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RESUMEN

Esta practica dirigida consistié en proponer una mejora en la etapa de lavado de un
dispositivo médico en cumplimiento con las normas de calidad, seguridad e higiene en
Boston Scientific Costa Rica.

Para el proceso de fabricacion de cables guias en Boston Scientific, se requiere el
uso de lubricantes, por esta razén es comun la utilizacién de sistemas ultrasonicos
desengrasantes que utilizan disolventes para obtener una completa remocion de los
lubricantes utilizados en los procesos de manufactura.

El desengrasante utilizado actualmente para remover estas sustancias de los cables
embobinados esta generando vapores durante el funcionamiento del sistema ultrasénico
que ha provocado molestias en los operarios de produccion. Ademas, este desengrasante
tiene un gran impacto negativo a nivel econémico y ambiental, siendo uno de lo quimicos
mas caros de la planta y con un potencial de calentamiento global muy alto. Este
desengrasante representa un costo total anual de mas de $450 000 y un 16 % del total
de emisiones en toneladas de CO,.

Segun la ISO 13485, con el fin de cambiar el desengrasante, se debe seguir una
serie de etapas para cumplir con el Sistema de Calidad. Para esto, se determiné un
protocolo de pruebas de factibilidad y una matriz de decisién para el estudio de cuatro
posibles desengrasantes. A partir de los resultados, se determiné la mejor opcién del
nuevo desengrasante. Este es un 70 % mas barato al desengrasante actual, tiene mejores
propiedades fisicoquimicas que lo hacen un mejor agente de limpieza para lubricantes,
un menor potencial de calentamiento global, asi como una menor calificacién de riesgo
en salud. Para su uso correcto, se realizaron balances de masa y energia para determinar
las nuevas temperaturas de funcionamiento.

Con el fin de realizar el cambio al agente propuesto, se establecié un protocolo de
pruebas de verificacion las cuales se deben realizar una vez que el negocio implemente el
cambio de desengrasante. Para esto se necesitarian $51 000, sin embargo las ganancias
por el cambio de desengrasante serfan de hasta $26 0000 anuales, ademas, reduciendo
el riesgo en salud a los operarios y las emisiones de carbono de la planta de Boston
Scientific Heredia en un 10 %.






CAPITULO 1. MARCO TEORICO

1.1. Introduccion

Los procesos de limpieza en la industria de dispositivos médicos son una parte
fundamental del proceso de produccién para asegurar la calidad de los mismos. Dentro
de los pilares de las empresas médicas se encuentra en primer lugar la calidad de los
dispositivos, a través de procesos seguros y en cumplimiento con todas las normas, al

menor costo posible (Zurbriigg, 2006).

El ente de Administracién de Alimentacién y Drogas de los Estados Unidos (FDA,
por sus siglas en inglés), no propone limites de residuos en los dispositivos médicos por
lo que es responsabilidad del negocio que los fabrica especificar un nivel aceptable de
limpieza en los dispositivos. Para esto, la Sociedad Americana para Pruebas y Materiales
(ASTM, por sus siglas en inglés) desarrollé un estandar para determinar los residuos en

componentes metdalicos de dispositivos médicos (Zurbriigg, 2006).

Para el proceso de fabricacion de cables guias en Boston Scientific, se requiere utilizar
un metal embobinado que permita flexibilidad en los cables para ir a través de venas y
arterias con el fin de llegar hasta la lesion y colocar otros dispositivos como globos o
canulas. Para el embobinado de metales es requerido el uso de lubricantes, los cuales
tienen una menor densidad que el agua, por esta razén, es comun la utilizacion de sistemas
ultrasénicos desengrasantes que utilizan disolventes con una baja tension superficial, que
permitan una buena penetracién una completa remocién de los lubricantes utilizados en

los procesos de manufactura.

El desengrasante utilizado actualmente para remover estas sustancias de los cables
embobinados esta generando vapores durante el funcionamiento del sistema ultrasénico
que ha provocado molestias en los operarios de produccion. El uso del agente actual

implica un alto costo ambiental, ya que sus tiene un potencial de calentamiento global
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muy alto; y econémico, ya que representa uno de los quimicos de mayor costo a nivel
de la empresa. Por estas razones, se ha convertido en una prioridad para la empresa
sustituir su uso por otro desengrasante con igual o mejor desempeno que el desengrasante

viejo, sin los problemas relacionados a este.

Segun la ISO 13485, hay una serie de etapas que se deben seguir para poder realizar
un cambio ya sea en el proceso de manufactura de un dispositivo médico, o en el diseno
del mismo. Al inicio del ciclo de vida de un dispositivo, se realizan pruebas de validacién
y caracterizacion que demuestran que tan capaz es un proceso de manufactura para
entregar siempre un mismo resultado que cumple con las especificaciones de diseno
del producto. Al hacer un cambio en el proceso, se debe demostrar que estas pruebas

realizadas no se ven afectadas y por lo tanto el diseno no se ve afectado (Troschinetz,

2010).

Con el fin de cambiar el desengrasante de la etapa de lavado, es necesario inicial-
mente hacer unas pruebas de factibilidad en una muestra pequena, para seleccionar el
desengrasante y observar en que aspectos se podria tener una mejora. Una vez que se
selecciona el desengrasante, se deben realizar las pruebas de verificacién, las cuales son
las responsables de determinar si, a pesar del cambio, el proceso sigue siendo capaz y

entregard el mismo resultado sin afectar el diseno (Geremia, 2018)

El costo de las pruebas de verificacion mencionadas anteriormente es alto, es por
esto que se debe determinar el beneficio en términos econémicos y ambientales para que

el negocio tome la decision de si implementar o no el cambio.



1.2. Boston Scientific Corporation

1.2.1. Historia

Boston Scientific nace el 29 de junio de 1979, como una compania con participaciones
para comprar Medi-Tech, una empresa pionera en el campo de la medicina intervencio-
nista. John Abele, buscaba un socio que compartiera su visién de una medicina menos
invasiva y que difundiera los productos de Medi-Tech. Pete Nicholas se unieron para
fundar Boston Scientific con el propdsito de brindar opciones médicas més accesibles, de

bajo costo y menor traumatismo (Boston Scientific, 2019).

Entre 1980 y 1989 adquirieron Van-Tech y Endo-Tech, pioneras en el negocio de
la urologia y accesorios gastrointestinales y endoscopios pulmonares. Entre 1990 y
1999, adquirieron 9 companias, llegando a convertirse en lideres en el tratamiento de
enfermedades cardioldgicas y vasculares. Boston Scientific se hizo ptblico el 19 de mayo

de 1992 (Boston Scientific, 2019).

En la década de los 2000, Boston Scientific ingresé en el campo de la neuromodulacién
y se establece como lider global de medicina cardiovascular. Diversas adquisiciones y
el lanzamiento de productos pioneros han hecho crecer la empresa y consolidarse para

generar un impacto positivo en los pacientes (Boston Scientific, 2019).

1.2.2. Boston Scientific Costa Rica

Boston Scientific inicia operaciones en Costa Rica en 2005, en Heredia, después de
un analisis comparativo detallado al evaluar varios paises, considerando factores como la
ubicacion geografica, el costo, la estabilidad politica, la calidad y el talento. La poblacién
capacitada y estudiada de Costa Rica jugd un papel importante en la decision que
se hizo en 2003. Las operaciones iniciaron un ano después con 139 personas y con un

crecimiento continuo desde entonces (CINDE, 2019).



En 2009 hizo su segunda planta de producciéon en Coyol de Alajuela, siendo el primer
edificio sostenible del pais (certificado LEED-CI Silver). Su rol mds importante es el de
fabricante de dispositivos cardiovasculares Clase III (CINDE, 2019).

Boston Scientific tiene un registro intachable en su desempeno financiero durante
los 1ltimos cinco anos en Costa Rica, con ingresos de $9.8 mil millones en el 2018. La
cantidad de empleados al 2019 alcanzan los 4200 colaboradores y la expansion continta

(El Pais, 2019).

1.3. Dispositivos médicos: Cables guia

Los cables guia se utilizan para guiar en la introduccién de catéteres y otros disposi-
tivos médicos, al cuerpo humano. El dispositivo, que puede ser recubierto o no, debe ser
flexible, tener baja dureza superficial, ser quimicamente resistente y ser conforme con

los estdndares de biocompatibilidad (J.A. McLaughlin, 1996).

Los materiales méas comunes usados para los cables guia son nitinol y acero inoxi-
dable, con diferentes tipos de recubrimientos poliméricos aplicados en la superficie.
El recubrimiento puede ser hidrofébico (politetrafluoroetileno - PTFE) o hidrofilico
(poliacrilamida, acido hiarulénico, polivinilpirolidona, entre otros) para reducir la friccién
entre la superficie del cable y el espacio entre las venas y el dispositivo. Los recubri-
mientos estan disenados idealmente para facilitar el acceso distal, reducir los tiempos
de los procedimientos y minimizar el trauma vascular. Por esto, es de gran preocupa-
cion que los recubrimientos poliméricos tengan una mala adhesion del recubrimiento
a la superficie, provocando huecos o faltante de recubrimiento lo cual puede ocasionar
graves efectos adversos. Los posibles eventos adversos debido a desprendimiento del
recubrimiento se encuentran en un rango de severidad, descritos por la FDA dentro
de los recubrimientos liibricos como: embolia pulmonar, embolia miocardica, infarto,

necrosis y muerte (Huiyu Shi, 2019).



Las causas del desprendimiento del recubrimiento son variadas, relacionadas a
variables como la complejidad del procedimiento, la anatomia del paciente, la técnica
del médico, la seleccion del dispositivo, las condiciones de almacenamiento, el diseno del
dispositivo y el proceso de manufactura. Los casos clinicos han reportado mas embolismos
debido a recubrimientos hidrofilicos, mientras que con recubrimientos hidrofébicos se
han reportado a significativamente menores tazas en la literatura cientifica. A pesar de
esto, la FDA ha declarado que los beneficios sobrepasan los riesgos. Sin estos dispositivos
recubiertos, muchos pacientes no tendrian otra alternativa de tratamiento o el tratamiento
podria ser muchisimo mas invasivo, con tiempos de recuperacién mas largos, mayor

riesgo de infecciones y otros potenciales efectos adversos peligrosos (Huiyu Shi, 2019).

1.4. Regulaciones en la industria medica

1.4.1. Elementos criticos de regulaciéon

La seguridad y desempeno de los dispositivos médicos dependen de dos elementos, el
producto y su uso. La revison pre-mercadeo contribuye al control del producto mientras
que el post-mercadeo asegura que los dispositivos en uso continuen siendo seguros y
efectivos. Un tercer elemento importante es la presentacion del producto al paciente

(Cheng, 2003).

1.4.2. Fases de control regulatorio

El control de estos tres elementos claves se da a través del ciclo de vida de un

producto, como se muestran en la Figura 1.1 (Cheng, 2003).

El control pre-mercadeo se encarga de garantizar que el producto que se va a poner
en el mercado cumple con los requerimientos regulatorios. El control del empaque y

etiquetado se mantiene para una correcta presentacion del producto. La colocacion



oS el Manufactura En-1paque y Mercadeo Venta Uso
y Desarrollo Etiquetado

N Pre-mercado ——*» < Colocacion — > Post-mercado
en mercado Vigilancia

Figura 1.1. Etapas de regulacién gubernamental. Elaboracién propia basada en (Cheng,
2003)

del producto en el mercado asegura un correcto registro, listado y obligaciones post-
mercadeo. La vigilancia se asegura de la continua seguridad y desempeno del dispositivo

en uso (Cheng, 2003).

1.5. Sistema de calidad

La creciente necesidad de dispositivos médicos de calidad se corresponde por la
necesidad de garantizar, bajo un sistemas de manejo de la calidad un proceso de
manufactura estandarizado que garantice que los dispositivos son seguros para el uso
propuesto. El estandar conocido como ISO 13485 — Dispositivos médicos - Manejo
del sistema de calidad - Requerimientos con propdsito regulatorio, se ha convertido en
el estandar global para los involucrados en la manufactura de dispositivos médicos

(Troschinetz, 2010).

Un sistema de calidad se define como la estructura organizacional, responsabilidades,
procedimientos, procesos y recursos requeridos para implementar una administracion
de la calidad. Las regulaciones de los sistemas de calidad pueden cubrir los métodos,
facilidades y controles usados en las empresas para el diseno, manufactura, empaque,
etiquetado, almacenamiento, instalacion, servicio y el manejo post-mercadeo de los
dispositivos, entonces, el sistema de calidad puede influenciar todas las fases de la vida

de un dispositivo (Cheng, 2003).

Cuando se aplica a los procesos de manufactura, el sistema de calidad impone



estrictos aspectos de aseguramiento de la calidad en cada aspecto de la produccion para
lograr obtener un sistema de manufactura controlado denominado Buenas Practicas
de Manufactura (GMP, por sus siglas en inglés), que reduce la probabilidad de tener
productos no conformes. Esta practica asegura consistencia en la calidad y proporciona
confianza en la seguridad de los dispositivos y su desempeno. Los elementos del sistema
de calidad son sujetos de auditorias continuas, revison gerencial y acciones de prevencién

y correccién que mantendran la calidad del producto (Cheng, 2003).

La ventaja méas importante de utilizar un sistema de calidad robusto es que representa
un acercamiento preventivo para asegurar la calidad de los dispositivos, siendo esto
mas eficiente y efectivo en términos de costo, a diferencia del acercamiento reactivo de

inspeccién y rechazo en la linea de manufactura (Cheng, 2003).

El manejo de la calidad, de acuerdo al ISO 14971, se define en dos partes: la
probabilidad de ocurrencia del dano y las consecuencias del dano, o que tan severo puede
ser. La compania de dispositivos médicos debe considerar definir el riesgo del producto,
utilizando herramientas como el analisis, evaluacion y control del riesgo, asi como la
informacién de produccién y post-produccién desde el desarrollo inicial a la produccién

del producto (Troschinetz, 2010).

Durante el analisis de riesgo, la organizacion debe considerar cual es el proposito del
producto, que posibles danos puede ocasionar el uso previsto y luego estimar el riesgo
de cada defecto. Luego, la organizacion debe conducir la evaluacion del riesgo, donde
se decide que danos tendran acciones requeridas. Posteriormente, se debe seguir con el
control del riesgo o las medidas en sitio para reducir el riesgo a un nivel aceptable. Todo
esto se recopila en la documentacién de riesgo y modos de fallo de diseno (DFMEA, por

sus siglas en inglés) y del proceso (PFMEA, por sus siglas en inglés) (Troschinetz, 2010).

El ambiente de calidad ha evolucionado a requerir el uso de un enfoque basado en

el riesgo a lo largo de todo el sistema de calidad (Holland, 2017). Las actividades de
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manejo del riesgo deben ser incorporadas durante los procesos de (Geremia, 2018):

Verificacion, validacion y revalidacién

Documentacion de manejo del riesgo en la realizacién de un producto

Monitoreo, pruebas y trazabilidad

= Acciones correctivas y preventivas

Con respecto al ciclo de validacion y calificacion del proceso, en la Figura 1.2 se
resume el modelo principal. Durante la validacion y calificacién del proceso se define lo

siguiente (Geremia, 2018):

= Calificacion de instalacion: Establecer bajo evidencia objetiva que todos los
aspectos clave de la instalacion del equipo y sistemas auxiliares, cumplen con las
especificaciones aprobadas del fabricante y que las recomendaciones del suplidor

fueron consideradas.

= Calificacion operacional: Establecer bajo evidencia objetiva los limites del
proceso de control y los niveles de accion que resulten en un producto que cumple

con todos los requerimientos predeterminados.

= Calificacion de desempeno: Establecer bajo evidencia objetiva que el proceso,
bajo condiciones anticipadas, produce consistentemente un producto que cumple

con todos los requerimientos predeterminados.

Un aspecto importante es la aplicaciéon de herramientas estadisticas para el control
del proceso, monitoreo y detecciéon de un eventual evento de calidad. Una herramienta
eficiente para monitorear un proceso es su capacidad. El promedio y desviacion estandar
de cada periodo de tiempo es estimado y estos se grafican en forma de un gréafico de control.

Este grafico de control se usa para determinar si un proceso es estable. La capacidad
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4

Validacion

Figura 1.2. Modelo de validacién y verificacién (Geremia, 2018)

evalua la abilidad de un proceso de producir un producto bueno consistentemente. Un
proceso con un buen desempeno se caracteriza por ser un proceso capaz, en la Figura
1.3 se explica graficamente la diferencia entre un proceso que es capaz y uno que no es

capaz (7).

Figura 1.3. Capacidad de un proceso (Geremia, 2018)

1.6. “Lean Six Sigma”

1.6.1. Generalidades

La filosofia Lean Six Sigma es (Taghizadegan, 2006):

1. Es una metodologia conducida por la data que analiza las causas raiz de los

problemas de manufactura y del negocio, eliminando los defectos (acercdndose
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a las seis desviaciones estandar entre el promedio y la especificacion limite més

cercada), mejorando el producto drasticamente.

2. Mejora el conocimiento de los empleados en el manejo del negocio para distinguir
el negocio de la linea base, satisfaccion del cliente y entrega a tiempo. Asi, Six
Sigma no solo son técnicas de mejoras de proceso, es una estrategia de manejo de

proyectos para alcanzar objetivos financieros.

