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1.INTRODUCAO

Este procedimento operacional de qualificacdo do espectropolarimetro (Dicroismo Circular), foi
desenvolvido para o uso de pessoas treinadas para executar e revisar o conteido descrito nesta
documentacao, que verificard se o equipamento opera segundo suas especificacdes.

Dentro da industria farmacéutica, alimenticia, laboratérios de prestacdo de servigos, entre outros,
muitos equipamentos de laboratorio, instrumentos, e sistemas analiticos computadorizados séo
utilizados. Estes sistemas sdo usados para a aquisicdo de dados e assegurar que os produtos estao
adequados para os seus propoésitos. Com o crescimento, a sofisticacdo e a automatizacdo de
instrumentos analiticos, ha uma crescente demanda para qualificar esses sistemas a fim de assegurar
a confiabilidade dos seus dados.

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

Esta documentacao exige trés tipos de pessoas:

* O Executor - que é a pessoa treinada e qualificada (como definido pelo BPL, BPF e 6rgdos
reguladores) para executar os procedimentos de qualificacdo desta documentacao.

* O Revisor - que é a pessoa treinada e qualificada (como definido pelo BPL, BPF e 6rgaos
reguladores) para revisar e aprovar os testes realizados pelo Executor.

*+ O Cliente - que é a pessoa treinada e qualificada (como definido pelo BPL, BPF e érgaos
reguladores) para conferir e aprovar todos os testes realizados nesta documentacao.

2.SIGLAS E DEFINICOES

Abreviagdo | Descrigéo

ASTM American Society for Testing and Materials
BPF Boas Praticas de Fabricacao

BPL Boas Préticas de Laboratorio

EP European Pharmacopeia

F Formulério

JP Japanese Pharmacopeia

MP Manutencao Preventiva

N/A N&o Aplicavel

P/N Part Number — Nimero do artigo
PGS Procedimento Geral de Servigos

PIS Procedimento Inicial de Servigos

QD Qualificacdo de Desempenho

QD Quialificacédo de Design

QI Quialificagéo de Instalacéo

QO Quialificacdo de Operacao

SUMOQ Sumario da Qualificagdo Operacional
USP United States Pharmacopeia

uv Ultravioleta

Vis. Visivel
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CD Circular Dichroism
A Comprimento de Onda
3.0BJETIVO

O objetivo deste documento é orientar sobre a estrutura, conceito e procedimento do protocolo de
gualificacao para um espectropolarimetro, seguindo os procedimentos de qualidade da QPack.

3.1. Modelo de Qualificacéo

A documentacdo de qualificacdo da QPack baseia-se no modelo indicado na tabela abaixo. Os
principios basicos de recomendacdes para qualificacdo estdo de acordo com as diretrizes BPF e BPL
atualmente aplicaveis. E recomendado ao cliente realizar estas atividades de qualificacdo para todas
as unidades instaladas no laboratorio.

Requerimentos Verificagcao
Durante o desenvolvimento do instrumento, | QD (Qualificagdo de Design) — Fabricante
todos os requerimentos devem ser atendidos.
O sistema deve ser fabricado e testado de acordo | Protocolos de aceitagdo interna — Fabricante
com a especificagdo.
O sistema deve ser instalado de acordo com as | Qualificacdo de instalagdo — Prestador de

especificagbes do fabricante. Servicos
Verséo de firmware, ajustes e configuracdes sdo | Logbook de registro de atividades — Cliente /
documentadas. Prestador de Servicos
O sistema cumpre os critérios de aceitacao | QO (Qualificacdo Operacional) — Prestador de
especificados. Servigos

Documentacdo de Treinamento - Prestador

O usuario devera ser treinado. i
de Servigos

Documentos escritos para o0 bom funcionamento
devem estar presentes.

Execucdo de uma leitura de amostra do cliente | QD (Qualificagdo de Desempenho) — Cliente.
de um método validado, para avaliacdo dos
parametros de System Suitability.

InstrucBes de operacédo — Cliente

3.2. Critério de Aceitacédo

Os parametros estabelecidos neste protocolo sdo com base nas edi¢Bes atuais da USP, EP, JP e
ASTM, que formam a base para a aceitacdo da qualificacdo. Para os parametros que ndo estao
especificados na USP, EP, JP e ASTM, foram seguidos os limites propostos pelo fabricante do
espectropolarimetro.

