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Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Avant de commencer

Les exercices du Guide de mise en route sont une méthode
rapide d'apprentissage de I'application AQ/CQ pharmaceutique
Cerity. Utilisez le Guide des concepts Cerity pour vous aider a
effectuer les taches de ces exercices.

Définir des méthodes

Vous devez effectuer ces exercices si vous développez des
méthodes pour votre laboratoire. Vous pouvez utiliser ces
méthodes pour analyser des échantillons et des séquences avec
les exercices de la section Analyse d'échantillons de routines.

Analyse d'échantillons de routine

Vous pouvez effectuer ces exercices avec les méthodes par
défaut livrées avec le systeme de données en réseau Cerity si
vous effectuez des analyses d'échantillons sans développer de
méthode, ou vous pouvez utiliser les méthodes définies dans les
exercices de la section Définition de méthodes.

Avant de commencer

Vérifiez que vous ou votre administrateur avez transféré les
méthodes par défaut et chromatogrammes d'exemple depuis le
CD-ROM Cerity vers la base de données. Pour plus de détails sur
le transfert des méthodes et leur utilisation sur votre systeme,
passez a la page suivante.

Agilent Technologies 5



Avant de commencer

Etape 1. Restaurer les méthodes par défaut

Les méthodes par défaut des exercices de base et avancés se
trouvent sur le CD du logiciel Cerity dans le répertoire
\GettingStarted\ DefaultMethods.

1

S Gl A W

Restaurez les méthodes par défaut.

Les méthodes par défaut des exercices de base et avancés se
trouvent sur le CD du logiciel Cerity dans le répertoire
\GettingStarted\DefaultMethods.

Sélectionnez Start > Programs > Agilent Cerity > Administration
and Maintenance > Archive and Restore.

Entrez les informations de connexion et cliquez sur 0K.
Sélectionnez Restore et cliquez sur Next.
Cliquez sur le bouton ...

Sélectionnez \GettingStarted\DefaultMethods\Basic (ou
\Advanced) sur le lecteur de CD.

Cliquez sur 0K, cliquez sur Next, puis sur Yes en réponse aux
messages.

Cliquez sur le bouton >> pour faire passer les méthodes par
défaut vers la liste Restore Objects.

Cliquez sur Next, cliquez sur Start, puis sur 0K en réponse au
message qui apparait.

Le message suivant apparait : “These tables contain duplicates”.

Etape 2. Résoudre les duplications dans la base de données

Cliquez sur Next.

Vérifiez que la case Select instruments to enable n'est pas
cochée.

Cliquez sur Next et sélectionnez le deuxiéme role
Administrator.

Cliquez sur Rename, entrez le nouveau nom de réle Admin et
cliquez sur OK.

5 Cliquez sur Next, cliquez sur Start et sur OK.

Cliquez sur OK et les boutons Close qui se présentent.

Guide de mise en route du systéeme NDS Cerity



Avant de commencer

Etape 3. Restaurer le chromatogramme d'exemple

Le chromatogramme d'exemple se trouve sur le CD 1 de Cerity
dans le dossier \GettingStarted\DefaultResults. Vérifiez que le
chromatogramme d'exemple par défaut a été restauré.

1 Répétez les étapes 1 a 4 de la section “Etape 1. Restaurer les
méthodes par défaut”, page 6.

2 Sélectionnez \GettingStarted\DefaultResults sur le lecteur de
CD-ROM, cliquez sur 0K puis sur Next.

3 Sélectionnez defexchrom2a, cliquez sur >, puis cliquez sur
Next.

4 Cliquez sur Start, puis sur OK en réponse aux messages qui
apparaissent, et cliquez sur Close.

5 Sélectionnez Start > Programs > Agilent Cerity > Cerity
Pharmaceutical QA/QC.

Entrez les informations de connexion et cliquez sur 0K.
7 Sélectionnez Result sur la liste Current View.

Sélectionnez AllResultsRestored sur la liste Query.

Guide de mise en route du systeme NDS Cerity 7



Avant de commencer

Etape 4. Copier la méthode par défaut a utiliser avec votre

instrument
Consultez la section “Exercice de base n° 2 Définir une méthode
pour échantillons individuels permettant d'identifier des
composés”; page 81 si nécessaire.
1 Sélectionnez Method sur la liste Current View.
2 Sélectionnez AllMethodsRestored sur la liste Query.
3 Pour chaque méthode par défaut :

a Sélectionnez File > New > Method.

b Cliquez sur Browse, sélectionnez defaultmethodN pour les
exercices de base ou AdvdefaultmethodN pour les exercices
avancés et cliquez sur 0K.

La premiére fois que vous copiez et ¢ Attribuez le nom def exer N a la nouvelle méthode et
renommez Advdefaultmethod4, cliquez sur Next.

son nom est defexerda. Le premier d Sélectionnez l'instrument sur lequel la méthode sera
utilisateur modifie cette méthode utilisée et cliquez sur Next.

en exercice 4b. Vous devez alors e Cliquez sur Next pour atteindre le panneau New Method
copier Avdefaultmethod4 et la Review.

renommer en defexerdb pour le f Cliquez sur Finish puis sur Save quand le message Save to
deuxieme utilisateur qui doit faire the database apparait.

appel a cette méthode. Sélectionnez AllMasterMethods sur la liste Query.

Développez defexerN.
Développez Instrument Setup et modifiez les parameétres.

N o oA

Modifiez les parametres d'instrument pour les modules CPL
qui ne correspondent pas.

Vous ne pouvez utiliser les méthodes par défaut que sur les
instruments équipés d'un détecteur Agilent VWD. Vos autres
modules CPL n'ont pas a correspondre aux modules sur
lesquels les méthodes par défaut ont été définies
(échantillonneur automatique, pompe quaternaire,
compartiment de colonne thermostatée).

Si vous n'avez pas d'instrument disponible équipé d'un
détecteur VWD a utiliser pour ces exercices, l'administrateur ou
un utilisateur avancé doit configurer les méthodes a partir des
sections Définition de méthodes de ce guide.
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Exercices de
base

e ¢ - Analyse d'échantillons de

routine

Ces exercices vous aident a apprendre a analyser des
échantillons de routine. Vous pouvez utiliser les méthodes par
défaut pour les exercices “a” ou définir des méthodes dans les
exercices Définition de méthodes. Vous devez disposer des
résultats des exercices “a” pour effectuer les exercices “b”.
L'ensemble des exercices de base et avancés inclut les rubriques
suivantes :

Exercice 1— Stabiliser I'instrument Apprenez a stabiliser
l'instrument a lI'aide du panneau d'instrument ou d'une
méthode.

Exercice 2a — Analyser un échantillon individuel pour produire un
chromatogramme d'exemple Apprenez & produire un
chromatogramme d'exemple utilisable pour définir l'intégration
et l'identification dans une méthode.

Exercice 2b — Analyser un groupe d'échantillons individuels pour
identifier des composés Apprenez 4 entrer et analyser un
groupe d'échantillons individuels avec une méthode permettant
d'identifier les composés de 1'échantillon.

Exercice 3a — Analyser une séquence pour quantifier des composés
avec un étalonnage a un seul niveau Apprenez 4 analyser une
séquence avec un étalonnage a un seul niveau et une seule mise
a jour, une quantification ESTD et des quantités fixes de
composants.

Exercice 3b — Réintégrer et retraiter les résultats Apprenez a
réintégrer manuellement les résultats d'une séquence et a
retraiter les résultats avec la révision de la méthode d'origine.
Pour en savoir plus sur 'analyse d'échantillons de routine,
consultez le Guide des concepts, “Analyse d'échantillons”.
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Analyse d'échantillons de routine

10

Avanceés

Avant de
commencer

Exercice 4a — Analyser une séquence pour quantifier des composés
avec un étalonnage a plusieurs niveaux Apprenez 3 analyser une
séquence définie pour un étalonnage global a plusieurs niveaux,
des quantités de composés variables et des variables
d'échantillon.

Exercice 4b — Modifier les variables d'échantillon dans la méthode et
retraiter Apprenez a retraiter les résultats avec la version la
plus récente de la méthode et une version avec variables
d'échantillon.

Exercice 5a — Analyser une séquence pour quantifier les impuretés
Apprenez a créer et analyser une séquence définie pour la
quantification ISTD, des calculs personnalisés, des limites, un
étalonnage avec incertitudes et une adaptation au systeme.

Exercice bb — Retraiter avec une méthode différente Apprenez a
retraiter avec une méthode différente.

Lisez la section “Avant de commencer”, page 5.

Si vous prévoyez d'utiliser les méthodes par défaut dans ces
exercices, vérifiez que ces méthodes se trouvent dans votre base
de données. Sur la liste Query, sélectionnez AllMethodsRestored
pour afficher defexer1-5 ou AllResultsRestored pour afficher
defexchrom2a.

Votre administrateur systeme doit avoir configuré un
chromatographe en phase liquide série Agilent 1100 L.C pour
votre systeme.

Si vous choisissez d'effectuer les exercices d'analyse
d'échantillons de routine avec les méthodes par défaut, vous
devez utiliser un instrument équipé d'un détecteur VWD. Si
vous utilisez les méthodes créées dans les exercices Définition
de méthodes, vous n'avez besoin que d'un échantillonneur
automatique, d'une pompe (quaternaire ou binaire) et d'un
détecteur UV-Vis (VWD, MWD, DAD).

Le solvant A est I'eau. Le solvant B est le méthanol ou
l'acétonitrile.

Utilisez la colonne Agilent Technologies Eclipse XDB-C8 (ou
C-18), 4,6 mm X 15 cm (56 uM).

Préparez les trois flacons suivants du standard isocratique,
référence Agilent 01080-68704 : non dilué, dilué deux fois et
dilué quatre fois.

Guide de mise en route du systeme NDS Cerity



Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Exercice de base n° 1
Stabiliser l'instrument

Cet exercice contient une série de taches permettant
d'apprendre a :

e Stabiliser l'instrument a I'aide du panneau d'instrument de
I'application AQ/CQ pharmaceutique Cerity

e Entrer et analyser un échantillon de stabilisation (analyse a
vide) avec une méthode créée pour stabiliser l'instrument

Vous pouvez utiliser une copie de la méthode par défaut
livrée avec le systeme pour stabiliser I'instrument, ou utiliser
une méthode créée dans la section “Exercice de base n° 1
Définir une méthode de stabilisation”, page 73.

Pour les taches des pages suivantes, essayez d'accomplir les
étapes de gauche sans les instructions détaillées. Suivez les
instructions détaillées a droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.

Avant de commencer

Vérifiez que la pompe est en attente et que la lampe du
détecteur VWD est éteinte.

Vérifiez que les méthodes de cet exercice ont été définies ou
restaurées.

Agilent Technologies 1



Exercice de base n° 1 Stabiliser l'instrument

Tache 1. Purger la pompe depuis le panneau d'instrument

Etapes

Instructions détaillées

1 Dégagez la pompe et la canalisation
de purge B.

Débit : 5ml/min
%B = 100%

2 Purgez la canalisation A et engagez
la pompe.
%A =100

a Tournez la vanne noire sur la pompe en sens horaire de deux tours complets.

b Sélectionnez Instrument sur la liste Current View.
¢ Sélectionnez I'instrument a stabiliser.

Le panneau d'instrument apparait, avec le tracé en ligne.

Instrument Panel I Worklist I

I TR BT
—% A B I % A 2306°C

TR == ) o=c =
ll - bar A B -
M . AR p| zamtT

Mot in operation

EMELC3

< |

(n [ilff

d Cliquez sur le module de pompe du panneau d'instrument.
Un menu apparait.

On
v [Jff
Standby

Configuratiar...
Set Pump...

e Sélectionnez Set Pump.

f Entrez pour Flow la valeur 5 ml/min et pour %B = 100, puis cliquez sur OK.

a Quandil n'y a plus de bulles dans la canalisation, répétez les étapes d et e de

I"étape 1.
b Définissez %B = 0 et cliquez sur OK.

¢ Quandil n'y a plus de bulles dans la canalisation, cliquez sur le module de

pompe et sélectionnez Standby.
d Resserrez la vanne noire.

12
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Exercice de base n° 1 Stabiliser I'instrument

Tache 2. Stabiliser l'instrument depuis le panneau d'instrument

Etapes Instructions détaillées
1 Entrez les parametres de pompe a Cliquez sur le module de pompe du panneau d'instrument.
Methanol comme Solvent B : b Sélectionnez Set Pump.
Débit : 2 ml/min. La boite de dialogue Set Pump apparait.
Composition du solvant : ¢ Entrez les parametres de pompe comme indiqué dans la colonne de gauche
80%MeOH/20%H,0 et cliquez sur OK.
Acetonitrile comme Solvent B :
Débit : 1,5 ml/min ~Flow
Composition du solvant Fow =3 mimin
650%ACN/35%H,0 =
—Solvent aet, Fill [literst— —bax. Fill [liters}—
A 20 P |n.09? = |3.5 =
B s = oz || |os EE=
c [ O fo = 5 =
D: [ O fo = 5 =

goe | o |

d Cliquez sur le module de pompe et sélectionnez On.

2 Allumez la lampe du détecteur. a Cliquez sur le module de détecteur du panneau d'instrument.
b Sélectionnez Lamp On.

Attendez que la ligne de base se stabilise.

Guide de mise en route du systeme NDS Cerity 13



Exercice de base n° 1 Stabiliser l'instrument

Etapes Instructions détaillées

3

Surveillez la ligne de base jusqu'ace a Cliquez sur Change en bas de Online Plot.
qu'elle semble stable. La boite de dialogue Edit Signal Plot apparait.

Sélectionnez le signal de détecteur nécessaire dans la liste Available Signals
et cliquez sur le bouton Add pour placer le signal dans la liste Selected
Signals. (Vous pouvez aussi sélectionner la pression de pompe).

¢ Définissez pour Predictable Range (Y-axis) la valeur -10 a +10.

Apres cette étape, vous étes prét a b
effectuer les exercices restants, ou
VOus pouvez passer a la tache
suivante pour apprendre a stabiliser
I'instrument & |"aide d'une méthode.

d Définissez pour X-Axis range la valeur 10 minutes.
Cliquez sur OK.
dit Signal Plot M= B3
Awailable Signals Selected Signals
Fluaternary Pump: Pressure la 'y : Absorbance

Quaternary Pump: Flow S = |
b

Quaternary Pump:
Quaternary Pump: %B b

et
—%WwD: Absorbance
' Predictable Range " Eloating Rangs
FEram: I'IU— i' L feariE [EnTE: l— i'mAU
To I‘IU— i' mal [Hfzet: l— i' s
= | St yradiust

—window Properties

H-awis range; |1 1] i' mir

™ Draw Grid

QK I Cancel | Aol |

f Cliquez sur le module de détecteur quand la lampe a été allumée quelques
minutes.

g Sélectionnez Balance.
Quand la ligne de base reste a zéro quelques minutes apres I'équilibrage, elle
est considérée comme stable.

14
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Exercice de base n° 1 Stabiliser I'instrument

Tache 3. Stabiliser l'instrument avec une méthode —
Entrer un échantillon de stabilisation

Etapes

Instructions détaillées

1 Entrez les informations d'échantillon
Nom échantillon : equilsampiii, ou iii
représente vos initiales
Méthode : defexerl ou equilmethiii
Consultez la section “Avant de
commencer”, page 5 pour des

instructions de restauration et de
copie des méthodes par défaut.

2 Entrezles taches que le systeme doit
effectuer pendant I'analyse.

3 Enregistrez I'échantillon dans la
base de données.

Sélectionnez Instrument sur la liste Current View.

Développez le dossier Sample Entry pour I'instrument a stabiliser.
Sélectionnez Single Samples.

Entrez pour Sample Name equilsampiii.

Sélectionnez la Method equilmethiii ou defexerl.

Sélectionnez pour Sample Type Blank Run.

Cliquez sur Apply.

Vous pouvez aussi entrer I'échantillon dans la vue Sample View si nécessaire
pour entrer des échantillons et des séquences pendant une analyse.

e = 0o a0 T o

a Décochez les cases Quantify et Report.
b Cliquez sur Apply.

INSTRUMENT NAME METHOD NAME SAMPLE NAME NUM OF INJECTIONS
1 T - (—

Sample Entry | Sample Logbook

Sample Name: Run |Amounts|\dent\lication Description | Report Destination
quui\sampdac

Method:

- Priority: Schedule:
equilmethdec hd I _I
IMsd\um 'I Unknown

TRunwith——————————————————

Sample Type:
i L= AT —————
ISampIe j
¥ Aeauie ™ Quantify
Instrument —
¥ [rtearate: ™ Report
|EMELES ﬂ
Wial Mumber Injections Wolumne [u]

IT 1 Ias method

a Surla barre d'outils standard, cliquez sur [&d].
b Consultez la liste des changements
Dans la case Reason for changes, entrez un motif ou sélectionnez-en un
dans la liste.
Entrez votre signature électronique si nécessaire.
Cliquez sur le bouton Save.

Guide de mise en route du systéeme NDS Cerity 15



Exercice de base n° 1 Stabiliser l'instrument

Tache 4. Stabiliser l'instrument avec une méthode —
Analyser I'échantillon de stabilisation

Etapes Instructions détaillées

1 Analyser equilsampiii. a Sélectionnez I'échantillon, equilsampiii, dans la table d'échantillons.
Le bouton Run est maintenant actif.
b Cliquez sur le bouton Run :_-j: de la barre d'outils Actions.

2 Surveillez la ligne de base jusqu'ace a Sélectionnez I'instrument a stabiliser.
qu'elle soit stable. Le panneau d'instrument apparait, avec le tracé en ligne.

b Cliquez sur Change en bas de Online Plot.
La boite de dialogue Edit Signal Plot apparait. (Voir figure page 14).

¢ Sélectionnez le signal de détecteur nécessaire dans la liste Available Signals
et cliquez sur le bouton Add pour placer le signal dans la liste Selected
Signals.

d Définissez pour Predictable Range la valeur -10 & +10.

e Définissez pour X-Axis range la valeur 10 minutes.

f Cliquez sur OK.

Oriine Pt | Logbook |

WWIND: Absorbance

T T T T T
3080 ans2 anaq. a0es min

::l Change. fdjust | lld
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Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Exercice de base n° 2a
Analyser un échantillon individuel pour
produire un chromatogramme d'exemple

Cet exercice contient une série de taches permettant
d'apprendre a :

e Entrer un échantillon pour produire un chromatogramme
d'exemple

* Analyser I'échantillon

¢ Consulter les résultats

Un chromatogramme d'exemple peut étre tout chromatogramme
que vous produisez. Utilisez le chromatogramme d'exemple
pour tester les nouveaux parametres d'intégration et identifier
les pics comme des composés.

