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DETECTOR
POLYMER LABORATORIES

1.INTRODUCAO

Este procedimento operacional de qualificagdo do detector evaporativo por espalhamento de luz, foi
desenvolvido para o uso de pessoas treinadas para executar e revisar o conteldo descrito nesta
documentacdo, que verificara se o equipamento opera segundo suas especificacoes.

Dentro da industria farmacéutica, alimenticia, laboratorios de prestacdo de servigos, entre outros,
muitos equipamentos de laboratorio, instrumentos, e sistemas analiticos computadorizados sao
utilizados. Estes sistemas séo usados para a aquisicdo de dados e assegurar que os produtos estdo
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¢Bes para a qual foi designado.

Esta documentagéo exige trés tipos de pessoas:

» O Executor - que é a pessoa treinada e qualificada (como definido pelo GLP, GALP, e GMP e os
orgéaos reguladores) para executar os procedimentos de qualificacdo desta documentacao.

* O Revisor - que é a pessoa treinada e qualificada (como definido pelo GLP, GALP, e GMP e os
orgaos reguladores) para revisar e aprovar os testes realizados pelo Executor.

* O Cliente - que é a pessoa treinada e qualificada (como definido pelo GLP, GALP, e GMP e os
orgédos reguladores) para conferir e aprovar todos os testes realizados nesta documentacao.
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2.SIGLAS E DEFINICOES

Abreviacdo | Descricdo

ASTM American Society for Testing and Materials

BPF Boas Praticas de Fabricacéo

BPL Boas Praticas de Laboratorio

EP European Pharmacopeia

F Formulario

MP Manutencao Preventiva

N/A Nao Aplicavel

P/N Part Number — NUmero do artigo

PGS Procedimento Geral de Servigos

PIS Procedimento Inicial de Servi¢os

QD Quialificagdo de Desempenho

Ql Qualificagéo de Instalagcdo

QO Qualificagdo de Operacéo

QP Qualificagdo de Performance

USP United States Pharmacopeia
3.0BJETIVO

O objetivo deste documento é orientar sobre a estrutura, conceito e procedimento do protocolo de
gualificacdo para um detector evaporativo por espalhamento de luz, seguindo os procedimentos de
gualidade da QPack.

3.1. Modelo de Qualificacéo

A documentacgdo 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

Verificacao

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

QD (Qualificacéo de Design) — Fabricante

O sistema deve ser fabricado e testado de acordo
com a especificacao.

Protocolos de aceitacdo interna — Fabricante

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

Qualificacdo de instalagdo — Prestador de
Servicos

Verséo de firmware, ajustes e configuracdes sao
documentadas.

Logbook de registro de atividades — Cliente /
Prestador de Servicos

O sistema cumpre os critérios de aceitacdo
especificados.

Qualificacdo de Operacdo — Prestador de
Servigos
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Documentacdo de Treinamento - Prestador

O usuario devera ser treinado. .
de Servicos

Documentos escritos para o bom funcionamento
devem estar presentes.

Execucdo de uma leitura de amostra do cliente | Qualificacdo de Performance — Cliente.
de um método validado, para avaliacdo dos
parametros de adequabilidade.

Instrucdes de operacéo — 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 estdo
especificados na USP, EP, JP e ASTM, foram seguidos os limites propostos pelos fabricantes do
detector evaporativo por espalhamento de luz.

Caso haja necessidade de mudanca na documentacdo para qualquer teste ou limite diferente dos
propostos neste protocolo, a alteracao devera ser solicitada ao técnico antes do inicio do servico. 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
o intervalo operacional tipico. Estas alteracdes serdo aplicadas ao protocolo, porém, com uma
notificag@o que ira refletir esta situagao.

Obs.: A QPack ndo seréa 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
servi¢o contratado, deverdo ser avaliados, e se for compativel com os padrées e documentos, seréo
cobrados os custos adicionais ao servigo incialmente contratado.

