CILINDRO

Fonte: Proprio autor, 2023.

O experimento foi realizado no laboratoério de quimica do CEFET-MG, utilizando um
equipamento de TGA da marca Shimadzu, modelo DTG-60H, de acordo com a Figura 4.4. As
amostras foram inseridas em um cadinho de alumina e submetidas ao aquecimento sob taxa
de 10 °C/min, iniciando a partir de 20 °C até temperatura alvo de 980 °C. Durante o ensaio, a
perda de massa das amostras foi registrada em relacdo a temperatura, em uma atmosfera inerte

de nitrogénio com uma vazao de 60 mL/min.

Figura 4.4 — Equipamento de TGA.
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Fonte: Proprio autor, 2023.
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4.2.3 Calorimetria exploratoria diferencial

O ensaio de calorimetria exploratoria diferencial foi realizado para analisar as
propriedades térmicas do material. Para isso, foram selecionadas amostras do flange e do
cilindro da seringa, Figura 4.5 (indicadas por meio de setas). As amostras foram obtidas a
partir de um corte préximo a linha de graduacdo zero da capacidade nominal da seringa,
sendo a massa das mesmas avaliadas com uso de uma balanca analitica da marca METTLER
TOLEDO AG285 com resolucédo de 0,0001 g.

Figura 4.5 — Amostras do flange e do cilindro para DSC.

FLANGE CILINDRO

Fonte: Proprio autor, 2023.

O ensaio foi realizado no laboratério de caraterizacdo do Departamento de Engenharia
de Materiais do CEFET-MG, utilizando o equipamento de DSC-60, da empresa Shimadzu. Os
pedacos do flange e do cilindro foram colocados em cadinhos de aluminio e inseridos no
equipamento. A temperatura foi elevada a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min até atingir a
temperatura alvo de 400 °C, sendo avaliada a variag@o da energia durante o aquecimento e o
resfriamento, realizados duas vezes sob atmosfera inerte de nitrogénio sob vazdo de 60

mL/min.
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4.2.4 Ensaio mecénico de vazamento de liquido no émbolo da seringa

O ensaio foi realizado conforme os procedimentos do anexo D da norma ABNT 7886-
1 (2020), sendo utilizadas 5 seringas, que foram preenchidas com agua destilada excedendo a
capacidade nominal de 3 mL entre temperatura de 18 °C a 28 °C, identificada por um
termOmetro da INCOTERM com resolucgéo 0,1 °C. O ar da seringa foi expelido manualmente,
o volume de agua foi ajustado a capacidade nominal (3 mL) e o bico da seringa foi vedado
com um dispositivo polimérico de polietileno, conforme ilustrado na Figura 4.6.

O ensaio foi realizado na maquina universal de ensaios (MUE) INSTRON modelo
34TM-5 no Laboratério de Andlises de Produtos de Salde da Fundacdo Ezequiel Dias
(FUNED), com uma célula de carga de 1 kN, um peso de gancho na faixa de (1 + 0,05) N,
garras superior e inferior de modelo 2870-003 e CP131164, respectivamente, da marca
INSTRON. Na Figura 4.6 estdo mostrados os acessorios utilizados para a realizacdo destes

ensaios.

Figura 4.6 — Imagem da maguina usada no ensaio de vazamento de liquido no émbolo da
seringa

Fonte: Proprio autor, 2023.
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Foi utilizado um paquimetro digital da marca INSTRUTHERM, com resolugéo de
0,01 mm para medir o didmetro do botéo de pressdo de cada amostra. Conforme descrito pela
norma, a amostra foi submetida a aplicacdo de uma pressao axial de 300 kPa, simulando as
condicdes de uso, a qual foi mantida por 33 segundos, dentro do intervalo de tempo de 30 a
35 segundos estabelecido pela mesma. Simultaneamente, o pistdo foi submetido a aplicacdo
de forca perpendicular, promovida pelo peso de gancho.

