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CERTIFICADO DE QUALIFICACAO N° 079/17 INiCIO DA QUALIFICACAO: 21/02/2017
1. IDENTIFICACAO DO INSTRUMENTO QUALIFICADO
Nome do Equipamento HPLC Waters
Identificacdo ou TAG HPLC Waters
Setor Instalado Controle de Qualidade
IDENTIFICACAO DOS MODULOS DO EQUIPAMENTO
Descricao Modelo NUmero de Série Fabricante
Bomba 2695 H98SM4 Waters
Injetor Automatico 2695 H98SM4 Waters
Forno de Colunas 2695 H98SM4 Waters
Detector DAD 2996 M00996 Waters
Detector RI 2410 J98410 Waters

2. IDENTIFICACAO DA EMPRESA CONTRATANTE

Empresa Contratante Yakult S/A Industria e Comércio

Endereco da Contratante | Av: Santa Catarina, s/n, caixa postal 546 CEP:88513-200

Contato do Departamento | Ana Karina Esbeck Velho
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3. IDENTIFICACAO DO EXECUTOR

Executado por

Lucas Mingussi

Funcéo

Engenheiro de Manutengao

Empresa

Verde Laboratoérios

4. CRITERIOS DE ACEITACAO E DESVIOS

Item 01

PQO.01.HPLC.FLBO - Exatidao da Taxa de Fluxo da(s) Bomba(s)

o O teste de exatidao de fluxo da bomba deve compreender as taxas de fluxo mais utilizadas
pelo laboratério contratante, respeitando os limites de programagao do instrumento que sera

qualificado.

o Os critérios de aceitagdo devem ser iguais ou melhores que as especificagdes do fabricante.

e Caso os valores ndo sejam apresentados pela empresa contratante,

recomendados serédo utilizados para a qualificagao.

os valores

Quantidade de bombas 01 Unidade [X 02 Unidades [ ] 03 Unidades [
1° Fluxo 2° Fluxo 3° Fluxo
Valor recomendado: | Valor recomendado: | Valor recomendado:
Fluxos a serem medidos 0,5ml/min 1,0ml/min 2,0ml/min

Valor utilizado:
0,5 ml/min

Valor utilizado:
1,0 ml/min

Valor utilizado:
2,0 ml/min

Critério de aceitacao da
exatidao do fluxo

Valor recomendado: % Desvio < 3,0%

Valor utilizado: < 3,0%

Critério de aceitagéo do %
D.P.R. para as 10 replicatas

Valor recomendado: % D.P.R. £2,0%

Valor utilizado: < 2,0%
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PQO.02.HPLC.TEFO - Exatiddao da Temperatura do Forno de

Item 02 Colunas

O teste de exatiddao de temperatura do forno deve compreender as temperaturas mais
utilizadas pelo laboratério contratante, respeitando os limites de programagao do instrumento

que sera qualificado.

e Os critérios de aceitacdo devem ser iguais ou melhores que as especificagées do fabricante.

e Caso os valores ndo sejam apresentados pela empresa contratante,

recomendados serdo utilizados para a qualificagao.

os valores

1° Temperatura 2° Temperatura 3° Temperatura
. Valor recomendado: | Valor recomendado: | Valor recomendado:
Temperaturas medidas 20° C 40° C 60° C
Valor utilizado: Valor utilizado: Valor utilizado:
30°C 40° C 60° C
Critério de aceitagdo da exatiddo | Valor recomendado: Desvio < 2,0°C
de temperatura Valor utilizado: < 2,0°C
Critério de aceitagéo do % D.P.R. | Valor recomendado: % D.P.R. <2,0%
para as 10 replicatas Valor utilizado: € 2,0%

Item 03

PQO.03.HPLC.EDUV.A - Exatiddao do Comprimento de Onda do
Detector UV/Vis (Modo Manual)

o O teste de exatidao do comprimento de onda é realizado utilizando um padrao de cafeina que
possui picos e vales em comprimentos de onda bem definidos, estes nao podem ser alterados
devido as suas propriedades.

o O critério de aceitagao deve ser igual ou melhor que as especificagoes do fabricante.

e Caso o valor de desvio ndo seja apresentado pela empresa contratante, o valor recomendado
sera utilizado para a qualificago.

