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Resumo

Este trabalho apresenta um estudo de caso sobre a valida¢ao de limpeza em equipamentos de
envase utilizados na produgdo de saneantes liquidos. Tem como objetivo comprovar, por meio
de pardmetros fisico-quimicos e sensoriais, a eficdcia do procedimento de higienizacao,
simulando uma situacdo de producdo multiproduto em uma empresa denominada MLM
Saneantes Ltda. A metodologia utilizada foi a experimental de abordagem quantitativa. O
objetivo foi comprovar, por meio de pardmetros fisico-quimicos e sensoriais, a eficacia do
procedimento de higienizacdo adotado na industria MLM Saneantes Ltda. (nome ficticio).
Foram avaliados pontos criticos de contato com o produto (placa de fluxo, cupula/tanque e
bicos dosadores), analisando pH, condutividade, cor e odor em trés corridas consecutivas. Os
ensaios foram realizados no periodo de junho, julho e agosto de 2024 e os resultados
confirmaram 100% da conformidade com os critérios de aceitacdo e robustez do processo,

alinhados com as Boas Praticas de Fabricagao e aos guias da ANVISA, EMA e FDA.
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Abstract

This study presents a case study on cleaning validation in filling equipment used in the
production of liquid sanitizing products. The objective is to verify, through physicochemical
and sensory parameters, the effectiveness of the sanitization procedure, simulating a multi-
product production situation in a company called MLM Saneantes Ltda. The methodology
applied was experimental with a quantitative approach. The objective was to verify, through
physicochemical and sensory parameters, the effectiveness of the hygiene procedure adopted
by the company MLM Saneantes Ltda. (fictitious name). Critical product contact points (flow

plate, dome/tank, and dosing nozzles) were evaluated by analyzing pH, conductivity, color, and
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odor over three consecutive runs. The tests were carried out between June, July, and August,
and the results confirmed 100% compliance with the acceptance criteria and robustness of the
process, in accordance with Good Manufacturing Practices and the guidelines of ANVISA,

EMA, and FDA.

Keywords: Cleaning validation. Household products. Quality. GMP. Cross-contamination.

1. Introducio

Segundo a Food and Drug Administration FDA (1993), a validagdo de limpeza consiste
em evidenciar, por meio de documentacdo adequada, que os procedimentos de higienizagdo sdo
eficazes na remocao de residuos, evitando contaminagdo cruzada e garantindo a qualidade dos

lotes subsequentes.

No contexto da industria de saneantes, que inclui produtos como lava-roupas,
amaciantes ¢ detergentes liquidos, a validagdo de limpeza torna-se especialmente relevante
devido a ampla diversidade de formulagdes utilizadas. Segundo dados da Associacao Brasileira
da Industria de Higiene Pessoal, Perfumaria e Cosméticos, o setor de higiene e limpeza
movimentou aproximadamente R$ 36,8 bilhdes apenas em 2022, mantendo o Brasil entre os
principais mercados da América Latina, ABIHPEC (2023). Esse cendrio evidencia a
necessidade de praticas robustas de controle de qualidade, uma vez que falhas nos
procedimentos de higienizacdo podem resultar ndo apenas em consequéncias regulatorias, mas

também em impactos econOmicos e reputacionais para as empresas do setor.

Regulamentagdes nacionais e internacionais, como a RDC n°® 47/2013 da ANVISA, o
anexo 15 do Guia de Boas Praticas de Fabricagdo da Unido Europeia e os guias da FDA,
convergem na exigéncia de que os fabricantes multiproduto realizem valida¢des de limpeza
com base em metodologias cientificas, limites de aceitagdo justificados e documentagdo
completa. Esses referenciais normativos evidenciam que a validagdo ndo deve ser encarada
apenas como um requisito burocratico, mas como parte integrante de um sistema de gestao da

qualidade orientado por risco, conforme preconizado pela ICH Q9(R1).