Caso haja necessidade de mudanca na documentacdo para qualquer teste ou limite diferente dos
propostos neste protocolo, a alteracdo deverd ser solicitada ao técnico antes do inicio do servi¢o. A
QPack reserva-se o direito de garantir a conformidade apenas com a variancia originalmente proposta
nos testes. As personalizacdes de limites dos testes podem sujeitar o sistema a limites que excedem
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o intervalo operacional tipico. Estas alteracdes serdo aplicadas ao protocolo, porém, com uma
notificacdo que ira refletir esta situagéo.

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.

3.3. Testes Adicionais

Testes adicionais que ndo sao considerados parte da programacao necessaria para a conclusao do
servigo contratado, deverdo ser avaliados, e se for compativel com os padrées e documentos, serdo
cobrados os custos adicionais ao servico incialmente contratado.

4.DIREITOS RESERVADOS

Este documento foi desenvolvido pela equipe de documentacdo da QPack Solugbes Analiticas, e todo
0 seu conteldo é de direito reservado, ndo podendo, portanto, ser usado ou reproduzido sem acordo
e autorizacao prévia dos proprietarios dos direitos.

As informagfes e procedimentos contidos neste documento estdo sujeitas a mudancas sem
notificac@o prévia, estando relacionadas especialmente com as definicdes dos 6rgdos competentes,
ndo cabendo assim, nenhum tipo de responsabilidade para a QPack Solug6es Analiticas.

5.RESPONSABILIDADES

= A qualificacdo deste equipamento sera realizada levando-se em consideracdo as condi¢des
externas (fatores como posi¢cdo 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
condi¢cBes de instalagcdo apds a execucado do servico;

5.1. Cliente

= Aprovar os parametros e limites estipulados neste protocolo de qualificacdo antes da execucao da
qualificacdo do instrumento;

= O cliente se responsabiliza em prover boas condigbes para a realizacdo do servigo, tais como
temperatura controlada, rede elétrica estabilizada, espaco fisico suficiente para realizar o servico,
vidrarias, solventes diversos, reagentes, assim como local apropriado para o descarte dos mesmos;

= Conferir a etiqueta de qualificacdo do equipamento que sera entregue no dia do encerramento do
servico de qualificacéo;

= Conferir e assinar a ordem de servi¢o do trabalho realizado;

= O cliente se responsabiliza por conferir e aprovar toda a documentacdo entregue, aceitando assim,
a qualificacdo do equipamento fornecido pela QPack.

5.2. QPack

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

QPack Solugdes Analiticas Ltda.
Rua Ema Gazzi Magnusson, 138 — Comercial Vitoria Martini — Indaiatuba — SP — CEP 13347-630
Site: www.qgpack.com.br - Fone: 55 (19) 2660-1110
E-mail: qpack@qgpack.com.br



QPQCK\/ Certificado de Qualificac&o

Certificado N°: 090/24 Pagina: 5de 23
Documento: PQIO.EP.O1 Revisdo: 01

= Prover a cada técnico, um kit de qualificacdo adequado para execucdo do servigo, compativel com
qualquer configuracao do espectropolarimetro disponivel;

= Realizar a manutencdo preventiva do instrumento antes da qualificacdo do mesmo, quando
contratada;

= Preencher o relatério de desvios e recomendagdes para resolugéo de problemas quando aplicavel;

= Fornecer o certificado de calibracdo ou de andlise comprovando que os padrées e solucdes de
referéncia estao dentro da validade;

= Entregar para o cliente toda a documentacao pertinente a execucédo do servico, e relatdrio final de
gualificacao.

6.PRE-REQUISITOS PARA A QUALIFICACAO

= Para completar o procedimento de qualificacdo da instalacdo e operacional mencionados nesta
documentacéo, € necessario certificar-se de ter os itens abaixo disponiveis para consulta:
v A especificagdo completa do instrumento a ser qualificado;
v' Configuracéo do software de controle e aquisicao de dados;
v' Os manuais de operacao do instrumento.
= No caso de uma reprovacao do teste, os resultados fora de especificacdo deverao ser impressos e
anexados nesta documentacao, além da entrada de uma justificativa do técnico indicando as causas
da reprovacgao no formulério Relatério de Servigo, e se existe a necessidade de uma acao corretiva.
Estas informacdes serdo associadas, e disponibilizadas ao cliente para rastreabilidade do processo.