O célculo da presséo axial foi realizado automaticamente pelo software da maquina,

utilizando as Equacdes (1) e (2):

Area da circunferencia do botdo de pressio (mm?) = mr? Q)

Forga

Pressado (kPa) = (2)

Area da circunferéncia do botdo de pressio
Sendo:
r = raio do bot&o de pressdo da seringa

Por fim, a seringa foi examinada quanto a vazamento de &gua apo6s a vedacdo do

émbolo.

4.2.5 Ensaio de volume residual na seringa

O ensaio foi realizado por meio do procedimento descrito no anexo C da norma
ABNT 7886-1 (2020). Para executar o ensaio, foram utilizadas cinco amostras de seringas,
uma balanca analitica da marca METTLER TOLEDO AG285 com resolucdo de 0,0001 g,
dois béqueres de 100 mL, papel toalha e 4gua destilada a temperatura situada entre 18 °C a 28
°C.

Primeiramente, foi efetuada a pesagem da seringa vazia e, em seguida, a mesma foi
preenchida com a agua até a linha de graduacgéo da capacidade nominal de 3 mL. Apds esse
processo, todas as bolhas de ar foram expelidas e a 4gua foi expelida da seringa. Em seguida,
as superficies externas foram secas com um papel toalha e a agua foi expelida em um béquer,
pressionando completamente a haste da seringa. A seringa foi pesada novamente e a massa
encontrada foi registrada. A andlise foi realizada individualmente para cada unidade de
seringa.

A massa da agua remanescente na seringa foi determinada subtraindo-se a massa da

seringa vazia da massa da seringa ap0s a expulsao da agua, conforme a Equacéo (3). A massa
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foi convertida para volume com uso da Equacdo (4), e o volume residual em mL foi

registrado.

Massa da 4gua remanescente (g) = seringa apds expulsao (g) — seringavazia (g) (3)

Massa da agua remanescente (g)

Volume residual (mL) = 7
Densidade da agua (W) (4)

Considerando,

Densidade da 4gua = 1 g/mL

4.2.6 Ensaio de toleréncia na capacidade graduada da seringa

Conforme os parametros da norma ABNT 7886-1 (2020), foi realizado o ensaio de
tolerancia na capacidade graduada. Para cumprir essa finalidade, conforme as diretrizes da
norma, foram selecionados valores de capacidade nominal menores que a metade de 3 mL (1
mL) e maiores ou iguais a metade da capacidade nominal de 3 mL (2 mL) e o procedimento
foi realizado em 5 seringas.

O ensaio foi iniciado preenchendo a seringa com agua destilada a uma temperatura
entre 18 °C a 28 °C até a capacidade de 1 mL. Posteriormente, as bolhas de ar foram
expelidas para garantir que em todo o volume ocupado estivesse presente apenas agua. A
partir disso, a dgua foi entdo expelida para um recipiente, movendo a haste manualmente a
uma velocidade aproximadamente constante. A massa de agua expelida foi pesada em balanca
analitica da marca METTLER TOLEDO AG285 METTLER com resolugéo de 0,0001 g.

Em seguida, o ensaio foi realizado com a graduacdo igual 2 mL, segundo o
procedimento citado anteriormente. A analise foi realizada individualmente para cada seringa.

O volume de agua expelido nas capacidades graduadas de 1 mL e 2 mL de cada uma

das cinco amostras, obtidas usando a balanga, foram calculados com base na Equagéo (5).

Massa da agua expelida (g)

Volume de dgua expelida (mL) = 7 (5)
Densidade da agua (- 7)

A divergéncia (tolerancia) entre o volume graduado e o expelido foi calculado por

meio da Equacéo (6).
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Tolerancia (mL) = |Volume da dgua explida (ml) — volume graduado (mlL)| (6)

Os valores de tolerancia requeridos, estipulados como controle de qualidade pela

norma, foram calculados de acordo com as Equac6es (7) e (8):

Tolerancia (1 mL) = +(1,5% do Volume total (mL) + 2% do Volume expelido (mL))
Tolerancia (1 mL) = +(1,5% de 3 (mL) + 2% de 1 (mL)) (7)
Tolerancia (1 mL) = +£0,0650 mL

Tolerancia (2 mL) = £(5% do Volume expelido (mL))
Tolerancia (2 mL) = (5% de 2 (mL)) (8)
Tolerancia (2 mL) = £0,1000 mL

