N2 do Certificado:
QPack. | "o

Documento de Qualificagcdo

EMPRESA: ECOLAB QUIMICA LTDA

EQUIPAMENTO: ESPECTROFLUORIMETRO

IDENTIFICACAO: FLUO-003

MARCA: AGILENT
MODELO: CARY ECLIPSE
N DE SERIE: MY18250003

LOCAL INSTALADO: INSTRUMENTACAO

Especialista responsavel pelo servico:

MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

Data de Inicio: 25/10/2024
Data do Término: 25/10/2024
Préximo Data: --/10/2026

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




QPOCK\/ Certificado de Qualificagao

Certificado N°:  473/24 Pagina: 2de 17
Documento: POQ.EFL.01 Revisao: 01

1.INTRODUCAO

Este procedimento operacional de qualificacdo do espectrofotdmetro de fluorescéncia foi
desenvolvido para o uso de pessoas treinadas para executar e revisar o conteldo descrito nesta
documentacao, que verificara se o equipamento opera segundo suas especificacoes.

Dentro da industria farmacéutica, alimenticia, laboratérios de prestagéao de servigos, entre outros,
muitos equipamentos de laboratério, instrumentos e sistemas analiticos computadorizados séo
utilizados. Estes sistemas sdo usados para a aquisicao de dados e assegurar que os produtos estao
adequados para os seus propositos. Com o crescimento, a sofisticagdo e a automatizagcao 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
s&o aprovados na inspecao, isto garante que o sistema vai operar de acordo com as condi¢oes para
a qual foi designado.

Esta documentagao exige trés tipos de pessoas:

+ O Executor - que € 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
JP Japanese Pharmacopeia
N/A Nao Aplicavel
QD Qualificagdo de Desempenho
QD Qualificacédo de Design
Ql Qualificagéo de Instalacdo
QO Qualificagédo de Operagéao
USP United States Pharmacopeia

3.0BJETIVO

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

3.1. Modelo de Qualificacao

A documentagéo 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
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atualmente aplicaveis, é recomendado ao cliente realizar estas atividades de qualificagdo para todas
as unidades instaladas no laboratério.

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

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

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

Documentacdo de Treinamento — Prestador

O usuario devera ser treinado. i
de Servigos

Documentos escritos para o bom funcionamento
devem estar presentes.

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

Instrucoes de Operagao — Cliente

3.2. Critério de Aceitacao

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

Caso haja necessidade de mudanga na documentagao para qualquer teste ou limite diferente dos
propostos neste protocolo, a alteragcdo 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
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 nao sao considerados parte da programacgao necessaria para a conclusao
do servigo contratado, deverdo ser avaliados, e se for compativel com os padrdes e documentos,
serdo cobrados os custos adicionais ao servigo incialmente contratado.
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4.DIREITOS RESERVADOS

Este documento foi desenvolvido pela equipe de documentagao 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 informagbes e procedimentos contidos neste documento estdo sujeitas a mudangas sem
notificacdo prévia, estando relacionadas especialmente com as definicdes dos 6rgaos competentes,
nao cabendo assim, nenhum tipo de responsabilidade para a QPack Solugdes Analiticas.

5.RESPONSABILIDADES

A qualificacdo deste equipamento serd realizada levando-se em consideragdo as condigdes
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,
nao nos responsabilizamos por eventuais mudancas que venham a ocorrer nestas condigbes de
instalagdo ap6s a execugao do servigo.

