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1. APROVACOES

As assinaturas abaixo identificam os responsaveis pela elaboracao, revisao e aprovacao deste
protocolo, demonstrando plena concordancia com seu contetudo. Além disso, constituem ato
formal de comprometimento e de garantia da qualidade dos ensaios aqui descritos.

Elaboragéo:
FABIOLA SPIGARIOL — ANALISTA DE QUALIDADE
Revisao:
MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA — ENGENHEIRO ESPECIALISTA
Aprovagao:

L

DANILO DE SOUZA MELO — DIRETOR TECNICO
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2. INTRODUCAO

Este protocolo foi elaborado para ser utilizado por individuos treinados,
responsaveis por executar e revisar o conteudo descrito nele, que verificara se o
equipamento opera segundo suas especificagdes.

Dentro da industria farmacéutica, alimenticia, laboratérios de prestacdo de
servigcos, entre outros, muitos equipamentos de laboratorio, instrumentos e sistemas
analiticos computadorizados sao utilizados. Estes sistemas sdo usados para a aquisi¢éo
de dados e para assegurar que os produtos estdo adequados para os seus propdsitos.
Com o crescimento, a sofisticacdo e a automatizagcdo de instrumentos analiticos, ha
uma crescente demanda para qualificacdo desses sistemas a fim de assegurar a
confiabilidade dos seus dados.

Quando todos os procedimentos sao executados e todos os itens sdo aprovados
na inspecgao, isto garante que o sistema vai operar de acordo com as condi¢des para a
qual foi designado.

Este protocolo exige trés tipos de pessoas:

v QPACK, especialista - Pessoa treinada e qualificada (como definido pela BPF e
BPL e os 6rgaos reguladores) para executar os procedimentos de QUALIFICACAO
desta documentacéo;

v QPACK, revisor - Pessoa treinada e qualificada (como definido pela BPF e BPL
e 0s orgaos reguladores) para revisar e aprovar os testes realizados pelo especialista;

v CONTRATANTE, um responsavel treinado e qualificado (como definido pela
BPF e BPL e os 6rgaos reguladores) para conferir e aprovar todos os testes realizados
neste protocolo.

3. OBJETIVO

O objetivo deste protocolo € orientar sobre a estrutura, conceito e processo de
QUALIFICACAO para um ESPECTROFLUORIMETRO, seguindo os procedimentos de
qualidade da QPACK.

4. SIGLAS E DEFINIGOES

ABREVIACAO DESCRICAO
ASTM American Society for Testing and Materials
BPF Boas Praticas de Fabricagao
BPL Boas Praticas de Laboratorio
EP European Pharmacopeia
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N/A Nao Aplicavel

JP Japanese Pharmacopeia

USP United States Pharmacopeia

PQO Protocolo de Qualificagao Operacional
EF Espectrofluorimetro

5. MODELO DE QUALIFICAGCAO

A documentacdo de QUALIFICACAO da QPACK baseia-se no modelo indicado na tabela

abaixo.

Os principios basicos de recomendagdes para QUALIFICACAO estio de acordo com as
diretrizes BPF e BPL atualmente aplicaveis. E recomendado a empresa CONTRATANTE realizar
estas atividades de qualificagdo para todas as unidades instaladas no laboratério.

Requerimentos

Durante o desenvolvimento do instrumento,
todos os requerimentos devem ser atendidos.

O Sistema deve ser fabricado e testado de
acordo com as especificagoes.

O sistema deve ser instalado de acordo com as
especificagdes do fabricante.

Versao de firmware, ajustes e configuragdes
sdo documentadas.

O sistema cumpre os critérios de aceitagao
especificados.

O usuario devera ser treinado.

Documentos escritos para o bom funcionamento
devem estar presentes.

Execucao de uma leitura de amostra da
empresa CONTRATANTE de um método
validado, para avaliagao dos parametros de
System Suitability.

