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18.4. IDENTIFICAGAO DO INSTRUMENTO

18.6. IDENTIFICAGAO DOS INSTRUMENTOS E/OU MATERIAIS UTILIZADOS

INSTRUMENTO TAG OU DATA DA DATA DA

o
OU MATERIAL ~ NUMERO ULTIMA PROXIMA CERNTlFtl)c(:)ADo ANEXO
UTILIZADO DE SERIE CALIBRACAO CALIBRACAO
PADRAO ATR
VALIDATION ATR-03 08/01/2024 08/01/2029 J029/2024 A1
STANDARD
A2
A3
Atualizar
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DEFINICAO: O teste de Nivel de Energia do acessério de ATR (Reflectancia Total
Atenuada) consiste em medir a intensidade do sinal infravermelho captado pelo
detector quando o compartimento de amostras/acessorio esta vazio. Esse teste envolve a
coleta de um espectro de background que é comparado ao perfil obtido na instalagdo do
acessorio. A analise é realizada em pontos especificos de niumero de onda, garantindo que o
acessoério mantenha uma sensibilidade adequada e funcionando dentro dos parametros
esperados. )

IMPORTANCIA: Esse teste é essencial para verificar se o acessorio de ATR esta operando
de maneira estavel e precisa. A manutengao do nivel de energia adequado assegura que o0 acessorio
nado tenha degradacdo de componentes Opticos ou problemas de alinhamento que possam
comprometer a qualidade dos dados. Realizar essa verificagdo periodicamente garante a
confiabilidade dos resultados analiticos, prevenindo variagdes indesejadas e mantendo a
consisténcia das leituras ao longo do tempo.

NUMERO DE ONDA (cm™)  VALOR DA INSTALACAO (%T) CRITERIO DE ACEITACAO (%)

3000 5.50013
2000 0.724202
> 60.00%
1600 10.7872
700 1.90928

21.2. EXATIDAO DO NUMERO DE ONDA - ATR

DEFINICAO: O teste de Exatiddo do Numero de Onda em um acessoério de ATR verifica a
precisdo dos numeros de onda medidos. No contexto do ATR, o teste verifica se as posi¢goes dos
picos de absorcao medidos, correspondem precisamente as referencias do padréo. Esse padrao de
referéncia contém bandas de absorcao certificadas em posi¢cdes espectrais bem definidas, o que
permite a comparagao com os valores medidos, garantindo que a posi¢cao das bandas esta dentro
dos limites de aceitagao.

IMPORTANCIA: A exatidao do nimero de onda é crucial para assegurar que o acessorio de
ATR esta realizando medicbes precisas, o que impacta diretamente a qualidade das analises
espectrais. Esse teste garante que o equipamento identifica corretamente os picos/vales dos
materiais analisados, essencial para aplicagdes que requerem alta precisdo, como controle de
qualidade e analise de materiais especificos. A verificacdo periddica evita desvios nas leituras,
proporcionando confiabilidade e consisténcia nos resultados obtidos.

POSICAO ESPERADA (cm) CRITERIO DE ACEITACAO (cm™")
2920.66
2852.20 + 2.0
965.198
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871.667
21.3. RESOLUGAO - ATR

DEFINICAO: O teste de Resolugdo em um acessério de ATR avalia a capacidade do
instrumento, de distinguir entre picos e vales proximos em um espectro. Esse parametro é medido
utilizando um padrao de referéncia que apresenta picos bem definidos, permitindo avaliar a clareza
com que 0 acessorio consegue separar bandas adjacentes. A resolugdo adequada assegura que o
instrumento possa identificar e diferenciar de maneira precisa as absorgcdes caracteristicas de cada
componente presente na amostra.

IMPORTANCIA: A verificagdo da resolucgdo é fundamental para garantir que o acessério de
ATR seja capaz de diferenciar com precisao entre picos e vales de absor¢do muito préximas, o que
é essencial para a analise detalhada de compostos complexos. A resolugdo adequada permite
identificar nuances espectrais, oferecendo dados mais ricos e confidveis. Esse controle evita
interpretacdes errbneas que poderiam ocorrer devido a incapacidade do equipamento de discernir
detalhes finos, assegurando a qualidade e a precisao das analises.

CRITERIO DE ACEITAGAO (%T)
NUMERO DE ONDA (cm™)
850 > 5

870
21.4. REPETIBILIDADE DO NUMERO DE ONDA - ATR

DEFINICAO: O teste de Repetibilidade do Numero de Onda em um acessorio de ATR verifica
a consisténcia das medicbes de posi¢cdes das bandas de absorgcdao em leituras consecutivas.
Utilizando o padrao, mede-se a posi¢gao das bandas em dois espectros sucessivos, avaliando se a
posicao das bandas especificas, permanece constante, dentro de uma margem de aceitacao.

