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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 conteudo descrito nesta
documentacao, que verificara se o equipamento opera segundo suas especificagdes.

Dentro da industria farmacéutica, alimenticia, laboratérios de prestacdo de servigos, entre outros,
muitos equipamentos de laboratério, instrumentos, e sistemas analiticos computadorizados sao
utilizados. Estes sistemas sdo usados para a aquisigao de dados e assegurar que os produtos estao
adequados para os seus propdésitos. 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 inspecgao, isto
garante que o sistema vai operar de acordo com as condi¢6es para a qual foi designado.

Esta documentacéo exige trés tipos de pessoas:

+ O Executor - que é a pessoa treinada e qualificada (como definido pelo BPL, BPF e 6rgaos
reguladores) para executar os procedimentos de qualificagdo 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 6rgaos
reguladores) para conferir e aprovar todos os testes realizados nesta documentacao.

2.SIGLAS E DEFINICOES

Abreviacao | Descricao

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

BPL Boas Praticas de Laborat6rio

EP European Pharmacopeia

F Formulario

JP Japanese Pharmacopeia

MP Manutencéo Preventiva

N/A Nao Aplicavel

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

PIS Procedimento Inicial de Servigos

QD Qualificagao de Desempenho

QD Qualificagao de Design

Ql Qualificagéo de Instalagao

QO Qualificagdo de Operagéao

SUMOQ Sumario da Qualificagao Operacional
USP United States Pharmacopeia

uv Ultravioleta
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A Comprimento de Onda
3.0BJETIVO

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

3.1. Modelo de Qualificagcao

A documentagdo de qualificagcdo da QPack baseia-se no modelo indicado na tabela abaixo. Os
principios basicos de recomendagdes para qualificacao estdo de acordo com as diretrizes BPF e BPL
atualmente aplicaveis. E recomendado ao cliente realizar estas atividades de qualificagdo para todas
as unidades instaladas no laboratério.

Requerimentos Verificacao
Durante o desenvolvimento do instrumento, | QD (Qualificagéo de Design) — Fabricante.
todos os requerimentos devem ser atendidos.
O sistema deve ser fabricado e testado de acordo | Protocolos de Aceitacao Interna — Fabricante.
com a especificacao.
O sistema deve ser instalado de acordo com as | Qualificagdo de Instalacdo — Prestador de

especificagbes do fabricante. Servigos.
Versao de firmware, ajustes e configuracdes sao | Logbook de Registro de Atividades — Cliente /
documentadas. Prestador de Servigos.

O sistema cumpre os critérios de aceitacdo | QO — Prestador de Servigos.
especificados.

Documentacdo de Treinamento — Prestador

O usuario devera ser treinado. i
de Servigos.

Documentos escritos para o bom funcionamento
devem estar presentes.

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

Instrugdes de Operagao — Cliente.

3.2. Critério de Aceitacao

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

Caso haja necessidade de mudanga na documentagao para qualquer teste ou limite diferente dos
propostos neste protocolo, a alteragcao 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 personalizagdes de limites dos testes podem sujeitar o sistema a limites que excedem
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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.

3.3. Testes Adicionais

Testes adicionais que ndo sao considerados parte da programagao necessaria para a conclusao do
servigo contratado, deverdo ser avaliados, e se for compativel com os padrées e documentos, serdo
cobrados o0s custos adicionais ao servico incialmente contratado.

4.DIREITOS RESERVADOS

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

As informacdes e procedimentos contidos neste documento estdo sujeitas a mudangas sem
notificagéo prévia, estando relacionadas especialmente com as definicbes dos 6rgaos competentes,
nao cabendo assim, nenhum tipo de responsabilidade para a QPack Solugdes Analiticas.

5.RESPONSABILIDADES

A qualificagcao deste equipamento sera realizada levando-se em consideragdo as condigbes externas
(fatores como posicao do instrumento, temperatura ambiente, umidade relativa, rede elétrica, nivel de
bancada, entre outros), as quais podem afetar o desempenho do equipamento. Assim sendo, nao nos
responsabilizamos por eventuais mudangas que venham a ocorrer nestas condi¢cdes de instalacdo
apds a execugao do servigo.

