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CERTIFICADO DE QUALI

FICACAO N° 087/18

INICIO DA QUALIFICAGAO: 24/05/2018

1. IDENTIFICAGCAO DO INSTRUMENTO QUALIFICADO

Nome do Equipamento HPLC Shimadzu
Identificacdo ou TAG 339
Setor Instalado Laboratorio

IDENTIFICAGAO DOS MODULOS DO EQUIPAMENTO

Descricao Modelo Numero de Série Fabricante
Bomba LC-20AT L20114302219 Shimadzu
Bomba LC-20AD L20104301924 Shimadzu
Bomba LC-20AD L20104301925 Shimadzu
Injetor Automatico SIL-20A L20164301147 Shimadzu
Forno de Colunas CTO-20A L20204300899 Shimadzu
Forno CRB-6A C20164304032 Shimadzu
Detector UV SPD-20A L20134302324 Shimadzu
Detector FL RF-10A XL C20954205221 Shimadzu

2. IDENTIFICAGAO DA EMPRESA CONTRATANTE

Empresa Contratante

Hidrolabor Lab. De Cont. Qual. S/C Ltda.

Endereco da Contratante

Rua Comendador Abilio Soares, 200 — Jardim Ameérica —
Sorocaba — SP — CEP: 18046-690

Contato do Departamento

Rodrigo Carrara Ximenes
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3. IDENTIFICAGAO DO EXECUTOR

Executado por

Michael Fernando Careli da Silva

Funcao

Engenheiro de Manutencao

Empresa

Verde Analitica

4. CRITERIOS DE ACEITAGAO E DESVIOS

Item 01

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

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

qualificado.

e Os critérios de aceitacao devem ser iguais ou melhores que as especificagdes do fabricante.
e (Caso os valores nao sejam apresentados pela empresa contratante, os valores recomendados

serdo utilizados para a qualificagao.

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 0,5 ml/min 1,0 ml/min 2,0 ml/min

Valor utilizado:
0,5 ml/min

Valor utilizado:
1,0 mi/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 aceitacao do %
D.P.R. para as 10 replicatas

Valor recomendado: % D.P.R. <2,0 %
Valor utilizado: < 2,0 %
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Item 1.1 PQO.01.HPLC.FLBO - Exatidao da Taxa de Fluxo da(s) Bomba(s)

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

e Os critérios de aceitacao devem ser iguais ou melhores que as especificagdes do fabricante.

e (Caso os valores ndo sejam apresentados pela empresa contratante, os valores recomendados
serao utilizados para a qualificagéo.

Quantidade de bombas 01 Unidade [ 02 Unidades [X 03 Unidades [
1° Fluxo 2° Fluxo 3° Fluxo
Valor recomendado: | Valor recomendado: | Valor recomendado:

Fluxos a serem medidos 0,5 ml/min 1,0 ml/min 2,0 ml/min
Valor utilizado: Valor utilizado: Valor utilizado:
0,250 ml/min 0.5 ml/min 1,0 ml/min

exatidao do fluxo Valor utilizado: < 3,0 %

Critério de aceitacdo do % Valor recomendado: % D.P.R. <2,0 %

PQO.02.HPLC.TEFO - Exatidao da Temperatura do Forno de

Item 02 Colunas

e O teste de exatiddo de temperatura do forno deve compreender as temperaturas mais utilizadas
pelo laboratério contratante, respeitando os limites de programacao do instrumento que sera
qualificado.

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

e (Caso os valores ndo sejam apresentados pela empresa contratante, os valores recomendados
serdo utilizados para a qualificagéo.

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 50°C 70°C

Critério de aceitacao da exatidao

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

Critério de aceitacdo do % D.P.R. | Valor recomendado: % D.P.R. <2,0 %

para as 10 replicatas Valor utilizado: £ 2,0 %
ltem 03 PQO.03.HPLC.EDUV.A - Exatidao do Comprimento de Onda-do
Detector UV/Vis (Modo Manual)

e O teste de exatidao do comprimento de onda é realizado utilizand
possui picos e vales em comprimentos de onda bem definid
devido as suas propriedades.

e O critério de aceitagao deve ser igual ou melhor

e (Caso o valor de desvio ndo seja apresen
serd utilizado para a qualificacao.

m padrao de cafeina que
estes ndo podem ser alterados

e as especificagcdes do fabricante.
0 pela empresa contratante, o valor recomendado

Comprimentos de onda a se 1° Comprimento de | 2° Comprimento de | 3° Comprimento de
medidos onda: onda: onda:

Critério ceitacdo da exatidao | Valor recomendado: Desvio < 2,0 nm
do primento de Onda Valor utilizado:

PQO.04.HPLC.EDUV.B - Exatidao do Comprimento de Onda

ltem 04 Detector UV/Vis (Modo Varredura)

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

e O critério de aceitacao deve ser igual ou melhor que as especificagdes do fabricante.

e (Caso o valor de desvio nao seja apresentado pela empresa contratante, o valor recomendado
serd utilizado para a qualificacao.

