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1. INTRODUCAO

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

Dentro da industria farmacéutica, alimenticia, laboratérios de prestacdo de servicos,
entre outros, muitos equipamentos de laboratério, instrumentos e sistemas analiticos
computadorizados sao utilizados. Estes sistemas sdo usados para a aquisicdo de dados e
assegurar que os produtos estdo adequados para os seus propésitos. Com o crescimento, a
sofisticacdo e a automatizacao de instrumentos analiticos, ha uma crescente demanda para
qualificacado desses sistemas a fim de assegurar a confiabilidade dos seus dados.

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

Este protocolo exige trés tipos de pessoas:

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

v QPACK, revisor - Pessoa treinada e qualificada (como definido pela BPF e BPL e os
6rgaos reguladores) para revisar e aprovar os testes realizados pelo especialista;

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

2. OBJETIVO

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

3. SIGLAS E DEFINIGOES

ABREVIACAO DESCRICAO
ASTM American Society for Testing and Materials
ATR Attenuated Total Reflectance
BPF Boas Praticas de Fabricacao
BPL Boas Praticas de Laboratorio
cm’ Numero de Onda
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A documentacdo de QUALIFICAGCAO da QPACK baseia-se no modelo indicado na tabela

EP European Pharmacopeia
FT-IR Fourier Transform Infrared
JP Japanese Pharmacopeia
N/A Nao Aplicavel
USP United States Pharmacopeia
4. MODELO DE QUALIFICAGAO
abaixo.

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

Requerimentos

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

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

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

Verséao de firmware, ajustes e configuragoes
sdo documentadas

O sistema cumpre os critérios de aceitagao
especificados

O usuario devera ser treinado

Documentos escritos para o bom funcionamento
devem estar presentes

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

Verificagdo

QD (Qualificagdo de Designer) -
FABRICANTE

Protocolo de aceitacao interna - FABRICANTE

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

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

QO (Qualificagao Operacional) - Empresa
CONTRATADA

Documentacao de treinamento - Empresa
CONTRATADA

Instrucdes de operagao - Empresa

CONTRATANTE

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

Os parametros estabelecidos neste protocolo sdo com base nas edigbes atuais da
USP, EP, JP e ASTM, que formam a base para a aceitacdo da QUALIFICACAO. Para os
parametros que nao estido especificados na USP, EP, JP e ASTM, foram seguidos os limites
propostos pelo fabricante do FT-IR.

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

No caso de uma reprovacéao do teste, os resultados fora de especificacdo deverao ser
anexados neste protocolo, além da entrada de uma justificativa do especialista indicando as
causas da reprovacao no documento Ordem de Servigo, e se existe a necessidade de uma
acgao corretiva.

Estas informagdes serdo associadas, e disponibilizadas ao cliente para
rastreabilidade do processo no site: cliente@qgpack.com.br

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

6. TESTES ADICIONAIS

Testes adicionais que n&do s&o considerados parte da programagao necessaria para
a conclusao do servigo contratado, deverao ser avaliados e se for compativel com os padrbes
e documentos, serdo cobrados os custos adicionais ao servigo inicialmente contratado.

7. DIREITOS RESERVADOS

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

As informacgdes e procedimentos contidos neste protocolo estdo sujeitas a mudancgas
sem notificagdo prévia, estando relacionadas especialmente com as definicdes dos 6rgaos
competentes, ndo cabendo assim, nenhum tipo de responsabilidade para a QPACK.

8. RESPONSABILIDADES

A QUALIFICACAO deste equipamento sera realizada levando-se em consideracéo
as condi¢cdes externas (fatores como posicado 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¢des de instalagao apds a execugao do servigo.
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8.1. CONTRATANTE

v' Aprovar os parametros e limites estipulados neste protocolo, antes da execucao da
QUALIFICACAO do instrumento;

v" A empresa CONTRATANTE se responsabiliza em prover boas condigbes para a
realizacao do servico, tais como temperatura controlada, rede elétrica estabilizada,
espaco fisico suficiente para realizagdo do servigo, vidrarias, solventes diversos,
reagentes, assim como local apropriado para o descarte deles;

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

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

v" Aempresa CONTRATANTE se responsabiliza por conferir e aprovar todo o protocolo
entregue, aceitando assim, a QUALIFICACAO do equipamento fornecida pela
QPACK.

8.2. QPACK

v' Enviar um especialista treinado e qualificado para executar todos os procedimentos
de qualificagao;

v Prover a cada especialista, um kit de QUALIFICAGAO adequado para execucéo do
servigo, compativel com qualquer configuragao de FT-IR disponivel,

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

v" Preencher a Ordem de Servigo com desvios e recomendagdes para resolugao de
problemas, quando aplicavel;

v Fornecer o certificado de QUALIFICAGCAO ou de andlise comprovando que os
padroes e solucdes de referéncia estdo dentro da validade;

v' Entregar para contratante todo protocolo pertinente a execugdo do servico e o
relatério final de QUALIFICAGAO.

9. EQUIPAMENTOS E MATERIAIS NECESSARIOS

v Kit de padroes.

