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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 prestacado de servicos,
entre outros, muitos equipamentos de laboratério, instrumentos, e sistemas analiticos
computadorizados sao utilizados. Estes sistemas sdo usados para a aquisicao de dados e
assegurar que os produtos estdo adequados para os seus propositos. Com o crescimento, a
sofisticagdo e a automatizagéo de instrumentos analiticos, ha uma crescente demanda para
qualificacao desses sistemas a fim de assegurar a confiabilidade dos seus dados.

Quando todos os procedimentos sao executados e todos os itens sao aprovados na
inspecéo, 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' LAB PROVIDER, especialista - Pessoa treinada e qualificada (como definido pela BPF
e BPL e os 6rgaos reguladores) para executar os procedimentos de QUALIFICACAO
desta documentacgéo;

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

4 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.

O objetivo deste protocolo é orientar sobre a estrutura, conceito e processo de
QUALIFICACAO paraum ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS, seguindo os procedimentos de
qualidade da LAB PROVIDER.

ABREVIACAO DESCRICAO
ASTM American Society for Testing and Materials
BPF Boas Praticas de Fabricacao
BPL Boas Praticas de Laboratorio
EP European Pharmacopeia
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JP Japanese Pharmacopeia

N/A Nao Aplicavel

USP United States Pharmacopeia

uv Ultravioleta

Vis. Visivel

A Comprimento de Onda

4. MODELO DE QUALIFICAGAO
A documentacdo de QUALIFICACAO da LAB PROVIDER baseia-se no modelo indicado na

tabela abaixo.

Os principios basicos de recomendacdes para QUALIFICACAO estido 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

Verificagdo

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

QD (Qualificagao de Designer) -
FABRICANTE

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

Protocolo de aceitacao Interna -
FABRICANTE

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

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

Verséao de firmware, ajustes e configuragoes
sdo documentadas

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

O sistema cumpre os critérios de aceitagéo
especificados

QO (Qualificagao Operacional) - Empresa
CONTRATADA

O usuario devera ser treinado

Documentagao de Treinamento - Empresa
CONTRATADA

Documentos escritos para o bom funcionamento
devem estar presentes

Instrugdes de Operagao - Empresa
CONTRATANTE

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

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

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

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

No caso de uma reprovacao 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 Servico, e se existe a necessidade de uma
acgao corretiva.

Estas informagdes serao associadas, e disponibilizadas ao cliente para rastreabilidade
do processo no site: cliente.labprovider.com.br

Obs.: A LAB PROVIDER nao 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 ndo sao considerados parte da programagao necessaria para a
conclusao do servigo contratado, deverao ser avaliados, e se for compativel com os padroes
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 LAB
PROVIDER, ¢ totalmente protegido por direitos autorais e ndo pode ser utilizado ou
reproduzido sem a concordancia e autorizagao prévia dos detentores dos direitos.

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

8. RESPONSABILIDADES

A QUALIFICACAO deste equipamento sera realizada levando-se em consideracéo as
condigbes externas (fatores como posigao 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 mudangas que
venham a ocorrer nestas condi¢des de instalagdo apos a execugao do servigo.
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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
realizagcao 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 QUALIFICAGCAO do equipamento que sera entregue no dia do
encerramento do servico;

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

v" A empresa CONTRATANTE se responsabiliza por conferir e aprovar todo o protocolo
entregue, aceitando assim, a QUALIFICACAO do equipamento fornecida pela LAB
PROVIDER.

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

v Prover a cada especialista, um kit de QUALIFICACAO adequado para execugao do
servigo, compativel com qualquer configuragdo de ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS
disponivel,

v Realizar a manutencéo preventiva do instrumento antes da QUALIFICAGAO dele,
QUANDO CONTRATADA;

v" Preencher a Ordem de Servico com desvios e recomendacgdes para resolugdo de
problemas quando aplicavel;

v Fornecer o certificado de QUALIFICAGAO ou de analise comprovando que os padrdes
e solucbes de referéncia estdo dentro da validade;

v' Entregar para contratante todo protocolo pertinente a execugdo do servico, e relatorio
final de QUALIFICACAO.

v Calibration Standard Kit;
v' Padrao de Luz Difusa (Stray Light).

Para completar o procedimento de QUALIFICACAO 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' 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 néo for aplicavel ao modelo do equipamento, ou a fungao
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
nao 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
aprovacgao documentada com seu aceite para qualquer adequagdo ou divergéncia no
protocolo antes das assinaturas de aprovacoes finais. O teste em questdo 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, evidéncias, relatérios e certificados de treinamento e
dos padrbes devem ser anexados ao final deste protocolo, e entregues a contratante.

12. MANUTENGCAO PREVENTIVA

Tem como objetivo assegurar que o equipamento esteja em boas condigdes e que
possa ser operado com seguranga dentro da rotina do laboratoério.

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
substituicdo de pegas de desgaste natural.

13. QUALIFICAGAO OPERACIONAL

Seguindo ~ corretamente  os  procedimentos  de QUALIFICACAO do
ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS descritgs nesta documentagdo, os resultados obtidos
assegurarao propriamente a QUALIFICACAO e manutencgao deste equipamento.

Informagbes coletadas durante o processo de QUALIFICAGAO deverdo ser escritas
nos formularios que oferecerdo evidéncias para os orgéos regulatorios de que o
ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS opera adequadamente.
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13.1. DIRETRIZES DA REQUALIFICAGAO

E sugerido que o responsavel do ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS 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 lampadas, unidade O6ptica, e/ou
procedimentos internos;

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

v Deve-se sempre REQUALIFICAR apds a substituicdo de componentes ou pecgas 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 acessoério ou realizar alguma
modificagdo/atualizagao do hardware ou software.

14. PROCEDIMENTO INICIAL DA QUALIFICAGAO

Antes de iniciar a QUALIFICAGCAO 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.

Apbs completar cada procedimento de QUALIFICAGAO, 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 agao 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 segurancga e roupas adequadas e tomar cuidado quando
for manipular solventes.