5.1. Cliente

= Aprovar os parametros e limites estipulados neste protocolo de qualificacao antes da execucgao da
qualificagdo do instrumento;

= O cliente se responsabiliza em prover boas condicdes para a realizacao do servico, tais como
temperatura controlada, rede elétrica estabilizada, espago fisico suficiente para realizar o servigo,
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
servigo de qualificacao;

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

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

5.2. QPack

= Enviar um técnico treinado e qualificado para executar todos os procedimentos de qualificagao;
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= Prover a cada técnico, um kit de qualificacdo adequado para execugao do servigo, compativel com
qualquer configuracao do espectropolarimetro disponivel;

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

= Preencher o relatério de desvios e recomendacdes para resolucao de problemas quando aplicavel;

= Fornecer o certificado de calibracdo ou de andlise comprovando que os padrbes e solugbes de
referéncia estdo dentro da validade;

= Entregar para o cliente toda a documentacao pertinente a execugao do servigo, e relatorio final de
qualificagao.

6.PRE-REQUISITOS PARA A QUALIFICACAO

Para completar o procedimento de qualificacdo da instalacdo e operacional, mencionados nesta
documentacao, é 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 operagao 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 reprovagao no formulario Relatério de Servigo, e se existe a necessidade de uma agéao corretiva.
Estas informagdes serédo associadas, e disponibilizadas ao cliente para rastreabilidade do processo.

7.PREENCHIMENTO DOS FORMULARIOS

O Executor e o Revisor devem usar as seguintes diretrizes para o preenchimento dos formularios
desta documentacgao:

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

e Todas as datas deverao 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 adequagao ou divergéncia no protocolo antes das
assinaturas de aprovacgoes 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, P4agina 12B, etc.);

e Se nao houver espago suficiente em uma seg¢do de comentarios, um formulario de comentarios
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 fungcao testada for
inexistente, 0 mesmo devera ser riscado com uma reta na diagonal total do campo da esquerda
superior para a direita inferior;
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e Todos os espectros, relatérios, anexos, certificados de treinamento e dos padrdes devem ser
anexos ao final deste documento, e entregues ao cliente.

8. MANUTENGCAO PREVENTIVA

Tem como objetivo assegurar que o0 equipamento esteja em boas condi¢des e que possa ser operado
com seguranga dentro da rotina do laboratério. Este procedimento torna-se de vital importancia no
processo de qualificagéo operacional, pois o0 sistema sera 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 documentagdo, os resultados assegurardo propriamente que a instalacdo deste
equipamento esta correta e de acordo com as especificacoes de instalagao.

10. QUALIFICACAO OPERACIONAL

Seguindo corretamente os procedimentos de qualificacdo do espectropolarimetro descritos nesta
documentacao, os resultados obtidos assegurardo propriamente a qualificagdo e manutengéao deste
equipamento. Informagdes coletadas durante o processo de qualificacdo deverdo ser escritas nos
formularios que oferecerao evidéncias para os érgaos 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 € necessério realizar a requalificacao:

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

e Quando o equipamento for transferido do local onde foi qualificado;

e Deve-se sempre requalificar apds a substituicao de componentes ou pecas de maior importancia
como: placas de controle, placas de interface, placas amplificadoras, lampadas e pecas da parte
oOptica;

e E importante requalificar sempre que adicionar um acessério ou realizar alguma
modificagdo/atualizagdo do hardware ou software.

12. FINALIZAGAO DO SERVICO

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

e Deveré ser preenchido o numero do certificado de qualificagéo;
e O modelo do equipamento;
e /D ou Numero de Série do equipamento;
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e Quem executou o servigo;

¢ Tipo de servico realizado, neste campo devera ser informado;

e A data atual da concluséo da qualificacao no formato DD/MM/AAAA;

e E a proxima data em que devera ser inserida a data de vencimento para a préxima qualificagao
do instrumento (Consulte o responsavel do laboratério contratante, pois cada companhia tem um
cronograma definido, que estipula a periodicidade dos servicos de qualificacdo. Caso nao exista,
inserir a validade de um ano).

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

13. CALCULOS

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

13.1. Média

A média aritmética simples é obtida dividindo-se a soma das observagdes 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?:l Xmedi
n
Onde:
X medi = Valor Amostral, leitura i-ésimo de n
n = Numero total de leituras amostrais

13.2. Desvio Padrao

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

DP = (X1 — Xmea)? + (X1 — Xmea)® + ...+ (X1 — Xinea)? _ Z?zl(Xi — Xmea)®
n—1 n—1
Onde:
Xi = Valor Amostral, leitura i-ésimo de n.

X med = Valor médio amostral para n valores.
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n = NUmero total de leituras amostrais.