10. PRE-REQUISITOS PARA A QUALIFICAGAO

Para completar o procedimento de QUALIFICAGAO mencionados neste protocolo, é
necessario certificar-se de ter os itens abaixo disponiveis para consulta:

v" A especificagdo completa do instrumento a ser qualificado;
v' Configuragdo do software de controle e aquisicdo de dados (se aplicavel);
v" Os manuais de operagao do instrumento.
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11. PREENCHIMENTO DOS FORMULARIOS

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

v'  Este documento é composto por dois cadernos, correspondentes aos
acessorios de amostragem intercambiaveis (TMT e ATR). Selecione os
acessorios apropriados na definicdo dos parametros.

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

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

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

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

v" Qualquer desvio a partir de um procedimento definido no protocolo e/ou
resultados obtidos onde medidas corretivas forem necessarias, estas devem ser
documentados no adendo “LISTA DE DESVIOS”, o responsavel pelo
instrumento tem que dar aprovacdo documentada com seu aceite para qualquer
adequacao ou divergéncia no protocolo antes das assinaturas de aprovacao final.
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.);

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

12. MANUTENGAO PREVENTIVA

Tem como objetivo assegurar que o equipamento esteja em boas condi¢bes e que
possa ser operado com seguranca dentro da rotina do laboratdrio.

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

13. QUALIFICAGAO OPERACIONAL

Seguindo corretamente os procedimentos de QUALIFICAGAO do FT-IR descritos
nesta documentacéo, os resultados obtidos assegurarao propriamente a QUALIFICACAO e
manutencéo deste equipamento.

Informacdes coletadas durante o processo de QUALIFICACAO deverdo ser escritas
nos formularios que ofereceréo evidéncias para os 6rgéos regulatérios de que o FT-IR opera
adequadamente.
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13.1. DIRETRIZES DA REQUALIFICAGAO

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

v A periodicidade da REQUALIFICAGAO devera ser definida pelo CONTRATANTE,
baseando-se na frequéncia do uso, desgaste de Idmpadas, unidade Optica, e/ou
procedimentos internos;

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

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

» Placas de controle;

> Placas de interface;

» Placas amplificadoras;

» Lampadas e pecgas da parte optica;

v E importante REQUALIFICAR sempre que adicionar um acessorio ou realizar alguma
modificagdo/atualizagao do hardware ou software.

14. PROCEDIMENTO INICIAL DA QUALIFICAGAO

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

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

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

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

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

15. FINALIZAGAO DO SERVIGO

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

Devera ser preenchido o NUMERO DO CERTIFICADO:;

O MODELO do equipamento;

NUMERO DE SERIE do equipamento ou TAG;

Quem executou o servigo;

Tipo de servigo realizado;

A data atual da conclusao no formato DD/MM/AAAA,;

Para o campo PROXIMA DATA consulte o responsavel do laboratério

LUK
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contratante, pois cada CONTRATANTE tem um cronograma definido que estipula a
periodicidade dos servigos de qualificagao.

& Atencao: O local de colagem da etiqueta devera ser de facil visualizagao e colada
preferencialmente no médulo definido pelo cliente.

16. CALCULOS

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

16.1. MEDIA

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

expressao:
X — in=1 Xmed i
n
X
Onde:
X meai = Valor amostral, leitura i-ésimo de n
n = Numero total de leituras amostrais

16.2. DESVIO PADRAO

O desvio padrao é uma medida de dispersao e o seu valor reflete a variabilidade das
observagdes em relagao a média.

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

?:1( Xi - Xmed)2

DP =
n—1

Onde:
Xi = Valor amostral, leitura i-ésimo de n
X med =Valor médio amostral para n valores

n = Numero total de leituras amostrais

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



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

QPQCK % Definigoes

. Pagina 10 de 34
Certificado: 137/26 Documento: POQ.FT-IR-TMT-ATR.01

Revisdo: 00

16.3. COEFICIENTE DE VARIAGAO OU % DPR

O coeficiente de variagédo (C.V.) ou %DPR é uma medida de dispersao relativa, pois
expressa a relagao percentual do desvio padréo em relacdo a média.

E visto que o conceito estatistico de desvio padrdo corresponde ao conceito
matematico de distancia, ou seja, a dispersdo dos dados em relacdo a média de uma
sequéncia. E chamado de dispersdo absoluta o desvio padrdo, e de dispersao relativa o
coeficiente de variacdo que é a divisdo entre o desvio padrdao e a média. Assim o calculo
sera determinado pela expresséo:

CV ou% DPR = DF x 100
U IR "Media

Onde:

DP = Desvio padrdo para n valores

Média = Valor médio amostral para n valores

16.4. % DESVIO

A razdo da % de desvio é calculada como a diferenga 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:
Xnormii =Valor da leitura normalizado no ponto indicado
Xnom i = Valor da leitura nominal no ponto indicado
Xnom max = Valor da leitura no ponto maximo
16.5. DESVIO

O desvio é avaliado pela diferenga absoluta entre o valor programado e a leitura
obtida, conforme expresséao abaixo:

Desvio = (| Xieir — Xprogr 1)
Onde:
Xleit  =Valor da leitura para X

Xprogr =Valor programado para X
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17. REFERENCIAS NORMATIVAS E BIBLIOGRAFICAS

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

REQUISITOS.