3. Combina una filosofia de diseno ingenieril robusto y técnicas de bajo riesgo.

1.6.2. Herramientas Lean de Ingenieria

Avanzar a la perfeccion, es casi imposible sin la integracion de estrategoas apropiadas
de diseno ingenieril, materiales, procesos y control. Las herramientas de Six Sigma
ayudan a descubrir las causas raiz ocultas de potenciales problemas y atacarlas para
eliminar las oportunidades de defectos. Algunas de estas herramientas se observan en el

Cuadro 1.1 (Taghizadegan, 2006).

1.6.3. Lluvia de ideas

La lluvia de ideas en los proyectos Six Sigma se usa comunmente al inicio de la
fase de andlisis. Con este se puede identificar varias causas raiz potenciales por un
fallo en particular. Una sesion de lluvia de ideas necesita un facilitador que impulse
al grupo y lo dirija a un area en especifico. El grupo debe representar a varios niveles
de la organizacion para capturar las diferentes impresiones que tienen las personas del

problema (Wojtaszak, 2015).
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Cuadro 1.1. Herramientas utilizadas en cada etapa de la mejora de procesos (Taghiza-

degan, 2006)

Eta-
pa

Objetivo

Herramientas

Definir

Medir

Analizar

Mejorar

Controlar

Identificar objetivos del negocio
Seleccionar procesos criticos del cliente
Definir proyectos
Desarrollar plan de implementacién

Desarrollar mediciones clave del proceso
Recoger y analizar data
Encontrar el 80/20
Estimar capacidad del proceso
Anaélisis de los sistemas de medicién

Entender Causa y Efecto
Crear analisis multi-variable
Determinar componentes de la varianza
Evaluar correlacion

Desarrollar y evaluar soluciones
Implementar reduccion de la variacion
Estandarizar el proceso
Evaluar los factores de riesgo

Implementar control del proceso
Implementar cuadros de control para
variables clave
Procesos a prueba de errores
Evaluar resultados

Diagrama de interrelaciones
SIPOC
Constitucién de proyecto

Plan de recoleccion de datos
Grafico Pareto
”Gage RnR”
Histograma
Capacidad proceso

Diagrama de Causa y Efecto
Diagrama de dispersion
Matriz de decisién
Lluvia de ideas

Flujo de despliegue
Diagrama de arbol
PFMEA

Plan de control del proceso
Cuadro de control/pre-control

Poka-Yoke
Gréfico Pareto (en marcha)
Capacidad del proceso (en
marcha)

1.6.4.

Matriz de decision

La matriz de decision es una técnica muy 1util para usar cuando se debe tomar una

decisién sobre una gran cantidad de alternativas con multiples factores a tomar en

cuenta, sobre todo cuando la opcién a decidir no es tan clara u obvia. A continuacion

los pasos para completar la matriz de decisién (MindTools, 2019):
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. Liste todas las opciones en las filas de la matriz, y liste los factores que deben ser

considerados en las columnas de la matriz.

. Asigne una calificacién a cada factor, de 0 (malo) a 3 (bueno).

. Asigne un peso de importancia a cada factor de 0% a 100 %. La suma de los pesos

de los factores debe ser igual a 100 %.

. Multiplique la calificacién de cada factor al peso de importancia de cada uno.

. Sume las multiplicaciones para cada opcién. La opcién con la mejor calificacion es

la mejor.
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1.7. Caracterizacién de residuos en dispositivos médicos

1.7.1. Analisis de residuos por cromatografia de gases-espectroscopia de

masas

La cromatografia de gases (GC, por sus siglas en inglés) es el método indirecto
analitico mas importante en quimica organica para la determinacion de bajas sustancias
moleculares en mezclas complejas. La espectroscopia de masas (MS, por sus siglas en
inglés), como método de deteccion, aporta la data mds significativa, surgiendo desde la
determinacion directa de la molécula. El resultado de la MS se usa como referencia para
otros procesos de deteccion indirectos y confirmar los hechos. El drea de aplicacion de
GC y GC-MS estd limitada a sustancias lo suficientemente volétiles para ser analizadas

por GC (Hiibschmann, 2015).

El acoplamiento de un cromatégrafo de gas con un espectrémetro de masa (GC-
MS) es cominmente usado para el andlisis de aceites, manejando un sistema con alta
sensibilidad, adquisiciéon de datos y proceso confiable, y bajo costo en relacién con
el gasto de reactivos. El analisis GCMS sirve para la identificacién de componentes
de aceites con aplicaciones comparativas de bibliotecas de masas espectrales. La GC-
MS permite realizar en una sola operacion, para una muestra del orden de 1lul, un
analisis cualitativo junto con una indicacién de las proporciones en las que se encuentran

componentes (Ricaldi, 2014).

Las cromatografias obtenidas por GC-MS son graficos de la instensidad de la senal
contra el tiempo de retencion, como en un detector GC clasico, sin embargo, el GC-MS
se diferencia del GC por el andlisis tridimensional debido al espectro de masa que aporta

el MS (Hitbschmann, 2015).

El andlisis indirecto por cromatografia se realiza generalmente después de extraer

los residuos del dispositivo. Los residuos se disuelven o suspenden en agua, soluciones
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acuosas, o solventes organicos. La GC-MS se utiliza para detectar residuos organicos
extraibles como lubricantes y grasas, a excepcion de compuestos organicos volatiles o
gases que se observen. A diferencia de los residuos en los dispositivos poliméricos donde
los residuos pueden difundirse en el material, los residuos en los dispositivos metalicos o
ceramicos se mantienen en la superficie lo que hace mas facil su extraccion, cuantificacién

e identificacién (Zurbriigg, 2006).

Una desventaja de los métodos indirectos de andlisis es la necesidad de que los residuos
sean extraibles y detectables. Si no hay residuos detectables, no necesariamente significa
que no hay residuos presentes.Para la identificacion e identificacién de mezclas complejas
extraidas de residuos organicos, las técnicas més poderosas son la cromatografia liquida
con espectroscopia de masas (LC-MS, por sus siglas en inglés) y GC-MS. Estos métodos
usualmente son muy especificos para que se conviertan en rutinas de control de los

dispositivos y por lo tanto se aplican si se requieren identificar residuos (Zurbriigg, 2006).

1.7.2. Analisis gravimétrico de residuos

El estandar F2459-18 de la ASTM, determiné el método de prueba para cuantificar
los residuos obtenidos de componentes médicos metalicos cuando son extraidos por
solventes acuosos u organicos, sin embargo, no aboga por un limite aceptable de limpieza.

En el mismo, los residuos se agrupan en tres categorias (International, 2018):

1. Extraibles solubles en agua
2. Extraibles no solubles en agua

3. Residuos no solubles

En andlisis gravimétrico es usado en la determinacion cuantitativa de sustancias,

donde estas son separadas en la forma de compuestos insolubles de composiciéon conocida.
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Los compuestos insolubles se lavan para eliminar cualquier impureza, se secan y se pesan.
A partir de este peso y composicién conocida, se calcula la cantidad del constituyente
en la muestra. La técnica para el analisis gravimétrico consiste en los siguientes pasos:

precipitacién, filtracién, lavado, secado, ignicién y pesado (Chatwal, 2009).

1. Precipitacién: El compuesto a ser determinado tiene una composicion definida

o deja un residuo con una composicién definida después de la igniciéon o secado.
2. Filtraciéon: La filtracién se lleva a cabo utilizando papel filtro o un crisol.

3. Lavado: La solucion precipitada se debe lavar de cualquier material soluble. El

liquido de lavado es una consideracion importante en esta etapa.

4. Secado: Después de lavar la solucion precipitada, los crisoles se introducen en un
horno de secado a 110°C' — 120°C' ya que el agua puede ser removida facilmente

con el calentamiento.

5. Ignicién: Las soluciones precipitadas se dejan secar a temperatura ambiente y
luego se ignician en crisoles, en una mufla a la temperatura deseada. La temepratura

de ignicién y periodo son dependientes de la naturaleza del precipitado.

6. Pesado: Las muestras secadas o sometidas a ignicién, se mantienen en un disecador
para que la humedad de la atmdsfera no sea absorbida por los residuos. Luego, se

miden con balanza analitica y determinados por balance quimico.

7. Célculos gravimétricos: El resultado se calcula en términos del constituyente
de la muestra. El porcentaje del constituyente en la muestra se calcula con la

siguiente ecuacion:

P:%-loo% (C.1)

Algunas de las limitaciones del método gravimétrico es que muy pocos constituyentes

son cuantitativamente insolubles, una pequena cantidad puede disolverse y perderse en
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alguna de las etapas de la extraccién. Debido a que el precipitado debe lavarse, esto
puede disolver cierta cantidad del constituyente y también se eleva el volumen de agua

en la muestra (Chatwal, 2009).

1.8. Lavado ultrasdnico

El lavado ultrasénico utiliza una alta frecuencia y ondas de sonido de alta intensidad
en un liquido para facilitar o promover la remocién de contaminantes de las superficies
sumergidas en el liquido activado por medio ultrasénico. El lavado ultrasénico es capaz
de penetrar y limpiar cualquier superficie que pueda alcanzar el liquido conducido
por el sonido, quiere decir que este penetra facilmente agujeros escondidos, partes con
geometrias complejas, entre otros. Los contaminantes generalmente se caracterizan por
ser solubles o insolubles. Los contaminantes solubles incluyen sélidos o liquidos que
se disuelven directamente en el liquido.Los aceites son un ejemplo de contaminantes
solubles en hidrocarburos clorados, que también pueden ser emulsificados en una mezcla
de agua y agentes de limpieza. Los contaminante insolubles pueden ser particulas de

vidrio o metédlicos (Gallego-Juarez, 2014).

Los sistemas de lavado ultrasénico se conforman de dos componentes, el transductor
ultrasénico y una fuente de poder de alta frecuencia, llamado generador. La remocion de
contaminantes de la superficie de las partes que se deben limpiar, se logra disolviendo los
contaminantes en el disolvente. Cuando se introducen vibraciones al liquido, se producen
ondas con areas de alta y baja presiéon. Como los liquidos son, en general, incompresibles,
cuando la presién negativa sobrepasa la abilidad del liquido de comprimirse, se forma

una burbuja de cavitacién (Gallego-Juarez, 2014).

La energia producida por la implosién de las burbujas de cavitacion, ayudan a
proveer micro-agitacion en la interfaz del disolvente y el contaminante. La temperatura

es una de las variables mas significativas para maximizar la energia de las burbujas de
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cavitacion. Conforme aumenta la temperatura, la solubilidad de los contaminantes en
el disolvente aumenta, sin embargo, al llegar al punto de ebullicién, las burbujas de
cavitacién se llenan del vapor lo cual previene la implosién. La tension superficial de un
liquido se reduce conforme aumenta la temperatura. Una tension superficial reducida es

beneficial para el proceso de lavado ultrasénico (Gallego-Juarez, 2014).

1.9. Disolventes

1.9.1. Generalidades

La limpieza generalmente se ejecuta por inmersion en disolventes que cumplen con

las siguientes caracteristicas (Durkee, 2013):

= Es un liquido a temperatura ambiente que no se congela a la temperatura normal
de almacenamiento y que su punto de ebullicién no representa un peligro para las
personas o dane el dispositivo. Esto elimina los elementos metalicos, los de peso
molecular muy alto y los de masa atéomica baja. Con algunas excepciones, el peso

molecular de los desengrasantes debe estar entre 50g/mol y 200g/mol.

= Tiene afinidad, a través de fuerzas intermoleculares, con el contaminante. Como la
mayoria de contaminantes son grasas y aceites con cadenas de carbono e hidrégeno,
los desengrasantes que se utilizan también tienen estas cadenas. Quiere decir
que los elementos considerados inertes como el argén o helio, no son ttiles como

desengrasantes.

= No deben reaccionar quimicamente con los contaminantes. Esto elimina la posibi-
lidad de utilizar elementos radioactivos, inestables térmica o quimicamente, y los

que pueden producir algin dano al ser humano o el ambiente.

= Pueden ser desechados en cantidades grandes. La composicion de los desengrasantes
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se ve limitada por la reactividad y radio-actividad de los elementos.

= Es econémico producirlo en grandes cantidades lo cual limita el uso de elementos

raramente utilizados.

= Que ya exista como un quimico comercial.

1.9.2. Tipos

La variabilidad de los disolventes proviene de la forma en como se acomoda la
estructura de los elementos, la naturaleza de la estructura de los atomos y los elementos
adicionales insertados a la estructura basica. Los estructuras principales se muestran en

el Cuadro 1.2.

La incorporacion de atomos a las estructuras atémicas de los principales tipos
de disolventes, modifica las propiedades de la estructura de atomos de carbono e
hidrégeno. Comunmente, los disolventes no contienen mas de dos diferentes atomos
adicionales, ademas del carbono y el hidrégeno, con excepcién de los disolventes HCFC
los cuales contienen tanto cloro como fluoruro. En la Figura 1.4 se observan los tipos de
disolventes que se pueden obtener al adicionar elementos a las estructuras principales

de hidrocarburos.

1.9.3. Propiedades

Como se mencioné anteriormente, las propiedades de las estructuras principales de

los disolventes se pueden modificar al anadir distintos elementos (Durkee, 2013).
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Cuadro 1.2. Estructuras de los disolventes (Durkee, 2013)

Nombre Estructura atémica

Parafinicos

Alifaticos

Aromaéticos

Ciclicos

Olefinicos

= Agregar mas carbonos aumenta el tamano de la molécula y por lo tanto el punto
de ebullicién. Es por esto que normalmente no se seleccionar moléculas grandes

como agentes de limpieza. Ademads la capacidad calorifica también aumente.

= Agregar hidrégenos disminuye la estabilidad atmosférica y por lo tanto disminuye

el potencial de agotamiento de ozono (ODP, por sus siglas en inglés) y el potencial
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Alcoholes
Glicoles
Cetonas

Acidos

Oxigeno

Parafinicos
Alifaticos
Aromaticos
Ciclicos
Olefinicos

Bromuro

Nitrogeno

Figura 1.4. Tipos de disolventes. Elaboracién propia basado en (Durkee, 2013)

de calentamiento global (GWP, por sus siglas en inglés). También aumenta lo hace
mas inflamable. Los d4tomos de hidrégeno en grupos funcionales polares puede

formar puentes de hidrégeno lo cual promueve la solubilidad.

Agregar oxigeno reduce la estabilidad atmosférica, por lo tanto el ODP y el GWP,

pero aumenta la inflamabilidad, reactividad, toxicidad.

Agregar grupos hidroxilo disminuye considerablemente la volatilidad debido a los
puentes de hidrégeno con las moléculas adyacentes. Los disolventes con més de un
grupo hidroxilo, como los glicoles, tienen muy altos puntos de ebulliciéon a pesar

de tener bajos pesos moleculares.

Agregar cetonas o grupos carbonilos también disminuye la volatilidad como las
grupos hidroxilos pero en un menor nivel. Las fuerzas intermoleculares polares
aumentan considerablemente por lo que los desengrasantes con carbonilos son

utiles para remover pinturas epoxi.

Agregar dtomos de fluoruro lo hace inerte y disminuye la volatilidad, la temperatura
de ebulliciéon normal y y generalmente reduce la toxicidad. Aumenta el precio, el

GWP y la razon de evaporacion .

Agregar atomos de cloruro modifica las fuerzas intermoleculares lo cual aumenta
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la miscibilidad de lubricantes pero aumenta la toxicidad. También aumenta el
punto de ebullicién y el ODP. Generalmente son menos estables que la misma

estructura con fluoruro.

1.9.4. Disolventes disenados como desengrasantes a vapor

En general, los disolventes disenados como desengrasantes a vapor no deben tener

un punto de ebullicién mayor a 100 °C. Las razones de esto son (Durkee, 2013):

» Seguridad: Para reducir el riesgo debido a emisiones mayor al 25 % del limite

inferior de explosion.

= Salud: Para reducir la exposicion por inhalacion de las emisiones evaporadas por

los empleados.
» Para reducir el olor.
» Para limitar el contacto de los empleados con superficies calientes.

= Ambiental: Para reducir emisiones evaporadas o la severidad del problema de

control de emisiones.

= Dano al equipo.






CAPITULO 2. METODOLOGIA

Con el fin de proponer una mejora en la etapa de lavado del cable guia, fue necesario
conocer a profundidad el proceso general de manufactura del mismo. Se utilizaron
herramientas como diagrama de flujo del proceso, los procedimientos de cada etapa
o estaciéon del proceso, los documentos de andlisis de modos de fallo (pFMEA, por
sus siglas en inglés), los planos del dispositivo y sus componentes, los documentos de
especificacion del producto, asi como los documentos de validacién del equipo de lavado
ultrasénico. Como parte del sistema de calidad es necesario entrenarse en todas las
normas de calidad, seguridad e higiene de la empresa, por lo cual, se deseché cualquier

opcion de desengrasante que no cumpliera con alguna de estas normas.

El diagrama de flujo ayudd a conocer las generalidades del proceso como: las es-
taciones, los nimeros de los procedimientos, los niimeros de parte de los materiales
y componentes utilizados y los equipos utilizados en cada estacién. Para el Ingeniero
de Manufactura es de vital importancia conocer a profundidad cada etapa o estacion
del proceso. Con el diagrama de flujo se logré identificar cada etapa y utilizarlo como
referencia para consultar los procedimientos, planos de los componentes y materiales, y

documentacion de los equipos.

Se utilizaron los procedimientos de manufactura para conocer a profundidad el
proceso y conocer todas las fuentes de contaminacion y agentes del proceso que necesiten
ser removidos en la etapa de limpieza. Los procedimientos también se utilizaron para
conocer los parametros de funcionamiento del equipo de lavado y el método de carga
y descarga de los cables guia en el equipo de lavado, esto acompanado de paseos
“gemba” con ayuda del Ingeniero de Manufactura del area, la supervisora y operarios de

produccion.