Este trabalho tem como objetivo comprovar, por meio de parametros fisico-quimicos e
sensoriais, a eficacia do procedimento de higieniza¢do, simulando uma situagdo de produgao
multiproduto em uma empresa denominada MLM Saneantes Ltda. O estudo buscou demonstrar
a eficacia do procedimento de limpeza adotado, avaliando critérios fisico-quimicos (pH e

condutividade) e pardmetros sensoriais (cor e odor) em pontos criticos de contato com o
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produto. Além disso, discute-se a relevancia do uso de ferramentas de gestdo da qualidade,
como o PDCA, MASP e andlise de risco, para sustentar a melhoria continua e a

reprodutibilidade do processo.

2. Fundamentacio tedrica
2.1. Conceitos de qualidade e gestiao da producio

A qualidade, segundo Juran (1990), ¢ definida como a adequagdo ao uso, enquanto
Deming (1993) enfatiza a melhoria continua como requisito essencial para a competitividade.
Crosby (1979) complementa essa visao ao considerar a qualidade como conformidade com os
requisitos. Na gestdo da produgdo, autores como Slack, Brandon-Jones e Johnston (2022)
destacam que a eficiéncia operacional depende de controles sistematicos que garantam
previsibilidade e consisténcia. A validacdo de limpeza, nesse contexto, integra-se como uma
pratica que conecta producdo e qualidade, garantindo que os equipamentos multiproduto

estejam aptos a operar sem risco de contaminagdo cruzada.

2.2. Boas praticas de fabricacdo (BPF) e regulamentacdes aplicaveis (ANVISA, EMA,
FDA)

As Boas Praticas de Fabricacdo constituem a base normativa para a validagdao de
limpeza. No Brasil, a (Agéncia nacional de vigilancia sanitaria), ANVISA, por meio da RDC
n® 47/2013, estabelece as diretrizes aplicaveis a saneantes, exigindo higienizacdo eficaz,
prevencdo de contaminagdes e registro documental. Em nivel internacional, o Anexo 15 do EU
GMP (2015) orienta sobre qualificagdo e validagdo, incluindo a obrigatoriedade da inspecao
visual, tempos de dirty e clean hold e critérios de aceitagdo. A (Agéncia de medicina europeia),
EMA (2014) introduziu o conceito de limites baseados em saide (HBEL/PDE), enquanto a
(agéncia federal do Departamento de Saude dos EUA) FDA (2020) reforca que a validagdo
deve se basear em justificativas cientificas e métodos analiticos adequados. Esses guias,
alinhados as diretrizes da WHO (2019) e do PIC/S (2021), convergem na defesa de abordagens

orientadas por risco.
2.3. Validacao de limpeza: conceitos, objetivos e tipos

A validagdo de limpeza consiste na comprovagao documentada de que um processo de
higienizacdo remove residuos a niveis previamente estabelecidos ANVISA (2019). Seus

objetivos incluem a prevengdo de contaminacdo cruzada, a garantia da qualidade dos lotes
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subsequentes e a conformidade regulatéria. Os tipos mais comuns sdo a valida¢ao prospectiva,
realizada antes da rotina produtiva; a concorrente, conduzida durante a producdo; ¢ a
retrospectiva, baseada em dados historicos. A estratégia de piores casos ¢ fundamental para
definir produtos representativos que exijam maior esforco de limpeza, seja pela toxicidade,

aderéncia ou solubilidade.
2.4. Métodos de amostragem (swab, rinse) e critérios de aceitacio

A avaliagdo da eficacia da limpeza utiliza métodos de amostragem, sendo os principais
o swab e o rinse. O swab, ou zaragatoa, ¢ indicado para superficies criticas de facil acesso,
devendo considerar area delimitada e estudos de recuperacdo. O rinse consiste na analise da
ultima dgua de enxague, permitindo avaliar residuos em geometrias internas como tubulagdes
e bicos dosadores. Segundo a FDA (1993), ambos os métodos sdo complementares e aumentam
a confiabilidade da validagdo. Os critérios de aceitagao envolvem auséncia de residuos visiveis,
conformidade nos parametros de pH (6,0 a 9,5) e condutividade (< 300 puS/cm), além de

auséncia de odor ¢ cor.
2.5. Riscos de contaminacio cruzada

A contaminagdo cruzada ocorre quando residuos de um produto permanecem em
equipamentos e afetam o proximo lote produzido. Seus riscos podem comprometer a satde do
consumidor, causar recall de produtos e afetar a reputacdo da empresa. Ghinato (2015) destaca
que a gestdo de riscos deve considerar propriedades fisico-quimicas, toxicidade e possiveis
impactos econdmicos. Em saneantes, a diversidade de corantes, fragrancias e viscosidades

aumenta a chance de residuos persistirem, exigindo controles rigorosos.
2.6. Ferramentas de gestao aplicaveis (PDCA, MASP, analise de risco)