5.1. Cliente

v Aprovar os parametros e limites estipulados neste protocolo de qualificagdo antes da execugao da
qualificagdo do instrumento;

v" O cliente se responsabiliza em prover boas condicées para a realizagdo do servigo, tais como
temperatura controlada, rede elétrica estabilizada, espaco fisico suficiente para realizar o servico,
vidrarias, solventes diversos, reagentes, assim como local apropriado para o descarte dos
mesmos;

v Conferir a etiqueta de qualificacdo do equipamento que sera entregue no dia do encerramento do
servico de qualificacao;

v Conferir e assinar a ordem de servigo do trabalho realizado;

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

5.2. QPack

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

v Prover a cada técnico, um kit de qualificacdo adequado para execugao do servigco, compativel com
qualquer configuragao do espectrofotdmetro de fluorescéncia disponivel;

v' Realizar a manutengao preventiva do instrumento antes da qualificacdo do mesmo, quando
contratada;

v Preencher o relatério de desvios e recomendagdes para resolugao de problemas quando aplicavel;

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

v Entregar para o cliente toda a documentacao pertinente a execugéo do servico, e relatério final de
qualificagao.
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6.PRE-REQUISITOS PARA A QUALIFICACAO

Para completar o procedimento de qualificagao operacional mencionados nesta documentagao, 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 reprovagao do teste, os resultados fora de especificacao deveréo ser impressos
e anexados nesta documentacao, além da entrada de uma justificativa do técnico indicando as
causas da reprovagao no formulario Relatorio de Servigo, e se existe a necessidade de uma agéo
corretiva. Estas informagbes serdo 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:

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).

Todas as datas deveréao 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, 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 aprovacdes 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.).

Se nao houver espago suficiente em uma se¢ao de comentérios, um formulario de comentérios
adicionais deve ser escrito em uma pagina adendo e identificados de acordo com as instrugdes
mencionadas anteriormente.

Quando o valor ou campo nao for aplicavel ao modelo do equipamento, ou a fungéo testada for
inexistente, 0 mesmo devera ser riscado com uma reta na diagonal total do campo da esquerda
superior para a direita inferior.

Todos os espectros, relatérios, anexos, certificados de treinamento e dos padrées devem ser
anexos ao final deste documento e entregues ao cliente.

MANUTENCAO PREVENTIVA

Tem como objetivo assegurar que o equipamento esteja em boas condi¢cdes e que possa ser

operado com seguranga dentro da rotina do laboratério. Este procedimento torna-se de vital
importancia no processo de qualificacao operacional, pois o sistema sera verificado em seus pontos
criticos, sofrendo ajustes quando necessario, e/ou substituicdo de pegas de desgaste natural.
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9. QUALIFICACAO OPERACIONAL

Seguindo corretamente os procedimentos de qualificagdo do espectrofotébmetro de fluorescéncia

descritos nesta documentacao, os resultados obtidos assegurarao propriamente a qualificacao e
manutengéo deste equipamento.

Informagdes coletadas durante o processo de qualificacdo deverao ser escritas nos formularios

que oferecerdo evidéncias para os érgaos regulatérios de que o espectrofotdbmetro de fluorescéncia
opera adequadamente.

10. DIRETRIZES DA REQUALIFICAGAO

E sugerido que o proprietario ou responsavel do espectrofotdmetro de fluorescéncia siga estas

diretrizes para determinar quando é necessario realizar a requalificagao:

11.

A periodicidade da requalificagao devera ser definida pelo cliente, baseando-se na frequéncia do
uso, desgaste de lampadas, unidade 6ptica, e/ou procedimentos internos;

Quando o equipamento for transferido do local onde foi qualificado;

Deve-se sempre requalificar ap6s a substituicdo de componentes ou pegas de maior importancia
como: placas de controle, placas de interface, placas amplificadoras, lampadas e pecas da parte
Optica;

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

FINALIZACAO DO SERVICO

Sera utilizada apenas uma etiqueta de qualificagcdo para o instrumento, que devera ser totalmente

preenchida, obedecendo os procedimentos abaixo mencionados:

Deverd ser preenchido o nimero do certificado de qualificagéo;

O modelo do equipamento;

ID ou Numero de Série do equipamento;

Tipo de servigo realizado, neste campo devera ser informado;

Quem executou 0 servigo;

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

E a préxima data em que devera ser inserida a data de vencimento para a proxima qualificacao
do instrumento. Consulte o responsavel do laboratdrio contratante, pois cada companhia tem um
cronograma definido que estipula a periodicidade dos servigcos de qualificagdo. Caso ndo exista,
inserir a validade de um ano.