Verificacao

QD (Qualificagdo de Designer) -
FABRICANTE

Protocolo de Aceitacao Interna -
FABRICANTE

QI (Qualificagao de Instalagcao) - Empresa
CONTRATADA, quando contratado

Logbook de registro de atividades - Empresa
CONTRATANTE /| Empresa CONTRATADA

QO (Qualificagao Operacional) - Empresa
CONTRATADA

Documentagéo de Treinamento - Empresa
CONTRATADA

Instrucdes de Operagao - Empresa
CONTRATANTE

QD (Qualificagao de Desempenho) - Empresa
CONTRATANTE
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6. CRITERIO DE ACEITAGAO

Os parametros estabelecidos neste protocolo foram definidos com base nas
edicdes atuais~da USP, EP, JP e ASTM, que servem como base para a aceitagao da
QUALIFICACAO.

Caso haja necessidade de mudanga para qualquer teste ou limite diferente dos
propostos neste protocolo, a alteragdo devera ser solicitada ao especialista antes do
inicio do servigo. A QPACK reserva-se o direito de garantir a conformidade apenas com
a variancia originalmente proposta nos testes. As personalizagdes de limites dos testes
podem sujeitar o sistema a limites que excedem o intervalo operacional tipico. Estas
alteragdes serao aplicadas ao protocolo, porém, com uma notificagdo que ira refletir esta
situacao.

No caso de uma reprovacdo do teste, os resultados fora de especificagdo
deverdo ser anexados neste protocolo, além da entrada de uma justificativa do
especialista indicando as causas da reprovacao no documento Ordem de Servico, e se
existe a necessidade de uma acéo corretiva.

Estas informagcbes serdo associadas e disponibilizadas ao cliente para
rastreabilidade do processo no site: cliente.gpack.com.br

Obs.: A QPACK nao sera responsavel por falhas de teste para limites com faixa
mais estreita (mais exigentes ou desafiadores) do que os valores recomendados.

7. TESTES ADICIONAIS

Testes adicionais que ndo sao considerados parte da programacgao necessaria
para a conclusio do servigo contratado, deverao ser avaliados, e se for compativel com
os padrdes e documentos, serdo cobrados os custos adicionais ao servico inicialmente
contratado.

8. DIREITOS RESERVADOS

Este protocolo, desenvolvido por meio do Nucleo de Suporte Técnico da QPack,
¢ totalmente protegido por direitos autorais e ndo pode ser utilizado ou reproduzido sem
a concordancia e autorizagao prévia dos detentores dos direitos.

As informagbes e procedimentos contidos neste protocolo estdo sujeitas a
mudangas sem notificagdo prévia, estando relacionadas especialmente com as
definicbes dos Orgaos competentes, ndo cabendo assim, nenhum tipo de
responsabilidade para a QPack.

9. RESPONSABILIDADES

A QUALIFICACAO deste equipamento sera realizada levando-se em
consideracgao as condi¢des externas (fatores como posi¢cao do instrumento, temperatura
ambiente, umidade relativa, rede elétrica, nivel de bancada, entre outros), as quais
podem afetar o desempenho do equipamento. Assim sendo, ndo nos responsabilizamos
por eventuais mudancas que venham a ocorrer nestas condicbes de instalacdo apds a
execugao do servigo.
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9.1. CONTRATANTE

Aprovar os parametros e limites estipulados neste protocolo, antes da execugéo
da QUALIFICACAO do instrumento;

A empresa CONTRATANTE se responsabiliza em prover boas condi¢des para
a realizagdo do servigco, tais como temperatura controlada, rede elétrica
estabilizada, espaco fisico suficiente para realizagdo do servigo, vidrarias,
solventes diversos, reagentes, assim como local apropriado para o descarte
deles;

Conferir a etiqueta de QUALIFICAGAO do equipamento que sera entregue no
dia do encerramento do servigo;

Conferir e assinar a Ordem de Servico em formato eletrénico, do trabalho
realizado;

A empresa CONTRATANTE se responsabiliza por conferir e aprovar todo o
protocolo entregue, aceitando assim, a QUALIFICACAO do equipamento
fornecida pela QPack.

9.2. QPACK

Enviar um especialista treinado e qualificado para executar todos os
procedimentos de qualificacao;

Prover a cada especialista, um kit de QUALIFICAGAO adequado para execucio
do servicgo, compativel com qualquer configuragao de
ESPECTROFLUORIMETRO disponivel;

Realizar a manutencdo preventiva do instrumento antes da QUALIFICACAO
dele, QUANDO CONTRATADA,;

Preencher a Ordem de Servigo com desvios e recomendagdes para resolugcao
de problemas quando aplicavel;

Fornecer o certificado de QUALIFICAGAO ou de andlise comprovando que os
padrbes e solugoes de referéncia estdo dentro da validade;

Entregar para contratante todo protocolo pertinente a execugédo do servico, e
relatério final de QUALIFICACAO.