Vous pouvez utiliser une des méthodes suivantes pour cet
exercice :

¢ Une copie de la méthode par défaut fournie avec le systeme
de données en réseau Cerity.

¢ La méthode enregistrée dans la “Tache 3. Enregistrer et
auditer les changements de méthode”, page 87 de la section
Définition de méthodes.

¢ Une méthode de stabilisation créée dans “Exercice de base
n° 1 Définir une méthode de stabilisation”, page 73.

Pour les taches des pages suivantes, essayez d'accomplir les
étapes de gauche sans les instructions détaillées. Suivez les
instructions détaillées & droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.

Agilent Technologies 17



Exercice de base n° 2a Analyser un échantillon individuel pour produire un chromatogramme d'exemple

18

Avant de commencer

Lisez “Analyse d'échantillons de routine”, page 9 pour l'analyse
d'échantillons de routine.

Stabilisez l'instrument. Consultez la section “Exercice de base
n° 1 Stabiliser l'instrument”, page 11. Vérifiez que les méthodes
de cet exercice ont été définies ou restaurées.

Guide de mise en route du systeme NDS Cerity



Exercice de base n° 2a Analyser un échantillon individuel pour produire un chromatogramme d'exemple

Tache 1. Entrer un échantillon isolé

Etapes

Instructions détaillées

1

Démarrez la vue d'instrument pour
trouver la table d'échantillons des
échantillons isolés.

Entrez un échantillon avec les
informations suivantes :
Donnez a I'échantillon le nom
exchromiii, ou iii représente vos
initiales.
Sélectionnez soit defexer2, soit
exerZ2iii (lors du premier
enregistrement), soit equilmethiii.
Sélectionnez le flacon qui contient
le standard isocratique non dilué.

3 Entrez les taches a effectuer lors de

I'analyse.

4 Enregistrez I'échantillon.

a Sélectionnez Instrument sur la liste Current View.

b Développer le dossier de I'instrument qui doit produire le chromatogramme
d'exemple.

¢ Sélectionnez Single Samples.
La table d'échantillons et le panneau d'entrée d'échantillons apparaissent
dans I'espace de travail.

a Entrez exchromiii dans la case Sample Name.
b Sélectionnez une méthode dans la liste Method.

L'instrument associé a la méthode apparait dans la case Instrument.
¢ Sélectionnez Sample dans la liste Sample Type.

Entrez le numéro du flacon contenant I'échantillon dans la case Vial Number.

Cliquez sur le bouton Apply pour placer les informations d'échantillon dans la
table d'échantillons.
Utilisez les valeurs par défaut pour tous les autres parametres.

a Décochez les cases Quantify et Report.

Sample Entry | Sample Loghook I

Sample Name: Fiun |Amnunts| Identification | Description HepmtDesllnahnnI
Iexel2hdec1 )
Methad ~Run with
li
IEDZd—_I Priarity: Schedule:
exsildec ~ |
Medium 'I Unknaw
Sarnple Type:
ample 1 ype: [ Task[s] to perfor
ISample j
| Zequire I Quartity
Instrument: _ 5
¥ | [rtegrate I™ Report
[EMELC3 =l T
Wial Mumber  Injections “Wolume [ul]
|1 IT Ias rethod

a Sur la barre d'outils standard, cliquez sur E .
La boite de dialogue Save Changes To The Database apparait.

Consultez la liste des changements dans List of changes.

Dans la case Reason for changes, entrez un motif ou sélectionnez-en un
dans la liste.

Entrez votre signature électronique si nécessaire.

Cliquez sur le bouton Save.

Guide de mise en route du systéeme NDS Cerity

19



Exercice de base n° 2a Analyser un échantillon individuel pour produire un chromatogramme d'exemple

Tache 2. Analyser I'échantillon

Etapes

Instructions détaillées

1 Vérifiez que l'instrument est prét a
l'utilisation.

a Surl'arbre de sélection, sélectionnez votre instrument.
Cliquez sur I'onglet Online Plot.
Cliquez sur le bouton Change.

La boite de dialogue Edit Signal Plot apparait.
d Sélectionnez le signal de détecteur dont vous avez besoin dans la liste

Available Signals.

Cliquez sur le bouton Add pour placer le signal dans la liste Selected Signals.
f Sélectionnez I'option Predictable Range et définissez la plage prévisible de

-20 mAU a 300 mAU.

-}

Edit Signal Plot
Awailable Signals

Fluaternary Pump: Pressure
Cuaternary Pump: Flow
Quaternary Pump: %4
Quatemnary Pump: %B b
Quaternary Pump: %C

;%]
ety Pure: =0 [ |

Fhomeme Mot b

5

—%WwD: Absorbance

Sous Window Properties, entrez 5 min dans la case X-Axis range.
Cliquez sur le bouton OK.

[ [ x]

Selected Signals

' Predictable Range
Fram: |-2D i' mal
To [0 Yy

" Eloating Rangs

T EwE adE I i' sl
Offse: [ EE
= | St yradiust

—window Properties

H-awis range; |1 5 i' mir

™ Draw Grid

QK I Cancel Aol
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Exercice de base n° 2a Analyser un échantillon individuel pour produire un chromatogramme d'exemple

Etapes

Instructions détaillées

2 Analysez I'échantillon.

3 Surveillez le signal et suivez le statut
de I'échantillon.

a Sur I'arbre de sélection, développez le dossier de votre instrument.
b Sélectionnez Single Samples.
¢ Sélectionnez |'échantillon, exchromiii.

Le bouton Run :_.j: devient accessible sur la barre d'outils Tools.

J* ° 1 = 3 y 'Q l§| |J Instrumer

|amnstuments =] B | NAME | METHOD [INSTRUMENT|
[E" @ Allnstuments equilzampeme  equilmetheme [Older version] ee-lc3 B
- 223 eelc3 szexchromeme |szexchromeme ge-Ic3 S
=t MR Single Samples FOMEE E

d Cliquez sur le bouton Run.

Vous pouvez aussi analyser I"échantillon de la vue Sample View.
a Sur I'arbre de sélection, sélectionnez votre instrument.
b Cliquez sur I'onglet Online Plot pour afficher le signal.

Modifiez les axes si nécessaire.

Drline Plat | Loobaok |

WD Absorbance

mal
200
1505
100
03 _I'
T T T T
-1 u] 1 2 min
: | j |
= Change... Adjist e

¢ Cliquez sur I'onglet Worklist pour suivre le statut de I'échantillon.

TE Agilent Cerity HDS for Pharmaceutical QA/QC - AGILEMT\MuskService - Administrator - Cerity for Pharma QA-QC
Action: Help

File Edit “iew Go Tools
[>@u=%Fta

|2 b BB F 55,3 1t & & A FAidown-|
RIEEE]

B (3 Allnstruments [Sample Name| Status [Sample Type| Method |Pri
_ D et 1 |ssaxchramam52 Completed | Sample metsscpdseme 500
E ) =R

” Instrument

~ 0 -

IA\IInstrumEnts Instiument Panel E‘WD'H‘SF‘EI

Apres un clic sur I'onglet Worklist, les boutons Abort, Pause et Resume
deviennent disponibles.
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Exercice de base n° 2a Analyser un échantillon individuel pour produire un chromatogramme d'exemple

Tache 3. Consulter le chromatogramme

Etapes Instructions détaillées

1 Consultez le résultat de I'échantillon a Sélectionnez Result sur la liste Current View.
et vérifiez que les quatre pics sont b Sélectionnez MySamplesRunLast24h sur la liste Query.
intégrés. ¢ Développez le dossier Samples.

d Développez le dossier exchromiii.
e Sélectionnez I'injection exchromiii n® 1.
f Affichez le chromatogramme et les résultats.

Signal

WWD: Absarbance

120
I
1888
3.080

=z E 4 min
Results
RT Compound Name Amount RF (Rsp/Amt] Peak Area Peak Height P|
IR 7 7 DoErD Tio15
0.7 6, 6, 07701 03293
E? 28, 28, 419.6565 153.4263
] 78, 78, 374.5102 126.7572
4 28, 28, 26038 0.7431
7 28, 28, 0.2067 0.0663
a9 26, 26, 357.0248 58.3153
03 2, 2, 523.8501 50,8962
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Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Exercice de base n° 2b
Analyser un groupe d'échantillons
individuels pour identifier des composeés

Cet exercice contient une série de taches permettant
d'apprendre a :

e Entrer un échantillon

* Analyser et suivre des groupes d'échantillons individuels

¢ Consulter les résultats pour vérifier l'identification des
composés

Vous pouvez utiliser une des méthodes suivantes pour cet

exercice :

e Une copie de la méthode par défaut fournie avec le Cerity
Networked Data System (NDS).

* La méthode terminée dans la section “Exercice de base n° 2
Définir une méthode pour échantillons individuels
permettant d'identifier des composés”, page 81.

Pour les taches des pages suivantes, essayez d'accomplir les
étapes de gauche sans les instructions détaillées. Suivez les
instructions détaillées & droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.

Avant de commencer

Lisez la section “Analyse d'échantillons de routine”, page 9.

Stabilisez l'instrument. Consultez la section “Exercice de base
n° 1 Stabiliser l'instrument”, page 11.

Vérifiez que les méthodes de cet exercice ont été définies ou
restaurées.
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Exercice de base n° 2b Analyser un groupe d'échantillons individuels pour identifier des composés

Tache 1. Entrer trois échantillons individuels

Etapes

Instructions détaillées

1 Démarrez la vue d'instrument et
trouver la table d'échantillons pour
les échantillons individuels.

2 Entrez un échantillon avec les
informations suivantes :

Donnez a I'échantillon le nom
exer2biii, ou iii représente vos
initiales.
Sélectionnez la méthode pour
I*échantillon :
defexer2 ou exer2iii.
Sélectionnez le numéro Vial #
contenant le standard isocratique
non dilué.

3 Entrez les taches a faire effectuer
par le systéeme lors de I'analyse.

a Sélectionnez Instrument sur la liste Current View.
Développez le dossier de votre instrument
Sélectionnez Single Samples.

La table d'échantillons et la feuille de I'onglet Sample Entry apparaissent
dans I'espace de travail.

a Entrez exer2biiil dans la case Sample Name.
b Sélectionnez la méthode exer2 dans la liste Method (ou une copie de
defexer2b).

L'instrument associé a la méthode apparait dans la case Instrument.

¢ Sélectionnez Sample dans la liste Sample Type.
Entrez dans Vial Number le numéro du flacon contenant le standard.

e Cliquez sur le bouton Apply pour placer les informations d'échantillon dans la
table d'échantillons.

Sample Entry | Sample Logbook I
Sample Mame:

Run |Am0unts| |dentification | Description | Report Destination
Iexer2bdec1

N —Fiun with
thod:
Ie D2d J Pricrity: Schedule:
exerddec A
_l IMedium 'l Unknawn
Sample Type:
ia;np c I HhE J rTask[s) to perfform——————————————
ample A
¥ | Zcauire ¥ Quantify
Instrurnent:
¥ | [htemrate r it
[EMELE3 =l
Wial Mumber  Injections Wolume: [pl]
|1 1 Ias method

a Cochez la case Quantify et décochez la case Report.

Vous devez cocher la case Quantify pour identifier les composés, méme si
I"étalonnage et la quantification ne sont pas définis dans la méthode.

b Cliquez sur Apply.
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Exercice de base n° 2b Analyser un groupe d'échantillons individuels pour identifier des composés

Etapes

Instructions détaillées

4 Enregistrez I'échantillon.

5 Répétez les étapes 2 a 4 pour les
deux échantillons suivants.

Attribuez a ces échantillons les noms,

exer2biii2 et exer2biii3.

a Sur la barre d'outils standard, cliquez sur E .
La boite de dialogue Save Changes To The Database apparait.
Consultez la liste des changements dans List of changes.
¢ Dans la case Reason for changes, entrez un motif ou sélectionnez-en un

dans la liste.
d Cliquez sur le bouton Save.

a Sélectionnez la ligne vide.
Commencez a I'étape 2a et terminez a I'étape 4d pour exer2biii2.
Répétez les étapes a et b pour exer2hiii3.

INSTRUMENT NAME |METHOD NAME SAMPLE NAME HUM OF INJECTIONS

EMELCS exer2dec xer2hdec? 1
EMELCS exer2dec exer2hdeci 1

| | |

Sample Entry | Sample Logbook I

Sample Name: Furn |Amounts| |dentification Descliplioml Report Destination
Iexal2bdec:3 o
o] [ Run with
leozdﬁ Priarity: Schedule:
EXElLOEC |
. | M edium 'I Ready for Analysis]
Sample Type:
CIEE 15P2 ~Task(s) to perfon
ISampIe j
| Eequire ¥ Quantify
Imatrument:
I~ | [rtegrate ™ Report
[EMELCa =l
Wial Mumber  Injections Wolume [pl]
|1 |1 Ias rethod

Analyst
SCHEIDERER.ROEIM
Apply |
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Exercice de base n° 2b Analyser un gro

upe d'échantillons individuels pour identifier des composés

Tache 2. Analyser les échantillons

Etapes Instructions détaillées

1 Vérifiez que l'instrument est prét. a
b
c

Sélectionnez Instrument sur la liste Current View.
Cliquez sur I'onglet Online Plot.
Cliquez sur le bouton Change.

La boite de dialogue Edit Signal Plot apparait.

Sélectionnez le signal de détecteur dont vous avez besoin dans la liste
Available Signals.

Cliquez sur le bouton Add pour placer le signal dans la liste Selected Signals.
Sélectionnez I'option Predictable Range et définissez la plage prévisible de
-20 mAU & 300 mAU.

Sous Window Properties, entrez 15 min dans la case X-Axis range.
Cliquez sur le bouton OK.
Edit Signal Plot M= =3

Awailable Signals Selected Signals
Fluaternary Pump: Pressure B

Quaternary Pump: Flow S = |

Quaternary Pump: %4
Quaternary Pump: %B b

Cuaternary Pump: %C

Absorbance

Quaternary Pump: %0 LI
—%WwD: Absorbance
' Predictable Range " Eloating Rangs
Erom: |-2U i' mél N e I i' il
To |3UU i' mal [Hfzet: I i' s
= | St yradiust

—window Properties

H-awis range; |1 5 i' mir

™ Draw Grid

QK I Cancel Aol
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Exercice de base n° 2b Analyser un groupe d'échantillons individuels pour identifier des composés

Etapes Instructions détaillées

2 Analyser les échantillons. Développez le dossier de votre instrument.
Sélectionnez Single Samples.
Sélectionnez |'échantillon, exer2biiil.
Cliquez sur le bouton Run | .
Sélectionnez |'échantillon, exer2biii2.
Cliquez sur le bouton Run.

Sélectionnez I'échantillon, exer2biii3.

Cliquez sur le bouton Run.

Qe 0o o0 T o

Les échantillons s'analysent dans I'ordre indiqué, sauf si exer2biii3 a une
priorité supérieure a exer2hiii2. Dans ce cas, exer2biii3 s'analyse avant
exer2hiii2. Le premier échantillon démarré est toujours analysé en premier
méme si |'échantillon est de priorité inférieure a celui des autres échantillons.

3 Surveillez le signal et suivez le statut a Cliquez sur I'onglet Online Plot pour afficher le signal.

des échantillons. Modifiez les axes si nécessaire.

b Cliquez sur I'onglet Worklist et suivez le statut des trois échantillons.
1

Instrument Panel

| | Name | Status | Type |Method|Priorily#| Vial # |Injections#|Description|
exerZbdect Running(1) |Sample exerZdec |S00 1 1

exerZbdecs  |Gueued Sample exerZdec |S00 1 1
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Exercice de base n° 2b Analyser un groupe d'échantillons individuels pour identifier des composés

Tache 3. Consulter le chromatogramme

Etapes Instructions détaillées

Consultez les résultats de I'échantillon  a Sélectionnez Result sur la liste Current View.
et vérifiez que tous les composés sont b Développez le dossier Calibration - exerZiii ou le dossier defexer2.

identifiés dans chaque échantillon. Méme si I'étalonnage n'a pas été défini dans la méthode, le résultat apparait
dans un dossier Calibration.

Développez le dossier Samples.

Développez le dossier exer2biiil.

Sélectionnez I'injection exer2biiil numéro 1.

Affichez le résultat.

Répétez les étapes d a f pour les échantillons suivants :
exer2hiii2
exer2hiii3

e = 0o .0

& Agilent Cerity NDS for Pharmaceutical QA/QC - SCHEIDERER,ROBIN - Administrator - Cerity for Pharma QA-QC

Fie Edt View Iock Actions Hlp
(| Resut ~O-HaE ]k QA& % M| E o v % Sipel v | [/ MonualInegraion + [t 1 | 1 e 2|
”'f1 HER =T TR F\I\annV‘

mIA\ISampIEsNnLAppmvedF(unL ~@ & o em—
. [® AisamplestiotfpprovedRiunLastTD ays

VWD: Absorbance ( Example Chramatogram)

W Blanks

K2 i (3 Samples i

s | 2 Calibralion - ever2dec Calb Rev 2 53 A A

B 223 Sampes o : - ; - -
i B exeibdec3 [Rev2] 1 z 3 4 min
» § eweizbdec? [RevZ]

“ [=8] v 2] Signal

% WIND: Abserbanee

El = =
£ : z
N 1 2
s ¢
g
. 3
z 3 4 min
Results
RT Compound Name Amaunt RF (Rep/Amt) Peak Area Peak Height
& & 422097 153 26850
o) o) 377.3364 126.5203
biphery! ) ) 358.5160 56.0923
orterphenyl i i 526.35793 51.2361
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Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Exercice de base n° 3a

Analyser une sequence pour quantifier
des composés avec un étalonnage a un
seul niveau

Cet exercice contient une série de taches permettant
d'apprendre a :

¢ Créer une séquence avec une méthode définie pour un
étalonnage a un seul niveau et une seule mise a jour, une
quantification ESTD et des quantités de composés fixes

e Sélectionner les types de rapports et définir un répertoire
pour les rapports

e Analyser et suivre la séquence

¢ Consulter les résultats pour vérifier que les composés ont été
identifiés et quantifiés correctement

e Consulter les rapports

Vous pouvez choisir entre deux méthodes pour cet exercice :
e Une copie de la méthode par défaut fournie avec le systeme.

¢ La méthode créée dans la section “Exercice de base n° 3
Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une
séquence”, page 93.