Atencao: O local de colagem da etiqueta devera ser de facil
A visualizacdo, e colada preferencialmente no maédulo definido pelo
cliente.
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12. CALCULOS

Esta sec¢éo inclui todos os célculos e férmulas para todos os testes disponiveis. Dependendo dos
testes que foram executados na qualificacdo, apenas os célculos pertinentes a eles serao aplicados.

12.1. Média
A média aritmética simples é obtida dividindo-se a soma das observacdes 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 — ?:1 Xmed i
n
Onde:
X meai = Valor amostral, leitura i-ésimo de n.
n = Numero total de leituras amostrais.

12.2. Desvio Padrao

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

DP = (Xl B Xmed)2 + (Xl B Xmed)2 +...+ (Xl B Xmed)2 — Z?:l(Xi — Xmed)2
n—1 n—1
Onde:
Xi = Valor amostral, leitura i-ésimo de n.

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

12.3. Coeficiente de Variacao ou % DPR

O coeficiente de variagao (C.V.) ou %DPR é uma medida de dispersao relativa, pois expressa a
relacdo percentual do desvio padrdo em relacdo a 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 padrio e de dispersio relativa
o coeficiente de variagcdo que é a divisao entre o desvio padrdo e a média. Assim o calculo sera
determinado pela expressao:
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CV ou% DPR = DPx—l()O
Média
Onde:
DP = Desvio padrao para n valores.

Média = Valor médio amostral para n valores.
12.4. % 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.
Xnomi = Valor da leitura nominal no ponto indicado.
Xnom max = Valor da leitura no ponto maximo.
12.5. Desvio

O Desvio € avaliado pela diferenca 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.

12.6. Espectrofotometria derivada

A espectrofotometria derivada envolve a transformagéo dos espectros de absor¢ao (ordem zero)
em espectros de derivados de primeira, segunda ou superior ordem. Um espectro derivado de primeira
ordem é um grafico do gradiente da curva de absorcao (taxa de alteragdo da absorbancia com
comprimento de onda, d?A / dA?). O espectro derivado de segunda ordem em qualquer comprimento
de onda Y esta relacionado a concentracao pela seguinte equagéo:

1cm

d’A _ d®A}Y%, b d*Ac  cb
Az - a2 10 4 “ 10

Oc '= concentragéo do soluto absorvente, em gramas por litro.

Aparelho. Use um espectrofotdbmetro que cumpra os requisitos prescritos acima e esteja equipado
com um mddulo de diferenciacdo de capacitores de resisténcia analégica ou um diferencial digital ou
outros meios de produgao de espectros derivados. Alguns métodos de produgado de espectros de
derivadas de segunda ordem produzem um deslocamento de comprimento de onda em relagéo ao
espectro de ordem zero e isso deve ser levado em consideragéo, quando aplicavel.
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Figura 1

12.7. Espectro Raman da agua

Figura 2

Em que pese a ocorréncia de importantes bandas de fluorescéncia ao longo do espectro, o pico
mais intenso deste espectro (excitado em 532 nm) tem outra natureza é decorrente da emissao
Raman da agua. O pico da emissdao Raman estd em 651nm (excitagcdo em 532nm). O espalhamento
Raman € um espalhamento inelastico da radiacdo por um material é transferido entre o quantum de
radiacao e o material, de tal forma que a luz espalhada contém fétons com energia menor ou maior
que o da excitagao.

13. REFERENCIAS NORMATIVAS E BIBLIOGRAFICAS

e Norma ABNT NBR ISO 9001:2008 — Sistemas de gestao da qualidade.

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.

e USP — The United States Pharmacopeia.

e EP — European Pharmacopeia..

e VAM - Valid Analytical Measurement.

e CVG - Calibration and Validation Group.