Por fim, os valores de divergéncia entre o volume graduado e o expelido encontrados
de cada unidade das 5 amostras, para 1 mL e 2 mL, foram comparados com os valores de
tolerancias estipulados pela norma.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier

O ensaio de espectroscopia na faixa do infravermelho por transformada de Fourier foi
conduzido para identificar o material da amostra e investigar a presenca de lubrificante no
material em estudo, com o intuito de analisar possiveis alteracdes nos grupamentos quimicos
presentes atraves da comparacao dos picos das amostras. Na Figura 5.1 sdo apresentados 0s
resultados obtidos a partir da analise dos espectros da amostra do cilindro, situado em
vermelho, e do flange da seringa, demostrado em preto, as respectivas massas estdo

demostradas na Tabela 5.1.

Tabela 5.1 — Pesos das amostras de seringa para andlise de FTIR

Amostras Flange (mg) Cilindro (mg)

Amostra 1 11,57/mg 10,75mg

Fonte: Proprio autor, 2023.
Figura 5.1 — Espectro das amostras.
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Os picos identificados nos espectros de FTIR fornecem informacgdes sobre as
caracteristicas quimicas do material e podem ser usados para identificar a presenca de
substancias especificas. Na Tabela 5.2 sdo listados os principais picos identificados neste

estudo.

Tabela 5.2 — Modos de vibragdes

Picos (cm™) Modos de vibracéo
2950 cm™! Estiramento assimétrico CHs
2915 cm™ Estiramento assimétrico CH:
2876 cm™ Estiramento simétrico CHs
2867 cm™! Estiramento simétrico CH:
2836 cm™! Estiramento simétrico CH:
1730 cm™ Estiramento C=0
1453 cm™ Flexdo simétrica CH:
1373 cm™! Vibragao de flexao simétrica CHs
1166 cm™ Vibrac¢ao oscilante CHs
997 cm™! Vibragao oscilante CHs
973 cm™ Vibragao oscilante CHs
840 cm™ Vibragao oscilante CHs
808 cm™ Vibrac¢ao oscilante CHs

Fonte: GOPANNA et al., 2019 e Larkin, 2018.

Conforme observado no estudo de GOPANNA et al. (2019), os picos identificados no
espectro do polipropileno puro apresentaram uma correspondéncia significativa com o0s
resultados obtidos no flange e no cilindro. Os picos de 2915 cm™ (estiramento assimétrico
CH:), 2836 cm™ (estiramento simétrico CHz), 1453 cm™ (flexdo simétrica CHz), 1373 cm™!
(vibragao de flexao simétrica CHs), 1166 cm™! (vibragdo oscilante CHs), 997 cm™! (vibracao
oscilante CH3), 973 cm™ (vibracdo oscilante CHs) e 840 cm™ (vibragdo oscilante CHs) sdo
consistentes com o polipropileno. Além disso, outros picos mencionados por Larkin (2018),
como 2876 cm™ (estiramento simétrico CHs), 2867 cm™ (estiramento simétrico CHz) e 808
cm! (vibragdo oscilante CHs), confirmam a presenga desses grupos funcionais no material em

estudo, como mencionado anteriormente.
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No entanto, foi observado um pico em 1730 cm™ no flange, que difere dos picos
caracteristicos do polipropileno puro, esse valor corresponde & vibragdo de estiramento do
grupo carbonila (-C=0) (BOYER et al. 2005). Essa discrepancia sugere a possivel presenca
de algum componente contaminante no material analisado, que pode ser responsavel pela
deteccdo desse grupo funcional adicional ou algum ruido ocasionado durante o ensaio.

O conjunto flange e cilindro € feito por injecdo e possuem a mesma COmMpPOSiGao
quimica conforme o processo de fabricacdo (ALMEIDA et al., 2014). Dessa forma, a
presenca de lubrificantes incorporados ao polimero pode ser descartada. Enquanto o
lubrificante de polidimetilsiloxano (Si-O-Si) situado na superficie interna do polimero e que €
normalmente inserido ap6s o processo de injecdo ndo foi percebido pela anélise do FTIR.

