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RESUMO

FONTES, Carolyne Chaves. Aplicacdo da metodologia PDCA na avaliacdo da
contaminacdo microbiologica em defensivo agricola do tipo suspensdo concentrada em
uma industria agroquimica. 2021. Projeto de Monografia (Trabalho de Conclusdo de
Curso | em Engenharia Bioquimica) — Escola de Engenharia de Lorena, Universidade de Sao
Paulo, Lorena, 2021.

O Brasil é considerado uma grande poténcia agropecudria, e, consequentemente, possui uma
elevada demanda de defensivos agricolas no pais. As formulacdes de agroquimicos mais
empregadas no campo sdo as veiculadas em meio liquido, tendo em vista a facilidade em sua
manipulacdo, destacando-se a formulacdo suspensdo-concentrada (SC). Entretanto, 0s
defensivos agricolas a base de &gua podem ter sua qualidade impactada, devido a
contaminacdo por fungos e, principalmente, bactérias, alterando propriedades fisicas e
quimicas dos principios ativos e demais ingredientes. Tem-se que as principais origens de
contaminacdo dos produtos acabados a base de dgua sdo a limpeza ineficaz de sistemas
produtivos e contaminacdo de matérias-primas criticas, ressaltando-se a contaminacéo da
agua de processo, a qual esta em maior volume na formulacdo SC. Para prevenir a
contaminacdo microbiologica dos produtos agroquimicos aquosos ha necessidade da adogéo
de medidas preventivas, como garantir um adequado tratamento da agua industrial por meio
de métodos de cloracdo e irradiacdo UV eficazes, e amanutencao da higiene industrial. Neste
contexto, este trabalho avaliou as principais causas da contamina¢do microbiana em uma
formulacdo do tipo SC, em uma indUstria agroquimica localizada na regido de
Guaratingueta-SP. Assim, indicou-se planos de melhoria com o intuito de diminuir o indice
de contaminagdo dos produtos, por meio do aprimoramento do controle dos parametros de
cloro livre durante o tratamento da agua de processo, o qual foi possivel um aumento para
4,5 ppm de cloro livre médio para o ponto de reciclo. Para isto foi empregada uma pesquisa
de natureza aplicada, com objetivos exploratorios, descritivos e explicativos, com
abordagem quali-quantitativa com uso de procedimento experimental. Foram avaliadas e
implementadas ac6es pela metodologia PDCA, que colaboram na gestdo da contaminagéao
microbioldgica na manufatura agroquimica industrial, aumentando o KPI MC da unidade
produtiva de 88,8 % para 98,1 %

Palavras-chave: Controle Microbiolédgico Industrial. Gestdo da Qualidade. Microbiologia
Industrial
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1 INTRODUCAO

O Brasil é considerado uma das maiores poténcias agricolas mundiais, se destacando
também pelo seu alto consumo de agrotoxicos. Em 2019, os agricultores utilizaram mais de
620 mil toneladas de ingredientes ativos de defensivos agricola, segundo dados do Instituto
Brasileiro do Meio Ambiente e Recursos Naturais Renovaveis (Ibama). Estima-se que que a
comercializacdo desses produtos movimenta no Brasil em torno de U$10 bilhdes por ano,
representando 20 % do mercado global (IBAMA, 2019).

O aumento em larga escala do uso dos agroquimicos, e logo, da sua producéo
industrial, esta relacionada a diversos fatores como o clima tropical do pais, que nao
interrompe o ciclo das pragas durante o periodo do inverno, evolucdo da producéo agricola
—aumento de 89 milhdes de toneladas da safra de gréos entre 2010 e 2017 — e expansdo da
monocultura no Brasil (LOMBARDI, 2017).

A Lei dos Agrotoxicos n® 7.802, de 1989 sanciona a pesquisa, producdo, uso e

transporte dos agroguimicos no Brasil, definindo como agrotoxicos e afins (BRASIL, 1989)

a) 0s produtos e os agentes de processos fisicos, quimicos ou
biol6gicos, destinados ao uso nos setores de producdo, no
armazenamento e beneficiamento de produtos agricolas, nas
pastagens, na protecdo de florestas, nativas ou implantadas, e de
outros ecossistemas e também de ambientes urbanos, hidricos e
industriais, cuja finalidade seja alterar a composicao da flora ou
da fauna, a fim de preserva-las da acdo danosa de seres vivos

considerados nocivos;

b) substancias e produtos, empregados como desfolhantes,

dessecantes, estimuladores e inibidores de crescimento;

Dessa forma, os defensivos agricolas exercem acéo de controle para um determinado
organismo, podendo ser fungicidas, inseticidas ou herbicidas, tendo em vista seu principio
ativo. Os principais agentes de controle de insetos podem ser classificados organofosforados,
carbamatos e piretroide e primetrinas. Ressaltando-se os inseticidas do tipo piretroide com

origem de modificagGes em piretrinas naturais, os quais possuem alta eficiéncia de controle
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e baixa toxicidade para meio ambiente, possuem modo de acdo a paralisacdo de nervos e
musculos de pragas (PHILLIPS,2019).

A formulacdo do agrotéxico pode ser veiculada na forma sélida ou liquida em
solventes organicos ou agua, dependendo do clima, organismo-alvo e principio ativo
(MATUOQ,1990). Os principais tipos de formulag¢fes que utilizam a dgua como veiculo séo
p6 molhavel (WP), concentrado emulsionavel (EC) e a suspensdo concentrada (SC).
Destaca-se a suspensdo concentrada, em que o ingrediente ativo sélido esta insolivel em
meio aquoso. Esse tipo de formulacdo € composta por uma suspensdo estavel dos
ingredientes ativos no veiculo liquido, o que facilita seu manuseio. Cerca de 25% da sua
formula final é composta por &gua, sendo também empregados estabilizantes,
emulsificantes, antiespumantes, conservantes e inertes (AZEVEDO, 2001).

A formulacdo de agroquimicos do tipo SC é realizada em 7 macro etapas: dosagem
dos ingredientes ativos em pd pelas capelas, dispersdo do ativo em &gua com adicdo
emulsificante, antiespumante, surfactante via recirculagdo em moinho coloidal, moagem em
moinho de esferas, preparacdo do gel com a adicdo de biocida e agentes espessantes,
adensamento do produto, transferéncia para tanque pulmdo e posterior envase
(AENDA,2005).

Neste contexto, a presenca de microrganismo em defensivos agricolas a base de dgua
pode afetar negativamente a qualidade do produto final, causando a degradacéo de ativos,
alteracdo de pH, sedimentacdo, formacéo de gases e estufamento/colapso de embalagens, o
gque gera uma ma reputacdo para a empresa pelo consumidor final. Dessa forma, sdo
necessarias condi¢es assépticas na manufatura de agroquimicos em todas as etapas do
processo, a fim de prevenir o crescimento de microrganismos na producgédo, garantindo a
higiene industrial (CROPLIFE INTERNATIONAL, 2018).

Tendo em vista a importancia da prevencdo da contaminacdo microbiologica para a
garantia da qualidade nos produtos agroquimicos, o presente projeto de monografia foi
desenvolvido com base nas atividades de estagio supervisionado realizadas em uma
manufatura de defensivos agricolas localizada no Vale do Paraiba-Séo Paulo. Assim, foram
identificadas as causas-raizes da contaminac¢do microbioldgica em lotes de inseticida Y do
tipo suspensdo concentrada, visando a indicacdo de acOes corretivas para mitigar tal

problematica, por meio da ferramenta PDCA (Plan; Do; Check; Act).
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Investigar as causas de contaminacdo microbioldgica do produto inseticida Y e
contribuir na validacdo e implementacdo de acbes que possam colaborar na gestdo da
contamina¢do microbioldgica na manufatura de agroquimicos em uma industria da
regido, diminuindo o risco de ocorrer reclamagfes de clientes devido a desvios de

qualidade.