7.PREENCHIMENTO DOS FORMULARIOS

O Executor e 0 Revisor devem usar as seguintes diretrizes para o preenchimento dos formularios

desta documentagéo:

e Todos os itens dos formularios devem ser preenchidos (exceto o campo comentarios que é
opcional, e deve se tracar uma linha diagonal da esquerda inferior para a direita superior caso este
campo ndo seja utilizado).

e Todas as datas deverdo ser preenchidas no formato DD/MM/AAAA.

e Qualquer desvio a partir de um procedimento definido no protocolo e/ou resultados obtidos onde
medidas corretivas forem necessarias, estas devem ser documentados no formulario “Lista de
Desvios”, contida neste documento. O responsavel pelo instrumento tem que dar aprovacao
documentada com seu aceite para qualquer adequacédo ou divergéncia no protocolo antes das
assinaturas de aprovagdes finais. O teste em questao 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.).

e Se nao houver espaco suficiente em uma se¢do de comentarios, um formulario de comentéarios
adicionais deve ser escrito em uma pagina adendo, e identificados de acordo com as instrucdes
mencionadas anteriormente.

e Quando o valor ou campo nao for aplicavel ao modelo do equipamento, ou a funcao testada for
inexistente, o0 mesmo devera ser riscado com uma reta na diagonal total do campo da esquerda
inferior para a direita superior.

e Todos os espectros, relatdrios, anexos, certificados de treinamento e dos padrbes devem ser
anexos ao final deste documento, e entregues ao cliente.
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8. MANUTENCAO PREVENTIVA

Tem como objetivo assegurar que o equipamento esteja em boas condi¢des e que possa ser operado
com seguranca dentro da rotina do laboratério. Este procedimento torna-se de vital importancia no
processo de qualificagdo operacional, pois 0 sistema seré verificado em seus pontos criticos, sofrendo
ajustes quando necessario, e/ou substituicdo de pecas de desgaste natural.

9. QUALIFICACAO DA INSTALACAO

Seguindo corretamente os procedimentos de qualificacdo da instalacdo do espectropolarimetro
descrito nesta documentacdo, os resultados assegurardo propriamente que a instalacdo deste
equipamento esta correta e de acordo com as especificagcdes de instalagao.

10. QUALIFICACAO OPERACIONAL

Seguindo corretamente os procedimentos de qualificacdo do espectropolarimetro descritos nesta
documentacao, os resultados obtidos assegurardo propriamente a qualificacdo e manutencdo deste
equipamento.

Informacdes coletadas durante o processo de qualificacdo deverdo ser escritas nos formularios que
oferecerdo evidéncias para o0s 0Orgaos regulatérios de que o espectropolarimetro opera
adequadamente.

11. DIRETRIZES DA REQUALIFICACAO

E sugerido que o proprietario ou responsavel do espectropolarimetro siga estas diretrizes para
determinar quando é necessério realizar a requalificacéo:

e A periodicidade da requalificacdo devera ser definida pelo cliente, baseando-se na frequéncia do
uso, desgaste de lampadas, unidade 6ptica, e/ou procedimentos internos.

¢ Quando o equipamento for transferido do local onde foi qualificado.

e Deve-se sempre requalificar apos a substituicdo de componentes ou peg¢as de maior importancia
como: placas de controle, placas de interface, placas amplificadoras, lampadas e pecas da parte
Optica.

e E importante requalificar sempre que adicionar um acessério ou realizar alguma
modificag&o/atualiza¢do do hardware ou software.

12. FINALIZACAO DO SERVICO

Seré utilizada apenas uma etiqueta de qualificacdo para o instrumento, que devera ser totalmente
preenchida, obedecendo os procedimentos abaixo mencionados:

e Deverd ser preenchido o numero do certificado de qualificagéo;

e O modelo do equipamento;

e |D ou Numero de Série do equipamento;

e Quem executou 0 Servico;
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e Tipo de servico realizado, neste campo deverd ser informado;

e A data atual da conclusédo da qualificacdo no formato DD/MM/AAAA;

e E a proxima data em que deverd ser inserida a data de vencimento para a proxima qualificacéo
do instrumento. Consulte o responsavel do laboratério contratante, pois cada companhia tem um
cronograma definido que estipula a periodicidade dos servigcos de qualificacdo. Caso néo exista,
inserir a validade de um ano.

Atencdo: O local de colagem da etiqueta deverd ser de facil
A visualizacdo, e colada preferencialmente no modulo definido pelo
cliente.

13. CALCULOS

Esta secao inclui os céalculos e féormulas para todos os testes disponiveis. Dependendo dos testes que
foram executados na qualificacao, apenas os célculos pertinentes a eles serdo aplicados.