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

ASTM — AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIAL, VOL. 03.06.

USP — THE UNITED STATES PHARMACOPEIA, EDITION 43 (2022) <857>
ULTRAVIOLET-VISIBLE SPECTROSCOPY.

EP - EUROPEAN PHARMACOPEIA, EDITION 11 (2023) <2.2.25>
ABSORPTION SPECTROPHOTOMETRY ULTRAVIOLET AND VISIBLE.

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 - AGENCIA NACIONAL DE VIGILANCIPA\ SANITARIA — MANUAL DE BOAS
PRATICAS EM BIODISPONIBILIDADE / BIOEQUIVALENCIA. VOLUME Il — MODULO 3:
INSTRUMENTACAO ANALITICA <6.3.2> QUALIFICACAO DE OPERACAO.

BPL — BOAS PRATICAS DE LABORATORIO.
BPF — BOAS PRATICAS DE FABRICAGCAO.
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18.1. IDENTIFICAGAO DA EMPRESA CONTRATANTE

OPELLA HEALTHCARE BRAZIL LTDA

EMPRESA:

RUA CONDE DOMINGOS PAPAIZ, 175,

JARDIM NATAL, SUZANO/SP - CEP:
ENDEREQOZ 08613-901
CONTATO DO DEPARTAMENTO: JULLY DOMINGOS

18.2. IDENTIFICACAO DO ESPECIALISTA
ESPECIALISTA: VANDILSO APARECIDO MINELLI
FUNGAO: ESPECIALISTA DE MANUTENGCAO
EMPRESA: QPACK SOLUCOES ANALITICAS LTDA
18.3. IDENTIFICACAO DO REVISOR

REVISOR: FABIOLA SPIGARIOL
FUNCAO: DOCUMENTAGAO
EMPRESA: QPACK SOLUCOES ANALITICAS LTDA
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18.4. IDENTIFICAGAO DO INSTRUMENTO

EQUIPAMENTO: ESPECTROMETRO FT/IR
MODELO: SPECTRUM TWO

NUMERO DE SERIE: C115169

SOFTWARE: SPECTRUM IR ES

VERSAO/ FIRMWARE: 10.7.2.1630

TAG: AXQ 4001

LOCAL INSTALADO: CONTROLE DE QUALIDADE

18.5. IDENTIFICACAO DOS MODULOS E ACESSORIOS

DESCRICAO / MODELO NUMERO DE SERIE FABRICANTE

UATR TWO PODL190719045 PERKIN ELMER

18.6. IDENTIFICAGAO DOS INSTRUMENTOS E/OU MATERIAIS UTILIZADOS

INSTRUMENTO TAG OU DATA DA DATA DA N° DO
OU MATERIAL NUMERO ULTIMA PROXIMA CERTIFICADO ANEXO
UTILIZADO DE SERIE CALIBRACAO CALIBRACAO

PADRAO

IR-02
POLYSTYRENE 17/08/2023 17/08/2028 J378/2023 A1
FILM
ATR
VALIDATION  ATR-02 17/08/2023 17/08/2028 J379/2023 A2
STANDARD

A3
Atualizar
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19. DEFINIGAO DOS PARAMETROS FT-IR - TMT

19.1. NiVEL DE ENERGIA - TMT

DEFINICAO: O teste de Nivel de Energia em um espectrofotdmetro FT-IR (Infravermelho
com Transformada de Fourier) consiste em medir a intensidade do sinal infravermelho captado pelo
detector quando o compartimento de amostras esta vazio. Esse teste envolve a coleta de um
espectro de background que é comparado ao perfil obtido na instalagao do equipamento. A analise
€ realizada em pontos especificos de numero de onda, garantindo que o FT-IR mantenha uma
sensibilidade adequada e funcionando dentro dos paradmetros esperados.

IMPORTANCIA: Esse teste é essencial para verificar se o espectrofotdmetro FT-IR esta
operando de maneira estavel e precisa. A manutencdo do nivel de energia adequado assegura que
0 equipamento ndo tenha degradacdo de componentes opticos, fonte de luz ou problemas de
alinhamento que possam comprometer a qualidade dos dados. Realizar essa verificacao
periodicamente garante a confiabilidade dos resultados analiticos, prevenindo variagées indesejadas
e mantendo a consisténcia das leituras ao longo do tempo.