¢ ANVISA — Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitéria.
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14. IDENTIFICACAO DO SOLICITANTE

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

Nome da Empresa: ECOLAB QUIMICA LTDA

Endereco: RODOVIA iINDIO TIBIRICA N°: 3201
Bairro: RAFFO Cidade: SUZANO
Estado: SAO PAULO CEP: 08655-000

Responsavel: MARIANE SILVA DE MIRANDA
Cargo: TECNICA

Departamento: LABORATORIO

Formulario 1 - Identificacao do Solicitante.
15. 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 MANUTENQAO
Data: 25/10/2024

Revisor:

Cargo:

Assinatura Digital:

Formulario 2 - Identificacdo do Executor e do Revisor.
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16. IDENTIFICACAO DO ESPECTROFOTOMETRO DE FLUORESCENCIA A SER QUALIFICADO

Preencher o formulario 3 identificando o instrumento a ser qualificado.

Nome ou TAG: FLUO-003
Modelo: CARY ECLIPSE
Numero de Série: MY18250003
Fabricante: AGILENT
Acessorio: N/A

Numero de Série: N/A

Local Instalado: INSTRUMENTACAO

Formulario 3 - Identificagédo do Espectrofotometro de Fluorescéncia.

17. INFORMAC}()ES DE EQUIPAMENTOS E MATERIAIS UTILIZADOS NOS PROCEDIMENTOS DE
QUALIFICACAO

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

EQUIPAMENTO TAG OU ID OU DATA DA DATA DA
OU MATERIAL NUMERO DE ULTIMA PROXIMA ANEXO
UTILIZADO SERIE CALIBRACAO CALIBRACAO
PADRAO DE A1
SULFATO DE PD04.EDFL.01 26/01/2024 26/01/2025
QUININA
Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Data: 25/10/2024

Formulario 4 - Informagdes de Equipamentos e Materiais Utilizados.
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18. PROCEDIMENTO DE QUALIFICAGAO DO ESPECTROFOTOMETRO DE FLUORESCENCIA

18.1.EXATIDAO DO COMPRIMENTO DE ONDA

e Método de teste:

O método de calibracao mais utilizado para se verificar a exatiddo do comprimento de onda do
espectrofotébmetro de fluorescéncia, é realizando a varredura da excitagdo e emissdo da lampada de
xendnio que apresenta, em seu espectro, varios picos bem definidos ao longo da regido onde se pode
observar com exatidao a real posicao do comprimento de onda desejado.

e Parametros de leitura:
Modo: Varredura do comprimento de onda
Modo Fotométrico: Excitacdo e Emissao
Faixa de Leitura: 539 — 545 nm e 257,5 — 263,5 nm
Velocidade de Scan: 40 nm/min
Largura de Banda: 1 nm
Pontos de Coleta: 0.1 nm
Resposta: Répida

e Procedimento do teste:

1. Configurar os parametros de leitura;
2. Verificar se o compartimento de amostra se encontra vazio;
3. Iniciar a varredura;
4. Apbs a leitura, determinar as posi¢des dos picos encontrados;
5. Preencher o formulario 5 - Exatidao do Comprimento de Onda.
POSICAO POSICAO CRITI’ERIOPE RESULTADO
ESPERADA e DIFERENCA | AcEITAGAO |  (Aprovado)
(nm)
(nm) (nm) (nm) (Reprovado)
Excitacao
541,92 541,86 0,06 t1 APROVADO
260,54 260,79 0,25 t1 APROVADO
Emisséao
541,92 542,16 0,24 t1 APROVADO
260,54 260,78 0,24 t1 APROVADO
Comentarios: N/A
Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Data: 25/10/2024

Formulario 5 - Exatiddao 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



Eclipse Validation Report

Report time 25/10/2024 09:38:08

Batch file 25 10 2024 09;38;08.FBVO
Instrument Eclipse

Instrument serial number MY18250003

Software Version 1.2(1406)

Firmware Version 2,12

Wavelength Accuracy Ex.Mono (Xe)