IMPORTANCIA: Este teste é crucial para confirmar a estabilidade do acessoério de ATR,
assegurando que ele fornece resultados confidveis em leituras repetidas. A repetibilidade garante
que o acessorio nao apresente variagdes internas que possam comprometer a precisdo dos dados
ao longo do tempo, essencial para analises que exigem alta consisténcia. Esse controle contribui
para a confiabilidade dos resultados e para a seguranga nos processos que dependem da exatidao
espectral.

CRITERIO DE ACEITAGAO (cm™)

+ 1.0
21.5. REPETIBILIDADE FOTOMETRICA - ATR

DEFINICAO: O teste de Repetibilidade Fotométrica em um acessério de ATR visa avaliar a
consisténcia dos valores de transmitancia (%T) para bandas especificas em leituras consecutivas.
No contexto de espectroscopia, essa caracteristica indica a capacidade do equipamento de
reproduzir a intensidade da absorcdo nas mesmas bandas especificas em leituras repetidas,
mantendo valores fotométricos constantes dentro de uma margem de erro aceitavel.
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IMPORTANCIA: Esse teste é fundamental para assegurar a estabilidade fotométrica do
acessorio de ATR, garantindo que a resposta de intensidade do equipamento permaneca estavel ao
longo do tempo. A repetibilidade fotométrica é essencial para analises precisas, pois pequenas
variagdes de intensidade podem afetar a interpretacdo dos dados espectrais e levar a conclusdes
incorretas sobre a amostra. A verificagao da repetibilidade fotométrica assegura que o acessério
esta apto a fornecer leituras consistentes e confiaveis, aumentando a confiabilidade dos resultados
€ a seguranga nas analises.

CRITERIO DE ACEITAGAO (%T)

+

0.5
21.6. SENSIBILIDADE - ATR

DEFINICAO: O teste de Sensibilidade no acessério de ATR mede a capacidade de detectar
pequenas variagdes na transmitancia (%T) em uma regido espectral onde a presenca de CO, e
umidade n&o interferem nas leituras (préxima de 2200 cm™'para cristais de ZnSe ou 2800 cm™ para
cristais de diamante). Utilizando o compartimento de amostras vazio, séo coletadas leituras de
background e da "amostra" (sem nenhum material inserido), permitindo que o equipamento acumule
espectros por 1 minuto a 4 cm™ de resolugao. A sensibilidade é entao calculada como a razao sinal-
ruido, usando a diferenga de transmitancia entre o pico mais alto e o mais baixo na regiao.

IMPORTANCIA: A sensibilidade é essencial para determinar a capacidade do acessério de
ATR de detectar sinais fracos e distinguir detalhes em concentracées extremamente baixas de
substancias. Um alto valor de sensibilidade, com baixo ruido de fundo, é crucial para assegurar que
0 equipamento possa capturar informagdes de amostras que produzem sinais pequenos, 0 que €
particularmente importante em analises complexas onde precisdo e confiabilidade s&o criticas.
Validar a sensibilidade é fundamental para manter o desempenho do instrumento em conformidade
com padrdes analiticos rigorosos, garantindo a qualidade das analises e a seguranga dos resultados.

CRITERIO DE ACEITACAO

> 1000 1
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22. PROCEDIMENTO DE QUALIFICAGAO DO ATR

22.1. NiVEL DE ENERGIA - ATR

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

Parametros de leitura:

Numero de scans: 16

Resolucao: 4 cm’

Modo de leitura: Single Beam

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

Auto (se selecionavel)

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

Procedimento do teste:

1. Configurar os parametros de leitura;
2. Certificar de que o compartimento de amostra se encontra vazio;
3. Iniciar a leitura do espectro do background,
4. Verificar o nivel de energia em 3000, 2000, 1600 e 700 cm™'.
. VALOR DA X
NUMERO DE VALOR OBTIDO X PROPORCAO
ONDA (cm) (%T) INSTﬁ\LACAO (%) RESULTADO
(%T)
3000 5.23099 5.50013 95.11% APROVADO
2000 0.620238 0.724202 85.64% APROVADO
1600 9.04437 10.7872 83.84% APROVADO
700 1.83053 1.90928 95.88% APROVADO
CRITERIO DE ACEITACAO: > 60.00%

Comentarios: N/A

Especialista: WENDELL MATHEUS DA SILVA GAMBETA
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22.2. EXATIDAO DO NUMERO DE ONDA - ATR

O padrao mais comum utilizado para a verificagcao da exatidao do numero de onda é o
padrao com bandas bem definidas e certificada. O método consiste na leitura do espectro a 2
cm-"' de resolucéo, e deve ser verificada a posi¢cao das bandas de absorgéo, conforme coluna
"POSICAO ESPERADA".