Ferramentas da qualidade sdo amplamente recomendadas para estruturar e monitorar
atividades de validagdo de limpeza. O ciclo PDCA, conforme descrito por Campos (1992),
auxilia no planejamento, execu¢do, verificagdo e melhoria continua dos processos. Para a
investigacao sistematica de desvios, pode-se empregar o Método de Andlise e Solugdo de
Problemas (MASP), amplamente difundido por Falconi (2009). Ja a analise de risco por meio
do FMEA ¢ indicada para identificar pontos criticos e priorizar controles de forma preventiva
(AIAG; VDA, 2019). Complementarmente, a diretriz ICH Q9(R1) estabelece que a gestdo de
riscos deve ser baseada em evidéncias e revisada periodicamente, garantindo a manutengao do

estado de validacao (ICH, 2023).
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3. Metodologia
3.1. Local, equipamentos e produtos

O método adotado neste trabalho foi o estudo de caso, originalmente sistematizado pelo
engenheiro e socidlogo francés Frédéric Le Play (1806—1882), considerado um dos pioneiros
na utilizacdo desse método. Le Play aplicava analises detalhadas de grupos familiares para
compreender dinamicas sociais e econdmicas, consolidando as bases do estudo de caso como

abordagem investigativa. Depois vieram outros autores até chegar aos pesquisadores modernos.

O estudo foi conduzido no periodo de junho a agosto de 2024, na linha de envase
multiproduto da empresa MLM Saneantes Ltda., equipada com envasadora rotativa de
caracteristicas semelhantes ao modelo SERAC, composta por tanque/cupula envasadora e placa
de fluxo. Os produtos selecionados foram detergentes e amaciantes, escolhidos como piores
casos em fun¢do de suas propriedades fisico-quimicas distintas. Esses produtos representam

alta diversidade de formulagdes, o que torna a validagdo mais desafiadora e abrangente.
3.2. Procedimento de limpeza

O procedimento operacional padrdao (POP) incluiu as seguintes etapas: (I) esgotamento
total do produto; (II) pré-enxdgue com agua potavel pressurizada; (III) aplicacdo de solugdo de
limpeza alcalina; (IV) enxagues sucessivos até atender aos critérios visuais e fisico-quimicos;
e (V) drenagem final completa do equipamento. O tempo de dirty hold (intervalo entre o fim
da producdo e o inicio da limpeza) foi controlado para ndo exceder 2 horas, conforme pratica
recomendada por guias internacionais. O tempo de clean hold (intervalo entre a limpeza e o
inicio de nova producao) também foi monitorado para assegurar a manuten¢ao do estado limpo

até o reinicio do processo.
3.3. Equipe e responsabilidades

A execucdo da validagdo foi conduzida por operadores de producgdo treinados,
acompanhados por inspetores da qualidade. Todos os envolvidos receberam capacitagdo
especifica em BPF e nos POP’s aplicaveis. O laboratorio de Controle de Qualidade foi
responsavel pelas anélises fisico-quimicas e sensoriais. A coordenagdo do projeto coube a area
de Garantia da Qualidade, responsavel pela elaboracdo, revisdo e aprovacao do protocolo e do

relatorio final.
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3.4. Amostragem e pontos criticos

Foram definidos como pontos criticos de coleta a placa de fluxo e a cupula/tanque
envase, por serem superficies de contato direto com o produto. Em cada corrida, coletou-se a
ultima agua de enxague proveniente desses pontos, totalizando trés amostras por lote. As
amostras foram coletadas em frascos estéreis, devidamente identificados, e transportadas sob
condi¢des controladas até o laboratorio. A rastreabilidade foi assegurada por registros de lote,

data, hora, ponto de coleta e responsaveis pela atividade.
3.5. Ensaios fisico-quimicos e sensoriais