13.3. Coeficiente de Variacao ou % DPR

O coeficiente de variacdo (C.V.) ou %DPR é uma medida de dispersao relativa, pois expressa a
relacao percentual do desvio padrdo em relacdo & média. E visto que o conceito estatistico de desvio
padrdo corresponde ao conceito matematico de distancia, ou seja, a dispersao dos dados em relagao
a média de uma sequéncia. E chamado de dispersao absoluta o desvio padrao, e de dispersao relativa
o coeficiente de variagdo que é a divisdo entre o desvio padrdo e a média. Assim o calculo sera
determinado pela expressao:

CV ou% DPR = DP x 100
oUW I = "Média

Onde:

DP = Desvio padrao para n valores

Média = Valor médio amostral para n valores

13.4. % Desvio

A razao 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 I)

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

O Desvio é avaliado pela diferenga absoluta entre o valor programado e a leitura obtida, conforme
expressao abaixo:
Desvio = (1 Xjeir — Xprogr |)
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.

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

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

e USP — The United States Pharmacopeia, Edition 39 (2016).
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e EP — European Pharmacopeia, Edition 8.0.

e 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 Sanitéria.

e Manual de Boas Praticas em Biodisponibilidade / Bioequivaléncia — Volume Il — Mo6dulo 3:
Instrumentagao Analitica capitulo 6.3.2 — Qualificagcdo de Operagéo.

e (GMP) Good Manufacturing Practice.

e (GLP) Good Laboratory Practice.

15. IDENTIFICAGAO DO SOLICITANTE

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

Nome da Empresa: RIO BIOFARMA BRASIL LTDA
Endereco: ROD. JORNALISTA FRANCISCO AGUIRRE PROENCA N°: KM 8 - BLOCO 53
Bairro: CHACARA ASSAY Cidade: HORTOLANDIA

Estado: SP CEP: 13186-901

Responsavel: ANDERSON CABRAL DA SILVA
Cargo: ANALISTA

Departamento: CONTROLE DE QUALIDADE FiSICO-QUIMICO

Formulario 1 - Identificacao do Solicitante.
16. IDENTIFICACAO DO EXECUTOR E DO REVISOR

Preencher o formulario 2 para identificar o Executor e o Revisor que executara e aprovara os
procedimentos desta documentagéo de qualificagao.

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Cargo: ENGENHEIRO DE MANUTENGAO
Empresa: QPACK SOLUCOES ANALITICAS LTDA

Departamento: SUPORTE TECNICO

Data: 29/07/2024
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Revisor:
Cargo:
Empresa: QPACK SOLUCOES ANALITICAS LTDA

Departamento: DOCUMENTACAO

Data:

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

Preencher o formulario 3 identificando o instrumento a ser qualificado.

Nome ou TAG: QCP-EPR-01
Modelo: J-1100
Numero de Série: C007761635

Versao do Firmware: 1.00.37

Fabricante: JASCO

Local Instalado: LABORATORIO FiSICO-QUIMICO QCP

Formulario 3 - Identificacdo do Espectropolarimetro.
18. VERIFICAGAO DO ESTADO FiSICO DA EMBALAGEM E DO EQUIPAMENTO

Preencher o formulario 4 para registrar as informagbes verificadas quanto ao estado fisico da
embalagem e do equipamento.

Em perfeito estado
DA EMBALAGEM

Danificado

Em perfeito estado

ESTADO FiSICO DO EQUIPAMENTO  [—
\Da@ado

Comentarios

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

Data: 29/07/2024

Formulario 4 - Verificagcdo do Estado Fisico da Embalagem e do Equipamento.
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19. IDENTIFICAGAO DOS DOCUMENTOS DO ESPECTROPOLARIMETRO

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

56 o CODIGO DE VERSAQ DA DATA DA
IDENTIFICACAO REVISAO REVISAO
Manual do Equipamento \\
Manual do Software \\

Comentarios

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

Data: 29/07/2024

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

Preencher o formulario 6 para registrar as condigcbes do local disponivel para a instalagdo do
equipamento.

- VALOR VALOR
DESCRICAO ESPECIFICADO ENCONTRADO
, 110V ou 220 V 10%

TOMADA ELETRICA

60 HZ

TEMPERATURA AMBIENTE |  25°Ct10%C

UMIDADE ~Menor que 85%

INTERFERENCIA ELETROMAGNETICA LM

VIBRACOES EXCESSIVAS Livre \\

Comentarios

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

Data: 29/07/2024

Formulario 6 - Requisito de Instalagdo do Equipamento.

