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1. INTRODUGAO

Este procedimento de qualificacdo operacional de Tituladores, foi desenvolvido para o uso
de especialistas treinados e qualificados para executar e revisar o conteudo descrito nesta
documentacéo, que verificara se o equipamento opera segundo suas especificagdes.

Muitos equipamentos de laboratdrios, instrumentos e sistemas analiticos computadorizados,
sao utilizados dentro da industria farmacéutica, alimenticia, laboratérios de prestacao de servigos e
entre outros. Estes sistemas s&o utilizados para a aquisicdo de dados e com isso assegurar que 0s
produtos estdo adequados para os seus propdsitos. Com o crescimento, a sofisticagdo e a
automatizagcdo 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
inspecao, isto garante que o sistema vai operar de acordo com as condigbes para a qual foi
designado.

Esta documentacéo exige trés tipos de pessoas:

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

o 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 O Cliente - que é a pessoa treinada e qualificada (como definido pelo BPL, BPF e

6rgaos reguladores) para conferir e aprovar todos os testes realizados nesta documentacgao.

2. SIGLAS E DEFINIGOES

Abreviagdo Descricdo
ASTM American Society for Testing and Materials
BPF Boas Praticas de Fabricacéo
BPL Boas Praticas de Laborat6rio
EP European Pharmacopeia
JP Japanese Pharmacopeia
KF Karl Fisher
N/A Nao Aplicavel
P/IN Part Number
QD Qualificagdo de Desempenho
Ql Qualificacdo de Instalagdo
Qo Qualificagdo de Operagdo
USP United States Pharmacopeia
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3. OBJETIVO

O objetivo deste documento é orientar sobre a estrutura, conceito e procedimento do

protocolo de qualificagado para um Titulador seguindo os procedimentos de qualidade da QPack.

4. MODELO DE QUALIFICAGAO

A documentacao de qualificacdo da QPack baseia-se no modelo indicado na tabela abaixo.
Os principios basicos de recomendagdes para qualificagao 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 Verificagao
O sistema deve ser instalado de acordo com as | Qualificagcdo de Instalagao — Prestador de
especificacdes do fabricante. Servicos
Versao de firmware, ajustes e configuragdes Logbook de registro de atividades —
sao documentadas. Cliente /Prestador de Servigos
O sistema cumpre os critérios de aceitagao

especificados. QO - Prestador de Servigos

Documentacgéo de Treinamento — Prestador de

O usuario devera ser treinado. .
Servigos

Documentos escritos para o bom

X Instrucdes de operacao — Cliente
funcionamento devem estar presentes.

Execugao de uma leitura de amostra do cliente
de um método validado, para avaliagao dos QD - Cliente.
parametros de System Suitability.

5. CRITERIO DE ACEITAGAO

Os parametros estabelecidos neste protocolo sdo com base nas edi¢des atuais da USP, EP,
JP e ASTM, que formam a base para a aceitacdo da qualificagdo. Para os parametros que nao
estdo especificados na USP, EP, JP ou ASTM, foram seguidos os limites propostos pelos
fabricantes do Titulador.

Caso haja necessidade de mudanga na documentagdo para qualquer teste ou limite
diferente dos propostos neste protocolo, a alteragao devera ser solicitada ao técnico antes do inicio
do servigo. A QPack reserva-se o direito de garantir a conformidade apenas com a variancia
originalmente proposta nos testes. As personalizacbes de limites dos testes podem sujeitar o
sistema a limites que excedem o intervalo operacional tipico. Estas alteragdes serdo aplicadas ao
protocolo, porém, com uma notificacdo que ira refletir esta situagao.

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.
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6. TESTES ADICIONAIS

Testes adicionais que ndo sdo considerados parte da programagao necessaria para a
conclusdo do servico contratado, deverao ser avaliados, e se for compativel com os padroes e

documentos, serao cobrados os custos adicionais ao servigo inicialmente contratado.

7. DIREITOS RESERVADOS

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

As informagdes e procedimentos contidos neste documento estdo sujeitas a mudangas sem
notificacédo prévia, estando relacionadas especialmente com as definicées dos 6rgdos competentes,

nao cabendo assim, nenhum tipo de responsabilidade para a QPack Solucbées Analiticas.

8. RESPONSABILIDADES

A qualificagdo deste equipamento sera realizada levando-se em consideragao as condi¢oes
externas (fatores como posigcao 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

condicoes de instalacdo apds a execucgao do servigo.
8.1. CLIENTE

Aprovar os parametros e limites estipulados neste protocolo de qualificacdo antes da
execucao da qualificagdo do instrumento.