Pour les exercices de base, essayez d'accomplir les étapes de
gauche sans les instructions détaillées. Suivez les instructions
détaillées a droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.
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Exercice de base n° 3a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a un seul niveau

30

Avant de commencer
Lisez la section “Analyse d'échantillons de routine”, page 9.

Stabilisez l'instrument. Consultez la section “Exercice de base
n° 1 Stabiliser l'instrument”, page 11.

Placez tous les flacons des échantillons préparés dans le tiroir
du passeur automatique d’échantillon (ALS). Vérifiez que les
méthodes de l'exercice ont été définies ou restaurées.
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Exercice de base n° 3a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a un seul niveau

Tache 1. Créer une séquence

Etapes Instructions détaillées
Créez une nouvelle séquence. a Cliquez sur le bouton New, |__"| , dans la barre d'outils Standard et
Donnez & la séquence le nom sélectionnez Sequence.
exer3seqiii, ou iii représente vos La boite de dialogue Create New Sequence apparait.
initiales. b Entrez pour Sequence Name exer3seqjii.
Utilisez une des deux méthodes : ¢ Sélectionnez I'Instrument qui doit analyser la séquence.
defexer3 d Sélectionnez la Method pour la séquence.
exer3iii (créée avec I'exercice 3de € Cliquez sur OK.

Définition de méthodes)

reate Hew Sequence HE

Sequence Mame: IexerSSqume

Instrument,  [GetStaitlC Brawse... |

kdethod: IexerSsingIeveI i Browse.. |

0K | Cancel

f Silaboite de dialogue Save Changes to the Database apparait, sélectionnez
un motif dans la liste Reason for changes, si elle apparait, et cliquez sur
Save.
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Exercice de base n° 3a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a un seul niveau

Tache 2. Entrer les informations d'échantillon et de séquence

Etapes

Instructions détaillées

1 Consultez la table de séquence.

Remarquez comme la table de
séquence correspond au modéle de
séquence défini dans la méthode.

2 Entrez les taches a effectuer lors de
I'analyse :
Quantification, rapport
L'acquisition et I'intégration sont
toujours cochées.

a Seélectionnez Instrument sur la liste Current View.

b Développez I'instrument que vous utilisez et sélectionnez la séquence que
vous venez de créer.

¢ Consultez la table.

Sequence Dptions I

0 2 1 0
2 |zample1_2 Sample 5 1 u]
3 |zample1_4 Sample 9 1 as method 0
4 |Cal Calibration 1 2 1 as method 0
5 |zample1_2 Sample 5 1 as method 0
6 |zample1_4 Sample 9 1 as method 0
¥ |Cal Calibration 1 2 1 as method 0
8 |zample1_2 Sample 5 1 as method 0
9 |zample1_4 Sample 9 1 as method 0
10

a Cliquez sur I'onglet Sequence Options.
b Vérifiez que les cases Quantify et Report sont cochées pour la ou les taches
a effectuer.

Sequence I Identificationl Descriptionl Feport Destinationl

—Riun with —Taszk(z] to perforny
Priority: Scheduls: ¥ Acquie [+ Quantify
IMedium 'l Ready for Analysis

I |Htearate ¥ Report

Calibration Mode:
ISingIe Update Calibration j B e Oz Edline

[ Sequence Created by
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Exercice de base n° 3a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a un seul niveau

Etapes

Instructions détaillées

3 Entrez le chemin de destination pour
les rapports, sans les imprimer :

Entrez Exercise3iii, ou iii représente
VoS initiales

4 Sélectionnez les rapports suivants a
générer :
Injection unique
Injection de standard
Séquence

5 Enregistrez la séquence

a Cliquez sur I'onglet Report Destination.
b Décochez la case Printer, si nécessaire.

¢ Cochez la case Path et entrez le répertoire Exercise3iii.

Le systéme crée automatiquement ce répertoire s'il n'existe pas et place les

rapports générés dans le répertoire

Agilent\Cerity\Reports\Pharmaqc\Reports.

Sequencel Identificationl Deseription Fepart Destination |

Fepart(z] ta print

I~ Frinter:
v Path:

j Select... |

IF_ wercize3def

Select... |

a Cochez la case Print & gauche des Report Types indiqués sur la marge

gauche.
b Décochez les cases Print de tous ceux qui ne sont pas indiqués sur la marge
gauche.
Frint Feport Types Feport Template =
= Sample single injection Ini_short. htm
= Standard zingle injection Sin_short.htm
|l Multi-lnjection Summary Group Smp_short. htm
|l Calibration Standards Group Cal_short. htm
|l QC Sample Group GC_shart. him
|l Sample Group SuS_short htm
|l Custom Sample Groups Sum_short. htm L
[~ Sequence Seq_shart htrm

a Cliquez sur [5g et entrez les motifs des changements avec votre mot de
passe, si nécessaire.
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Exercice de base n° 3a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a un seul niveau

Tache 3. Analyser et suivre la séquence

Etapes

Instructions détaillées

1 Vérifiez que l'instrument est prét.
Utilisez les conditions définies dans
la méthode.

Parametres de tracé en ligne :
Plage d'axe Y —-10 a 300
Plage d'axe X — 15 minutes

a Sélectionnez I'instrument pour la séquence dans I'arbre de sélection.
b Vérifiez que I'instrument et la colonne sont stabilisés, que les conditions sont

celles définies dans la méthode pour la séquence.

Instrument Patel | Worklist I

T
=% 4 Bz s moeT EMELC3
= -
= — mlrir
RN == ] =0 |
- bar A B
#| 1 ~%C D|-% B 2233°C
< v On (it

¢ Cliquez sur Change en bas de Online Plot.

La boite de dialogue Edit Signal Plot apparait.

Sélectionnez le signal du détecteur dont vous avez besoin dans la liste

Available Signals et cliquez sur Add pour placer ce signal a droite.

Définissez pour Predictable Range la valeur -20 a 300.
f Définissez pour X-Axis range la valeur 15 minutes.
g Cliquez sur OK.

Edit Signal Plot

Leeailable Signals

i uatemnary Pump: Prezsue -

Guatemary Purnp: Flow Hele] 4
Quatemnary Pump: %4 —
Quaternary Pump: %8 b

Quaternary Purnp: %C

D uaternary Pump: %0
e .|

WD Absorbance

i+ Predictable Range " Floating Range

Fram:  [-20 il mall (S e ﬂ il
Ic [ mau Ofset: EE
= Gt gt
i Window Properties
24-axis range: IT 5 ﬂ i
I Draw Grid
(1] I Cancel Al

Selected Signals
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Exercice de base n° 3a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a un seul niveau

Etapes Instructions détaillées

2 Analysez la séquence. a Développez le dossier d'instrument.
b Sélectionnez la séquence que vous venez de définir.

Le bouton Run, :_-j: , apparait.
¢ Cliquez sur le bouton Run.

|J . ° 0| = % y 'Q l§| |J Instrum
5 J IAIIInstruments j [E) Sequence Table | Sequence Dptionsl
EK @ Alllnstruments
~ [ =00 muskistpe14 Sample Name Sample Type
Et Ea GetStartlLC
Elr : E Single Samples Calibration
El{ 2 |zamplel_2 Sample
p— 3 |zamplel_d4 Sample
4 |Cal Calibration 1
(L
“’:M j |zamplet_2 Sample
3 Surveillez le signal et suivezle statut a Sélectionnez I'instrument.
de la séquence. b Observez le signal dans I'onglet Online Plot et modifiez les axes si

nécessaire.

Onine Piot | Lagboo: |

WD Absorbance

maU |
25a—:
ZDD—i
15a—:

100

L AW

::l Change | st |1H
¢ Cliquez sur I'onglet Worklist et observez le statut de la séquence.

Instrument Panel  Warklist |

Status
1 [CEE

Injections # | Descripti

Remarquez que les boutons Abort, Pause et Resume apparaissent a I'entrée
dans I'onglet Worklist.
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Exercice de base n° 3a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a un seul niveau

Tache 4. Consulter les résultats et les rapports

Etapes

Instructions détaillées

1 Consultez la table et la courbe
d'étalonnage pour chaque révision
de I'étalonnage.

0 T 9

Sélectionnez Result sur la liste Current View.

Sélectionnez AllISeqNotApprovedRunLast7Days sur la liste Query.
Développez le dossier exer3seqiii.

Sélectionnez le dossier Calibration - exer3seqiii Calib Rev 2.

La table et la courbe d'étalonnage apparaissent dans I'espace de travail.

| [L Agilent Cenity HDS lor Pharmae:

fe B Yew Joh foms Heb
| Fowa c0-EHBSE [0 -
CRe e ‘

tical QAL - SCHEIDEHER HUBIN - Administistor - Cevity bor Phaima 08 GC

T |2 eatioepiovediurL,
A echiihpinaiedia ast]
&b st (Rl 3]

# (2] Calbrations

= [ Cluaton el mlrmthint Cally R 3 [Pl 2]
3 AL Caltrgben - cetaulmethod? Lotk Bey I [Rov 3|
<1 4" Calohon - defsubimathodd Caib v 4 [Few 4]

= N 0E T E

Catboanen Table
Compound Name | Weighed Ameunl | Comment oy | BE )
il alis TR VT A [vE

15 B a 24 e
[orem——
[Grmiryigrarien =
— e |

. )/ Gomple Namt | - gy ot | Waithed Amount | RIF (Flap

Vol Colmb

|sewEI0RRER fnene detmirbodtt EMELES 031121202 (112285

T T —— .

e Sélectionnez le dossier Calibration - exer3seqiii Calib Rev 3.
f Sélectionnez le dossier Calibration - exer3segqiii Calib Rev 4.
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Exercice de base n° 3a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a un seul niveau

Etapes Instructions détaillées

2 Consultez les résultats pour chaque
standard d'étalonnage dans chaque
révision.

Développez le dossier Calibration - exer3seqiii Calib Rev 2.
Développez le dossier Calibrations.

Développez le dossier Call.

Sélectionnez Call #1.

Observez le facteur de réponse dans I'espace de travail.

Notez les facteurs de réponse
différents utilisés pour quantifier les
échantillons.

a
b
c
d
e

1, Agilent Cerity NDS for Pharmaceutical A/QC - SCHEIDERER.ROBIN - Administrator - Cerity for Pharma QA-OC

Fie Edt View Tooks Actions Help

| Rest -O-H REA][ K RE &% M| Lot~ % Signad ~ | [ HanualInegation ~ [ 1 | 44
= ¥ 755 = t ¥ & % Fldown |
mIAIISEuNDtAppruvedHunLast?Days =@ & Signal
. [® alSeqotipprovedhunsstiDays PTT—
W 5 85 defseqd [Rev ) -
K2 {21 Calbrations 2 H
‘=l =T Calbration - defavltmethod3 Cali e o & -
E 1423 Calivations g4 - B 2 g
=S LB call Revi] & @
. o 3
o L call 81 [Rev 1] & i
- -0 Samples W
t «1* Calibration - defauitmethod3 Calib Re E :
. £]” Caliration - defaulmetiod3 Cali Pie 1 A
{21 Old Revisions o : : :
1 F E} 4
Fiesults
RT Compound Name Amount RF (Rsp/Amt) Peak An
] Trelwhae oo K1) TR
Kl diethylphthalate 71673 062 387,958
£l biphenyl 75.0000 4655 366982
.05 153668 1833 540067
f Développez le dossier Calibration - exer3seqiii Calib Rev 3.
g Répétez les étapes b-c.
h Sélectionnez le deuxiéme standard Call.

Observez le facteur de réponse.

Développez le dossier Calibration - exer3seqiii Calib Rev 4.
Répétez les étapes b-c.

Sélectionnez le troisiéme standard Call.

m Observez le facteur de réponse.

—_—
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Exercice de base n° 3a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a un seul niveau

Etapes

Instructions détaillées

3 Consultez les résultats d'échantillon
pour chaque révision.

Notez le facteur de réponse utilisé
pour la quantification.

4 Consultez les rapports.

Conseil : Utilisez le Report Viewer
pour ouvrir les rapports.

a Développez le dossier Calibration - exer3segiii Calib Rev 2.
b Développez le dossier Samples.
¢ Développez le dossier Samplel_2.
d Sélectionnez Samplel_2 #1.

e Observez le facteur de réponse dans I'espace de travail.

f Répétez les étapes c-e pour Samplel_4.

Signal

WD: Absorbance

g

[
/

1875 biphenyl
053

Y
T T T
o 1 z 3 4 mi

Results

RT

Compound Name

Amount

RF (Rsp/Amt)

Peak Area

Peak Height

0.94 dimethylphthalate 24563 5878 107 0642 38,4523
11 diethylphthalate 1.7347 5878 945155 31.6319
187 biphenyl 3497 B553 86.0883 23.8570
3.05 46752 273947 1280765 226674

Développez le dossier Calibration - exer3seqiii Calib Rev 3.
Répétez les étapes b-f.
Développez le dossier Calibration - exer3seqiii Calib Rev 4.
Répétez les étapes b-f.

—_— -y

Sélectionnez Start > Programs > Agilent Cerity > Report Viewer.
Sélectionnez File > Open.

Ouvrez Cerity > Agilent > Reports > PharmaQC > Reports > Exercise3iii.
Ouvrez et consultez chaque rapport.

0 oo
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Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Exercice de base n° 3b
Reéintégrer et retraiter les résultats

Cet exercice contient une série de taches permettant
d'apprendre a :

¢ Réintégrer manuellement les résultats de standard
d'étalonnage
e Modifier les valeurs de variables d'échantillon

e Retraiter la séquence avec la révision de la méthode d'origine
Vous devez utiliser les données produites par l'exercice 3a.

Pour les taches des pages suivantes, essayez d'accomplir les
étapes de gauche sans les instructions détaillées. Suivez les
instructions détaillées & droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.

Avant de commencer

Lisez la section “Analyse d'échantillons de routine”, page 9.
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Exercice de base n° 3b Réintégrer et retraiter les résultats

Tache 1. Modifier les résultats et les informations d'échantillon

Etapes Instructions détaillées

1 Trouvez le résultat d'injection unique a Sélectionnez Result sur la liste Current View.
pour la troisieme quantification de b Sur laliste Query, sélectionnez MySeqNotApprovedRunLast7days.
sample1_4 dans la séquence ¢ Développez le dossier exer3seqiii.
exer3seqiii. d Développez le dossier Calibration - exer3iii Calib Rev 4.
e Développez le dossier Samples.
f Développez le dossier sample 1_4.
9

Sélectionnez sample 1_4#1.

@ % [ M| E Laowt ~ % Signal ~ | [ ManualInegration ~ [ £ | 48 = =]

Signal

WD: Absorbance

mal
hthalate

1,874 biphenyl

3.061

2 4 mit
Results
RT Compound Hame Amount RF (Rsp/Amt) Peak Area Peak Height
034 dimethylphthalate 2,4330 4855 1060625 i2.1947
1 diethylphthalate 17108 14855 92.9914 1.3272
1.87 bipheryl 3.4804 5864 £6.5719 3.7081
3.05 4 6565 .3183 127 2068 2.5348
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Exercice de base n° 3b Réintégrer et retraiter les résultats

Etapes Instructions détaillées

2 Réintégrez manuellement le pic du a
dimethylphthalate.
Tracez la ligne de base a partir du coin
inférieur gauche du pic jusqu'au point
d'inflexion en bas a droite de ce pic.
Notez que les valeurs AmountetRF ¢
disparaissent.

Cliquez sur Manual Integration et sélectionnez Draw Peak Baseline.

Un pointeur de souris symbolisant une intégration apparait sur le
chromatogramme.

Placez le pointeur d’intégration en bas & gauche du pic a I'intersection avec la
ligne de base et cliquez une fois.

Maintenez le bouton de la souris enfoncé et déplacez le pointeur
d’intégration jusqu'au point d'inflexion en bas a droite du pic.

Relachez le bouton de la souris.

La nouvelle ligne de base apparait, mais le pointeur d’intégration reste
affiché.

Cliquez sur le bouton Select Objects pour changer le pointeur d’intégration
en pointeur normal.

1% Aqilent Cerity NDS for Pharmaceutical QA/QC - SCHEIDERER ROBIN - Administrator - Cerity for Pharma QA-QC

File

Edit ¥iew Jooks Actions Help

j—
| Resut -0-|HRE 8 H s ”Q G @ | %) | M| B Lawout ~ 2 Signal = | [/ ManuslIrteaistion + [t 5 | 4
|5 @ B 7= = 1 ¥ G #ribean~]|
mIAIISEankApprnvedHunLast?Days BIEN: Signal
. [® AlSeqNolbpprovedhiunLast?Days T —
R 7 defseqd [Frev 4) - —
k2 (23 Calibrations H 5 B
. * Calbration - defaulimethod3 Calib Rev 2 [Fiev 2] E Z <
& * Calbration - defaulimethod3 Calib Rev 3 [Fiev 3] =
| O D Calbration - defaulmethod3 Calb Fev 4 [Rev 4] g
2 (3 Caibrations B
- E-E9 Samples o
% - § sample 12 [Fev1] o

# sample 1_2#1 [Rev 1]
B sample1_4 [Rev2]
P sample 1441 [Rev2]
{23 0d Revisions

o 1 2 3
Results
RT Compound Name Amount RF (Rsp/Amt)
0.94 dimethyiphthalate M/ M/
mm diethylphthalste M/ M/
187 bipheny! M M
A I o —
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Exercice de base n° 3b Réintégrer et retraiter les résultats

Etapes Instructions détaillées
3 Maodifiez les valeurs de variables a Sélectionnez la séquence exer3seqiii.
d'échantillon. La table de séquence et le panneau d'entrée d*échantillons apparaissent
Dilution =5 dans I'espace de travail.
Pureté - 0,9

b Sélectionnez le premier échantillon sample 1_4 dans la séquence.

¢ Cliquez sur I'onglet Amounts et entrez une valeur par défaut de 5 pour le
facteur Dilution.
Entrez une valeur par défaut de .9 pour Purity et cliquez sur Apply.

e Répétez les étapes c et d pour chaque échantillon sample 1_4 de la séquence.

Sequence Table | Sequence Options |

Sample Name Sample Type Cal. |Custom Sample Vial |I‘Ijel;.;

Level Group #
1 |cal Calibration 1 2 Al
2 |sample1_2 Sample 5 il
!.samp\e 1_4 e E] i
4 |call Calibration 1 2 il
5§ |sample1_2 Sample 5 1
6 |sample1_d4 Sample 9 1
T |cal Calibration 1 2 il
8 |sample1_2 Sample ] Al
9 |sample1_4 Sample 9 Al
Sarnple Entry | Sequence Logbook
Sample Name Fun  Amounts | Identification | Description |
Isampleﬂ_tt .
Sample varables———————————————
-
Sample Type: Sample Amount; 0
ISampIe j
Sample Amount U ma/ml
Custom Sample Group: Multiplier, 1
| =
Dilution:] &
Purity:] .