Los documentos validacion del equipo de lavado ultrasénico se utilizaron para conocer

todos los parametros de funcionamiento del equipo, las partes que lo componen y los

25
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requerimientos de utilidades (agua de enfriamiento y electricidad). Acompanado a estos
documentos se encuentra el plano y manual de instrucciones del equipo se se utilizaron

para entender el mismo.

2.1. Objetivo 1

Establecer un protocolo de pruebas y una matriz de decision mediante
la investigacion y andlisis de distintos agentes desengrasantes, el nivel de

riesgo asoctado al cable guia y las especificaciones del mismo

Para determinar las opciones de desengrasantes se realizd una investigacion bi-
bliografica en bases de datos donde se obtuvo la informacién de los principales solventes
utilizados en la industria para remover residuos. A partir de esta informacién, se consulté
con productores, casas investigadoras y expertos en procesos de limpieza (a nivel interno
de la planta en Heredia y externo, con otras plantas de la empresa), los desengrasantes

comerciales que tuvieran en mayor proporcion alguno de los solventes investigados.

Se solicitaron cartas de confidencialidad a los suplidores para poder obtener informa-
cién de la composicion de los desengrasantes, las principales caracteristicas fisicoquimicas
y parametros ambientales de los disolventes que no estuvieran disponibles en las fichas

técnicas de seguridad de consulta publica.

Los documentos de andlisis de modos de fallo de proceso (PFMEA) se utilizaron para
conocer los posibles fallos de cada etapa del proceso de manufactura del cable guia, asi
como lo controles, las posibles causas raiz y el indice de riesgo de cada uno. Se utilizaron
los planos del dispositivo y sus componentes para conocer el detalle de los materiales
y dimensiones de cada parte, asi como la formulaciéon del recubrimiento hidrofébico
del cable guia y los suplidores de cada componente. Se revisaron los documentos de
especificacion del producto terminado de cada division de intervencion que indican las

especificaciones de diseno del producto. Se analizaron las especificaciones relacionadas
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con la cobertura hidrofébica del dispositivo para conocer cuales pruebas serian necesarias

para verificar que el desengrasante propuesto cumple con estas especificaciones de diseno.

Una vez que ya estan establecidos los desengrasantes a estudiar y las pruebas a
realizar, se redacté el protocolo de pruebas con los criterios de pasa o falla para cada

prueba con el fin de ir descartando entre los cuatro desengrasantes propuestos.

Se dividieron las pruebas necesarias en etapas ya que se pueden utilizar las mismas las
unidades para mas de una prueba. Con esto se establecieron las ordenes de produccién
de uso no-humano, requeridas para cumplir con los tamanos de las muestras para cada

prueba.

Con el objetivo de tener una base de referencia para comparar el estado actual de
la etapa de lavado con los desengrasantes analizados, dentro de las pruebas se incluyé
el desengrasante actual. A su vez, se incluyé en una de las pruebas, unidades lavadas
completa y parcialmente con el desengrasante actual y sin ninguna etapa de lavado, esto
debido a que en el proceso de manufactura se realizan dos etapas de lavado, pero para la
realizacién de las pruebas, se completard solo la primera etapa de lavado, por lo que se
realizara la comparacién de los resultados contra unidades lavadas con el desengrasante

actual con una sola etapa de lavado.

Debido a que en el protocolo, el criterio es solo PASA /FALLA, se cre6 una matriz
de decision en Excel basada en la herramienta de resolucién de problemas de Lean
Essentials, basado en la diana de toma de decisiones de Boston Scientific de Heredia

que se observa en la Figura 2.5.

Se le asigné un porcentaje de importancia a los distintos resultados obtenidos segin

el siguiente orden de prioridad:

1. Cuidado del paciente, Calidad y Conformidad:

a) Resultado de la prueba visual.
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b) Resultado de las prueba fisicas.

¢) Resultado de la caracterizaciéon quimica en la superficie de los cables.
2. Seguridad: Limite de exposicién de los desengrasantes.

3. Soluciones: Indicador del potencial de calentamiento global de las opciones de

desengrasantes (GWP, por sus siglas en inglés).

4. Reduccion de costos: Costo de las opciones de desengrasantes.

Se establecié una nota entre 1 y 3 al resultado de cada prueba realizada, al valor
de peligrosidad segtin la NFPA y el valor del potencial de calentamiento global, esto
con el fin de ayudar en la toma de decision del desengrasante, en el caso de que todas
las pruebas realizadas tengan un resultado positivo, para asi realizar la seleccién del

desengrasante segin el impacto en seguridad y ambiente.

Calidad,
Conformidad y
Seguridad

Servicio al cliente y nuevos
productos / soluciones

Reduccion de costos

Figura 2.5. Diana para toma de decisiones de Boston Scientific Heredia. Elaboracién
propia basada en la Diana de BSCI Heredia 2019



29

2.2. Objetivo 2

Determinar el nuevo agente de limpieza a partir del andlisis de los re-

sultados de las pruebas establecidas en el protocolo y la matriz de decision

Se redactaron las instrucciones especiales de manufactura para realizar las érdenes
de uso no-humano. Se entrené al personal operario en estas instrucciones y se procedid
a coordinar las 6rdenes con el departamento de planeamiento y produccién. Se coordind
con el ente encargado de realizar las pruebas de caracterizaciéon quimica, y con el ente
encargado de realizar el recubrimiento hidrofébico, el envio de las unidades con el detalle
de los nimeros de lote, nimeros de parte y cantidades para mantener la trazabilidad de

los lotes.

Se realizaron ordenes de produccion de uso no-humano las cuales se dividieron en
tres grupos: 20 unidades sin ninguna limpieza, 20 unidades lavadas al 100 % (las dos
etapa de lavado) y 20 unidades limpias parcialmente (solo la iltima etapa de lavado). En
total se obtuvo 60 unidades para utilizar de referencia. Todas las unidades se etiquetaron

y se enviaron para la caracterizacién quimica.

Se realizaron ordenes de produccién de uso no-humano para realizar las pruebas
establecidas para la factibilidad, los cuales se lavaron con las cuatro opciones de desen-
grasantes y el desengrasante actual. En total se produjeron 600 cables guia con un largo
de 75 cm, las cuales se etiquetaron y enviaron a una planta piloto donde se ubica un
equipo de lavado ultrasénico a pequena escala. De las 120 ya lavadas con las 4 opciones
de desengrasante y el desengrasante utilizado actualmente, 20 unidades se cortaron en 5
partes igual, obteniendo 100 unidades, las cuales se enviaron a para la caracterizacion
quimica. Las restantes 100 unidades se enviaron a realizar el recubrimiento hidrofébico.
Para la prueba de caracterizacion quimica se utilizé un cromatégrafo de gases Agilent

7890B y un detector 5977A para espectroscopia de masas.

Una vez que se le hizo el recubrimiento hidrofébico a las 500 unidades (100 unidades
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por cada desengrasante), se coordiné su envio de regreso a Heredia para las tltimas
pruebas. Se realiz6 la inspeccién post-recubrimiento en las 500 unidades, desechando
las que presentaban defectos como huecos y faltante de recubrimiento. Se comparé el
resultado obtenido de esta prueba visual con la tendencia del rendimiento de aceptacién
del proceso normal. De las 100 unidades inspeccionadas por cada desengrasante, se
separaron 5 para enviarlas al laboratorio de aseguramiento del producto, las mismas se
empacaron y etiquetaron. Se coordiné con el laboratorio la realizacion de las dos ultimas
pruebas y se enviaron las unidades previamente empacadas y etiquetadas. Las pruebas
fisicas realizadas, establecidas en el protocolo de factibilidad, se observan en el Cuadro

2.3.

Para la primer parte de la prueba de lubricidad y durabilidad se utiliza un equipo
de compresion, tensién, flexién y traccién (Chatillon®)), un calibre de fuerza de 250
gramos, papel cuadriculado, una solucion salina ”buffer” de fosfato, una manga teflonada
y un temporizador. Como medida de proteccién es necesario utilizar guantes de nitrilo y
anteojos de seguridad. Para la segunda parte, se utiliza un equipo Instron, una celda de
carga de 250 gramos, una manga teflonada y un temporizador. Adicionalmente para la

prueba de durabilidad se necesita una lija de oxido de aluminio de 12 micras.

La prueba de superficie y perfil de punta esta basada en la ISO 11070:1998, la cual
no es destructiva. La misma busca materia extrana y defectos de proceso y superficie en
los cables guia. Se utiliza un equipo de magnificacién a 2.5X, guates de nitrilo, dedales

y pinzas. Las unidades se inspecciénan de la siguiente manera:
= Se examina la unidad completa a 2.5X de magnificacién en busca de materia
extrana y defectos de proceso o superficie.

= Si la unidad estd libre de materia extrana y defectos de proceso o superficie, la

unidad PASA y no hay necesidad de continuar con los siguientes pasos.

= Si se encuentra materia extrana desprendible a 2.5X de magnificacion, la unidad
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FALA. Si se encuentra materia extrana adherida, para el producto en estudio, si
el mismo puede ser removido cuidadosamente con navajilla, la unidad pasa. Para
saber si la materia extrana es desprendible o no, se pueden utilizar pinzas para

levantar levemente la materia extrafna sin dafiar el recubrimiento.

Parte 1: Prueba utilizando Chatillon®)

Se cortan las unidades a 15 in desde el lado proximal y se coloca la muestra cortada

entre las abrazaderas del Chatillon®)
Se coloca el papel el papel cuadriculado debajo del trazador.

Se cargan los pines teflonados y la unidad en la abrazadera se carga en el centro
de los pines. La parte mas proximal de la unidad debe quedar sumergida en la

solucién salina.

Se inicia el temporizador para sumergir la unidad en la solucién por dos miuntos

y diez segundos, maximo.

El calibre de fuerza se tara en cero, verificando que este mida tensién en gramos.
Se corre la prueba de lubricidad y se registran los datos, en gramos.

Se deben repetir los pasos anteriores para todas las muestras.

Se remueven los pines teflonados.

Se envuelven los pines en papel lija de 12 micras.

Se ajustan los pines contra la unidad de prueba y se corre la prueba de durabilidad.

Parte 2: Prueba utilizando Instron

= Se cortan las unidades a 15 in desde el lado proximal.
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= Se carga la celda de carga de 250 gramos en la Instron.

= Se cargan los pines teflonados.

= Se llena un beaker con la solucién salina y se coloca en la Instron.

= Se carga el tornillo a la celda de carga.

= Se carga el lado proximal de la unidad al tornillo.

= Se ajusta la unidad a las abrazaderas.

= Se corre la prueba de lubricidad.

= Se remueven los pines teflonados.

= Se envuelven los pines en papel lija de 12 micras.

= Se ajustan los pines contra la unidad de prueba y se corre la prueba de durabilidad.

Se estudi6 y analizo el resultado de las pruebas fisicas, visual y la caracterizacion
quimica y se introdujo en la matriz de decision, la nota asignada a los resultados de las
pruebas (fisicas y visual), de la caracterizacién quimica, a los limites de exposicién de

cada opcién de desengrasante, a los GWP y a los costos. Con esto se obtuvo el resultado

de la mejor opcién de desengrasante.

El analisis se baso en los siguientes puntos:
1. Conocer si existen residuos e identificar posibles fuentes de esta contaminacion
durante el proceso de manufactura u otra fuente.

2. Comparar los grupos de unidades lavados con cada desengrasante, con los lavados

con el desengrasante actual.
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Cuadro 2.3. Criterios de aceptacién y prueba a realizar en el Protocolo de Factibilidad

Salida del Varia- Criterio de aceptacion Prueba Ta-
proceso ble / mano
Atri- mues-
butivo tra
Caracteri- Atribu- No debe haber presencia Se realizé cromatografia n =
zacion tivo  detectable de desengrasan- de gas y NVR 100
quimica de te o lubricantes en los ca-
los residuos bles guia.
Rendimiento de acepta- Se realizdé prueba visual n =
cion debe ser equivalente a  post-recubrimiento 100
la etapa de lavado actual.
Desempeno  Atribu- Cumplir con la especifica- Se realizé6 prueba fisi- n =25
recubri- tivo cién del recubrimiento hi- ca de la superficie y
miento drofébico del cable guia perfil de la punta post-
hidrofébico recubrimiento.
Cumplir con la especifi- Se realizé prueba fisica n =5
cion del recubrimiento hi- de lubricidad del cuer-
drofébico del cable guia  po y durabilidad post-
recubrimiento.
2.3. Objetivo 3

FEvaluar los cambios a nivel de pardmetros de funcionamiento del equipo

ultrasonico

Para los balances de masa y energia existe el requerimiento de no hay pérdidas de

desengrasante por evaporacion o arrastre en los cables guias ya que todo el desengrasante

se debe condensar en las dos etapas de enfriamiento posteriores y que regrese al tanque

de ebullicién principal para evitar que los vapores generen algin problema de salud

en los operarios de produccién. Asi mismo, se considerd que el proceso se da a presién

y temperaturas ambientales constantes conocidas al estar en Cuarto Controlado. Se

considerd que al haber un control diario del nivel de desengrasante en el tanque de

ebullicién, se considerd que la masa de desengrasante perdida en la purga es repuesta
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inmediatamente, considerando que al dia se pierden alrededor de 3,15 kg de desengrasante
y esto apenas representa un 0.2% de los 1250 kg de desengrasante total. Una vez
realizados los balances se establecié la temperatura requerida del generador de vapor, del
tanque de ebullicion y los sistemas de enfriamiento primario y secundario. Las variables

utilizadas son las siguientes:

Variables de diseno

= V,, Volumen del tanque de ebullicién, m?

= [, Corriente de un calentador del tanque de ebullicién, A

= R, Resistencia de un calentador del tanque de ebullicion, €2

Variables de estudio

" Mg, Masa de desengrasante evaporada en el tanque de ebullicién, kg

» Mmg,1, Masa de desengrasante evaporada en el sistema de enfriamiento primario,

kg

» Mg, Masa de desengrasante condensada del sistema de enfriamiento primario,

kg

" Mgc2, Masa de desengrasante condensada del sistema de enfriamiento secundario,

kg

Q1, Potencia de un calentador del tanque de ebullicién, kW

(1, Calor generado por un calentador del tanque de ebullicién, kW

Qv, Potencia del tanque de ebullicién, kW

@, Calor generado en el tanque de ebullicién, kW
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Qdﬁl, Flujo de calor extraido del desengrasante en el sistema de enfriamiento

primario, kW
le, Flujo de calor requerido en el sistema de enfriamiento primario, kW

Qd@g, Flujo de calor extraido del desengrasante en el sistema de enfriamiento

secundario, kW

Qneg, Flujo de calor extraido del desengrasante en el sistema de enfriamiento

secundario, kW
Q., Calor generado en el tanque de ebullicién, kW
(4, Calor requerido en el tanque de ebullicién, kW

Qa.e1, Calor extraido del desengrasante en el sistema de enfriamiento primario,

kW
Qr 1, Calor requerido en el sistema de enfriamiento primario, kW

Qa.e2, Calor extraido del desengrasante en el sistema de enfriamiento secundario,

kW

Qr 2, Calor extraido del desengrasante en el sistema de enfriamiento secundario,

kW
Qr, Calor total requerido por el Equipo Ultrasénico, kW

E, Consumo energético mensual, kWh

Variables de respuesta

T4, Temperatura en el tanque de ebullicién, °C

i.e1, Temperatura inicial del refrigerante 1, °C
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» T%.1, Temperatura final del refrigerante 1, °C
» T} e2, Temperatura inicial del refrigerante 2, °C

» T% .o, Temperatura final del refrigerante 2, °C

Variables fijas controlables

= my 4, Masa total de desengrasante en el equipo ultrasénico, kg

" Tetilenglicolel, fraccion volumetrica de etilenglicol en el refrigerante 1, %v
" Taguael, fraccion volumetrica de agua en el refrigerante 1, %v

" Yetilenglicol,e1, fraccion en masa de etilenglicol en el refrigerante 1, %v
" Yoguael, fraccion en masa de agua en el refrigerante 1, %v

» pg, densidad del desengrasante, kg/m?

» .1, densidad del refrigerante el, kg/m?