4.DIREITOS RESERVADOS

Este documento foi desenvolvido pela equipe de documentacdo da QPack Soluc6es Analiticas, e todo
0 seu conteudo € de direito reservado, ndo podendo, portanto, ser usado ou reproduzido sem acordo
e autorizacao prévia dos proprietarios dos direitos.

As informacbes e procedimentos contidos neste documento estdo sujeitas a mudancas sem
notificacdo prévia, estando relacionadas especialmente com as definicdes dos 6rgdos competentes,
ndo cabendo assim, nenhum tipo de responsabilidade para a QPack Solu¢6es Analiticas.

5.RESPONSABILIDADES

A qualificacao deste equipamento sera realizada levando-se em consideracao as condi¢des externas
(fatores como posi¢éo do instrumento, temperatura ambiente, umidade relativa, rede elétrica, nivel
de bancada, entre outros), as quais podem afetar o desempenho do equipamento. Assim sendo, ndo
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nos responsabilizamos por eventuais mudancas que venham a ocorrer nestas condicbes de
instalagdo apds a execuc¢do 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 condicbes para a realizacdo do servico, 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 servigo do trabalho realizado;

= O cliente se responsabiliza por conferir e aprovar toda a documentacao 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 qualificacéo;

= Prover a cada técnico, um kit de qualificacdo adequado para execucado do servigo, compativel com
qgualquer configuracdo do espectrofotdmetro disponivel;

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

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

= Fornecer o certificado de calibracdo ou de analise comprovando que os padrdes e solucdes de
referéncia estdo dentro da validade;

= Entregar para o cliente toda a documentacao pertinente a execucao do servico, e relatorio final de
qualificacéo.

6.PRE-REQUISITOS PARA A QUALIFICACAO

= Para completar o procedimento de qualificagdo operacional mencionados nesta documentacao, &
necessario certificar-se de ter os itens abaixo disponiveis para consulta:
v' A especificacdo completa do instrumento a ser qualificado;
v' Configuracéo do software de controle e aquisicdo de dados;
v' Os manuais de operacao do instrumento.
= No caso de uma reprovacao do teste, os resultados fora de especificacdo deverdo ser impressos e
anexados nesta documentacao, além da entrada de uma justificativa do técnico indicando as causas
da reprovacgéao no formulério Relatério de Servico, e se existe a necessidade de uma acao corretiva.
Estas informacfes serdo associadas, e disponibilizadas ao cliente para rastreabilidade do processo;
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7.PREENCHIMENTO DOS FORMULARIOS

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

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 nao 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 aprovacgao
documentada com seu aceite para qualquer adequacéo 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 comentarios
adicionais deve ser escrito em uma pagina adendo, e identificados de acordo com as instrucdes
mencionadas anteriormente.

¢ Quando o valor ou campo néo for aplicavel ao modelo do equipamento, ou a funcéo 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 cromatogramas, relatérios, anexos, certificados de treinamento e dos padrdes devem
ser anexos ao final deste documento, e entregues ao cliente.

8. MANUTENCAO PREVENTIVA

Tem como objetivo assegurar que o0 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 OPERACIONAL

Seguindo corretamente os procedimentos de qualificagdo do detector evaporativo por espalhamento
de luz descritos nesta documentacgéo, os resultados obtidos assegurardo propriamente a qualificacdo
e manutenc¢do deste equipamento.

Informacdes coletadas durante o processo de qualificacdo deverao ser escritas nos formularios que
oferecerdo evidéncias para os 6rgaos regulatérios de que o detector evaporativo por espalhamento
de luz opera adequadamente.
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10. DIRETRIZES DA REQUALIFICACAO

E sugerido que o proprietario ou responsavel do detector evaporativo por espalhamento de luz siga
estas diretrizes para determinar quando é necessario realizar a requalificagao:

A periodicidade da requalificacao deveréa 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.

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.