2.2 Objetivos especificos

a) Analisar as causas da contaminacdo microbioldgica nos lotes de defensivos
quimicos Y do tipo suspensdo concentrada, com base nos resultados das analises

microbioldgicas, revisdo da literatura e estudo in loco;

b) Avaliar procedimentos para serem implementados na industria de agroquimicos,
por meio da ferramenta PDCA, a fim de diminuir o indice de contaminacédo
microbioldgica com uso de ferramentas usuais como fluxogramas de processos e

gréaficos de tendéncia.
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3 REVISAO DA LITERATURA

3.1 Mercado de Agroquimicos

O aumento da populagdo mundial e a diminui¢do das terras produtivas foram o0s
principais motivos do alto crescimento da industria de defensivos quimicos, senda estimada
uma receita de US$ 52 bilhdes em 2015 e seu crescimento até 2020 de 4 % por ano. No
Brasil, as vendas desse segmento industrial representaram US$ 9,6 bilhdes em 2016
(ABIFINA, 2017)

Além disso, nos ultimos 70 anos, os defensivos agricolas tiveram uma grande
contribuicdo para a producéo de alimentos, tendo em vista 0 manejo de pragas, por exemplo,
plantas que competem com a cultura alvo por nutrientes, insetos que se nutrem do vegetal
principal e fungos que causam doencas para a lavoura (POPP,2012). Segundo dados do
Centro de Estudos Avancados em Economia Aplicada referente a safra de 2016/2017, o ndo
controle da lagarta-do-cartucho, Spodoptera frugiperda, poderia reduzir em 40 % a producéo
nacional do milho, aumentando os precos do milho em 13,6 %.

Desde 1960, com o desenvolvimento de novas moléculas, foi possivel a reducdo em
50 % da toxicidade dos produtos agroquimicos e a taxa por aplicacdo em hectare diminuiu
em 95 %. Tal desenvolvimento em principios ativos mais seletivos é de suma importancia

para a saude do ser humano e preservacdo do meio ambiente (SINGH, 2019).

3.2 Tipos de formulagdes de defensivos agricolas

Os defensivos quimicos, que podem ser utilizados no controle de pragas de insetos
(inseticida), ervas daninhas(herbicidas) e fungos (fungicidas), sdo desenvolvidos em
diferentes férmulas de veiculacdo do ingrediente ativo. As formulagdes mais comuns de
agrotdxicos devem ser diluidas em agua (SINGH, 2019).

Os principais tipos de formulagcdes de defensivos quimicos a base de agua séo

classificados em:
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a) Suspensdo concentrada (SC): suspensdo estavel do ingrediente ativo em agua, a
qual deve ser diluida em agua antes da aplicacéo (FIGURA 1);

FIGURA 1 — Formulagéo Suspenséo — Concentrada (SC).

Ingrediente ativo
sélido insoldvel

Fase aquosa
continua (agua)

No tanque de pulverizagdo a SC é diluida

FONTE: Croda (2020).

b) Suspoemulsédo (SE): dispersdo heterogénea e estavel do ingrediente ativo na forma
de particulas solidas ndo miscivel em dgua em uma fase aquosa continua (FIGURA
2);

FIGURA 2- Formulagdo Suspoemulséao (SE).

Ingrediente ativo
solido insolavel
Fase aquosa
continua

Ingrediente ativo (dgua)
liquido insolivel
(ou ativo sélido

dissolvido em dleo)

Em diluicao no tanque de pulverizagao
a formulagao SE é diluida posteriormente

FONTE: Croda (2020).

c) Solucéo concentrada (SL): solucdo transparente do ingrediente ativo em agua, apos

diluicdo em &gua;
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d) Suspensdo concentrada para tratamento de sementes (FS): suspensao estavel para

ser utilizada diretamente ou ap6s diluigdo na aplicacdo em sementes;

e) Iscas (RB): Formulagéo pronta para uso designada para atrair e serem consumidas

por pragas.

A formulacdo SC tem se destacado no mercado devido aos beneficios, como auséncia
de po, auséncia de inflaméaveis, facilidade na manipulagdo e eficAcia no uso pela
incorporacdo de adjuvantes e pequeno tamanho de particula do ingrediente ativo (CRODA,
2020).

3.3 Contaminacao microbioldgica na industria de defensivos agricolas

Microrganismos, como fungo e bactérias, podem contaminar produtos agroquimicos a
base de &gua, causando degradacdo de ingredientes ativos e outros componentes,
sedimentacdo, alteracdo no pH e viscosidade, formacao de gases com odor desagradavel e
colapso de embalagens (FIGURA 3). Tal crescimento de contaminantes impactam
negativamente a estabilidade durante o armazenamento e a aplicacdo do produto, como
também a satisfacdo dos clientes (CROPLIFE INTERNATIONAL, 2018).

FIGURA 3 — Precipitacao de produtos e estufamento de bombonas devido a contaminacéo
microbioldgica.

FONTE: Croplife International (2018).
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3.3.1 Fontes de contaminacdo microbioldgica na industria de defensivos agricolas

Os parametros de operacdo da manufatura de agroquimicos apresentam uma condigédo
favoravel de crescimento de microrganismos a temperatura de manufatura entre 10° e 40 °C
e pH proximo ao neutro. Para a maioria dos defensivos agricolas tem-se esta faixa de
especificacdo de pH proxima ao intervalo de pH étimo para o desenvolvimento de fungos e
bactérias (FIGURA 4). Em geral, sabe-se que os fungos crescem em pH mais acido,
enquanto que as bactérias em pH entre 6 e 9, sendo mais sensiveis as mudancas nas
condicOes externas de concentracdo dos fons H*e OH~(CROPLIFE INTERNATIONAL,
2018).

FIGURA 4: Intervalo de pH para crescimento de bactérias e fungos e producéo de formulagdes de
agroquimicos.

Bactéria

Fungos

Formulacdes

Fonte: Croplife International (2018)

Outro fator importante é que bactérias e fungos necessitam de nutrientes para seu
metabolismo. Fontes de carbono e nitrogénio sdo necessarios para seu crescimento em
grande quantidade, enquanto fosforo e enxofre sdo necessarios em quantidades menores
(PELCZAR, 1999). Os microrganismos podem ser introduzidos na manufatura pela
contaminagdo de matérias-primas, as quais sao fonte de substrato para tais contaminantes,
sendo as mais criticas: agucares, celulose, amido, argilas, pigmentos naturais, surfactantes,
poli glicois, espessantes e antiespumantes (CROPLIFE INTERNATIONAL, 2018).

Ressalta-se que a principal fonte de contaminag&o na industria de agrotdxicos aquosos
é a dgua de processo, tendo em vista que a maior parte dessas formulagdes sdo compostas

por agua. Idealmente, a &gua de processo deve estar livre de bactérias e fungos, todavia é um
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desafio para a industria agroquimica garantir que a agua utilizada na formulagdo dos
produtos esteja estéril (CROPLIFE INTERNATIONAL, 2018).

Além disso, deve-se atentar para que armazenamento de embalagens e matérias-primas
esteja correto, evitando o contato dos produtos com o ar, o qual é fonte de esporos de fungos
e bactérias (MONROE, 2007). Outro ponto de contaminacdo é dado pela limpeza
inadequada dos sistemas produtivos ou pelo design da planta de processos com pontos
mortos, podendo haver a proliferacdo de biofilme nas tubulacdes e equipamentos industriais.

O biofilme ¢é definido por um grupo de microrganismos aderidos entre si e uma
superficie, formando uma matriz polimérica resistente (MONROE, 2007). Nos estagios
iniciais de formacdo de biofilme, ndo é possivel a deteccdo visual, enquanto nos estagios
mais desenvolvidos é possivel a ocorréncia de bio-fouling, em que hd o arraste de

aglomerados microbiolégicos (FIGURA 5).

FIGURA 5 — Esquema representativo dos estagios para a formacao de biofilmes.
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FONTE: Macedo; Abraham (2007).

3.4 Prevencdo da contaminacao microbioldgica na industria de defensivos agricolas

Na inddstria agroquimica, ndo hd uma legislacdo vigente quanto ao grau de
contaminagdo microbioldgica aceitavel ou etapas pré-estabelecidas quanto ao tratamento da
agua utilizada para processo (CROPLIFE INTERNATIONAL, 2018). Sabendo-se que a
agua de processo é a matéria-prima que traz maiores problemas microbioldgicos ao processo,
h& necessidade que se proceda etapas para seu tratamento visando a reducdo de sua carga
contaminante. Essa carga contaminante da agua do processo pode variar em fungdo da fonte

de 4gua empregada como por exemplo agua da chuva, agua potavel, dgua de resfriamento e
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outras. A Cropflife (2018), que é uma associacdo representante do setor de defensivos
agricolas, recomenda para o tratamento e preparacdo da agua que sera utilizada em processo

industrial (FIGURA 6) as seguintes etapas:

FIGURA 6 — Fluxograma modelo para tratamento da agua de processo para o setor de defensivos
agricolas.
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FONTE: Croplife International (2018).