15. FINALIZAGAO DO SERVIGO

Sera utilizada uma etiqueta de identificagdo 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 servico;

Tipo de servigo realizado;

A data atual da conclusdo no formato DD/MM/AA;

Para o campo PROXIMA DATA consulte o responsavel do laboratério
contratante, pois cada CONTRATADA tem um cronograma definido que estipula a
periodicidade dos servigos de qualificagao.

N N N NN

& Atencao: O local de colagem da etiqueta devera ser de facil visualizagao, e colada
preferencialmente no moédulo definido pelo cliente.
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Esta segdo inclui todos os calculos e férmulas para todos os testes disponiveis.
Dependendo dos testes que foram executados na QUALIFICACAO, apenas os calculos
pertinentes a eles serao aplicados.

A média aritmética simples é obtida dividindo-se a soma das observagbes 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:

Onde:
X med i

n

X - Ziz1Xmeai
n

= Valor amostral, leitura i-ésimo de n

= Numero total de leituras amostrais

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

A dispersao das observacdes que constituem uma amostra pode ser caracterizada
pelos desvios de cada observagdo em relacdo a média, podendo tomar valores positivos ou
negativos, e o somatério dos desvios de cada observagdo 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 dispersao das observagdes a variancia
€ grande. Se os valores de cada uma das observagdes forem proximos da média a varidncia
€ pequena. O calculo de desvio padrao sera determinado pela expressao:

Onde:
Xi

?:1( Xi - Xmed)2

DP =
n—1

= Valor Amostral, leitura i-ésimo de n

X med =Valor médio amostral para n valores

n

= Numero total de leituras amostrais

Rua Ema Gazzi Magnusson, 138, Comercial Vitoria Martini, Indaiatuba / SP - CEP: 13347-630
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O coeficiente de variagao (C.V.) ou %DPR é uma medida de dispersao relativa, pois
expressa a relagao percentual do desvio padrao 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 relagdo a meédia de uma
sequéncia. E chamado de dispersdo absoluta o desvio padrdo, e de dispersdo relativa o
coeficiente de variagao que é a divisao entre o desvio padrao e a média. Assim o calculo sera
determinado pela expressao:

¢V ou % DPR = 22210
U IR = "Media

Onde:

DP = Desvio padrdo para n valores

Média = Valor médio amostral para n valores

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 |)
X

% Desvio = X 100
noMmax
Onde:
Xnorm i = Valor da leitura normalizado no ponto indicado
Xnomii = Valor da leitura nominal no ponto indicado
Xnom max = Valor da leitura no ponto maximo

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

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

Xprogr =Valor programado para X

Rua Ema Gazzi Magnusson, 138, Comercial Vitoria Martini, Indaiatuba / SP - CEP: 13347-630
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16.6. COEFICIENTE DE DETERMINAGAO (R?)

O coeficiente de determinagdo, também chamado de R? é uma medida de
ajustamento de um modelo estatistico linear generalizado, como a regressao linear, em
relacdo aos valores observados. O R? varia entre 0 e 1 indicando, em porcentagem, o quanto
o0 modelo consegue explicar os valores observados. Quanto maior o R?, mais explicativo é o
modelo, melhor ele se ajusta a amostra.

Assim o calculo sera determinado pela expressao:

_ n(2XY) - GCX)(ZY)
(1337 - (3X)7 ) x (n5y? - (SYY)

RZ

Onde:
X = Valores de x
Y =Valoresde Y

n = Numero dos pares de observagao

17. REFERENCIAS NORMATIVAS E BIBLIOGRAFICAS

NORMA ABNT NBR ISO 9001:2008 — SISTEMAS DE GESTAO DA QUALIDADE - REQUISITOS.

NORMA ABNT NBR ISO 17025:2005 — REQUISITOS GERAIS PARA A COMPETENCIA DE
LABORATORIOS DE ENSAIO E CALIBRACAO.

ASTM — AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIAL, VOL. 03.06 (OCTOBER 2011).

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 EUROFPE.

VAM — VALID ANALYTICAL MEASUREMENT.
CVG — CALIBRATION AND VALIDATION GROUP.

ANVISA — AGENCIA NACIONAL DE VIGILANCIA SANITARIA — MANUAL DE BOAS PRATICAS EM
BIODISPONIBILIDADE / BIOEQUIVALENCIA. VOLUME |l — MODULO 3: INSTRUMENTAGCAO ANALITICA
<6.3.2> QUALIFICACAO DE OPERACAO.

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

LABORATORIO TIARAJU ALIMENTOS E
COSMETICOS S/A

EMPRESA:
AVENIDA SAGRADA FAMILIA, 2924,
ANEXO I, JOSE ALCEBIADES OLIVEIRA,

ENDERECO: SANTO ANGELO/RS - CEP: 98805-678

CONTATO DO DEPARTAMENTO:

CLAUDIA HAHN

18.2. IDENTIFICAGAO DO ESPECIALISTA

ESPECIALISTA: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
FUNCAO: ENGENHEIRO DE MANUTENGAO
EMPRESA: LAB PROVIDER

18.3. IDENTIFICAGAO DO REVISOR

REVISOR: FABIOLA SPIGARIOL
FUNCAO: DOCUMENTAGAO
EMPRESA: LAB PROVIDER
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18.4. IDENTIFICA(}AO DO INSTRUMENTO
EQUIPAMENTO: ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS
MODELO: CARY 60
NUMERO DE SERIE: MY19209209
SOFTWARE: CARY WINUV
VERSAO/ FIRMWARE: 5.1.0.1016
TAG: ESP.001-A
LOCAL INSTALADO: CONTROLE DE QUALIDADE FisSICO-QUIMICO

18.5. IDENTIFICAGAO DOS MODULOS E ACESSORIOS

DESCRICAO / MODELO NUMERO DE SERIE FABRICANTE
N/A N/A N/A
N/A N/A N/A

18.6. IDENTIFICAGAO DOS INSTRUMENTOS OU MATERIAIS UTILIZADOS

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

CALIBRATION
STANDARD KUV 02 |21/05/2024 |30/05/2029 1002190 A1
KIT Rev.02

STRAY LIGHT [311E2422 22/05/2024 |22/05/2025 |PD20.STRL.01 A2

N/A N/A N/A N/A N/A A3

ATUALIZAR

Rua Ema Gazzi Magnusson, 138, Comercial Vitoria Martini, Indaiatuba / SP - CEP: 13347-630
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19.1. EXATIDAO DO COMPRIMENTO DE ONDA

DEFINICAO: A exatiddo do comprimento de onda refere-se a capacidade do
espectrofotdmetro de medir corretamente o comprimento de onda desejado. E fundamental para
garantir que as medi¢des ocorram na faixa espectral correta, especialmente quando se lida com
compostos que apresentam picos de absorcao estreitos e definidos.