E importante requalificar sempre que adicionar um acessorio ou realizar alguma
modificagdo/atualizacdo do hardware ou software.

11. FINALIZACAO DO SERVIGCO

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

Devera ser preenchido o numero do certificado de qualificagéo;

O modelo do equipamento;

ID ou Numero de Série do equipamento;

Tipo de servigo realizado, neste campo devera ser informado;

Quem executou 0 Sservico;

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

E a proxima data em que devera ser inserida a data de vencimento para a proxima qualificacéo
do instrumento. Consulte o responsavel do laboratdrio 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 devera ser de facil
A visualizacdo, e colada preferencialimente no maédulo definido pelo
cliente.
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12. CALCULOS

Esta secao inclui os calculos e formulas para os testes disponiveis.

12.

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:

13.

f — z:?=1 Xmedi
n
Onde:
X medi = Valor Amostral, leitura i-ésimo de n
n = Nudmero total de leituras amostrais

REFERENCIAS NORMATIVAS E BIBLIOGRAFICAS

Norma ABNT NBR ISO 9001:2008 — Sistemas de gestdo da qualidade - Requisitos.

Norma ABNT NBR ISO 17025:2005 — Requisitos gerais para a competéncia de laboratérios de
ensaio e calibragéo.

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

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

Capitulo <1058> Analytical Instrument Qualification.

EP — European Pharmacopeia, Edition 8.0.

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

VAM - Valid Analytical Measurement.

CVG — Calibration and Validation Group.

Anvisa — Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria.

Manual de Boas Préticas em Biodisponibilidade / Bioequivaléncia.

Volume Il — Médulo 3: Instrumentacdo Analitica capitulo 6.3.2 — Qualificacdo de Operacéo.
(GMP) Good Manufacturing Practice.

(GLP) Good Laboratory Practice.
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14. APROVAGCAO DESTE PROTOCOLO

As assinaturas abaixo indicam que estdo de acordo e aprovam esta documentacao de qualificacéo.

Empresa:

Nome:

Departamento:

Assinatura; Data:

Empresa:

Nome:

Departamento:

Assinatura; Data:

Empresa:

Nome:

Departamento:

Assinatura; Data:

Empresa:

Nome:

Departamento:

Assinatura: Data:

Formulério 1 — Aprovacao deste protocolo de qualificagéo.
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15. IDENTIFICACAO DO SOLICITANTE

Preencher o formulario 2 para identificar os dados da empresa solicitante.

Nome da Empresa: JOHNSON & JOHNSON DO BRASIL INDUSTRIA E COMERCIO DE
PRODUTOS PARA SAUDE LTDA

Endereco: RUA MANOEL BOSCO RIBEIRO N°: 1020
Bairro: JARDIM DAS INDUSTRIAS Cidade: SAO JOSE DAS CAMPOS

Estado: SAO PAULO CEP: 12241-070

Responsavel: ANA CARLA FORTUNATTO
Cargo: CIENTISTA ANALITICO

Departamento: LABORATORIO DE PESQUISA E DESENVOLVIMENTO ANALITICO

Formulario 2 - Identificacdo do solicitante.
16. IDENTIFICACAO DO EXECUTOR E DO REVISOR

Preencher o formulario 3 para identificar o Executor e 0 Revisor que executara e aprovara 0s
procedimentos desta documentagéo de qualificacao.

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA

Cargo: ENGENHEIRO DE I\/IANUTEN(;AO
Data: 17/03/2023

Revisor:

Cargo:

Assinatura Digital:

Formulario 3 - Identificacdo do executor e do revisor.
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17. IDENTIFICAGAO DO DETECTOR EVAPORATIVO POR ESPALHAMENTO DE LUZ A SER
QUALIFICADO

Preencher o formulario 4 identificando o instrumento a ser qualificado.