Instrument Parameters

Scan mode Excitation
Scan type Fluorescence Excitation
Ex.Wavelength (nm) 541,92
Ex. Slit (nm) 1,5
Ex. Filter Auto
Ave. time (s) 1,00000
Data interval (nm) 0,15
Tolerance of 541, 92nm peak +1, 00nm
Tolerance of 260,54nm peak +1,00nm
Ex. PMT (V) 840
300 —
B
&
=
2 250 —
8
<
200 —
540 54 2 5 4 4
W avelength (nm)
541,92nm peak found at 541,86nm PASSED
Ex. PMT (V) 934
300 —
250 —
3
S
=
2 200 —
e
<
150 —
100 . . .
258 260 26 2
W avelength (nm)

260, 54nm peak found at 260, 79nm PASSED

Wavelength Accuracy Ex.Mono (Xe) test Passed

Sequence completed



Eclipse Validation Report

Report time 25/10/2024 09:30:52

Batch file 25 10 2024 09;30;52.FBVO
Instrument Eclipse

Instrument serial number MY18250003

Software Version 1.2(1406)

Firmware Version 2,12

Wavelength Accuracy Em.Mono (Xe)

Instrument Parameters

Scan mode Emission
Scan type Fluorescence Emission
Ex.Wavelength (nm) 0,00
Ex. Slit (nm) 5
Ex. Filter Auto
Em.Wavelength (nm) 541,92
Em. Slit (nm) 1,5
Em. Filter Auto
Ave. time (s) 1,00000
Data interval (nm) 0,15
Tolerance of 541,92nm peak +1,00nm
Tolerance of 260, 54nm peak +1, 00nm
Ex. PMT (V) 461
Em. PMT (V) 723
800 —
700 —
3
&
2 600 —
2
8
<
500 —
400 — ; ; ;
540 54 2 5 4 4
W avelength (nm)
541,92nm peak found at 542,16nm PASSED
Ex. PMT (V) 461
Em. PMT (V) 858
800 —
700 —
3 600 —
&
2
B 500 —
c
8
<
400 —
300 —
258 260 262
W avelength (nm)

260,54nm peak found at 260,78nm PASSED

Wavelength Accuracy Em.Mono (Xe) test Passed
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18.2.REPETIBILIDADE DO COMPRIMENTO DE ONDA

e Método de teste:

Este método certifica que o posicionamento do monocromador é exatamente o mesmo para aquele
determinado comprimento de onda. Para a obtenc&o 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 serd grande, afetando grandemente a determinagao

quantitativa.

e Parametros de leitura:
Varredura do comprimento de onda

Modo:

Modo Fotométrico:
Faixa de Leitura:
Velocidade de Scan:

Largura de Banda: 1 nm

Pontos de Coleta:

Resposta:

e Procedimento do teste:

0.1 nm
Répida

Absorbancia
539 — 545 nm
40 nm/min

1. Configurar os parametros de leitura;
2. Verificar se o compartimento de amostra se encontra vazio;
3. Iniciar a varredura;
4. Repetir o item 3 por, no minimo mais duas vezes;
5. ApoOs as leituras, determinar a posi¢des dos picos encontrados para a Banda de Excitagao e para
a Banda de Emisséo;
6. Preencher o formulario 6 - Repetibilidade do Comprimento de Onda.
12 POSICAO 22 pOSICAO | 32 POSICAO | DIFERENCA | CRITERIODE | RESULTADO
(nm) (nm) (nm) (nm) ACEITACAO (Aprovado)
(nm) (Reprovado)
Excitacao
N/A N/A N/A 0,12836 +0.2 APROVADO
Emissao
N/A N/A N/A 0,00354 +0.2 APROVADO
Comentarios: N/A
Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Data: 25/10/2024

Formulario 6 - Repetibilidade 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




Eclipse Validation Report

Report time 25/10/2024 09:52:51
Batch file 25 10 2024 09;52;51.FBVO
Instrument Eclipse

Instrument serial number MY18250003

Software Version 1.2(1406)

Firmware Version 2,12

Wavelength Reproducibility Ex.Mono (Xe)

Instrument Parameters

Scan mode Excitation

Scan type Fluorescence Excitation
Ex.Wavelength (nm) 538,92

Ex. Slit (nm) 1,5

Ex. Filter Auto

Ave. time (s) 1,00000

Data interval (nm) 0,15

Maximum peak difference < 0,20000nm in 10 scans

Ex. PMT (V) 837

Intensity (a.u.)