A Figura 6 mostra que para estas etapas, inicialmente a agua de abastecimento passa
pelo pré-tratamento em trés estagios de filtragdo a 25 um, 5 um e 1 um, com o intuito de
reter também particulas com maior tamanho, como algas e fungos filamentosos. Em seguida,
realiza-se a medicao online do cloro livre na agua e sua dosagem em um sistema fechado
continuo.

A cloracdo da agua de processo com hipoclorito de sédio (NaClO) é de suma
importancia para oxidacao de patogenos e reducao da carga microbiana, sendo recomendado
que o cloro livre (HCIO) esteja na faixa entre 1 a 5 ppm (HERSCHY, 2012). Neste caso, 0
pH da 4gua potavel deve estar entre 5 a 7 para a efetividade do tratamento (FIGURA 7), para
que o &cido hipocloroso (HCIO) esteja em maior proporgéo, tendo em vista que é mais
oxidante que o ion hipoclorito (OCIl™) (OXYCHEM - OCCIDENTAL CHEMICAL
CORPORATION, 2014)
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FIGURA 7 — Efeito do pH no equilibrio entre acido hipocloroso e ion hipoclorito
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Na sequéncia, tem-se o tratamento por irradiacdo por lampadas ultravioletas, visando
a reducdo significa da contagem microbiana e desativacdo de 4 Log na carga de virus e
patdgenos. Esta exposicdo a intensidade da radiacdo UV é recomendada entre 0,65 e 230
mJ/cm?, para que as ligacGes entre timinas do material genético dos microrganismos sejam
destruidas (AQUAFINE, 2020). Como referéncia para a dgua tratada por estas etapas um
intervalo de tolerancia de contaminacdo microbioldgica entre 1 e 10 UFC/100 mL.

Para a manutencdo de niveis adequados da higiene industrial, sdo necessarios
procedimentos  periédicos de  descontaminacdo, sendo estes (CROPLIFE
INTERNATIONAL, 2018) :

a) Descontaminacdo mecanica: consiste na limpeza com solucdo aquosa a alta
pressdo, sendo usada principalmente na limpeza de locais em que pode haver
depdsito de produto, como reatores e agitadores. Também sdo utilizados sistemas
de limpeza tipo “pig” para a descontaminag¢ao mecanica de tubulagdes, por meio
de esponjas em sistema pressurizado com nitrogénio. Tal método é altamente

eficaz para a prevencédo da formacéo de biofilmes;
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b) Descontaminacdo quimica: consiste no uso de desinfetantes industriais para a
diminuicdo da carga microbiana, por exemplo, &cido peracético, peroxido de
hidrogénio, compostos quaternarios de amonia e solucdes de gluteraldeido;

c) Descontaminacdo térmica: consiste no uso de vapor ou dgua acima de 80°C em
todo sistema por um periodo de tempo determinado. N&o sdo gerados residuos,

mas ha um elevado custo energético.

Além disso, a inddstria de defensivos quimicos faz o uso de biocidas nas suas
formulacGes, a fim de prevenir a proliferagdo microbiana nos produtos acabados, sendo
adicionados ao processo nas etapas criticas de contaminagdo, por exemplo durante a
preparacdo de géis a base de espessantes e no armazenamento da formulacdo no tanque
pulmdo (FIGURA 8). Os biocidas a base de benzo-isotiazolinona (BIT) sdo muito
empregados nas formulages tipo suspensdo concentrada (SC) para a duracdo a longo prazo,
tendo como mecanismo a inativagdo de enzimas necessarias para 0 crescimento de
microrganismos (SINGER et al., 2010).

FIGURA 8 — Diagrama de dosagem de biocidas durante a producdo de formulacéo suspenséo
concentrada (SC)
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3.5 Garantia da qualidade microbiol6gica na industria de defensivos agricolas

Para o monitoramento da qualidade dos produtos e processos, sao necessarios metodos
de testagem microbiologica. O método padrdo de contagem em placa de petri € utilizado
para enumerar a presenca de bactérias em uma amostra de produto acabado, previamente
diluida, em que é inoculada diretamente em meio especifico de crescimento e incubada
durante 72 horas a 30 °C (FARMACOPEIA EUROPEIA, 2005). Tem-se como
especificacdo de produto acabado, bem como certas matérias-primas criticas, 0 maximo de
1.000 UFC/g.

Para os produtos acabados com contaminacdo acima da especificacdo, é realizada a
identificacdo do microrganismo, por meio, primeiramente, da testagem de gram e, em
sequida, € utilizado um kit de identificacdo bioguimica pelo crescimento em substratos
especificos. Esta etapa é necessaria para identificacdo de patégenos e para auxiliar na
investigacdo de fontes de contaminacdo, pois determinados espécies sdo encontradas em
habitats especificos, como Pseudomonas aeruginosa que sdo encontradas em solo e aguas,
e Staphylococcus aureus que sdo encontradas principalmente em humanos (CERRA et al.,
2013).

Para o monitoramento da agua, o método de filtracdo por membrana em placa de petri
é empregado para as analises microbioldgicas de agua de processo e residuos de lavagem
industrial, para monitoramento da limpeza das instalacbes. Tal metodologia consiste na
filtracdo em membrana estéril da amostra, pela succdo de bomba em volume definido. Em
seguida a membrana é removida e colocada para incubacdo em placa de petri durante 72
horas a 30 °C (FARMACOPEIA EUROPEIA, 2005).

Também é necessario o controle dos parametros fisico-quimicos de pH e cloro, para
garantir o tratamento adequado da dgua. Tais analises podem ser realizadas por laboratorio,
utilizando a metodologia fotométrica com reagente N,N-dietil-p-fenilenodiamina (DPD)
para determinacdo do cloro livre e determinacdo do potencial hidrogenionico, via pHmetro
(FUNDACAO NACIONAL DE SAUDE, 2004)
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3.6 Ciclo PDCA

A ferramenta PDCA foi criada na década de 20 pelo americano Walter Shewart, e,
apenas na década de 50, foi popularizada pelo professor William Deming. O Ciclo PDCA é
uma ferramenta de gestdo utilizada para a melhoria de processos em quatro macro etapas
(FIGURA 9) (PASCAL, 2008):

1) Planejar (Plan): etapa necessaria para definir o problema, definir objetivos,
planejar aces e identificar recursos necessarios
2) Fazer (Do): etapa necesséria para executar o plano e investigar as causas raizes do
problema em campo, aplicando ferramentas como 0s 5 porqués.
3) Verificar (Check): etapa necessaria para identificar e avaliar as possiveis
contramedidas, testando sua eficécia.
4) Agir (Act): etapa necesséria para acompanhar as acOes estabelecidas, medir os
resultados e padronizar
Exemplos da aplicacdo de tal metodologia em grandes industrias, como a Ambev e
Suzano, ressaltam a importancia das etapas de fazer e checar os planos de acdo pela alta
lideranca. A fim de verificar o alcance da meta e execucgéo das a¢fes, em que, para cada fato,
deve-se apresentar uma causa e uma acdo para sua solucdo, por meio de um método gerencial
(FALCONI, 2009).

FIGURA 9 — Etapas do Ciclo PDCA
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4 METODOLOGIA

Foi empregada uma pesquisa de natureza aplicada, com objetivos exploratdrios,
descritivos e explicativos, com abordagem quali-quantitativa com uso de procedimento
experimental. A pesquisa experimental é empregada com a experimentacéo cientifica a fim
de monitorar um determinado fenémeno, analisando as variaveis envolvidas e construindo
possiveis hipdteses (CASARIN, 2012). Assim, o presente trabalho foi realizado em uma
planta industrial de formulacdo de agroquimicos na regido do Vale do Paraiba, que forneceu
recursos para sua elaboracéo e suporte para coleta de dados e implementacéo das melhorias

NO Processo.