Nome ou TAG: DETECTOR ELS - 22314

Modelo: PL-ELS-1000

NUmero de Série; 003-519

Fabricante: POLYMER LABORATORIES

Local Instalado: LABORATORIO DE PESQUISA E DESENVOLVIMENTO ANALITICO

Formulério 4 - Identificacdo do detector evaporativo por espalhamento de luz.
18. INFORMAC;OLES DE EQUIPAMENTOS E MATERIAIS UTILIZADOS NOS PROCEDIMENTOS DE
QUALIFICACAO

Preencher o formulério 5 para registrar as informagfes de calibracdo dos equipamentos e materiais
utilizados nos procedimentos de qualificacao.

Insira os certificados de calibracdo no final desta pasta identificados como anexos Al, A2 etc.

MATERIAL ID OU NUMERO DATA DE DATA DE ANEXO
UTILIZADO DE LOTE FABRICACAO VALIDADE
PADRAO DE
GLICOSE PREENCHER PREENCHER PREENCHER Al
Executor: MATEUS CARREIRA LIMA
Data: 17/03/2023

Formulario 5 - Informacgdes de equipamentos e materiais utilizados.
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19. PROCEDIMENTO DE QUALIFICACAO DO DETECTOR EVAPORATIVO POR ESPALHAMENTO
DE LUZ

19.1.VERIFICACAO AUTOMATIZADA DO SISTEMA

e Método de teste:

O teste automatizado do sistema incluido na interface grafica do PL-ELS 1000 executa testes de
desempenho rigorosos dos sistemas de controle do instrumento e mede a precisdo e a estabilidade
dos parametros de controle. Todos os modos de operacéo sdo avaliados (Standby, Gas Save e Run)
com verificagdo da temperatura operacional, estabilidade de temperatura, fluxo de gas definido e
estabilidade do fluxo de gas e saida de fotodetector.

Os testes sdo pré-programados para comecar as 18:00 horas e completar as 7 horas da manha
seguinte.

e Procedimento do teste:

1. Para preparar o instrumento para o teste, certificar de que o detector esteja ligado e configurado
para operacdo normal com fluxo de gas, e com o tubo de descarte de residuos do nebulizador
submerso no solvente contido na garrafa de residuos. O instrumento deve ser configurado para o
modo STANDBY permanecendo em temperatura ambiente. Conecte o instrumento ao PC de
controle através do cabo serial fornecido e configure o teste do sistema de acordo com as seguintes
instrucdes antes das 18h00, conforme exibido pelo reldgio do sistema do computador;

2. No software, selecione “Run System Test” que fica no menu “Tools”;

7 PL-ELS1000p Control (COM 2)

File Edit View | Tools Log Help

Autornation g‘l |

Run System Test
Maonitor e

Analyze System Test Log
N = [ |

3. Digite o niumero de série do seu instrumento no campo e cliqgue no botdo ok;

PL- ELS 1000 Control - System Test I

Please specify the serial number of the instrument you
are about to test: (e.g. 003-001)

Test Instrument
Serial No. Start End

|003-120 {ia.00 | Jo7:00 I
| oK I Cancel ]

4. O sistema de controle agora esta desativado e a seguinte caixa de dialogo é exibida na tela do
computador;
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PL- ELS 1000 Control - System Test [003-120]) I

SYSTEM TEST IN PROGRESS

|

18:00:00 0% 07:00:00
e depois ....
Assim que os testes comegarem
PL- ELS 1000 Control - System Test E3 I

SYSTEM TEST IN PROGRESS

18:00 06:00
| Stop System Test I

5. Assim que o relégio do computador atingir as 18 horas, os testes comecarao automaticamente.
Durante o periodo de teste de 13 horas, o instrumento € conduzido através das etapas abaixo;

Periodo Modo de Temperatura Temperatura Fluxo
Operacao do do de Gas
Evaporador Nebulizador
Estagio 1 18.00- RUN 120 90 1.0
20.00
Estagio 2 20.00- RUN 120 90 0.1
21.00
Estagio 3 21.00- RUN 210 220 15
3.00
Estagio 4 3.00-6.00 GAS 40 40 0.0
SAVE
Estagio 5 Fim STANDB 120 90 1.0
Y