Comprimentos de onda a serem
medidos

1° Comprimento de
onda:

205nm

2° Comprimento de
onda:

245nm

3° Comprimento de
onda:

273nm

Critério de aceitagao da exatidao
do Comprimento de Onda

Valor recomendado: Desvio < 2,0 nm

Valor utilizado: £ 2,0 nm
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P
ltem 04 PQO.04.HPLC.EDUV.B - Exatiddo do Comprimento de da
Detector UV/Vis (Modo Varredura)
7
e O teste de exatiddo do comprimento de onda é realizado utilizando adrao de cafeina que
possui picos e vales em comprimentos de onda bem definidos, gafes nao podem ser alterados
devido as suas propriedades.
e O critério de aceitagdo deve ser igual ou melhor qu especificagdes do fabricante.
e Caso o valor de desvio nao seja apresentadop€la empresa contratante, o valor recomendado
sera utilizado para a qualificagao.
//
Comprimentos de onda a serem 1° Comprimento de | 2° Comprimento de | 3° Comprimento de
medidos onda: onda: onda:
205nm 245nm 273nm
Critério ge“Aceitago da exatidao de | Valor recomendado: Desvio < 2,0 nm
imento de Onda Valor utilizado: < 2,0 nm
PQO.05.HPLC.PCIN - Precisdo e Contaminagdo Cruzada do
Iltem 05 . S
Sistema de Injecéo
e O teste de precisdo e contaminacédo cruzada deve ser realizado com o volume de injegdo
baseado no tipo de cromatografo (HPLC ou UHPLC), volume mais utilizado no laboratério ou
0 mais critico.
e Os critérios de aceitacdo devem ser iguais ou melhores que as especificagbes do fabricante.
e Caso os valores nado sejam apresentados pela empresa contratante, os valores
recomendados serao utilizados para a qualificagao.
o Valor recomendado: HPLC: 10 uL e UHPLC: 2 pyL
Volume de injegcéo .
Valor utilizado: 70uL
Critério de aceitacdo para a Valor recomendado: % Contaminagao Cruzada < 0,5%
contaminagao cruzada Valor utilizado: < 0,5%
Critério de aceitagéo do % D.P.R. Valor recomendado: % D.P.R. 2,0%
para 6 replicatas Valor utilizado: < 2,0%
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Item 06 PQO.06.HPLC.LDUV - Linearidade do Detector de Ultravioleta (UV)

O teste de linearidade do detector deve ser realizado com o volume de injecdo, baseado no
tipo de cromatografo (HPLC ou UHPLC).

Os critérios de aceitagado devem ser iguais ou melhores que as especificagdes do fabricante.
Caso os valores nao sejam apresentados pela empresa contratante, os valores
recomendados serdo utilizados para a qualificagao.

Volume de injegao

Volume recomendado: HPLC: 10 yL e UHPLC: 2 pL
Valor utilizado: 70 uL

Critério de aceitagdo da exatidao Valor recomendado: % Desvio <2,0%
para as concentragGes avaliadas Valor utilizado: < 2,0%

Critério de aceitacdo do coeficiente | Valor recomendado: R? 20,999

R? Valor utilizado: = 0,999
Item 07 PQO.07.HPLC.LIIN - Linearidade Sistema de Injecdo Automética
e O teste de linearidade do injetor automatico deve ser realizado utilizando os volumes de
injecdo que cubram todas as andlises realizadas pelo laboratério contratante.
¢ Os volumes deverao ser avaliados com base no tipo de equipamento HPLC ou UHPLC.
e O critério de aceitagao deve ser igual ou melhor que as especificagoes do fabricante.
e Caso os valores ndo sejam apresentados pela empresa contratante, os valores
recomendados serdo utilizados para a qualificagao.
1° Vol.: 2° Vol.: 3° Vol.: 4° Vol.: 5° Vol.:
Volumes de injegéo OuL SuL 10pL TouL 20pL
Valores
utilizados: SuL 10uL 15uL 20uL