NUMERO DE VALOR DA : R
ONDA (cm) INSTALAGAO (%T) CRITERIO DE ACEITAGAO (%)
3000 61.221
2000 61.602
> 60.00%
1600 48.115
600 2.0922

19.2. EXATIDAO DO NUMERO DE ONDA - TMT

DEFINICAO: O teste de Exatiddo do Numero de Onda em um espectrofotdmetro FT-IR
verifica a precisao dos nimeros de onda medidas pelo equipamento. Para realizar esse teste, utiliza-
se o0 padrao SRM 1921b, que consiste em um filme de Poliestireno com bandas de absorgao bem
definidas e certificadas pelo National Institute of Standards and Technology (NIST). O método
envolve a analise do espectro do filme em pontos de numero de onda especificos, garantindo que a
posicao das bandas esta dentro dos limites de aceitagao.

IMPORTANCIA: A exatiddo do nimero de onda & crucial para assegurar que o FT-IR esta
realizando medigdes precisas, o que impacta diretamente a qualidade das analises espectrais. Esse
teste garante que o equipamento identifica corretamente os picos/vales dos materiais analisados,
essencial para aplicagbes que requerem alta precisdo, como controle de qualidade e analise de
materiais especificos. A verificacdo peridédica evita desvios nas leituras, proporcionando
confiabilidade e consisténcia nos resultados obtidos.

POSICAO ESPERADA (cm™) CRITERIO DE ACEITACAO (cm ")
2849.31
+ 2.0
1600.83
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1154.19
906.38

19.3. RESOLUGAO - TMT

DEFINICAO: O teste de Resolucéo em um espectrofotdmetro FT-IR avalia a capacidade do
instrumento de distinguir entre picos e vales préximos em um espectro. Para isso, utiliza-se o filme
padrao de Poliestireno, que apresenta bandas de absor¢cdo com picos e vales afilados. A resolucao
é verificada ampliando-se regides especificas do espectro (2800-2900 cm™ e 1500-1600 cm™) e
medindo a diferenga em porcentagem de transmiténcia (%T) entre os picos e vales selecionados.

IMPORTANCIA: A verificacdo da resolugdo é fundamental para garantir que o FT-IR seja
capaz de diferenciar com precisao entre picos e vales de absorgao muito préximas, o que é essencial
para a analise detalhada de compostos complexos. A resolucdo adequada permite identificar
nuances espectrais, oferecendo dados mais ricos e confiaveis. Esse controle evita interpretagdes
errbneas que poderiam ocorrer devido a incapacidade do equipamento de discemir detalhes finos,
assegurando a qualidade e a precisdo das analises.

CRITERIO DE ACEITAGAO (%T)

2870

> 18
2851
1588

> 10
1583

19.4. REPETIBILIDADE DO NUMERO DE ONDA - TMT

DEFINICAO: O teste de Repetibilidade do Nimero de Onda em um espectrofotdmetro FT-IR
verifica a consisténcia das medigdes de posicdes das bandas de absor¢gado em leituras consecutivas.
Utilizando o padrao de Poliestireno, mede-se a posi¢ao das bandas em dois espectros sucessivos,
avaliando se a posigado das bandas especificas permanece constante, dentro de uma margem de
aceitagao.

IMPORTANCIA: Este teste é crucial para confirmar a estabilidade do FT-IR assegurando que
ele fornece resultados confiaveis em leituras repetidas. A repetibilidade garante que o instrumento
nao apresenta variagdes internas que possam comprometer a precisdo dos dados ao longo do
tempo, essencial para analises que exigem alta consisténcia. Esse controle contribui para a
confiabilidade dos resultados e para a seguranca nos processos que dependem da exatidao
espectral.

CRITERIO DE ACEITAGAO (cm™)
+ 1.0

19.5. REPETIBILIDADE FOTOMETRICA - TMT

DEFINICAO: O teste de Repetibilidade Fotométrica em um espectrofotdmetro FT-IR visa
avaliar a consisténcia dos valores de transmitancia (%T) para bandas especificas em leituras
consecutivas. Usando o filme padréo de Poliestireno, realiza-se uma medicado em duas leituras
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sucessivas das bandas de absorgao em posicdes pré-definidas), comparando os valores obtidos de
transmitancia entre as duas medi¢des, com uma margem de aceitacéo.

IMPORTANCIA: Esse teste é fundamental para assegurar a estabilidade fotométrica do FT-
IR, garantindo que a resposta de intensidade do equipamento permaneca estavel ao longo do tempo.
A repetibilidade fotométrica é essencial para analises precisas, pois pequenas variacbes de
intensidade podem afetar a interpretacdo dos dados espectrais e levar a conclusdes incorretas sobre
a amostra. A verificacdo da repetibilidade fotométrica assegura que o equipamento esta apto a
fornecer leituras consistentes e confiaveis, aumentando a confiabilidade dos resultados e a
seguranga nas analises.

CRITERIO DE ACEITAGAO (%T)
+ 0.5

19.6. SENSIBILIDADE - TMT

DEFINICAO: O teste de Sensibilidade em um espectrofotémetro FT-IR mede a capacidade
do equipamento de detectar pequenas variagdes na transmitancia (%T) em uma regido espectral
onde a presenga de CO, e umidade néo interferem nas leituras (proxima de 2200 cm™). Utilizando
o compartimento de amostras vazio, sao coletadas leituras de background e da "amostra" (sem
nenhum material inserido), permitindo que o equipamento acumule espectros por 1 minuto a 4
cm™' de resolucdo. A sensibilidade é entado calculada como a razao sinal-ruido, usando a
diferenca de transmitancia entre o pico mais alto e o mais baixo na regido de 2220-2170 cm™.