Das 18:00 (inicio do teste) as 20:00, o instrumento é configurado para operar de acordo com o0 método 1
no modo RUN. Das 20:00 as 21:00 é o método 2 no modo RUN, das 21:00 as 3:00 é o método 3 no modo
RUN e das 3:00 as 6:00 é o método 4 no modo GAS SAVE, terminando com as configuracdes do método
1 no modo STANDBY as 7:00. Esses métodos de testes, com estas duracfes de tempo e mudancas de
modo foram cuidadosamente selecionados para que o instrumento seja totalmente testado, fornecendo

dados de desempenho precisos.

As configuracdes do método apropriadas para este teste sdo armazenadas em um arquivo chamado
“Test.mtd” e podem ser exibidas selecionando o botédo “Method Settings” na caixa de dialogo do “System

Test Results”
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PL- ELS 1000 Control - Method Settings i
"L/ Method Neb SetPt Evap SetPt Gas SetPt

1 g0 120 1.00

2 90 120 010

3 220 210 1.50

4 40 40 0.00

6. Na conclusao do periodo de teste, o log operacional que € registrado ao longo dos testes é
salvo e analisado automaticamente para fornecer um relatério resumido semelhante ao mostrado
abaixo.

PL- ELS 1000 Control - System Test Results I

System Test Results Details——

1. Temperature Response (V] = |
MethodSetiings | [ 0K | PintRepot |

2. Setpoint Stability

3. Baseline Slability

4. Mass Flow Response

NN

7. Uma marca verde indica que o instrumento foi aprovado no teste do sistema, enquanto uma
cruz vermelha indica que o instrumento ndo atendeu as especificacdes do teste. As especificagcbes
dos testes estéo relacionadas abaixo

Teste Critério Tolerancia
1. Temperature Mede o tempo necessario para que Stage 1 - 25mins
Response ambos o0s aquecedores atinjam a Stage 2 - 20mins
condig&o definida em cada estagio do Stage 3 - 47mins
teste. Stage 4 — 1hr 30mins
2. Setpoint Stability Calcula o deslocamento e 0 % desvio Offset +0.5°C
da temperatura definida para cada RSD - <1%
aquecedor em cada temperatura
definida
3. Baseline stability Monitora o deslocamento para cada <0.15V
aumento de temperatura
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4. Mass Flow response Mede o tempo necessario para atingir <270 seg

0 ponto definido

8. Um relatério detalhado na tela para cada um dos testes pode ser visualizado selecionando o
botdo Detalhes.... Um exemplo dos detalhes da resposta de temperatura é mostrado abaixo.

PL- ELS 1000 Contzod - Temperature Aesponse [ x|

Ths lerpeossian (ssporee gydem bock mandons be be e o) e
rgrument 10 schieys 5 tabk faopetalus for sach ol S tenpaatute
change: proganmas (o1 both the rebuae: v cvapcrsion

Meded  Stadt Tims Exgected Tire Elageed Tims Stahy
180018 0257537 0030 Pa=
PR k] 02000 Doson Payes
21:0015 Qa6 20 02200 Pays
M 0018 13126 1.0800 Paes

R

— o PLELS 1000 retiunent hax passed o terperalins responis
tests Both the rebultes arvd evancration heatar: hawe saccestiuly
wackud thacested bnocsales vk e aspached dne oeod

9. O botéo “Print Report” fornece uma cépia impressa dos resultados para anexar em na pasta de
qualificacdo. Um exemplo deste relatério de trés paginas € mostrado no final desta secéo.

Importante: O relatério s6 pode ser impresso a partir desta caixa de diadlogo. Selecionar o botdo Ok antes
de imprimir o relatério, isso fechara a caixa de dialogo e concluira o teste sem o relatério impresso.