10. EQUIPAMENTOS E MATERIAIS NECESSARIOS

v" Padrao de Sulfato de Quinina.

11. PRE-REQUISITOS PARA A QUALIFICAGAO

Para completar o procedimento de QUALIFICACAO mencionados neste

protocolo, é necessario certificar-se de ter os itens abaixo disponiveis para consulta:

v
v
v

A especificacdo completa do instrumento a ser qualificado;
Configuragao do software de controle e aquisi¢cdo de dados (se aplicavel);

Os manuais de operagao do instrumento.
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12. PREENCHIMENTO DOS FORMULARIOS

O especialista e o revisor devem usar as seguintes diretrizes para o
preenchimento do protocolo:

v" Todos os itens dos formularios devem ser preenchidos (exceto o campo
comentarios que é opcional);

v" As colunas de resultado devem ser preenchidas exclusivamente com:
“APROVADO’, “REPROVADO’ ou “N/A”;

v" Quando o valor ou campo néo for aplicavel ao modelo do equipamento, ou a
funcao testada for inexistente, o campo deve ser riscado com uma linha diagonal
da esquerda superior para a direita inferior. Caso a tabela tenha mais de quatro
campos nao aplicaveis, utilize a linha diagonal em todos eles. Se houver quatro
Oou menos campos nao aplicaveis, preencha-os com “N/A”;

v" Todas as datas deverao ser preenchidas no formato DD/MM/AAAA;

v" Qualquer desvio a partir de um procedimento definido no protocolo e/ou
resultados obtidos onde medidas corretivas forem necessarias, estas devem ser
documentados no adendo “LISTA DE DESVIOS®’, o responsavel pelo
instrumento tem que dar aprovagao documentada com seu aceite para qualquer
adequacéao ou divergéncia no protocolo antes das assinaturas de aprovagdes
finais. O teste em questdo devera ser novamente executado e anexado ao
protocolo numerando a pagina conforme a pagina do teste que falhou, seguido
de letras em ordem alfabética (ex.: pagina 12A, pagina 12B etc.);

v' Todos os resultados, espectros e demais evidéncias devem ser anexados ao
término de cada teste. Além disso, os relatorios, certificados de treinamento e
dos padrbées deverdo ser incluidos ao final deste protocolo e entregues a
contratante.

13. MANUTENGAO PREVENTIVA

Tem como objetivo assegurar que o equipamento esteja em boas condigdes e
que possa ser operado com seguranga dentro da rotina do laboratério.

Este procedimento torna-se de vital importancia no processo de
QUALIFICACAO, pois o sistema sera verificado em seus pontos criticos, sofrendo
ajustes quando necessario, e/ou substituicido de pecgas de desgaste natural.

14. QUALIFICACAO OPERACIONAL

Seguindo corretamente os procedimentos de QUALIFICACAO do
ESPECTROFLUORIMETRO descritos nesta documentagdo, os resultados obtidos
assegurarao propriamente a QUALIFICACAO e manutencdo deste equipamento.

Informacdes coletadas durante o processo de QUALIFICACAO deveréo ser
escritas nos formularios que ofereceréo evidéncias para os 6rgéos regulatorios de que
0 ESPECTROFLUORIMETRO opera adequadamente.
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14.1. DIRETRIZES DA REQUALIFICAGAO

E sugerido que o responsavel do ESPECTROFLUORIMETRO siga estas
diretrizes para determinar quando é necessario realizar a REQUALIFICACAO:

v A periodicidade da REQUALIFICACAO devera ser definida pelo
CONTRATANTE, baseando-se na frequéncia do uso, desgaste de |lampadas,
unidade 6ptica, e/ou procedimentos internos;

v" Quando o equipamento for transferido do local onde foi QUALIFICADO;

v' Deve-se sempre REQUALIFICAR apds a substituicdo de componentes ou pecas
de maior importancia como:

» placas de controle;

» placas de interface;

» placas amplificadoras;

» lampadas e pecas da parte optica;

v E importante REQUALIFICAR sempre que adicionar um acessério ou realizar
alguma modificagao/atualizagdo do hardware ou software.