IMPORTANCIA: A sensibilidade é essencial para determinar a capacidade do FT-IR de
detectar sinais fracos e distinguir detalhes em concentragdes extremamente baixas de substancias.
Um alto valor de sensibilidade, com baixo ruido de fundo, é crucial para assegurar que o
equipamento possa capturar informacdes de amostras que produzem sinais pequenos, o0 que &
particularmente importante em analises complexas onde precisdao e confiabilidade sao criticas.
Validar a sensibilidade é fundamental para manter o desempenho do instrumento em conformidade
com padrdes analiticos rigorosos, garantindo a qualidade das analises e a seguranga dos resultados.

CRITERIO DE ACEITAGAO
> 5000 :1
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20. PROCEDIMENTO DE QUALIFICAGAO DO FT-IR - TMT

20.1. NiVEL DE ENERGIA - TMT

O perfil do background analisado, com o compartimento de amostras vazio, é
comparado com o perfil do background coletado na instalagdo do equipamento usando
determinados numeros de onda para realizar esta comparagao.

Parametros de leitura:

Numero de scans: 16

Resolugéo: 4 cm-"

Modo de leitura: Single Beam

Ganho: Auto (se selecionavel)
Abertura: Auto (se selecionavel)

Auto (se selecionavel)

Velocidade: Tipicamente 2 mn/sec para detectores DTGS
Filtro: Auto (se selecionavel)
Funcéo: Cosseno (se selecionavel)

Procedimento do teste:
Configurar os parametros de leitura;
2. Certificar de que o compartimento de amostra se encontra
vazio;
3. Iniciar a leitura do espectro do background,
4. Verificar o nivel de energia em 3000, 2000, 1600 e 600 cm™" .

—

VALOR DA

NUMERODE  VALOROBTIDO |\\eraiacio ~ PROPORCAO RESULTADO
ONDA (cm) (%T) (%T) (%)
3000 54.493 61.221 89.01% APROVADO
2000 56.51 61.602 91.73% APROVADO
1600 44.754 48.115 93.01% APROVADO
600 2.414 2.0922 115.38% APROVADO
CRITERIO DE ACEITAGAO (%): > 60.00%

Comentarios: N/A

Especialista:. VANDILSO APARECIDO MINELLI
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20.2. EXATIDAO DO NUMERO DE ONDA - TMT

O padrao mais comum utilizado para a verificagdo da exatiddo do nimero de onda é
o SRM 1921b, um filme de Poliestireno de aproximadamente 38 um de espessura com
bandas de absor¢gao bem definidas e certificada, fornecida pelo National Institute of Standards
and Technology (NIST).

Parametros de leitura:

Numero de scans: 16

Resolucao: 2cm!

Single Beam para a leitura do background

Modo de leitura: %T para a leitura da amostra

Ganho: Auto (se selecionavel)
Abertura: Auto (se selecionavel)
Velocidade: Auto (se selecionavel)
’ Tipicamente 2 mn/sec para detectores DTGS
Filtro: Auto (se selecionavel)
Funcgao: Cosseno (se selecionavel)

Procedimento do teste:

Configurar os parametros de leitura;

Certificar de que o compartimento de amostra se encontra vazio;

Iniciar a leitura do espectro do background,

Colocar o padrao de Poliestireno no compartimento de amostra;

Iniciar a leitura do padréo;

Verificar a posicdo das seguintes bandas de absorcao, conforme coluna
“POSICAO ESPERADA’.

2R

POSICAO ESPERADA (cm™) POSICAO OBTIDA (cm™) DIFERENCA (cm™) RESULTADO

2849.31 2849.74 0.430 APROVADO

1600.83 1601.35 0.520 APROVADO

1154.19 1154.66 0.470 APROVADO

906.38 906.59 0.210 APROVADO
CRITERIO DE ACEITACAO (cm™) + 2.0

Comentarios: N/A

Especialista:. VANDILSO APARECIDO MINELLI
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20.3. RESOLUGAO - TMT

O padrao de filme de Poliestireno usado para verificar a exatiddo do nimero de onda
e a repetibilidade do numero de onda e fotométrica, possui bandas com picos e vales bem
afilados permitindo a verificagdo da resolugéo do instrumento.