K]
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Exercice de base n° 3b Réintégrer et retraiter les résultats

Tache 2. Retraiter les résultats de la séquence

Etapes Instructions détaillées
1 Ouvrez la fenétre de retraitement. a Seélectionnez la séquence exer3seqiii.
Consultez le chapitre 3, “Analyse La boite de dialogue Save Reasons for Changes apparait.

d'échantillons”, dans le Guide des
concepts pour un tableau qui vous
guidera dans la sélection de I'option
de retraitement adaptée.

b Entrez les informations demandées et cliquez sur Save.
¢ Sélectionnez Actions > Reprocess dans la barre de menu supérieure.

2 Sélectionnez I'option de retraitement a Sélectionnez Use the method revision now attached to the result.
utilisant tous les autres parametres b Cliquez sur OK.
de la méthode d'origine, sauf les Le systéme Cerity utilise les paramétres de la méthode utilisée a I'origine pour
parametres d'intégration et valeurs  analyser la séquence, le nouveau parametre d'intégration manuelle et les
par défaut de variables d'échantillon. nouvelles variables d'échantillon pour traiter la séquence.

Dans le systeme Cerity, toutes les

informations d"échantillon. de
séquence, de méthode et Sequence defseq3 - Reprocessed =l
d'instrument sont attachées au =
résultat. Revision I'I'I—

Feprocesz Option:
& {ize the method

hat iz now attached to the result

" Use the mast current revision of the method that is attached ta the result
™| Useiintegration setitgs it the methed

" | Beplace Hesponse Factons imthe b ethud

[~ Print Reports oK Cancel
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Exercice de base n° 3b Réintégrer et retraiter les résultats
Tache 2. Retraiter les résultats de la séquence

Etapes Instructions détaillées

3 Suivez le retraitement jusqu'a son a Sélectionnez la séquence exer3seqiii.
achéevement. b Cliquez sur I'onglet Sequence Options.

defzeq? - Reprocessed

Medun [

Single Update Calibration |—,

Quand le systéme a terminé le retraitement, le message “Completed
Reprocessing” apparait sur le panneau Sequence Options.

defzeq - Reproceszed

Single Update Calibration |—,

44 Guide de mise en route du systeme NDS Cerity



Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Exercice avance n° 4a

Analyser une sequence pour quantifier
des composés avec un étalonnage a
plusieurs niveaux

Cet exercice contient une série de taches permettant
d'apprendre a :

* Créer une séquence avec une méthode définie pour un
étalonnage global a plusieurs niveaux, une quantification
ESTD et des quantités de composés variables

¢ Entrer de nouvelles informations pour un échantillon isolé
ou un standard

e Modifier une séquence pendant une analyse

* Consulter les résultats pour afficher la procédure
d'étalonnage globale multi-niveau

e Consulter les rapports de quantification préliminaire
d'injection unique et le rapport de séquence

Vous pouvez choisir entre deux méthodes pour cet exercice :

e Une copie de defexer4?ii, la méthode d'instrument copiée a
partir de la méthode par défaut fournie avec le systéeme.

* Exer41i, la méthode que vous avez créée dans la section
“Exercice avancé n° 4 Définir une méthode étalonnée sur
plusieurs niveaux pour une séquence”, page 107.

Pour les taches des pages suivantes, essayez d'accomplir les
étapes de gauche sans les instructions détaillées. Suivez les
instructions détaillées & droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.
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Exercice avancé n° 4a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a plusieurs niveaux

Avant de commencer
Lisez la section “Analyse d'échantillons de routine”, page 9.

Stabilisez l'instrument. Consultez la section “Exercice de base
n° 1 Stabiliser l'instrument”, page 11.
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Exercice avancé n° 4a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a plusieurs niveaux

Tache 1. Créer une séquence et entrer les informations d'échantillon
et de séquence

Etapes

Instructions détaillées

1 Créez une nouvelle séquence.

Donnez a la séquence le nom
exer4seqiii, ou iii représente vos
initiales.

Utilisez une des deux méthodes :

defexerdiii
exerdiii (créée avec I'Exercice 4 de
Définition de méthodes)

2 Entrez les valeurs de quantités et de
variables d'échantillon.

Pour le premier échantillon sample
1_2 entrez:
Quantité d'échantillon — 2,5 mg
Facteur de dilution — 2
Pureté — 0,93

3 Entrez les quantités de composés.

Pour quantifier un composé de
I'échantillon, vous devez sélectionner
la quantité de composé pour le
standard.

Pour le deuxieme jeu de standards
d'étalonnage pour le
dimethylphtalate, entrez les quantités
de composés :

Call-10,17 pg
Cal2 - 37,62 ug

o | 0o .0 T 9o

o =

Pour des instructions détaillées, consultez la section “Tache 1. Créer une
séquence”, page 31.

Apres la création d'une séquence, le numéro de révision est égal a 1.

Sélectionnez Instrument sur la liste Current View.

Développez le dossier d'instrument.

Sélectionnez exer4seqiii.

Sélectionnez le premier échantillon sample 1_2 dans Sequence Table.
Cliquez sur I'onglet Amounts.

Entrez 2,5 pour Sample Amount.

Changez la valeur Dilution Factor en 2.

Changez la valeur Purity en .93.

Cliquez sur I'onglet Sequence Table et sélectionnez Call dans le deuxiéme
jeu de standards.

Entrez 10.17 pour Compound amount.

Sélectionnez Cal2 pour le deuxiéme jeu de standards.

d Entrez 37.62 pour Compound amount.

Sequence Table | Sequence Options |

. . . Injection | =
Cal. | Immediate Custom Sample Vial |Injections
Eanlatamelsamplapivie Level Quantitation Group # # VDII:I;“B
A |samplz1_d Sample: ES E] as method |0
5 B as method |(_|

call Calibration 1 MO

cal?

ian

1
1
1
1 as method
1
1
1

7 |sampel_2 Sample HO 5 (
8 |samplet 4 Sample HO B a5 method [
9 |ca Calibration 1 HO 9 s method [
10 |cal2 Calibration 2 HO z a5 method [

o of]

Sample Entty | Sequence Logbook
Sample Name:
[calz

Rum  Amounts | |dentification | Description

Sample variable Compound amount

Sample Type: 5 ample Amount] 0 Use Name Amount
[Calibration Standard =l
Sample Amount L mg/ml 7| dimethylphthal] 39.75
Custom Sample Group: Multiplier:| 1 | biphenyl:| 50
Dilution Factor:| 5 [ | diethylphthalat 0
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Exercice avancé n° 4a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a plusieurs niveaux

Etapes Instructions détaillées
4 Entrez les taches a effectuer lorsde a Sélectionnez la séquence que vous venez de créer.
I'analyse : b Cliquez sur I'onglet Sequence Options.
¢ Vérifiez que les cases Quantify et Report sont cochées pour la ou les taches

Quantification, rapport, autoriser la

modification en ligne. aeffectuer.

d Cochez la case Allow Online Editing.

Sequence Table Sequence Oplions |

Sequence | Identifcstion | Desciption | Fieport Destination |

Sequerce Name: Run vilh Task(s) to perform
exerdssadec
Pty Schedhle e odiie = Quanti
Instrument;
Medum = Ready for Analysis
EMELE3 R Iniearsle 7 Regot
Callration Mode
Sequence Tempsts .
[aversi Calbration = e R e
Apply

Sequence Created by

5 Entrez le chemin de destination pour ° Pour des instructions détaillées, consultez la section étape 3 en page 33.
les rapports, sans les imprimer :
Entrez Exercisediii, ou iii représente
vos initiales.

6 Enregistrez la séquence. * Sur la barre d'outils Standard, cliquez sur [ et entrez les motifs de
changement avec votre mot de passe, Si nécessaire.

Apres enregistrement de la séquence, le numéro de révision augmente d'une
unité. Le numéro de révision est ici égal a 2.
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Exercice avancé n° 4a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a plusieurs niveaux

Tache 2. Modifier la séquence pendant I'analyse

Etapes Instructions détaillées
1 Analysez la séquence quand * Pour des instructions détaillées, consultez la section “Tache 3. Analyser et
l'instrument est prét. suivre la séquence”, page 34, étapes 1 et 2.

Notez que la séquence disparait sous le dossier d'instrument.

Apres I'analyse de la séquence, le numéro de révision augmente d'une unité.
Le numéro de révision est ici égal a 3.

2 Modifiez la séquence pendant a Sur 'arbre de sélection, sélectionnez I'instrument.
I'analyse : b Sur I'espace de travail de I'instrument, cliquez sur I'onglet Worklist.
Aprés la sortie du dernier pic pendant ¢ Sélectionnez la séquence. ) )
"analyse du premier standard d Apres la sortie du dernier pic pendant I'analyse du premier standard, cliquez

quantifiez immédiatement le premier

échantillon sample 1_4 de la ) . . . . .
séquence. La séquence dans la liste de travail affiche maintenant “Preparing to edit”.

Quand I'analyse de I'échantillon est terminée, la séquence s'arréte et le
statut devient “Editable”.

sur y , dans la barre d'outils.

Instiument Panel  warklist |

Statu:

1

Instrumerit Panel ©

[ Mame | Status | Type [Method [Priority # Vial # |Injections # Description
1 |exer4seqdec|Ed’rtable |Saquence|axer4dec |SDD |NIA |NIA

e Développez le dossier d'instrument. (Notez que la séquence a réapparu).
Si la séquence n'apparait pas, cliquez sur le bouton Redo Query ou appuyez
sur F5.
Sélectionnez la séquence et sélectionnez le premier échantillon sample 1_4
dans Sequence Table.
g Faites un double-clic dans la cellule Immediate Quantitation.
h Faites un double-clic sur Yes.
i Enregistrez et analysez la séquence.
Le numéro de révision passe a 4 apres I'enregistrement de la séquence.
Le numéro de révision passe a 5 aprés I'analyse de la séquence.
j Sélectionnez I'instrument et cliquez sur I'onglet Worklist. (La séquence
commence par le deuxiéme standard).

—tn

Instrumenit Panel ©

[ Name | Status [ Type [Method [Priority #] Vial # [Injections # |Description
1 |exer4saqdec|Running(2:1j |Sequence|exer4dec |SDD |N.l’A |N.l’A |
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Exercice avancé n° 4a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a plusieurs niveaux

Tache 3. Consulter les résultats d'étalonnage

Etapes Instructions détaillées
1 Consultez la table et la courbe a Sélectionnez Result sur la liste Current View.
d'étalonnage. b Sélectionnez AllISeqNotApprovedRunLast7Days sur la liste Query.
Si vous avez analysé I'échantillon ¢ Développez le dossier exerdseqiii.
plus de 7 jours auparavant, vous Un dossier apparait, il contient les résultats d'étalonnage et d'injection
devez modifier la requéte pour unique.
extraire les anciens résultats de la d Sélectionnez un des dossiers Calibration - exerdsegqiii Calib Rev 5.

base de données. Consultez I'aide en

ligne How To, “Define a query”. La table et la courbe d'étalonnage apparaissent dans I'espace de travail.

Notez que quand vous affichez pour la

premiére fois les résultats de Eelbrafon Toble
séquence dans la vue Result View, le Campound Name | Weighed Amount|  Comment Sanal Short | R (RspsAmt)
numéro de réV|s_|on est égal au dmethylphthslate TO.0000 TN TOE703
nombre d'enregistrements effectués sl 40000 TR g2
plus le nombre d'exécutions £0.000 E288
d'analyse. Dans cet exercice, le
numéro de révision du résultat de la
séquence est 5.
Consultez le chapitre 5, “Analyse e Eoneeune Sunnay -

A H ” . imet} thalate =
d*échantillon” dans le Guide des =
concepts pour plus d'informations sur _ Sample Name | ¢, "% | \eighed Amount | NF (Rep/Amt)

les numéros de révision de séquence

200 Feak Area

\ 2 ca Yes 00000 T75e7

et d'étalonnage. ] ca Ve 10,1700 05703
cal Yes 10,0000 07154

o cal2 Yes 40,0000 0.9703

! i — cal2 Yes 39.7500 1.0560

0 Weighad Amount oal2 Yes 400000 05m2

2

+

3
E:
T T T
] 20 Weighed Amount

rak Area

e Affichez Iutilisation des standards par le systeme dans I'étalonnage global
pour quantifier les échantillons par rapport a I'étalonnage a un seul niveau de
I"exercice 3a.
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Exercice avancé n° 4a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a plusieurs niveaux

Etapes Instructions détaillées

2 Consultez les résultats de I'injection a Développez un des dossiers Calibration.
unique pour les deux injections b Développez le dossier Samples.
d'échantillon sample 1_2. ¢ Développez le premier dossier sample 1_2.
Remarquez que la valeur Amountest 9 Selectionnez I'injection unique.
différente pour le premier échantillon & Notez lavaleur dans la colonne Amount.
sample 1_2. Pourquoi ?

o

La valeur Amount est la quantité de — b mmenwe

composé dans |'échantillon. La valeur EE z a

de cet exercice représente la quantité || =- J@ J\

de composé dans I'injection 0 z s a

multipliée par les valeurs du facteur

de dilution et de pureté. Lors de Rlesuks

I"entrée de cet échantmon’ VOus avez RT Compound Name Amount RF (Rsp/Amt] Peak Area Peak Height

modifié ces valeurs. K] Fmethlphialate Teoom 10993 Ea¥EEE] XL
1.10 diethylphthalate 11.6001 10.9230 703073 57.6104
1.85 biphernyl 23.2052 E1513 53.4873 42.9007
298 31.9479 £.8819 2364102 42,5603

f Développez le deuxiéme dossier sample 1_2.
g Seélectionnez I'injection unique.
h Comparez les valeurs Amount du premier et du deuxieme échantillon

sample 1_2.
Zignal
VWD Abserbance
R 3 o
i 5 =
: L I
& )
o - o
F T T T
i 2 3 a4
Results
RT Compound Mame Amount RF [Rsp/Amt) Peak Area Peak Height
053 dimethylphthalate 44 7R73 1059132 95,5055 E5.9118
110 disthylphthalate 31.1559 10.8913 E3.8817 57.5608
1.86 biphenyl 624277 £.0983 522814 4267682
Er] ©F om0 © orao S5 BN AT 5
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Exercice avancé n° 4a Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un étalonnage a plusieurs niveaux

Tache 4. Consulter les rapports

Etapes Instructions détaillées

1 Consultez les deux rapports a Sélectionnez Start > Programs > Agilent Cerity > Report Viewer.
d'injection unique pour le premier b Sélectionnez File > Open, ou cliquez sur le bouton Open.
échantillon sample 1_2 et ¢ Développez le dossier Exercisediii.
sample 1_4. d Développez le dossier 003 Multi-Injection Summary Group et développez le
Remarquez que pour chaque do_ssier 01 Sample gingle injection.
échantillon du deuxiéme jeu ne e Faites un double-clic sur default.htm.
correspond qu‘un seul dossier parce Notez les quantités de composé.
qu'ils n*ont pas été sélectionnés pour ¢ peyeloppez le dossier 003 Multi-Injection Summary Group 0001 et
quantification immédiate. développez le dossier 01 Sample single injection.

g Faites un double-clic sur default.htm.
Notez les quantités de composé.

h Répétez les étapes d-g pour les dossiers 004 Multi-Injection Summary
Group.

2 Consultez la quantité d'échantillon ~ a Cliquez sur le bouton Open et développez le dossier Exercisediii.
correspondant au premier b Développez le dossier Sequence et faites un double-clic sur default.htm.
échantillon sample 1_2 dans

Sequence Report.
Sequence samples

Name Position Modified inj. volume| Amount Unit Cal. level

1 call 9 (As Method) 0.0000 mgjml 1
2 cal2 2 (A5 Method) 0.0000 mgim 2
3 sample 1_2 5 (As Method) 26000 mgjml 1
4 sample 1_4 9 (A5 Method) 0.0000 mgim 1
5 call 9 (As Method) 0.0000 mgjml 1
6 cal2 2 (A5 Method) 0.0000 mgim 2
7 sample 1_2 5 (As Method) 0.0000 mgjml 1
8 sample 1_4 9 (A5 Method) 0.0000 mgim 1
9 call 9 (As Method) 0.0000 mgjml 1
10 cal2 2 (A5 Method) 0.0000 mgim 2
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Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Exercice avanceé n° 4b
Modifier les variables d'échantillon
dans la méthode et retraiter

Cet exercice contient une série de taches permettant
d'apprendre a :

e Modifier un parametre d'intégration dans la méthode
e Supprimer un point d'étalonnage

¢ Modifier la séquence pour qu'aucun échantillon ne soit
quantifié immédiatement apres le traitement

e Retraiter la séquence avec la révision la plus récente de la
méthode

e Ajouter une variable d'échantillon a la méthode
¢ Retraiter la séquence apres ajout de la variable

* Regénérer les rapports
Vous devez utiliser les données produites par l'exercice 4a.

Pour les taches des pages suivantes, essayez d'accomplir les
étapes de gauche sans les instructions détaillées. Suivez les
instructions détaillées a droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.

Avant de commencer

Lisez la section “Analyse d'échantillons de routine”, page 9.
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Exercice avancé n° 4b Modifier les variables d'échantillon dans la méthode et retraiter

Tache 1. Mettre a jour la méthode et le résultat

Etapes

Instructions détaillées

1

Modifiez le paramétre d'intégration
de la méthode.

Définissez un rejet de 0.

Sivous utilisez une copie de la
méthode defexerdiii, vérifiez que
personne d'autre ne I'a modifiée.
Veérifiez les anciennes révisions. Si la
méthode a été modifiée, faites une
autre copie de la méthode par défaut.
Consultez la section “Avant de
commencer”, page 5.

-0 o0 T o

Sélectionnez Method sur la liste Current View.
Développez le dossier exerdiii.

Développez le dossier Data Analysis.
Sélectionnez Integration.

Cliquez sur la cellule Height Reject et entrez 0.
Enregistrez la méthode.