4.1 Producdo de agroquimicos do tipo suspensao concentrada

A formulacdo de agroguimicos do tipo suspensdo concentrada (SC) foi realizada em
lotes, ou seja, producdo em bateladas de producédo por volume definido. Sendo dividida em
7 macro etapas (FIGURA 10), as quais foram de importancia para conhecimento de pontos
criticos de contaminagdo microbioldgica no processo:

1) Dosagem dos ativos — etapa em que foram dosados matérias-primas e ingredientes
ativos do produto em capela para o tanque seguinte, via gravidade;

2) Dispersdo — etapa em que as matérias-primas foram misturadas, o ativo foi
homogeneizado em agua com adi¢do emulsificante, antiespumante, surfactante via
recirculacdo em moinho coloidal, a fim de remover grumos e estabilizar a mistura;

3) Moagem em moinho de esferas — etapa em que a mistura passa pelo processo de
cominuicdo em moinho de esferas, a fim de seja obtido o tamanho de particula
esperado do ativo;

4) Preparacdo do gel — etapa de preparacdo de agente espessante em pé com adicdo de
biocida e 4gua;

5) Adensamento do produto — etapa em foi adicionado o gel a polpa moida, adi¢do de
agua e adicdo de antiespumante. Estando todos os parametros de processo conforme,
foi feita a transferéncia para o tanque pulmao via bomba, passando por filtro cesto, a
fim de reter possiveis grumos;

6) Tanque pulmao — etapa em que foi armazenado o produto acabado em tangques com
agitacao;

7) Envase — o produto acabado é envasado em apresentacdes de 1L.
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FIGURA 10 - Processo de producgéo de defensivo quimico suspensao concentrada (SC).
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4.2 Controles de prevengdo da contaminacdo microbioldgica

Na presente pesquisa, foram descritos os controles internos utilizados na industria
agroguimica, para a prevencao da contaminagdo microbiol6gica, desde o tratamento de agua

de processo até as analises realizadas no produto acabado.

4.2.1 Controle tratamento dgua de processo

Tendo em vista que a &gua foi considerada a maior fonte de contaminacdo
microbioldgica na industria de defensivos quimicos, foram necessérios controles para
garantir o eficaz tratamento da 4gua de processo, obtendo-se a 4gua Livre de Contaminacgéo
Microbioldgica (LCM). O principal tratamento usado para destruicdo de microrganismos foi
a dosagem do hipoclorito de sédio via bomba pneumatica, por meio de um controlador do
tipo feedback, a partir dos resultados online de cloro livre em ppm (FIGURA 11). Assim,
foram medidos os valores de pH e concentracéo de cloro livre online por meio dos sensores
Memosens CPS31D e Chloromax CCS142D, respectivamente, do fabricante Endress+
Hauser. Definiu-se valor do limite inferior de 2,5 ppm e limite superior de 3,5 ppm para
acionamento da dosagem de cloro, tendo em vista 0 tempo de resposta necessario para
equilibrio do teor de cloro ativo, ap6s sua dosagem. Os valores de pH entre 7,0 a 7,2 foram
considerados 6timos. O pH nao foi corrigido online. Para garantir eficiéncia no sistema de
tratamento por luz ultravioleta, o qual é responsavel também pela eliminacdo de patdégenos
da agua, mensurou-se a porcentagem de absorcao da luz UV. Quando a absorcao da luz UV
encontrava-se abaixo de 10 % acionava-se um alarma sonoro, que estava indicando algum
desvio decorrente provavelmente a queima da lampada ou sujidade no tubo de quartzo da
lampada. Estas varidveis foram monitoradas pelos operadores de processo e, em caso de
desvios, foram relatadas no relatério do turno e informadas aos times de supervisao e

manutencgéo para devidas tratativas.
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FIGURA 11: Sistema de tratamento de agua de processo Livre de Contaminacao
Microbiologica (LCM).

Piso 12m |mmmm—————————

I
: Dosagemde NaHCLO 12% |+~~~ ]
Agua Potavel 6% S S | ' .
(Utilidades)

1

H | Analisador online teor de
\ : cloro e pH \
1

I

I

T

Amostrador

Tangue de Ponto 4
Agua

Lcm

Amostrador |
Ponto 1 ‘

Amostrador Amostrador
Ponto 3 (uv) Ponto 2

/ / _J ’

1

1

1

]

1

]

1

1

1

1
[
1 X / / ’
I oreno
1

1

]

1

1

1

]

]

1

(25 micra) (5 micra) (1 micra)

| Trecho pode ficar com Agua potavel parada (faixa do B8200: > 83% < 86%)

FONTE: Prépria autoria.

Além do monitoramento online da agua Livre de Contaminacdo Microbiolégica
(LCM), também foram realizadas analises semanais pela equipe do laboratorio de
microbiologia e meio ambiente, localizados no site produtivo da industria. Foram coletadas
amostras da agua de processo da planta industrial pelos analistas de laboratorio de processos,
geralmente na parte da manha, duas vezes por semana, nos seguintes pontos: ap0s filtros
(ponto de amostragem 1), ap6s dosagem de HCIO (ponto de amostragem 4), antes da luz UV
(ponto de amostragem 2) e depois da luz UV (ponto de amostragem 3).

O laboratério de microbiologia foi responsavel por analisar semanalmente as tercas-
feiras a UFC/100ml da agua de processo, sendo o resultado divulgado as sextas-feiras, apos
72 horas de incubacdo a 30 °C em meio TSA. Enguanto, a equipe do laboratério de meio
ambiente foi responsavel por analisar o pH via pHmetro e o teor de cloro livre pelo método
DPD nas tergas-feiras e sextas-feiras. Estes resultados foram langados no sistema e
divulgados pelo time de garantia de qualidade semanalmente, para as equipes operacionais,

manutencdo e liderancas.

4.2.2 Controle analises microbioldgicas de defensivos agricolas

Para o monitoramento da qualidade dos defensivos agricolas, a cada inicio de lote a
base de agua coletou-se trés amostras de 20 mL cada uma durante o seu envase. Estas
amostras de embalagens de defensivos envasados foram colocadas em frascos estéreis e

armazenadas em bandejas dentro dos armarios do laboratério. O responsavel por esta coleta
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de amostras foram os técnicos do laboratério de controle de qualidade de processos. O tempo
entre a coleta da amostra e inicio da analise pelo laboratério de microbiologia, localizado
dentro do site industrial, variou entre 2 a 3 dias com a permanéncia das amostras nas bandejas
dentro dos armarios do laboratério. As amostras foram analisadas pelo método padrédo de
contagem total de bactérias aerdbicas em placa de Petri utilizando diluicdes de 1:100 e
1:1000. Uma aliquota destas dilui¢ces foi inoculada em meio especifico de crescimento e
incubadas durante 72 horas a 30 °C, conforme procedimento interno do laboratorio da
industria. A seguir realizou-se contagem do ndmero de colbnias e o resultado foi
multiplicado pelo fator de diluicdo empregado. Para futuras consultas, via sistema de gestao
de dados da empresa, os resultados de cada lote foram langcados como a média do nimero de
col6nias em cada placa de Petri por grama de amostra. Um lote era considerado contaminado
se duas ou mais amostras apresentassem contaminacdo com resultado maior que 1.000
UFC/g. Em caso de confirmagdo da contaminacdo, o laboratério de microbiologia
comunicava este resultado ao time de garantia de qualidade para as devidas tratativas.

Quando detectada alguma contaminagdo microbioldgica maior que 1.000 UFC/g em
alguma amostra, realizou-se a identificacdo do microrganismo pela coloracdo de Gram e
identificacdo bioguimica da coldnia bacteriana por meio do kit comercial BD BBL Crystal,
que basea-se em testes de fermentagcdo, oxidacdo, degradacdo e hidrolise, bem como
substratos ligados a cromogéneos que indicam as enzimas utilizadas por microrganismos
especificos. As placas do kit comercial foram incubadas a 36 °C por 18 a 24 horas, sendo
analisado o perfil que reagiu em cada poco da placa em comparacdo a um banco de dados
do préprio kit comercial. A partir dos resultados, o laboratdrio confecciona um relatério com
a identificacdo do microrganismo e envia por e-mail para o time de garantia de qualidade, a
qual ird avaliar a liberacdo do lote contaminado.

Além disso, mensalmente é enviado um reporte para os stakeholders do processo,
contendo as informagdes sobre lotes, nome dos produtos, tipo de formulagéo e o respectivo
resultado da analise de contagem de col6nias dos defensivos quimicos a base agua que sao
monitorados para microbiologia. Também sédo calculados os volumes de produtos conformes
e total produzido, sendo divulgado o KPI de microbiologia da seguinte forma, cuja meta é >
99 %.