O cliente se responsabiliza em prover boas condi¢cdes para a realizagdo do servicgo, tais
como temperatura controlada, rede elétrica estabilizada, espaco fisico suficiente para realizar o
servigo, vidrarias, solventes diversos, reagentes, assim como local apropriado para o descarte
destes solventes e reagentes.

Conferir a etiqueta de qualificagdo do equipamento que sera entregue no dia do
encerramento do servigo de qualificagao.

Conferir e assinar a ordem de servigo do trabalho realizado.

O cliente se responsabiliza por conferir e aprovar toda a documentagao entregue, aceitando

assim, a qualificacdo do equipamento fornecido pela QPack.
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8.2. QPack

Enviar um técnico treinado e qualificado para executar todos os procedimentos de
qualificagao.

Prover a cada técnico, um kit de qualificacdo adequado para execugao do servico,
compativel com qualquer configuragéo do Titulador disponivel.

Realizar a manutencgao preventiva do instrumento antes da qualificagao, quando
contratada. Preencher o relatério de desvios e recomendacdes para resolu¢cao de problemas
quando aplicavel.

Fornecer o certificado de calibracdo ou de analise comprovando que os padrdes e
solucbes de referéncia estdo dentro da validade. Entregar para o cliente toda a documentagao

pertinente a execugao do servico, e relatorio final de qualificagao.

9. EQUIPAMENTOS E MATERIAIS NECESSARIOS

Balao volumétrico calibrado; Padrao de titulagdo de Karl Fisher; Balanga analitica.

10. PRE-REQUISITOS PARA A QUALIFICAGAO

Para completar o procedimento de qualificacdo operacional mencionados nesta
documentacao, é necessario certificar-se de ter os itens abaixo disponiveis para consulta:

¢ A especificagdo completa do instrumento a ser qualificado;
e Configuragao do software de controle e aquisi¢gdo de dados, quando aplicavel;

¢ Os manuais de operagao do instrumento.
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11. PREENCHIMENTO DOS FORMULARIOS

O executor e o revisor devem usar as seguintes diretrizes para o preenchimento dos
formularios desta documentacgao:

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

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

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

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

Todos os resultados, relatérios, anexos, certificados de treinamento e dos padrbes devem

ser anexados ao final deste documento, e entregues ao cliente.

12. MANUTENGAO PREVENTIVA

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

natural.

13. QUALIFICAGAO OPERACIONAL

Seguindo corretamente os procedimentos de qualificagdo do Titulador descritos nesta
documentacao, os resultados obtidos assegurarao propriamente a qualificagdo e manutencao
deste equipamento.

Informacdes coletadas durante o processo de qualificacdo deverao ser escritas nos

formularios que oferecerao evidéncias para os érgaos regulatérios de que o Titulador opera
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adequadamente.

14.DIRETRIZES DA REQUALIFICAGAO

E sugerido que o proprietario ou responsavel do Titulador siga estas diretrizes para
determinar quando € necessario realizar a requalificacao:

A periodicidade da requalificacdo devera ser definida pelo cliente, baseando-se na
frequéncia do uso, desgaste de pecas, tubulagdes, elétrodos e/ou procedimentos internos.

Quando o equipamento for transferido do local onde foi qualificado.

Deve-se sempre requalificar apds a substituicido de componentes ou pecas de maior
importancia como: placas de controle, placas de interface, placas amplificadoras e pec¢as da parte
mecanica.

E importante requalificar sempre que adicionar um acessério ou realizar alguma

modificacédo ou atualizacdo do hardware ou software.

15.PROCEDIMENTO INICIAL DA QUALIFICAGAO

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

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

Se o executor ndo completar corretamente um procedimento desta documentagao de
qualificacao, ele ndo devera continuar os testes até que o problema seja resolvido. O executor
devera documentar que agao foi tomada para corrigir o problema na se¢ao de comentarios do
formulario correspondente.

Quando for executar os testes de qualificagado, o técnico deve seguir as boas praticas de
laboratério todo o tempo. Sempre usar éculos de seguranga e roupas adequadas e tomar cuidado

quando for manipular solventes.
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16.IDENTIFICAGAO DO INSTRUMENTO QUALIFICADO

EQUIPAMENTO: Titulador Karl Fischer

MODELO: V30

TAG: KAF 02

LOCAL INSTALADO: Fisico-quimico - Sala da Balanga

IDENTIFICACAO DOS ACESSORIOS

DESCRICAO NUMERO DE SERIE FABRICANTE

P25 Printer 1231351579 Mettler Toledo
Bureta de 20 mL 15354150 Mettler Toledo
Bureta de 01 mL N/A Mettler Toledo

Formulario 1 - Identificagdo do instrumento qualificado.