2 Supprimez le deuxiéme point a Sélectionnez Result sur la liste Current View.
d'étalonnage Cal2 pour le b Développez le dossier exerdseqiii.
dimethylphthalate. ¢ Sélectionnez le dossier Calibration - Exerdiii.
d Cliquez sur la cellule Calibration pour le deuxiéme étalonnage Cal2.
e Cliquez sur le bouton .., et faites un double-clic sur la cellule pour changer
Yes en No.
Compound Summary
dimethylphthalate j
E - & Sample Hame Cal‘:hall.;?ion Weighed Amom
o e Ve T0000
2- cal Ves 0.1700
cal e 0.0000
= - cal? e 40.0000
! ! ahed cal2 Mo 376200
° = Amount cal2 Ves 40,0000
E. S Ex
é DI 2‘0 \.I'll'eighled Amount Fl _I
b4 Guide de mise en route du systtme NDS Cerity



Exercice avancé n° 4b Modifier les variables d'échantillon dans la méthode et retraiter

Etapes Instructions détaillées

3 Maodifiez la séquence pour qu'aucun a Sélectionnez la séquence exer4seqiii.
échantillon ne soit quantifié b Dans la table de séquence, faites un double-clic sur la cellule Immediate
immédiatement lors du traitement. Quantitation pour le premier échantillon Samplel_2.
¢ Faites un double-clic sur No.
d Répétez les étapes b et ¢ pour le premier échantillon Samplel_4.
e Enregistrez le résultat modifié.
Remarquez que le numéro de révision augmente de 1 unité.

Sequence Table | Sequence Dptions I

Sample Name | Sample Type Cal. | I .I. .‘ S Sampile) Wi (esinms
Level |Quantitation Group # #
1 1
7 |cal2 bration 2 [ille) 3 1
3 |zample1_2 Sample [{e] ] 1
4 |sample1_4 Sample [ille) 9 1
5 call Calibration 1 [ille) 2 1

Guide de mise en route du systeme NDS Cerity b5



Exercice avancé n° 4b Modifier les variables d'échantillon dans la méthode et retraiter

Tache 2. Retraiter et consulter le résultat

Etapes

Instructions détaillées

1 Retraitez la séquence avec la
révision la plus récente de la
méthode.

Utilisez les paramétres
d'intégration de la méthode.
Définissez I'impression des
rapports (régénération).

2 Verifiez que la modification
d'intégration apparait dans le
résultat retraité.

Si vous ne pouvez pas voir le
chromatogramme de standard
d'étalonnage a cause du
chromatogramme d'exemple, cliquez
sur le bouton Layout et décochez la

case Display Example Chromatogram.

a Seélectionnez la séquence exer4seqiii.

b Sélectionnez Actions > Reprocess.

Sélectionnez Use the most current revision of the method that is attached to
the result.

o

d Cochez la case Use integration settings in the method.
e Cochez la case Print Reports.
f Cliquez sur OK.
g Pour poursuivre le retraitement, cliquez sur I'onglet Sequence Options.
Reprocess [ =]
exerdseqiws? - Reprocessed ﬂ
Sequence
[
Revision |13
Reprocess Option:
' Use the method revision that is now attached to the result
@ Use the most current revision of the method that is attached to the result
¥ Use integration settings in the method
[~ Replace Response Factors in the Method
0K | Cancel

a Développez le deuxiéme dossier Calibration - Exer4iii.
b Développez le dossier Calibrations et le dossier Cal1.
¢ Sélectionnez Cal1 #1.

Notez qu'un ou plusieurs pics sont maintenant intégrés et apparaissent dans
la table Results.
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Exercice avancé n° 4b Modifier les variables d'échantillon dans la méthode et retraiter

Etapes Instructions détaillées

3 Consultez le récapitulatif ° Sélectionnez le deuxieme dossier Calibration - Exerdiii.

d'étalonnage. Notez que le point d'étalonnage que vous avez supprimé avant le

retraitement a disparu.

Compound Surmmary

Idimethylphthalale j

% -] Sample Hame Ea:i’rhali‘:inn Weighed Amounl

= cal Ve Tonmn

3 | cal Yes 01700

cal Yes 0.0000

e ] cal2 Yes 40.0000
0 20 Wielghed Ameunt calz les 400000

33 - -

;n UI ZIU \lll'e\ghled Amount

4 Consultez les rapports pour le a Sélectionnez Start > Programs > Agilent Cerity > Report Viewer.
premier jeu d'échantillons pour b Sélectionnez File > Open.

veérifier qu'ils ont été quantifiés avec ¢ Développez Exercisediii-0001.

les standards d'étalonnage. Notez qu'il n"existe qu'un seul rapport pour tous les échantillons. Aprés le

premier traitement, il existait deux rapports pour les premiers échantillons
Sample 1_2 et Sample 1_4.
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Exercice avancé n° 4b Modifier les variables d'échantillon dans la méthode et retraiter

Tache 3. Ajouter une variable d'échantillon a la méthode et retraiter

Etapes

Instructions détaillées

1 Ajoutez une variable a la méthode.

Ajoutez un diviseur appelé “facteur
d'atténuation” avec une valeur par
défaut égale a 3.

2 Retraitez la séquence avec la
méthode modifiée.
Entrez la nouvelle valeur 7 de
facteur d'atténuation du premier
échantillon Sample 1_2.
Définissez I'impression des
rapports (régénération).

0 oo

-~ o

Sel up reprocessing for new sample entry fields in the latest method revision

- Kae =0

Sélectionnez Methed sur la liste Current View.

Développez la révision actuelle de exer4iii.

Sélectionnez Sample Variables.

Tapez “facteur d'atténuation” dans une cellule Divider de la table System
Sample Variables.

Entrez la valeur 3 pour Default Value.

Enregistrez la méthode.

Sélectionnez Result sur la liste Current View.
Sélectionnez exer4seqiii.
Sélectionnez Actions > Set up reprocessing for new sample entry fields.

exerdzaqiwes - Reprocessed
Sequence

i

Revision

Wfter you click OK:

1. & news revigion of the result appears in the Selection Tree.

2. The most curent revision of the method is attached to this result.

3. The new zample field: added ta the current method revision appear in the zample entry panel.

Cancel

Cliquez sur OK.
Le panneau New Sample Entry apparait.

Cliquez sur I'onglet Amounts et entrez 7 pour “facteur d'atténuation”.
Sélectionnez Actions > Reprocess.

Sélectionnez Use the method revision now attached to the result.
Cochez la case Print Reports.

Cliquez sur OK.
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Exercice avancé n° 4b Modifier les variables d'échantillon dans la méthode et retraiter

Etapes

Instructions détaillées

3 Trouvez le rapport pour le premier
échantillon Sample1_2.

Notez que les valeurs de
quantification sont différentes apres
le retraitement. Le logiciel a utilisé le
“facteur d'atténuation” dans le
calcul.

Sélectionnez Start > Programs > Agilent Cerity > Report Viewer.
Sélectionnez File > Open.

Développez Exercisediii-0002.

Développez le dossier 003Multi-Injection Summary.

Développez le dossier 01Sample Single Injection.

Faites un double-clic sur Default.htm.

-0 o0 T o

Le rapport apparait avec la nouvelle quantité pour Samplel_2.

WD Absorbance

BEEE

Sample single injection compounds

mal
%

20
L
@_0'

20
L

10
I

RT Compound Peak area| Amount| Unit| Resp.f| Tailingf.
0.76 Nl 0.8370 04500 NA 0.2471 NiA
0.94 dimethylphthalate 1241833 24779 ug 66682 NiA
1.1 diethylphthalate 1096416 17791 MNiA 65601 (R
189 hipheny 1068904 3.7001 ug 3.8380 1A
3.11 MJA 163.0633 46837 MNiA 44362 LR
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Exercice avancé n° 4b Modifier les variables d'échantillon dans la méthode et retraiter
Tache 3. Ajouter une variable d'échantillon a la méthode et retraiter

60 Guide de mise en route du systeme NDS Cerity



Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Exercice avanceé n° ba
Analyser une sequence pour quantifier
les impuretés

Cet exercice contient une série de taches destinées a vous aider
a apprendre a consulter des résultats et des rapports d'une
séquence analysée avec une méthode définie pour un
étalonnage multi-niveau avec incertitudes, une quantification
ISTD et des quantités de composés variables.

Vous y apprendrez a :

* Reconnaitre les résultats d'un étalonnage global

* Trouver les calculs d'adaptation du systeme sélectionné pour
la présentation de consultation de la méthode

* Trouver les calculs personnalisés définis dans la méthode

e Consulter les rapports pour les calculs définis dans le modele
de rapport

Vous pouvez choisir entre deux méthodes pour cet exercice :

¢ La méthode d'instrument copiée a partir de la méthode par
défaut fournie avec le systeme, defexer5.

¢ La méthode créée dans la section “Exercice avancé n° 5
Définir une méthode pour une séquence permettant de
quantifier les impuretés”, page 119.

Pour les taches des pages suivantes, essayez d'accomplir les
étapes de gauche sans les instructions détaillées. Suivez les
instructions détaillées a droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.

Avant de commencer

Lisez la section “Analyse d'échantillons de routine”, page 9.

Stabilisez l'instrument. Consultez la section “Exercice de base
n° 1 Stabiliser l'instrument”, page 11.
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Exercice avancé n° ba Analyser une séquence pour quantifier les impuretés

Tache 1. Définir et analyser la séquence

Etapes Instructions détaillées

1 Créez une nouvelle séquence. °

Donnez a la séquence le nom
exer5seqiii, ou iii représente vos
initiales.

Utilisez une des deux méthodes :

defexerb
exerdiii (créée avec I'exercice 5 de
Définition de méthodes)

2 Verifiez que la quantification et le °
rapport sont sélectionnés.

3 Entrez le chemin de destination pour °
les rapports, sans les imprimer, et
enregistrez la séquence.

Entrez Exercisebiii, ou iii représente
vos initiales.

Pour des instructions détaillées, consultez la section “Tache 1. Créer une
séquence”, page 31.

Pour des instructions détaillées, consultez la section “Tache 2. Entrer les
informations d'échantillon et de séquence”, page 32, étape 2.

Pour des instructions détaillées, consultez la section “Tache 2. Entrer les
informations d'échantillon et de séquence”, page 32, étape 3.

4 Analysez et suivez la séquence. * Pour des instructions détaillées, consultez la section “Tache 3. Analyser et
suivre la séquence”, page 34.
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Exercice avancé n° ba Analyser une séquence pour quantifier les impuretés

Tache 2. Consulter les résultats et les rapports

Etapes Instructions détaillées

1 Comparez les facteurs de réponse a Sélectionnez Result sur la liste Current View.
pour le dimethylphthalate pour le b Sélectionnez AlISeqNotApprovedRunLast7Days sur la liste Query.
premier jeu d'échantillons avec ¢ Développez le dossier exer3seqiii.
incertitudes et le deuxiéme jeu. d Sélectionnez le deuxieme dossier Calibration - exer3seqiii.
Conseil : Si les facteurs de réponse Le premier dossier d'étalonnage contient I'analyse a vide.
n'apparaissent pas, cliquez en bas du Faites défiler pour voir si les facteurs de réponse ne sont pas visibles.
panneau Compound Summary pour Sélectionnez le troisiéme dossier Calibration - exerbsediii.
faire apparaitre la barre de défilement. Faites défiler pour voir si les facteurs de réponse ne sont pas visibles.
Comparez les facteurs de réponse.

S = o

Remarquez que les facteurs de
réponse des deuxiémes Call et Cal2
pour le premier jeu d'échantillons avec
incertitudes sont les mémes que pour

Sample Hame ‘Weighed Amount RF [Rsp/Amt)

les premiers Cal 1 et Cal2 pour le call T0.0000 7832
Ly . 0z . call 10.0000 7784
deuxiéme jeu d'échantillons avec cal? 40,0000 7247 Weighed Amount | RF (Rsp/Amt]
incertitudes. cal2 40.0000 el
10.0000 F7ed
10.0000 TP
40.0000 et
40.0000 7248

2 Consultez les calculs d'adaptation du a Développez le deuxiéme dossier Calibration - exer3seqiii Calib.
systéme pour Cal1 n° 1 sous le b Développez le dossier Calibrations.
deuxiéme dossier d'étalonnage. ¢ Développez le dossier Call.
Notez les valeurs Moyenne de d Sélectionnez Call #1. )
pourcentage d'impuretés spécifiées et € Consultez la table Results pour les calculs d*adaptation du systeme.
Moyenne de pourcentage d'impuretés Vous pouvez devoir cliquer en bas de la table pour faire afficher la barre de
non spécifiées définies comme calculs  défilement.
personnalisés dans la méthode.

Results

RT Compound Name Peak Width TailingFactor SignalT oNoise Peak ﬁ?glullun
054 dimethylphthalate 0.0424 1744 97.300 M/2
1.11 dithylphthalate 0.0443 1.050 739413 2.303
1.89 biphenyl 0.0560 0.887 1041.293 9108
210 0.0305 0.EEE E07. 731 9,630

Summary Fesults
Percent Specified
Impurity : 1342
Percent Unzpecified
Irnpurity : 3791
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Exercice avancé n° ba Analyser une séquence pour quantifier les impuretés

Etapes Instructions détaillées

3 Consultez les résultats de a Développez le deuxiéme dossier Calibration - exer3seqiii.
pourcentage d'impuretés pour le b Développez le dossier Samples.
premier échantillon Sample 1_2 et ¢ Sélectionnez le dossier Sample1_2.

pour le groupe d'échantillons.

Remarquez que les valeurs de
pourcentage d'impuretés dépassent
les limites correspondantes.

Notez que la moyenne de pourcentage d'impuretés spécifiées et non
spécifiées apparait ici pour les deux injections.

Results Table

Compound Name Injectiondt

dimethylphthalate

diethylphthalate

bipheryl

Mot Identified Peaks

Summary Results

Avg Percept Specified 1365

Avg Percent

Développez le dossier Group Results.
Sélectionnez Samples.

Les résultats pour la moyenne des pourcentages d'impuretés sur tous les
échantillons apparaissent ici, tout comme les résultats des contréles de
limites pour ces impuretés.

Summary Results

Avg %5 Al Samples 1373
Avg % 5 Al Samples

Limit Check : Mot Passed
Avg % U Al Samples IRT2
Avg % U Al Samples

Limit Check : Mot Passed
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Exercice avancé n° ba Analyser une séquence pour quantifier les impuretés

Etapes Instructions détaillées

4 Consultez le rapport d'injection a Sélectionnez Start > Programs > Agilent Cerity > Report Viewer.
unique d'échantillon pour le premier b Sélectionnez File > Open.
Sample 1_2 et le rapport pour le ¢ Développez Exercisebiii.
groupe d'échantillons. d Développez 003Multi-InjectionSummary.
e Développez 01Sample Single Injection, et faites un double-clic sur default.htm.

Notez les valeurs de calcul d"adaptation du systéme dans la table définie pour

la méthode.

Retention Compound Response| Tailin Peak
- P Amount P 9| resolution SignalToNoise

Time Name Factor| Factor USP
0.93| dimethylphthalate| 24 8892 01189 1178 M4 237192
1.10|  diethyiphthalate| 17 6661 01189| 171386 2308 184 383
1849 bipherny| 37 8000 Q0667 1.090 9124 2554 058
311 Wis| 436177 00741 1.043 a71E 1489322

f Développez Exercisebiii.

g Développez Sample Group, et cliquez sur default.htm.
Notez les calculs et les limites de pourcentage d'impuretés définis dans les
calculs personnalisés et le modéle de rapport dans la méthode.

Avg 26 S All Samples: 13.73
Avg % U All Samples: 3772

Sample group limit results

# |Sample name | Compound Limit {Compound]| Limit (Sample)
1| sample1_2 dimethylphthalate SRR R | R R
2 | sample 1_4 dimethylphthalate S OOOCCOC | XAOOOGCOO0K
3| sample 1.2 dimethylphthalate SRR RO | ORIk K,
4 | sample 1_4 dimethylphthalate S OOOCCOC | XAOOOGCOO0K
1| sample 1_2 diethylphthalate SRR | OO R,
2 | sample 1_4 diethylphthalate SO | XHOOOOOGOK
3| sample 1_2 diethylphthalate SRR | OO R,
4 | sample 1_4 diethylphthalate SO | XHOOOOOGOK
1| sample 1_2 bipheryl SOCOOOCOCT | SCOOOOCTOC,
2 | sample 1_4 biphenyl SRR | FH RN
3| sample 1.2 bipheryl SOOOOOOOCL | XOOOOOCONK
4 | sample 1_4 biphenyl SRR R | R R

Avg % S All Samples Limit Check: Mot Passed

Avg % U All Samples Limit Check: Mot Passed
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Exercice avancé n° ba Analyser une séquence pour quantifier les impuretés
Tache 2. Consulter les résultats et les rapports
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Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Exercice avanceé n° bb
Retraiter avec une méthode difféerente

Cet exercice contient une série de taches permettant
d'apprendre a :

¢ Définir une méthode différente avec un nouveau composé
étalonné
e Définir le retraitement pour une méthode différente

¢ Retraiter la séquence avec la méthode différente
Vous devez utiliser les données produites par l'exercice 5a.

Pour les taches des pages suivantes, essayez d'accomplir les
étapes de gauche sans les instructions détaillées. Suivez les
instructions détaillées & droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.

Avant de commencer

Lisez la section “Analyse d'échantillons de routine”, page 9.
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Exercice avancé n° bb Retraiter avec une méthode différente

Tache 1. Définir une méthode difféerente

Etapes Instructions détaillées

Sélectionnez File > New > Method.

Cliquez sur le bouton Browse dans I'assistant Method Wizard.
Sélectionnez exerbiii.

Entrez exer5iii2 dans New Method Name et cliquez sur Next.
Cliquez sur Next pour atteindre le panneau New Method Review.
Cliquez sur Finish puis sur Save.

1 Copiez exerbiii et renommez-le
exerbiii2.
Ou, copiez defexers.
Ou, utilisez defexerbiii2 pour
retraiter.

-0 0 T 9o

2 Ajoutez le diethylphthalate comme
composé étalonné.

Développez le dossier exer5iii2.

Développez le dossier Data Analysis.

Niveau d'étalonnage 1 - 8 g Sélectionnez Calibration.

Niveau d'étalonnage 2 — 32 g Cliquez avec le bouton droit sur la table d'étalonnage et sélectionnez Insert
Définissez le biphenyl comme ISTD Compound.

pour ce composé. Sélectionnez diethylphthalate, cliquez sur > et cliquez sur OK.

Dans la table d'étalonnage, sélectionnez diethylphthalate.

Cliquez sur la cellule Level 1 Use Default Amount et cliquez sur le bouton ...
Sélectionnez le signe + et entrez 8 pg dans les cellules Weighed Amount et
Unit.

Répétez les étapes g et h pour Level 2 et 32 pg.

Sélectionnez Quantitation.

Sélectionnez diethylphthalate.