Parametros de leitura:

Numero de scans: 16

Resolugéo: 2cm’

Single Beam para a leitura do background

Modo de leitura: %T para a leitura da amostra

Ganho: Auto (se selecionavel)
Abertura: Auto (se selecionavel)
Velocidade: Auto (se selecionavel)
' Tipicamente 2 mm/sec para detectores DTGS
Filtro: Auto (se selecionavel)
Funcao: Cosseno (se selecionavel)

Procedimento do teste:

1. Configurar os parametros de leitura;
2. Certificar de que o compartimento de amostra se encontra vazio;
3. Iniciar a leitura do espectro do background,
4. Colocar o padrao de Poliestireno no compartimento de amostra;
5. |Iniciar a leitura do padrao;
6. Ampliar a regiao de 2800-2900 cm e verificar a diferenca de %T entre o vale
de 2860 cm'e o pico de 2851 cm";
7. Ampliar a regido de 1500-1600 cm e verificar a diferenca de %T entre o vale
de 1588 cm'e o pico de 1583 cm™ .
: VALOR DIFERENGADOS  cpiTERIO DE
NUMERODE N cONTRADO VALORES ACEITACAO
ONDA (cm™) o ENCONTRADOS RESULTADO
(%T) o (%T)
(%T)
2870 41,018
25.49200 > 18 APROVADO
2851 15.508
1588 58.425
16.59500 > 10 APROVADO
1583 41.83

Comentarios: N/A

Especialista: VANDILSO APARECIDO MINELLI

QPack Solugdes Analiticas Ltda
Rua Ema Gazzi Magnusson, 138 — Comercial Vitoria Martini — Indaiatuba/SP — CEP: 13347-630
Site: www.gpack.com.br - Fone: +55 (19) 2660-1110
E-mail: gpack@gpack.com.br
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20.4. REPETIBILIDADE DO NUMERO DE ONDA - TMT

Este teste requer o uso de uma amostra, como o filme de Poliestireno, deve-se
verificar a repetibilidade da posi¢cao das bandas selecionadas de duas leituras sucessivas.

Parametros de leitura:

Numeros de scans: 16

Resolugao: 2cm

Single Beam para a leitura do background

Modo de leitura: %T para a leitura da amostra

Ganho: Auto (se selecionavel)
Abertura: Auto (se selecionavel)
Velocidade: Auto (se selecionavel)
: Tipicamente 2 mm/sec para detectores DTGS
Filtro: Auto (se selecionavel)
Funcao: Cosseno (se selecionavel)
Procedimento do teste:
1. Configurar os parametros de leitura;
2. Certificar de que o compartimento de amostra se encontra vazio;
3. Iniciar a leitura do espectro do background,
4. Colocar o padrao de Poliestireno no compartimento de amostra;
5. Iniciar a leitura do padrao;
6. Repetir a leitura do padrao;
7. Verificar a posi¢cao das seguintes bandas de absorgcido, conforme coluna
“NUMERO DE ONDA”.
NUMERO DE 12 POSICAO 22 POSICAO DIFERENCA
ONDA (cm™) (cm™) (cm™) (cm-) RESULTADO
2849.31 2849.19 2849.19 0.000 APROVADO
1600.83 1601.04 1601.05 0.010 APROVADO
1154.19 1154.42 1154.42 0.000 APROVADO
906.38 906.42 906.42 0.000 APROVADO
CRITERIO DE ACEITACAO (cm-1) + 1.0

Comentarios: N/A

Especialista: VANDILSO APARECIDO MINELLI

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

Este teste requer o uso de uma amostra, como o filme de Poliestireno, deve-se
verificar a repetibilidade fotométrica das bandas selecionadas de duas leituras sucessivas.

Numeros de scans:

Resolugéao:
Modo de leitura:

Ganho:
Abertura:

Velocidade:

Filtro:

Funcéo:

NOoO R WN =

NUMERO DE
ONDA (cm™)

2849.31
1600.83

1154.19

906.38

Parametros de leitura:

16

2cm™

Single Beam para a leitura do background
%T para a leitura da amostra

Auto (se selecionavel)

Auto (se selecionavel)

Auto (se selecionavel)
Tipicamente 2 mm/sec para detectores DTGS

Auto (se selecionavel)

Cosseno (se selecionavel)

Procedimento do teste:

Configurar os parametros de leitura;

Certificar de que o compartimento de amostra se encontra vazio;
Iniciar a leitura do espectro do background,

Colocar o padrao de Poliestireno compartimento de amostra;

Iniciar a leitura do padréo;

Repetir a leitura do espectro do background e do padrao;
Verificar a transmitancia das seguintes bandas de absorcgao,
conforme coluna “NUMERO DE ONDA”.

1° VALOR (%T)

15.466
9.7581
48.47

36.249

CRITERIO DE ACEITAGAO (%T)

Comentarios: N/A

2° VALOR (%T)  DIFERENCA (%T) RESULTADO

15.47 0.004 APROVADO

9.76 0.002 APROVADO

48.46 0.010 APROVADO

36.25 0.001 APROVADO
+ 0.5

Especialista: VANDILSO APARECIDO MINELLI

QPack Solugdes Analiticas Ltda

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

E-mail: gpack@qgpack.com.br
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20.6. SENSIBILIDADE - TMT

A leitura do background e a leitura da amostra s&o coletados com o compartimento de
amostras vazios e acumulando os espectros por 1 minuto a 4 cm™ de resolugdo, deve ser
verificado a regido de 2200 cm-' onde nem o CO, e nem a umidade podem afetar as medidas.