As amostras foram submetidas a ensaios de inspe¢do visual (cor, odor, aspecto) ¢ a
analises fisico-quimicas especificas: pH e condutividade. Os equipamentos utilizados
incluiram: pHmetro de bancada calibrado diariamente com solu¢des tampao certificadas;
condutivimetro digital com rastreabilidade metroldgica; e espectrofotdmetro de cor para
confirmacgdo de auséncia de tonalidades residuais. Os métodos aplicados foram validados
quanto a precisdo, exatidao e faixa de trabalho, em conformidade com os critérios da (ANVISA,

2017) e Procedimentos Internos da C&A.
3.6. Critérios de aceitaciao

Os critérios de aceitacdo adotados foram estabelecidos com base em referéncias
normativas: pH entre 6,0 e 9,5; condutividade < 300 uS/cm; auséncia de cor visivel; auséncia
de odor residual; e auséncia de residuos solidos. Esses limites estdo alinhados ao protocolo

interno da empresa e a guias como o Anexo 15 do EU GMP e a RDC n° 47/2013 da ANVISA.
3.7. Reprodutibilidade e nimero de corridas

Foram realizadas trés corridas consecutivas em condigdes normais de produgdo, sem
intervencdes ndo planejadas. Esse nimero foi definido para demonstrar reprodutibilidade e
consisténcia do procedimento — C-CQC1101 — Validacdo de limpeza de equipamentos,

conforme exigido pelas principais agéncias regulatorias nacionais.
3.8. Tratamento de desvios e analise de risco

Eventuais desvios observados durante a execugdo do processo foram tratados por meio
do MASP, envolvendo a identificagdo do problema, andlise da causa raiz (utilizando
ferramentas como o diagrama de Ishikawa e os 5 Porqués), definicdo de agdes corretivas e
preventivas e verificacdo da eficacia das medidas implementadas Campos, (1992); Falconi,

(2009). Adicionalmente, foi empregada a ferramenta FMEA para analise de risco, classificando
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potenciais falhas de acordo com sua severidade, ocorréncia e capacidade de detecc¢do, o que
orientou a implementacdo de controles adicionais nos pontos criticos mais vulneraveis (AIAG;
VDA, 2019). Essa abordagem sistematica garante uma gestao de riscos baseada em evidéncias

e alinhada as melhores praticas de validacao de processos regulados (ICH, 2023).
3.9. Controle documental e rastreabilidade

Todas as etapas do estudo foram registradas em formuldrios controlados, assinados
pelos executores e revisores. As amostras foram documentadas em planilhas de rastreabilidade
e os resultados foram anexados ao relatério final. Esse processo assegurou integridade,
transparéncia e auditabilidade das informagdes, em conformidade com as boas praticas de

documentacao descritas pela (ANVISA, 2017) e pelo PIC/S.
3.10. Conformidade regulatoria

A metodologia foi elaborada de modo a atender as exigéncias da ANVISA (RDC
47/2013), as diretrizes do EU GMP (2015), ao guia da EMA (2014), as orientagdes da FDA
(2020) e as recomendagdes da WHO (2019). Dessa forma, assegurou-se que o estudo de
validacdo de limpeza fosse conduzido em conformidade com os referenciais técnicos e

cientificos mais atuais, garantindo a robustez dos resultados e a confiabilidade do processo.

4. Resultados e discussoes

Este estudo de caso foi desenvolvido no contexto da industria de saneantes, mais
especificamente no setor de controle de qualidade de um laboratorio fisico-quimico, com o
objetivo de validar as limpezas em equipamentos que envasam produtos saneantes conforme ja

estabelecido no procedimento.