Os resultados obtidos por meio da analise do FTIR demonstram uma alta concordancia
com o0s picos caracteristicos do polipropileno puro, de acordo as referéncias GOPANNA et al.
(2019) e Larkin (2018). No entanto, a presenga do pico em 1730 cm™" indica a necessidade de
uma investigacdo mais aprofundada para compreender completamente as caracteristicas

guimicas e a presenca de possiveis impurezas no material analisado.

5.2 Termogravimetria

A anélise termogravimétrica foi realizada em trés amostras do flange e trés do cilindro
da seringa. Os objetivos foram determinar a faixa de temperatura de degradacdo e avaliar o
comportamento térmico do polipropileno, bem como investigar a influéncia do lubrificante na
degradacdo térmica. No grafico das Figura 5.2 e 5.3 sdo mostradas as curvas de perda de
massa para cilindro e flange, respectivamente, enquanto na Tabela 5.3 estdo os resumos dos

resultados, incluindo as temperaturas de inicio e final da degradac&o.



Figura 5.2 — Resultado do TGA das amostras do cilindro.
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Tabela 5.3 — Faixa de temperatura para perda de massa por TGA

Parte Amostras Faixa (°C) Perda de massa (%0)
Cilindro Amostra 1 260 - 435 98%
Cilindro Amostra 2 304 - 467 98%
Cilindro Amostra 3 306 — 468 98%

Flange Amostra 1 263 - 446 98%

Flange Amostra 2 296 - 468 99%

Flange Amostra 3 240 - 424 98%

Fonte: Proprio autor, 2023.

A faixa de temperatura de degradacdo observada nas amostras corresponde aquela
conhecida para o polipropileno puro. O polipropileno puro geralmente apresenta uma faixa de
degradacio térmica entre 200°C e 400°C (LIBANO et al., 2012).

Os resultados obtidos nas amostras de cilindro e flange apresentam faixas de queda de
temperatura que variam de 240°C a 468°C. Portanto, os valores obtidos estdo dentro da faixa
esperada para o polipropileno puro, indicando que o material analisado é consistente com o
comportamento térmico esperado para esse polimero. Para o evento de degradagdo
mencionado houve a quebra das cadeias poliméricas, resultando na liberacdo de produtos
volateis, como mondmeros, oligbmeros e outros compostos organicos (FERREIRA, 2020).

Em relacdo as comparac@es entre as amostras do cilindro, € importante mencionar que
os cortes foram realizados em diferentes partes do cilindro. Essa abordagem permite verificar
se ha variacbes na quantidade de lubrificante presente em cada amostra. A presenca de
lubrificante pode influenciar o processo de degradacdo térmica e resultar em diferentes perdas
de massa. No entanto, observou-se que todas as amostras do cilindro apresentaram uma perda
de massa de aproximadamente 98%. Isso sugere que a quantidade de lubrificante presente nas
diferentes partes do cilindro ndo teve um impacto significativo na degradacdo térmica do
polipropileno, sugerindo que seja em torno de 2% da massa das amostras analisadas.

Os eventos de perda de massa ndo mostraram variacbes além do esperado para o
polipropileno, o que indica que ndo foram detectadas degradagdes nos lubrificantes
incorporados ao polimero ou presentes em sua superficie. Além disso, a analise

termogravimétrica ndo identificou a degradacdo do grupo funcional carbonila, que foi
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detectado como um pico de comprimento de onda no flange da seringa, o que reforca uma

possivel presenca de ruido no ensaio de FTIR.
5.3 Calorimetria exploratoria diferencial

A calorimetria exploratéria diferencial foi realizada com o objetivo de analisar as
propriedades térmicas do material e avaliar suas possiveis presencas de lubrificantes na
superficie ou incorporado ao polipropileno. O ensaio foi realizado em dois ciclos de
aquecimento e de resfriamento. Nas Figuras 5.4 e 5.5 estdo ilustrados os termogramas

referentes ao primeiro ciclo de aquecimento e de resfriamento, respectivamente.

Figura 5.4 — Analise de DSC do primeiro ciclo de aquecimento.
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Fonte: Proprio autor, 2023.
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Figura 5.5 — Analise de DSC do primeiro ciclo de resfriamento.
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Fonte: Proprio autor, 2023.