15. PROCEDIMENTO INICIAL DA QUALIFICAGAO

Antes de iniciar a QUALIFICAGAO operacional, certifique-se de que o
especialista e o revisor tenham lido e entendido todas as partes deste documento de
QUALIFICAGAO. As péaginas anteriores detalham os procedimentos de
preenchimentos dos formularios.

Apds completar cada procedimento de QUALIFICAGAO, o especialista deve
registrar todos os resultados obtidos no formulario correspondente.

Se o especialista ndo completar corretamente um procedimento desta
documentacdo de QUALIFICACAO, ele ndao devera continuar os testes até que o
problema seja resolvido.

O especialista devera documentar que acao foi tomada para corrigir o problema
na secao de comentarios do formulario correspondente.

Quando for executar os testes de QUALIFICAGAO, o especialista deve seguir
as BPL todo o tempo. Sempre usar 6culos de seguranga e roupas adequadas e tomar
cuidado quando for manipular solventes.

16. FINALIZAGAO DO SERVIGO

Sera utilizada uma etiqueta de identificagcao para o instrumento, que devera ser
totalmente preenchida, obedecendo os procedimentos abaixo mencionados:

Devera ser preenchido o NUMERO DO CERTIFICADO;

O MODELO do equipamento;

NUMERO DE SERIE do equipamento ou TAG;

Quem executou o servico;

Tipo de servigo realizado;

A data atual da concluséo no formato DD/MM/AAAA;

Para o campo PROXIMA DATA consulte o responsavel do laboratério
contratante, pois cada CONTRATADA tem um cronograma definido que estipula
a periodicidade dos servicos de qualificacao.

AN N N NN NN
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A

Atencao: O local de colagem da etiqueta devera ser de facil visualizagao, e colada

preferencialmente no médulo definido pelo cliente.

17. CALCULOS

Esta segao inclui todos os calculos e formulas para todos os testes disponiveis.
Dependendo dos testes que foram executados na QUALIFICACAO, apenas os calculos
pertinentes a eles serdo aplicados.

17.1. MEDIA

A média aritmética simples € obtida dividindo-se a soma das observagdes pelo
numero delas. E um quociente geralmente representado pelo simbolo X. Se tivermos
uma série de n valores de uma variavel x, a média aritmética simples sera determinada
pela expressao:

f _ ?:1 Xmed i
n
Onde:
X medi = Valor amostral, leitura i-ésimo de n
n = Numero total de leituras amostrais

17.2. DESVIO PADRAO

O desvio padrao é uma medida de dispersao e o seu valor reflete a variabilidade
das observacgdes em relagdo a meédia.

A dispersdo das observacbes que constituem uma amostra pode ser
caracterizada pelos desvios de cada observagcdo em relagdo a média, podendo tomar
valores positivos ou negativos e o somatoério dos desvios de cada observagdo em
relagdo a média amostral é zero. Contudo, os desvios ao quadrado, tomam sempre um
valor positivo, e a respectiva média é a variancia da amostra. Se existir uma grande
dispersao das observacgbes a varidncia é grande. Se os valores de cada uma das
observagdes forem préximos da média a variancia é pequena. O calculo de desvio
padrao sera determinado pela expressao:

?:1( Xi - Xmed)2

DP =
n—1

Onde:

Xi = Valor amostral, leitura i-ésimo de n
X med =Valor médio amostral para n valores
n = NUmero total de leituras amostrais
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17.3. DESVIO
O Desvio é avaliado pela diferenga absoluta entre o valor programado e a
leitura obtida, conforme expressao abaixo:
Desvio = (| Xjeit — Xprogr 1)

Onde:
Xleit  =Valor da leitura para X
Xprogr = Valor programado para X
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18. REFERENCIAS NORMATIVAS E BIBLIOGRAFICAS

NORMA ABNT NBR ISO 9001:2015 — SISTEMAS DE GESTAO DA QUALIDADE —
REQUISITOS.

NORMA ABNT NBR ISO 17025:2017 — REQUISITOS GERAIS PARA A COMPETENCIA
DE LABORATORIOS DE ENSAIO E CALIBRACAO.