" ez, densidad del refrigerante €2, kg/m3

= t,, tiempo de funcionamiento de los calentadores de vapor, s

= t.1, tiempo de funcionamiento del refrigerante 1, s

» t.9, tiempo de funcionamiento del refrigerante 2, s

= {., tiempo de un ciclo, h

Variables fijas no controlables

» T4,;, Temperatura inicial del desengrasante, °C

= T, Temperatura ambiental, °C
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= P,, Presion atmosférica, mmHg

Parametros:

Cpg, Calor especifico del desengrasante ,J/kg/°C

Cpe1, Calor especifico del refrigerante el ,J /kg/°C

Cpea, Calor especifico del refrigerante e2 ,J/kg/°C

A4, Calor latente de vaporizacion del desengrasante, kJ /kg

2.4. Objetivo 4

Establecer un protocolo de pruebas de verificacion de la etapa de lavado

con el nuevo agente de desengrasante

Antes de implementar el cambio de desengrasante por el nuevo agente de limpieza
propuesto, es necesario realizar ciertas pruebas para garantizar que este nuevo agente no
tendra un impacto en las especificaciones de diseno del producto. Para esto, se reuni6 a
todo el equipo de ingenieros de manufactura, calidad, aseguramiento de disenio y profe-
sionales de biocompatibilidad, microbiologia y toxicologia para determinar las pruebas
adicionales a realizar para verificar que la etapa de lavado con el nuevo desengrasante se
desempena igual que el desengrasante actual. A partir de estas reuniones se determiné

la necesidad de realizar las siguientes pruebas:

Flexién del recubrimiento

Prueba de cinta

Prueba de clavija

Prueba de lubricidad y durabilidad
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] Angulo de contacto y energia superficial

s Citotoxicidad

El proceso de limpieza involucra cuatro distintos productos con distintos procesos
anteriores y posteriores, asi como diferencias de materiales, en el Cuadro 2.4 se observan
las principales diferencias de los productos. Para las pruebas de factibilidad, se trabajé
bajo el escenario de que el Producto 1 es el peor escenario en términos de limpieza
y recubrimiento ya que es el inico producto que se le hace la limpieza con el nicleo
metalico ensamblado internamente. Sin embargo, como el material de los Productos 1, 2
y 4 no es mismo que el del Producto 3 y tienen procesos de manufactura distintos, para
el protocolo de pruebas de verificacién se deben incluir los Productos 1, 2 y 3, el 4 tiene
parcialmente el mismo proceso de manufactura que el Producto 1 y el mismo material.
Los tamanos de las muestras para estas pruebas se obtuvieron de los indices de riesgo

de los documentos de anélisis de modos de fallo (pFMEA).

Cuadro 2.4. Diferencias principales de los productos que llevan el mismo proceso de

limpieza
Pro- Proceso Material
duc-
to
1 Dos procesos de limpieza. La primera limpieza solo en el Acero
embobinado. La segunda limpieza con el nicleo dentro del Inoxidable
embobinado.
2 Tiene un proceso de limpieza. La limpieza se hace solo en el Aleacién
embobinado. Oro-
Tungsteno
3 Tiene un proceso de limpieza. La limpieza se hace solo en el Acero
embobinado. inoxidable
4 Tiene un proceso de limpieza. La limpieza se hace solo en el cero

embobinado. inoxidable
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2.5. Objetivo 5

Evaluar el costo/beneficio del proyecto

Una vez que se determiné el nuevo agente de limpieza, se calculé el costo/beneficio
del proyecto en términos econémicos y ambientales. Los costos del proyecto son todas
las 6rdenes de produccion de uso no-humano, el costo de las pruebas de caracterizacion
quimica, el costo del recubrimiento teflonado de las érdenes de produccion, las pruebas
fisicas, pruebas de biocompatibilidad y los costos de envio a los centros donde se realicen
las pruebas. Como beneficio econémico del proyecto se tomara en cuenta la diferencia
entre el consumo del desengrasante actual en un ano y el consumo del desengrasante

propuesto.

Se utilizaron los lineamientos de seguridad e higiene para conocer el estado actual
de la huella de carbono en toneladas de carbono y las metas de reduccién para el 2019.
A parir del GWP del desengrasante propuesto y del actual, se calculé la huella de
carbono de ambos a partir de los lineamientos de la IPCC, y se obtuvo el porcentaje

que representa cada uno del total de la huella de carbono de la empresa.






CAPITULO 3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Protocolo de pruebas de factibilidad y matriz de decisién

Algunos de los disolventes que pueden ser utilizados para remover residuos de
hidrocarburos como grasas y lubricantes son (Durkee, 2013):

1. Alcohol isopropilico

2. Tricloroetileno

3. Ciclohexano

4. Dicloroetileno

5. Decafluoropentano

6. Pentafluorobutano

7. Hexano

8. EDTA

9. Butoxietanol

10. Hexafluorometoxipropano

A partir de esta informacién, los desengrasantes comerciales analizados fueron:

Se descartaron de primero los desengrasantes acuosos que no son compatibles con

el equipo de lavado ultrasénico. Luego, se descartaron los desengrasantes clasificados

41
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Cuadro 3.1. Desengrasantes comerciales analizados (Obtenido de las Hojas de Seguri-
dad con informacién confidencial, propiedad de Boston Scientific)

Disolvente Disolvente en Tipo Clas. GWPKb Selec-
mayor proporcién Salud cionado
OSHA
Desengra- Transdicloroetileno Desen- 4 <10 >100 No
sante grasan-
1 te
Desengra- Transdicloroetileno Desen- 3 14  >100 No
sante grasan-
2 te
Desengra- Transdicloroetileno Desen- 3 <15 103 Si
sante grasan-
3 te
Desengra- Transdicloroetileno Desen- 4 548 48 No
sante grasan-
4 te
Desengra- Agua Acuoso 3 N/A N/A No
sante
5
Desengra- Agua Acuoso 1 N/A N/A  No
sante
6
Desengra- Agua Acuoso 1 N/A N/A No
sante
7
Desengra-  Transdicloroetileno Desen- 4 548 48 N/A
sante grasan-
actual te

como Muy Peligrosos (3) por la NFPA y aquellos con un potencial de calentamiento
global mayor al del desengrasante actual. Se seleccionaron los cuatro desengrasantes
con mayor indice de Kb después de descartar los anteriores. Para tener una base de
referencia y conocer el estado actual de la calidad de la limpieza, se agregé al protocolo

de factibilidad el desengrasante actual como objeto de estudio.

De los cuatro productos que pasan por el proceso de limpieza, se selecciond el peor
escenario en términos de limpieza y recubrimiento, el producto 1, ya que a este se le

hacen dos lavados a diferencia del resto de productos y el recubrimiento se aplica sobre
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el cable embobinado con un nucleo ensamblado.

El protocolo de pruebas de factibilidad a realizar sobre estos cinco desengrasantes
consistié en retar a cada uno en términos de calidad, seguridad, ambiental y costo. En
términos de calidad, la caracterizacién quimica de los cables guia lavados con cada
desengrasante nos ayuda a identificar los residuos después de cada lavado, ya que al
conocer la identidad de los residuos, podremos saber si la calidad de la limpieza es
buena. Ademads, respecto a la calidad del lavado, la prueba de inspeccion visual que se
realiza durante el proceso de manufactura de cable guia es indicativo para conocer si
el recubrimiento se adhiere correctamente a la superficie; una superficie con residuos

grasos no tendra una buena adherencia del recubrimiento de teflon.

El indice de riesgo de cada etapa del proceso se utilizo de referencia para calcular el
tamano de la muestra de cada una de estas pruebas. Siendo el indice de riesgo 2 de esta
etapa del proceso, se determind junto con los ingenieros de aseguramiento de diseno,
calidad, investigacion y desarrollo, un tamano de muestra 5 unidades para cada prueba
funcional y 100 unidades para las pruebas visual y caracterizacion quimica, para cada

uno de los desengrasantes en estudio.

La principal especificacién de disefio que podria verse afectada por el cambio del desen-
grasante es la durabilidad y lubricidad del recubrimiento. Para cumplir esa especificacién

las pruebas deben ser sometidas a dos pruebas funcionales.

La matriz de decision se construyé dandole un porcentaje de prioridad a cada prueba
seglin la categoria de la Diana para toma de decisiones de Boston Scientific Heredia,

como se mencioné en la Metodologia. La matriz construida se observa en la Figura 3.1.
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Cuadro 3.2. Especificaciones de disenio potencialmente impactadas

Prueba Especificaciéon Método de prueba
funcional
Prueba de La superficie del cable debe estar libre Basado en el
superficie y defectos en el recubrimiento o cualquier cumplimiento de ISO

perfil de defecto en la superficie examinado a una 11070:1998

punta magnificacion de 2.5X

Durabili- El coeficiente de friccién debe ser menor a  Se utiliza un equipo de

dad y 0.386 prueba de compresion,
Lubricidad tensién, flexion y
traccion.
Categoria Calidad Seguridad Soluciones Costo
Criterios Prueba superficial | Prueba d_ul_abilidad Calacl_er!zacibn Pruehg v_isual Limite exposicion owp Costo
y perfil de punta y lubricidad quimica rec o | d gl it desengrasantes
Pesos 18% 18% 17% 17% 10% 10% 10%

Soluciones Nota Resultado
Deseng te 1 By Mejor Opcidn
Desengrasante 2 os Mejor Opcion
Desengrasante 3 o Mejor Opcion
Desengrasante 4 00 | Mejor Opcion

e 00 | Mejor Opcin
Escala
3(Mejor)|  Todo pasa Todo pasa i‘e”tf;;ife"s miig?gfgtfal Menor al actual | Menor al actual| Hasta $150/gal
2 (Medio)|  Unafalla Una falla U”caoie d‘;‘fgg:;g“ Igﬁ:f’ﬂm; lgual al actual | Igual al actual | Entre $150 - $300
1 (Peor)| Més de unafalla | Mds de unafalla L;;%”;Epc't:i?:; mii”ﬂf‘;‘i:;fm Mayor al actual |Mayor al actual| Mayor a $300/gal

Figura 3.1. Matriz de decision. Elaboracién propia

El protocolo con la gama completa de pruebas, basadas en las especificaciones de
diseno, la manufactura del producto y la caracterizacién de los residuos, se observa en

el Cuadro 3.3
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Etapa Descripcién Criterio Ta-
aceptacion mano
mues-
tra
Etapa 1: Cables guias serdn lavados totalmente (ambas N/A 60
Evaluacién  etapas de lavado), parcialmente (tinicamente
del el lavado previo al recubrimiento) y sin
desempefio ningun lavado
de lavado
actual
Etapa 2: A los cables guia no se les realizara el primer N/A 600
Ordenes de lavado, tinicamente el tltimo lavado, con cada
produccién ~ uno de los 5 desengrasantes en estudio. A una
de uso parte se le realizard el recubrimiento y a otra
no-humano parte la caracterizacion quimica
Etapa 3: Ca- Extraccion de residuos por 72h a 37°C. Sin presencia de 160
racterizaciéon  Andlisis gravimétrico y cromatografia de gases residuos grasos
quimica por inyeccién liquida de los residuos.
Etapa 4: Prueba visual post-recubrimiento en bisqueda  Rendimiento de 500
Prueba del defecto "Huecos o falta de recubrimiento” inspeccién igual o
visual del re- mayor que el del
cubrimiento desengrasante
actual
Etapa 5: Prueba de superficie y perfil de punta y Todas las 25
Pruebas Prueba de lubricidad y durabilidad unidades deben
funcionales pasar
Etapa 6: Se coloca una calificacién del 1 al 3 a cada El desengrasante N/A
Matriz de prueba realizada con un porcentaje de peso con mayor
decisién para cada resultado puntuacién es el

que tuvo mejor
desempeno
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3.2. Seleccion del nuevo agente desengrasante

3.2.1. Etapa 1: Evaluacion del desempeno de lavado actual

Como se explico anteriormente con el fin de obtener una base de referencia de la
calidad del proceso de limpieza con el desengrasante actual, a 60 unidades se le aplicaron

distintos métodos de lavado:

= A 20 unidades se les realizo los dos procesos de lavado, el primero antes del proceso

de ensamble y el segundo, antes de la aplicacién del recubrimiento.

= A 20 unidades solo se les realizé el ultimo proceso de lavado, antes de la aplicacion

del recubrimiento.

= A 20 unidades no se les aplicé ningin proceso de lavado.

A estas 60 unidades, en una etapa posterior, se le realizard una caracterizacion
quimica para identificar los residuos presentes en la superficie del cable guia con cada

condicién de lavado.

3.2.2. Etapa 2: Ordenes de produccion de uso no-humano

Se realizaron 5 érdenes de produccion de 120 cables guia cada uno, a los cuales
solo se les realizé el ultimo proceso de lavado, antes del recubrimiento. Cada lote de
produccién se lavé con cada uno de los 5 desengrasantes en estudio. Posteriormente,
de cada lote, a 100 unidades se les realizara el recubrimiento teflonado, en una etapa
posterior, y a 20 unidades se les realizara una caracterizacién quimica para identificar

los residuos presentes en la superficie del cable guia, en una etapa posterior.
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3.2.3. Etapa 3: Caracterizacién quimica

Para esta etapa, se cuenta con los cables guia de la Etapa 1 (60 cables con tres
condiciones de lavado distintos) y 100 unidades de la Etapa 2 (20 de cada desengrasante).
Se coording la realizacion de la caracterizacion quimica en un ente externo a la empresa
y se enviaron las unidades de las Etapas 1 y 2. La caracterizacién quimica consistié
en extraer los residuos de los cables guia en medio polar (agua), semi-polar (etanol)
y no-polar (hexano) por 72 horas, a 37°C a una agitaciéon de 120 rpm, a los residuos
extraidos se les realizé analisis gravimétrico y cromatografia de gas por inyeccion liquida
con un espectrometro de masas. Los 160 cables guia fueron seccionados en 5 partes
iguales para poder realizar la cromatografia por triplicado. En el Anexo 1 se observa el

reporte de los resultados de la empresa encargada de realizar la cromatografia.

En términos del analisis gravimétrico de residuos no volatiles, todas las muestras
analizadas en los tres distintos medios (polar, semi-polar y no-polar), tuvieron una

concentracién de residuos debajo del limite cuantificable (menor a 885 ug/unidad).

Para la cromatografia, una concentracién menor a 1.4 ug/unidad es considera debajo

del limite cuantificable (DLC). Los resultados de la prueba a continuacién:
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Cuadro 3.4. Resultados de la cromatografia gaseosa por extraccion liquida

Muestra Identidad residuo(s) Férmu- Concentraciéon
la (ng/unidad)
Etapa 1: Sin limpieza N/A N/A DLC
Etapa 1: Limpieza (Z)-9-Octadecenamida ~ Cy3H35NO 0.8030
100 %
Etapa 1: Limpieza N/A N/A DLC
parcial
Etapa 2: trans-(2-clorovinil)- C;H5Cl0,Si 1.8454
Desengrasante 1 metildietoxisilano
Etapa 2: N/A N/A DLC
Desengrasante 2
Etapa 2: N/A N/A DLC
Desengrasante 3
Etapa 2: N/A N/A DLC
Desengrasante 4
Etapa 2: (Z)-9-Octadecenamida ~ Cy3H35NO 0.7158

Desengrasante actual
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3.2.4. Etapa 4: Prueba visual del recubrimiento

A las 500 unidades de la Etapa 2, se les realizé el mismo recubrimiento teflonado e
inspeccion post-recubrimiento que se realiza a las unidades comerciales de uso humano.

El resultado del rendimiento para cada lote es el siguiente:

Cuadro 3.5. Resultados de la cromatografia gaseosa por extraccion liquida

Muestra Rendimiento (%)
Desengrasante 1 96 %
Desengrasante 2 96 %
Desengrasante 3 98 %
Desengrasante 4 85 %

Desengrasante actual 95 %

3.2.5. Etapa 5: Pruebas funcionales

A partir de las 500 unidades inspeccionadas en la etapa anterior, se seleccionaron 5
de cada desengrasante, para un total de 25, para las pruebas funcionales. Se realizaron
las dos pruebas establecidas, utilizando, para cada desengrasante, 5 unidades para la
prueba de superficie de y perfil de punta y 5 unidades para la prueba de lubricidad y
durabilidad. Todas las unidades lavadas con los cinco desengrasantes de estudio pasaron

las pruebas de superficie y perfil de punta, y las pruebas de durabilidad y lubricidad.

3.2.6. Etapa 6: Matriz de decisién

A partir de los resultados obtenidos en las Etapas 3, 4 y 5, los resultados se muestran

la matriz de la Figura 3.2.

Con estos resultados, se obtiene que el Desengrasante 3 garantiza un mejor desempeno

de lavado debido a sus parametros fisicoquimicos de solubilidad y de tensién superficial.
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Categoria Calidad Seguridad Soluciones Costo
.| Prueba superficial | Prueba durabilidad| Caracterizacion Prueba visual |Limite exposicién Costo
Criterios - . 5 GwpP
y perfil de punta y lubricidad quimica recubrimiento | desengrasante desengrasantes
Pesos 18% 18% 17% 17% 10% 10% 10%
Soluciones Nota Resultado
D nte 1 3 3 2 3 2 3 3 27
D te 2 3 3 3 3 2 3 2 28
Di nte 3 g B ¢ ¢ z g g 28 Mejor Opcion
D nte 4 3 3 3 1 2 1 2 23
Desengrasante
- 3 3 2 2 2 2 1 23
Escala
3 (Mejor) Todo pasa Todo pasa SNTELITE epimeps Menor al actual | Menor al actual| Hasta $150/gal
: P p detectables mayor al actual g
Una de las pruebas| Rendimiento
2 (Medio) Una falla Una falla con detectable igual al actual Igual al actual lgual al actual | Entre $150 - $300
1 (Peor)| Médsdeunafalla | Més de una falla LESEEE pUETE RS MIELS Mayor al actual |Mayor al actual| Mayor a $300/gal
con defectables | menor al actual v v v 9

Figura 3.2. Resultados en la matriz de decisién. Elaboracion propia

Ademas segun la NFPA estd catalogado como uno (1) en salud. Posteriormente se

analizara el beneficio econémico y ambiental de este desengrasante.
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3.3. Balances de masa y energia: Nuevos parametros de fun-

cionamiento del equipo ultrasénico

Conociendo que la presion atmosférica en el cantén de La Ulloa, Heredia, es de 684,4
mmHg (IMN, 2018), debido a que la variacién de la presién atmosférica a nivel del mar
(760 mmHg) es de menos de un 0.1 %, se asume que el cambio en la temperatura de
ebullicién del desengrasante es despreciable y por lo tanto se mantiene en 47 °C (KFlick,

1991).