Os valores da temperatura de fusdo cristalina (Tm), temperatura de cristalizacéo (Tc),
entalpia de fusdo (AHf) e grau de cristalinidade (%C) séo apresentados na Tabela 5.4. Os
dados listados nessa tabela foram obtidos usando o software Origin, exceto pelo grau de

cristalinidade, que foi calculado utilizando o valor padrdo para a entalpia de fusdo do

polipropileno (AHfi00%) de 165,3 é (CANEVAROLO, 2016). O célculo do grau de

cristalinidade é foi realizado pela Equacao (9).

C(%) = AHE 00w 9)
%) = AHF100% 0

Considerando,
AHf = Valor encontrado pela integral da curva da Tm.

AHf100% = 165,3 é
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Tabela 5.4 — Resultados do DSC

Parte Amostra Tm (°C) Tc (°C) AHs (J/9) %C (%)
Cilindro Amostra 1 150 102 e 109 37 22
Cilindro Amostra 2 152 101 e 113 27 16
Cilindro Amostra 3 151 102 35 21

Flange Amostra 1 149 103 35 21

Flange Amostra 2 149 99 32 19

Flange Amostra 3 150 99 34 21

Fonte: Proprio autor, 2023.

Para identificar o polimero utilizado, foram comparados os valores de temperatura de
fusdo fornecidos na Tabela 5.4. Para as amostras do cilindro, os valores de Tm variaram de
149 °C a 152 °C, enquanto para as amostras do flange, variaram de 149 °C a 150 °C. A
identificacdo do polimero com base no valor de Tm é possivel porque essa temperatura
representa a média da faixa em que as regides cristalinas desaparecem durante o aguecimento,
devido a fusdo dos cristalitos (LIRA, 2016). Comparando esses valores com referéncias, de
acordo com (BATALIOTTI, 2016), esses estdo dentro de uma faixa razoavel para o
polipropileno, cujo ponto de fuséo é aproximadamente 160°C.

Conforme CANEVAROLO (2016), a teoria da reducéo da temperatura de fusdo esta
relacionada com a presenca de impurezas proxima ao cristal do material, que facilita o a fuséo
do polimero. Portanto, sugere-se que a reducdo da Tm do polipropileno para 149 °C a 152 °C
esteja relacionada a esse fator, uma vez que os resultados obtidos por FTIR e TGA também
indicaram a presenca desse polimero na seringa, refor¢ando a identificacéo.

Além da temperatura de fusdo, a temperatura de cristalizacdo também é relevante para
a analise das propriedades térmicas do material. Os valores de Tc para as amostras do cilindro
variaram entre 101 °C e 113 °C, enquanto para as amostras do flange, variaram entre 99°C e
103 °C. Esses valores indicam a temperatura em que as cadeias polimericas se organizam em
uma estrutura ordenada, formando cristais (RUDIN, 2014).

A entalpia de fusdo (AHf) ¢ outra propriedade importante que reflete a quantidade de
calor de fuséo determinado pela area contida sob o pico endotérmico (COSTA, 2016). Os

valores de AHf para as amostras do cilindro variaram entre 27 Z—] e 37 é, enquanto para as

amostras do flange, variaram entre 32 é e 35 é. Esses valores indicam a quantidade de energia

necessaria para fundir o material durante o aquecimento.
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Por fim, o grau de cristalinidade foi calculado com base nos valores de entalpia de

fusdo (AHf) em relagdo a um valor de referéncia de 165,3 é para o polipropileno puro. Os

valores de %C para as amostras do cilindro variaram entre 16% e 22%, enguanto para as
amostras do flange, variaram entre 19% e 21%. Esses valores indicam que a proporcao de
cristalizacdo presente no material é inferior em comparacdo com polimeros puros, onde o
valor € aproximadamente 60% (CANEVAROLO, 2016). Essa observacdo indica uma
possivel correlacdo entre a diminuicdo mencionada e a existéncia de impurezas ou aditivos,
uma vez que essas substancias costumam ser elementos estranhos ao polimero que se
encontram entre as cadeias, prejudicando o processo de empacotamento e, consequentemente,
resultando na reducdo da porcentagem de cristalinidade (RUDIN, 2014).