13.1. Média
A média aritmética simples é obtida dividindo-se a soma das observaces pelo nimero 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:

X _ Z?:lxmedi
n
Onde:
X meai = Valor Amostral, leitura i-ésimo de n
n = Numero total de leituras amostrais

13.2. Desvio Padrao

O desvio padréo é uma medida de disperséo e o seu valor reflete a variabilidade das observagdes em
relacdo a média.

A dispersao das observacfes que constituem uma amostra pode ser caracterizada pelos desvios de
cada observacgdo em relacdo a média, podendo tomar valores positivos ou negativos, e 0 somatoério
dos desvios de cada observacdo em relacdo a média amostral € zero. Contudo, os desvios ao
guadrado, tomam sempre um valor positivo, e a respectiva média é a variancia da amostra. Se existir
uma grande dispersdo das observagbes a variancia € grande. Se os valores de cada uma das
observacdes forem proximos da média a variancia é pequena. O célculo de desvio padrao sera
determinado pela expresséo:

DP = (X1 — Xmed)2 + (X1 — Xmed)2 +...4+ (X - Xmed)2 _ ?:1(Xi — Xmed)2
n—1 n—1
Onde:
Xi = Valor Amostral, leitura i-ésimo de n.
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X med = Valor médio amostral para n valores.
n = Numero total de leituras amostrais.

13.3. Coeficiente de Variacdo ou % DPR

O coeficiente de variagdo (C.V.) ou %DPR é uma medida de dispersao relativa, pois expressa a
relacéo percentual do desvio padrdo em relagdo a média.

E visto que o conceito estatistico de desvio padrédo corresponde ao conceito matematico de distancia,
ou seja, a dispersdo dos dados em relacdo a média de uma sequéncia. E chamado de dispers&o
absoluta o desvio padréo, e de disperséo relativa o coeficiente de variagcdo que é a divisdo entre o
desvio padrdo e a média. Assim o calculo sera determinado pela expressao:

cv ou 9% pPR = 202100
U IR = TMedia

Onde:

DP = Desvio padrao para n valores

Média = Valor médio amostral para n valores

13.4. % Desvio
A razédo da % de desvio é calculada como a diferenca absoluta entre a resposta normalizada e a

resposta nominal, pela resposta nominal maxima determinada em porcentagem, conforme expressao
abaixo:

(l Xnormi - Xnomi |)

% Desvio = x 100
Xnommax
Onde:
Xnorm i = Valor da leitura normalizado no ponto indicado
Xnomi = Valor da leitura nominal no ponto indicado
Xnom max = Valor da leitura no ponto maximo
13.5. Desvio

O Desvio € avaliado pela diferenga absoluta entre o valor programado e a leitura obtida, conforme
expressao abaixo:
Desvio = (1 Xjeir — Xprogr 1)
Onde:
Xleit = Valor da leitura para X
Xprogr = Valor programado para X

14. REFERENCIAS NORMATIVAS E BIBLIOGRAFICAS

e Norma ABNT NBR ISO 9001:2008 — Sistemas de gestdo da qualidade - Requisitos.
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¢ Norma ABNT NBR ISO 17025:2005 — Requisitos gerais para a competéncia de laboratérios de
ensaio e calibragéo.

e ASTM — American Society for Testing and Material, Vol. 03.06 (October 2011).

e USP - The United States Pharmacopeia, Edition 39 (2016).

e Capitulo <1058> Analytical Instrument Qualification.

e EP — European Pharmacopeia, Edition 8.0.

o European Directorate for the Quality or Medicines & HealthCare — OMCL Network of the Council
of Europe.

e VAM — Valid Analytical Measurement.

e CVG - Calibration and Validation Group.

e Anvisa — Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitéaria.

e Manual de Boas Praticas em Biodisponibilidade / Bioequivaléncia.

e Volume Il — Médulo 3: Instrumentag&o Analitica capitulo 6.3.2 — Qualificagdo de Operagéo.

¢ (GMP) Good Manufacturing Practice.

e (GLP) Good Laboratory Practice.

15. IDENTIFICACAO DO SOLICITANTE

Preencher o formulario 1 para identificar os dados da empresa solicitante.