USP — THE UNITED STATES PHARMACOPEIA, EDITION 39 (2016). CAPITULO
<1058> ANALYTICAL INSTRUMENT QUALIFICATION.

ASTM — AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIAL, VOL. 03.06.
VAM — VALID ANALYTICAL MEASUREMENT.

CVG — CALIBRATION AND VALIDATION GROUP.

EP — EUROPEAN PHARMACOPEIA, EDITION 8.0.

EUROPEAN DIRECTORATE FOR THE QUALITY OR MEDICINES & HEALTHCARE —
OMCL NETWORK OF THE COUNCIL OF EUROPE.

ANVISA — AGENCIA NACIONAL DE VIGILANCIA SANITARIA — MANUAL DE BOAS
PRATICAS EM BIODISPONIBILIDADE / BIOEQUIVALENCIA. VOLUME II — MODULO 3:
INSTRUMENTACAO ANALITICA <6.3.2> QUALIFICACAO DE OPERAGAO.

(GMP) Goob MANUFACTURING PRACTICE.
(GLP) GooD LABORATORY PRACTICE.
BPL — BOAS PRATICAS DE LABORATORIO.

BPF — BOAS PRATICAS DE FABRICAGAO.
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19. IDENTIFICAGOES

19.1. IDENTIFICAGAO DA EMPRESA CONTRATANTE

EMPRESA:

ENDERECO:

CONTATO DO DEPARTAMENTO:

19.2. IDENTIFICAGAO DO ESPECIALISTA

ESPECIALISTA: -

FUNGAO: -

EMPRESA CONTRATADA: QPACK SOLUGOES ANALITICAS LTDA
19.3. IDENTIFICAGAO DO REVISOR

REVISOR: FABIOLA SPIGARIOL

FUNGAO: ANALISTA DE QUALIDADE

EMPRESA CONTRATADA: QPACK SOLUGOES ANALITICAS LTDA
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19.4. IDENTIFICAGAO DO INSTRUMENTO

EQUIPAMENTO:
MODELO:

NUMERO DE SERIE:
FABRICANTE:

TAG:

LOCAL INSTALADCO:

19.5. IDENTIFICACAO DOS MODULOS E ACESSORIOS

DESCRIGAO / MODELO NUMERO DE SERIE FABRICANTE

19.6. IDENTIFICAGAO DOS INSTRUMENTOS OU MATERIAIS UTILIZADOS

INSTRUMENTO TAG OU DATA DA DATA DE N° DO ANEXO
OU MATERIAL LOTE CALIBRACAO/ VENCIMENTO CERTIFICADO
UTILIZADO PREPARO

A1
A2
A3
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20. PROCEDIMENTO DE QUALIFICAGAO DO ESPECTROFLUORIMETRO

20.1. EXATIDAO DO COMPRIMENTO DE ONDA

Definicao: O teste de exatiddo do comprimento de onda é um procedimento de calibragao utilizado
para verificar a precisdo dos comprimentos de onda em um Espectrofluorimetro. Ele consiste na
varredura dos espectros de excitacdo e emissao da solugéo padrao de Sulfato de Quinina, cujos
picos caracteristicos sdo comparados com valores de referéncia conhecidos, permitindo avaliar a
confiabilidade do equipamento.

Método do teste: O método mais utilizado para verificar a exatiddo do comprimento de onda em
um Espectrofluorimetro consiste na realizagdo de varreduras de excitacdo e emissao utilizando
solucado padrao de Sulfato de Quinina. Essa substancia apresenta picos bem definidos na regido do
UV/Vis, permitindo a comparacgao precisa entre os comprimentos de onda observados e os valores
tedricos esperados. Dessa forma, €& possivel avaliar e confirmar a correta calibracdo do
equipamento, garantindo maior confiabilidade nas medigdes realizadas.