T
54 0 5 4 2 5 4 4
W avelength (nm)

Maximum peak difference 0,12836nm < 0,20000nm PASSED
Wavelength Reproducibility Ex.Mono (Xe) test Passed

Sequence completed

Operator Signature : Date

Supervisor Signature : Date




Eclipse Validation Report

Report time 25/10/2024 09:43:57
Batch file 25 10 2024 09;43;57.FBVO
Instrument Eclipse

Instrument serial number MY18250003

Software Version 1.2(1406)

Firmware Version 2,12

Wavelength Reproducibility Em.Mono (Xe)

Instrument Parameters

Scan mode Emission

Scan type Fluorescence Emission
Ex.Wavelength (nm) 0,00

Ex. Slit (nm) 5

Ex. Filter Auto

Em.Wavelength (nm) 538,92

Em. Slit (nm) 1,5

Em. Filter Auto

Ave. time (s) 1,00000

Data interval (nm) 0,15

Maximum peak difference < 0,20000nm in 10 scans

Ex. PMT (V) 461
Em. PMT (V) 723

Intensity (a.u.)
o
o
o

T
54 0 54 2 5 4 4
W avelength (nm)

Maximum peak difference 0,00354nm < 0,20000nm PASSED
Wavelength Reproducibility Em.Mono (Xe) test Passed

Sequence completed

Operator Signature : Date

Supervisor Signature : Date
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18.3.RESOLUCAO

e Método de teste:

A resolucdo indica a capacidade de separar e medir picos de absor¢cdo adjacentes. A resolugéo
depende da pureza da luz incidente na amostra. A resolucdo é geralmente definida como a largura de
banda espectral (nm) da luz monocromatica.

e Parametros de leitura:
Modo: Varredura do comprimento de onda
Modo Fotométrico:  Absorbancia
Faixa de Leitura: 250 — 395 nm
Velocidade de Scan: 40 nm/min
Largura de Banda: 1 nm
Pontos de Coleta: 0.1 nm
Resposta: Rapida

e Procedimento do teste:

1. Configurar os parametros de leitura;
2. Colocar o padrédo de Sulfato de Quinina no compartimento de amostra;
3. Iniciar a leitura do padrao;
4. Apos a leitura, determinar a largura da meia altura do pico encontrado;
5. Preencher o formulario 7 - Resolugao.
POSICAO LARGURA DE . ~ RESULTADO
OBTIDA BANDA CRITERIO '():m‘%‘CE'TAgAO (Aprovado)
(nm) (nm) (Reprovado)
Excitacao
1,532 1,5 nm Entre 1,30 e 2,05 nm APROVADO
2,547 2,5 nm Entre 2,25 e 2,80 nm APROVADO
5,026 5,0 nm Entre 4,90 e 5,80 nm APROVADO
Emissao
1,437 1,5 nm Entre 0,75 e 1,60 nm APROVADO
2,580 2,5 nm Entre 2,00 e 2,75 nm APROVADO
5,213 5,0 nm Entre 4,50 e 5,50 nm APROVADO
10,413 10,0 nm Entre 9,70 e 11,00 nm APROVADO
20,507 20,0 nm Entre 19,00 e 22,00 nm APROVADO
Comentarios: N/A
Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Data: 25/10/2024

Formulario 7 - Resolugéo.

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



Eclipse Validation Report

Report time
Batch file
Instrument

Instrument serial number

Software Version
Firmware Version

Spectral Bandwidth Accuracy Ex.Slit

25/10/2024 10:07:05

25 10 2024 10;07;05.FBVO
Eclipse

MY18250003

1.2(146)

2,12

Instrument Parameters

Scan mode
Scan type
Ex.Wavelength
Ex. Slit (nm)
Ex. Filter
Ave. time (s)
Data interval

Ex. Slit (nm):
Ex. Slit (nm):
Ex. Slit (nm):

Intensity (a.u.)

