REGULAMENTO PARA UTILIZAÇÃO DO SISTEMA DE HPLC
1. Objetivo
Este regulamento estabelece as normas para utilização do sistema de Cromatografia Líquida de Alta Eficiência (HPLC), visando garantir a integridade do equipamento, a segurança dos usuários, a qualidade dos resultados analíticos e a disponibilidade do equipamento para todos os pesquisadores.
O HPLC é um equipamento de alto custo e alta sensibilidade. Seu uso inadequado pode causar danos significativos, incluindo contaminação do sistema, aumento da pressão, entupimento de linhas, injetor, pré-coluna e coluna cromatográfica, além de comprometer análises subsequentes e gerar elevados custos de manutenção.
Todos os usuários são responsáveis por seguir integralmente as normas descritas neste documento.

2. Agendamento
2.1. A utilização do equipamento deverá ser agendada com antecedência mínima de 48 horas.
2.2. O período máximo de reserva é de 7 (sete) dias consecutivos.
2.3. Caso seja necessário um período maior, o usuário poderá solicitar renovação por mais 7 dias, desde que:
· não exista conflito com outros agendamentos;
· a renovação seja solicitada antes do término da reserva vigente;
· haja aprovação da equipe responsável.
2.4. Caso o usuário não compareça no horário agendado e não comunique previamente, a reserva será cancelada.
2.5. Caso o experimento seja finalizado antes do previsto, solicita-se informar imediatamente para disponibilização do equipamento aos demais usuários.

3. Treinamento
A utilização do equipamento será permitida apenas para usuários previamente autorizados.
Usuários sem experiência deverão realizar treinamento antes da utilização.
O auxílio na operação do software será realizado pelos alunos do Laboratório do Prof. Najeh.
Durante toda a utilização do equipamento é obrigatória a presença de pelo menos um membro do laboratório.
Não será permitido operar o equipamento sozinho.

4. Responsabilidades do usuário
É responsabilidade exclusiva do usuário:
· preparar corretamente todas as soluções;
· garantir a compatibilidade dos solventes com o método;
· verificar a compatibilidade entre coluna, fase móvel e detector;
· evitar contaminações do sistema;
· limpar sua bancada ao término do experimento;
· comunicar imediatamente qualquer irregularidade observada.
Caso seja identificado qualquer problema durante a análise, o experimento deverá ser interrompido imediatamente.

5. Materiais obrigatórios
Cada usuário deverá trazer todos os materiais necessários para sua análise.
Entre eles:
· coluna cromatográfica;
· pré-coluna (guard column);
· cartucho da pré-coluna, quando aplicável;
· fases móveis;
· solventes de lavagem;
· padrões analíticos;
· filtros para solventes;
· filtros para amostras;
· membranas compatíveis;
· seringas;
· vials;
· inserts;
· tampas e septos;
· ponteiras;
· demais consumíveis necessários ao método.
O laboratório não fornecerá consumíveis para execução das análises.

6. Compatibilidade da coluna
A coluna e a pré-coluna são de responsabilidade do usuário.
Antes da utilização deverá ser verificada a compatibilidade entre:
· coluna;
· pré-coluna;
· fase móvel;
· pH da fase móvel;
· fluxo utilizado;
· pressão do método;
· detector empregado;
· temperatura de operação.
A utilização de componentes incompatíveis poderá causar danos ao equipamento.

7. Informações obrigatórias antes do uso
Antes do agendamento, o usuário deverá encaminhar à equipe responsável:
· objetivo da análise;
· metodologia analítica;
· composição da fase móvel;
· fluxo;
· tempo de corrida;
· temperatura da coluna;
· tipo de detector;
· coluna utilizada;
· pré-coluna utilizada;
· composição das amostras;
· metodologia completa de preparo das amostras.
Essas informações poderão ser avaliadas antes da autorização de uso.