IMPORTANCIA: Uma exatiddo inadequada no comprimento de onda pode levar a erros
significativos nas medi¢cdes de absorbancia, impactando a identificagdo e quantificacdo de
substancias. Isso é crucial para aplicacdes que exigem precisdo rigorosa, como a analise de
farmacos e componentes bioquimicos.

POSIGAO ESPERADA (nm) CRITERIO DE ACEITAGAO (nm)
279.0 < 1.00
360.9 < 1.00
453.6 < 1.00
637.6 < 1.00

19.2. REPETIBILIDADE DO COMPRIMENTO DE ONDA

DEFINICAO: A repetibilidade do comprimento de onda é a capacidade do espectrofotémetro
de reproduzir consistentemente o mesmo comprimento de onda em medi¢des consecutivas, sob as
mesmas condi¢cdes experimentais.

IMPORTANCIA: A repetibilidade é crucial para garantir que o espectrofotdmetro ofereca
resultados consistentes ao longo do tempo, minimizando variagées que poderiam comprometer a
qualidade dos dados analiticos.

CRITERIO DE ACEITAGAO (nm)

<0.10

19.3. RESOLUGAO

DEFINICAO: A resolugéo do espectrofotdbmetro é a sua capacidade de distinguir entre dois
picos de absorgao proximos. A alta resolugdo € necessaria para separar picos que estdo proximos
um do outro em amostras complexas.

IMPORTANCIA: A resolucdo adequada é essencial para andlises que envolvem misturas
complexas, onde diferentes substancias podem ter comprimentos de onda de absorcdo muito
préximos. Uma resolucdo inadequada pode resultar na sobreposicdo de picos, prejudicando a
precisdo da analise.

Rua Ema Gazzi Magnusson, 138, Comercial Vitoria Martini, Indaiatuba / SP - CEP: 13347-630
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CRITERIO DE ACEITAGAO (nm)
Para largura de bandade 1.5 nms 2.80 nm

19.4. EXATIDAO FOTOMETRICA

DEFINICAO: A exatid&o fotométrica refere-se a precisdo com que o espectrofotdmetro mede
a absorbancia ou transmitancia de uma amostra. Este parametro é critico para garantir que as
medi¢des de concentracdo baseadas na absorbancia sejam precisas.

IMPORTANCIA: Erros na exatidao fotométrica podem resultar em quantificagées incorretas
de concentragdes, especialmente em métodos que dependem da Lei de Beer-Lambert para calcular
a concentracdo com base na absorbancia.

CRITERIO DE ACEITAGAO (abs)

= 0.0100

19.5. REPETIBILIDADE FOTOMETRICA

DEFINICAO: A repetibilidade fotométrica é a capacidade do espectrofotdmetro de fornecer
valores de absorbancia consistentes para a mesma amostra em medicdes repetidas sob condigcbes
idénticas.

IMPORTANCIA: A repetibilidade é fundamental para garantir a confiabilidade dos resultados
em experimentos onde a mesma amostra € medida varias vezes, assegurando que as variagdes sao
minimas e atribuiveis apenas ao equipamento.

CRITERIO DE ACEITAGAO (abs)

< 0.0020

19.6. LINEARIDADE FOTOMETRICA

DEFINICAO: A linearidade fotométrica é a capacidade do espectrofotdmetro de fornecer uma
resposta proporcional a concentragao de analito em um intervalo de concentracdo especificado,
obedecendo a Lei de Beer-Lambert

IMPORTANCIA: A linearidade fotométrica é critica para garantir que os calculos de
concentracao baseados na absorbancia sejam precisos e reprodutiveis, especialmente em métodos
quantitativos.

CRITERIO DE ACEITAGAO (abs)

Rz  0.99900

19.7. ESTABILIDADE DA LINHA DE BASE

DEFINICAO: A estabilidade da linha de base é a capacidade do espectrofotémetro de manter
um sinal de base consistente sem flutuagdes significativas durante um periodo de 900 seg.
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IMPORTANCIA: A estabilidade da linha de base é crucial para assegurar que medicdes
prolongadas nao sejam afetadas por desvios no sinal de base, que podem introduzir erros
sistematicos nas analises.

CRITERIO DE ACEITAGAO (abs)

< 0.00500

19.8. UNIFORMIDADE DA LINHA DE BASE

DEFINICAO: A uniformidade da linha de base refere-se a capacidade do espectrofotdmetro
de manter a linha de base uniforme em toda a faixa de comprimento de onda utilizada para as
medicodes.

IMPORTANCIA: A uniformidade da linha de base é essencial para garantir que as leituras de
absorbancia sejam consistentes em diferentes comprimentos de onda, especialmente ao escanear
espectros completos.

CRITERIO DE ACEITAGAO (abs)

< 0.00500

19.9. LUZ DIFUSA (STRAY LIGHT)

DEFINICAO: A luz difusa refere-se a luz que atinge o detector fora da faixa de comprimento
de onda de interesse, causando interferéncias e leituras incorretas de absorbancia.

IMPORTANCIA: A presenca de luz difusa pode levar a resultados erréneos, especialmente
em medigbes de alta absorbancia ou em amostras que absorvem fortemente em comprimentos de
onda especificos.