17.IDENTIFICAGAO DA EMPRESA CONTRATANTE

VALER LABORATORIOS COMERCIO E SERVIGOS
EMPRESA CONTRATANTE: ANALITICOS LTDA

RUA ALBERTO MAGNUSSON, N° 157 - COMERCIAL
ENDERECO: VITORIA MARTINI - INDAIATUBA/SP - CEP

CONTATO DO DEPARTAMENTO: WENDELL GAMBETA

Formulario 2 - Identificagdo da empresa contratante.

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



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

QPack.

Certificado de Qualificagcao

Certificado N°: 297/24

Documento :PQO.TIT.01

Pagina 8 de 15
Revisgo: 03

18.IDENTIFICAGAO DO EXECUTOR E REVISOR

EXECUTOR: Rafael de Souza Costa

FUNCAO: Técnico em Manutengio
EMPRESA: QPACK SOLUGOES ANALITICAS
REVISOR: FABIOLA SPIGARIOL

FUNCAO: ASSIST. DE QUALIDADE

ASSINATURA DIGITAL:

Formulario 3 - Identificagdo do executor e revisor.
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19.INFORMAGOES DE EQUIPAMENTOS E MATERIAIS
UTILIZADOS NOS PROCEDIMENTOS DE QUALIFICACAO

Preencher o formulario 4 para registrar as informagdes de calibragado dos equipamentos e
materiais utilizados nos procedimentos de qualificagao.

Insira os certificados de calibragao no final desta pasta identificados como anexos A1, A2

etc.

EQUIPAMENTO OU  [TAG, ID, LOTE OU |DATA DA ULTIMA |DATA DA PROXIMAIANEXO
MATERIAL NUMERO DE SERIE |CALIBRACAO CALIBRACAO
UTILIZADO

BALAO A1
VOLUMETRICO BV 02 17/05/2021 17/05/2029
PADRAODEKF: | combi Titrant 5 31112/2026 A2
BALANCA A3
AN ALiT?C A BAL 03 15/01/2024 15/1/25

Executor: Rafael de Souza Costa

Data: 27/06/2024

Formulario 4 — materiais utilizados no procedimento.
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20.PROCEDIMENTO DE QUALIFICAGAO DO TITULADOR
20.1. VERIFICAGAO DE FUNCIONAMENTO DO TITULADOR

Método de teste:

Este teste verifica e assegura o funcionamento das fungdes essenciais de um Titulador:
inicializagcao do equipamento, funcionamento do agitador magnético, funcionamento da bomba de
ar para enchimento e esvaziamento do frasco de titulagao, reconhecimento da bureta utilizada e
reconhecimento do elétrodo utilizado.

Procedimento do teste:

1. Ligar o equipamento e verificar a inicializagdo do sistema;
2. Ligar o agitador magnético e alterar a velocidade de rotagao;
3. Pressionar os botdes de esvaziamento e enchimento do frasco de titulacéao;
4. Retirar a bureta instalada e conectar novamente a bureta no equipamento;
5. Verificar o tipo de elétrodo instalado;
6. Preencher o Formulario 4 — Verificacdo de Funcionamento do Titulador.

O equipamento inicializa normalmente? SIM

Ao iniciar o agitador magnético, o ima

dentro do frasco de titulagdo comeca a SIM

girar?

Ao diminuir ou aumentar a velocidade

do agitador magnético, é percetivel a SIM

mudanca na velocidade de rotagéo do

ima?

Ao pressionar o botdo de esvaziamento,

o liquido do frasco de SIM

titulacdo é enviado ao descarte?

Ao pressionar o botdo de enchimento, é

adicionado metanol ao frasco de SIM
titulacao?

Ao retirar a bureta instalada, um aviso é NAO
mostrado no visor do equipamento?

Ao instalar a bureta, um aviso é SIM

mostrado no visor do equipamento?

O tipo de elétrodo utilizado é mostrado NAO
no visor do equipamento?

RESULTADO APROVADO

Comentarios:

Executor: Rafael de Souza Costa
Data: 27/06/2024

Formulario 5 — vérificagéo de funcionamento do titulador.
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20.2. EXATIDAO DO VOLUME DAS BURETAS

Método de teste:

O teste de exatidao do volume das buretas deve verificar se o volume dispensado pelas buretas
apresenta um valor real proximo ao declarado.