As analises foram realizadas em trés tipos de matrizes: Lava roupas, Lava lougas e
Amaciantes, simulando a rotina de limpeza do equipamento. Os ensaios consideraram trés

categorias fisico-quimicas: pH, condutividade, cor, odor e aspectos.
4.1. Coleta Fisico-quimica apos limpeza

Foram realizadas coletas da dgua de enxague da clpula da envasadora utilizada no
processo de fabricagdo de saneantes, com o objetivo de validar a eficiéncia do procedimento de

limpeza adotado no equipamento.
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As amostras coletadas foram submetidas a andlises fisico-quimicas, contemplando os
parametros de pH, condutividade, cor aparente, odor e aspecto, conforme os critérios de
aceitagdo estabelecidos pela legislagdao vigente e pelas especificagdes internas do sistema de
qualidade. Os resultados obtidos estdo apresentados na tabela 1, a seguir, permitindo a
verificagdo da conformidade da agua de enxdgue em relacdo aos limites definidos para a

liberagdo do equipamento apos o processo de limpeza.

Realizado uma limpeza na envasadora contendo Detergente, porém a proxima produgao
seria de Amaciante, devido a essa troca de produto faz-se necessario a limpeza do equipamento
pois os dois produtos ndo podem se misturar pois “quebra” a agdo de desinfecio e limpeza dos
mesmos. Realizada a limpeza da envasadora foram coletadas a agua de enxague (figura 1) para
realizacdo dos resultados das anélises fisico quimicas (Cor, odor, aspecto, ph e condutividade)

para estudo de validagdo da limpeza conforme tabela 1.

4.1.1 Limpeza envasadora com detergente =P Para: Amaciantes

Tabela 1 — Resultados das analises fisico-quimicas da dgua de enxague da envasadora

Critérios de

Aceitaci
Data Cor Odor  Aspecto pH Condutividade certagao
Cor<10, Odor
Ausente; Aspecto
incolor; 6,
pH,10;
26/06/2025 9 Ausente Incolor 7,56 11,956 Condutividade <300
17/07/2025 8 Ausente  Incolor 7,85 12,799
09/08/2025 8 Ausente  Incolor 7,45 11,78

Fonte: Autor, 2024

Ap0s a realizagdo das andlises fisico-quimicas da agua de enxdgue da envasadora, nao
foram identificados resultados fora das especificacdes estabelecidas. Dessa forma, conclui-se
que o procedimento de limpeza foi eficaz para a troca de versdo realizada, atendendo aos

critérios de aceitacdo definidos para a validacdo de limpeza.

A figura 1, a seguir, mostra imagens da coleta das amostras de 4gua de enxague apos

limpeza da envasadora em dias diferentes, conforme a troca de produto.

E possivel constatar na figura 1, que as amostras de 4gua coletadas, apds a troca de
detergente para amaciante, apresentaram aspecto claro e limpido, sem presenca de particulas

solidas ou qualquer indicio de contaminagdo. Além disso, ndo foram observadas alteracdes nos
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parametros fisico-quimicos analisados, demonstrando que o procedimento de limpeza da cupula

da envasadora foi eficaz, garantindo a remocao adequada de residuos do produto anterior.

Figura 1 — Coletas de amostras de agua de enxague

26/06/2024 17/07/2024 09/08/2024

"

Fonte: Autor, 2024

Durante a pesquisa foram evidenciados conforme apresentado na figura 2, a correta
limpeza da envasadora, realizada conforme o procedimento interno C-CQCO0010 — Limpeza da

envasadora linha de saneantes.

Figura 2 — Foto da limpeza da envasadora apods limpeza

Fonte: Autor, 2024

Apbs a execucdo da limpeza verificou-se por meio de inspeg¢do visual, que o
equipamento atende plenamente ao padrao de conformidade estabelecido, ndo sendo observada
a presenca de residuos, manchas ou irregularidades. Diante disso, confirma-se que o processo

de limpeza foi realizado de maneira adequada.

Foram elaborados graficos com os resultados das andlises fisico-quimicas (cor, pH e
condutividade) da agua de enxague, os quais demonstram que todos os valores permaneceram
dentro dos limites de aceitacdo estabelecidos apds a realizacdo da limpeza. Esses dados
reforgam a eficacia do procedimento executado e evidenciam a conformidade do equipamento

com os padroes de limpeza definidos.
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O grafico 1 a seguir, seguir, evidencia a evolugdo dos valores mostrando a Cor das
amostras de dgua coletadas em trés datas distintas: 26/6/2024, 17/07/2024 e 09/08/2024 da

cupula da envasadora.