Volume total de lotes conformes

KPI MC =

Volume total de lotes produzidos
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4.3 Metodologia de andlise e avaliagdo de melhorias do processo para serem
implementados na inddstria de agroquimicos, por meio da ferramenta PDCA

4.3.1 Fase 1 do ciclo PDCA: Identificacdo do problema

A andlise das causas e solucdo de problemas pelo ciclo PDCA em conjunto com as
ferramentas da qualidade, foi utilizada na identificacdo inicial do problema, a partir de
informacdes coletadas, via sistema de dados, dos lotes contaminados com microrganismos
(>1.000 UFC/qg) de defensivos tipo suspensdo concentrada em uma industria de defensivos
agricolas localizada no Vale do Paraiba - SP, por meio do levantamento das analises
microbioldgicas realizadas pelo laboratério de microbiologia da fabrica, para os produtos
acabados produzidos, seguindo normas internas da indudstria e procedimentos contidos na
farmacopeia europeia. Além disso, para embasar as possiveis hipdteses de causas de
contaminagéo levantada por meio de reunides com o time da engenharia e operacional, foi
realizada uma breve revisao da literatura, em bases online de dados e em sistemas de 6rgaos
federais.

4.3.1.1 Brainstorming

Foi utilizada a técnica Brainstorming para estimular a criatividade na discussdo em
equipes, com a contribuicdo espontanea de ideias sem julgamentos. Na primeira fase foram
geradas ideias mais abrangentes e aleatdrias, ja na segunda fase foi realizado um
esclarecimento a mais sobre o tema envolvido, e na terceira foi realizada uma priorizagédo
das ideias levantadas (SELEME; STADLER, 2010). Dessa forma, realizou-se o
levantamento de ideias das causas de desvios do processo em reunides de forma remota,
sendo envolvidos os times de engenharia de manutencéo, processos e qualidade, bem como

o0 time operacional, com a presenca dos operadores especialistas e supervisores.

4.3.1.2 Gréfico de dispersao

O grafico ou diagrama de dispersdo foi empregado para representacdo dos dados de
duas variaveis graficamente, sendo exibidos os dados nos eixos X e Y (TAGUE,2004). Tal
ferramenta foi importante para analise inicial de dados de pH, cloro livre (ppm) e
contamina¢do microbiologica da agua de processo (UFC/100mL) e produto acabado

(UFC/g), compreendendo a relacdo entre cada variaveis e seu comportamento com o tempo.
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4.3.1.3 Diagrama de causa e efeito

O diagrama de causa e efeito, Ishikawa ou espinha de peixe, foi utilizado para
identificar as possiveis causas de um problema, pela estratificacdo das causas raizes em
material, método, méo de obra, medida, meio ambiente e méaquina. Tal ferramenta de gestéo
da qualidade auxiliou na visualizagdo das causas principais e secundérias, para a

identificacdo de solucdes e geracdo de melhorias (MARIANI, 2005).

4.3.1.4 Diagrama de Pareto

O gréfico de Pareto foi utilizado a fim de organizar as informacdes, de modo a tornar
evidente e visual a priorizacao de problemas, sendo uma técnica que classificou os itens com
base nos tipos de problemas, por ordem de importancia em relacdo sua gravidade, tendéncia
e urgéncia da avaliacdo em estudo, por exemplo. Foi considerado que 80 % dos problemas
se concentraram em 20 % das causas, por meio da curva de porcentagens acumuladas
(SLACK,2009).

4.3.1.5 Os Cinco Porqués

A ferramenta dos Cinco Porqués foi de suma importancia para identificacdo da real
causa raiz do problema apresentado, onde foram questionados cinco vezes 0 motivo do seu
acontecimento. A partir da identificacdo da causa raiz, foram elaborados planos de a¢do para
sua resolucdo, também foram aplicadas contra medidas para causas contribuintes na
problematica investigada (GLASSER, 1994).

4.3.2 Fase 2 do ciclo PDCA: Execucéo das agdes

Dessa forma, apds o entendimento das causas dos desvios de qualidade, foram
implementados planos de agdo, para minimizar novos eventos de contaminagdo
microbiologica, para serem executados pelas areas de manutencdo e formulacdes, sendo
detalhadas as acOes, responsaveis e prazos. Para isso a ferramenta da qualidade 5H2H
auxiliou na atribuicdo de um plano com agdes para resolucdo da causa raiz ja identificada
anteriormente, o acronimo 5W2H derivou das seis perguntas do inglés: What?, Who?,

When?, Where?, Why?, How?,How much? (O que sera feito?, Quem fard?, Qual o prazo?,
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Onde sera feito? Por que serd feito? como serd feito? E Quanto custa?). Assim, foram
descritas de modo detalhado as a¢des, prazos, responsaveis e procedimentos para realizagdo
de cada plano de acdo (SANTOS; GONCALVES, 2016).

4.3.3 Fase 3 do ciclo PDCA: Verificagdo

Para a etapa de verificacdo dos resultados ap6s a implementacdo das melhorias, as
acOes foram monitoradas para garantir a eficacia das medidas apresentadas, sendo
acompanhado o indice de contaminacdo do produto acabado e pardmetros microbioldgicos
e fisico-quimicos da agua de processo, por meio de novos graficos de dispersdo para as
variaveis de teor de cloro livre, pH e contaminacdo microbiologica para a agua de processo,

a fim de se comparar os ganhos obtidos e préximos passos.

4.3.4 Fase 4 do ciclo PDCA: Validacao

Por fim, para garantir a padronizag&o nos novos processos validados, foram criados
procedimentos operacionais, identificacdes em campo e realizado 0 mapeamento por meio
de fluxograma funcionais, pela ferramenta Visio da Microsoft, para definicdo de
responsaveis por cada acao dentro do fluxo implementado.

Utilizou-se a ferramenta de fluxograma funcional ou swinlane, por meio da criacéo
um tipo de fluxo que determinou com clareza os responsaveis de cada etapa processo, por
meio de “raias” verticais ou horizontais (ROZMAN, 2008). Assim, foi aplicada tal
ferramenta para 0 mapeamento dos novos processos implementados, sendo definidos as
responsabilidades das areas de Formulacgdes, Laboratorios de Controle de Qualidade e a

Engenharia de Garantia de Qualidade e Manutencdo.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Aplicacdo da metodologia PDCA: analise e avaliacdo de melhorias no processo para

implementacdo na industria de agroquimicos

A seguir tem-se os resultados de um estudo referente a um inseticida Y do tipo
suspensdo concentrada em uma inddstria de agroquimica no Vale do Paraiba — SP, visando
a reducdo da contaminacdo microbioldgica (menor que 1.000 UFC/g) para garantir a

qualidade de tal defensivo agricola.

5.1.1 Identificacdo e observacao do problema

Foi observado no reporte de microbiologia dos produtos acabados referente a
fevereiro de 2020 contaminag¢do maior que 1.000 UFC/g em oito lotes do inseticida Y,
perfazendo um total de 209.150 L de tal defensivo fora de especificacdo. Tal resultado
impactou negativamente para que o KPI MC das unidades produtivas estivesse abaixo da
meta (<99 %) com 88,8 % do volume de produto acabado dentro da especificacdo
“contaminag@o microbioldgica”.

Na Figura 12, tem-se os valores em UFC/g do inseticida Y produzido em janeiro e
fevereiro de 2020 com seus respectivos nimeros de lotes. Os lotes de nimero 1 a 3 foram
produzidos em janeiro 2020 e os lotes, a partir do nimero 4, produzidos entre os dias 9 e 17
de fevereiro de 2020. Na Figura 12, observa-se que o pardmetro de contaminacgéo
microbioldgica para todos os lotes a partir do lote 5 estdo acima do limite de 1.000 UFC/g.
O nivel mais elevado nivel de contaminacéo (25.000 UFC/g) foi constatado a partir do lote 8
(FIGURA 12). Estes dados mostraram que somente 32,5 % dos lotes produzidos de
defensivos agricolas estavam dentro da especificacdo microbioldgica permitida

apresentando um alto risco de ocorrer uma reclamacéo por partes dos clientes.
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FIGURA 12: indice da contaminag&o microbioldgica no inseticida Y nos meses de janeiro e
fevereiro de 2020
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FONTE: Proépria autoria.