Parametros de leitura:

Numeros de scans: 48

Resolucgéo: 4 cm™’

Single Beam para a leitura do background

Modo de leitura: % T para a leitura da amostra

Ganho: Auto (se selecionavel)
Abertura: Auto (se selecionavel)
Velocidade: Auto (se selecionavel)
’ Tipicamente 2 mm/sec para detectores DTGS
Filtro: Auto (se selecionavel)
Funcao: Cosseno (se selecionavel)

Procedimento do teste:

Configurar os parametros de leitura;

Certificar de que o compartimento de amostra se encontra vazio;

Iniciar a leitura do espectro do background,

Iniciar a leitura sem inserir o padrdo no compartimento de amostras;
Ampliar a regido de 2220-2170 cm e verificar a diferenga de %T entre o
maior € 0 menor pico;

O valor do sinal-ruido € expresso como: 100/ (diferenga de pico a pico): 1.
*Quando necessario sera realizado o “Autoteste” do equipamento para aprovagéo do teste.

aOhRWON =

o

VALOR DE %T DO PICO

DIFERENGA DOS DIVIDIR 100 PELA
MAIS ALTO E MAIS VALORES DOS PICOS DIFERENGA RESULTADO
BAIXO ENCONTRADOS ENCONTRADA
100.01 VALOR OBTIDO
0.012000 APROVADO
99.998 8333.33333
CRITERIO DE ACEITACAO > 5000 1

Comentarios: N/A

Especialista: VANDILSO APARECIDO MINELLI

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



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

	1. INTRODUÇÃO
	2. OBJETIVO
	3. SIGLAS E DEFINIÇÕES
	4. MODELO DE QUALIFICAÇÃO
	5. CRITÉRIO DE ACEITAÇÃO
	6. TESTES ADICIONAIS
	7. DIREITOS RESERVADOS
	8. RESPONSABILIDADES
	8.1. CONTRATANTE
	8.2. QPACK

	9. EQUIPAMENTOS E MATERIAIS NECESSÁRIOS
	10. PRÉ-REQUISITOS PARA A QUALIFICAÇÃO
	11. PREENCHIMENTO DOS FORMULÁRIOS
	12. MANUTENÇÃO PREVENTIVA
	13. QUALIFICAÇÃO OPERACIONAL
	13.1. DIRETRIZES DA REQUALIFICAÇÃO

	15. PROCEDIMENTO INICIAL DA QUALIFICAÇÃO
	16. FINALIZAÇÃO DO SERVIÇO
	17. CÁLCULOS
	17.1. MÉDIA
	17.2. DESVIO PADRÃO
	17.3. COEFICIENTE DE VARIAÇÃO OU % DPR
	17.4. % DESVIO
	17.5. DESVIO
	17.6. COEFICIENTE DE DETERMINAÇÃO (R²)

	18. REFERÊNCIAS NORMATIVAS E BIBLIOGRÁFICAS
	19. IDENTIFICAÇÕES
	19.1. IDENTIFICAÇÃO DA EMPRESA CONTRATANTE
	19.2. IDENTIFICAÇÃO DO ESPECIALISTA
	19.3. IDENTIFICAÇÃO DO REVISOR
	19.4. IDENTIFICAÇÃO DO INSTRUMENTO
	19.5. IDENTIFICAÇÃO DOS MÓDULOS E ACESSÓRIOS
	19.6. IDENTIFICAÇÃO DOS INSTRUMENTOS E/OU MATERIAIS UTILIZADOS

	20. DEFINIÇÃO DOS PARÂMETROS FT-IR (FILME)
	20.1. NÍVEL DE ENERGIA
	20.2. EXATIDÃO DO NÚMERO DE ONDA
	20.3. RESOLUÇÃO
	20.4. REPETIBILIDADE DO NÚMERO DE ONDA
	20.5. REPETIBILIDADE FOTOMÉTRICA
	20.6. SENSIBILIDADE

	21. PROCEDIMENTO DE QUALIFICAÇÃO DO FT-IR
	21.1. NÍVEL DE ENERGIA
	21.2. EXATIDÃO DO NÚMERO DE ONDA
	21.3. RESOLUÇÃO
	21.4. REPETIBILIDADE DO NÚMERO DE ONDA
	21.5. REPETIBILIDADE FOTOMÉTRICA
	21.6. SENSIBILIDADE