Conociendo que la temperatura del cuarto limpio se mantiene entre 20 °C y 23 °C,
se tomara 23 °C como la temperatura inicial del desengrasante (7,;) ya que el peor

escenario en términos energéticos es cuando el desengrasante esta mas caliente.

A partir del procedimiento de mantenimiento del equipo de lavado ultrasénico, se
conoce que la corriente que pasa por uno de los calentadores de vapor es de 9 A, la
resistencia es de 80 2. A partir de la ecuacion C.6 se obtiene que el flujo de calor
emitido por un calentador de vapor es de Q,; = 6.48 kW. Segtin el diagrama del Equipo

Ultrasénico, el tanque de ebullicién cuenta con 6 calentadores o resistencias.

Realizando el balance de energia en el tanque de ebullicién, se obtiene la ecuacion
C.8. A partir del Cuadro Al, se conoce que la densidad del desengrasante es 1290 %,
por lo que con una capacidad en el tanque de ebullicién de 1 m?, la masa total de

desengrasante, mq 7, en el tanque de ebullicién es de 1290 kg.

Despejando el valor de mg,, de la ecuaciéon C.8, se obtiene que la masa de desengra-
sante que se evapora es de 15.4 kg, necesitando una potencia en el tanque de ebullicién,

segun la ecuaciéon C.8, de aproximadamente 40 kW.

A continuacién, se presenta en la Figura 3.3, un diagrama del equipo ultrasénico
para realizar los balances de masa y energia y asi determinar los valores de temperatura

inicial de los refrigerantes primario y secundario.
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SISTEMA ENFRIAMIENTO 2°
R404a

SISTEMA ENFRIAMIENTO 1° . .
25% Etilenglicol

75% Agua

SISTEMA CALENTAMIENTO
6 calentadores

I=9A
R=800Q

Nomenclatura:

==== Masa evaporada

==== Masa condensada

—— Calentador

= Fl|ujo refrigerante primario

— Flujo refrigerante secundario

Figura 3.3. Diagrama del Equipo Ultrasonico. Elaboracién propia

Para realizar el balance de energia en el sistema de enfriamiento primario y secundario,
es necesario conocer las propiedades de los refrigerante utilizados. Segtin el manual de
mantenimiento del equipo, el refrigerante del sistema primario es una mezcla de 25 %

etilenglicol y 75 % agua desionizada. El refrigerante del sistema secundario es R404A.

En el Cuadro A3 se observan las propiedades de los refrigerantes. Segin la reco-
mendacion del fabricante del Equipo Ultrasonico, el rango de operacion del sistema
de enfriamiento primario se debe encontrar entre 1 °C y 10 °C. Utilizando las mismas
temperaturas de entrada y salida del refrigerante primario, para el desengrasante actual,
con el fin de conocer la demanda energética con los mismos pardmetros, se tiene que la
temperatura inicial o de entrada del refrigerante primario es de 7; ., = 1.67 °C mientras

que la temperatura final o de salida es de Ty = 7.22 °C.
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Reemplazando estos valores en la ecuacién C.12, se obtiene que este requiere una
potencia de aproximadamente 62 kW. Como el refrigerante primario opera por 60 s, a
partir de la ecuacién C.14 se obtiene (), .1 el cual es igual a (g1, por lo que a partir de
la ecuacion C.15, se puede despejar la masa condensada en el sistema de enfriamiento

primario con la ecuacién C.16 obteniendo una masa condensada de mg. = 12.29 kg.

A partir del balance de masa en el tanque de ebullicién, con la ecuaciéon C.18, se
puede despejar la masa condensada en el sistema secundario con la ecuacion C.20,
obteniendo una masa condensada de mg e = 3.11 kg. A partir del balance de energia
en el sistema de enfriamiento secundario, con la ecuacion C.21 se obtiene que el calor
requerido es de Qg2 = 942.33 kJ. Como el sistema de enfriamiento secundario opera

por 90 s, el flujo de calor requerido obtenido a partir de la ecuacién C.22 es de Qd’762 =

10.5 kW.

Con los parametros de funcionamiento del desengrasante actual, el calor total
requerido por el Equipo Ultrasonico es de Qr = 111.5 kW, segtin la ecuacién C.25,
lo cual se puede optimizar utilizando diferentes temperaturas de entrada para los
refrigerantes. Al dia, se corren aproximadamente 47 ciclos de lavado de 17 min cada
uno, por lo que con este consumo energético por ciclo el consumo energético mensual

seria de 35 kWh.

La ecuacién de optimizacién de ()7 se puede describir en términos de mgq; a partir de
las ecuaciones C.26 y C.29, las cuales si se sustituyen en la ecuacién C.24, obtenemos una
ecuacion lineal de primer grado C.30 que nos demuestra que para obtener el minimo de
calor total requerido, la masa condensada en el sistema de enfriamiento primario debe ser
pequeno. Sin embargo, si se condensa un porcentaje muy pequeno de la masa evaporada
en el tanque de ebullicion, en el sistema de enfriamiento primario, se corre el riesgo
de que el sistema de enfriamiento secundario no logre condensar todo el desengrasante.

Basado en esto, tomamos como mg = 9 kg.
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Debido a que el fabricante recomienda utilizar un rango de temperatura en el sistema
de enfriamiento primario entre 1 °C y 10 °C, se utilizara como temperatura inicial 5 °C,
con lo cual, segin la ecuacion C.31, el calor requerido es de aproximadamente Qo1 =
46 kW, obteniendo una temperatura de salida del refrigerante primario de casi 7 °C, y

segtn la ecuacion C.24, Qr = 106 kW.

Los 6.4 kg de vapor restantes se deben condensar en el sistema de enfriamiento
secundario, con lo cual, segin la ecuaciéon C.34, el calor requerido en el sistema de
enfriamiento secundario es de casi 22 kW. En este caso el fabricante recomienda que la
temperatura de salida del refrigerante secundario no debe superar 0 °F o -17 °F, por
lo que se elige como temperatura de salida T, = -20 °C para proteger el sistema de
enfriamiento. Con esto, segin la ecuacion C.37, la temperatura inicial del refrigerante

secundario debe ser de -22 °C.

Cuadro 3.6. Nuevos parametros de funcionamiento del Equipo Ultrasénico

Etapa Temperatura inicial (°C’) Temperatura final (°C)
Tanque de ebullicién 23 47
Refrigerante primario ) 7

Refrigerante secundario -22 -20
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3.4. Protocolo de pruebas de verificacion del proceso con el

nuevo agente desengrasante

3.4.1. Protocolo de Verificacién

En el Cuadro 3.7 se observa el protocolo de verificacién propuesto y los tamanos de

las muestras a partir de los indices de riesgo y porcentajes de confiabilidad y tolerancia.
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Cuadro 3.7. Criterios de aceptacion y pruebas realizadas segin el Protocolo de Verifi-

caciéon
Prueba  Salida del proceso Varia- Indi- Criterio de Ta-
ble / ce aceptacion mano
Atri- de mues-
buti- Ries- tra
vo go
Flexién del No debe haber signos Atribu- 2 90 % Confianza, n=
recubri- de pérdida de recu-  tivo 99 % Confiabilidad 230,
miento brimiento o desprendi- y 1% Tolerancia a =0
miento.

Prueba de No debe haber signos Atribu- 2 Al no estar en la n=
cinta de desprendimiento o  tivo especificacion se 15
falta de recubrimiento hace como
< 0.4 mm?. comprobacién

adicional.

Prueba de No debe haber signos Atribu- 2 Al no estar en la n=
clavija de pérdida de recu- tivo especificacion se 15
brimiento o desprendi- hace como

miento. comprobacion
adicional.
Prueba de No debe haber signos Atribu- 1 95 % Confianza, n=
lubricidad de pérdida de recu- tivo 95% Confiabilidad 20, a
y brimiento o desprendi- y 5% Tolerancia =0
durabilidad miento
Angulo de Desempeno de lavado y ~ Atribu- N/A Al no estar en la n=
contacto y  adherencia. tivo especificacion se 30
energia hace como
superficial comprobacion
adicional.
Citotoxici- La presencia no detec- N/A  N/A Al no estar en la n =
dad table de desengrasante especificacion se 20

o lubricantes no debe
ser toxica

hace como
comprobacion
adicional.




3.5. Evaluacién del costo/beneficio del proyecto

3.5.1. Evaluacién econémica
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A continuacién se puede observar en el Cuadro 3.8 el calculo de los costos del proyecto,

tanto de las pruebas de factibilidad realizadas como de las pruebas de verificacion

necesarias para la implementacion de la propuesta.

Cuadro 3.8. Costos de las pruebas de factibilidad y de verificacién para el cambio de
agente de limpieza

Etapa Rubro Costo
Ordenes de produccion $ 1930,43
Envio para pruebas de caracterizacion quimica $ 200,00
Pruebas de caracterizacion quimica $ 9 000,00
- Envio para limpieza con los agentes en estudio $ 171594
Pruebas de factibilidad Recubrimiento teflonado ° $ 2 500,00
Envio para pruebas funcionales $ 193,00
Pruebas funcionales $ 2 500,00
Sub-total $ 18 930,43
Orden de produccién Producto 1 $ 970,00
Orden de produccién Producto 2 $ 10 200,00
Orden de produccién Producto 3 $0
Estimado envios $ 4 000,00
Pruchas de verificacion Recubrimiento teflonado Producto 1 $ 432,00
Recubrimiento teflonado Producto 2 $ 2 251,20
Recubrimiento teflonado Producto 3 $ 142,80
Estimado pruebas funcionales todos los productos $ 30 000,00
Pruebas de biocompatibilidad $ 2 842,80
Sub-total $ 50 383,80
TOTAL $ 69 314,23

A continuacién se puede observar en el Cuadro 3.9 el célculo de los ahorros que se

podrian obtener del proyecto a partir del nuevo consumo y costo del agente de limpieza

propuesto.
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Cuadro 3.9. Ahorro debido al cambio de agente de limpieza

Desengra- Consumo anual Costo unitario Costo anual
sante (kg/ano) ($/kg) ($/ano)
Actual 5 450 83,20 $ 453 460,69

Propuesto 5 490 25,13 $ 137 970,06

Ahorro $ 315 490,63

Ademas, segin las ecuaciones C.39 y C.40 también existe un ahorro por el menor
consumo energético debido al cambio de parametros. Si el costo por consumo de energia,
mayor a 3000 kWh es de ¢78,74, que al tipo de cambio del primero de marzo del 2020
es de ¢576 por dolar, el costo del consumo energético es de 0,14 kWh, y por lo tanto se

obtiene un ahorro de casi $ 21 000 anuales, como se observa en el Cuadro 3.10.

Cuadro 3.10. Ahorro debido al cambio de parametros

Parametros Consumo energético mensual (kWh) Costo anual ($/ano)

Actuales 35 216 $ 69 162.88
Propuestos 28 669 $ 48 163.92
Ahorro $ 20 998,96

A partir de la informacién anual, el ahorro por el cambio del agente de limpieza
seria de $ 315 490,63 por su menor costo, y de $ 20 998.96 en energia y si le restamos
los costos del proyecto ($ 69 314.23), la ganancia anual por el cambio de desengrasante

serfa de casi $ 270 000 anuales.

3.5.2. Evaluacién ambiental

En el Cuadro 3.11 se observa el porcentaje del total de emisiones de Gases de Efecto

Invernadero (GEI) de la planta de Heredia de Boston Scientific en el 2019.
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Cuadro 3.11. Fuentes de emisiones GEI Boston Scientific Heredia 2019

Fuente Porcentaje del total de emisiones ( %)
Combustibles 21 %
Desengrasante actual 16 %
Refrigerantes 17%
Extintores 1%
Electricidad 45 %

Ahora, con el cambio de desengrasante, estos serian los nuevos porcentajes de

emisiones de GEI por fuente:

Cuadro 3.12. Fuentes de emisiones GEI con el desengrasante propuesto

Fuente Porcentaje del total de emisiones ( %)
Combustibles 24 %
Desengrasante nuevo 6 %
Refrigerantes 19%
Extintores 1%
Electricidad 50 %

En el Cuadro 3.12 se observa que el cambio potencial en la huella de carbono de
la planta de Heredia por el cambio de desengrasante seria de un 10 % y tomando en
cuenta que la meta anual de reduccién de la huella de carbono es del 9 %, este proyecto

lograria cumplir con esta meta.






CAPITULO 4. CONCLUSIONES Y RECOMENDA-
CIONES

4.6. Conclusiones

= Se determiné un protocolo de pruebas de factibilidad y una matriz de decisién
para la seleccién de un nuevo agente de limpieza para el lavado ultrasénico de

cables guias.

» El agente propuesto tiene un costo 70 % menor al desengrasante actual, mejores
propiedades desengrasantes, menor potencial de calentamiento global, asi como

una menor calificacion de riesgo en salud.

= Se determiné que con el nuevo agente desengrasante, la temperatura inicial del
sistema de enfriamiento primario debe ser de 2 °C, la temperatura del sistema de
enfriamiento secundario debe ser de -22.06 °C y la temperatura de los calentadores

de vapor debe ser de 47 °C.

= Se establecié un protocolo de pruebas de verificacion a realizar, una vez que el
proyecto de cambio de desengrasante se desee implementar, el cual tiene un costo

de aproximadamente $51 000.

= El ahorro anual por el bajo costo del nuevo desengrasante seria de aproxima-
damente aproximadamente $340 000, lo cual generaria ganancias anuales de

aproximadamente $270 000.

= La huella de carbono de la planta de Boston Scientific Heredia se lograria reducir

en un 10 % por el cambio de desengrasante.
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4.7.

Recomendaciones

Se recomienda incluir herramientas de identificacién de las partes interesadas,
potencialmente afectados por el proyecto, desde el inicio del proyecto para evitar

dejar por fuera posibles afectados.

Se recomienda identificar desde el inicio, el principal patrocinador del proyecto
a nivel gerencial para poder llevar a cabo el proyecto con la menor cantidad de

obstaculos.

De implementarse el proyecto, se recomienda calcular un posible cambio en los
tiempos de los ciclos de ambos sistemas de enfriamiento para aumentar la capacidad

de produccion de la linea.

Se recomienda establecer un limite aceptable de residuos de lubricantes y desen-
grasante en el dispositivo antes del proceso de limpieza de manera que se pueda

monitorear a futuro.

Se recomienda realizar pruebas de deteccién de residuos de manera recurrente

para garantizar que el proceso de limpieza del dispositivo sigue siendo efectiva.



NOMENCLATURA

Qu
le
Cgd,el

Qd,e2

Qr,el

Qr,e2

Qr
Ad

Pel
Pel

Pe2

Cpa
Cp el

CpeQ

Potencia del tanque de ebullicién, kW
Potencia del tanque de ebullicion, kW

Flujo de calor extraido del desengrasante en el sistema de enfriamiento primario,

kW

Flujo de calor extraido del desengrasante en el sistema de enfriamiento secundario,

kW
Flujo de calor requerido en el sistema de enfriamiento primario, kW

Flujo de calor extraido del desengrasante en el sistema de enfriamiento secundario,

kW

Calor total requerido por el Equipo Ultrasénico, kW
Calor latente de vaporizacién del desengrasante, kJ/kg
densidad del desengrasante, kg/m?

densidad del refrigerante el, kg/m?3

densidad del refrigerante €2, kg/m?3

Cantidad de unidades defectuosas permitidas, unidades
Calor especifico del desengrasante, J/kg/°C

Calor especifico del refrigerante el, J/kg/°C

Calor especifico del refrigerante €2, J /kg/°C

Consumo energético mensual, kWh

Corriente de un calentador del tanque de ebullicién, A
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mq.c1
mq.c2
ma,rT
Md,w1

)

Mg vo

)

Qu
Qo
Qa,e1
Qd e
Qa
Qre1
Qr.e2

Masa de desengrasante condensada del sistema de enfriamiento primario, kg
Masa de desengrasante condensada del sistema de enfriamiento secundario, kg
Masa total de desengrasante en el equipo ultrasonico, kg

Masa de desengrasante evaporada en el sistema de enfriamiento primario, kg
Masa de desengrasante evaporada en el tanque de ebullicion, kg

Cantidad de unidades de la muestra, unidades

Presion atmosférica, mmHg

Calor generado en el tanque de ebullicién, kW

Calor generado un calentador del tanque de ebullicién, kW

Calor extraido del desengrasante en el sistema de enfriamiento primario, kW
Calor extraido del desengrasante en el sistema de enfriamiento secundario, kW
Calor requerido en el tanque de ebullicién, kW

Calor requerido en el sistema de enfriamiento primario, kW

Calor extraido del desengrasante en el sistema de enfriamiento secundario, kW
Resistencia de un calentador del tanque de ebullicion, €2

tiempo de un ciclo, h

tiempo de funcionamiento de los calentadores de vapor, s

Temperatura ambiental, °C

Temperatura inicial del desengrasante, °C

Temperatura en el tanque de ebullicién, °C
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te1 tiempo de funcionamiento del refrigerante 1, s
teo tiempo de funcionamiento del refrigerante 2, s
Tt Temperatura final del refrigerante 1, °C

Tteo Temperatura final del refrigerante 2, °C

T;e1 Temperatura inicial del refrigerante 1, °C
T;e2 Temperatura inicial del refrigerante 2, °C

V. Volumen del tanque de ebullicién, m?

Taguael fraccion volumetrica de agua en el refrigerante 1, %v
Tetilenglicol,e1 iraccion volumetrica de etilenglicol en el refrigerante 1, %v
Yagua,e1 fraccion en masa de agua en el refrigerante 1, %v

Yetilenglicol,e1 fraccion en masa de etilenglicol en el refrigerante 1, %v

@,  Calor generado en el tanque de ebullicién, kW

P Porcentaje del constituyente en la muestra, %

W Peso de la muestra, kg

w Peso del constituyente, kg
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APENDICES

A. Datos Experimentales

A.1. Propiedades fisicoquimicas del desengrasante propuesto y el actual

Cuadro A1l. Propiedades fisicoquimicas del desengrasante propuesto (Cleaners, 2019)

Temperatura p Inice Tensién Cp A GWP
ebullicién (celcius) (g/m?®) Kb superficial (kJ/kg/K)(kJ/kg)
(N/m)
47 1,29 103 0,021 1,13 303 15

Cuadro A2. Propiedades fisicoquimicas del desengrasante actual (3M, 2019)

Temperatura p Indi- Tension Cp A GWP
ebullicién (celcius) (g/m?) ce superficial (kJ/kg/K)(kJ/kg)
Kb (N/m)
44 1,27 58 0,018 1,21 251 43

A.2. Propiedades y variables fijas de los refrigerantes del Equipo Ultrasoni-

CO

Cuadro A3. Propiedades refrigerantes de los sistemas de enfriamiento

Siste- Refrige- Flujo Cp Fracciones Densidad
ma rante (kg/s) (J/kg/K) volumétricas (%v) (kg/m?)
Primario Etlcl(e):lrigh— 3.00 2410 0,25 1108,8
Agua’® 4217,60 0,75 999,70
Secun- R404a° 6,36 1640,00 1 1236
dario
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B. Muestra de Calculo

La base de calculo para los balances de masa y energia se realizan sobre un ciclo
del Equipo Ultrasénico, el cual tiene una duracién total de ¢, = 1020s, por lo tanto, la

perdida de masa debido a la purga de los lubricantes sedimentados es despreciable.