QPack Solucoes Analiticas Ltda
Rua Ema Gazzi Magnusson, 138 — Comercial Vitoria Martini — Indaiatuba/SP — CEP: 13347-630
Site: www.qpack.com.br - Fone: 55 (19) 2660-1110
E-mail: gpack@qpack.com.br
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21. ITENS DE INSTALACAO DO ESPECTROPOLARIMETRO

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

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

Comentarios

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

Data: 29/07/2024

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

Preencher o formulario 8 para registrar os modulos auxiliares disponiveis para a instalagéo junto com
0 equipamento.

MGDULO DESCRICAO NUMERO DE SERIE

Comentarios

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

Data: 29/07/2024

Formulario 8 - Registro dos Mddulos Auxiliares.

QPack Solucoes Analiticas Ltda
Rua Ema Gazzi Magnusson, 138 — Comercial Vitoria Martini — Indaiatuba/SP — CEP: 13347-630
Site: www.qpack.com.br - Fone: 55 (19) 2660-1110
E-mail: gpack@qpack.com.br
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23. PROCEDIMENTO DA QUALIFICACAO DA INSTALAGAO DO ESPECTROPOLARIMETRO

23.1.CONEXAO ELETRICA DO ESPECTROPOLARIMETRO

s anual de instrucao como referéncia, verificar se o cabo de alimentacao esta
conectado ¢ nte no equipamento e na rede elétrica com a tensao e
a os corretos.

Comentarios

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

Data: 29/07/2024

Formulario 9 - Conexao Elétrica do Espectropolarimetro.

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

Con o de comunicacao no equipamento e nho computador conforme o manual
de instrucao.

Comentarios

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

Data: 29/07/2024

Formulario 10 - Conexao de Comunicagao do Espectropolarimetro.

23.3.PROCESSO DE INICIALIZACAO DO ESPECTROPOLARIMETRO

espectropolarimetro e verificar se 0 mesmo inicializa normalmente sem
apresentar qua inicializar o software de controle e aquisicao de dados se
aplicavel, e verificar mo se comunica corretamente.

Comentarios

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

Data: 29/07/2024

Formulario 11 - Inicializagdo do Espectropolarimetro.

QPack Solucoes Analiticas Ltda
Rua Ema Gazzi Magnusson, 138 — Comercial Vitoria Martini — Indaiatuba/SP — CEP: 13347-630
Site: www.qpack.com.br - Fone: 55 (19) 2660-1110
E-mail: gpack@qpack.com.br
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24. RESULTADOS DA QUALIFICACAO DA INSTALAGAO ESPECTROPOLARIMETRO

RESULTADO
TESTES REALIZADOS (Aprovado)
(Reprovado)
23.1 Conexao Elétrica do Espectropolarimetro N/A
23.2 Conexao entre o Espectropolarimetro e o Computador N/A
23.3 Processo de Inicializacao do Espectropolarimetro N/A

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

Data: 29/07/2024

Formulario 12 - Resultados da Qualificagéo da Instalagdo do Espectropolarimetro.

QPack Solucoes Analiticas Ltda
Rua Ema Gazzi Magnusson, 138 — Comercial Vitoria Martini — Indaiatuba/SP — CEP: 13347-630
Site: www.qpack.com.br - Fone: 55 (19) 2660-1110
E-mail: gpack@qpack.com.br
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25. PROCEDIMENTO DE QUALIFICAGAO OPERACIONAL DO ESPECTROPOLARIMETRO

25.1.Verificacao da Inicializacao do Espectropolarimetro (Diagnostics):

1. Coloque o interruptor principal da fonte de alimentagao espectropolarimetro em ON,
2. Inicie o computador (Permitir que o sistema operacional Windows inicialize);
3. Abra o Spectra Manager CFR (realize o login com um usuario com direito de administrador);
4. Abra o “Administrative Tools” e entre nas propriedades do equipamento;
5. Selecione a aba “Adjustment” e clicar no botao “Diagnostics”;
6. Observe o autodiagnéstico;
7. Indique no formulario 13 o resultado do status de cada teste do diagnéstico realizado, colocando
em cada caixa a aprovagao ou reprovagao correspondente.
RESULTADO
Check Status (Aprovado)
(Reprovado)
A/D Converter OK APROVADO
Amplifier OK APROVADO
HT Circuit OK APROVADO
PEM Circuit OK APROVADO
Xenon Lamp OK APROVADO
Shutter CLOSED APROVADO
Wavelength Limiter OK APROVADO
Slit Limiter OK APROVADO
Comentarios N/A
Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Data: 29/07/2024

Formulario 13 - Inicializagao do Espectropolarimetro (Diagnostics).