10. Se alguma parte do teste do sistema falhou, o arquivo de log pode ser enviado para o
centro de servigo do fabricante para analise posterior. O arquivo de log é salvo em um nome de
arquivo “serial_ number” .log (por exemplo, 003_120.log no exemplo mostrado aqui) no diretdrio C:
\ arquivos de programas \ Polymer Laboratories \ ELS 1000 Control ou no diretério em que o software
de controle foi instalado. Um relat6rio de teste também pode ser gerado a partir do arquivo de
registro se necessario.

11. O arquivo de log pode ser reanalisado diretamente da interface de controle a qualquer
momento e um relatdrio do teste do sistema pode ser gerado. Para fazer isso, abra o arquivo de log
usando “Analyze System test Log” no menu Tools.

% PL-ELS1000p Control {(COM 2)

File Edit View | Tools Log Help

f G@lnl 4., Automation -gj—l

Run System Test
Monitor —E
Analyze System Test Log

AT = (=i |

-

Selecione o arquivo de log a ser analisado e clique no botéo abrir.
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Look in: | =3 PLELS1000 Cantrol x|« B ok B
E] 003_478.log

=] M03_749.log

File name: || l Open I
Files of type: ISystem Test Log Files [*log) LI Cancel I

4
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INSTRUMENT PERFORMANCE REPORT

Alanufacturers Name : Polymer Laboratones Ltd.
AManufacturers Address : Eszex Road
Church Stretton
Shropshire
ST66AY
Instrument Name : PL-ELS 1040
Serial Number : 03 _123
The following functional characteristics ef the PL-ELS 1000 i ent kave all nadividually

tested for confermance with our mternal specifications.

QA&E desired temyperature within

maintaining a constant temperature at the

Temperature Rezponse : PASSED
Both the pebulizer and evaporation heaters have

Temperature Accuracy :

Both the pebulizer and eva;
desred setpomts.

Baszeline Stability :

The output of 4 ent has shown to satisfy the test critenia of the baseline test.

Alazs Fesz

The coniro. ras snecessfully reaching and maimntaining the desired gas flow rates set

EFeport Date = Tuesday, November 25, 2010

Test Technician :

Page 1
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INSTRUMENT PERFOERMANCE REPORT
Method 1
Neb SetPe: 90C Evap SetPt: 120C Gas SetPrt 1.00 510
Test | Limit Meazured Rezult | Status
1. Temperature Response (hkmmess) 002337 0:11-04 Pass
2. Temperature Stabulity |
2.1. Nebuhiser (Average Offzet C) = 0.50 0.00
2.1, Evaporator (Average Offset C)  + 0.50 0.00
2.3, Hebuliser (R5D %3) 1.00 0.16
2 4 Evaporator (B5D %) 1.00 0.15
1. Baseline Stability (Photo Qutput V) 0,150 0.040
4. Mass Flow Response (sec) 270
Method 2
Neb SetPt: 90C Evap %etPt :
Test Status
1. Temperature Response (hhomm:ss) Pass
2. Temperature Stabulity Pass_|
2.1. Mebulizer (Average Offse 0.00 Pass
2.2, Evaporator (Average 0.00 Pass_|
2.3 Mebulizer (R5D %2) 015 Pass
2 4. Evaporator (B.SD % 0.15 Pass
3. Baseline Stability 0.040 | Pass |
4. Mass Flow Respons 0 Pass

Method 3

Evap %etPt: 210 C

Gas SetPt 1.50 531LM

| Limit Meazured Bezult | Status

. onse (hbvmm:ss)  0:d46:20 0:34-0d Pass |
2. Temperal tabulity | Pass

2.1. Mebuliser (Average Offset ) +0.50 0.00 Pass |
2.2 Evaporator (Average Offset O} = 0.30 0.00 Pass
2.3. Mebuliser (R5D %) 1.00 012 Pass