Nome da Empresa: UNIVERSIDADE FEDERAL DE MINAS GERAIS

Endereco: AV PRESIDENTE ANTONIO CARLOS - UN ADM Il - CAMPUS UFMG - SALA Q4-
252

N°: 6627
Bairro: PAMPULHA Cidade: BELO HORIZONTE
Estado: MG CEP: 31270-901

Responsavel: DIANA PAOLA GOMEZ MENDOZA
Cargo: PROFESSORA

Departamento: POS-DOUTORADO

Formulario 1 - Identificacdo do Solicitante.
16. IDENTIFICA(;AO DO EXECUTOR E DO REVISOR

Preencher o formulario 2 para identificar o Executor e o Revisor que executara e aprovara 0s
procedimentos desta documentacéo de qualificacéo.

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA
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Cargo: ENGENHEIRO DE MANUTEN(}AO

Empresa: QPACK SOLUCOES ANALITICAS LTDA

Departamento: SUPORTE TECNICO

Data: 05/03/2024

Revisor: -

Cargo: -

Empresa: QPACK SOLUCOES ANALITICAS LTDA

Departamento: DOCUMENTACAO

Data:

Formulério 2 - Identificacdo do Executor e do Revisor.
17. IDENTIFICACAO DO ESPECTROPOLARIMETRO A SER QUALIFICADO

Preencher o formulério 3 identificando o instrumento a ser qualificado.

Nome ou TAG: J-1500
Modelo: J-1500
NUmero de Série: F091961638

Versédo do Firmware: 1.12.02 [Build 1]

Fabricante: JASCO

Local Instalado: CT VACINAS

Formulério 3 - Identificacdo do Espectropolarimetro.
18. VERIFICACAO DO ESTADO FiSICO DA EMBALAGEM E DO EQUIPAMENTO

Preencher o formulario 4 para registrar as informacdes verificadas quanto ao estado fisico da embalagem
e do equipamento.
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Em perfeito estado X
ESTADO FiSICO DA EMBALAGEM Danificado
i Em perfeito estado X
ESTADO FISICO DO EQUIPAMENTO
Danificado

Comentarios

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA

Data: 05/03/2024

Formulério 4 - Verificacdo do Estado Fisico da Embalagem e do Equipamento.
19. IDENTIFICACAO DOS DOCUMENTOS DO ESPECTROPOLARIMETRO

Preencher o formulério 5 para registrar se encontram disponiveis os seguintes documentos do
equipamento.

CODIGO DE VERSAO DA DATA DA

DOCUMENTO IDENTIFICACAO REVISAO REVISAO
Manual do Equipamento 0302-3800 H 04/2021
Manual do Software 0302-5602 A 03/2023

Comentarios

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA

Data: 05/03/2024

Formulario 5 - Identificacdo dos Documentos do Equipamento.
20. REQUISITOS DE INSTALACAO DO ESPECTROPOLARIMETRO

Preencher o formulério 6 para registrar as condi¢es do local disponivel para a instalacdo do equipamento.
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~ VALOR VALOR
DESCRICAQ ESPECIFICADO ENCONTRADO
) 110V ou 220 V +10%
TOMADA ELETRICA 214,9V
60 HZ
TEMPERATURA AMBIENTE 25°C £10°C 19,9°C
UMIDADE Menor que 85% 55%
INTERFERENCIA ELETROMAGNETICA Livre LIVRE
VIBRACOES EXCESSIVAS Livre LIVRE

Comentarios

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA

Data: 05/03/2024

Formulério 6 - Requisito de Instala¢do do Equipamento.
21. ITENS DE INSTALACAO DO ESPECTROPOLARIMETRO

Preencher o formulério 7 para registrar os itens disponiveis para a correta instalacdo do equipamento.

DISPONIVEL (OK)
DESCRICAO INDISPONIVEL (IND)
NAO APLICAVEL (N/A)
CABO DE ALIMENTAGAO oK
CABO DE COMUNICACAO oK
FUSIVEIS oK
MANUAL DE OPERAGAO oK
SOFTWARE DE CONTROLE oK
CUBETAS oK

Comentarios

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA

Data: 05/03/2024

Formulario 7 - Itens de Instalacdo do Equipamento.
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22. MODULOS AUXILIARES

Preencher o formulério 8 para registrar os modulos auxiliares disponiveis para a instalagao junto com o

equipamento.

MODULO DESCRIGAO NUMERO DE SERIE
EMISSION
FMO-522 MONOCHROMATOR B014061740
FDT-538 EM DETECTOR B014761739
PELTIER THERMOSTATTED
PTC-510 SINGLECELL F025261763

Comentarios

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA

Data: 05/03/2024

Formulério 8 - Registro dos médulos auxiliares
23. PROCEDIMENTO DA QUALIFICAC;AO DA INSTALACAO DO ESPECTROPOLARIMETRO

23.1.CONEXAO ELETRICA DO ESPECTROPOLARIMETRO

Usando o manual de instru¢cdo como referéncia, verificar se o cabo de alimentacao esta
conectado corretamente no equipamento e narede elétrica com atenséo e

aterramentos corretos.