B.1. Calculo propiedades fisicoquimicas refrigerantes

Calculo p.;

A partir del Cuadro A3, columna 6, fila 2 y 3, se obtiene:

per = 1108,8 kg/m?* - 0,25 + 999,70 kg/m?> - 0,75 = 1026,9 kg/m? (C.2)

A partir del Cuadro A3, columna 3, fila 2 y 3, se obtienen las fracciones en masa de

los componentes del refrigerante 1.

Calculo Yerirengligol,e1

25 m? etilenglicol 11135 kg etilenglicol 1m3el
Yetilenglicol.el = 400703 o1 m3 etilenglicol  1028,34 kg el

=027 (C.3)

Calculo yugua,e1

_ 75m? agua 999,95 kg agua 1 m? el
Jaguael = 90073 ¢1  mdagua 102834 kg el

=0,73 (C.4)
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Calculo Cp.,

A partir del Cuadro A3, columna 4, fila 2 y 3, las fracciones en masa de los compo-
nentes del refrigerante primario calculados con las ecuaciones C.3 y C.4 y la densidad

del refrigerante primario calculada con la ecuacién C.2, se obtiene el C'p;:

Cper = 2410 J/kg/°C - 0,27 + 4217,6 J /kg/°C - 0,73

(C.5)
Cper = 3730 J/kg/°C
B.2. Balance de energia en el tanque de ebullicion
A partir de la informacion de la Figura 3.3, se obtiene:
Q1U=I2-R=(9A)2-8091k‘]:648kW (C.6)
103 J ’
Debido a que hay 6 resistencias, se obtiene:
Qy=6-Q, =6-648 kW = 38,88 kIW (C.7)

Qo= Qy - t, = 38,88 kW - 1020 5 = 39657 k.J (C.8)
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El balance de energia en el tanque de ebullicién es:

Qav =mar - Cpa(Tuw — Tai) + Mavo - Ad (C.9)

Despejando myg ., se obtiene:

Qan — mar - Cpa(Taw — Tays)
Ad

(C.10)

mq o =

Como @, ¥y Qa, son iguales, a partir de la informacién del Cuadro A1, columna 5 y

6, fila 2, se obtiene:

39657 kJ — 1290 kg - 1,13 kJ/kg/°C (47 — 23)°C
303 k.J /kg

=154 kg (C.11)

mguvo =

B.3. Balance de energia en el sistema de enfriamiento primario

El balance de energia en el sistema de enfriamiento primario es:

Qr,el = M1 - Cpel . (Tf,el - T%,el) (C12)

A partir de la informaciéon del Cuadro A3 y el C'p.; calculado con la ecuacién C.5,



)

se obtiene:

Qrer = 3,00 kg/s - 3730 J/kg/°C - (7,22 — 1,67)°C = 62 104,5.J /s (C.13)

Si se conoce que el enfriador primario trabaja por un minuto, segin la Figura 3.3,

entonces:

1kJ

= Qre1 -t = 62104 60 s = k C.14
Qre1 = Qrer - ter = 62104,5 J/s 1000 J 60 s = 3736,3 kJ ( )
Qd,el = Mgyl - )\d (Cl5)
Despejando la ecuacion C.15:
Mg = Jbe! (C.16)
Ad

Como Qg1 es igual a @y .1, a partir del valor de @)1 obtenido con la ecuacién C.14
y el valor de Ay del Cuadro Al, columna 6, fila 6, sustituyendo en la ecuacién C.16 se

obtiene:

3736,3 kJ

_ 2D 49994 C17
303k /kg 0 (C.17)

Md,c1
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B.4. Balance de masa en el tanque de ebullicién

A partir de la informacion de la Figura 3.3, se obtiene:

Mg vo = M.l + mq.c2 (018)

Despejando mg o de la ecuacién C.18, se obtiene:

Mq.c2 = Mdpo — Md,cl (019)

A partir del resultado de mg,., de la ecuacién C.11 y mg4. de la ecuaciéon C.17,

sustituyendo en la ecuacion C.19 se obtiene:

Mae2 = 15,4 kg — 1229 kg = 3,11 kg (C.20)

B.5. Balance de energia en el sistema de enfriamiento secundario

El balance de energia, sobre el desengrasante, en el sistema de enfriamiento secundario

es:

Qde2 = M2 * Ad (C.21)
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A partir del resultado de mg  de la ecuaciéon C.20, sustituyendo en la ecuacién C.21,

se obtiene:

Qae2 = 3,11 kg -303 kJ/kg = 942,33 k.J (C.22)

Si se conoce que el enfriador secundario trabaja por 90 segundos, segin la Figura

3.3, entonces:

: Qae2  942,33kJ
o = 2222 — = 10,5kW C.23
Qa2 tos 90s (C.23)

El calculo del calor total requerido en el Equipo Ultrasénico en funcién de la masa

condensada en el sistema de enfriamiento primario se obtiene por:

QT(md,cl) =Q,+ Qd,el + Qd,e2 (C.24)

Sustituyendo en la ecuacion C.24 los valores obtenidos en las ecuaciones C.7, C.13 y

C.23, se obtiene:

Qr = 38,88 kW + 62,104 kW + 10,5 kW = 111,5 kW (C.25)

De la ecuacion C.15, sustituyendo el valor de Ay de Cuadro A3 y conociendo que el
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sistema de enfriamiento primario trabaja por 60 segundos, se obtiene:

. Mmaeq kg - 303 kJ/kg
Qd,el =
60s (C.26)

Qae1 = 5,0 - 5mge [KW/kg]

De la ecuacién C.21, sustituyendo el valor de A\; del Cuadro A3 y conociendo que el

sistema de enfriamiento secundario trabaja por 90 segundos, se obtiene:

. Mae2 kg - 303 kJ/kg
Qd,eQ =
90s (C.27)

Qacor = 3,37 - Mg o [KW/kg]

De la ecuacién C.19 del balance de masa en el tanque de ebullicién se tiene:

Mmqc2 = 15,4 — Mg,c1 (028)

. Mac2 kg - 303kJ/kg
Qd,e? =
90s

Qaer = 3,37(15,4 — my1) [kW/kg) (C.29)

Qa.ez = 51,90 — 3,37Tmg e [kW/kg]

Sustituyendo el valor de @, obtenido con la ecuacién C.7 y las ecuaciones C.26 y
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C.29 en la ecuacion C.24, se obtiene:

Qr = 38,88+ 5,0 - 5mg.er + 51,90 — 3,37 - mg.er

Qr =1,68-mgeq + 90,778

(C.30)

De la ecuacién C.15, sustituyendo el valor de \; del Cuadro A3 y conociendo que el

sistema de enfriamiento primario trabaja por 60 segundos, se obtiene:

9kg-303kJ/kg

Qd7el = 60s

=455 kW (C.31)

De la ecuacién C.12, sustituyendo el valor de Cpy del Cuadro A3, dejando T .1 y

sustituyendo el valor de @), .1 de la ecuacién C.31, se obtiene:

45,5 kW (C.32)
3kg/s-3730 kJ/kg/°C

Tt = 6,52°C

Tf,el =

De la ecuacién C.19 del balance de masa en el tanque de ebullicion se tiene:

M2 = 15,4kg—9kg =64kg (C.33)
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De la ecuacién C.21, sustituyendo el valor de A\; del Cuadro A3, el valor de mg 2
obtenido en la ecuacién C.33 y conociendo que el sistema de enfriamiento secundario

trabaja por 90 segundos, se obtiene:

Mae2 kg - 303 kJ/kg

90s (C.34)
= 21 55kW

Qc;,e2 =
6,4 kg - 303 kJ/kg
90s

Qd,e2 -

Con esto, a partir de la ecuacion C.24, se obtiene que el requerimiento energético

total del Equipo Ultrasoénico es de:

Qr = 38,88 kW + 45,5 kW + 21,55 kW = 105,9 kW (C.35)

El balance de energia, sobre el refrigerante, en el sistema de enfriamiento secundario

es:

Qr,eQ = M2 * OpeQ . (,I%,eQ - Tf,eQ) (036)

Sustituyendo los valores del Cuadro A3 columna 3, fila 3, y columna 4, fila 3, y el
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valor de Qé’eg obtenido con la ecuacion C.34, se obtiene:

Qr,eQ
Meg + CpeQ
21,55 kW (C.37)
6,36 kg/s - 1,640 kJ/kg/°C

Ten = —22,06°C

E,eZ = Tf,eQ -

T'i,eQ = —-20°C' —

B.6. Consumo energético mensual

E = Qp - t. - (num ciclos x dfa)(dfas trabajados x mes)(C.38)

Con los parametros de funcionamiento actual, con un tiempo de ciclo de 17 min,

o tc = 0,28h sustituyendo en la ecuacion C.38 el valor de Q7 de la ecuaciéon C.25, se

obtiene:

E =111.5kW - 0.28 h - (47 ciclos/dia)(24 dias/mes) = 35216 kWh (C.39)

Con los parametros de funcionamiento nuevos, con un tiempo de ciclo de 17 min,

o tc = 0,28~ sustituyendo en la ecuacion C.38 el valor de Q7 de la ecuaciéon C.35, se
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obtiene:

E =105.9kW - 0.28 h - (47 ciclos/dia)(24 dias/mes) = 28 669 kWh (C.40)
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Summary Report
WinlLLims Batch No.:

Page: 1of3
Project No: [ ] Sample Analysis Scope:
Exploratory (QA review not required)
Requester: Kattya Jimenez [] cGMP: Qualified Equipment, Non

Validated/Validated Method (QA review

required)
Analyst: [] Design Verification/Process (QA review
’ required)

[ ] GLP Testing (Preclinical QA audit required)
I

Comments: GC/MS and NVR Notebook Method
References: ]
Objective: ‘

The purpose of this analysis was to test proposed changes to the cleaning agent used in the Brandson
Degreaser for SuperStiff products. Analysis was performed by extraction of coils in solvent, followed by
gravimetric determination of non-volatile residue (NVR) and gas chromatography/mass spectrometry

(GC/MS) analysis.
Table 1: Sample Information
WinLIMS | Sample Description Lot/Batch #
Sample 1D
19001016

‘Cables guia_sin ninguna etapé de lavado ™

19001017 | -Cables guia lavados totalmente (ambas™ -
etApas) iy

19001018 | Cables guia lavados parcialmente (lavado -

previo al recubrimiento)

PP | Gables guia lavados con Desengrasante 1
PP T cables guia lavados con Desengrasante 2
19001195 |~ e favados Gof Desengrasants 3
19001196 | -ahias guia lavados con Desengrasants 4
Experimental:
Sample Prep:

A full device is 75 cm in length. Samples were received cut into 15 cm coil segments. Each sample type
was prepared by placing coil segments into a vial and submerging in solvent according to Table 2. NVR
samples were prepared in singlet for each extraction solvent. GC/MS samples were prepared in triplicate
for each extraction solvent. Three extraction solvents were used to cover a range of polarities: hexane (non-
polar), ethanol (mid-polar), and water (polar). Samples were extracted at 37 + 1 °C for 72 £ 2 hours with
gentle agitation (120 rpm). Control blank (solvent with no sample) were prepared for each solvent and
analyzed in the same manner as the samples.



WinLims Batch No.:

Sumima

ry Report

Page: 20f3
Table 2: Extraction Conditions
Analysis Extraction | Device Total | # Coil (15 Surface Extraction | Total #
Technique | Ratio Surface cm) Area/ Volume Devices
Area/Length | Segments Length (mL) Extracted
Extracted Extracted
NVR 3 em*mL | 20.89 cm¥/ 3 12.56 cm?/ 4.2 0.6
75 cm 45 cm
GC/MS 3 cm?/mL 20.89 cm?/ 24 100.50 em? 34.0 4.8
75 cm 360 cm

During initial sample preparation, it was observed that several wires for samples 19001017 and 19001018
were discolored. Discolored wires were not as stiff as the other wires that were not discolored.

Following extraction, all sample extracts were clear and colorless with no visible particulates. Samples
19001193 Hexane Replicates 2 and 3, and Sample 19001196 Hexane Replicate 3 leaked during the
extraction and were not analyzed by GC/MS.

NVR Analysis:

Following extraction, an aliquot (32.0 mL) of each NVR sample extract was transferred onto weighed, pre-
conditioned weighing pans and dried to completion by evaporation (hexane and ethanol extracts) or in a
vacuum oven (water extracts). Pans were weighed again after drying to determine the weight of the residue
remaining on the pans. Control blanks were dried and weighed along with the samples, and results were
used to blank correct residue in samples.

GC/MS Analysis:
Hexadecane standards were prepared in hexane at 0.1 pg/mL, 0.2 pg/mL, 0.5 pg/mL, and 1.0 pg/mL for
evaluation of system suitability, instrument sensitivity, and semi-quantitation of unknowns. All GC/MS

sample extracts were vialed neat for analysis.

Results:

NVR Analysis Results:
The limit of quantitation for the NVR analysis was 4 mg (based on balance minimum weight). This is
equivalent to 885 pg/device. Sample Results are shown in Table 3.

Table 3: NVR Results

WinLIMS | Sample Description Hexane Ethanol Water
Sample ID ng/device pg/device pg/device
19001016 | Not cleaned at all BQL BQL BQL
19001017 100% Cleaned with Novec BQL BQL BQL
19001018 | Partially cleaned with Novec BOL BQL BQL
19001193 | Cleaned with Tergo MCF BQL BQL BQL
19001194 | Cleaned with Proprietary 9-172-3 BQL BQL BQL
19001195 | Cleaned with Opteon Sion SF79 BQL BQL BQL
19001196 | Cleaned with MicroCare HDS BQL BQL BQL

BQL = Below the limit of quantitation (885 pg/device)

GC/MS Results:
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For GC/MS analysis, identifications of unknowns are based on best match within the NIST Mass Spectral Library and
scientific judgement. Tentative identifications of unknowns are based on matching fragmentation patterns in the
sample spectrum against a library spectrum. Compounds within a class (e.g. alkanes) display similar fragmentation
patterns and may be reported by class. All matches are considered tentative identifications until standards are
purchased and compared to the samples (standards are purchased at the request of the submitter).

Semi-quantitation of unknowns was performed using the hexadecane standard. For analytical assays, semi-
quantitation represents an approximation of the concentration for one compound (e.g. tentatively identified
unknown) using either the quantification results of another compound (e.g. hexadecane standard) or a
known instrument response.

The limit of quantitation for the analysis for unknowns in ethanol in hexane extracts was 0.1 pg/mL, which
is equivalent to 0.7 pg/device. The limit of quantitation for the analysis for unknowns in water extracts was
0.2 pg/mL, which is equivalent to 1.4 pg/device. Extractables found above the quantitation level for each
replicate of the three replicates extracted are shown in Tables 4.

Table 4: GC/MS Results

Ethanol Extractions

WinLIMS Sample 1D Tentative Identification Formula CAS (pg/device)
19001017 Ethanol Replicate #3 | 9-Octadecenamide, (Z)- C18H35NO | 301-02-0 0.8030
19001018 Ethanol Replicate #2 | 9-Octadecenamide, (Z)- C18H35NO | 301-02-0 0.7158
19001193 Ethanol Replicate #3 | trans-(2-Chlorovinyl)methyldiethoxysilane | C7H15CIO2Si None 1.8454

No compounds detected in hexane or water extractions ahove the quantitation limit

[ Conclusion

Conclusions are to be made by the requester.

Analyst Date Analyst Date
Indepéndent Analyst Review Date Quality Assurance Date

(N/A if not required)




-H atch N(“ﬂ@bﬁ‘ Form

Section 1 -

be signed prior to testing.