Cochez la case Use ISTD Compound et sélectionnez biphenyl.

Enregistrez la méthode.

0 o9

e = o

3 —=— -
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Exercice avancé n° bb Retraiter avec une méthode différente

Tache 2. Retraiter le résultat de la séquence

Etapes

Instructions détaillées

1 Définissez le retraitement pour une
méthode différente.
Sélectionnez exer5iii2 ou defexer5iii2.
Consultez le chapitre 3, “Analyse
d'échantillons”, dans le Guide des
concepts pour un diagramme qui vous
aidera a sélectionner les options de
retraitement adaptées.

2 Entrez les quantités pour le nouveau
composé étalonné, diethylphthalate,
pour chaque standard d'étalonnage.

Niveau 1- 8
Niveau 2- 32

Sélectionnez Result sur la liste Current View.
Sur la liste Query, sélectionnez MySeqNotApprovedRunLast7days.
Sélectionnez le dossier exerbseqiii.

0 T o

Set up reprocessing for a different method

exerfzegws - Aeprocessed

Sequence ﬂ
Fievision IE

Select Method

Exerbjws? ;I

[

hen wou click OF.:
1. & copy of the result appears in the S election Tree after you click Redo Query.
2. The method that pou selected is attached to the copy of the result.
3. The sample entry fields appear in the sample entry panel

oK | Cancel |

Sélectionnez Actions > Set up reprocessing for a different method.

e Cliquez sur Browse, sélectionnez exer5iii2 et cliquez sur OK.
f Cliquez sur OK puis sur Save.

Une copie de la séquence apparait dans I'arbre de sélection, préte au
retraitement. Cette copie est maintenant attachée a la nouvelle méthode

mais n'a plus de sous-dossier tant qu'elle n'est pas retraitée.

.
o &

AllSegMotdpprovedRunLast 7D aps
& ~l5eqNotyy

rovedRunLast?Days
“opy O Rzeq) iep 4/ ] [Rev 1]
Copy OF exerbzegiws - Reprocessed [4/12/02 2:45:06 M) [Rev 4]
exerbzegiws - Reprocessed [Rev 11]
Copy OF exerbzegiws - Reprocessed [4/12/02 1:35:31 M) [Rev 5]
Copy OF exerbzeqgiws - Reprocessed [4/12/02 2:09.55 AM)  [Rev 3]
Copy OF exerbzegiws - Reprocessed [4/12/02 1:50:23 AM)  [Rev 3]
exerdzeqiwss - Reprocessed [Rev 18]
exerdzegiws [Fev 5]

a Seélectionnez cette copie (notez la date et I'heure qui la suivent).

b Cliquez sur I'onglet Amount du panneau Sample Entry dans I'espace de

travail de séquence.

¢ Pour chaque standard Level 1, cochez la case Use pour le diethylphthalate et

entrez 8.

d Pour chaque standard Level 2, cochez la case Use pour le diethylphthalate et

entrez 32.
e Enregistrez le résultat.
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Exercice avancé n° bb Retraiter avec une méthode différente

Etapes Instructions détaillées

3 Retraitez la copie. a Sélectionnez Actions > Reprocess

Vérifiez que la case Use the method revision now attached to the result est
cochée.

Cliquez sur OK.

Surveillez le retraitement depuis le panneau Sequence Options.

Cliquez sur le bouton Redo Query.

Développez la copie.

Sélectionnez un dossier d'étalonnage.

Vérifiez que le diethylphthalate est maintenant inclus comme composé
étalonné.

o | 0o a0

[E Aggoril Conly HD'S T Phaimaceubal UA/UL - SCHEIDEREH RUBIN - Adsemztiaton - Conly oo Phaama UA-UC

Ein Edt Mew Jok fciors Hop
[feat -0 -kl DB [ Lant -
[« S Bp B 7 55,3 t L3 # Fapom=

u[ﬂl&!\ﬂlﬁ'\&uwuﬂuiedl’uwl =|E & TETT
: Az uris 70 sy -

# Copy Of ewerSeagin - Reprocessed [1/12 = o |
N2 | & ) Copy OF euesSseqpus - Repmerssnd (412 Compound Hame | Weighed Amount Comment Description RF [Rap/Ami) |
7 Coltuations o |
Fi 1" Cabluabion - st Cabb Hev 1 [F dethyiphthslste VWOiE | ::ﬂ:
) W Ealtuntion - pwerpa? Calh Ry 5
3 - i_.[:‘ Caibeation - exsrSwi Calb lev 9 |[|IE dethichihalste MWOTA | 1.9198
; -1 Groun Hesdls . AL Hum
A EE Bpheryl '
1 2B eneiSiedvt - Reptocesied [Flev 1] -
1 Copy U1 erssmaps - Heprocessed 14012
151 38 Copy O exneBsnqpun - Repmersand (417
il Coow OF exeeSoeams - Pleprocersed [4/12
; e [Rev 18]
runrdseqwe [P ] Compound Summany

2 = T Vald [
! /‘/ Somple Nome | ¢ o708 | Weighed Amount
o | ation |
37 call 81 Ve | EI)
i call 81 Wes | A0000
- cald 11 e 3200
o : __colal | Ve 2000
@ [F] ‘Wieighed Ameun
| Zo 035 Waighed Amewst
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Exercices de
base

Avancés

e ¢ - Definition de meéthodes

Ces exercices vous aident a apprendre a définir des méthodes
pour votre laboratoire. Consultez le chapitre 4 “Définition de
méthodes” dans le Guide des concepts pour des informations de
référence qui pourront vous aider a effectuer ces exercices.
L'ensemble des exercices de base et avancés inclut les rubriques
suivantes :

Exercice 1— Définir une méthode de stabilisation Pour apprendre
a définir un modele de méthode et a entrer des parametres de
stabilisation de l'instrument.

Exercice 2 — Définir une méthode pour échantillons individuels
permettant d'identifier des composés Pour apprendre 2 utiliser
un chromatogramme d'exemple pour définir I'intégration et
l'identification de composés pour des échantillons isolés.

Exercice 3 — Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une
séquence Pour apprendre & définir un étalonnage a un seul
niveau et une seule mise a jour, une quantification ESTD et des
quantités fixes de composants.

Exercice 4 — Définir une méthode étalonnée sur plusieurs niveaux
pour une séquence Pour apprendre & définir un étalonnage
global a plusieurs niveaux, une quantification ESTD, des
quantités variables de composants et des variables
d'échantillon.

Exercice 5 — Définir une méthode pour une séquence permettant de
quantifier les impuretés Pour apprendre a définir une
quantification ISTD, des calculs personnalisés, des limites, un
étalonnage avec incertitudes et une adaptation au systeme.
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Définition de méthodes

72

Avant de
commencer

Apres la configuration des méthodes des exercices 1-5, vous
pourrez les utiliser pour analyser les échantillons et séquences
des exercices 1-5 de la section—“Analyse d'échantillons de
routine”.

Lisez la section “Avant de commencer”, page 5!

Votre administrateur systeme doit avoir configuré un
chromatographe en phase liquide série Agilent 1100 LC pour
votre systéeme.

Si vous prévoyez de copier une méthode par défaut pour créer
une méthode comme dans l'exercice 3 ou b, vérifiez que les
méthodes par défaut se trouvent dans votre base de données.
Sur la liste Query, sélectionnez AllMethodsRestored pour
afficher defexerl-5. Si les méthodes voulues n'apparaissent pas,
consultez les instructions de la section “Avant de commencer”
pour transférer ces méthodes depuis le CD-ROM vers votre base
de données.
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Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Exercice de base n° 1
Définir une méthode de stahilisation

Cet exercice est constitué d'une série de taches permettant
d'apprendre a :

e Créer un modeéle de méthode pour définir des parametres
d'instrument

¢ Définir des parametres d'instrument
e Enregistrer et auditer les changements de méthode

¢ Consulter I'historique des changements de méthode

Un modele de méthode est un cadre permettant de n'entrer que
les conditions et parametres nécessaires pour l'acquisition et le
traitement des données. Une méthode est un modele contenant
les valeurs de parametres entrées.

Utilisez cette méthode pour stabiliser I'instrument comme
indiqué dans le chapitre “Exercice de base n° 1 Stabiliser
l'instrument”, page 11.

Pour les taches des pages suivantes, essayez d'accomplir les
étapes de gauche sans les instructions détaillées. Suivez les
instructions détaillées & droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.

Avant de commencer

Lisez la section “Définition de méthodes”, page 71 pour la
définition des méthodes.
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Exercice de base n° 1 Définir une méthode de stabilisation

Tache 1. Créer un modele de méthode pour entrer des parametres
d'instrument

Etapes Instructions détaillées

1 Créez un modeéle de méthode pourun a Sélectionnez File > New > Method ou cliquez sur [ et sélectionnez
échantillon individuel. Method.

Donnez au modele de méthode le L'assistant Method Wizard apparait.
nom equilmethiii, ou iii représente b Sur le panneau New Method, entrez pour Method Name, equilmethiii.
vos initiales. ¢ Sélectionnez Single Sample.

Method Wizard [ 7] =]

New Method name

New Method “

quu\lmethmag

Do you want to select an existing Method az
a template for the new Method 7

Browse |

‘what kind of Method do you = Single Sample
want to create 7 -

" Sequence

< Back sk LCancel

d Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu'au panneau d'instruments.
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Exercice de base n° 1 Définir une méthode de stabilisation

Etapes Instructions détaillées

2 Sélectionnez l'instrument a

a Sur le panneau d'instruments, sélectionnez I'instrument a stabiliser.
stabiliser.

Les instruments qui apparaissent dans la liste Available Instruments
dépendent de la configuration de votre systéme de données en réseau Cerity.

Method Wizard

Instrument

“ Select the Instrument far your Method,

Available Instruments:

SoftyDT1 =
+]- 35900E Analog to Digital Corwerter

agilent 1100 Series Quatemary Pump

gilent 1100 Series Standard Autosampler

gilent 1100 Series Theimostatted Autosampler

gilent 1100 Series Yariable Wavelenath Detector

- Agilent 1100 Series Themostatted Column Compartment
msklc2

; ailent 1100 Series Diode Array Detector

gilent 1100 Series Diode Arrap Detector [Theimostatted |
gilent 1100 Series Standard Autosampler

A Agilent 1100 Series Theimostatted Autosampler
DigVDT

[ 35300E Analog to Digital Converter

<None> ha
1] | B

Selected Instument: meklc3

b Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu‘au panneau Data Analysis.

3 Effacez toutes les sélections

a Sur le panneau Data Analysis, décochez la case Compound Identification.
d'analyse de données.

Method Wizard

[x]
Data Analy5|5 Do you want to include
Compound |dentification?
[V yauwant taineElude) I Cafitration and
[Eefibration atd WuaEtficatio [antificatiog

[0 i want b Orse B starm

Caliulations? J= | Cusstor Caleulations:
alEultinns

[ pauwant barelude Systenm I elude Spster
Surtatility Calculstioms?: Sriiitatsity
[Ealeulatitre

b Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu‘au panneau New Method Review.
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Exercice de base n° 1 Définir une méthode de stabilisation

Etapes

Instructions détaillées

4 Consultez et enregistrez le modéle
de méthode.

5 Consultez les paramétres de
I'assistant Method Wizard dans la
méthode.

a Surle panneau New Method Review, consultez les parameétres de la section
Method Wizard Settings.

b Ajoutez les mots “Commentaire de test” dans la section Comment.
¢ Cliquez sur Finish.

Method Wizard EHE

Comment ta the Method setup:

New Method Review H

Setlings made on the "Instrument'’ Panel:
This instrument was selected: "EMELC3"

Settings made on the "D ata Analysis” Panel:
"Compound Identification” was not checked
“Calibration and Quantification' was not checked
“"Custorn Calculations™ was not checked
"Include System Suitability Calculations' was not checked

Test Comment

L]

Method Wizard Settings:

at

|»

Title of the new Methad will be “egquilmethmag"
"Single Sample” was selected

‘ Setlings made on the "New Method" Panel.

d Cliquez sur Save si la boite de dialogue Save Changes to the Database
apparait.

Apres enregistrement du modele de méthode, la vue Method View apparait.

a Seélectionnez la méthode que vous venez de créer - equilmethiii.

b Consultez la description de la méthode dans le cadre Method Description de
I'espace de travail.

Remarquez que la description de la méthode correspond a la section
Comment du panneau New Method Review de I'assistant Method Wizard.

lj,Agilenl Cerity NDS for Pharmaceutical QAFQC - SCHEIDERER_RDBIN - Administrator - Cerity for Pharma QA-QC

File Edit View Tools Actions Help
Method 'D-|H||§§| HM
S H B F T T LB Filpown |

mlAIIMaslerMethuds =l Methad Mane
o |8 Al aster ethods

quu\lmethmag
4 Copy of exerimag
# cquimethdec
” equimethmag
& cverzdec
& cverZmag

Irestrument Name ——
[EMELC3

i Method Description

Settings made on the "Instrument” Panel:
This instrument was selected: "EMELC3"

%% B

Settings made on the "Data Analysis” Panel:
® cverimag ""Compound Identification' was not checked
& everddec
& smoketest

-4 testexers
(-4 testererS

""Calibration and Quantification’ was not checked
""Custarm Calculations” was ot checked
"Include System Suitability Calculations” was not checked

L

Test Comment
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Exercice de base n° 1 Définir une méthode de stabilisation

Tache 2. Entrez les conditions de stabilisation de l'instrument

Etapes

Instructions détaillées

1 Définissez les parameétres de pompe :
Methanol comme Solvent B :

Débit : 2 ml/min.

Composition du solvant :

80%MeOH/20%H,0

Temps d'arrét : 10 min.
Acetonitrile comme Solvent B :

Débit : 1,5 ml/min

Composition du solvant :

65%ACN/35%H,0

Temps d'arrét : 10 min.

2 Reéglez a zéro le volume d'injection
de I'échantillonneur automatique
(ALS).

a Sur l'arbre de sélection, développez le dossier de la méthode equilmethiii.

b Développez le dossier Instrument Setup et sélectionnez Quaternary Pump
ou Binary Pump.

¢ Entrez une valeur Flow de 2 ml/min.

d Sous Solvents, cochez la case B et entrez 80 dans la case %.
Le pourcentage de solvent A est réglé automatiquement a 20 %.

e Sous Stoptime, sélectionnez I'option min et entrez 10.

f Sous Posttime et Pressure Limits, acceptez les valeurs par défaut.

L
Setup | Timetable | Auiiay & D ata Euwesl

—Flow
|2 _| l/min

[~ Stoptime:

Flow: 7 no Limit

" Salven Glio i

i~ Posttime:

&~
B M [l x| ot
(-IU _l; iy
(=3 ] I
r—Pressure Limit
o T o [ || Mo b Max [400 = bar

a Sélectionnez le dossier ALS.

b Cliquez sur I'onglet Setup.

¢ Sous Injection, sélectionnez Standard Injection.
d Donnez Injection Volume la valeur zéro.

Setup | Ausiiery & Time |

[ Injection

Injection Volume: | _% ul

¢ Standard Injsction

" Injection with Needle Wash st

—

' Use Injector Program
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Exercice de base n° 1 Définir une méthode de stabilisation

Etapes

Instructions détaillées

3 Définissez le méme temps d'arrét

pour tous les modules.
Temps d'arrét : 10 min.

a
b
c
d

o | = o

Sélectionnez le dossier ALS.

Cliquez sur I'onglet Auxiliary & Time.

Sous Stoptime, sélectionnez I'option as Pump.

Sélectionnez le dossier DAD, MWD ou VWD qui apparait dans votre
configuration de détecteur.

Sous Stoptime, sélectionnez I'option as Pump/Injector.

Sélectionnez le dossier TCC.

Sous Stoptime, sélectionnez I'option as Pump/Injector.

Acceptez les valeurs par défaut pour tous les autres paramétres du module.

78
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Exercice de base n° 1 Définir une méthode de stabilisation

Tache 3. Enregistrer et auditer les changements de méthode

Etapes

Instructions détaillées

1 Enregistrez la méthode.

L'administrateur Cerity doit activer
I'audit pour que la boite de dialogue
Save Changes To The Database
apparaisse. L'administrateur Cerity
peut fournir une liste de motifs et
vous imposer d'entrer votre signature
électronique pour fermer cette boite
de dialogue. Ces exigences peuvent
n‘apparaitre que quand une licence
Cerity GMP est installée et que "audit
est défini par I'administrateur Cerity.

a Surla barre d'outils standard, cliquez sur [&d .

La boite de dialogue Save Changes To The Database apparait.

Save Changes To The Database EHE

List of changes

[“hange the 'Stoptime' from 'na Limit' to 'as Pumpdrisctor’ for the TCC S etpaint. ;I
Change the "Stoptime' from "o Limit' to ‘az Pumpdniector’ for the WD Setpoint,

Change the Flow' from ‘0" to "2' for the Quaterary Pump Setpoint.

Change the "Stoptime' from 'no Limit' to '5' for the Quatemnary Pump Setpoint,

Change the "Solvent D Ratio' from '0° to 'off' for the Quatemary Pump Setpaint,

Change the "Solvent C Ratio' from 0" to 'off' for the Quatemary Pump Setpaint,

Change the "Solvent B Ratio' from 0" to "80° for the Quatemary Pump Setpaint,

Change the "Solvent & Ratio' from 100" to *20° for the Quatermnary Pump Setpoint,

Change the ‘Injection Yolume' from 5" to '0" for the ALS Setpaint.

Change the "Stoptime' from 10" ta ‘as Pump' for the ALS Setpaint.

Kl
Fieazon for changes

Ll

Save I

Consultez la liste des changements dans List of changes.

Dizcard | Lancel |

¢ Dans la case Reason for changes, entrez un motif ou sélectionnez-en un

dans la liste.

d Cliquez sur le bouton Save.
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Exercice de base n° 1 Définir une méthode de stabilisation

Etapes Instructions détaillées

2 Consultez I'historique des a SurI'arbre de sélection, sélectionnez la méthode equilmethiii.
changements apportés a la méthode. b Consultez la liste des changements apportés a la méthode.