No entanto, é valido ressaltar que os valores da entalpia de fusdo s@o menores tanto
para as amostras de flange quanto para as do cilindro. Além disso, ndo foi encontrado que
para fins de identificacdo de possiveis lubrificantes incorporados ou inseridos na superficie do
polimero considerando %C.

Nas Figuras 5.6 e 5.7 estdo ilustrados os termogramas referentes ao segundo ciclo de

aquecimento e resfriamento, respectivamente.

Figura 5.6 — Anélise de DSC do segundo ciclo de aquecimento.
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Figura 5.7 — Analise de DSC do segundo ciclo de resfriamento.
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Os dados térmicos apresentados na figura acima indicam que, apds a remoc¢do da
historia térmica do material, houve uma reducdo significativa em sua entalpia de cristalizacao.
Esse fendmeno € evidenciado pelo ciclo de aquecimento, onde a intensidade dos picos
diminui consideravelmente para todas as amostras. Em relacdo as amostras do cilindro
durante o segundo resfriamento, quando comparadas ao primeiro resfriamento, observa-se

uma similaridade entre os resultados, com a formacéo de picos mais definidos.

5.4 Ensaio mecanico de vazamento de liquido no émbolo da seringa

Os ensaios realizados nas 5 amostras de seringas de 3 mL demonstraram que, ao
aplicar uma forca perpendicular e de pressdo axial, foi possivel atingir uma pressao maxima
de 300 kPa e manter essa pressdo por um periodo de 33 segundos, conforme demarcado no
retangulo cinza na Figura 5.8. A utilizacdo dos célculos do software BlueHill da maquina
universal permitiu que os valores de didmetro da circunferéncia de cada seringa fossem

utilizados como valores de referéncia para atingir o valor maximo de pressao.
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Figura 5.8 — Gréfico dos resultados do ensaio de vazamento de liquido.
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Fonte: Proprio autor, 2023.

No entanto, coloca-se como observacgao que os resultados apresentaram variagdes nos
gréficos de tensdo a compressao ao longo do tempo, devido as movimentacdes bruscas de
deflexdes, situado no retangulo azul na Figura 5.8. Essas variacdes demarcadas correspondem
aos desvios de posicdo que as seringas sofreram no inicio de ensaio, em virtude da pré carga
axial e da forca de compressao aplicadas, ou seja, 0 suporte da garra inferior que segurava a
circunferéncia do botdo de pressdo se moveu de maneira brusca e esses movimentos foram
detectados pela sensibilidade da maquina universal. E importante destacar que essas variagdes
ndo comprometeram os resultados, pois as amostras foram capazes de suportar a pressao
maxima de 300 kPa sem apresentar vazamentos de liquido dentre o intervalo de (285 a 315)
kPa por 33 segundos, conforme estipulado (ABNT, 2020).

Apesar das variagbes observadas nos graficos, os resultados obtidos neste ensaio
foram considerados satisfatorios e indicaram que ao avaliar as 5 amostras de seringas, todas
foram capazes de suportar a pressdo maxima de 300 kPa sem apresentar vazamentos (ABNT,
2020).

5.5 Ensaio de volume residual na seringa

O objetivo deste ensaio foi realizar um método, conforme a norma ABNT 7886-1
(2020), para determinacéo do volume residual em seringas hipodérmicas estéreis de uso Unico
e avaliar se os resultados obtidos estdo de acordo com o parametro estabelecido pelo controle
de qualidade, que ¢ um volume residual méximo de 0,0700 mL, o que é crucial para o

controle de qualidade da administracéo precisa de medicamentos aos pacientes.
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Cinco amostras de seringas de 3 mL foram analisadas neste estudo. Para cada seringa,
foram registradas a massa da seringa vazia (g), a massa da seringa apos a expulsdo da agua (g)
e a massa de agua remanescente (g) e feita a conversao em mL, considerando a densidade da

agua de 1 g/mL. Os valores obtidos estdo apresentados na Tabela 5.5.