Parametros de leitura:

1. Numero de leituras: 10 volumes diferentes Critério de aceitagao: entre 98,0 € 102,0 %

2. Procedimento do teste:

3. Com o auxilio de um balado volumétrico calibrado, calcular a densidade da solugéo
utilizada;

4. Coletar 10 volumes diferentes;

5. Pesar os volumes coletados e calcular o volume real dispensado;

6. Preencher o arquivo Anexo 1 — Calibracido da Bureta para cada bureta utilizada neste
equipamento.

7. Preencher o Formulario 5 — Calibracdo do Volume da Bureta.

\Anexo 1 — Calibracdo da Bureta preenchido: SIM
Volumes dentro do Critério de Aceitagéo (98 SIM
— 102%):

Comentarios:

Executor: Rafael de Souza Costa

Data: 27/06/2024

Formulario 6 — Exatiddo do volume das buretas.
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20.3. FATORAGAO DO TITULANTE

Método de teste:

Esta segdo tem como objetivo registar os parametros de execugao e garantir a exatidao das
leituras de repetibilidade a serem executadas neste relatério de qualificagao.

Parametros de leitura:

1. Leitura: Titulagao Karl Fisher Peso da Amostra: Aproximadamente 10 mg

2. Procedimento do teste:

3. Configurar os parametros de leitura;

4. Pesar em uma balanga analitica 10 mg do padrao de titulacdo, aproximadamente;

5. Iniciar a analise de titulagao;

6. Preencher o formulario 6 — Parametros de Método.

i VALOR CALCULO/
PARAMETRO CONFIGURADO ENCONTRADO |RESULTADO
Tipo de Titulante CombiTitrant 5
a o,
Tipo de Amostra Padrao 1,0%
Agua
Massa da Amostra (m) 0,520 g
Concentracdo de Agua (C) 1,0 %
Massa Absoluta de Agua (mw) 5,2 mg mw=C xm
Volume de Titulante (V) 1,05 mL
Titulo da Solugéo (T) 4,95 mg/mL T=mw/V
Critério de Aceitagao do Titulante (mg/mL) E;t/ﬁf 06,0 APROVADO

Comentarios:
Executor: Rafael de Souza Costa
Data: 27/06/2024

Formulario 7 — fatoragéo das buretas.
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20.4. REPETIBILIDADE DE LEITURA DO PADRAO

Método de teste:

Este teste requer o uso de uma amostra comum, como o cloreto de potassio utilizado como
padrdo. Deve-se verificar a repetibilidade da propor¢cdo de umidade das amostras com a titulagao
de Karl Fisher.

Parametros de leitura:

Numero de leituras 5
Método de leitura: Titulagao por Karl Fisher Peso da amostra 10 mg, aproximadamente

Procedimento do teste:

1. Configurar os parametros de leitura;
2. Aguardar a estabilizacido da solucgéo titulante;
3. Realizar a pesagem do padréo;
4. Anotar o resultado de porcentagem de agua da amostra;
5. Repetir os passos 2, 3 e 4 por mais quatro vezes;
6. Preencher o formulario 7 - Repetibilidade de Leitura do Padrao.
amosTRa PROPORGAO DE SV ICRITERIODE  |RESULTADO
0, A 0,
AGUA (%) RELATIVO (%) ACEITACAO (%) |(Aprovado) (Reprovado)
1 8,2846 256
2 8,5722
APROVADO
3 8,1724 =30
4 8,6973
5 8,5331
Comentarios:
Executor: Rafael de Souza Costa
Data: 27/06/2024

Formulario 8 — repetibilidade da leitura.
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21.RESULTADOS DA QUALIFICAGAO DO TITULADOR

TESTES REALIZADOS

RESULTADO
(Aprovado) (Reprovado)

Data: 27/06/2024

Item 20.1 Verificacdo de Funcionamento do Titulador APROVADO

Item 20.2 Exatidao do Volume das Buretas APROVADO

Iltem 20.3 Fatoragéo do Titulante APROVADO

Item 20.4 Repetibilidade do Leitura do Padrdo APROVADO
Executor: Rafael de Souza Costa

Formulario 9 — Resultados da qualificagéo.
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22. ASSINATURAS DE APROVAGAO DESTE DOCUMENTO DE
QUALIFICACAO

EMPRESA: | QPACK SOLUCOES ANALITICAS

APROVADO POR: | FABIOLA SPIGARIOL

FUNCAO: | ASSISTENTE DE QUALIDADE

DEPARTAMENTO: | DOCUMENTACAO
ASSINATURA DIGITAL

EMPRESA

CONTRATANTE:

APROVADO POR:

ASSINATURA DIGITAL

Data: Revisao: Itens: Registro de alteragao:
18/04/2022 |Rev. 01 Todos Todos.

26/04/2024 Rev. 02 Todos Layout, ortografia e assinaturas.
17/06/2024 Rev. 03 Todos Layout e numeragao.
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