Batch # -_ Analyst Initials:

4 ] 5 $ N ¢l / . B ] |
correct, and the lest viethod(s) are veritied i«

Check One
Yes| No |NA

Section 2 - Analyst Checklist for Batch Release

Lab Notebook Reference —

__ Method # / Version : ﬂ-/(.i"f".’».?x)(a"’_

[ A Form - which includes }171_\/ additions or corrections, instrument use logs, solution logs,
i method(s), forms, and notebooks used for testing are current, completed and signed.
ﬁ,/q Instruments used for testing were documented, calibrated, and have complied with maintenance
requirements.
Documentation completed per Good Documentation Practices_
// Calculations are accurate, rounded properly, and reported correctly and are included unless specified
in the test method, protocol or LAB Commonly Used Abbreviations and Ca]culalionsﬂ
Data is accurate, complete, and meets method performance requirements.
A Electronic data has been archived per [JJj Analytical Request Work Flowjij
SDMS Year and ID:  pn oA
LT Process followed met requirements in - Analytical Request Work Flo_
v~| The method(s) used is validated: Validation Report Number(s) & Revision(s): _ i, ol
V| Data met required specifications for part number or protocol. -
7| This batch has an Investigation asgociated with it; # 1 ept t
Check One e i 3
Section 3 - Peer Review Checklist for Batch Release
Yes|No[NA

Solutions (standards, samples and reagents) used are prepared correctly and were used within
expiry.

The methods and forms used are the most current released revisions.

The validation status of the method(s) used for testing is appropriate for the test request compliance
level selected.

Forms/notebook eniries are complete, legible, and signed/dated by the analyst. All documentation
and any corrections were completed per Good Documentation Practices SOP_

Calculations are accurate, rounded properly (per CORP Rounding SOP- and reported
correctly. Example calculations are provided as necessary.

/4

Ensure instruments and equipment used in generating the data are within the calibration due dates.
Review applicable logs to ensure testing has been documented.

Data pertinent to the testing being reviewed is present, the data is acceptable and meets all

Electronic data is accurate, matches hard copy data (as appropriate), an

requirements of the Test Method, Protocol, and Product Specifications as appllcable
1-’
Analytical Request Work Flo

s Signatu,—e,f_“!t

Section 4 - WinLIMS Batch Validation

Results entered into WinLIMS are correct and have been validated.

Boston Scientific Confidential. Unauthorized use is prohibited. Page 1 of 1
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"

\Expira!ton is 24 hours from time of preparation. Time prepared recorded by cell phone. Time Prepared: 7. 5.2 o~ S

~Boston
ammuﬁn 1C

Used Class A Pipettes and volumetrics were used unless otherwise stated; all solutions were mixed thoropqhiy upon preparation
Used 100% for purity unless otherwise stated

Density Vs b Solvent bropght up
Stock ID | Solution Name Solution ID Used (/mL) pipetted | bropght up to in = Cone. (pg/mL) | —
(mL) (mL) )
3328-49-A [ 1000 pg/ml. Std. f"?(j(“{ﬂ"i"l 0.773 0.130 100 Isopropanol 1004.9000

Stock Cone. (pg/mL) = [Purity * Density (g/mL) * Volume pipetted (mL) *1000mg * 1000pg}/ Velume bropght up to (mL)
Expiration is 24 hours from time of preparation. Time prepared recorded by cell phone. Time Prepared: 9.0 | aanes

Volume Volume

Solution ID | Solution Name Solution ID Used pipetted | bropght up broizl}rtc::; o Ht:xa&t:;:zgi]?onc.
(mL) to (mL)

3328-49-C | 10 pg/mLStd. 3328-49-A 1.0 100 Ethanol 10.0490 s
3328-49-D | 5 pg/mL Std. 3328-49-C 5.0 10 Ethanol 5.0245

3328-49-E | 1 pg/mL Std. 3328-49-C 10.0 100 Ethanol 1.0049 i
3328-49-F | 0.5 pg/mL Std. 3328-49-C 5.0 100 Ethanol 0.5025 =]
3328-49-G | 0.2 pg/mL Std. 3328-49-C 2.0 100 Ethanol 0.2010 .|
3328-49-H | 0.1 pg/mL Std. 3328-49-C 1.0 100 Ethanol 0.1005

Solution Conc. (pg/mL) = (Stock Cone. (ug/mL) * Volume pipetted (mL)) / Volume bropght up to (mL)

25
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A | B | c D | 3 | F G [ w
Analyst/Test Date
Test Method/Version
Batch #

Notebook

1
2
[ 3 |
4 |Sequence GC-7_2019Apr01-A
5 |Additional Comments INBSBZS p49; Solvent Extracts of Wire
6
7 |System Suitability
8 |File Std Hexadecane
| 9 | S5-1 877799 Quantitation Limit
10 | §5-2 827914 in Solution 0.10049 pg/ml
| 11 | $5-3 910138 per Device in Hexane and Ethanol 0.70343 pg/device
i 554 910121 per Device in Water 1.40686 pg/device
| 13 | $5-5 945567 Extraction Information
14 S5-6 958617 Solvent Extract anurEr 4.2 mL
15 | Average 205083 # of Devices Emcted] 0.6 devices
16 | RSD 5.2%
17
18 |Linearity Standards
Calculated
Hexad Conc. Hexadecane |Conc.
| 19 |File Std dard (pg/mL) Area {pg/mt) Recovery
| 20| 0.1pg/mL Std [3328-49-H 0.1004% 95863 0.1038 103
| 23] 0.2ug/ml Std |3328-45-G 0.20098 168621 0.1859 93
_'23 0.5ue/mL Std [3328-49-F 0.50245 465047 0.5205 104
| 23 1.0pg/mL Std |3328-45-E 1.0049 888583 0.9985 99
Correlation
| 24 | Coefficient Squared | 0.998781209
| 25 | Slope 885996.779
| 26 |Intercept 3876.326531
27 Used all standards
28 |Bracket Standards
Calculated
b d Conc. Hexadecane |Conc.
Std Standard (pg/mL) Area (ug/mL) Recovery
1.0pg/ml Std | 3328-4S-E; 1.0pl injection 1.0045 868598 0.9760 a7
1.0pg/mL Std |3328-45-E; 1.0ul injection 1.0049 857205 0.9631 96
1.0pg/mlL Std |3328-45-E; 1.0ul injection 1.0049 825676 0.9275 92
1.0pg/ml Std |3328-4S-E; 1.0ul injection 1.0049 794410 0.8923 89
1.0ug/ml Std |3328-49-E; 0.5ul injection 1.0043 355477 0.7937 79
1.0pg/mL Std |3328-49-E; 0.5pl injection 1.0049 337857 0.7539 75
1.0pg/ml Std |3328-49-E; 0.5ul injection 1.0049 358378 0.8025 80
1.0pg/mL Std |3328-4S-E; 0.5uL injection 1.0043 337571 0.7533 75
1.0ug/mL Std |3328-49-E; 0.5ul injection l 1.004% 325334 0.7256 72
Ethanol Extractables
Calculated Calculated
Conc.In Conc. Per
Solution Device
RT Tentative Identification Formula CAS Area {pg/mt) (pg/device)
26.911 8-Octadecenamide, (Z)- C18H35NO 301-02-0 23068 0.0894 BQL
26.908 9-Octadecenamide, (Z)- C18H35NO 301-02-0 105517 0.1147 0.8030
26.61 Oxygen* 02 7782-44-7 299290 0.3334 &
26.907 9-Octadecenamide, {Z)- C18H35NO 301-02-0 94471 0.1023 0.7158
6.207 trans-{2-Chlorovinyl)methyldiethoxysilane C7H15CI02Si None 237445 0.2636 1.8454
6.207 trans-{2-Chlorovinyl)methyldiethoxysilane C7H15Clo2s] None 90679 0.0980 BQL
6.206 trans-(2-Chlorovinyl)methyldiethoxysilane CTH15CIO2s] None 83750 0.0902 BaL
6.326 Oxygen* 02 7782-44-7 343497 0.3833 2
50 |*These compounds are considered instrument background and are ignored
51

52 No compounds detected in hexane or water extracts above the guantitation limit |




A 8 C D | E ] F G H
1 |Analyst/Test Date
2 |Test Method/Version Notebook
3 |Batch# 150304001
4 |Seguence GC-7_2019Apr01-A
| 5 |Additional Comments NB3328 pd%; Solvent Extracts of Wire
6
7 |System Suitability
8 [File Std Hexadecane
| 9] §5-1 877799 Quantitation Limit
55-2 827914 in Solution|=D20 ug/mL
: 55-3 910138 per Device in Hexane and Ethanol|=D20*F14/F15 ug/device
| 12 S54 910121 per Device in Water|=F10*F14/F15/0.5 ug/device
| 13 $8-5 945967 Extraction information
| 14 | 55-6 958617 Solvent Extract Volume 4.2 mL
[ 15 ] Average =AVERAGE(C9:C14) # of Devices Extracted|0.6 devices
| 16 | RSD =STDEV(C9:C14)/C15
17
18 |Linearity Standards
19 |File Std Standard Hexadecane Conc. {ug/ml) Hexadecane Area Calculated Conc. (pg/ml) Recovery
20 0.1pg/ml Std |3328-49-H =10.049%1/100 95863 =(E20-8ES26)/SES25 =100"F20/D20
21 0.2pg/mL Std |3328-49-G =10.045%2/100 168621 =(E21-SES26)/SES25 =100*F21/D21
22 0.5pg/ml Std |3328-49-F =10.049*5/100 465047 =(E22-SES26)/SES25 =100"F22/D22
23 1.0ug/ml Std |3328-49-E =10.043*10/100 888583 =(E23-SES26)/SES25 =100"F23/D23
| 24 | Correlation Coefficient Squared =RSQ(E20:£23,020:D23)
| 25| Slope =5LOPE(E20:E23,020:023)
| 26| Intercept =INTERCEPT{E20:£23,020:D23)
27 Used all standards
28 |Bracket Standards
28 |File Std Standard Hexadecane Conc. (ug/ml} Hexadecane Area Calculated Conc. {ug/mL) Recovery
30 1.0ug/mL Std | 3328-49-E; 1.0l injection =10.049*10/100 =(E30-SES26)/SES25 =100*F30/D30
31 1.0pg/mL Std | 3328-49-E; 1.0l injection =10.045*10/100 857205 =(E31-SES526)/SES25 =100"F31/D31
32 1.0pg/mL Std_|3328-49-E; 1.0l injection =10.049*10/100 825676 =(E32-SES26)/SES25 =100"F32/D32
33 1.0ug/ml Std |3328-49-E; 1.04L injection =10.049*10/100 7594410 =(E33-SE526)/SES25 =100*F33/D32
34 1.0pe/mL Std |3328-49-E; 0.5l injection =10.045*10/100 355477 =((E34-$E526)/SES25)/0.5  |=100"F34/D34
35 1.0ug/mL Std |3328-49-E; 0.5pL injection =10.048*10/100 337857 =({E35-5E$26)/5E525)/0.5 =100"F35/035
36 1.0ug/mL Std |3328-49-E; 0.5l Injection =10.048"10/100 359378 =({E36-5E$26)/5E525)/0.5 =100*F36/D36
| 37 | 1.0pg/mlL Std |3328-49-E; 0.5uL injection =10.048*10/100 337571 =((E37-SES26)/SES25)/0.5 |=100*F37/D37
38 1.0ug/ml Std | 3328-49-E; 0.5uL injection =10.049%10/100 325334 =((E38-$ES26)/SES25)/0.5  |=100"F38/D38
39
40 Ethanol Extractables
Calculated Conc. In Calculated Conc. Per
Solution Device
Tentative Identification Formula CAS Area _|(pg/mL} {ue/device]
9-Octadecenamide, (2}~ C18H35NO 301-02-0 83068 =(FA2-SES26)/5ES25 BEQL
9-Octadecenamide, (Z)- C18H35NO 301-02-0 105517 =(F43-SE$26)/5ES25 =G43*SFS14/SFS15
Oxygen* 02 7782-44-7 299290 =(F44-SES26)/SES25 »
9-Octadecenamide, {2}- C18H35NO 301-02-0 24471 ={F45-SES26)/SES25 =G45*SF$14/SFS15
trans-(2-Chlorovinyljmethyldiethoxysilane CTH15CIO2Si None 237449 =(F46-SES26)/SES2S =G46*$F514/5FS15
trans-{2-Chlorovinyl)methyldiethoxysilane C7TH15CIO25i None 920679 ={F47-5ES26)/SES2S BaL
trans-(2-Chlorovinyl)methyldiethoxysilane C7H15CIO2Si None 83750 =(F48-5E526)/SES25 BOL
Oxygen® o2 7782-44-7 343497 =(F49-SES26)/5ES25 =

*These compounds are considered instrument background and are ignored

No compounds detected in hexane or water extracts above the guantitation limit




Section 1 - Completion of Section | indicates that Form _

reviewed, are correct, and the Test Method(s) are verified to be at the current revision at the time of testing. Musi

be signed prior to testing.

wace [ ooy [ o

Check One
Yes| No |NA

Lab Notebook Reference— , Method # / Version : - )

Section 2 - Analyst Checklist for Batch Release

Bl which includes any additions or corrections, instrument use logs, solution logs,
melhod(s) ’rmms and notebooks used for testing are current, completed and signed.

Instruments used for testing were documented, calibrated, and have complied with maintenance
v ' requirements.
v Documentation completed per Good Documentation Practices SOP I N

Calculations are accurate, rounded properly, and reported correctly and are included unless specified
M1, | | in the test method, protocol or LAB Commonly Used Abbreviations and Calculations
V/ Data is accurate, complete, and meets method performance requirements.

Electronic data has been archived pei|jjjjjjjinalytical Request Work Flow_

SDMS Yearand ID: noneg ;
v Process followed met requirements in il nalytical Request Work Flow || EIR

[ The method(s) used is validated: Validation Report Number(s) & Revision(s): ) Oy

V| 1pata met required specifications for part number or protocol.

¥
™ This batc Investigation associated with it; # Nadne
Analyst Signature: Date:___

Check One
Yes|No|NA

Section 3 - Peer Review Checklist for Batch Release

Solutions (standards, samples and reagents) used are prepared correctly and were used within
expiry.

The methods and forms used are the most current released revisions.

The validation status of the method(s) used for testing is appropriate for the test request compliance
level selected.

Forms/notebook entries are complete, legible, and signed/dated by the analyst. All documentation
and any corrections were completed per Good Documentation Practices SOF _
Calculations are accurate, rounded properly (per CORP Rounding SOP_ and reported
correctly. Example calculations are provided as necessary.

Ensure instruments and equipment used in generating the data are within the calibration due dates.
Review applicable logs to ensure testing has been documented.

Data pertinent to the testing being reviewed is present, the data is acceptable and meets all
requirements of the Test Method, Protocol, and Product Specifications as applicable.

Electronic data is accurate, matches hard copy data (as appropriate), and is archived per MTAC

Analytical Request Work Flow I NG -j
Date:

Reviewer Signature:
Section 4 - WinLIMS Batch Validation Initials & Date

SEUSOSUSIKOSIN

Results entered into WinL.IMS are correct and have been validated.