Grifico 1 - Resultados de Cor da dgua de enxague.
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Fonte: Autor, 2024

Observa-se acima que todos os resultados permaneceram abaixo do limite maximo
estabelecido de 10 uH ao longo de todo o periodo avaliado, conforme especificado no

procedimento interno C-CQCO001 — Resultados de cor na 4gua de enxague.

No grafico 2 apresenta-se a variacdo dos resultados de pH das amostras de agua

coletadas em 26/06/2024, 17/07/2024 e 09/08/2024 da ctpula da envasadora.

Grafico 2 - Resultados do pH da agua de enxague

Tendéncia do pH
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6

pH

s ) H
we | imite Inferior (6,0)

2 Limite Superior (9,0)

26/06/25 17/07/25 09/08/25
Data

Fonte: Autor, 2024

Os valores observados oscilaram entre 7,42 e 7,81, permanecendo dentro da faixa de
aceitacdo estabelecida (6,0 a 9,0) ao longo de todo o periodo avaliado, conforme especificado

no procedimento interno C-CQCO002 — resultados de pH na agua de enxague.
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No grafico 3 observa-se os valores de Condutividade das amostras de dgua coletadas

em 26/06/2024, 17/07/2024 ¢ 09/08/2024 da cupula da envasadora.

Grafico 03 — Resultados de condutividade da agua de enxague.

Tendéncia da Condutividade
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Data

Fonte: Autor, 2024

Observa-se que as medigdes variaram entre 11,39 e 12,70 uS/cm, valores
significativamente inferiores ao limite maximo permitido de 300 uS/cm ao longo de todo o
periodo avaliado, conforme especificado no procedimento interno C-CQCO003 — Resultados de

condutividade da dgua de enxague.

4.1.2 Placas de Fluxo

Foram realizadas coletas da agua de enxague da ctpula da placa de fluxo utilizada no
processo de fabricagdo de saneantes, com o objetivo de validar a eficiéncia do procedimento de
limpeza adotado no equipamento. As amostras coletadas foram submetidas a analises fisico-
quimicas, contemplando os parametros de pH, condutividade, cor aparente, odor e aspecto,
conforme os critérios de aceitacdo estabelecidos pela legislacdo vigente e pelas especificagdes
internas do sistema de qualidade. Os resultados obtidos estdo apresentados na tabela 2, a seguir,
permitindo a verificagdo da conformidade da 4gua de enxdgue em relagdo aos limites definidos

para a liberagdo do equipamento ap6s o processo de limpeza

Ap0s a realizagdo das analises fisico-quimicas da dgua de enxdgue da placa, ndo foram
identificados resultados fora das especificagdes estabelecidas. Dessa forma, conclui-se que o
procedimento de limpeza foi eficaz para a troca de versdo realizada, atendendo aos critérios de

aceitagdo definidos para a validacao de limpeza.
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4.1.3 Limpeza envasadora com detergente ==p Para: Amaciantes

Tabela 2 — Resultados das andlises fisico-quimicas da dgua de enxague da placa de fluxo

Critérios de

Aceitagiio
Data Cor Odor Aspecto pH Condutividade ¢

Cor <10, Odor
Ausente;
Aspecto
incolor; 6,
pH,10;
Condutividade

26/06/2025 9 Ausente Incolor 7,56 11,956 =300

17/07/2025 8 Ausente Incolor 7,85 12,799
09/08/2025 8 Ausente Incolor 7,45 11,78

Fonte: Autor, 2024
A seguir a figura 3 mostra imagens da coleta das amostras de dgua de enxague apds

limpeza da placa de fluxo em dias diferentes, conforme a troca de produto.

Figura 3 — Coletas de amostras de 4gua de enxague

26/06/2024 17/07/2024 09/08/2024

Fonte: Autor, 2024

Na Figura 3, € possivel observar que, as amostras de dgua coletadas, apds a troca de
detergente para amaciante apresentaram aspecto claro e limpido, sem presenga de particulas

s6lidas ou indicios de residuos.