CRITERIO DE ACEITAGAO (%T)

£1.00 %
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e
20. PROCEDIMENTO DE QUALlFlCAEAO DO ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS

O desafio mais utilizado para se verificar a exatiddo do comprimento de onda do
ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS, é realizando a leitura do OXIDO DE HOLMIO que
apresenta, em seu espectro, varios picos bem definidos ao longo da regido UV-VIS onde se
pode observar com exatidao a real posigdo do comprimento de onda desejado.

I

Parametros de leitura:
I

Modo: Varredura do comprimento de onda
Modo Fotométrico: Absorbancia
Faixa de Leitura: 230 — 650 nm

Velocidade de Varredura:

40 (se selecionavel)

Largura de Banda:

1 nm (se selecionavel)

Pontos de Coleta: 0.1 nm
Resposta: Réapida
Procedimento do teste:
1. Configurar os parametros de leitura;
2. Colocar o padrao de Oxido de Hélmio no compartimento de amostra;
3. Iniciar a leitura do padrao;
4. Apo6s a leitura, determinar as posicoes dos picos encontrados.
POSICAO % CRITERIO DE
ESPERADA POSIGAO DIFERENGA | AcEITACAO RESULTADO
OBTIDA (nm) (nm)
(nm) (nm)
279.0 279.00 0.00 <1.00 APROVADO
360.9 360.30 0.60 = 1.00 APROVADO
453.6 452.90 0.70 <1.00 APROVADO
637.6 637.90 0.300 <1.00 APROVADO

Comentarios: N/A

Especialista: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
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relatorio de espectrofotometria
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Wavelength (nm)

\
Scan Analysis Report

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 9:56:05 AM GMT: 8/28/2024 12:56:05 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno Colovini ;Serial Number: G6860A

MY 19209209;

Report Time :
Method
Batch:

Software version:
Operator:

Instrument Parameters

Instrument

Instrument Version

Start (nm)

Stop (nm)

X Mode

Y Mode

UV-Vis Scan Rate (nm/min)
UV-Vis Data Interval (nm)
UV-Vis Ave. Time (sec)
Beam Mode

Baseline Correction
Cycle Mode

Wed 28 Aug 09:56:50 AM 2024

AFRA13\SQLEXPRESS|VAIMDB_21CFR11DataBase(000)|]AFRAPHARMA\CQ\Analise\Exatid
80 Do Comprimento De Onda.BSW

5.1.0.1016
ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini (Bruno Colovini)

Cary 60
2.00

650.0
230.0
Nanometers
Abs

90.00

0.15
0.1000
Dual Beam
Off

Off
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relatorio de espectrofotometria

Page 2 of 2
Comments
Zero Report
Read Abs (650.0 nm)
Zero 0.0517
Sample Name: Exatidao Do Comprimento De Onda
Collection Time 8/28/2024 9:56:59 AM
Peak Table
Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 650.0nm to 230.0nm
Wavelength (nm) Abs
637.9 0.133
536.4 0.248
483.9 0.090
473.4 0.093
459.8 0.785
452.9 0.687
445.2 1.840
424.2 0.090
418.1 0.173
385.4 0.076
381.2 0.071
360.3 0.632
347.6 0.089
333.6 0.122
287.1 0.465
279.0 0.617
241.4 2.107
2401 2.053
238.2 2.162
237.8 2.182
236.4 2.263
236.0 2.304
2341 2.432
233.4 2.439
233.1 2.491
232.8 2.513
232.2 2.597
231.9 2.592
231.6 2.659
231.2 2.673

230.5 2.796
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Este método certifica de que o posicionamento do monocromador do
ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS é exatamente o mesmo para aquele determinado
comprimento de onda. Para a obtencdo de resultados quantitativos, a repetibilidade do
comprimento de onda é mais importante que a precisdo do comprimento de onda. Pois quando
a repetibilidade do comprimento de onda é pobre, o desvio entre leituras é grande e a variagao
dos valores fotométricos medidos geralmente também sera grande, afetando grandemente a

determinagao quantitativa.

Parametros de leitura:

Modo: Varredura do comprimento de onda
Modo Fotométrico: Absorbancia
Faixa de Leitura: 356 — 366 nm

Velocidade de Varredura:

40 (se selecionavel)

Largura de Banda:

1 nm (se selecionavel)

Pontos de Coleta:

0.1 nm

Resposta:

Rapida

o > wh =

Procedimento do teste:

Configurar os parametros de leitura;

Iniciar a leitura do padrao;

Repetir a leitura o padrao por mais duas vezes;

Colocar o padrdo de Oxido de Hélmio no compartimento de amostra;

Apos as leituras, determinar a posicéo dos picos encontrados.

POSIGOES

12 POSICAO 360.3

22 POSICAO 360.3

32 POSICAO 360.3

VALOR CRITERIO
MAXIMO E DIFERENCA DE
MINIMO (nm) ACEITACAO
ENCONTRADO (nm)
MAX, =360.3
0.00000 <0.10
MIN. = 360.3

RESULTADO

APROVADO

Comentarios:
N/A

Especialista:. MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

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

www.labprovider.com.br - Fone: +55 19 2660-1110




8/28/2024 10:14:19 AM
relatorio de espectrofotometria

Page 1 of 2
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\
Scan Analysis Report

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:13:34 AM GMT: 8/28/2024 1:13:34 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno Colovini ;Serial Number: G6860A
MY 19209209;

Report Time : Wed 28 Aug 10:14:06 AM 2024

Method

Batch: AFRA13\SQLEXPRESS|VAIMDB_21CFR11DataBase(000)|AFRAPHARMA\CQ\Analise\Repet
ibilidade Do Comprimento De Onda - Rep. 1

Software version: 5.1.0.1016

Operator: ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini (Bruno Colovini)

Instrument Parameters

Instrument Cary 60
Instrument Version 2.00

Start (nm) 366.0
Stop (nm) 356.0

X Mode Nanometers
Y Mode Abs
UV-Vis Scan Rate (nm/min) 720.00
UV-Vis Data Interval (nm) 0.15
UV-Vis Ave. Time (sec) 0.0125
Beam Mode Dual Beam
Baseline Correction Off