Intensity (a.u.)

(nm)

Excitation
Fluorescence Excitation

350,00
1,5

250 - 395 nm
1,00000

0,15

Scan Range -3nm to
Scan Range -5nm to
Scan Range -10nm to 10nm

W

avelength

(nm

)

W

avelength

(nm

)




Intensity (a.u.)

10 5 0 5
W avelength (nm)
Ex. Slit (nm) Ex. EHT (V) Tolerance (nm) Measured (nm) Result
1,5 737 1,300 - 2,050 1,532 Passed
2,5 607 2,250 - 2,800 2,547 Passed
5 549 4,900 - 5,800 5,026 Passed
Spectral Bandwidth Accuracy Ex.Slit test Passed
Spectral Bandwidth Accuracy Em.Slit
Instrument Parameters
Scan mode Emission
Scan type Fluorescence Emission
Ex.Wavelength (nm) 350,00
Ex. Slit (nm) 5
Ex. Filter Auto
Em.Wavelength (nm) 400,00
Em. Slit (nm) 5
Em. Filter Auto
Ave. time (s) 1,00000
Data interval (nm) 0,15
Ex. Slit (nm): 1,5 Scan Range -3nm to 3nm
Em. Slit (nm): 1,5 Ex. WL (nm) 350,00
Ex. Slit (nm): 2,5 Scan Range -5nm to 5nm
Em. Slit (nm): 2,5 Ex. WL (nm) 350,00
Ex. Slit (nm): 5 Scan Range -10nm to 10nm
Em. Slit (nm): 5 Ex. WL (nm) 800,00
Ex. Slit (nm): 10 Scan Range -20nm to 20nm
Em. Slit (nm): 10 Ex. WL (nm) 850,00
Ex. Slit (nm): 20 Scan Range -20nm to 20nm
Em. Slit (nm): 20 Ex. WL (nm) 900,00
1 —
1 —
&
5
_2 '
W avelength (nm)



Intensity (a.u.)

Intensity (a.u.)

Intensity (a.u.)

Intensity (a.u.)

0
W avelength (nm)

0
W avelength (nm)

0
W avelength (nm)

0
W avelength (nm)



Em. Slit (nm) Ex. EHT (V)

Em. EHT

Tolerance (nm) Measured (nm) Result

1,5 986 1000 0,750 - 1,600 1,437 Passed
2,5 772 1000 2,000 - 2,750 2,580 Passed
5 872 719 4,500 - 5,500 5,213 Passed
10 901 731 9,700 - 11,000 10,413 Passed
20 1000 754 19,000 - 22,00 20,507 Passed

Spectral Bandwidth Accuracy Em.Slit test Passed

Sequence completed

Operator Signature

Supervisor Signature :

Date :

Date :
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18.4.SENSIBILIDADE

Método de teste:
A sensibilidade mostra a relagao entre o pico Raman da agua e o ruido da linha de base da varredura

do comprimento de onda. A sensibilidade demonstra que o equipamento é capaz de detectar pequenas
variagdes na absorbancia.

Parametros de leitura:

Modo: Varredura do comprimento de onda
Modo Fotométrico: Absorbancia

Faixa de Leitura: 375-475nm

Velocidade de Scan: 40 nm/min

Largura de Banda: 1 nm

Pontos de Coleta: 0.1 nm

Resposta: Rapida

Procedimento do teste:

1. Configurar os parametros de leitura;

2. Colocar a cubeta com agua ultra-pura no compartimento de amostra;

3. Iniciar a leitura;

4. Apos a leitura, determinar a altura do pico Raman e a altura maxima da linha de base subsequente;
5. Preencher o formulario 8 - Sensibilidade.