Rua Ema Gazzi Magnusson, 138 — Comercial Vitoria Martini — Indaiatuba/SP — CEP: 13347-630

QPack Solucoes Analiticas Ltda

Site: www.qpack.com.br - Fone: 55 (19) 2660-1110
E-mail: gpack@qpack.com.br
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Diagnestics )4

[temn Statuz
L Initialize
a_.) ASD conversion Fazs
a_,.ﬂ Amplhifier Fazs
@ HT circuit Pazs
a_J PEM circuit Pazs
a_,.! HT walt contral Pazs
a_,.ﬂ Wwiavelength drive FPazz
a_J Slit drive Fazs
a_J e lamp Paszz
a_J W ater flowmeter Fazs
*J Lamp temperature Fazs
@& Shuter Pazs
a_,’l Leaked water Pazs
a_,.! Mitrogen-gas lowmeter FPazz
@ EEPROMAZC Pass

The zpectropolanimeter haz been initialized normally.

Cloze
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25.2.Teste de Linha de Base

Método de teste:
Certifique-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 formulério 14 o sinal de “CD” do canal 1 e o nivel de tensao “HT” no canal

2;
4. Preencha o formulario 14.
. RESULTADO
Coap(';:' deanto 450 nm | 400 nm 350 nm 300 nm | 250 nm Aprovado
Reprovado
Channel 1 CD | 0.456776 | 0.561371 | 0.769934 | 0.974761 | 0.851592 APROVADO
Channel 2 HT | 239.269 | 232.764 228.302 225.997 | 244.289 APROVADO

Critério de Aceitacao:

Max Sinal CD £ 5 mdeg
Max Sinal HT < 300 V @250 nm

Comentarios N/A

Executor:
Data:

MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
29/07/2024

Formulario 14 - Teste de Linha de Base.

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



Teste De Linha De Base.jws

10
5 L
250 nm40.851592 350 nm, -0.769934
CD [m(?eg] 0 L /\#N”/\"\\J—'\/"\,\ I,/‘\k/\,,f\//\‘ T~ 7/\/’*\//y T /\7'V}/\"—*””/v\/\//\/ i ,,\,,,\//\\/——«,
I 300 nm, -0.974761 400 nm, -0.561371 450 nm, -0.456776
5
-10
1000
800~
600 —
HT [V]
400~
250 nm,244.289
200~ | S
r 300 nm, 225.997 350 nm, 228.302 400 nm, 232.764 450 nm,|239.269
0 \ \ \
250 300 350 400 450
Wavelength [nm]
[Comments] Teste De Linha De Base.jws
Sample name
Comment . .
[Detailed Information]
\L,JVS;Lgroup %Z%C;ns]émo Creation date 29/07/2024 13:15
Division QPackSA Date modified 29/07/2024 13:16
Company Instituto Vita Nova Data array type Linear data array * 2
Horizontal axis Wavelength [nm]
Vert!cal ax!s(1) CD [mdeg]
[Measurement Information] g?;ltcal axis(2) ZgO[\rf]m
Instrument name J-1100 End 250 hm
Model name J-1100 Data interval 1nm
Serial No. C007761635 Data points 201
Detector PM-539
Lock-in amp. X mode
HT volt Auto
Accessory RSC-501
Accessory S/N C007761635
Cell length 10 mm
Measurement date  29/07/2024 13:15
Parameter file C:\Jasco_J_1100_Instal\Treinamento\Teste De Linha De Base.cdsp
Photometric mode CD, HT
Measure range 450 - 250 nm
Data pitch 1nm
CD scale 2000 mdeg/1.0 dOD
FL scale 200 mdeg/0.1 dOD
D.I.T. 1 sec
Creation  QPackSA
Review

Approval



Bandwidth

Start mode
Scanning mode
Scanning speed
Baseline correction
Shutter control
No. of cycle

N2 Flowmeter

1.00 nm
Immediately
Continuous
200 nm/min
None

Auto

11

Manual

Creation
Review
Approval

QPackSA
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25.3.Teste de Precisao 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:

. Definir os parametros de medicao;

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 andlise, visualizar
o sinal do canal 2 “HT” e o seu respectivo comprimento de onda;

—_

5. Preencha o formulario 15.
CRITERIO DE
ACEITACAO RESULTADO
585.5 a 586.5 nm | Aprovado / Reprovado
Max H.T. 705.331 v APROVADO
Comprimento de onda no maximo H.T. 585.9 nm APROVADO

Comentarios N/A

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Data: 29/07/2024
Formulario 15 - Precisao do Comprimento de Onda.