Parametros de leitura

Modo: Varredura do comprimento de onda

Modo Fotométrico: Excitagdo e Emissao

Faixa de Leitura: 200 — 300 nm, 300 — 400 nm e 400 — 500 nm
Velocidade de Scan: 100 nm/min

Largura de Banda: 5 nm

Ponto de Coleta: 0.5 nm

Resposta: Rapida
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Critério de aceitagao: +5

Procedimento do teste:

1. Configurar os parametros de leitura.
2. Checar o compartimento de amostra, ele deve estar vazio.
3. Inserir o padrdo de Sulfato de Quinina no compartimento de amostras.
4. |Iniciar a varredura.
5. Apos a leitura, determinar as posicdes dos picos encontrados e preencher a tabela com os
valores obtidos.
Excitacao
POSICAO POSICAO
ESFZErF;')A‘DA O?nTrL[))A DIFERENCA RESULTADO
250.0 -250
353.0 -353
Emisséo
POSICAO POSICAO
ESPERADA OBTIDA DIFERENCA RESULTADO
(nm) (nm)
451.0 -451
Comentarios:
Especialista: -
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20.2. REPETIBILIDADE DO COMPRIMENTO DE ONDA

Definicao: O teste de repetibilidade do comprimento de onda verifica se o equipamento reproduz
consistentemente o mesmo comprimento de onda, sendo essencial para garantir resultados
quantitativos confiaveis.

Método do teste: Este método assegura que o monocromador retorne exatamente a mesma
posicao para um determinado comprimento de onda. Em analises quantitativas, a repetibilidade é
mais importante que a precisdo do comprimento de onda, pois baixa repetibilidade aumenta o desvio
entre leituras e causa maior variagao nos valores fotométricos, comprometendo a confiabilidade dos
resultados.

Parametros de leitura

Modo: Varredura do comprimento de onda
Modo Fotométrico: Excitagcdo e Emissao
Excitacao: 200 — 300 nm

Faixa de Leitura:
Emissao: 300 - 600 nm

Velocidade de Scan: 100 nm/min
Largura de Banda: 5 nm
Pontos de Coleta 0.5 nm
Resposta: Rapida
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Critério de aceitagao: +1.0 nm

Procedimento do teste:
1. Configurar os parametros da leitura.

2. Checar o compartimento de amostra, ele deve estar vazio.

3. Inserir o padrao de Sulfato de Quinina no compartimento de amostras.
4. Iniciar a varredura.

5. Repetir o item 3 por mais duas vezes.

6. Apds as leituras, determinar as posi¢cdes dos picos encontrados para as Bandas de
excitagdo e emissido, em seguida preencher a tabela com os valores obtidos.

Excitagao
POSICAO 1 POSICAO 2 POSICAO 3 DIFERENCA
(nm) (nm) (nm) (nm) RESULTADO
Emissao

Comentarios:

Especialista: -
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20.3. RESOLUGAO

Definigao: O teste de resolugdo avalia a capacidade do espectrofluorimetro de distinguir picos de
absorcao proximos entre si, verificando se o equipamento consegue separa-los de forma adequada,
de acordo com sua largura de banda espectral.

Método do teste: A resolucao é a capacidade do equipamento de separar e medir picos de

absorgao proximos. Ela depende da pureza da luz incidente na amostra e é geralmente expressa
como a largura de banda espectral (em nm) da luz monocromatica.

Parametros de leitura

Modo: Varredura do comprimento de onda
Modo Fotométrico: Emissao

Faixa de Leitura: 350 — 450 nm

Velocidade de Scan: 100 nm/min

Largura de Banda: 5 nm

Pontos de Coleta: 0.5 nm

Resposta: Rapida
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Critério de aceitagao: <10,0 nm

Procedimento do teste:
1. Configurar os parametros de leitura.

2. Inserir a cubeta com agua no compartimento de amostra.
3. Iniciar a leitura.

4. Apés a leitura, determinar a largura da meia altura do pico encontrado e preencher a tabela
com os valores encontrados.

LARGURA DE LARGURA
BANDA (nm) OBTIDA (nm) RESULTADO
Comentarios:
Especialista: -

Rua Ema Gazzi Magnusson, 138 — Comercial Vitoria Martini — Indaiatuba / SP - CEP: 13347-630
www.gpack.com.br — Fone: +55 (19) 2660-1110


http://www.qpack.com.br/

QPQCK 94 Protocolo de Qualificagdo

Pagina 21 de 27

Certificado: Documento: PQO.EF.00 Revis3o: 01

20.4. SENSIBILIDADE

Definigcao: O teste de sensibilidade avalia a capacidade do equipamento de detectar pequenas
variagdes de sinal, por meio da relagcéo entre o pico Raman da agua e o ruido da linha de base,
indicando o limite de detecc¢ao do Espectrofluorimetro.