2 4 Evaporator (B5D %) 1.00 0.10 Pass |
3. Baseline Stability (Photo Cutput V) 0,130 0.040 Pass

4. Mazs Flow Response (zec) 270 30 Pass_|

Page 2
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INSTRUMENT PERFORMANCE REPORT

MMethod 4
Neb SetPt: 400C Evap SetPt: 40C Gas SetPt 0.10 SLM
Test | Limit Meazured Result [ Status
1. Temperature Response (hhomm:ss) 1:31:23 1:21:30 Pass

2. Temperature Stabality |

2.1. Nebuhser (Average Offsat C) _ +£0.50 0.00

2.1, Evaporator (Average Offset ) +0.50 0.00

2 3. Nebuliser (B5D %) 1.00 047

2.4, Evaporator (BSD %o} 1.00 0.29
3. Baselne Stability (Photo Owtput V) 0.130 0040
4 Masz Flow Besponse (sec) 270 i)

Page 2
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19.2. TESTE CROMATOGRAFICO

e Método de teste:

Para verificar se o instrumento esta funcionando corretamente, € necessario realizar o seguinte teste
de injecdo de uma concentragdo fixa de solucdo de glicose no detector, este teste fornece uma
medicdo direta da sensibilidade do detector relacionado a area do pico. Este método fornece uma
medicao cromatogréafica do desempenho do detector, sem a complicacdo adicional do desempenho
da coluna. Apds este teste, é recomendado que seja realizado o teste de performance utilizando o
método e condi¢cBes pré-definidas de um padréo interno do laboratério usado rotineiramente. Este
teste formara a base da qualificacdo de performance para este sistema e, portanto, os resultados
inseridos na documentacdo da qualificacdo de performance.

A especificacdo de desempenho relatada para este teste € baseada nos resultados de muitos testes
realizados em diferentes sistemas. No entanto, deve-se notar que todos os demais modulos do HPLC
tém uma grande influéncia no resultado final e, portanto, as tolerancias definidas levam esses fatores
em consideragao.

O PL-ELS 1000 deve ser testado para sensibilidade e ruido de linha de base de acordo com o seguinte
procedimento:

e Procedimento do teste:
1. Pesar com precisdo 5mg de glicose em um frasco volumétrico de 25 ml. Adicione 15 ml de
agua para dissolver a glicose. Assim que a glicose estiver dissolvida, complete com agua até
a marca.;

2. Configure o instrumento de acordo com o manual de operagéo e defina as condigfes a seguir:
Configuracdes do detector (método padrao n° 2)
e Temperatura do nebulizador: 90°C

Temperatura do evaporador: 120°C

Taxa de fluxo de gas: 1,5 SLM @ =60PSI

Constante de tempo: Desligado [0]

Sinal de saida do detector: Output (n&o escala 1/10)

3. Prepare o sistema cromatogréafico de acordo com as condigBes apresentadas. Se a amostra
for introduzida por uma injegcdo manual, recomendamos que um loop calibrado de 50yl seja
instalado na valvula de injecdo, de modo que uma injecdo de loop completo seja realizada.

Condic¢des de cromatografia:

Solucéo de referéncia: Glicose (10ug injetados)
Concentragéo: 0,2 mg/ml

Volume de injecao: 50l

Coluna: Tubo restritor

Eluente: Agua (18 MQ, filtrada a 0,2 um e desgaseificada)
Taxa de fluxo do eluente: 1,0 ml/min

4. Aguardar pelo menos de 1 a 2 horas para que o instrumento se estabilize nas temperaturas
definidas antes de fazer qualquer injecdo. O eluente deve fluir durante este tempo;

5. Defina a aquisicdo de dados para coletar um total de 10 minutos (2 minutos cada corrida) com
uma taxa de coleta de pelo menos 5pts/seg e em 1V de escala total.
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6. Injetar 50uL da solucdo de teste no sistema. Se isso for realizado por uma inje¢do manual, em
vez de um amostrador automético, é recomendado que 0,5ml de amostra seja injetado para
gue o loop seja preenchido e completamente lavado.