Critério de aceitacdo do coeficiente | Valor recomendado: R?2 0,999

R2

Valor utilizado: =2 0,999
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Item 08

e Os critérios de aceitacdo devem ser iguais ou melhores que as especificagdes do fabricante.
e Caso o0s valores nado sejam apresentados pela empresa contratante, os valores
recomendados serdo utilizados para a qualificagao.

Tipo de Gradiente Binario [] Ternario [] Quaternario [X]
Recomendado: Recomendado:
[o]
Pares utilizados A/B C/D N® de Passos
1°Par: A/B 2°Par: C/D s L]10

Valor recomendado: % Desvio < 1,5%

Valor utilizado: £ 1,5%

Critério de aceitagao de exatidao
entre as proporg¢des

Critério de aceitacdo do coeficiente | Valor recomendado: 2 0,999

R? Valor utilizado: = 0,999

PQO.09.HPLC.TECA - Exatidao

ltem 09 Compartimento de Amostras

da Tem peratura/ﬂ

e

mpreender as
do os limites de

o O teste de exatidao de temperatura da bandeja do amostrador deve
temperaturas mais utilizadas pelo laboratério contratante, respeit
programacao do instrumento que sera qualificado.

o Os critérios de aceitacdo devem ser iguais ou melhores que as

e Caso os valores nado sejam apresentados pela e
recomendados serdo utilizados para a qualificagao.

v

ecificacbes do fabricante.
resa contratante, os valores

Temperaturas medidas

2° Temperatura

Valor recomendado:
15°C

Valor utilizado:
15° C

3° Temperatura

Valor recomendado:
20° C

Valor utilizado:
20°C

Valor recomendado: Desvio < 2,0°C
Valor utilizado: < 2,0°C

/R. para 10 replicatas

Valor recomendado: < 2,0%

Valor utilizado: < 2,0%
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item 10 PQO.10.HPLC.EDVI.A - Exatiddo do Comprimento de Opda
Detector UV/Vis - Faixa Estendida (Modo Manual)
7

e O teste de exatiddo do comprimento de onda é realizado utilizando um_gadréo de 6xido de
hoélmio que possui picos em comprimentos de onda bem definid estes ndo podem ser
alterados devido as suas propriedades.

o O critério de aceitagdo deve ser igual ou melhor que as espeCificagcoes do fabricante.

e Caso o valor de desvio nao seja apresentado pela empgresa contratante, o valor recomendado
sera utilizado para a qualificagao.

2° Comprimento de | 3° Comprimento de
onda recomendado: | onda recomendado:
Comprimentos de onda a serem 361nm 451nm
medidos: Valor utilizado: Valor utilizado: Valor utilizado:
278nm 361nm 451nm
Valor recomendado: Desvio < 2,0 nm
Valor utilizado: £ 2,0 nm
ltem 11 PQO.11.HPLC.EDVI.B - Exatiddo do Comprimento de Onda
Detector UV/Vis - Faixa Estendida (Modo Varredura)
)

e O teste de exatiddo do comprimento de onda é realizado utilizando um_gadrao de 6xido de
hélmio que possui picos em comprimentos de onda bem definid estes ndo podem ser
alterados devido as suas propriedades.

e O critério de aceitagado deve ser igual ou melhor que as espeCificagcoes do fabricante.

e Caso o valor de desvio nao seja apresentado pela emgfesa contratante, o valor recomendado
sera utilizado para a qualificago.