Cycle Mode Off

Comments
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Page 2 of 2
Zero Report
Read Abs (650.0 nm)
Zero 0.0517
Sample Name: Exatidao Do Comprimento De Onda - Rep. 1
Collection Time 8/28/2024 10:14:11 AM
Peak Table
Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 366.0nm to 355.9nm

Wavelength (nm) Abs
360.3 0.635
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Page 1 of 2
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\
Scan Analysis Report

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:14:48 AM GMT: 8/28/2024 1:14:48 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno Colovini ;Serial Number: G6860A
MY 19209209;

Report Time : Wed 28 Aug 10:14:53 AM 2024

Method

Batch: AFRA13\SQLEXPRESS|VAIMDB_21CFR11DataBase(000)|AFRAPHARMA\CQ\Analise\Repet
ibilidade Do Comprimento De Onda - Rep. 2

Software version: 5.1.0.1016

Operator: ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini (Bruno Colovini)

Instrument Parameters

Instrument Cary 60
Instrument Version 2.00

Start (nm) 366.0
Stop (nm) 356.0

X Mode Nanometers
Y Mode Abs
UV-Vis Scan Rate (nm/min) 720.00
UV-Vis Data Interval (nm) 0.15
UV-Vis Ave. Time (sec) 0.0125
Beam Mode Dual Beam
Baseline Correction Off

Cycle Mode Off

Comments
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Page 2 of 2
Zero Report
Read Abs (650.0 nm)
Zero 0.0517
Sample Name: Exatidao Do Comprimento De Onda - Rep. 2
Collection Time 8/28/2024 10:14:56 AM
Peak Table
Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 366.0nm to 355.9nm

Wavelength (nm) Abs
360.3 0.634
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Scan Analysis Report

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:15:18 AM GMT: 8/28/2024 1:15:18 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno Colovini ;Serial Number: G6860A
MY 19209209;

Report Time : Wed 28 Aug 10:15:22 AM 2024

Method

Batch: AFRA13\SQLEXPRESS|VAIMDB_21CFR11DataBase(000)|AFRAPHARMA\CQ\Analise\Repet
ibilidade Do Comprimento De Onda - Rep. 3

Software version: 5.1.0.1016

Operator: ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini (Bruno Colovini)

Instrument Parameters

Instrument Cary 60
Instrument Version 2.00

Start (nm) 366.0
Stop (nm) 356.0

X Mode Nanometers
Y Mode Abs
UV-Vis Scan Rate (nm/min) 720.00
UV-Vis Data Interval (nm) 0.15
UV-Vis Ave. Time (sec) 0.0125
Beam Mode Dual Beam
Baseline Correction Off

Cycle Mode Off

Comments



8/28/2024 10:15:32 AM
relatorio de espectrofotometria

Page 2 of 2
Zero Report
Read Abs (650.0 nm)
Zero 0.0517
Sample Name: Exatidao Do Comprimento De Onda - Rep. 3
Collection Time 8/28/2024 10:15:24 AM
Peak Table
Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 366.0nm to 355.9nm

Wavelength (nm) Abs
360.3 0.635
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Este método verifica capacidade de separar e medir picos de absorcdo adjacentes
(resolugdo) do ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS. A resolugdo depende da pureza da luz
incidente na amostra e é geralmente definida como a largura de banda espectral (nm) da luz
monocromatica.

I ——

Parametros de leitura:
Modo: Varredura do comprimento de onda
Modo Fotométrico: Absorbancia
Faixa de Leitura: 350 — 370 nm
Velocidade de Varredura: 40 (se selecionavel)
Largura de Banda: 1 nm (se selecionavel)
Pontos de Coleta: 0.1 nm
Resposta: Rapida

Procedimento do teste:
Configurar os parametros de leitura;
Colocar o padrdo de Oxido de Hélmio no compartimento de amostra;

Iniciar a leitura do padrao;

Wb =

Apos a leitura, determinar a largura da meia altura do pico encontrado.

LARGURA DA MEIA

ALTURA OBTIDA (nm) CRITERIO DE ACEITACAOQO (nm) RESULTADO

2.3834 Para largura de banda de 1.5 nm=<2.80 nm APROVADO

Comentarios: N/A

Especialista:. MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

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




8/28/2024 10:19:04 AM
relatorio de espectrofotometria

Page 1 of 2
Agilent
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\
Scan Analysis Report

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:18:38 AM GMT: 8/28/2024 1:18:38 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno Colovini ;Serial Number: G6860A
MY 19209209;

Report Time : Wed 28 Aug 10:18:50 AM 2024

Method

Batch: AFRA13\SQLEXPRESS|VAIMDB_21CFR11DataBase(000)|]AFRAPHARMA\CQ\Analise\Resol
ucao.BSW

Software version: 5.1.0.1016

Operator: ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini (Bruno Colovini)

Instrument Parameters

Instrument Cary 60
Instrument Version 2.00

Start (nm) 370.0
Stop (nm) 350.0

X Mode Nanometers
Y Mode Abs
UV-Vis Scan Rate (nm/min) 720.00
UV-Vis Data Interval (nm) 0.15
UV-Vis Ave. Time (sec) 0.0125
Beam Mode Dual Beam
Baseline Correction Off

Cycle Mode Off

Comments


Michael Careli
Line

Michael Careli
Line

Michael Careli
Distance Measurement
6.24 cm�

Michael Careli
Distance Measurement
3.12 cm

Michael Careli
Line

Michael Careli
Distance Measurement
1.84 cm

Michael Careli
Distance Measurement
3.86 cm

Michael Careli
Text Box
3.86 cm --- 5 nm
1.84 cm --- X nm
X= 2.3834


8/28/2024 10:19:04 AM
relatorio de espectrofotometria

Page 2 of 2
Zero Report
Read Abs (650.0 nm)
Zero 0.0517
Sample Name: Resolucgao
Collection Time 8/28/2024 10:18:53 AM
Peak Table
Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 370.0nm to 349.9nm

Wavelength (nm) Abs
360.3 0.634
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Este método envolve a avaliagdo da precisdo das leituras de absorbancia ou
transmitancia do ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS utilizando amostras padrao. A definicdo
geral é verificar a diferenga da absorbancia ou transmiténcia entre o valor do certificado e o

valor obtido do padrao.