Sivous devez utiliser cette méthode :

avant d'en définir d'autres, utilisez la Description [item [Comment_[ESig____ [Timestamp A
Z 7 . Change the Stoptime’ fram
méthode avec Analyse d*échantillons | [ro Limit 1o =
H H o Pumpdinjector’ for the TCC Initial
de routine, Exercice de base n° 1, Setpoint TCEC Setpoint configuration None 03A17/2002, 16:31 51
il [H Change the ‘Stoptime’ from
Stabiliser I'instrument. e e
Pumpdnjectar’ for the YWD Initial
Setpaint. WD Setpoint configuration None 031772002, 16:31:51
Change the Flow' from 10
to 2" for the Quatemary Initial
Pump Setpoint Quaternary Pump Setpoint configuration MNone 03/17/2002, 16:31:51
Change the ‘Stoptime’ from
‘no Limit' to 9* for the Initial
Guaternary Purnp Setpoint. Quaternary Purnp Setpoint configuration Mone 031772002, 16:31:51

Les changements de point de consigne individuel ne peuvent apparaitre dans
I'historique des changements que quand une licence Cerity GMP est installée et
que I'audit est défini par I'administrateur Cerity.
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Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Exercice de base n° 2

Définir une méthode pour échantillons
individuels permettant d'identifier des
composeés

Cet exercice contient une série de taches permettant
d'apprendre a :

¢ Créer un modele de méthode pour des échantillons
individuels pour n'inclure que l'identification du composé
dans la méthode

e Définir et enregistrer la méthode pour produire un
chromatogramme d'exemple

e Utiliser un chromatogramme d'exemple pour définir
I'intégration
e Définir l'identification du composé

Un modele de méthode est un cadre permettant de n'entrer que
les conditions et parametres nécessaires pour l'acquisition et le
traitement des données.

Utilisez la méthode créée dans la premiére partie de cet exercice
pour entrer et analyser un échantillon individuel pour produire
un chromatogramme d'exemple. Vous pouvez utiliser la
méthode terminée pour entrer et analyser un groupe
d'échantillons pour identifier des composés. Consultez les
sections “Exercice de base n° 2a Analyser un échantillon
individuel pour produire un chromatogramme d'exemple”,
page 17 et “Exercice de base n° 3b Réintégrer et retraiter les
résultats”, page 39.
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Exercice de base n° 2 Définir une méthode pour échantillons individuels permettant d'identifier des composés

82

Pour les taches des pages suivantes, essayez d'accomplir les
étapes de gauche sans les instructions détaillées. Suivez les
instructions détaillées a droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.

Avant de commencer

Lisez la section “Définition de méthodes”, page 71 pour la
définition des méthodes.
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Exercice de base n° 2 Définir une méthode pour échantillons individuels permettant d'identifier des composés

Tache 1. Créer un modeéle de méthode pour identifier
des composés seulement

Etapes Instructions détaillées

1 Créez un modéle de méthode pourun a Sélectionnez File > New > Method ou cliquez sur [ et sélectionnez
échantillon individuel. Method.

Donnez au modele de méthode le L'assistant Method Wizard apparait.
nom exer?2iii, ou iii représente vos

- b Entrez exer2iii dans la case Method Name.
Initiales. ¢ Sélectionnez Single Sample.

Method Wizard [ 2] x]

New Method name

New Method “

IexerZiws

Do pou want ta select an existing Methad a3
atemplate for the hew Method 7

I Browse ...

“What kind of Method do you
want to create ?

& Eingle Sarple

" Sequence

d Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu'au panneau d'instruments de
I"assistant Method Wizard.

2 Sélectionnez un instrument pour la

a Surle panneau d'instruments, sélectionnez I'instrument qui analysera
méthode.

|"échantillon.

Method Wizard

Instrument “ Select the Instument for your Method

Available Instruments:

S_BHVDTT
[ 35300 Analog to Digital Corverter

Agilent 1100 Series Quaternary Pump

Agilent 1100 Series Standard Autosampler

Agilent 1100 Series Thermastatted Autozampler

Agilent 1100 Series Variable Wavelength Detector

- Agilent 1100 Series Thermostatted Column Compartment
msklc2

Agilent 1100 Series Diode Array Detectar

Agilent 1100 Series Diode Array Detector [Thermostatted |
Agilent 1100 Series Standard Autosampler

Agilent 1100 Series Thermastatted Autozampler

[ 35900E Analog to Digital Converter

<Hone> hd
| | B

Selected Instiument: msklc3

b Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu'au panneau Data Analysis.
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Exercice de base n° 2 Définir une méthode pour échantillons individuels permettant d'identifier des composés

Etapes

Instructions détaillées

3

Ne cochez que Compound
Identification.

Terminez la définition du modéle de
méthode.

Ne cochez aucune case dans le
panneau Identification de I'assistant
Method Wizard.

a Sur le panneau Data Analysis, décochez les cases Calibration and
Quantification et Include System Suitability Calculations.

Method Wizard

Data Analysis

[ ]
Do you want ta include ¥ Compound |dentification
Compound |dentification?
Do you want to include ™ Calibration and
Calibration and Quantification? Quantific:ation

[y want b se Eustanm

Caloulations? I= | Custor Calculations:
Bl ions?

D you want o include System ™ include Spstem}
Suitability Calculations? S uit i

Calculations

< Back Eitiizh | Cancel |

b Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu'au panneau Identification.

a Cliquez sur Next puis sur le bouton Finish.
b Cliquez sur Save si la hoite de dialogue Save Changes to the Database

apparait.
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Exercice de base n° 2 Définir une méthode pour échantillons individuels permettant d'identifier des composés

Tache 2. Entrez les conditions de stabilisation de l'instrument

Etapes

Instructions détaillées

1 Entrez les paramétres de pompe :
Methanol comme Solvent B :
Débit : 2 ml/min.
Composition du solvant :
80%MeOH/20%H,0
Temps d'arrét : 5 min.
Acetonitrile comme Solvent B :
Débit : 1,5 ml/min.
Composition du solvant :

65%ACN/35%H,0
Temps d'arrét : 6 min.

2 Entrez le volume d'injection et le
temps d'arrét de I'échantillonneur
automatique.

Injection Volume : 1 pl

Stop Time : le méme que pour la
pompe

Sur I'arbre de sélection, développez le dossier de la méthode exer?iii.
Développez le dossier Instrument Setup et sélectionnez Quaternary Pump
ou Binary Pump.

Entrez une valeur Débit de 2 ml/min.

Sous Solvents, cochez la case B et entrez 80 dans la case %.

Le pourcentage de solvant A est réglé automatiquement a 20 %.

Sous Stoptime, sélectionnez I'option min et entrez 5.

D20 T 9o

Getup | Timetable I Auiliary & Data Curves I

—Flows —Stoptime;
Flovwr: |2 = mildmin ' no Limit
—Solvent: GIS ﬁ mir
A 20 % I
r~Posttime:
IS
B M fa o
(‘IU _|; ity
c o |
r—Prezsure Limit
o T oK I Min: IU _% bar ax: |4DD _I; bar

Sur I'arbre de sélection, sélectionnez le dossier ALS.

Cliquez sur I'onglet Auxiliary & Time.

Sous Stoptime, sélectionnez I'option as Pump.

Cliquez sur I'onglet Setup et sélectionnez Standard Injection.
Entrez 1 pl pour Injection Volume.

Setwp | Auslany & Time |

~Injectior

Injection Yolume: |1 _|; wl

£+ Standard Injection

£ |njection with Needle Wash sk il

—

€ Use Injector Program
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Exercice de base n° 2 Définir une méthode pour échantillons individuels permettant d'identifier des composés

Etapes Instructions détaillées

3 Verifiez que le temps d'arrét est le a Sur l'arbre de sélection, sélectionnez le dossier VWD.
méme pour tous les modules b Sous Stoptime, sélectionnez I'option as Pump/Injector.
d'instrument. ¢ Sur 'arbre de sélection, sélectionnez le dossier TCC.

d

Stop Time : le méme que pour la Sous Stoptime, sélectionnez I'option as Pump/Injector.

pompe : .
Signal & Time | Timetablel Dptionsl Special Setpointsl

—Signat —Stoptime;

Wavelength:
€ no Limit
lﬂ A o Ll
ol IU _|; min
r~Posttime:

Peakwidth [Fesponsetime]

|>U.1Umin [2.0%] 'l 2Ll
("'IU _|; min
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Exercice de base n° 2 Définir une méthode pour échantillons individuels permettant d'identifier des composés

Tache 3. Enregistrer et auditer les changements de méthode

Etapes Instructions détaillées
1 Enregistrez la méthode. a Surla barre d*outils standard, cliquez sur [ .
Aprés enregistrement de la méthode La boite de dialogue Save Changes To The Database apparait.
ici, vous pouvez I'utiliser pour
produire un chromatogramme Save Changes To The Database [7]x]
d'exemple.

List of changes

Consultez la section “Exercice de

Sequence template updated due to changes in compound calibration bethod. ;I
base n° 2a Ana|yser un échantillon Change the 'Compound Mame' from 'Mew Compoundd' ta 'o-terphenyl’ for the 'Compound' in the Calibration.
L. | Change the 'Compound Mame' from Mew Compound3' to ‘biphernyl’ for the "Compound' in the Calibration.
individuel pour prodUIre Change the 'Compound Mame' from 'Mew Compound?’ to 'diethyiphthalate’ for the 'Compound’ in the Calibration.

. ” Change the 'Compound Mame' from Mew Compound1’ to 'dimethylphthalate’ for the 'Compound’ in the Calibratio

un chromatogramme d‘exemple”, dded Compound New Compoundd with Expected Time 3.07391355366018, Hiah Time Limit 3.1507515052"
age 17 Added Compound Mew Compound3 with Expected Time 1.87937056425805, High Time Limit 192635482831
p g . Added Compound Mew Compound2 with Expected Time 1.10439877305102, High Time Limit 11320087423

. N A N Added Compound Mew Compound] with Expected Time 0.934924245150261, High Time Limit 0.958297351;
Continuez a la Tache 4 aprés

production d*un chromatogramme

d'exemple. . { _,ﬁl

Fieazon for changes
Lpdated =

b Consultez la liste des changements dans List of changes.
Dans la case Reason for changes, entrez un motif ou sélectionnez-en un
dans la liste.

d Cliquez sur le bouton Save.

L'administrateur Cerity doit activer I'audit pour que la boite de dialogue Save
Changes to the Database apparaisse. L'administrateur Cerity peut fournir
une liste de motifs et vous imposer d'entrer votre signature électronique pour
fermer cette boite de dialogue.

Guide de mise en route du systéeme NDS Cerity 87



Exercice de base n° 2 Définir une méthode pour échantillons individuels permettant d'identifier des composés

Tache 4. Sélectionner un chromatogramme d'exemple
et définir l'intégration

Etapes Instructions détaillées
1 Sélectionnez un chromatogramme a Sur I'arbre de sélection, développez le dossier de la méthode exer2iii, si
d'exemple. nécessaire.

Si aucun chromatogramme de
I"échantillon isocratique n'existe,
vous devez analyser un échantillon d
pour produire le chromatogramme
d'exemple. Consultez la section

Développez le dossier Data Analysis.
Sélectionnez Example Chromatogram.
Sur la barre d'outils Tools, cliquez sur fi# .

o =

Select example chromatogram

7]
“Exercice de base n° 2a Analyser un [ 15 amplesh ot pprovedriunL ast7Days =l
échantillon individuel pour produire [® {ﬂ_!lsamD'ES“Dt‘\DDm\'edF‘unLast?Days
' » -] Blark
un chromatogramme d'exemple”, 563 Sanples

page 17.

Vous n'avez pas besoin du
chromatogramme d'exemple pour

B G defexchromZa [Fev 2]
nza #1 [Fev 1]

{Z1 0Id Revisions

E exerZdec [Rev 2]

88

PRI . ' e - (4" Calibration - exer2dec Calib Rev 2 [Rev 2]
définir I'intégration et I'identification,

mais c'est recommandé.

Développez le dossier Samples.
Développez le dossier exchromiii ou defexchrom?a.

Sélectionnez le nom de I'échantillon portant le numéro d'injection.
Cliquez sur le bouton Select.

e = o

Le chromatogramme d'exemple apparait dans I'espace de travail.

Example Chromatogram
WD Absorbance
2] 2 5
-] - g
- i
o
2-
o
=t
o
&
= P
T T T
o 2 2 L
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Exercice de base n° 2 Définir une méthode pour échantillons individuels permettant d'identifier des composés

Etapes Instructions détaillées
2 Modifiez les valeurs d'événement a SurI'arbre de sélection, sélectionnez Integration sous Data Analysis.
initial pour n'obtenir que quatre pics

nital Le chromatogramme d'exemple apparait avec les tables d'événements

integres. d'intégration.

b Modifiez la valeur d'événement Height Reject en 1 (ou la valeur la plus petite
permettant d'intégrer les quatre pics principaux).

¢ Cliquez sur [ sur la barre d*outils Actions.

Example Chramatogram

WD Absorbance
o
E "
g =
- -
o =
= z
—_ =
o
2|
o
T T T
i} 2 3 4 min
Initial Events ] Timed Events ] Resulls
I\r'WD j Select... I Signal Sh
ignal ort
o . RT Description ReaRlite
Initial Event Hame Initial Event Walue
Area Reject 0.0000 09349 D 2 A19.5843
Slope Sensitivity 1.0000 11044 WDl A 374.2855
Pesk Width £.0400 1.074 WD A 66,2544
Shoulder Detection Mode Disabled 30729 WDl A 523.9433

Height Reject 1.0000

For All Signals

Tail Peak Skim Height Ratio 0.0000
Front Peak Skim Height Ratio 0.0000
Skim Y alley Fatio 20.0000
Baseline Correction Classical
Tangent Skim Mode Standard
Peak to Yalley Ratio 500.0000
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Exercice de base n° 2 Définir une méthode pour échantillons individuels permettant d'identifier des composés

Tache 5. Définir l'identification d'un composé

Etapes Instructions détaillées

1 Définissez les composés suivants a Sur l'arbre de sélection, sélectionnez I'élément Identification pour Data
dans la table de composés : Analysis.
RT=0,9 4 1,1, dimethylphthalate b Sur la barre d’outils Tools, cliquez sur .
RT=1,141,2, diethylphthalate Les pics apparaissent dans la table de composés avec les noms New

RT=1,8 22,1, biphenyl CompoundN,ouN=1-4.

N électionnez la premiére cellul ntrez
RT=343.2, o-terphenyl ¢ Sous Compound Name, sélectionnez la premiere cellule et entre

dimethylphthalate.

Aprés sélection de la cellule, entrez le nom. L'entrée précédente est
remplacée.

d Sous Compound Name, sélectionnez la deuxieme cellule et entrez
diethylphthalate.

e Sous Compound Name, sélectionnez la troisiéme cellule et entrez biphenyl.

f Sous Compound Name, sélectionnez la quatriéme cellule et entrez
o-terphenyl.

Compound ] Optiohz I

WD Absorbance

% .

17 {bipie ryl
313 - ok mpley]

L 4L

o 1 2z 2 4 5 min

Compound Hame| Expected Time| Peak Signal | Time Reference Peak|Use Default Time Window Low Time Limit| High Tim

dimethyl phthalate 0.9308 A 0.9651 101

W +
diethyl phthalate 1.1668 WDl A + 11376 119
hipheryl 1.9700 WD A + 19207 20
o-terphenyl 31861 MWDTA + 21065 .28
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Exercice de base n° 2 Définir une méthode pour échantillons individuels permettant d'identifier des composés

Etapes Instructions détaillées
2 Enregistrez la méthode. a Surla barre d*outils standard, cliquez sur [5g .
Si vous devez utiliser cette méthode La boite de dialogue Save Changes To The Database apparait.
pour identifier des composés avant de
définir les autres méthodes de ces Save Changes To The Database HE
exercices, utilisez la méthode avec
“Exercice de base n° 2b Analyser un LSt of efizmgEs
roupe d.échanti”ons indiVidUelS Sequence template updated due to changes in compound calibration Method. _ o ;I
g p Change the 'Compound Mame' from Mew Compoundd’ to ‘o-terphengl’ for the 'Compound’ in the Calibration.
i i Ac? Change the 'Compound Mame' from Mew Compound3' to ‘biphernyl’ for the "Compound' in the Calibration.
pOUr |dent|f|er deS Composes ! Change the 'Compound Mame' from Mew Compound2' to 'disthylphthalate’ for the "Compound' in the Calibration.
page 23. Change the 'Compound Mame' from Mew Compound1’ to 'dimethylphthalate’ for the 'Compound’ in the Calibratio
Added Compound Mew Compoundd with Expected Time 307391 366366018, High Time Limit 3.1507615052!

Added Compound Mew Compound3 with Expected Time 1.87937056425805, High Time Limit 192635482831
Added Compound Mew Compound?2 with Expected Time 1.10433877305102, High Time Limit 1.1320087423
Added Compound Mew Compound] with Expected Time 0.934924245150261, High Time Limit 0.958297351;

v
1 | »

Fieazon for changes
Lpdated =

Save I Dizcard | Lancel |

b Consultez la liste des changements dans List of changes.
Dans la case Reason for changes, entrez un motif ou sélectionnez-en un
dans la liste.

d Cliquez sur le bouton Save.

L'administrateur Cerity doit activer I'audit pour que la boite de dialogue
Save Changes to the Database apparaisse. L'administrateur Cerity peut
fournir une liste de motifs et vous imposer d'entrer votre signature
électronique pour fermer cette hoite de dialogue.
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Exercice de base n° 2 Définir une méthode pour échantillons individuels permettant d'identifier des composés
Tache 4. Sélectionner un chromatogramme d'exemple et définir l'intégration
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Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Exercice de base n° 3
Définir une méthode étalonnée a un seul
niveau pour une séquence

Cet exercice contient une série de taches permettant
d'apprendre a :

e Créer un modéle de méthode pour une séquence devant
inclure un étalonnage a un seul niveau et une seule mise a
jour avec quantification ESTD

* Définir un étalonnage et une quantification avec des
quantités fixes de composés

e Définir un modele de séquence

Un modele de séquence est une table de séquences contenant
I'ordre des standards d'étalonnage et échantillons que vous
devez analyser avec cette méthode. Un modele de séquence est
utile si I'ordre, les noms et caractéristiques des échantillons
sont tres semblables a chaque analyse de séquence par cette
méthode.

Vous pouvez utiliser cette méthode avec “Exercice de base n° 3a
Analyser une séquence pour quantifier des composés avec un
étalonnage a un seul niveau” et “Exercice de base n° 3b
Réintégrer et retraiter les résultats”.

Pour les taches des pages suivantes, essayez d'accomplir les
étapes de gauche sans les instructions détaillées. Suivez les
instructions détaillées & droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.

Avant de commencer

Lisez la section “Définition de méthodes”, page 71 pour la
définition des méthodes.
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Exercice de base n° 3 Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une séquence

Tache 1. Copier une méthode pour créer un modele de méthode
pour une séquence

Etapes

Instructions détaillées

1 Créez un modéle de méthode a partir
d'une méthode existante.

Donnez au modele de méthode le
nom exer3iii, ou iii représente vos
initiales.