7. Inicie o sistema de aquisicdo de dados e injete 5 vezes com o tempo de corrida de 2 minutos
cada injecgao.

8. Calcule a area de cada pico, faca a media do valor das 5 areas e compare o seguinte resultado:
Area > 2500mV.seg

9. O ruido deve ser medido a partir de uma linha de base de 10 minutos com o eluente fluindo a
1ml/min. O ruido deve ser menor que 0,3mV.

Nota: Diferentes sistemas de aquisicdo de dados relatam a area usando uma variedade de unidades. Se
vocé estiver usando um sistema na qual a area é relatada em mV.sec, vocé pode usar os resultados
diretamente. Para outros sistemas na qual as unidades ndo sejam mV.segs, um fator de converséo
precisara ser aplicado. Por exemplo, o software que relata a &rea em response.min. Para converter a area
de response.min para mV. Seg, o humero deve ser multiplicado por 0,0488 (assumindo que os dados
foram coletados em uma escala de 1V). Se vocé ndo tiver certeza das unidades de area geradas a partir
de seu software de aquisicdo de dados, entre em contato com o fornecedor do software.

10. Preencher o formulario 6 com as informac6es de area e ruido.

AREA (mV.seg)
2 2 RESULTADO
~ A MEDIA DAS CRITERIO DE
AREAS - o~
INJECOES AREAS ACEITACAO (Aprovado)
(Reprovado)
1 4957,410
2 4888,245
Area maior que
3 4765,077 4821,971 2500mV.seg APROVADO
4 4807,573
5 4691,551
RUIDO (mV)
. RESULTADO
VALOR ENCONTRADO DO RUIDO CRITERIO DE (Aprovado)
ACEITACAO
(Reprovado)
38,50 — 38,42 = 0,17 Ruido menorque | \ppoyADO
0,3mV
Comentarios
Executor: MATEUS CARREIRA LIMA
Data: 17/03/2023

Formulario 6 — Area e ruido.
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20. RELATORIOS DA QUALIFICAGAO DE PERFORMANCE DO DETECTOR EVAPORATIVO POR
ESPALHAMENTO DE LUZ PL-ELS 1000 (COM A CONTRIBUICAO DO CLIENTE)

Descricao /
: /

Comentarios TESTE NAO APLICAVEL.

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA

Data: 04/04/2023

Formulério 7 — Qualificagédo de performance.
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21. REGISTRO DE MANUTENGAO DO DETECTOR EVAPORATIVO POR ESPALHAMENTO DE
LUZ PL-ELS 1000

Data Atividade

Limpeza interna e externa do equipamento.

Limpeza das placas eletronicas e sistema de evaporagéao.

16/03/2023
Limpeza do sistema de ventilacdo

Verificagcdo da parte Otica e fonte de luz

/ -

Comentarios

Executor: MATEUS CARREIRA LIMA

Data: 04/04/2023

Formulério 8 — Registro de manutencéo.
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22. RESULTADOS DA QUALIFICAGAO DO DETECTOR EVAPORATIVO POR ESPALHAMENTO
DE LUZ E ASSINATURAS DE APROVACAO DESTE DOCUMENTO DE QUALIFICACAO

RESULTADO
(Néo Aplicavel)
(Reprovado)
18.1 Verificacdo Automatizada do Sistema APROVADO
18.2 Teste Cromatogréfico APROVADO
19 Qualificacdo de Performance APROVADO
20 Registro de Manutencao APROVADO
Executor: MATEUS CARREIRA LIMA
Data: 04/04/2023
Revisor:

Assinatura Digital

Cliente:

Empresa:

Nome:

Departamento:

Assinatura: Data:

Cliente:

Empresa:

Nome:

Departamento:

Assinatura: Data:

Formulario 9 - Resultados da Qualificacdo do PL-ELS-1000.
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