Comentérios CABO CONECTADO CORRETAMENTE COM SEU DEVIDO ATERRAMENTO

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA

Data: 05/03/2023

Formulario 9 - Conexéo Elétrica do Espectropolarimetro.

23.2.CONEXAO ENTRE O ESPECTROPOLARIMETRO E O COMPUTADOR, SE APLICAVEL

Conectar o cabo de comunicacéo no equipamento e no computador conforme o manual

de instrucéo.

Comentarios CABO CONECTADO CONFORME O MANUAL DE INSTALACAO

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA

QPack Solugdes Analiticas Ltda.
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Formulario 10 - Conexao de Comunicagcéo do Espectropolarimetro.
23.3.PROCESSO DE INICIALIZACAO DO ESPECTROPOLARIMETRO

Ligar o espectropolarimetro e verificar se 0 mesmo inicializa normalmente sem
apresentar qualquer erro, inicializar o software de controle e aquisicdo de dados se

aplicavel, e verificar se 0 mesmo se comunica corretamente.

Comentéarios EQUIPAMENTO INICIOU SEM QUALQUER ERRO E COMUNIACAO
ESTABELECIDA COM SUCESSO ENTRE EQUIPAMENTO E SOFTWARE

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA

Data: 05/03/2024

Formulério 11 - Inicializagdo do Espectropolarimetro.

24. RESULTADOS DA QUALIFICAGCAO DA INSTALAGCAO ESPECTROPOLARIMETRO

RESULTADO
TESTES REALIZADOS (Aprovado)
(Reprovado)
(Nao Aplicavel)
23.1 Conexao Elétrica do Espectropolarimetro APROVADO
23.2 Conexao entre o Espectropolarimetro e 0 Computador APROVADO
23.3 Processo de Inicializacdo do Espectropolarimetro APROVADO

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA

Data: 05/03/2024

Formulario 12 - Resultados da Qualificacéo da Instalagéo do Espectropolarimetro.
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25. PROCEDIMENTO DE QUALIFICACAO OPERACIONAL DO ESPECTROPOLARIMETRO
25.1 Verificagdo da Inicializacdo do Espectropolarimetro (Diagnostics)
1. Cologue o interruptor principal da fonte de alimentagcédo espectropolarimetro em ON.
2. Inicie o computador. Permitir que o sistema operacional Windows inicialize, abrir o Spectra Manager
CFR, realizar o login com um usuario com direito de administrador, ir para o “Administrative Tools”, entrar
nas propriedades do equipamento, selecionar a aba “Adjustment” e clicar no botao “Diagnostics”.

3. Observe o autodiagndstico.

4. Indique no formulario 13 o resultado do status de cada teste do diagnostico realizado, colocando em
cada caixa a aprovagao ou reprovacgao correspondente.

RESULTADO
Check Status (Aprovado)
(Reprovado)
A/D Converter PASS APROVADO
Amplifier PASS APROVADO
HT Circuit PASS APROVADO
PEM Circuit PASS APROVADO
Xenon Lamp PASS APROVADO
Shutter PASS APROVADO
Wavelength Limiter PASS APROVADO
Slit Limiter PASS APROVADO
Comentéarios
Executor: MATEUS CARREIRA LIMA
Data: 06/03/2024

Formulério 13 - Inicializagcdo do Espectropolarimetro (Diagnostics).
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25.2 Teste de Linha de Base

Método de teste:
o Certifigue-se de que a cAmara de amostra esteja vazia e garanta que o fornecimento de nitrogénio
seja de no minimo 10 L/min.