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



Teste De Precisdo Do Comprimento De Onda.jws

A A A AR A~ A PAAANA /M/‘W

!

v‘”\‘” MH h

|
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' | M
’\HNMHHW‘MU M“ ‘/ \ Mm‘

aram
\M”\ \

I \‘
1

585.9 nm, -40.438

585.9 nm, 705.331

£
e
\\

100
50—
0 [
CD [mdegq]
50—
-100
1000
800~
600 —
HT [V]
400~
200~
0
560
[Comments]
Sample name
Comment
User
Workgroup
Division
Company

570

QPackSA
Treinamento
QPackSA

Instituto Vita Nova

[Measurement Information]

Instrument name
Model name
Serial No.

Detector
Lock-in amp.
HT volt

Accessory
Accessory S/N
Cell length

Measurement date

Parameter file
Photometric mode
Measure range
Data pitch

CD scale

FL scale

D.ILT.

J-1100
J-1100
C007761635

PM-539
X mode
Auto

RSC-501
C007761635
10 mm

29/07/2024 13:31

C:\Jasco_J_1100_Instal\Treinamento\Teste De Precisdo Do Comprimento De Onda.cdsp

CD, HT

600 - 560 nm

0.1 nm

2000 mdeg/1.0 dOD
200 mdeg/0.1 dOD
0.25 sec

580
Wavelength [nm]

590

600

Teste De Precisdo Do Comprimento De Onda.jws

[Detailed Information]
Creation date
Date modified

Data array type
Horizontal axis
Vertical axis(1)
Vertical axis(2)
Start

End

Data interval
Data points

29/07/2024 13:32
29/07/2024 13:32

Linear data array * 2
Wavelength [nm]
CD [mdeg]

HT [V]

600 nm

560 nm

0.1 nm

401

Creation
Review
Approval

QPackSA



Bandwidth

Start mode
Scanning mode
Scanning speed
Baseline correction
Shutter control
No. of cycle

N2 Flowmeter

1.00 nm
Immediately
Continuous
20 nm/min
None

Auto

11

Manual

Creation
Review
Approval

QPackSA
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25.4.Precisao de Rotacao de Dicroismo Circular

Método de teste:
Obtenha uma célula cilindrica ou retangular com caminho de caminho de 1 cm preenchida com
solucao de teste padrao de 0,06 % de amobnio - 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 pardmetros de medicao;

2. Colocar a solucao de canfora no compartimento de amostras;

3. Realizar a medicao e abrir 0 espectro no Spectra Analysis;

4. Verificar o espectro do padréo de canfora e observar a rotagdo maxima do sinal “CD” do canal 1 e
seu respectivo comprimento de onda;

5. Preencha o formulario 16.

CRITERIO DE

ACEITACAO RESULTADO

190.0 £ 1.9 mdeg Aprovado / Reprovado

290.4 £ 0.5 nm
Max Sinal (mdeg) 190.667 APROVADO
Comprimento de Onda max (mdeg) 290.4 APROVADO

Comentarios N/A

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Data: 29/07/2024

Formulario 16 - Precisdo de Rotacao de Dicroismo Circular.

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



200 e ~——
i 2904 nm, 190.667
100 pd
0 e - ~——— ]
CD [mdegq]
-100
-200
1000
800
600
HT [V]
400
. 390.4 nm, 236.848
200 - ]
0 \ \ \ \ \
250 260 280 300 320 340 350
Wavelength [nm]
[Comments] Precisdo De Rotacéo De Dicroismo Circular.jws
Sample name
Comment . .
[Detailed Information]
User QPackSA Creation date 29/07/2024 13:49
Workgroup Treinamento
Division QPackSA ; *
Company Instituto Vita Nova astr?zﬁgg g(?se Linear data array * 2

[Measurement Information]

Instrument name
Model name
Serial No.

Detector
Lock-in amp.
HT volt

Accessory
Accessory S/N
Cell length

Measurement date

Parameter file
Photometric mode
Measure range
Data pitch

CD scale

FL scale

D.ILT.