_ 1° Comprimento de | 2° Comprimento de | 3° Comprimento de
Comprimentos de onda a serem onda: onda: onda:

medidos
205 nm 245 nm 273 nm

Critério de aceitacdo da exatiddo de | Valor recomendado: Desvio < 2,0 nm
Comprimento de Onda Valor utilizado: < 2,0 nm
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PQO.05.HPLC.PCIN - Precisao e Contaminacao Cruzada do Sistema

Item 05 L
de Injecao

e O teste de precisao e contaminagdo cruzada deve ser realizado com o volume de injegao
baseado no tipo de cromatégrafo (HPLC ou UHPLC), volume mais utilizado no laboratério ou o
mais critico.

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

e (Caso os valores ndo sejam apresentados pela empresa contratante, os valores recomendados
serao utilizados para a qualificagéo.

Valor recomendado: HPLC: 10 uL e UHPLC: 2 uL

Volume de injecao -
Valor utilizado: 70 uL

Critério de aceitacdo para a Valor recomendado: % Contaminagéo Cruzada < 0,5 %
contaminagao cruzada Valor utilizado: = 0,5 %

Critério de aceitacdo do % D.P.R. Valor recomendado: % D.P.R. £2,0 %

para 6 replicatas Valor utilizado: < 2,0 %

Item 06 PQO.06.HPLC.LDUV - Linearidade do Detector de Ultravioleta (UV)

e O teste de linearidade do detector deve ser realizado com o volume de injecdo, baseado no tipo
de cromatégrafo (HPLC ou UHPLC).
e Os critérios de aceitagao devem ser iguais ou melhores que as especificagdes do fabricante.

e (Caso os valores ndo sejam apresentados pela empresa contratante, os valores recomendados
serdo utilizados para a qualificagéo.

Volume recomendado: HPLC: 10 puL e UHPLC: 2 pL

Volume de injecao -
Valor utilizado: 70 uL

para as concentragdes avaliadas Valor utilizado: < 2,0 %

Critério de aceitacdo do coeficiente | Valor recomendado: R?2 0,999
R? Valor utilizado: 2 0,999
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Item 07 PQO.07.HPLC.LIIN - Linearidade Sistema de Injecao Automatica

e O teste de linearidade do injetor automatico deve ser realizado utilizando os volumes de injegéo
que cubram todas as andlises realizadas pelo laboratério contratante.

e Os volumes deverao ser avaliados com base no tipo de equipamento HPLC ou UHPLC.

e O critério de aceitacao deve ser igual ou melhor que as especificagdes do fabricante.

e (Caso os valores nao 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 0pL 5puL 10 pL 15 L 20 pL
Valores

utilizados: SuL 10 uL 15 L 20 pL

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

Item 08 PQO.08.HPLC.GRBO- Exatidao do Sistema de Gradiente da Bomba

e Os critérios de aceitacao devem ser iguais ou melhores que as especificagdes do fabricante.

e (Caso os valores ndo sejam apresentados pela empresa contratante, os valores recomendados
serdo utilizados para a qualificagéo.

Tipo de Gradiente Binario [X Ternario [] Quaternario [ ]
Recomendado: Recomendado:
Pares utilizados A/B C/D N® de Passos
1°Par: A/B 2° Par: s Lo
entre as proporgoes Valor utilizado: £ 1,5 %

Critério de aceitacdo do coeficiente | Valor recomendado: 2 0,999
R? Valor utilizado: = 0,999
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ltem 09 de Amostras

PQO.09.HPLC.TECA - Exatidao da Temperatura do Compartiywﬁ

e O teste de exatiddo de temperatura da bandeja do amostrador deve compreender as
temperaturas mais utilizadas pelo laboratério contratante, respejtando os limites de

programagao do instrumento que sera qualificado.

e Os critérios de aceitacao devem ser iguais ou melhores que as-€specificagdes do fabricante.
e (Caso os valores ndo sejam apresentados pela empresa coritratante, os valores recomendados

serdo utilizados para a qualificagao.

Temperaturas medidas 15 °C 20 °C

2° Temperatura 3° Temperatura
Valor recomendado: | Valor recomendado:

Valor utilizado: Valor utilizado: Valor utilizado:

Critério de aceitacéo Valor recomendado: Desvio < 2,0 °C

exatidao de temperatura Valor utilizado:
Critéri e aceitagéo do % Valor recomendado: < 2,0 %
D.PR. para 10 replicatas Valor utilizado:
ltem 10 PQO.10.HPLC.EDVI.A - Exatidao do Comprimento de a
Detector UV/Vis - Faixa Estendida (Modo Manual)

e O teste de exatiddao do comprimento de onda é realizado utilizando u
hélmio que possui picos em comprimentos de onda bem defini
alterados devido as suas propriedades.

e QO critério de aceitagao deve ser igual ou melhor que as

e (Caso o valor de desvio nao seja apresentado pel
sera utilizado para a qualificagao.

pecificacdes do fabricante.

padrdo de oxido de
s, estes ndo podem ser

mpresa contratante, o valor recomendado

Mrimento de | 2° Comprimento de | 3° Comprimento de

Comprimentos de onda a serem nda recomendado: | onda recomendado: | onda recomendado:

medidos: 278 nm 361 nm 451 nm
Valor utilizado: Valor utilizado: Valor utilizado:

Critério de aceitacao da Valor recomendado: Desvio < 2,0 nm

exatidde'de Comprimento de .