Parametros de leitura:

Modo: Varredura do comprimento de onda
Start WL: 450 nm

End WL: 250 nm

Step Resolution: 1 nm

Speed: 200 nm/min

Accumulation: 1

Response: 1 second

Band Width: 5.0 nm

Sensitivity: Low

Procedimento do teste:

1. Realizar a leitura e salvar o espectro;

2. Verifique o espectro da linha de base salvo no software de andlise, visualizar o sinal do canal 1
“CD” e do canal 2 “HT”;

3. Observe e registre no formulario 14 o sinal de “CD” do canal 1 e o nivel de tensédo “HT” no canal
2

4. Preencha o formuléario 14.

Comprimento RESULTADO
b 450 nm | 400nm | 350nm | 300nm | 250 nm Aprovado
de Onda
Reprovado
Channel 1 CD | -0.02680| 0.201998 | 0.024920 (-0.443482| -0.21279 APROVADO
Channel 2 HT | 156.573 | 152.645 | 152.090 155.038 | 214.618 APROVADO
L ..~ . |Max Sinal CD £+ 5 mdeg
Critério de ACeitagao: |\ 4 Sinal HT < 300 V @250 nm

Comentarios

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA
Data: 06/03/2024

Formulario 14 - Teste de Linha de Base.
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25.3 Teste de Precisédo do Comprimento de Onda

Método de teste:
Utilizando o padrao de Neodimio como referéncia para a avaliagdo do comprimento de onda.

Parametros de leitura:

Modo: Varredura do comprimento de onda
Start WL: 600 nm

End WL: 560 nm

Step Resolution: 0.1 nm

Speed: 20 nm/min

Accumulation: 1

Response: 0.25 second

Band Width: 1.0 nm

Sensitivity: Low

Procedimento do teste:

1. Definir os parametros de medi¢ao;

2. Colocar o padrao de Neodimio no compartimento de amostra,;

3. Realizar a leitura e salvar o espectro;

4. Verificar o espectro da precisdo do comprimento de onda salvo no software de analise, visualizar
o sinal do canal 2 “HT” e o seu respectivo comprimento de onda;

5. Preencha o formuléario 15.

CRITERIO DE

ACEITACAO RESULTADO

585.5a586.5nm [ Aprovado / Reprovado

Max H.T. 927.688 V APROVADO

Comprimento de onda no maximo H.T. 585.9 nm APROVADO

Comentarios

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA
Data: 06/03/2024

Formulério 15 - Precisdo do Comprimento de Onda.
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25.4 Precisao de Rotacdo de Dicroismo Circular

Método de teste:
Obtenha uma célula cilindrica ou retangular com caminho de caminho de 1 cm preenchida com
solucéo de teste padréo de 0,06 % de amdnio - d10 - sulfonato de canfora.

Parametros de leitura:

Modo: Varredura do comprimento de onda
Start WL: 350 nm

End WL: 250 nm

Step Resolution: 0.1 nm

Speed: 50 nm/min

Accumulation: 1

Response: 1 second

Band Width: 1.0 nm

Sensitivity: Standard

Procedimento do teste:

1. Definir os parametros de medigéo;

2. Colocar a solugéo de cénfora no compartimento de amostras;

3. Realizar a medicao e abrir o espectro no Spectra Analysis;

4. Verificar o espectro do padrdo de canfora e observar a rotagcdo méaxima do sinal “CD” do canal 1 e
seu respectivo comprimento de onda;

5. Preencha o formulario 16.

CRITERIO DE

ACEITACAO RESULTADO

190.0£1.9mdeg | 000200 Reprovado

290.4 £ 0.5 nm
Max Sinal (mdeg) 190.476 APROVADO
Comprimento de Onda max (mdeg) 290.7 APROVADO

Comentarios

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA
Data: 06/03/2024

Formulario 16 - Precisdo de Rotacao de Dicroismo Circular.
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25.5 Teste de Ruido

Método de teste:
Certifique-se de que o compartimento da amostra esta vazio.

Parametros de leitura:

Modo: Time Course Measurement
Wavelength: 500 nm e 185 nm
Measurement Time: 15 min

Step Resolution: 0.2 sec
Accumulation: 1

Response: 16 sec

Band Width: 2.0 nm

Sensitivity: Low

Procedimento do teste:

1. Definir os parametros de medigéao;

2. Realizar a medigdo com o comprimento de onda de 500 nm;

3. Repetir a medi¢cdo com o comprimento de onda de 185 nm;

4. Salvar os espectros e abrir os espectros no Spectra Analysis;

5. Verificar os espectros salvos para cada uma das varreduras de tempo, calcular o resultado do
ruido, determine os pontos maximos e minimos e calcule o ponto médio, entéo calcule a diferenca
entre o ponto médio e os dados maximos e minimos.

. . CRITERIO DE

Ruido W.L. Sinal mdeg ACEITACAO RESULTADO
500 nm 0.1087579 0.50 mdeg APROVADO
185 nm 0.096215 0.55 mdeg APROVADO

Comentarios

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA
Data: 06/03/2024

Formulério 17 - Teste de Ruido.
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25.6 Teste de Inclinacdo de Linha de Base

Método de teste
Certifique-se de que o compartimento da amostra esteja vazio.