8. Preparo das amostras
Esta é uma das etapas mais importantes da utilização do HPLC.
A qualidade da preparação influencia diretamente:
· a vida útil da coluna;
· a vida útil da pré-coluna;
· a pressão do sistema;
· a qualidade cromatográfica;
· a reprodutibilidade dos resultados.
Todas as amostras deverão ser preparadas de forma adequada para análise cromatográfica.
É obrigatório informar detalhadamente:
· solvente utilizado;
· concentração;
· processo de diluição;
· centrifugação, quando realizada;
· filtração;
· tipo de filtro utilizado;
· tamanho do poro;
· armazenamento da amostra.
Sempre que aplicável, recomenda-se:
· centrifugação antes da filtração;
· filtração em membrana de 0,22 µm ou 0,45 µm compatível com o solvente;
· eliminação de partículas visíveis;
· utilização de solventes grau HPLC.
Não serão aceitas amostras contendo:
· partículas em suspensão;
· precipitados;
· elevada turbidez;
· materiais insolúveis;
· resíduos celulares;
· fibras;
· extratos puros;
· agregados.
Caso a equipe responsável considere que a amostra apresenta risco ao equipamento, sua análise poderá ser recusada.

9. Danos causados por preparo inadequado
O preparo inadequado das amostras pode provocar:
· entupimento do injetor;
· entupimento da pré-coluna;
· entupimento da coluna;
· aumento da pressão;
· perda da coluna;
· contaminação do sistema;
· necessidade de manutenção corretiva.
Os custos decorrentes de danos causados por amostras inadequadamente preparadas poderão ser atribuídos ao usuário responsável, conforme avaliação da coordenação do laboratório.

10. Durante a utilização
O usuário deverá:
· acompanhar continuamente a pressão do sistema;
· observar alterações no cromatograma;
· verificar possíveis vazamentos;
· monitorar ruídos anormais da bomba;
· comunicar imediatamente qualquer comportamento incomum.
É proibido abandonar o equipamento durante corridas analíticas sem autorização da equipe responsável.

11. Após a utilização
Ao término da análise, o usuário deverá:
· realizar a lavagem da coluna conforme recomendação do fabricante;
· realizar a lavagem do sistema, quando solicitado;
· retirar sua coluna;
· retirar sua pré-coluna;
· descartar resíduos corretamente;
· limpar a bancada;
· registrar o término da utilização.

12. Comunicação de problemas
Qualquer problema observado deverá ser comunicado imediatamente.
Nunca tente desmontar componentes do equipamento sem autorização.
Não realizar reparos por conta própria.

13. Considerações finais
O uso do HPLC constitui um compromisso coletivo com a preservação de um equipamento de elevado valor científico e financeiro. O cumprimento destas normas é essencial para garantir seu funcionamento adequado, minimizar custos de manutenção e assegurar que todos os usuários possam realizar suas análises com qualidade e segurança.
O descumprimento das normas estabelecidas neste regulamento poderá resultar na suspensão temporária ou definitiva da autorização de uso do equipamento, conforme avaliação da coordenação do laboratório.

ANEXO I – CHECKLIST OBRIGATÓRIO PARA UTILIZAÇÃO DO HPLC
Este checklist deverá ser preenchido antes do início de cada período de utilização do equipamento. A utilização do HPLC somente será autorizada após a conferência dos itens abaixo.
Identificação
Nome do usuário: ____________________________________________
Orientador: _________________________________________________
Laboratório: ________________________________________________
Data: //______
Horário previsto de utilização: ________________________________
Telefone: _________________________________________________

1. Método Analítico
( ) Método previamente validado
( ) Método descrito em artigo científico
( ) Método em desenvolvimento
Título ou identificação do método:


Detector utilizado:
( ) UV
( ) Fluorescência
( ) Outro: ___________________
Fluxo: _______________________
Temperatura da coluna: _______________________
Tempo de corrida: _______________________
Fase móvel:
A: _______________________________________
B: _______________________________________
Gradiente (quando aplicável):


2. Coluna Cromatográfica
Fabricante:

Modelo:

Dimensões:

Tamanho de partícula:

Material da fase estacionária:

Faixa de pH recomendada:

Pressão máxima suportada:


3. Pré-coluna
( ) Sim
( ) Não
Caso sim:
Fabricante:

Modelo:

Compatível com a coluna?
( ) Sim
( ) Não

4. Solventes
Todos os solventes utilizados são grau HPLC?
( ) Sim
( ) Não
Foram preparados recentemente?
( ) Sim
( ) Não
Foram filtrados?
( ) Sim
( ) Não
Tipo de filtro utilizado:

Foram desgaseificados?
( ) Sim
( ) Não

5. Amostras
Descrição da amostra:

Concentração:

Solvente de preparo:

As amostras foram centrifugadas?
( ) Sim
( ) Não
As amostras foram filtradas?
( ) Sim
( ) Não
Tipo de filtro:

Material do filtro:

Tamanho do poro:
( ) 0,22 µm
( ) 0,45 µm
( ) Outro: __________
Existem partículas visíveis?
( ) Não
( ) Sim
Existe precipitado?
( ) Não
( ) Sim
Existe turbidez?
( ) Não
( ) Sim
As amostras foram armazenadas adequadamente?
( ) Sim
( ) Não

6. Consumíveis
O usuário trouxe:
( ) Coluna
( ) Pré-coluna
( ) Cartucho da pré-coluna
( ) Vials
( ) Septos
( ) Tampas
( ) Seringas
( ) Filtros
( ) Membranas
( ) Solventes
( ) Fase móvel
( ) Padrões
( ) Outros:


7. Conferência Final
Declaro que:
( ) Li o Regulamento de Utilização do HPLC.
( ) Todas as informações acima são verdadeiras.
( ) Minha amostra está adequada para análise cromatográfica.
( ) Estou utilizando coluna e pré-coluna compatíveis com meu método.
( ) Estou ciente de que amostras inadequadamente preparadas podem causar danos ao equipamento.
Assinatura do usuário:

Responsável pelo laboratório:





















TERMO DE RESPONSABILIDADE PARA UTILIZAÇÃO DO HPLC
Eu, _________________________________________________, vinculado(a) ao laboratório/grupo de pesquisa _________________________________________________, sob orientação do(a) Prof.(a) _________________________________________________, declaro que li integralmente o Regulamento de Utilização do Sistema de Cromatografia Líquida de Alta Eficiência (HPLC) e concordo em cumprir todas as normas estabelecidas.
Declaro estar ciente de que o HPLC é um equipamento de alta precisão e elevado custo, cujo funcionamento adequado depende da correta preparação das amostras, utilização de consumíveis compatíveis e operação conforme as recomendações técnicas.
Comprometo-me a:
1. Agendar previamente a utilização do equipamento conforme as normas estabelecidas.
2. Utilizar o equipamento apenas na presença de um membro autorizado do laboratório.
3. Fornecer previamente a metodologia completa de preparo das amostras sempre que solicitado.
4. Utilizar exclusivamente amostras compatíveis com análises por HPLC.
5. Garantir que todas as amostras estejam devidamente preparadas, centrifugadas e/ou filtradas quando aplicável.
6. Utilizar somente solventes adequados e grau HPLC.
7. Fornecer todos os consumíveis necessários para realização das análises, incluindo coluna cromatográfica, pré-coluna, cartuchos, fases móveis, filtros, membranas, vials, tampas, septos e demais materiais necessários ao método.
8. Não utilizar consumíveis incompatíveis com o equipamento ou com o método analítico.
9. Comunicar imediatamente qualquer comportamento anormal do equipamento, incluindo aumento de pressão, vazamentos, ruídos incomuns, falhas na bomba ou alterações inesperadas nos cromatogramas.
10. Não desmontar nenhuma parte do equipamento sem autorização da equipe responsável.
11. Realizar os procedimentos de limpeza e lavagem definidos pela equipe técnica ao término das análises.
Estou ciente de que o uso de amostras inadequadamente preparadas, contendo partículas, precipitados, materiais insolúveis, elevada turbidez ou quaisquer contaminantes pode ocasionar danos ao sistema cromatográfico, incluindo entupimento do injetor, tubulações, válvulas, pré-coluna, coluna cromatográfica e demais componentes do equipamento.
Reconheço que a omissão de informações sobre o preparo das amostras ou a utilização de materiais incompatíveis poderá resultar na suspensão do meu acesso ao equipamento e, após avaliação da coordenação do laboratório e da instituição, na responsabilização pelos custos decorrentes de danos causados por uso inadequado, observadas as normas institucionais aplicáveis.
Declaro que todas as informações fornecidas à equipe responsável são verdadeiras e assumo total responsabilidade pelas análises realizadas sob minha autorização de uso.
Nome do usuário: _______________________________________
Laboratório: ___________________________________________
Orientador(a): _________________________________________
Telefone/E-mail: _______________________________________
Data: //________
Assinatura do usuário: __________________________________
Assinatura do responsável pelo laboratório: ______________________________