Onda: Valor utilizado:
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ltem 11

PQO.11.HPLC.EDVIL.B -

Exatidao do Comprimento
Detector UV/Vis - Faixa Estendida (Modo Varredura)

W

e O teste de exatidao do comprimento de onda é realizado utilizando u
hélmio que possui picos em comprimentos de onda bem defini
alterados devido as suas propriedades.

e O critério de aceitacao deve ser igual ou melhor que as

e (Caso o valor de desvio nao seja apresentado pela
serd utilizado para a qualificacao.

S, estes nao podem ser

ecificacOes do fabricante.
presa contratante, o valor recomendado

Comprimentos de onda a sere
medidos:

>Comprimento de
onda
recomendado:
278 nm

Valor utilizado:

2° Comprimento de
onda
recomendado:
361 nm

Valor utilizado:

3° Comprimento de
onda
recomendado:
451 nm

Valor utilizado:

Critério de aceitacao da exatidao de
Comprimento de Onda:

Valor utilizado:

Valor recomendado: Desvio < 2,0 nm

Item 12

PQO.12.HPLC.EDFL.A - Exatidao de Comprimento
Detector de Fluorescéncia (Modo Manual)

W

e O teste de exatidao do comprimento de onda é realizado utiliza
quinina que possui picos em comprimentos de onda be
alterados devido as suas propriedades.

e O critério de aceitagcao deve ser igual ou melho

e (Caso o valor de desvio ndo seja aprese
sera utilizado para a qualificagao.

e as especificagcdes do fabricante.
0 pela empresa contratante, o valor recomendado

um padrao de sulfato de
finidos, estes ndo podem ser

Comprimento de Onda de Emissao: 449 nm

Valor utilizado:

Valor recomendado: Desvio < 5,0 nm

Item 13

PQO.13.HPLC.EDFL.B - Exatidao de Comprimento de Onda do
Detector de Fluorescéncia (Modo Varredura)

e O teste de exatiddo do comprimento de onda é realizado utilizando um padrao de sulfato de
quinina que possui picos em comprimentos de onda bem definidos, estes ndo podem ser
alterados devido as suas propriedades.

e O critério de aceitacado deve ser igual ou melhor que as especificagdes do fabricante.

e (Caso o valor de desvio nao seja apresentado pela empresa contratante, o valor recomendado
serd utilizado para a qualificacao.
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Comprimento de onda a ser medido: | Comprimento de Onda de Emissao: 445 nm

Critério de aceitacdo da exatiddo do | Valor recomendado: Desvio < 5,0 nm
Comprimento de Onda: Valor utilizado: < 5,0 nm

PQO.14.HPLC.LDFL - Linearidade do Detector de Fluorescéncia

Item 14 (FL)

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

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

e (Caso os valores ndo sejam apresentados pela empresa contratante, os valores recomendados
serao utilizados para a qualificagéo.

Volume recomendado: HPLC: 10 uL e UHPLC: 2 pL

Volume de injegao: -
Valor utilizado: 70 uL

para as concentracoes avaliadas: Valor utilizado: < 2,0 %

Critério de aceitacao do coeficiente | Valor recomendado: R? 2 0,999
R2: Valor utilizado: 2 0,999

PQO.15.HPLC.LDIR - Linearidade do Detector de indice de
ltem 15 Refraco (IR)

e O teste de linearidade do detector deve ser realizado com o volume de inj
de cromatégrafo (HPLC ou UHPLC).

e Os critérios de aceitacao devem ser iguais ou melhores que specificacbes do fabricante.

e (Caso os valores nao sejam apresentados pela empresa eontratante, os valores recomendados
serdo utilizados para a qualificagao.

ao, baseado no tipo

o Volumerecomendado: HPLC: 10 uL e UHPLC: 2 pL
Volume de Injecao: -
alor utilizado:

Critério de aceitagéo de e Valor recomendado: % Desvio < 2,0 %
para as concentracdes avaliadas: Valor utilizado:

Critério de aceitacdo do coeficiente | Valor recomendado: R? 2 0,999
R2; Valor utilizado:
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5. ASSINATURAS

As assinaturas abaixo indicam a aprovacgao dos testes, parametros, critérios de aceitacao e
execugao deste protocolo de qualificagéo.

Aprovado por:

Empresa:

Departamento:

Funcao:

Assinatura:

Data: / /

Aprovado por:

Empresa:

Departamento:

Funcéo:

Assinatura:

Data: / /

Aprovado por:

Empresa:

Departamento:

Funcéo:

Assinatura:

Data: / /
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