Além disso, ndo foram verificadas alteragdes significativas nos parametros fisico-
quimicos avaliados, indicando que o procedimento de limpeza da placa de fluxo da envasadora

foi eficaz e atendeu aos critérios de aceitacao estabelecidos.

Além da limpeza da envasadora durante os estudos foram evidenciados conforme
apresentado na figura 4 a seguir, a correta limpeza da placa de fluxo, executada conforme o

procedimento interno C-CQCO0011 — Limpeza da Placa de Fluxo linha de saneantes.

Apoés a execucdo da limpeza concluiu-se que o equipamento foi limpo conforme o
procedimento estabelecido e, apds inspe¢do visual, constatou-se conformidade com o padrao,

sem evidéncias de residuos ou desvios.
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Figura 04 — Foto da placa de fluxo ap6s limpeza

‘-

Fonte: Autor, 2024

Foram elaborados alguns graficos com os resultados das analises fisico-quimicas (cor,
pH e condutividade) da 4agua de enxague. Contatou-se que todos os valores permaneceram
dentro dos limites de aceitacdo estabelecidos apos a realizagdo da limpeza. Esses dados
reforcam a eficdcia do procedimento executado e evidenciam a conformidade com os padroes

de limpeza definidos.

O grafico 4, a seguir, evidencia a evolug¢do dos valores da Cor das amostras de agua

coletadas em trés datas distintas: 26/06/2024, 17/07/2024 ¢ 09/08/2024 da placa de fluxo.

Grafico 04 - Resultados de Cor da agua de enxague.
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Fonte: Autor, 2024

Os valores da cor das amostras da dgua de enxague, coletados em trés datas distintas
26/06/2024, 17/07/2024 ¢ 09/08/2024, mantiveram-se abaixo do limite maximo estabelecido
(10 uH) durante todo o periodo avaliado, conforme especificado no procedimento interno C-

CQCO001 — Resultados de cor na agua de enxague.

No grafico 5, a seguir, observa-se os valores de ph das amostras de agua coletadas em

26/06/2024, 17/07/2024 e 09/08/2024 da placa de fluxo.

Os valores observados oscilaram entre 7,42 e 7,81, permanecendo dentro da faixa de
aceitacdo estabelecida (6,0 a 9,0) ao longo de todo o periodo avaliado, conforme especificado

no procedimento interno C-CQCO002 — Resultados de pH na 4gua de enxague.
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Grafico 05 — Resultados pH da dgua de enxdgue
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No grafico 6, a seguir, observa-se os valores de condutividade das amostras de agua

coletadas em 26/06/2024, 17/07/2024 ¢ 09/08/2024 da placa de fluxo.

Grafico 6 — Resultados de condutividade da dgua de enxague
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Fonte: Autor, 2024
Observa-se que as medi¢gdes variaram entre 11,39 e 12,70 uS/cm, valores
significativamente inferiores ao limite maximo permitido de 300 uS/cm ao longo de todo o
periodo avaliado, conforme especificado no procedimento interno C-CQCO003 — Resultados de

condutividade da dgua de enxague.
4.2 Conformidade frente aos critérios estabelecidos

As andlises fisico-quimicas e sensoriais realizadas nos trés lotes consecutivos
evidenciaram conformidade plena em todos os parametros avaliados. O pH das amostras situou-
se entre 6,5 e 7,5, faixa central dentro do limite de aceitagdo (6,0 a 9,5). A condutividade variou
entre 18 e 40 uS/cm, valores significativamente inferiores ao limite de 300 pS/cm estabelecido

pelo protocolo. Em todas as amostras, verificou-se auséncia de odor e cor, confirmando a
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efetividade da remocao de residuos perceptiveis. Esses resultados reforgam a conformidade

com o0s requisitos normativos e as boas praticas nacionais.
4.3 Analise dos pontos criticos de amostragem