Tabela 5.5 — Resultados dos volumes residuais

Massa da seringa
Massa da ; B Massa de agua
Amostras ) ) apods expulsdo da Resultado (mL)
seringa vazia (g) ; remanescente (g)
agua (9)
Amostra 1 2,9313 2,9904 0,0591 0,0591
Amostra 2 3,0042 3,0557 0,0515 0,0515
Amostra 3 3,0026 3,0597 0,0571 0,0571
Amostra 4 2,9874 3,0502 0,0628 0,0628
Amostra 5 3,0234 3,0839 0,0605 0,0605

Fonte: Proprio autor, 2023.

Ao analisar os resultados, pode-se observar que todos os valores individuais obtidos
estdo abaixo do limite méximo estabelecido. Isso indica que as seringas hipodérmicas estéreis
de uso Unico da marca em estudo atenderam o requisito de controle de qualidade em relagéo
ao volume residual de 0,0700 mL (ABNT, 2020). Os valores registrados variaram de 0,0515
mL a 0,0628 mL com média de 0,0582 mL, demonstrando consisténcia nas medicfes. Além
disso, a diferencga entre os valores obtidos foi relativamente pequena, como demonstrado no
desvio padrdo dos resultados de 0,0043 mL sugerindo uma boa uniformidade no processo de
fabricacdo das seringas.

No entanto, & importante ressaltar que esses resultados séo especificos para as seringas
de 3 mL da marca em estudo, e outros modelos ou marcas podem apresentar resultados
diferentes, especialmente quando se trata de capacidades nominais distintas, as quais possuem
volumes residuais diferentes (ABNT 7886-1, 2020). Assim, é essencial realizar esse ensaio
para cada tipo de seringa utilizado, a fim de garantir a seguranca e a eficacia na administragdo

de medicamentos aos pacientes.
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5.6 Ensaio de toleréncia na capacidade graduada da seringa

No ensaio de tolerancia na capacidade graduada das seringas hipodérmicas estéreis de
uso unico, foram realizados dois conjuntos de testes, um para as seringas com capacidade
menor que a metade da nominal e outro para as seringas com capacidade igual ou maior que a
metade da nominal.

Para as seringas com capacidade menor que a metade da nominal, foram selecionadas
5 unidades e o ensaio foi conduzido com uma graduacdo de 1 mL. A agua expelida por cada
seringa foi medida e a tolerancia foi calculada de acordo com a equacéo fornecida na Equagéo
(7) fornecida no item 4.2.6 de Métodos. Os resultados obtidos estdo descritos na Tabela 5.6.

Tabela 5.6 — Toleranciade 1 mL.

Capacidade
Amostras menor que a Massa da agua Volume da agua Resultado da
metade de 3 mL expelida (g) expelida (mL) tolerancia (mL)
(mL)
Amostra 1 1,0000 1,0041 1,0041 0,0041
Amostra 2 1,0000 0,9903 0,9903 0,0097
Amostra 3 1,0000 0,9902 0,9902 0,0098
Amostra 4 1,0000 1,0092 1,0092 0,0092
Amostra 5 1,0000 1,0070 1,0070 0,0070

Fonte: Préprio autor, 2023.

Ao analisar os resultados, observa-se que todas as cinco unidades de seringas
atenderam os requisitos de controle de qualidade, com valores de tolerancia abaixo de 0,0650
mL (ABNT 7886-1, 2020). Calculando o desvio padrdo dos resultados obtidos, encontra-se
um valor de 0,009 mL. As tolerancias requeridas para a capacidade graduada de 1 mL estdo
entre 0,935 mL e 1,065 mL, conforme a Equagdo (8) fornecida no item 4.2.6 de Métodos.
Comparando o desvio padrdo com as tolerancias requeridas, pode-se concluir que o0s
resultados atenderam as especificacdes.