Parametros de leitura:

Modo: Comprimento de onda fixo
Modo Fotométrico: Absorbancia
Comprimento de Onda: 440 nm

Largura de Banda:

1 nm (se selecionavel)

Resposta:

Medio

Procedimento do teste:

1. Configurar os parametros de leitura;

2. Usando a fungao Auto Zero, zerar a absorbancia;

3. Colocar o filtro do primeiro padrdo no compartimento de amostra;

4. |Iniciar a leitura do padrao;

5. Repetir o item 3 para o filtro do segundo e terceiro padrao.

I,
N " CRITERIO
FILTRO | ABSORDANCIA | ABSORBNCIA | DIFERENGA DE  RESULTADO
ACEITACAO

A3 0.520 0.5170 0.0030 < 0.0100 APROVADO
A4 0.968 0.9740 0.0060 < 0.0100 APROVADO
A6 2.054 2.0497 0.0043 < 0.0100 APROVADO

Comentarios: N/A

Especialista: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

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

www.labprovider.com.br - Fone: +55 19 2660-1110




Page 1 of 1

8/28/2024 10:32:38 AM
relatorio de espectrofotometria

Agilent 21-CFR-11 package active

\
Simple Reads Report

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:24:59 AM GMT: 8/28/2024 1:24:59 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno
Colovini ;Serial Number: G6860A MY 19209209;

Collection Time: 8/28/2024 10:31:18 AM
Method:

Version 5.0.0.999

Instrument: Cary 60

Ave Time (sec) 1.0000

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:31:21 AM GMT: 8/28/2024 1:31:21 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno
Colovini ;Serial Number: G6860A MY 19209209;

Read Abs nm
Zero (0.0565) 440.0
Ave Time (sec) 1.0000

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:31:41 AM GMT: 8/28/2024 1:31:41 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno
Colovini ;Serial Number: G6860A MY 19209209;

Read Abs nm

1 0.5170 440.0
2 0.9740 440.0
3 2.0497 440.0

Report Saved to AFRA13\SQLEXPRESS|VAIMDB_21CFR11DataBase(000)|]AFRAPHARMA\CQ\Analise\Exatidao_Fotométrica.BSR
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Este método certifica repetibilidade mecanica do posicionamento da amostra no porta
amostras do ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS. A definicdo geral é a variagdo do valor de
medi¢do, mostrado como Absorbancia ou Transmitancia, quando uma amostra é removida e
reinstalada na mesma posi¢céo. Valores menores indicam que a amostra esta mais proxima

da posigao original.

Parametros de leitura:

Modo: Comprimento de onda fixo
Modo Fotométrico: Absorbancia
Comprimento de Onda: 361 nm

Largura de Banda:

1 nm (se selecionavel)

Resposta:

Médio

Leituras:

3

o~ wh =~

Procedimento do teste:

Iniciar a leitura do padrao;

Configurar os parametros de leitura;

Repetir a leitura o padrao por mais duas vezes;

Colocar o padrdo de Oxido de Hélmio no compartimento de amostra;

Apos as leituras, determinar o valor de absorbancia encontrados.

POSICOES DAS LEITURAS

12 LEITURA | 0.5228

22 LEITURA |0.5227

3 LEITURA | 0.5226

VALOR
MAXIMO E
MINIMO
ENCONTRADO

MAX, = 0.5228

MIN. =0.5226

DIFERENCA
(abs)

0.00020

CRITERIO
DE
ACEITACAO
(abs)

< 0.0020

RESULTADO

APROVADO

Comentarios: N/A

Especialista: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

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




Page 1 of 1

8/28/2024 10:42:24 AM
relatorio de espectrofotometria

Agilent 21-CFR-11 package active

\
Simple Reads Report

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:33:58 AM GMT: 8/28/2024 1:33:58 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno
Colovini ;Serial Number: G6860A MY 19209209;

Collection Time: 8/28/2024 10:34:26 AM
Method:

Version 5.0.0.999

Instrument: Cary 60

Ave Time (sec) 1.0000

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:34:30 AM GMT: 8/28/2024 1:34:30 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno
Colovini ;Serial Number: G6860A MY 19209209;

Read Abs nm
Zero (0.0564) 361.0
Ave Time (sec) 1.0000

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:34:47 AM GMT: 8/28/2024 1:34:47 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno
Colovini ;Serial Number: G6860A MY 19209209;

Read Abs nm

1 0.5228 361.0
2 0.5227 361.0
3 0.5226 361.0

Report Saved to
AFRA13\SQLEXPRESS|VAIMDB_21CFR11DataBase(000)|]AFRAPHARMA\CQ\Analise\Repetibilidade_Fotométrica.BSR
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Este método envolve a avaliagdo da linearidade das leituras de absorbancia ou
transmitancia do ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS, utilizando amostras padrao. A definicao
geral é verificar o coeficiente de inclinagao da curva entre o valor do certificado e o valor obtido

do padrao.
- |
Parametros de leitura:
Modo: Comprimento de Onda Fixo
Modo Fotométrico: Absorbancia
Comprimento de Onda: 440nm
Largura de Banda: 1 nm (se selecionavel)
Resposta: Médio

Procedimento do teste:
Configurar os parametros de leitura;
Usando a fungao Auto Zero, zerar a absorbancia;

Realizar as leituras das absorbancias dos filtros relacionados abaixo e anotar
as absorbancias obtidas;

4. ApoOs as leituras obtidas, determinar o R? das absorbancias encontradas.

A A VALOR CRITERIO
FILTRO | ABSORBANCIA | ABSORBANCIA | ENCONTRADO DE RESULTADO
R? ACEITACAO
A3 0.520 0.5172 =
A4 0.968 0.9749 0.99994 2 0.99900 | APROVADO
A6 2.054 2.0485

Comentarios: N/A

Especialista: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

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



Michael Careli
Sticky Note
meu adobe não calcula o R2... joguei no EDGE, ele calcula mas não faz o julgamento do Aprovado.