Parametros de leitura:

Numero de scans: 16

Resolucao: 2cm!

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

Ganho: Auto (se selecionavel)

Modo de leitura:

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

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

Procedimento do teste:

Configurar os parametros de leitura;

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

Colocar o padrao no compartimento de amostra;

Iniciar a leitura do padréo;

Verificar a posigdo das seguintes bandas de absorgéo, conforme
coluna "POSICAO ESPERADA".

Ok wWwN =

POSICAO ESPERADA (cm') POSICAO OBTIDA (cm™)  DIFERENGA (cm)  RESULTADO

2920.66 2920.18 0.480 APROVADO

2852.20 2851.72 0.480 APROVADO

965.198 963.751 1.447 APROVADO

871.667 872.149 0.482 APROVADO
CRITERIO DE ACEITACAO (cm™) + 2.0

Comentarios: N/A

Especialista: WENDELL MATHEUS DA SILVA GAMBETA
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22.3. RESOLUGAO - ATR

O padrao usado para verificar a exatidao do nimero de onda e a repetibilidade do
numero de onda e fotométrica, possui bandas com picos e vales bem afilados permitindo a
verificagcao da resoluc¢ao do instrumento.

Parametros de leitura:

Numeros de scans: 16

Resolugéo: 2cm!

Single Beam para a leitura do background

Modo de leitura: %T para a leitura da amostra

Ganho: Auto (se selecionavel)
Abertura: Auto (se selecionavel)
Velocidade: Auto (se selecionavel)
’ Tipicamente 2 mm/sec para detectores DTGS
Filtro: Auto (se selecionavel)
Funcao: Cosseno (se selecionavel)
Procedimento do teste:
1. Configurar os parametros de leitura;
2. Certificar de que o compartimento de amostra se encontra vazio;
3. Iniciar a leitura do espectro do background,
4. Colocar o padrdao de ATR no compartimento de amostra;
5. Iniciar a leitura do padrao;
6. Ampliar a regido de 900-800 cm-'e verificar a diferenca de %T entre o vale de
870 cm'e o pico de 850 cm™'.
DIFERENCA -
NUMERODE -\ X9~ DOS VALORES %@Eﬁ":&%’z
ONDA (cm) 0 ENCONTRADOS . RESULTADO
( A’T) (%T) ( /OT)
850 46.7732
29.72600 > 5 APROVADO
870 76.4992

Comentarios: N/A

Especialista: WENDELL MATHEUS DA SILVA GAMBETA
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22.4. REPETIBILIDADE DO NUMERO DE ONDA - ATR

O padrao a ser utilizado para a verificacdo da repetibilidade do nimero de onda é um
padrao com bandas de absorbancia certificada. O mesmo padrao deve se utilizados em duas
leituras sucessivas.

Parametros de leitura:

Numeros de scans: 16

Resolugao:

Modo de leitura:

Ganho:
Abertura:

Velocidade:

Filtro:

Funcéo:

NUMERO
DE ONDA
(cm-")
2920.66
2852.20
965.198

871.667

CRITERIO DE ACEITACAO (cm™)

Comentarios:

Especialista:

2cm-’
Single Beam para a leitura do background
%T para a leitura da amostra

Auto (se selecionavel)

Auto (se selecionavel)

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

Auto (se selecionavel)

Cosseno (se selecionavel)

Procedimento do teste:

Configurar os parametros de leitura;

Certificar de que o compartimento de amostra se encontra vazio;

Iniciar a leitura do espectro do background,

Colocar o padrao de ATR no compartimento de amostra;

Iniciar a leitura do padrao;

Repetir a leitura do espectro do background e do padréo;

Verificar a posigao das seguintes bandas de absorgédo, conforme coluna
"NUMERO DE ONDA’.