Precisdo De Rotagao De Dicroismo Circular.jws

Wavelength [nm]

Vertical axis(1) CD [mdeqg]
Vertical axis(2) HT [V]
Start 350 nm
End 250 nm

j”gg Data interval 0.1 nm

C007761635 Data points 1001

PM-539

X mode

Auto

RSC-501

C007761635

10 mm

29/07/2024 13:48

C:\Jasco_J_1100_Instal\Treinamento\Precisdo De Rotagéo De Dicroismo Circular.cdsp
CD, HT
350 - 250 nm
0.1 nm
2000 mdeg/1.0 dOD
200 mdeg/0.1 dOD
0.25 sec
Creation  QPackSA
Review
Approval



Bandwidth

Start mode
Scanning mode
Scanning speed
Baseline correction
Shutter control
No. of cycle

N2 Flowmeter

1.00 nm
Immediately
Continuous
50 nm/min
None

Auto

11

Manual

Creation
Review
Approval

QPackSA
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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 medigao;

2. Realizar a medi¢cdo com o comprimento de onda de 500 nm;

3. Repetir a medicao 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, entao calcule a diferenca
entre o ponto médio e os dados maximos e minimos.

, ) CRITERIO DE
Ruido W.L. Sinal mdeg ACEITACAO RESULTADO
500 nm 0.04203095 0.50 mdeg APROVADO
185 nm 0.04381325 0.55 mdeg APROVADO

Comentarios N/A

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Data: 29/07/2024

Formulario 17 - Teste de Ruido.

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



Bandwidth

Start mode

Monitor wavelength
Baseline correction
Shutter control
Accumulations

1.00 nm
Immediately
500 nm
None
Manual

1

Creation
Review
Approval

QPackSA



Teste De Ruido - 185 nm.jws
0.06
0.103333 m f .0543097
0.04 W

oce] NFﬁ W h M n
_O.O: WW WN ﬂ\f Mﬂ m va U N’hﬂ/ m

| 2.90333 min;, -0.0333168

CD [mdegq]

-0.04

0.2

:JO;VJBB;% | w

04 L L L
0 5 10 15
Time [min]
[Comments ] Teste De Ruido - 185 nm.j
Sample
Comment
[Detailed Inf
%S;Lgroup %E%;ns]gmo Creation date 29/07/2024 14:31
Division QPackSA Date modified 29/07/2024 14:32
Company Instituto Vita Nova Data array type Linear data array * 2
Horizontal axis Time [min
Vertica | axis(1) CD [mdeg]
[Measurement Information ] g eeeee | axis(2) ST [V]
Instrument name J-1100 End 15 min
Model name J-1100 Data interva 0.00333333 min
Serial No. C007761635 Data points 4501
Detector PM-539
Lock-in amp. X mode
HT volt Auto
Accessor y RSC-501
Accessor y S/N C007761635
Cell length 10 mm
Measurement date  29/07/2024 14:30
Parameter file C:\Jasco_J_1100_Instal\Treinamento\Teste De Ruido - 185 nm.cdtm
Photometric mode CD, HT
Measure range 0-900 sec
Data pitch 0.2 sec
CD scale 200 mdeg/0.1 dOD
FL scale 200 mdeg/0.1 dOD
D.LT. 8 sec
Creation  QPackSA
Review



Bandwidth

Start mode

Monitor wavelength
Baseline correction
Shutter control
Accumulations

1.00 nm
Immediately
185 nm
None
Manual

1

Creation
Review
Approval

QPackSA
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25.6.Teste de Inclinacao 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: 2 mdeg

Procedimento do teste:

1. Definir os parametros de medicao;

2. Realizar a medicao e abrir 0 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.

Medigdo | Inclinacdo i'g;ﬁ'ﬂgADoE RESULTADO
290 nm | 0.0769815 0.30 mdeg APROVADO

Comentarios N/A

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Data: 29/07/2024
Formulario 18 - Teste de Inclibnacao de Linha de Base.

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



Teste De Inclinagéo De Linha De Base.jws
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[Comments] Teste De Inclinagao De Linha De Base.jws
Sample name
Comment . .
[Detailed Information]
\L,JVS;Lgroup QPacksA Creation date 29/07/2024 14:53
Division QPackSA Date modified 29/07/2024 14:54
Company Instituto Vita Nova

[Measurement Information]

Instrument name
Model name
Serial No.

Detector
Lock-in amp.
HT volt

Accessory
Accessory S/N
Cell length

Measurement date

Parameter file
Photometric mode
Measure range
Data pitch

CD scale

FL scale

D.ILT.