Page 1 of 1

8/28/2024 10:50:32 AM
relatorio de espectrofotometria

Agilent 21-CFR-11 package active

\
Simple Reads Report

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:34:40 AM GMT: 8/28/2024 1:34:40 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno
Colovini ;Serial Number: G6860A MY 19209209;

Collection Time: 8/28/2024 10:43:51 AM
Method:

Version 5.0.0.999

Instrument: Cary 60

Ave Time (sec) 1.0000

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:44:19 AM GMT: 8/28/2024 1:44:19 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno
Colovini ;Serial Number: G6860A MY 19209209;

Read Abs nm
Zero (0.0560) 440.0

\
Simple Reads Report

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:44:30 AM GMT: 8/28/2024 1:44:30 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno
Colovini ;Serial Number: G6860A MY 19209209;

Collection Time: 8/28/2024 10:44:30 AM
Method:

Version 5.0.0.999

Instrument: Cary 60

Ave Time (sec) 1.0000

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 10:44:52 AM GMT: 8/28/2024 1:44:52 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno
Colovini ;Serial Number: G6860A MY 19209209;

Read Abs nm

1 0.5172 440.0
2 0.9749 440.0
3 2.0485 440.0

Report Saved to AFRA13\SQLEXPRESS|VAIMDB_21CFR11DataBase(000)|]AFRAPHARMA\CQ\Analise\Linearidade Fotométrica.BSR
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Estabilidade da linha de base mostra a estabilidade da leitura durante um longo
periodo préximo do nivel zero de absorbancia do ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS. A
estabilidade de linha de base é geralmente definida como sendo a largura de variagao,
apresentada como uma unidade de absorbancia quando o instrumento & submetido a
funcionar sem mudanca de parametros e sem amostra na camara de amostra. Quando o valor
€ pequeno, a confiabilidade dos valores de medicao é alta. Esta avaliagdo é importante
quando varias amostras sdo medidas durante um periodo longo, como quando se usa um
amostrador automatico. Este teste deve ser realizado somente depois que o instrumento
estiver ligado por mais de uma hora. Variagdes de temperatura ambiente devem ser reduzidas
ao minimo (+/- 5 °C).

Parametros de leitura:

|

Modo: Varredura por tempo

Modo Fotométrico: Absorbancia

Comprimento de Onda: 250 nm

Periodo: 900 seg

Largura de Banda: 1 nm (se selecionavel)

Pontos de Coleta: 5.0 seg

Resposta: Lento

Procedimento do teste:

Configurar os parametros de leitura;

Confirmar que nao haja amostras na camara de amostras;

Iniciar a leitura;

Apos a leitura, determinar o ponto maximo e o ponto minimo dos dados
coletados.

e

DIFERENCA ENTRE O PONTO MAXIMO E O PONTO MINIMO DA LINHA DE BASE
MEDIDO A 250 NM POR 900 SEGUNDOS

VALORDE ABS  DIFERENgA | DIYIDIRPOR 2A 1 CRITERIO DE
ENCONTRADOS | DOS PICOS GA ~ ACEITAGAO RESULTADO
ENCONTRADA (abs)
MAX = | 0.00010 VALOR OBTIDO
0.00010 < 0.00500 APROVADO
MIN= |-0.00004 0.00010

Comentarios:

Especialista. MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

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




8/28/2024 11:58:16 AM

relatorio de espectrofotometria
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Page 1 of 2

5.466,0.0001010016

620,-0.00004445524

Agilent 21-CFR-11 package active

\
Kinetics Report

I I I
5 10 15
Time (min)

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 11:07:40 AM GMT: 8/28/2024 2:07:40 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno
Colovini ;Serial Number: G6860A MY 19209209;

Collection Time:
Method:
Batch:

Software version:
Operator:

Instrument Parameters
Instrument

Instrument version

Wavelength (nm)

Ordinate mode

Ave Time (sec)

Cycle Time(min)

Stop Time(min)

Wed 28 Aug 11:08:13 AM 2024

AFRA13\SQLEXPRESS|VAIMDB_21CFR11DataBase(000)/AFRAPHARMA\CQ\Analise\Estabi
lidade Da Linha De Base.BKN

5.0.0.999
ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini (Bruno Colovini)

Cary 60
2.00
250.0
Abs
5.0000
0.00
15.00



8/28/2024 11:58:16 AM
relatorio de espectrofotometria

Zero Report
Read Abs (250.0 nm)
Zero 0.0405

User Data Form

Page 2 of 2
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A uniformidade da linha de base é sempre medida em todos os comprimentos de onda
do ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS e é ideal quando a amostra ndo tem absolutamente
nenhuma absorbancia em toda a faixa espectral. Uniformidade da linha de base é geralmente
definido como a largura de variagdo, mostrado como absorbancia ou transmitancia, quando
comprimentos de onda sao verificados ao longo de um determinado intervalo definido com a
camara de amostra vazia. Quando a medigao é realizada com a linha de base pouco uniforme,
cuidados especiais devem ser tomados, pois a distor¢gao sera adicionada para o espectro
original, resultando em um espectro de absorgcao impreciso.

Estas distor¢gdes da linha de base diminuiram muito com os novos espectrofotbmetros
que utilizam microprocessadores internos, porque a uniformidade da linha de base é corrigida
para todas as regides do comprimento de onda. Este teste deve ser realizado somente uma
hora depois que instrumento foi ligado. As variagbes de temperatura ambiente devem ser

reduzidas ao minimo (+/- 5 °C).
e

Modo:

Parametros de leitura:

Varredura do comprimento de onda

Modo Fotométrico:

Absorbancia

Faixa de Leitura: 200 — 1000 nm
Velocidade de Scan: 400 nm/min
Pontos de Coleta: 1.0 nm
Resposta: Média

MEDIDO DA FAIXA DE 200 A 1000 NM

Procedimento do teste:

Configurar os parametros de leitura;

Confirmar que nao haja amostras na cdmara de amostras;

Iniciar a leitura;

Apés a leitura, determinar o ponto maximo e o ponto minimo dos dados
coletados.