Método do teste: A sensibilidade mostra a relagao entre o pico Raman da agua e o ruido da linha

de base da varredura do comprimento de onda, também demonstra que o equipamento é capaz de
detectar pequenas variagdes na absorbancia.

Parametros de leitura

Modo: Varredura do comprimento de onda
Modo Fotométrico: Emissao

Faixa de Leitura: 350 — 450 nm

Velocidade de Scan: 100 nm/min

Largura de Banda: 5 nm

Pontos de Coleta: 0.5 nm

Resposta: Rapida
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Critério de aceitagao: >50:1

Procedimento do teste:

1. Configurar os parametros de leitura.
2. Colocar a cubeta com agua ultrapura no compartimento de amostra.

3. Iniciar a leitura.

4. ApOs a leitura, determinar a altura do pico Raman e a altura maxima da linha de base
subsequente, em seguida preencher a tabela.
ALTURA DO PICO ALTURA DO RUIDO VALOR
(A) (B) ENCONTRADO (A/B) RESULTADO
NaN
Comentarios:
Especialista: -
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20.5. ESTABILIDADE FOTOMETRICA

Defini¢ao: O teste de estabilidade fotométrica avalia a capacidade do espectrofluorimetro de manter
leituras constantes de absorbancia ao longo do tempo, indicando a estabilidade do sinal e a
confiabilidade das medicoes.

Método do teste: A estabilidade fotométrica avalia a variacdo da linha de base proxima de zero
absorbancia ao longo do tempo, sem amostras e sem mudangas nos parametros. Quanto menor a
variagcdo, maior a confiabilidade das medicdes, sendo especialmente importante em analises
prolongadas. O teste deve ser realizado apds o aquecimento do equipamento e com minima
variagao de temperatura ambiente.

Parametros de leitura

Modo:

Modo Fotométrico:

Comprimento de onda:

Periodo:
Largura de Banda:
Pontos de Coleta:

Resposta:
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Critério de aceitacao: < 0.5 (abs)

Procedimento do teste:

1. Ajustar os parametros da leitura.
2. Checar que ndo ha amostras na camara de amostras.
3. Iniciar a leitura.

4. Apés a leitura, determinar o ponto maximo e o minimo dos dados coletados, calcular a
diferenca entre estes dois valores e dividir por dois o resultado encontrado, preencher a

tabela.
Diferencga entre o ponto maximo e minimo da linha de base
VALORES
ENCONTRADOS DE DIVIDIR POR 2 A
ABS DO PICO MAIS DIFERENGCA DIFERENGCA RESULTADO
ALTO E DO MAIS ENCONTRADA
BAIXO
Max. =
Min. =
Comentarios:
Especialista: -
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21. RESULTADOS DA QUALIFICAGAO DO ESPECTROFLUORIMETRO

Aprovacao dos testes realizados neste protocolo.

PERIODO DA QUALIFICACAO: A

EMPRESA CONTRATANTE:

INSTRUMENTO FABRICANTE MODELO IDENTIFICAGAO

Nota: Os resultados obtidos foram avaliados através do relatério de qualificagao.

TESTES REALIZADOS RESULTADO

20.1 — Exatiddo do Comprimento de Onda

20.2 — Repetibilidade do Comprimento de Onda
20.3 — Resolugao

20.4 - Sensibilidade

20.5 — Estabilidade Fotométrica

Especialista: -
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22. ASSINATURAS

As assinaturas a seguir representam a validagcado dos testes realizados, bem como a
aprovacao dos parametros e critérios de aceitacao estabelecidos neste PROTOCOLO
DE QUALIFICAGAO. A aprovagéo é atestada pela Empresa Contratada e aprovada
pela Contratante:

Aprovado por: FABIOLA SPIGARIOL Assinatura:
Empresa QPACK SOLUCOES ANALITICAS
Contratada: LTDA

Departamento: DOCUMENTACAO

Funcao: ANALISTA DE QUALIDADE

Empresa
Contratante:

Aprovado por: Assinatura:
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23. HISTORICO DE REVISOES
ITENS REGISTRO DE ALTERACOES
Todos Elaboragdo do documento.
Todos Ajuste na distribuicdo dos testes.
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