A placa de fluxo apresentou comportamento estavel, sem residuos visiveis e com
valores fisico-quimicos dentro dos limites especificados. A cupula/tanque, por sua vez, exigiu
maior aten¢do a drenagem, mas os resultados permaneceram em conformidade apds o enxague
completo. Os bicos dosadores representaram o ponto mais critico em fun¢do de sua geometria
interna, mas a coleta da ultima dgua de enxague demonstrou eficacia na remogao de residuos,
confirmada pela inspe¢do visual. Esses achados corroboram a importancia de selecionar pontos

representativos do processo e reforcam a adequagdo do plano de amostragem adotado.
4.4 Robustez e reprodutibilidade do procedimento

A repeticdo de trés corridas consecutivas sem desvios criticos demonstrou a
reprodutibilidade do procedimento de limpeza. A baixa variagdo entre os resultados indica
estabilidade do processo e consisténcia na execugdo das atividades pelos operadores. Esse
aspecto ¢ fundamental para atender ao principio de reprodutibilidade previsto no anexo 15 do

EU GMP e constitui evidéncia de que o procedimento estd sob controle de estado validado.
4.5 Comparacio com literatura e normas aplicaveis

Os resultados obtidos neste estudo sao consistentes com a literatura sobre validagao de
limpeza em ambientes multiproduto. Trabalhos como o de APIC (2021) e recomendacdes da
EMA (2014) enfatizam a importancia de utilizar pardmetros fisico-quimicos simples, mas
robustos, como pH e condutividade, aliados a inspegao visual. Além disso, as diretrizes da
WHO (2019) e do PIC/S (2021) confirmam que a auséncia de odor, cor e residuos visiveis €
requisito fundamental para a aceitacdo de equipamentos limpos. Dessa forma, o presente estudo

demonstra aderéncia as praticas internacionais mais atualizadas.
4.6 Oportunidades de melhoria e recomendacées

Apesar da eficacia comprovada, recomenda-se a execugdo de estudos de recuperagdo
por swab em pontos de dificil acesso, como a face interna da cupula e conexdes dos bicos
dosadores. Sugere-se também a formalizacao de controles sobre os tempos de dirty hold e clean
hold, uma vez que essas variaveis podem impactar a eficacia da limpeza. Além disso, a

implementa¢do de um programa de revalidagcdo perioddica, baseado em risco, garantird a
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manuten¢do do estado de validagcdo ao longo do ciclo de vida do processo. Tais medidas

reforcam a robustez do sistema e estdo em consonancia com a ICH Q9(R1).

5. Conclusao

A validagdo de limpeza conduzida na MLM Saneantes Ltda. evidenciou que o
procedimento adotado ¢ eficaz, reprodutivel e alinhado as exigéncias das Boas Praticas de
Fabricacdo e guias internacionais de validagdo. Todos os pontos criticos amostrados — placa
de fluxo, cupula/tanque e bicos dosadores — apresentaram conformidade nos trés lotes
avaliados, atendendo integralmente aos critérios de aceitacao estabelecidos: auséncia de odor e
cor, pH dentro da faixa de 6,0 a 9,5 e condutividade inferior a 300 pS/cm. Esses resultados
demonstram nado apenas a eficacia do processo de limpeza, mas também sua consisténcia ao

longo de execugdes consecutivas, reforgando a robustez do sistema adotado.

A analise critica dos dados permitiu identificar que, embora o procedimento atual seja
satisfatorio, existem oportunidades de aprimoramento, como a implementacao de estudos de
recuperagdo por swab em pontos de dificil acesso, a revisao periddica dos tempos de dirty hold
e a consolidagcdo de um programa de revalida¢do baseado em risco. Tais agdes estdo alinhadas
ao ciclo de vida da validagdo, proposto pelo Anexo 15 do EU GMP e pelas diretrizes da ICH

Q9(R1), e contribuem para fortalecer o estado de validagdo ao longo do tempo.

Conclui-se, portanto, que a validagdo realizada cumpre sua funcdo de assegurar a
qualidade e a seguranca dos produtos fabricados, além de oferecer uma base solida para
programas de melhoria continua dentro da industria de saneantes. O estudo refor¢a ainda a
importancia estratégica da validagdo de limpeza como ferramenta de gestao da qualidade, nao
apenas para atendimento regulatorio, mas também para a competitividade e sustentabilidade do

setor.
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