NoahkwN=

12 POSICAO 22 POSICAO DIFERENCA

o™ om om ™ RESULTADO

2919.22 2920.18 0.960 APROVADO

2850.27 2850.76 0.490 APROVADO

964.233 964.233 0.000 APROVADO

871.185 871.667 0.482 APROVADO
+ 1.0

N/A

WENDELL MATHEUS DA SILVA GAMBETA
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22.5. REPETIBILIDADE FOTOMETRICA - ATR

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

Parametros de leitura:

Numeros de scans: 16

Resolugdo: 2cm™

Single Beam para a leitura do background

Modo de leitura: %T para a leitura da amostra

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

Procedimento do teste:

1. Configurar os parametros de leitura;
2. Certificar de que o compartimento de amostra se encontra vazio;
3. Iniciar a leitura do espectro do background,
4. Colocar o padrdao de ATR compartimento de amostra;
5. Iniciar a leitura do padrao;
6. Repetir a leitura do espectro do background e do padrao;
7. Verificar a transmitancia das seguintes bandas de absorcao,
conforme coluna "NUMERO DE ONDA".
NUMERO DE 12 POSICAO 22 POSICAO DIFERENGCA
ONDA (cm"') (%T) (%T) (%T) RESULTADO
2920.66 61.527 61.6597 0.1327 APROVADO
2852.20 72.5298 72.9237 0.3939 APROVADO
965.198 74.4883 74.4876 0.0007 APROVADO
871.667 34.0136 33.7122 0.3014 APROVADO
CRITERIO DE ACEITACAO (%T) * 0.5

Comentarios: NJ/A

Especialista: WENDELL MATHEUS DA SILVA GAMBETA
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22.6. SENSIBILIDADE - ATR

O teste por leitura de amostra sera realizado acumulando 48 espectros a 4 cm™'em
uma regidao onde nem o CO, e nem a humidade podem afetar as medidas com energia
maxima conforme a composicao do cristal do ATR.

Parametros de leitura:

Numeros de scans: 48

Resolugao: 4 cm’

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

Ganho: Auto (se selecionavel)

Modo de leitura:

Abertura: Auto (se selecionavel)

Auto (se selecionavel)

Velocidade: Tipicamente 2 mm/sec para detectores DTGS

Filtro: Auto (se selecionavel)

Funcao: Cosseno (se selecionavel)

Procedimento do teste:

Configurar os parametros de leitura;

Certificar de que o compartimento de amostra se encontra vazio;

Iniciar a leitura do espectro do background,

Iniciar a leitura sem inserir o padrao no compartimento de amostras;
Ampliar a regido de 2220-2170 cm' para o cristal de ZnSe ou 2800-2750
cm-"' para o cristal de diamante, verificar a diferenca de %T entre o maior e
O menor pico;

6. O valor do sinal ruido é expresso como: 100/ (diferenga de pico a pico): 1.
*Quando necessario seré realizado o “Autoteste” do equipamento para aprovagao do teste.

aRrLOND=

Cristal Utilizado: ZnSe [ ] | Diamante

o
VALOR DE %T DO PICO DIFERENCA DOS DIVIDIR 100 PELA

MAIS ALTO E MAIS DIFERENCA RESULTADO
BAIXO ENCONTRADOS VALORES DOS PICOS ENCONTRADA
100.055 VALOR OBTIDO
0.082400 APROVADO
99.9726 1213.59223
CRITERIO DE ACEITACAO > 1000 :1
Método Utilizado: ] Por leitura de amostra Por Autoteste

Comentarios: N/A

Especialista. WENDELL MATHEUS DA SILVA GAMBETA
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Os resultados obtidos foram avaliados através do relatério de qualificagéo.

TESTES REALIZADOS RESULTADO
20.1. Nivel de energia - TMT N/A
20.2. Exatiddo do numero de onda - TMT N/A
20.3. Resolugao - TMT N/A
20.4. Repetibilidade do nimero de onda - TMT N/A
20.5. Repetibilidade fotométrica - TMT N/A
20.6. Sensibilidade - TMT N/A
22.1. Nivel de energia - ATR APROVADO
22.2. Exatiddo do numero de onda - ATR APROVADO
22.3. Resolugéo - ATR APROVADO
22.4. Repetibilidade do numero de onda - ATR APROVADO
22.5. Repetibilidade fotométrica - ATR APROVADO
22.6. Sensibilidade - ATR APROVADO

Especialista: WENDELL MATHEUS DA SILVA GAMBETA
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24. ASSINATURAS

As assinaturas a seguir representam a validagédo dos testes realizados, bem como a
aprovacdo dos parametros e critérios de aceitacdo estabelecidos neste certificado de
QUALIFICACAO. A aprovacgido é atestada pela empresa CONTRATADA e aprovada pela
CONTRATANTE:

Aprovado por: FABIOLA SPIGARIOL Assinatura Digital
Empresa QPACK SOLUCOES
Contratada: ANALITICAS LTDA

Departamento: DOCUMENTACAO

Fungéo: ANALISTA DE QUALIDADE

Empresa
Contratante:

Assinatura Digital

Aprovado por:
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