Data array type

Linear data array * 2

Horizontal axis Time [min]
Vertical axis(1) CD [mdeg]
Vertical axis(2) HT [V]

J-1100 Start 0 min

J-1100 End 15 min

y Data interval 0.0333333 min

C007761635 Data points 451

PM-539

X mode

Auto

RSC-501

C007761635

10 mm

29/07/2024 14:52

C:\Jasco_J_1100_Instal\Treinamento\Teste De Inclinagdo De L
CD, HT

0 - 900 sec

2 sec

200 mdeg/0.1 dOD

200 mdeg/0.1 dOD

8 sec

Creation
Review
Approval

inha De Base.cdtm

QPackSA



Bandwidth

Start mode

Monitor wavelength
Baseline correction
Shutter control
Accumulations

1.00 nm
Immediately
290 nm
None
Manual

1

Creation
Review
Approval
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25.7.Teste da Exatidao da Temperatura

Método de teste

Este teste de exatidao 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.

HOwP

Ajustar a primeira temperatura para 10 °C e registrar no formulario abaixo;
Ajustar a segunda temperatura para 50 °C e registrar no formulério abaixo;
Ajustar a terceira temperatura para 90 °C e registrar no formulario abaixo.
CRITERIO DE ACEITACAO
RESULTADO
+2.00°C
o o o Aprovado
10 °C 50 °C 90 °C Reprovado
Termbmetro Padréao Calibrado 10.30 49.90 89.90 APROVADO
Sensor de Temperatura da Célula 10.39 49.29 90.23 APROVADO
Sensor de Temperatura do Holder 10.01 50.02 90.07 APROVADO

Comentarios N/A

Data: 29/07/2024

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

Formulario 19 - Teste da Exatiddo da Temperatura.
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ﬁ Peltier-thermo Cell Holder
PTC-514/B006461648

Control 10.00C  Holder
40 BT 120
Halder 1001 C
Cell 1035 C
Stirrer Orpm.
|t Walue

Cell Lengthlmm] 10000

Remark
i L,ﬂ LR 'i
X\ - :
ﬁa Peltier-thermo Cell Holder /\\\ l]"].‘[ A ],.1.1'_\;_‘1
PTC-514/BO0E461648
Control S0.00C  Holder
40 ] 120
Halder ROO2C
Cell 4329C
Stirrer Or.p.m.
|k Walue
Cell Lengthlrrm]  10.000
R emark
i Cell unit I
ﬁ Peltier-therma Cell Holder
PTC-514/BO06461645
Control 9000 C  Holder
40 =T ] 130
Holder 007 C
Cell 9023 C
Shirrer Or.p.m.
Item Walue
Cell Length(mm]  10.000
Remark
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26. INFORMAQ()ES DE EQUIPAMENTOS E MATERIAIS UTILIZADOS NOS PROCEDIMENTOS DE
QUALIFICACAO

Preencher o formulario 20 para registrar as informagdes de calibragdo dos equipamentos e materiais
utilizados nos procedimentos de qualificagao.

Insira os certificados de calibragdo no final desta pasta.

EQUIPAMENTO | TAGOUIDOU | DATADA DATA DA NUMERO DO
OU MATERIAL | NUMERO DE ULTIMA PROXIMA | oo o
UTILIZADO SERIE CALIBRACAO | CALIBRACAO
Cristal de Ref.
Neodimio ch-o1
d-10 Canfora
Sulfénica
Term6metro
Digital TD-09
Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Data: 29/07/2024

Formulario 20 - Informacgbes de Equipamentos e Materiais Utilizados.

QPack Solucoes Analiticas Ltda
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27. RESULTADOS DA QUALIFICAGAO OPERACIONAL E ASSINATURAS DE APROVACAO
DESTE DOCUMENTO DE QUALIFICACAO

RESULTADO
(Aprovado)
TESTES REALIZADOS (Reprovado)
(Nao Aplicavel)

Verificacao da Inicializacao do Espectropolarimetro (Diagnostics) APROVADO
Teste de Linha de Base APROVADO
Teste de Precisao do Comprimento de Onda APROVADO
Precisao de Rotacao de Dicroismo Circular APROVADO
Teste de Ruido APROVADO
Teste de Inclinacao de Linha de Base APROVADO
Teste da Exatidao da Temperatura APROVADO
Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Data: 29/07/2024
Revisor:

Assinatura Digital

Cliente:

Empresa:

Nome:

Departamento:

Assinatura: Data:

Formulario 21 - Resultados da Qualificagdo Operacional do Espectropolarimetro.
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