Para os lotes que apresentaram contaminagdo maior que 1.000 UFC/g, o laboratério
de microbiologia realizou a identificacdo das bactérias contaminantes (QUADRO 1) por
meio do kit comercial BD BBL Crystal para auxiliar na investigacdo da fonte de
contaminacdo e monitorar a presenca de algum patdégeno. O Quadro 1 apresenta 0S

resultados da identificacdo bacteriana nos lotes do defensivo quimico Y.

QUADRO 1: Resultados da identificagao bacteriana nos lotes do defensivo quimico Y

Numero do lote Bactéria Testagem Gram

5 Nao identificada Bactéria Gram-positiva
6 Corynebacterium species Bactéria Gram-positiva
7 Pseudomonas aeruginosa Bactéria Gram-negativa
8 Nao identificada Bactéria Gram-negativa
9 Pseudomonas aeruginosa Bactéria Gram-negativa
10 Pseudomonas aeruginosa Bactéria Gram-negativa
11 Nao identificada Bactéria Gram-negativa
12 Kytococcus sedentarius Bactéria Gram-positiva

FONTE: Prépria autoria.

No Quadro 1 observa-se que a maioria dos lotes contaminados foram identificados

com bactérias do tipo Gram negativa, sendo a bactéria de género Pseudomonas aeruginosa
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identificada nos lotes 7, 9 e 10. Também se constatou que apenas trés lotes foram
identificados com contaminacdo proveniente de bactérias gram-positiva, sendo bactéria do
género Corynebacterium species (lote 6) e a Kytococcus sedentarius (lote 12). Nos lotes 5,
8 e 11 ndo se conseguiu identificar o género da bactéria contaminante devido ao perfil de
crescimento nos kits enzimaticos de caracterizacdo néo estar mapeado no kit comercial.

A bactéria Pseudomonas aeruginosa foi classificada como Gram negativa,
baciloforme e aerdbica. Esta bactéria pode ser encontrada principalmente em solo e aguas,
como também em animais e ambientes hospitalares, porém raramente ocasiona doencas a
humanos saudaveis (LEDERBERG, 2000). A bactéria Kytococcus sedentarius, considerada
um patogeno oportunista, classifica-se como Gram positiva, esférica e aerdbica estrita, sendo
encontrada em ambientes variados como mar, agua de poco e pele humana (SIMS, 2009). A
bactéria Corynebacterium foi classificada como Gram positiva, baciloforme e aerdbica ou
anaerobica facultativa podendo ser encontrada em variados habitats como &gua, solo e pele
humana e algumas linhagens séo consideradas patogenas para humanos. Estes resultados de
identificacdo do microrganismo contaminante do produto acabado Y indicam que a gua
pode ter sido o veiculo destas bactérias devido ao volume de 4gua empregado na formulacao
do tipo SC.

Em paralelo, avaliou-se alguns parametros da agua de processo LCM, como teor de
cloro livre (FIGURA 13A a FIGURA 13D), contagem de unidades formadoras de col6nias
(FIGURA 14A aFIGURA 14D, e pH (FIGURA 15A a FIGURA 15D). Estas amostras foram
obtidas no periodo de janeiro e fevereiro de 2020 coletadas em quatro pontos do processo: 1
- entrada da &gua no sistema, 2 — antes tratamento UV, 3 — depois tratamento UV e 4 —reciclo
da &gua. O periodo destas analises de contamina¢do bacteriana foi quinzenalmente, com
ressalva para as analises de pH e teor de cloro livre que foram realizadas semanalmente. Os
resultados destas analises ndo foram divulgados para as partes interessadas das areas de

producdo e manutencao.
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FIGURA 13: Teor de cloro livre em ppm para 0s pontos de amostragem no sistema de tratamento
de 4gua nos meses de janeiro e fevereiro de 2020.
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FONTE: Prépria autoria

Na Figura 13A observa-se que entre os dias 14 e 28 de fevereiro, houve uma reducéo
na média de teor de cloro livre para 0,8 ppm na agua de entrada (Ponto 1) no sistema de
tratamento proveniente das utilidades do site industrial, ficando abaixo do limite inferior
esperado de 1 ppm. Neste mesmo periodo de amostragem, observa-se que houve uma
reducdo na média de teor de cloro livre para 0,76 ppm na agua no ponto de reciclo (Ponto 4)
(FIGURA 14D) ap0s as etapas de tratamento indicando que possivelmente o sistema

automatico de dosagem de hipoclorito estava apresentando irregularidades.
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FIGURA 14: Contagem de col6nias para 0s pontos de amostragem no sistema de tratamento de
agua nos meses de janeiro e fevereiro de 2020
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FONTE: Prépria autoria

Neste mesmo dia de amostragem (14/02/2020) observou-se uma reducao de teor de
hipoclorito em média de 0,35 ppm para 0s quatro pontos analisados (FIGURA 13A a
FIGURA 13D), concomitantemente a esta observacdo notou-se que a agua de processo
apresentou contaminacdao microbiol6gica maior que 10 UFC/100mL em todos os quatros
pontos analisados (FIGURA 14A A FIGURA 14D). Este fato pode ter sido recorrente da
constatacdo que neste mesmo dia a agua de processo que entrou no sistema estava com
elevada carga de contaminacgédo (250 UFC/100mL) no ponto 1 (FIGURA 14A), contribuindo
para uma reducéo de 16 UFC/mL nos pontos antes (FIGURA 14B) e depois (FIGURA 14C)
do tratamento de UV. Este resultado foi um indicativo de que o tratamento fisico pela
radiacdo e cloracdo ndo foi eficaz, pois as amostras de reciclo (Ponto 4), apresentaram uma
elevada carga contaminante de 250 UFC/100mL (FIGURA 14D). Dessa forma, tal
contaminacdo da &gua de processo relatada no dia 14/02/2020 coincide com inicio da alta
contaminacéo do produto acabado Y, confirmando a hipotese que a agua de processo possa
ter colaborado para sua contaminagdo, devido ao baixo teor de cloro livre na agua.

Além disso, outro fator que reforca esta hipotese € que no dia de producéo do produto
Y (10/01/2020) os lotes produzidos de 1 a 3 apresentaram contaminacdo microbiolégica
abaixo da especificada. Neste caso, 0s parametros de teor de cloro livre estavam em média

para 0s quatro pontos em torno de 1,32 ppm, ou seja, acima do limite de 1 ppm, indicando
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que nesta carga de cloro livre o sistema foi capaz de reduzir a contaminagao microbiol6gica
na entrada do sistema (FIGURA 14A) de 50 UFC/100ml para 4 UFC/100ml (FIGURA 14B),
3 UFC/100ml (FIGURA 14C) e 1 UFC/100ml (FIGURA 14D).

O pH apresentou perfil semelhante nos quatro pontos (FIGURA 15A a
FIGURA 15D), ou seja, apresentando valores acima do limite de 7,2. Neste caso, a agua
potéavel de entrada no sistema, antes do inicio do tratamento, apresentou valor de pH médio
de 7,61 (FIGURA 15A) e, apresentou valor médio de pH de 7,59 unidades ap0s seu
tratamento no ponto de reciclo (FIGURA 15D).

Estas faixas observadas de pH sdo favoraveis para o crescimento bacteriano e
coincide com o valor aceitavel para a producdo do produto acabado. Todavia, quanto maior
o0 valor do pH, menor a acao do acido hipocloroso (HCI). Este fato pode ser constatado nas
observacdes referentes ao dia 21/0/2020 em que o pH médio referente aos quatro pontos de
amostragem foi de 7,8 unidades e teor de cloro livre médio foi de 0,1 ppm, proporcionando
um indice contaminagdo microbioldgica da dgua de processo menor que 10 UFC/100mL.

FIGURA 15: pH para os pontos de amostragem no sistema de tratamento de 4gua nos meses de
janeiro e fevereiro de 2020
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FONTE: Prépria autoria
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Salienta-se que a ndo padronizacao das coletas de amostras de dgua de processo para
as analises de microbiologia duas vezes ao més e as analises de pH e cloro livre duas vezes
na semana, como também a realizacdo de poucas andlises para a contagem de unidade

formadora de colénia podem ter dificultado uma interpretacdo mais profundas dos dados.