DIFERENGA ENTRE O PONTO MAXIMO E O PONTO MINIMO DA LINHA DE BASE

i

VALOR DE ABS DIFERENCA DIVIDIRPOR 2 A CRITERIO~DE
ENCONTRADOS DOS PICOS DIFERENCA ACEITACAO RESULTADO
ENCONTRADA (abs)
MAX = 0.00274 VALOR OBTIDO
0.00624 0.00500 APROVADO
MIN= | -0.00350 0.00310
Comentarios:

Especialista: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

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



8/28/2024 1:13:36 PM
relatorio de espectrofotometria

Page 1 of 2
Agilent
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\
Scan Analysis Report

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 11:58:29 AM GMT: 8/28/2024 2:58:29 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno Colovini ;Serial Number: G6860A

MY 19209209;

Report Time :
Method
Batch:

Software version:
Operator:

Wed 28 Aug 11:58:49 AM 2024

AFRA13\SQLEXPRESS|VAIMDB_21CFR11DataBase(000)|AFRAPHARMA\CQ\Analise\Unifor
midade Da Linha.BSW

5.1.0.1016
ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini (Bruno Colovini)

Instrument Parameters

Instrument Cary 60
Instrument Version 2.00

Start (nm) 1000.0
Stop (nm) 200.0

X Mode Nanometers
Y Mode Abs
UV-Vis Scan Rate (nm/min) 408.00
UV-Vis Data Interval (nm) 0.17
UV-Vis Ave. Time (sec) 0.0250
Beam Mode Dual Beam
Baseline Correction On

Baseline Type

Baseline correction



8/28/2024 1:13:36 PM
relatorio de espectrofotometria

Page 2 of 2
Baseline File Name AFRA13\SQLEXPRESS|VAIMDB_21CFR11DataBase(000)|]AFRAPHARMA\CQ\Analise\Unifor

midade Da Linha.BSW
Baseline Std Ref File Name

Cycle Mode Off

Comments
Zero Report

Read Abs (1000.0 nm)

Zero 0.0367

Sample Name: Uniformidade Da Linha De Base
Collection Time 8/28/2024 11:58:52 AM
Peak Table

Peak Style Peaks

Peak Threshold 0.0100

Range 1000.0nm to 200.0nm

No peak found above threshold
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Este método envolve a avaliagdo da incidéncia de luzes difusas do
ESPECTROFOTOMETRO UV-VIS, na regiao do ultravioleta ou visivel utilizando um padrao

rastreavel.
Parametros de leitura:
1
Modo: Comprimento de onda fixo
Modo Fotométrico: Transmitancia
Comprimento de Onda: Verificar no certificado do padréo
Largura de Banda: 1 nm se selecionavel
Resposta: Médio

Procedimento do teste:
1. Configurar os parametros de leitura;
2. Usando a fungéo Auto Zero, zerar a absorbancia;
3. Colocar o padrdo no compartimento de amostra;

4. Iniciar a leitura do padrao.

VALOR DE :
COMPRIMENTO A CRITERIO DE
TRANSMITANCIA X RESULTADO
DE ONDA OBTIDO ACEITACAO
360 0.001 < 1.0% APROVADO

Comentarios: N/A

Especialista: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

Rua Ema Gazzi Magnusson, 138, Comercial Vitoria Martini, Indaiatuba / SP - CEP: 13347-630
www.labprovider.com.br - Fone: +55 19 2660-1110
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8/28/2024 1:23:18 PM
relatorio de espectrofotometria

Agilent 21-CFR-11 package active

\
Simple Reads Report

Collection Time: 8/28/2024 1:16:04 PM
Method:

Version 5.0.0.999

Instrument: Cary 60

Ave Time (sec) 1.0000

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 1:16:52 PM GMT: 8/28/2024 4:16:52 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno
Colovini ;Serial Number: G6860A MY 19209209;

Read %T nm
Zero (87.759) 360.0
Ave Time (sec) 1.0000

on AFRA13 at Local time:8/28/2024 1:23:08 PM GMT: 8/28/2024 4:23:08 PM by ANALISTAS PeD\OMEGA\bruno_colovini = Bruno
Colovini ;Serial Number: G6860A MY 19209209;

Read %T nm
1 0.001 360.0

Report Saved to AFRA13\SQLEXPRESS|VAIMDB_21CFR11DataBase(000)|AFRAPHARMA\CQ\Analise\Stray Light. BSR
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TESTES REALIZADOS RESULTADO
I ——

20.1. Exatiddo do Comprimento de Onda N/A
20.2. Repetibilidade do Comprimento de Onda APROVADO
20.3. Resolucao APROVADO
20.4. Exatidao Fotométrica APROVADO
20.5. Repetibilidade Fotométrica APROVADO
20.6. Linearidade Fotométrica APROVADO
20.7. Estabilidade da Linha de Base APROVADO
20.8. Uniformidade da Linha de Base APROVADO
20.9. Luz Difusa (Stray Light) APROVADO
Especialista: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
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As assinaturas a seguir representam a validagao dos testes realizados, bem como a
aprovacao dos parametros e critérios de aceitacdo estabelecidos neste certificado de
QUALIFICACAO. A aprovagédo € atestada pela Empresa Contratada e aprovada pela

Contratante:

Aprovado por: FABIOLA SPIGARIOL
I

Empresa LAB PROVIDER

Contratada:

Departamento: DOCUMENTACAO

Fung&o: ASSIST. DE QUALIDADE

Assinatura:

Empresa
Contratante:

Aprovado por:

LABORATORIO TIARAJU ALIMENTOS E COSMETICOS S/A

Assinatura:
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23. HISTORICO DE REVISOES
DATA DE ~ ~
EFETIVIDADE: REVISAO ITENS REGISTRO DE ALTERACOES
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