)
1° Coriprimento de | 2° Comprimento de | 3° Comprimento de
onda onda onda
Comprimentos de ond rem recomendado: recomendado: recomendado:
omprimentos de onda a sere 278nm 361nm 451nm
medidos:
Valor utilizado: Valor utilizado: Valor utilizado:
278nm 361nm 451nm
Valor recomendado: Desvio < 2,0 nm
Valor utilizado: £ 2,0 nm
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Item 12

Detector de Fluorescéncia (Modo Manual)

W

~

O teste de exatidao do comprimento de onda é realizado utilizan

padrao de sulfato de

quinina que possui picos em comprimentos de onda bem

nidos, estes nao podem ser

alterados devido as suas propriedades.
e O critério de aceitagdo deve ser igual ou melhor as especificagdes do fabricante.
e Caso o valor de desvio nao seja apresen pela empresa contratante, o valor recomendado
sera utilizado para a qualificagao.

~
Comprimento de ondWo: Comprimento de Onda de Emissdo: 449nm

Valor recomendado: Desvio < 5,0 nm

Valor utilizado: £ 5,0 nm

PQO.13.HPLC.EDFL.B - Exatiddo de Comprimento

Item 13 Detector de Fluorescéncia (Modo Varredura)

W

~

o O teste de exatidao do comprimento de onda é realizado utilizand padrao de sulfato de
quinina que possui picos em comprimentos de onda bem Inidos, estes ndo podem ser
alterados devido as suas propriedades.

e O critério de aceitagao deve ser igual ou melhorgde as especificagoes do fabricante.

o Caso o valor de desvio nao seja aprese 0 pela empresa contratante, o valor recomendado
sera utilizado para a qualificagao,

~

Comprimento de onwwo:

Comprimento de Onda de Emiss&o: 449nm

Valor recomendado: Desvio < 5,0 nm

Valor utilizado: £ 5,0 nm
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ltem 14

PQO.14.HPLC.LDFL - Linearidade do Detector de Fluorescépefa
(FL)

)

O teste de linearidade do detector deve ser realizado com o volume
tipo de cromatografo (HPLC ou UHPLC).

Os critérios de aceitagao devem ser iguais ou melhores que
Caso o0s valores nao sejam apresentados pela
recomendados serdo utilizados para a qualificagag

injecédo, baseado no

especificagcdes do fabricante.
mpresa contratante, os valores

/

Volume de injecao:

Mmendado: HPLC: 10 yL e UHPLC: 2 uL
alor utilizado: 70 pL

Critério de aceitagao de
para as concentracfeS avaliadas:

Valor recomendado: % Desvio < 2,0%
Valor utilizado: € 2,0%

Valor recomendado: R? = 0,999

Valor utilizado: 2 0,999

Item 15

PQO.15.HPLC.LDIR -
Refracao (IR)

Linearidade do Detector de indice de

O teste de linearidade do detector deve ser realizado com o volume de injecdo, baseado no
tipo de cromatografo (HPLC ou UHPLC).

Os critérios de aceitagao devem ser iguais ou melhores que as especificagdes do fabricante.
Caso o0s valores nao sejam apresentados pela empresa contratante, os valores
recomendados seréo utilizados para a qualificagao.

Volume de Injecao:

Volume recomendado: HPLC: 10 yL e UHPLC: 2 pL
Valor utilizado: 10 uL

Critério de aceitagao de exatidao
para as concentracdes avaliadas:

Valor recomendado: % Desvio < 2,0%
Valor utilizado: € 2,0%

Critério de aceitacao do coeficiente
R%:

Valor recomendado: R? = 0,999

Valor utilizado: 2 0,999
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5. ASSINATURAS

As assinaturas abaixo indicam a aprovagao dos testes, parametros, critérios de aceitagéo e

execucao deste protocolo de qualificagao.

Aprovado por:

Empresa:

Departamento:

Funcao:

Assinatura:

Data: /

Aprovado por:

Empresa:

Departamento:

Funcao:

Assinatura:

Data: /

Aprovado por:

Empresa:

Departamento:

Funcao:

Assinatura:

Data: /
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