VALOR ENCONTRADO | CRITERIO 'éiQCE'TAGAO R(iilrjol-\mg)o
(Reprovado)
350:1 > 200:1 APROVADO
Comentarios: N/A
Executor:  MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Data: 25/10/2024

Formulario 8 - Sensibilidade.

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



Eclipse Validation Report

Report time 25/10/2024 11:05:27

Batch file 25 10 2024 11;05;27.FBVO
Instrument Eclipse
Instrument serial number MY18250003
Software Version 1.2(1486
Firmware Version Figell2
Raman water Sensitivity Ex. 350 nm
Instrument Parameters
Scan mode Emisgion
Scan type Fluorescence Emission
Ex.Wavelength (nm) 350,00
Ex. 21it (mm) 10
Ex. Filter Auto
Em.Wavelength (nm) i, 00
Fr. S1it (rm) 14
Em. Filter Open
Ave. time (=) 1, 00000
Data interval (nm) 920
Ex. PMT (V) 441
Frm. PMT (V) 935
700 —
00 —
s 500 —
=
S 400 —
- 300 —
200 —
100D T T T
380D 400 4 370 4 B
W o awvelength (nm]
Tolerance for Raman water (Ex.350 nm) 3/N test: > 200:1
The measured Raman water [Ex.350 nm) S/N: 350:1

Raman water Sensitivity Ex. 350 nm test Failed

Sequence completed

Operator Signature

Supervisor Signature

Date

Date
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18.5.ESTABILIDADE FOTOMETRICA

Método de teste:

Estabilidade fotométrica mostra a estabilidade da leitura durante um longo periodo de tempo
proximo do nivel zero de absorbéncia. 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 mudancga de parametros e sem amostra na camara de amostra. Quando
o valor é pequeno, a confiabilidade dos valores de medicdo é alta. Esta avaliacao é importante
quando varias amostras sao 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: 350 nm

Periodo: 300 seg

Largura de Banda: 1 nm

Pontos de Coleta: 5.0 seg

Resposta: Lento

Procedimento do teste:

. Configurar os parametros de leitura;

2. Confirmar que nao haja amostras na cadmara de amostras;

3. Iniciar a leitura;

4. Apbs a leitura, determinar o ponto maximo e o minimo dos dados coletados, calcular a diferenca
entre estes dois valores e dividir por dois o resultado encontrado;

5. Preencher o formulario 9 - Estabilidade Fotométrica.

—

VALOR DE ABS DIFERENCA DIVIDIRPOR 2 A )
DO PICO MAIS DOS DIFERENCA CRITERIO DE RESULTADO
ALTO E MAIS ENCONTRADA. ACEITACAO (Aprovado)
VALORES
BAIXO DOS PICOS (abs) (Reprovado)
ENCONTRADOS VALOR OBTIDO
0,15
0,29 0,145 <05 APROVADO
-0,14

Comentarios: N/A

Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA

Data: 25/10/2024

Formulario 9 - Estabilidade Fotométrica.

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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Kinetics Report

Report Time: sex 25 out 11:18:27 AM 2024
Software version: 1.2(146)
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19. RESULTADOS DA QUALIFICAQI\O DO ESPECTROFOTOMETRO DE FLUQRESCENCIA E
ASSINATURAS DE APROVACAO DESTE DOCUMENTO DE QUALIFICACAO

RESULTADO
TESTES REALIZADOS (Aprovado)
(Reprovado)
18.1 Exatidao do Comprimento de Onda APROVADO
18.2 Repetibilidade do Comprimento de Onda APROVADO
18.3 Resolucao APROVADO
18.4 Sensibilidade APROVADO
18.5 Estabilidade Fotométrica APROVADO
Executor: MICHAEL FERNANDO CARELI DA SILVA
Data: 25/10/2024
Revisor:

Assinatura Digital

Cliente:

Empresa:

Nome:

Departamento:

Assinatura: Data:

Formulario 10 - Resultados da Qualificagao do Espectrofotdmetro de Fluorescéncia.

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