Para as seringas com capacidade igual ou maior que a metade da nominal, também
foram selecionadas 5 unidades e o ensaio foi conduzido com a graduacdo selecionada. Os
resultados obtidos estdo exibidos na Tabela 5.7.
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Capacidade
Amostras menor que a Massa da agua Volume da agua Resultado da
metade de 3 mL expelida (g) expelida (mL) tolerancia (mL)
(mL)
Amostra 1 1,0000 1,9875 1,9875 0,0125
Amostra 2 1,0000 2,0028 2,0028 0,0028
Amostra 3 1,0000 2,0038 2,0038 0,0038
Amostra 4 1,0000 2,0253 2,0253 0,0253
Amostra 5 1,0000 2,0228 2,0228 0,0228

Fonte: Proprio autor, 2023.

Foi encontrado um desvio padrdo de 0,016 mL nos resultados, sendo necessario que o

volume fique situado entre 1,9000 mL e 2,1000 mL para a capacidade graduada de 2 mL.

Dessa forma, ao comparar o desvio padrdo e os valores individuais das tolerancias

encontradas, pode-se concluir que os resultados cumpriram as especificacdes (ABNT 7886-1,

2020).

Em ambos os conjuntos de testes, os resultados obtidos atenderam as tolerancias

requeridas, indicando que as seringas hipodérmicas estéreis de uso Unico da marca e estudo

atenderam as especificacdes de capacidade graduada de 1 mL e 2 mL. Esses resultados sdo

importantes para garantir a precisdo e a confiabilidade das seringas no uso clinico,

assegurando que as doses administradas sejam corretas e consistentes (ABNT 7886-1, 2020).
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6 CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos a partir da analise de espectroscopia no
infravermelho por transformada de Fourier, termogravimetria e calorimetria exploratéria
diferencial, foi possivel realizar algumas conclusfes sobre o material da amostra e a presenca
de lubrificante no material em estudo.

Os espectros de FTIR revelaram picos caracteristicos do polipropileno puro nos
espectros tanto do flange quanto do cilindro da seringa. Esses resultados foram consistentes
com estudos anteriores e confirmaram a presenga do polipropileno como o componente
principal do material analisado. No entanto, um pico em 1730 cm™ foi observado no espectro
do flange, indicando a possivel presenca de um grupo funcional de carbonila (-C=0), que ndo
¢ caracteristico do polipropileno puro. Essa discrepancia sugere a presenca de algum
componente contaminante ou ruido durante o ensaio.

A andlise termogravimétrica mostrou que as amostras do cilindro e do flange
apresentaram faixas de temperatura de perda de massa que estdo dentro do esperado para o
polipropileno puro. Isso indica que o material analisado possui um comportamento térmico
consistente com o polipropileno. Além disso, as variagBes na perda de massa entre as
diferentes amostras do cilindro foram minimas, sugerindo que a quantidade de lubrificante
presente nas diferentes partes do cilindro ndo teve um impacto significativo na degradacéo
térmica do polipropileno.

A anélise de calorimetria exploratéria diferencial mostrou valores de temperatura de
fusdo, temperatura e grau de cristalizacdo e entalpia de fusdo obtidos por DSC foram
consistentes com o polipropileno. Além disso, os valores de Tm e %C indicaram uma menor
temperatura de fuséo e proporcdo de cristalizagdo, respectivamente, em comparagdo com 0
polipropileno puro, sugerindo a presenca de impurezas ou aditivos.

No ensaio mecanico de vazamento de liquido no émbolo da seringa, constatou-se que
ndo houve vazamentos detectaveis entre o émbolo e o cilindro da seringa, confirmando a
adequada vedacdo entre essas partes. Isso garante a integridade do contetdo e evita perdas
indesejadas de liquido durante o uso da seringa.

O ensaio de volume residual na seringa revelou um volume residual minimo apos a
administracdo, dentro dos limites aceitaveis estabelecidos. Essa baixa quantidade de liquido
remanescente na seringa é crucial para garantir a precisdo da dosagem e evitar qualquer

impacto na dose correta do medicamento.
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No ensaio de tolerancia na capacidade graduada da seringa, verificou-se que as
marcagdes de volume estdo precisas e dentro dos limites de tolerancia especificados. I1sso
assegura que a seringa possa ser utilizada com confianca para medir volumes precisos de
medicamentos, proporcionando uma dosagem adequada aos pacientes e evitando erros de

administragao.
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