Parametros de leitura:

Modo: Time Course Measurement
Wavelength: 290 nm
Measurement: 15 mins

Step Resolution: 2 sec
Accumulation: 1

Response: 16 sec

Band Width: 1.0 nm
Sensitivity: 2000 mdeg

Procedimento do teste:

1. Definir os parametros de medigéao;

2. Realizar a medig&o e abrir o espectro no Spectra Analysis;

3. Salvar o espectro;

4. Meca o nivel do sinal de “CD” mais alto da varredura do tempo. Em seguida, meca o nivel do sinal
mais baixo.

5. Determine os dados maximos e minimos e calcule o ponto médio, em seguida, calcule a diferenca
entre o ponto médio e os dados maximo e minimo.

. L CRITERIO DE
Medicéao Inclinacéo ACEITACAO RESULTADO
290 nm 0.0792505 0.30 mdeg APROVADO

Comentérios

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA
Data: 06/03/2024

Formulario 18 - Teste de Inclibnacdo de Linha de Base.
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25.7 Teste da Exatiddo da Temperatura

Método de teste

Este teste de exatiddo de temperatura é realizado comparando a temperatura de um termémetro
padréo calibrado com o sensor de temperatura da cAmara de amostras do espectropolarimetro.

Procedimento do teste:

1. Colocar o sensor de temperatura da amostra junto com o sensor do termémetro em contado com
a parede do holder do sistema de peltier e deixar equilibrar por 5 minutos a cada temperatura

selecionada.

2. Ajustar a primeira temperatura para 10 °C e registrar no formulério abaixo;
3. Ajustar a segunda temperatura para 50 °C e registrar no formulario abaixo;
4. Ajustar a terceira temperatura para 90 °C e registrar no formulério abaixo;

CRITERIO DE ACEITACAO

RESULTADO
+2.00°C
10°c | so°c | go°c | Aprovado
Reprovado
Termbmetro Padrao Calibrado 10.4 49.7 89.7 APROVADO
Sensor de Temperatura da Célula 10.0 49.8 88.5 APROVADO
Sensor de Temperatura do Holder 10.0 50.0 89.9 APROVADO

Comentarios

Data: 06/03/2024

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA

Formulério 19 - Teste da Exatiddo da Temperatura.
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26. INFORMAQOLES DE EQUIPAMENTOS E MATERIAIS UTILIZADOS NOS PROCEDIMENTOS DE
QUALIFICACAO

Preencher o formulério 20 para registrar as informacdes de calibracdo dos equipamentos e materiais
utilizados nos procedimentos de qualificacao.

Insira os certificados de calibracdo no final desta pasta.

EQUIPAMENTO | TAG OU ID OU DATA DA DATA DA NUMERG DO
OU MATERIAL | NUMERO DE ULTIMA PROXIMA CERTIEIGADO
UTILIZADO SERIE CALIBRACAO | CALIBRACAO
Cristal de Ref. CNO1 PREENCHER | PREENCHER | PREENCHER
Neodimio
d-10 Canfora 0703211 N/A N/A ;
Sulfénica
Terggirt‘;f”o TD-09 13/12/2023 13/12/2024 E22802/21
Executor: MATEUS CARREIRA LIMA
Data: 06/03/2023

Formulério 20 - Informacgfes de Equipamentos e Materiais Utilizados.
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27. RESULTADOS DA QUALIFICACAO OPERACIONAL E ASSINATURAS DE APROVACAO
DESTE DOCUMENTO DE QUALIFICACAO

RESULTADO
(Aprovado)
TESTES REALIZADOS (Reprovado)
(N&o Aplicavel)

Verificagcdo da Inicializacdo do Espectropolarimetro (Diagnostics) APROVADO
Teste de Linha de Base APROVADO
Teste de Precisdo do Comprimento de Onda APROVADO
Precisdo de Rotacéao de Dicroismo Circular APROVADO
Teste de Ruido APROVADO
Teste de Inclinacéo de Linha de Base APROVADO
Teste da Exatiddo da Temperatura APROVADO
Executor: MATEUS CARREIRA LIMA
Data: 06/03/2024
Revisor:

Assinatura Digital

Cliente:

Empresa:

Nome:

Departamento:

Assinatura; Data:

Formulario 21 - Resultados da Qualificacdo Operacional do Espectropolarimetro.
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