A B g D E F G B
1 [Analyst/Test Date Balance LOQ. (mp) 4
2 |Test Method/Version | Notebook NVR Total Vol (mL) 32.0
3 |Batch # ] Extraction Vol (mL) 34.0
4 |Additional Comments _ # Devices Extracted 4.8
5 LOQ (ug/device) 885
6
7
NVR Vol| Extraction| # Devices
8 |Sample Pan ID (mL) Vol (mL)| Extracted| Empty Pan Weight (g)| Weight 1 (g)] Weight 2 (g)
9 |PB1H20 A 32 34 4.8 2.554143 2.554128 2.554146
10 ﬂ.’: 2 I'IVZO B 32 34 4.8 2.553644 2.553620 2.553639
11 [PB 3 H20 cf 32 34 48]  2.553767|  2.553735|  2.553753
12 |cB1 H20 D 32 34 4.8 2.557859|  2.557964 2.557956
13 |CB2 H20 E 32 34 4.8 2.545410 2.548527 2.548364
14 1900-1016 H20 F 32 34 4.8 2.558340 2.558612 2.558552
15 (10991017 H20 G 32 34 4.8 2.544895 2.545162 2.545134
16 |19001018 H20 H 32 34 4.8 2.560966 2.561660 2.561597
17119001193 H20 If 32 34 4.8 2.532666 2.532979 2.532938
18 119001194 H20 J 32 34 4.8 2.572518 2.572786 2.572766
19 (19001195 H20 [§ 32 34 4.8 2.565245 2.565623 2.565582
20119001196 H20 L 32 34 4.8 2.531044 2.531501 2.531455
21
22
NVR Vol| Extraction| # Devices
23 |Sample Pan ID (mL) Vol (mL)| Extracted| Empty Pan Weight (g)| Weight 1 (g)|] Weight 2 (g)
24 |PB 1 EtOH+Hexane 1 32 34 4.8 1.264710 1.264710 1.264698
25 |PB 2 EtOH+Hexane 2 32 34 4.8 1.279470 1.279463 1.279473
26 |PB 3 EtOH+Hexane 3 32 34 4.8 1.279708 1.279700 1.279710
27 |CB1 EtOH 4 32 34 4.8 1.276336 1.276358 1.276355
28 |CB2 EtOH 5 32 34 4.8 1.263913 1.263937 1.263936
29119001016 EtOH 6 32 34 4.8 1.276096 1.276262 1.276258
30 (10991017 EtOH 7 32 34 4.8 1.433445 1.433343 1.433290
3119001018 EtOH 8 32 34 4.8 1.408223 1.408124 1.408105
32 |19001193 EtOH 9 32 34 4.8 1.417544 1.417610 1.417576
33 |19001194 EtOH 10 32 34 4.8 1.427345 1.427447 1.427391
34 119001195 EtOH 11 32 34 4.8 1.432164 1.432328 1.432277
35 |19001196 EtOH 12 32 34 4.8 1.415448 1.415410 1.415352
36 |CB1 Hexane 13 32 34 4.8 1.426955 1.426764 1.426701
37 |CB2 Hexane 14 32 34 4.8 1.426983 1.426845 1.426797
38 119001016 Hexane 15 32 34 4.8 1.420890 1.420773 1.420634
39 (10991017 Hexane 16 32 34 4.8 1.419287 1.419247 1.419173
40119001018 Hexane 17 32 34 4.8 1.430994 1.430913 1.430841
41 19001193 Hexane 18 32 34 4.8 1.439320 1.439238 1.439140
42 119001194 Hexane 19 32 34 4.8 1.428748 1.428674 1.428546
43 |19001195 Hexane 20 32 34 4.8 1.437101 1.437011 1.436870
44119001196 Hexane 21 32 34 4.8 1.427786 1.427656 1.427572




1 J | K [ L ] M [~ | o p

1 |PB = Pan Blank (Empty Pan)
2 |CB = Control Blank (Solvent extracted with samples)
3 [* Comparison of Weight 2 vs Weight 1 used to determine completion of drying and if a third weighing is required.
4 |~ Some oxidation was present on pan. Oxidation increases the weight of the pan. Result of residue + oxidation is BQL, therefore report
5 |BAL.
6
7 | Comparison Wt 2 vs Wt 1* Sample Results

Difference| Difference less| Residue Wt 1| Avg Blank| Blank Corrected Residue Report
8 (ng)| than 1000 pg? (mg) Value Residue (mg)| (pg/device)| (pg/device)|Comments
9 18 Yes -0.015 N/A N/A N/AIN/A
10 19 Yes -0.024 N/A N/A N/A|N/A
11 18 Yes -0.032 N/A N/A N/A N/AIN/A
12 -8 Yes 0.105 0.105 N/A N/A N/A[N/A
13 -163 Yes 3047 2147 N/A N/A N/A|Pan oxidized - not used
14 -60 Yes 0.272 N/A 0.167 37 BQL[{N/A
15 -28 Yes 0.267 N/A 0.162 36 BQL|N/A
16 -63 Yes 0.694 N/A 0.589 130 BQL|Pan oxidized »
17 -41 Yes 0.313 N/A 0.208 46 BQL|N/A
18 -20 Yes 0.268 N/A 0.163 36 BQL|N/A
19 -41 Yes 0.378 N/A 0.273 60 BQL|N/A
20 -46 Yes 0.457 N/A 0.352 78 BQL|N/A
21
22 | Comparison Wt 2 vs Wt 1 * Sample Results

Difference| Difference less| Residue Wt 1| Avg Blank| Blank Corrected Residue Report
23 (pg)| than 1000 pg? (mg) Value Residue (mg)| (pg/device)| (pg/device)|Comments
24 -12 Yes 0 N/A N/A N/A[N/A
25 10 Yes -0.007 N/A N/A N/A[N/A
26 10 Yes -0.008 N/A N/A N/A N/A|N/A
27 -3 Yes 0.022 N/A N/A N/A|N/A
28 -1 Yes 0.024 0.023 N/A N/A N/A|N/A
29 -4 Yes 0.166 N/A 0.143 32 BQL|N/A
30 -53 Yes -0.102 N/A -0.125 0 BOL|N/A
31 -19 Yes -0.099 N/A -0.122 0 BQL|N/A
32 -34 Yes 0.066 N/A 0.043 10 BQL[N/A
33 -56 Yes 0.102 N/A 0.079 17 BOL|N/A
34 -51 Yes 0.164 N/A 0.141 31 BAL|N/A
35 -58 Yes -0.038 N/A -0.061 0 BQL|N/A
36 -63 Yes -0.191 N/A -0.214 0 BOL|N/A
37 -48 Yes -0.138 N/A -0.161 0 BQL|N/A
38 -139 Yes -0.117 N/A -0.14 0 BQL[N/A
39 -74 Yes -0.04 N/A -0.063 0 BQL|N/A
40 -72 Yes -0.081 N/A -0.104 0 BQL|N/A
41 -98 Yes -0.082 N/A -0.105 0 BQL|N/A
42 -128 Yes -0.074 N/A -0.097 0 BQL|N/A
43 -141 Yes -0.09 N/A -0.113 0 BQL|N/A
44 -84 Yes -0.13 N/A -0.153 0 BQOL|N/A




A B c D E F G H
1 |Analyst/Test Date Balance LOQ (mg) 4
2 |Test Method/Version NVR Total Vol (mL) 32
3 |Batch # Extraction Vol (mL) 34
4 |Additional Comments # Devices Extracted 4.8
[ 5 | LOQ (ug/device) =G1*1000/G2*G3/G4
| 6 |
7
# Devices
2 |Sample Pan ID| NVR Vol (mL})|Extraction Vol (mL) Extracted Empty Pan Weight (g) Weight 1 (g) Weight 2 (g)
9 |PB1H20 Al32 34 4.8 2.554143 2.554128 2.554146
10 [PB 2 H20 B|32 34 4.8 2.553644 2.55362 2.553639
11 |PB 3 H20 C|32 34 4.8 2.553767 2.553735 2.553753
12 |CB1 H20 D|32 34 4.8 2.557859 2.557964 2.557956
13 [CB2 H20 E|32 34 4.8 2.54541 2.548527 2.548364
14 115001016 H20 F|32 34 4.8 2.55834 2.558612 2.558552
15 |10991017 H20 G|32 34 4.8 2.544895 2.545162 2.545134
16 119001018 H20 H{32 34 4.8 2.560966 2.56166 2.561597
17119001193 H20 1132 34 4.8 2.532666 2.53297%9 2.532938
18 |19001194 H20 1132 34 4.8 2.572518 2.572786 2.572766
19 119001195 H20 K{32 34 4.8 2.565245 2.565623 2.565582
20 |19001196 H20 L|32 34 4.8 2.531044 2.531501 2.531455
[ 21 |
22
# Devices
23 |Sample Pan ID| NVR Vol (mL)|Extraction Vol (mL) Extracted Empty Pan Weight (g) Weight 1 (g) Weight 2 (g)
24 |PB 1 EtOH+Hexane 1 32 34 4.8 1.26471 1.26471 1.264698
25 |PB 2 EtOH+Hexane 2 32 34 4.8 1.27947 1.279463 1.279473
26 |PB 3 EtOH+Hexane 3 32 34 4.8 1.279708 1.2797 1.27971
27 |CB1 EtOH 4 32 34 4.8 1.276336 1.276358 1.276355
28 |CB2 EtOH 5 32 34 4.8 1.263913 1.263937 1.263936
29 119001016 EtOH 6 32 34 4.8 1.276096 1.276262 1.276258
30 |10991017 EtOH T 32 34 4.8 1.433445 1.433343 1.43329
31 /19001018 EtOH 8 32 34 4.8 1.408223 1.408124 1.408105
32 119001193 EtOH 9 32 34 4.8 1.417544 1.41761 1.417576
33 |19001194 EtOH 10 32 34 4.8 1.427345 1.427447 1.427391
34 119001195 EtOH 11 32 34 4.8 1.432164 1.432328 1.432277
35 |19001196 EtOH 12 32 34 4.8 1.415448 1.41541 1.415352
36 |CB1 Hexane 13 32 34 4.8 1.426955 1.426764 1.426701
37 |CB2 Hexane 14 32 34 4.8 1.426983 1.426845 1.426797
38 119001016 Hexane 15 32 34 4.8 1.42089 1.420773 1.420634
39 |10991017 Hexane 16 32 34 4.8 1.419287 1.419247 1.419173
40 |19001018 Hexane 17 32 34 4.8 1.430994 1.430913 1.430841
41 119001193 Hexane 18 32 34 4.8 1.43932 1.439238 1.43914
42 |19001194 Hexane 19 32 34 4.8 1.428748 1.428674 1.428546
43 |19001195 Hexane 20 32 34 4.8 1.437101 1.437011 1.43687
44 119001196 Hexane 21 32 34 4.8 1.427786 1.427656 1.427572




I | J K L M
| 1 |PB=Pan Blank (Empty Pan)
| 2 |CB=Control Blank (Solvent extracted with samples)
| 3 |* Comparison of Weight 2 vs Weight 1 used to determine completion of drying and if a third weighing is required.
4
E A Some oxidation was present on pan. Oxidation increases the weight of the pan. Result of residue + oxidation is BQL, therefore report BQL.
5
T Comparison Wt 2 vs Wt 1* Sample Results
Blank Corrected Residue
Difference (ug) Difference less than 1000 pg? Residue Wt 1 (mg) Avg Blank Value (mg)
=(H9-G9)*1000000 =IF(ABS(19)<1000,"Yes", "No"} =(G9-F9)*1000 N/A
10 |=(H10-G10)*1000000 =IF(ABS(110)<1000,"Yes","No") =(G10-F10)*1000 N/A
11 |=(H11-G11)*1000000 =|F(ABS(111)<1000,"Yes","No") =(G11-F11)*1000 N/A N/A
12 |=(H12-G12)*1000000 =IF(ABS(112)<1000,"Yes","No") ={G12-F12)*1000 =K12 N/A
13 |=(H13-G13)*1000000 =|F(ABS(113)<1000,"Yes","No") =(G13-F13)*1000 =K13 N/A
14 |=(H14-G14)* 1000000 =IF(ABS(114)<1000,"Yes","No") =(G14-F14)*1000 N/A|=K14-51512
15 {={H15-G15)*1000000 =|F{ABS(115)<1000,"Yes","No") =(G15-F15)*1000 N/A|=K15-51512
16 |=(H16-G16)*1000000 =IF(ABS(116)<1000,"Yes","No") =(G16-F16)*1000 N/A|=K16-5L512
17 |={H17-G17)*1000000 =IF(ABS(117)<1000,"Yes","No") =(G17-F17)*1000 N/A|=K17-51512
18 [=(H18-G18)*1000000 =|F(ABS(118)<1000,"Yes","No") =(G18-F18)*1000 N/A|=K18-5L512
19 |=(H19-G19)*1000000 =|F(ABS(119)<1000,"Yes","Na") =(G19-F19)*1000 N/A|=K19-51512
20 |=(H20-G20)*1000000 =IF(ABS(120)<1000,"Yes","No") =(G20-F20)*1000 N/A|=K20-5L512
21
22 Comparison Wt2 vs Wt1* Sample Results
Blank Corrected Residue
23 Difference (ug) Difference less than 1000 pg? Residue Wt 1 (mg) Avg Blank Vzlue {mg)
24 |=(H24-G24)*1000000 =IF(ABS(124)<1000,"Yes","No") =(G24-F24)*1000 N/A
25 |=(H25-G25)*1000000 =IF(ABS(125)<1000,"Yes","No") =(G25-F25)*1000 N/A
26 |=(H26-G26)*1000000 =IF(ABS(126)<1000,"Yes","No") =(G26-F26)*1000 N/A N/A
27 |=(H27-G27)* 1000000 =IF(ABS(127)<1000,"Yes", "No") =(G27-F27)*1000 N/A
28 |=(H28-G28)*1000000 =IF(ABS(128)<1000,"Yes","No") ={G28-F28)*1000 =AVERAGE(K27:K28) N/A
29 |=(H29-G29)*1000000 =IF(ABS(129)<1000,"Yes","No") =(G29-F29)*1000 N/A|=K29-5L527
30 |=(H30-G30)*1000000 =IF{ABS(130)<1000,"Yes","No") =(G30-F30)*1000 N/A|=K30-5L527
31 |=(H31-G31)*1000000 =|F(ABS(131)<1000,"Yes","No") =(G31-F31)*1000 N/A|=K31-5L527
32 |=(H32-G32)*1000000 =IF{ABS(I132)<1000,"Yes","Na") ={G32-F32)*1000 N/A|=K32-51$27
33 |=(H33-G33)*1000000 =|F(ABS(133)<1000,"Yes","No") =(G33-F33)*1000 N/A|=K33-5L827
34 |=(H34-G34)*1000000 =IF(ABS(134)<1000,"Yes","No") =(G34-F34)*1000 N/A|=K34-31527
35 |=(H35-G35)*1000000 =|F(ABS(135)<1000,"Yes","No") =(G35-F35)*1000 N/A[=K35-5L527
36 |=(H36-G36)*1000000 =|F(ABS(136)<1000,"Yes","No") =(G36-F36)*1000 N/A|=K36-5L527
37 |=(H37-G37)*1000000 =IF(ABS(137)<1000,"Yes","No") =(G37-F37)*1000 N/A|=K37-8LS27
38 |=(H38-G38)*1000000 =IF(ABS(138)<1000,"Yes","No") =(G38-F38)*1000 N/A|=K38-5L527
39 |=(H39-G39)*1000000 =IF(ABS(139)<1000,"Yes","No") =(G39-F39)*1000 N/A|=K39-5LS27
40 |=(H40-G40)*1000000 =IF(ABS(140)<1000,"Yes","No") =(G40-F40)* 1000 N/A|=K40-51527
41 |=(H41-G41)*1000000 =IF(ABS(141)<1000,"Yes","No") ={G41-F41)*1000 N/A|=K41-51527
42 |=(H42-G42)*1000000 =IF(ABS(142)<1000,"Yes","No") =(G42-F42)*1000 N/A|=K42-51527
43 |=(H43-G43)*1000000 =|F{ABS(143)<1000,"Yes","No") =(G43-F43)*1000 N/A|=K43-51527
44 |=(H44-G44)*1000000 =|F{ABS{144)<1000,"Yes","No") =(G44-F44)*1000 N/A|=K44-51527




N Q P

L 1
ER

3
[ 4]
B

6

7

8 Residue (pg/device) Report (ug/device}|Comments
9 N/A N/A[N/A

10 N/A N/A[N/A

11 N/A N/A|N/A

12 N/A N/A[N/A

13 N/A N/A[Pan oxidized - not used
14 |=IF(M14>0,M14*1000/C14*D14/E14,0) =IF(N14<5GS5,"BQL",N14) N/A

15 |=IF(M15>0,M15*1000/C15*D15/E15,0) =IF(N15<$GS5,"BQL",N15) N/A

16 |=IF(M16>0,M16*1000/C16*D16/E16,0) =IF(N16<$GS5,"BAL", N16) Pan oxidized A
17 |=IF(M17>0,M17*1000/C17*D17/E17,0) =IF{N17<5GSS,"BQL",N17) N/A

18 |=IF(M18>0,M18*1000/C18*D18/E18,0) =|F{N18<5GS$5,"BQL",N18) N/A

19 |=IF(M19>0,M19*1000/C19*D19/E19,0) =IF{N19<5GSS,"BQL",N19) N/A

20 |=IF(M20>0,M20*1000/C20*D20/E20,0) =IF(N20<$GS$5,"BQL",N20) N/A

21

22

23 Residue (ug/device) Report (ug/device)|Comments
24 N/A N/A|N/A

25 N/A N/AIN/A

26 N/A N/A[N/A

27 N/A N/A[N/A

28 N/A N/A[N/A

28 |=IF(M29>0,M29*1000/C29*D29/E29,0) =IF(N29<5GS5,"BQL",N29) N/A

30 |=IF(M30>0,M30*1000/C30*D30/E30,0) =|F(N30<$GS5,"BQL",N30) N/A

31 |=IF(M31>0,M31*1000/C31*D31/E31,0) =IF(N31<5$GS5,"BQL",N31) N/A

32 |=IF(M32>0,M32*1000/C32*D32/E32,0) =|F{N32<5$G$5,"BQL",N32) N/A

33 |=IF(M33>0,M33*1000/C33*D33/E33,0) =IF{N33<$GS5,"BQL", N33) N/A

34 |=IF(M34>0,M34*1000/C34*D34/E34,0) =IF(N34<SGSS,"BQL",N34) N/A

35 |=IF(M35>0,M35*1000/C35*D35/E35,0) =IF(N35<5GS5,"BQL",N35) N/A

36 |=IF(M36>0,M36*1000/C36*D36/E36,0) =IF[N36<$GS5,"BQL",N36) N/A

37 |=IF{(M37>0,M37*1000/C37*D37/E37,0) =IF(N37<$GS5,"BQL",N37) N/A

38 |=IF{M38>0,M38*1000/C38*D38/E38,0) =IF(N38<$GS5,"BQL",N38) N/A

39 |=IF{M38>0,M35*1000/C39*D39/E39,0) =IF(N39<$GS5,"BQL",N39) N/A

40 |=IF(M40>0,M40*1000/C40*D40/E40,0) =IF(N40<$GS5,"BAL",N40) N/A

41 |=IF(M41>0,M41*1000/C41*D41/E41,0) =[F(N41<$GS5,"BQL",N41) N/A

42 |=IF(M42>0,M42*1000/C42*D42/E42,0) =IF(N42<5GS5,"BQL",N42) N/A

43 |=IF(M43>0,M43*1000/C43*D43/£43,0) =IF(N43<5GS5,"BQL",N43) N/A

44 |=IF(M44>0,M44*1000/C44*D44/E44,0) =EF(N44<$GS5,"BQL",N44) N/A
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