5.1.2 Andlise da causa raiz

A partir da analise dos dados referente a agua de processo e identificacdo da
contaminacdo do produto acabado Y realizou-se a anélise da causa raiz das contaminagdes
dos oito lotes do inseticida, por meio de um brainstorming envolvendo as equipes de garantia
de qualidade, producdo e manutencdo. Nesta discussdo, foi apontado que no periodo do final
do més de fevereiro a lampada ultravioleta do sistema de tratamento da 4gua de processo
encontrava-se queimada e o eletrodo do sensor que realiza as medicGes online do cloro ativo
néo estava funcionando da maneira correta, ou seja, estava descalibrado, e assim a dosagem
automatica de hipoclorito de sodio estava inoperante. Todas possiveis causas que poderiam
afetar o problema de contaminacGes microbioldgicas foram organizadas em um diagrama de
Ishikawa (FIGURA 16).

Desta forma, identificou-se possiveis causas da contaminacdo do inseticida Y
(FIGURA 16) como por exemplo relacionadas a agua do processo e agua proveniente das
utilidades do site industrial (antes do tratamento) relacionadas a uma causa do tipo
ambiental, tendo em vista que esta contaminacdo vem da dgua de captacdo do rio, e material,
sendo a dgua de processos tratada considerada uma matéria-prima utilizada na producéo.

Também foi constatado que outras matérias-primas poderiam contaminar o produto,
por exemplo, a goma xantana, que € um polissacarideo utilizado na formulacao do gel, ou
até mesmo o ingrediente ativo presente na formulacdo pode ser facilmente degradado por
microrganismos. Apesar de alguns insumos ndo serem analisados pela industria, seus
parametros microbioldgicos sdo enviados pelos fornecedores para a empresa.

As causas referentes as maquinas indicaram que mal funcionamento dos sensores de
teor de cloro livre na agua, contribuiu para a ndo dosagem automatica de cloro pelo
controlador online. Também constatou que a luz ultravioleta ndo estava funcionando de
forma correta ou por estar queimada ou por apresentar alguma sujidade no tudo quartzo

protetor da lampada.
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FIGURA 16: Diagrama de Ishikawa para andlise da causa raiz das contaminagfes microbioldgicas
no produto acabado Y.
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FONTE: Proépria autoria.

Além destes postos apresentados de causa raiz do problema de contaminagéo
microbiolégica do produto acabado, tem-se a falta da garantia da eficacia da
descontaminacdo quimica mensal e térmica anual. Fatos estes, detectados por meio da
revisdo dos procedimentos e anélises microbioldgicas apds a desinfeccdo com o intuito de
compreender se h& focos de contaminagéo no sistema produtivo em algum ponto morto ou
equipamento industrial, por exemplo.

Por fim, discutiu-se também sobre o procedimento de amostragem onde pode ocorrer
a contaminacdo microbioldgica da amostra devido a inversdo da bombona de produto nos
frascos estéreis, a utilizacdo de EPIs ndo adequados, falta de assepsia com etanol etilico 70 %
ou até mesmo devido a contaminacao pelo ar atmosférico.

Cada causa detectada que contribuiu para o problema avaliado, foi classificada com
base na priorizacdo GUT, que avalia a gravidade, urgéncia e a tendéncia de cada causa
contribuinte pode afetar a problematica, sendo atribuidas notas de 1 a 5, do cenério menos
para mais agravante. Para cada causa multiplicou-se os valores na priorizacdo GUT e foram
calculadas as porcentagens acumuladas, para a construcdo do Diagrama de Pareto (FIGURA
17).
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FIGURA 17: Diagrama de Pareto para andlise da causa raiz das contaminagdes microbioldgicas no
produto acabado Y
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FONTE: Prépria autoria.

A Figura 17 mostra que a falha na lampada UV e a dosagem de hipoclorito de sédio,
contribuiram para 70 % dos problemas de contaminacdo da agua, tendo em vista a
ineficiéncia da radiacdo ultravioleta e cloracdo da dgua de processo. Os demais 30 % das
causas relacionadas aos procedimentos de descontaminacdo dos sistemas produtivas e
amostragem dos defensivos agricolas finais mostraram baixa influéncia no problema
observado, tendo em vistas os controles adotados.

Com base na analise dos 80 % das causas do problema de contaminacdo, foi
construida a ferramenta dos Cinco Porqués para entendimento de qual seria a causa raiz e
efeitos do problema abordado. Assim, constatou-se que algumas formulacgdes de defensivos
quimicos (FIGURA 18) apresentaram degradacdo microbioldgica. Tais bactérias presentes
nos lotes do inseticida foram identificadas como microrganismos presentes em agua e
coincidindo com a data onde houve contaminagédo da agua de processo, tendo em vista que
0s parametros de controle de teor de cloro livre e emissdo da luz UV estavam abaixo do
esperado. Cabe aqui salientar que estes parametros ndo foram monitorados em decorréncia
de falta de manutencdo corretiva dos equipamentos que contribuindo para a descalibragéo

do sensor de cloro livre e a queima da ldampada ultravioleta.
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FIGURA 18: Ferramenta os Cinco Porqués sobre a causa raiz das contamina¢fes microbioldgicas no produto acabado Y
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FONTE: Propria autoria.
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5.1.3 Execucdo dos planos de acéo

Com base na causa raiz identificada, foi montado o plano de acdo para modificacao
dos principais processos que estavam influenciando a contaminacdo microbiologica dos

inseticidas Y na industria agroquimica (QUADRO 2).



QUADRO 2: Ferramenta de Gestdo de Planos de A¢do 5W2H.
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O que?

Alinhamento com os laboratdrios de
Microbiologia, Meio Ambiente e Controle de
Qualidade sobre novo
plano de amostragem da agua de processo

Mapeamento do novo fluxo amostragem da
&gua de processo

Reporte semanal sobre
qualidade agua de processo (UFC/pH/Cloro)

Alinhamento com o time operacional para
acompanhamento de pardmetros teor de cloro
livre e % de absorgdo luz UV

Criacdo de plano de manutencéo para troca das
lampadas UV e calibracéo do sensor de cloro
livre

Quem?

Analistas Laboratdrio

Setor de Garantia de
Qualidade

Setor de Garantia de
Qualidade

Time operacional da
formulacéo

Setor de manutengdo em

automacao

Onde?

Nos quatro pontos
de coleta de
amostras da agua
de processo
(entrada, reciclo e
antes e depois UV)

Ferramenta Visio

E-mail

Sala de Controle

Sistema de
_Tratamento de
Agua de Processo

Porqué?

Para que os
resultados do
laboratorio possam
ser melhor
interpretados

Para que esteja
documentada a
modificacdo e
definidos os
responsaveis e prazos
do processo

Para que as equipes
de manutencéo,
operagdo, garantia de
qualidade e
liderancgas
acompanhem a
performance do
tratamento de agua

Para que, em casos de
algum desvio, seja
feito o relato no turno
e acionamento da
manutencéo para
tratativa
Para que seja feita a
manutencao
preventiva e corretiva
dos equipamentos do
sistema de tratamento
de &gua

Quando?

15/05/2020

01/05/2020

01/06/2020

30/04/2020

30/06/2020

Como?

Foi definido uma novo plano
de coletas da amostra de
agua de processo semanal,
sendo as analises de pH e
cloro livre coletadas as
tercas e quintas —feiras e as
analises de microbiologia as
sextas-feiras
Foi realizado 0 mapeamento
em fluxograma funcional
das atividades de
amostragem e divulgagdo
dos resultados, por meio da
ferramenta da Microsoft
Visio
Iniciou-se um reporte
semanal com os resultados
de microbiologia e fisico
quimico da agua de
processo, a fim de que
qualquer desvio seja
reportado e corrigido pela
operagdo em conjunto com a
manutencao
Foi definido que seja
monitorado os parametros de
teor de cloro e % de
absorcéo luz UV no painel
de controle em todos os
turnos

Foi criado um plano de
manutencdo preventiva para
troca da luz UV e calibragdo

do eletrodo do sensor de
cloro livre

Quanto?

R$800/més

R$2.500

FONTE: Prépria autoria.
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Ap0s a execucdo dos planos de acdo propostos, foi realizado um comparativo dos

resultados de cloro para os pontos de amostragem de entrada da agua e reciclo (FIGURA

19A e FIGURA 19B). Pois espera-se que apds a dosagem de hipoclorito de sédio o teor de

cloro esteja dentro da especificacdo de processo. Também se realizou um comparativo dos

resultados de contaminacao microbioldgica da dgua de processo dentro do periodo de janeiro

de 2020 até fevereiro de 2021 (FIGURA 20A a FIGURA 20D).