	22. RESULTADOS DA QUALIFICAÇÃO DO EQUIPAMENTO
	23. ASSINATURAS
	24. HISTÓRICO DE REVISÕES

	Fabricante: PERKIN ELMER
	OS: 137/26
	Inicio: 11/03/2026
	Fim_af_date: 11/03/2026
	Texto1111111: Definições
	EMPRESA: OPELLA HEALTHCARE BRAZIL LTDA
	ENDEREÇO: RUA CONDE DOMINGOS PAPAIZ, 175, JARDIM NATAL, SUZANO/SP - CEP: 08613-901
	CONTATO DO DEPARTAMENTO: JULLY DOMINGOS
	FUNCAO: ESPECIALISTA DE MANUTENÇÃO
	EMPRESA_2: QPACK SOLUÇÕES ANALÍTICAS LTDA
	Texto222222222: Identificações
	TAG: AXQ 4001
	LOCAL INSTALADO: CONTROLE DE QUALIDADE
	Texto11111111111111: C115169
	Texto111111111111111: SPECTRUM IR ES
	Texto1111: 10.7.2.1630
	DESCRIÇÃO  MODELORow1: UATR TWO
	NÚMERO DE SÉRIERow1: PODL190719045
	FABRICANTERow1: PERKIN ELMER
	DESCRIÇÃO  MODELORow2: 
	NÚMERO DE SÉRIERow2: 
	FABRICANTERow2: 
	Texto19999999999999: PADRÃO POLYSTYRENE
FILM
	Data57_af_date: 
	Data58_af_date: 
	Texto788888: 
	Texto799999999: 
	Texto98: 
	Modelo: SPECTRUM TWO
	Equipamento: ESPECTRÔMETRO FT/IR 
	ESPECIALISTA: [VANDILSO APARECIDO MINELLI]
	Departamento: DOCUMENTAÇÃO
	Texto777777777777777: FABÍOLA SPIGARIOL
	ÍNDICE: Índice
	Índice: Índice
	Data37_af_date: 17/08/2023
	Data22_af_date: 17/08/2028
	CERT1: J378/2023
	Atualizar: 
	KUV: [IR-02]
	Data2_af_date: 17/08/2023
	Data3_af_date: 17/08/2028
	CERT2: J379/2023
	KUV2: [ATR-02]
	Texto19ATR: ATR VALIDATION
STANDARD

	Texto6: 2.0
	Dropdown13: [2849.31]
	Dropdown14: [1600.83]
	Dropdown16: [906.38]
	Dropdown15: [1154.19]
	Texto7: 1.0
	Texto8: 0.5
	Texto9: 54.493
	Texto10: 56.51
	Texto11: 44.754
	Texto13: 3000
	Texto14: 2000
	Texto15: 1600
	Texto16: 600
	Texto1: 61.221
	Texto2: 61.602
	Texto3: 48.115
	Texto4: 2.0922
	Texto5: 0.6
	Texto59: 0.8901
	Texto60: 0.9173
	Texto61: 0.9301
	Texto62: 1.1538
	Texto63: APROVADO
	Texto64: APROVADO
	Texto65: APROVADO
	Texto66: APROVADO
	Texto91: N/A
	Texto12: 2.414
	Texto3333333: Protocolo de Qualificação
	posi: 
	esp1: 2849.31
	esp2: 1600.83
	esp3: 1154.19
	esp4: 906.38

	Texto51: 2849.74
	Texto52: 1601.35
	Texto57: 1154.66
	Texto58: 906.59
	Texto71: 2.0
	Texto73: APROVADO
	Texto74: APROVADO
	Texto93: N/A
	Texto67: 0.430
	Texto68: 0.520
	Texto69: 0.470
	Texto70: 0.210
	Texto72: APROVADO
	Texto75: APROVADO
	Texto17: 2870
	Texto18: 2851
	Texto19-FILME: 1588
	Texto20: 1583
	Texto21: 18
	Texto22: 10
	Texto53: 41,018
	Texto54: 15.508
	Texto55: 58.425
	Texto56: 41.83
	Texto76: 25.49200
	Texto77: APROVADO
	Texto78: 16.59500
	Texto79: APROVADO
	Texto94: N/A
	Texto23: 2849.19
	Texto24: 1601.04
	Texto25: 1154.42
	Texto26: 906.42
	Texto27: 2849.19
	Texto28: 1601.05
	Texto29: 1154.42
	Texto30: 906.42
	Texto31: 0.000
	Texto32: 0.010
	Texto33: 0.000
	fill_31: APROVADO
	aceitacaoComprimento: 1.0
	fill_32: APROVADO
	fill_33: APROVADO
	Texto95: N/A
	Texto34: 0.000
	fill_34: APROVADO
	Texto35: 15.466
	Texto36: 9.7581
	Texto37: 48.47
	Texto38: 36.249
	Texto39: 15.47
	Texto40: 9.76
	Texto41: 48.46
	Texto42: 36.25
	Texto43: 0.004
	Texto44: 0.002
	Texto45: 0.010
	Texto46: 0.001
	Texto80: APROVADO
	Texto81: 0.5
	Texto82: APROVADO
	Texto83: APROVADO
	Texto84: APROVADO
	Texto96: N/A
	Texto47: 100.01
	Texto48: 99.998
	Texto49: 0.012000
	Texto50: 8333.33333
	Texto85: APROVADO
	Texto86: 5000
	Texto97: N/A
	Texto117: FILME
	Texto118: PREENCHER PRIMEIRO TODO ESTE DOCUMENTO DO ACESSÓRIO FILME E QUANDO FINALIZAR, SALVAR COMO FILME E ENVIAR COMO ANEXO. PROXÍMO PASSO PREENCHER  O DOCUMENTO DO ACESSÓRIO DE ATR.