FIGURA 19: Teor de cloro livre em ppm para 0s pontos de amostragem na entrada e no reciclo do

sistema de tratamento de agua de 2020 a fev/2021, ap6s implementacao de melhorias
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Legenda: A) Teor de cloro entrada B) Teor de cloro reciclo
FONTE: Prépria autoria.
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FIGURA 20: Contagem de coldnias para os pontos de amostragem no sistema de tratamento de
agua de 2020 a fev/2021, apds implementacdo de melhorias
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Legenda: A) Contagem de col6nias entrada B) Contagem de colénias antes UV
C) Contagem de colbnias depois UV D) Contagem de col6nias reciclo

FONTE: Prépria autoria.

Ap6s o inicio da implementacdo dos planos de acdo pelo laboratério e time
operacional, observou-se aumento significativo na média do teor de cloro livre de 0,86 ppm
no periodo de janeiro a abril de 2020 e de 4,13 ppm no periodo de maio de 2020 a fevereiro
de 2021 (FIGURA 19B).

Destaca-se também que houve alguns outliers para o resultado de teor de cloro livre
acima de 3 ppm no inicio das coletas em junho, agosto e novembro, pois os analistas do
laboratdrio de processo estavam coletando as amostras sem avisar a equipe da sala de
controle, assim a bomba dosadora de hipoclorito de sodio estava ligada durante a
amostragem. Apo6s estes eventos, foi alinhado com os analistas para que estes, antes de
realizar a coleta das amostras, solicitassem ao operador especialista na sala de controle o
desligamento da bomba dosadora, a fim garantir a estabilizagcdo do teor de cloro livre no
painel online.

Também se observou a ocorréncia de desvios no teor de cloro livre em valores abaixo
do esperado que é de 1 ppm. Neste caso, foi necessaria a atuagdo da equipe de manutengéo
em automacao para a calibracao online do sensor, bem como proceder a limpeza do mesmo.

Esta atuacdo foi rapida ndo evidenciando contaminagdo maior que 10 UFC/100 mL na agua



47

de processo para 0s pontos antes da luz UV (FIGURA 20B), depois da luz UV (FIGURA
20C) e reciclo (FIGURA 20D).

Apesar da agua proveniente de utilidades entrar no sistema de tratamento com
contaminacdo maior que 100 UFC/100mL (FIGURA 20A) devido ao teor de cloro livre estar
abaixo de 1 ppm (FIGURA 19A), o sistema automatico de dosagem de cloro foi capaz de
corrigir tal parametro pela dosagem de hipoclorito. Neste caso, teve-se também a
contribuicdo adequada do uso da luz UV. Como resultado a amostra coletada no ponto 4
referente ao reciclo ndo apresentou contaminacdo microbiologica maior que 1 UFC/100ml
(FIGURA 20D).

Em outro ponto amostral (dia 16/02/2021) referente ao ponto 1, o teor de cloro livre
apresentou valor de 0,2 ppm (FIGURA 19A) e contaminacéo de 250 UFC/100mL (FIGURA
20A). Neste caso, apos o tratamento, o teor de cloro livre foi para 4,5 ppm (FIGURA 19B)
apresentando contaminacdo microbiolégica dentro da especificacdo de 1UFC/100mL
(FIGURA 20D). Apesar do teor de cloro livre se encontrar acima de 3 ppm em algumas
coletas, pode-se atingir valor maximo de 5 ppm, segundo Herschy, 2012 tendo em vista do
risco de corrosao das tubulacdes e aumento de vazamentos.

Dessa forma, foi um desafio o controle online do teor de cloro livre na agua de
processo, tendo em vista que as aguas provenientes das utilidades da fabrica possuiram uma
elevada quantidade de sais, apresentendando aspecto turvo. Tais particulas proveniente da
agua se acoplavam em alguns equipamentos, como 0s tubos de quartzo e eletrodo do sensor
de cloro livre, interferindo em algumas medicdes e necessitando de limpezas periodicas o
sistema.

Para etapas futuras ha previsdo de aprofundar os estudos sobre os filtros cestos
utilizados no tratamento da agua de processo, bem como entender melhor o comportamento
das varidveis porcentagem de absorcdo UV e teor de cloro livre online pela equipe de
automacdo. Estes estudos podera contribuir para reducdo da variabilidade dos dados por
meio da acdo de uma manutencao preditiva.

Também foi possivel construir um fluxograma (FIGURA 21) funcional apresentando
as responsabilidades de cada &rea do processo desde a amostragem, analise e divulgacao dos
dados para garantir melhorias continuas no processo de coleta de amostras de agua de

processo.
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FONTE: Propria autoria.

48



49

A partir da implementacdo dos planos de acdo, realizou-se também o
acompanhamento dos resultados das analises microbioldgicas para o inseticida Y no ano de
2020. Resultados mostraram que em fevereiro de 2020, com a producdo de 209.150L de
produto acabado a contaminacdo microbioldgica foi maior que 1.000 UFC/L e que apos a
implementacdo do plano de acdo para uma produgdo de 181.940 L no periodo de maio a
novembro de 2020 (FIGURA 22) a contaminagdo microbioldgica estava dentro do limite
esperado.

Além disto constatou grande reducdo de volume de contaminacdo nos novos lotes
produzidos que variou de 32 % para os inseticidas Y livre contaminagdo microbioldgica em
fevereiro 2020 para 57,5 % acumulado até o final de 2020 (FIGURA 22). Estes resultados
mostram possivel reducdo no risco de tais bactérias presentes no produto acabado venham a
degradar os ativos e ocasionar reclamacédo de clientes, devido ao estufamento/colapso de

embalagens, sedimentagdo ou formacdo de odores desagradaveis.

FIGURA 22: Volume de lotes do inseticida Y produzidos em 2020, ap6s implementacao de

melhorias
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FONTE: Prépria autoria.

Além disso, as medidas adotadas no presente trabalho colaboraram sinergicamente
para a reducdo da contaminagdo microbioldgica dos demais fungicidas e inseticidas
produzidos na unidade produtiva. Assim, valor do KP1 MC acumulado para 2020 foi de 98,1
% do volume de produto acabado dentro da especificacdo, aproximando muito da meta
estipulada de 99 %.
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6 CONCLUSAO

A aplicacdo da metodologia PDCA em conjunto com aplicagdo das ferramentas da
qualidade contribuiram para a identificacdo da causa raiz e resolucdo da problematica de
contaminacdo microbioldgica do produto acabado Y, aumentando o KPI MC da unidade
produtiva de 88,8 % para 98,1 %. Foi possivel constatar que um dos maiores problemas
encontrados se relacionava com o acompanhamento dos parametros de pH, teor de cloro
livre e contaminacdo microbioldgica da agua de processo, e logo falta de acbes da
manutencdo nos desvios acometidos.

Assim, por meio da criacdo de novos planos de amostragem, planos de manutencao
preventiva dos equipamentos e reporte dos parametros da agua de processo, observou-se,
para o ponto de reciclo, teor de cloro livre médio em 4,5 ppm e contaminacao microbiolégica
dentro da especificacdo de 10 UFC/100mL, a partir de maio 2020 até fevereiro 2021. Como
resultado, foram produzidos 181.940 L do inseticida Y, no periodo de maio a novembro de
2020, na qual a contaminagdo microbiolégica estava dentro do limite
esperado menor que 1000 UFC/g.

Destaca-se também que em todas as acGes executadas ocorreram envolvimento dos
gerentes responsaveis por cada area, como também foram documentadas por procedimentos,
instrugdes e fluxogramas funcionais. Essas informagdes foram disponibilizadas para serem
compartilhadas com todas as &reas e informadas em reunido com o time operacional e
administrativo.

Dessa forma, conclui-se que por meio de um estudo exploratorio descritivo foi
possivel aprofundar conhecimentos sobre o controle de prevencdo a contaminacao
microbiolégica em uma industria de defensivos quimicos, por meio do entendimento de
técnicas microbioldgicas, correlacdo entre variaveis do processo e conhecimento das etapas

do processo produtivo.
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