Utilisez la méthode exer2iii ou
defexer2 comme modeéle pour ce
nouveau modéle de méthode.
Vérifiez que seuls Compound
Identification et Calibration and
Quantitation sont cochés.

Vous devez copier une méthode pour
conserver les parametres
d'instrument et d'analyse de données
de I'ancienne méthode. Vous
gagnerez alors le temps nécessaire a
I'entrée des paramétres dans la
nouvelle méthode.

a Sélectionnez File > New > Method ou cliquez sur [ et sélectionnez
Method.

Le panneau Method Wizard New Method apparait.

b Cliquez sur le bouton Browse et sélectionnez exer2iii ou defexer2 dans la
boite de dialogue Method Template Selection.

¢ Entrez exer3iii dans la case New Method Name.

d Sélectionnez Sequence.

Method Wizard EHE

New Method name

New Method ”

|exer3\ws

Do you wart ko gelect an existing Method as
a template for the new Method ?

|exer2dec Browse ..

“what kind of Method do you i Single Sampls
wart to create ? »

& Sequence

e Cliquez sur Next pour atteindre le panneau Data Analysis.
f Cochez la case Calibration et Quantitation.

Method Wizard
Data Analysis
H Do you want to include ¥ Compound Identification
Compound |dentification?

Do you want to includs ¥ Calibration and

Calibration and Quantification? Quantification
Do you wart to usz Custom ™ Custom Calculations
Calculations?

Da pou want to include Maise I Include Moise

Eslculation’? Calculations

Da you want to include Spstem ™ iinciude System

Suitability Calculations? itability

9%
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Exercice de base n° 3 Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une séquence

Etapes Instructions détaillées
2 Faites les sélections nécessaires a Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu'au panneau Compound Table.
pour conserver la table de composés b Sélectionnez I'option Keep Compound Calibration from Method template.
et définir le nouvel étalonnage. Cette option permet de conserver la table de composés de la méthode
Faites les sélections pour définir : précédente (méme si aucun étalonnage n'a été défini).
un étalonnage a un seul point
des quantités fixes de composés HEhod ¥ zar] [2]x]
un étalonnage a une seule mise a Compound Table ezl s e el s g
jour un étalonnage spécifique de la 5ot up a new Compound Callration

séquence

" Set up a new Manual Calibration.

% Keep Compound Calibration friom Methad template

¢ Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu'au panneau Identification.
d Ne cochez aucune case dans le panneau ldentification.

e Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu'au panneau Calibration.

f Sélectionnez Fixed Amount et utilisez les options par défaut.

Method Wizard

Calibration Do the standards in your  ariable Amaunt
method always contain Fiked & Fioedy
Amounts or Yariable Amounts? tred Amount

Does this method use more than
one concentration level of the I MuliLevel |2

calibrated compound(s|?

Wihat kind of Calibration do " Owerall Calibration

yau need? 1+ Single Update Calibration
i~ Bracketing

what kind of Calibration i Instument Specific

Procedure do you need? Calibration

o]

Sequence Specific
Calibration
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Exercice de base n° 3 Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une séquence

Etapes Instructions détaillées
3 Définissez la quantification et a Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu'au panneau Quantitation.
consultez votre nouvelle méthode. b Vérifiez que la case Limit checks n'est pas cochée et que I'option ESTD est

sélectionnée.

Method Wizard

Quantitation

Do pou want to include limit checks

onthe calculated results ? I Limit checks

‘which Calibration Mode do you + ESTD
want ta use in your Methad ? £ 15TD

< Back

Eitrish | Cancel |

¢ Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu'au panneau New Method Review.
d Consultez les parametres de Method Wizard Settings.
e Cliquez sur le bouton Finish pour enregistrer votre nouvelle méthode.

96
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Exercice de base n° 3 Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une séquence

Tache 2. Sélectionner un chromatogramme d'exemple

Etapes

Instructions détaillées

1 Sélectionnez un chromatogramme
d'exemple.

Utilisez le chromatogramme
d*exemple produit avec I'exercice
de base 2a ou 2b de “Exercice de
base n° 3a Analyser une séquence
pour quantifier des composés avec
un étalonnage a un seul niveau” et
“Exercice de base n° 3b Réintégrer
et retraiter les résultats”.
Vous pouvez aussi utiliser
defexchrom2a.

Vous n‘avez pas besoin de
sélectionner un chromatogramme
d'exemple. Mais il est plus facile de
modifier I'identification du composé si
vous le faites.

a Sur l'arbre de sélection, développez le dossier exera3iii.
b Développez le dossier Data Analysis.

¢ Sélectionnez I'élément Example Chromatogram.

d Sur la barre d’outils Tools, cliquez sur M

Select example chromatogram HE
‘IA\ISamp\esNDMpprwedRunLasﬁDays =
@ AlSampleshotpprovedRunl astDays
(] Blanks
E1423 Samples

B defe

2a [Rev2]

¥ o
R} ns
B-§ eveildec [Rev 2]
-4 Calbration - sver2dec Calib iev 2 [Rev 2]

|01 ampleshictépprovedRunLast7D. ol m2a [Fev 2 #1 [Rev]

e Sélectionnez le nom d'échantillon correspondant au numéro d'injection qui

produit le chromatogramme d'exemple.

f Cliquez sur le bouton Select.
Le chromatogramme d'exemple apparait dans I'espace de travail.

Example Chromatogram

WD Absorb ance

191

3.230

1]
e

w ':::-1.994

Aprés sélection du chromatogramme d‘exemple, vous pouvez voir les
paramétres d'intégration et d'identification appartenant & la méthode
d*origine.
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Exercice de base n° 3 Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une séquence

Tache 3. Modifier l'identification du composeé

Etapes Instructions détaillées

1 Supprimez un composé de la table a Sur l'arbre de sélection, sélectionnez Identification sous le dossier Data

des composés. Analysis.

Supprimez le composé o-terphenyl. b Sélectionnez la cellule o-terphenyl.
¢ Cliquez avec le bouton droit sur la cellule o-terphenyl et sélectionnez

Remove Compound.

Compaund I Options I

WD Absorbance

[yt
| iEEE

200
1
1.02 - dim &

100
1

1.13- i thy P iaEE

199 - bipkeryl

Compound Mame| Expected Time

Peak Signal | Time Reference Peak | Use Default Time Window

dimethylphthalate 0160 WD A - +
disthviphthalate 1910 WD A - +
biphenyl 9944 WD A - +

|
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Exercice de base n° 3 Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une séquence
Tache 4. Définir I'étalonnage

Tache 4. Définir I'étalonnage

Etapes Instructions détaillées

1 Deéfinissez I'étalonnage pour le a SurI'arbre de sélection, sélectionnez Calibration sous le dossier Data
dimethylphthalate. Analysis.
dimethylphthalate — 10 ug b Surla table d'étalonnage, sélectionnez dimethylphthalate.

¢ Surl'onglet Options, entrez 10 dans la case Weighed Amount et pg dans la
case Amount Unit.

o

Quantitation
Compound Name Weighed Amount Based On

dimethylphthalate
diethylphthalate
15,0000

dimethylphthalate

Guide de mise en route du systeme NDS Cerity 99



Exercice de base n° 3 Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une séquence
Tache 4. Définir I'étalonnage

Etapes Instructions détaillées

2 Définissez I'étalonnage pour le a Sur la table d'étalonnage, sélectionnez biphenyl.
biphenyl. b SurI'onglet Options, entrez 15 dans la case Weighed Amount et g dans la
Biphenyl — 15 ug case Amount Unit.

[ [—

[ —
Quantitation
Compound Name Weighed Amount Bazed On

dimethylphthalate 10.0000
diethylphthalste 0.0000

15.0000
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Exercice de base n° 3 Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une séquence

Etapes Instructions détaillées

3 Supprimez le diethylphthalate dela  a Sur la table d'étalonnage, cliquez n'importe ou avec le bouton droit et
table d'étalonnage. sélectionnez Remove Compound sur le menu contextuel.

La boite de dialogue Select Compound(s) apparait.
b Dans la liste Calibration Table, sélectionnez diethylphthalate.
¢ Cliquez sur le bouton < pour placer le diethylphthalate dans la liste Available

Compounds.
d Cliquez sur le bouton OK.

&, Select Compound(s)
Available Compaounds Calibration T able
diethylphthalate dimethylphthalate
biphengl
B |
N
I
Compaund Info :
oK Cancel
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Exercice de base n° 3 Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une séquence

Tache 5. Définir la quantification pour les quatre pics

Etapes

Instructions détaillées

1 Basez la quantification du
diethylphthalate sur le
dimethylphthalate.

Utilisez un multiplicateur de quantité
de 0,8.

a Sur l'arbre de sélection, sélectionnez Quantitation Setup sous le dossier

Data Analysis.

O 220 T

Cliquez sur I'onglet Uncalibrated Compounds.
Sous Compound Calibration Type, sélectionnez I'option Use Compound.
Sélectionnez dimethylphthalate sur la liste Use Compound.
Entrez .8 dans la case Amount Multiplier (Compound).

Calibrated Compounds ] Uncalibrated Campounds I Unidentified Peaks ]

Compound Calibration Type

& Use Compound

Amount Multipher [Compound]

£~ Manual Response Factor

£ No Quantification

Compound Group

Idimethylphthalate Vl Hone hd Mew..
q
N4 Compound Info

Compound Name | Expected Time l;umpour_lrt‘:.pe Amount Mu"'f.he' RF [Rsp/Amt) Compound Group
diethylphthalate 1.1044 dimethylphthalat . 1.0000 MG
Caompaund Name digthylphthalate
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Exercice de base n° 3 Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une séquence
Tache 5. Définir la quantification pour les quatre pics

Etapes Instructions détaillées

2 Basez la quantification du pic non a Cliquez sur I'onglet Unidentified Peaks.
identifié sur le biphenyl. b Sous Use for Quantitation, sélectionnez I'option Use Compound.
Utilisez un multiplicateur de quantité  © Sélectionnez biphenyl sur la liste Use Compound.
de 0o, d Entrez .9 dans la case Amount Multiplier (Unidentified Peak).

[Unidentil
Peak]

Mot Idertified Peaks 1.0000

[bpreryi 7]
s
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Exercice de base n° 3 Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une séquence

Tache 6. Définir le modele de séquence

Etapes

Instructions détaillées

1 Entrez les standards d'étalonnage et

a Surl'arbre de sélection, sélectionnez Sequence Template pour la méthode.

échantillons suivants dans le modéle b Sur la table d'échantillons, entrez le standard d'étalonnage pour la ligne un.

de séquence :

Call- standard isocratique pur
Sample 1_2 — standard isocratique
dilué a 1/2 avec du méthanol

Sample 1_4 — standard isocratique
dilué & 1/4 avec du méthanol

Il n*est pas possible de définir un
modele de séquence avec des
standards d'étalonnage tant que vous
n‘avez pas défini d'étalonnage dans
Data Analysis.

Entrez Call dans la case Sample Name.

Sélectionnez Calibration Standard sur la liste Sample Type.

Entrez le numéro Vial# ou se trouve ce standard sur I'ALS.

Cliquez sur le bouton Apply pour placer les informations d'échantillon dans
la table d'échantillons.

¢ Entrez sample 1_2 pour la ligne deux.

Sélectionnez Row 2 dans la table d'échantillons.

Entrez sample 1_2 dans la case Sample Name.

Sélectionnez Sample dans la liste Sample Type.

Entrez le numéro Vial# ou se trouve cet échantillon sur I'ALS.

Cliquez sur le bouton Apply pour placer les informations d'échantillon dans
la table d'échantillons.

d Entrez sample 1_4 pour la ligne trois.

Sélectionnez Row 3 dans la table d'échantillons.

Entrez sample 1_4 dans la case Sample Name.

Sélectionnez Sample dans la liste Sample Type.

Entrez le numéro Vial# ou se trouve cet échantillon sur I'ALS.

Cliquez sur le bouton Apply pour placer les informations d'échantillon dans
la table d'échantillons.

Cal. |Summary| Vial |Injections

Sample Name Sample Type Volume Amo

Injection Samg

-

M

Level | Grou # #
# Wil [mg
Call Calibration 1 2 1 az method 0
sample 1_2 Sample 5 1 as method |0

sample 1_4 Sample = 1 as method |0
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Exercice de base n° 3 Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une séquence

Etapes

Instructions détaillées

2 Entrez deux nouveaux jeux Call,
sample1_2 et sample 1_4 dans le
modele.

Conseil : Utilisez I'assistant Fill Down
Wizard et la commande Copy.

Les standards et échantillons du
modele définitif apparaissent dans
I"ordre suivant :

échantillon d'étalonnage
deux échantillons
échantillon d'étalonnage
deux échantillons
échantillon d'étalonnage
deux échantillons

a Cliquez sur Fill Down sur la barre d'outils Edit et sélectionnez Fill Down Wizard.

L'assistant Fill Down Wizard apparait.

b Sous Range, sélectionnez Append, entrez 6 et cliquez sur Next.

Fill Down Wizard

Fill Range

Wwhat Range do vou want to be uged ?

Rar

10
" Rows:

——

Enter row numbers and/ar row ranges

seperated by commas. For example, 1.7.10-15

© alliows

(* Append: |G

o (e |

Ermish | Cancel

¢ Sur le panneau Sample Names, entrez call dans la case Name et cliquez sur

Next.

d Sur le panneau Vial Numbers, décochez la case a cocher Define Vial
numbers? et cliquez sur Finish.
e Quand la boite de dialogue Apply Sample Changes apparait, cliquez sur Yes.
Vérifiez que les six nouvelles lignes affichent des copies de la premiére ligne

du modeéle.

f Sélectionnez les deux échantillons des lignes 2 et 3, et cliquez sur le bouton
Copy de la barre d'outils Edit.
g Sélectionnez les lignes 5 et 6 et cliquez sur le bouton Paste sur la barre d'outils

Edit.
h Sélectionnez les lignes 8 et 9 et cliquez sur le bouton Paste sur la barre d'outils
Edit.
. . Injection |Sam
Sample Hame Sample Type Liilél Slg:::::w V:.‘ial |I’IjB[;lll]rlS Volume Amoﬂ
b |[mg
1 |Cad Calibration 1 2 1 as method 0
2 |zample1_2 Sample 5 1 as methad 0
3 |zamplei_d Sample 9 1 as method 0
4 |Canl Calibration 1 2 1 as methad 0
5 |zample1_2 Sample 5 1 as methad 0
B |sample1_4 Sample 9 1 as method 0
7 —— = 3 =
i} E 1
9 1

10
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Exercice de base n° 3 Définir une méthode étalonnée a un seul niveau pour une séquence

Etapes Instructions détaillées

3 Définissez la mise a jour d'étalonnage a Sur la table de séquence, sélectionnez le premier Call.
: b Cliquez sur I'onglet Run.
Premier Call- remplacement (pour RE ¢ Sous Calibration, sélectionnez Replace dans la liste Response Factor Update
etRT) et sélectionnez Replace sur la liste Retention Time Update.

Sélectionnez le deuxiéme Call dans la table de séquence.

Deuxieme Call - Moyenne pour RF et Sélectionnez Average sur la liste Response Factor Update et Floating average

Moyenne flottante pour RT (pondéré de sur la liste Retention Time Update.

. -
60 % aprés RT) Sélectionnez 60%.

f
Troisieme Call - Moyenne pour RFet g Répétez les étapes d et e pour le troisiéme Call.
Moyenne flottante pour RT (pondéré de

75% aprés RT) T T T 1 P

Sample Name Sample Type| | =0 Group s = Volume

Multipl

call Cailllaration il
sample 1_2 Sample
sample 1_4

N I

1
1
1
1

sample 1_2
sample 1_4 Sample
7 |cal Calibration 1
sample 1_2 Sample
9 |sample 1_4 Sample

o 1
as method |0 1
as method |0 1

o 1
o 1

as method
as method

@ o r| o o

Sample Name, Rin

| | Amounts | 1dentifisation | Description |
Bl

[ Calibratiory
Sample Type: alibration Mode: Single late
e T | e et
Custorn Sample Group 1 =
- Mews Response Update:
Anerage -
“ial Number Injections “olume [pl]
|2 |1 Ia& method Retention Time Update:
[Floating &verage =1 |5|3 =E
4 Enregistrez la méthode. a Cliquez sur [ et entrez vos motifs de changement avec votre signature
Dés que cette méthode est terminée, electronique, si nécessaire.

vous pouvez I'utiliser pour analyser une
séquence. Consultez les sections
“Exercice de base n° 3a Analyser une
séquence pour quantifier des
€omposeés avec un étalonnage a un
seul niveau”, page 29 et “Exercice de
base n° 3b Réintégrer et retraiter les
résultats”, page 39.
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Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
Guide de mise en route

Exercice avance n° 4
Définir une méthode étalonnée sur
plusieurs niveaux pour une séquence

Cet exercice contient une série de taches permettant
d'apprendre a :

e Utiliser une méthode existante pour créer un modele pour
une séquence

¢ Inclure un étalonnage général multiniveau et une
quantification ESTD dans la méthode

e Définir un étalonnage et une quantification avec des
quantités variables de composés pour une table d'étalonnage
a deux niveaux

e Définir des variables d'échantillon systéme
e Définir un modele de séquence pour un étalonnage général

e Sélectionner un modele de rapport pour un rapport
d'injection de standard isolé

Consultez la section “Exercice de base n° 3 Définir une méthode
étalonnée a un seul niveau pour une séquence”, page 93 pour
apprendre ce qu'est un modeéle de séquence.

Vous pouvez utiliser cette méthode avec “Exercice avancé n° 4a
Analyser une séquence pour quantifier des composés

avec un étalonnage a plusieurs niveaux”, page 45 et “Exercice
avancé n° 4b Modifier les variables d'échantillon dans la
méthode et retraiter”, page 53.
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Exercice avancé n° 4 Définir une méthode étalonnée sur plusieurs niveaux pour une séquence

Pour les taches de cet exercice, essayez d'accomplir les étapes
de gauche sans les instructions détaillées. Suivez les
instructions détaillées a droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.

Avant de commencer

Lisez “Définition de méthodes”, page 71 pour définir des
méthodes.
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Exercice avancé n° 4 Définir une méthode étalonnée sur plusieurs niveaux pour une séquence

Tache 1. Copier une méthode pour créer un modele de méthode
pour une séquence

Etapes Instructions détaillées
1 Copiez la méthode pour créer un a Sélectionnez File > New > Method ou cliquez sur [ et sélectionnez
modele. Method.

Copiez soit exer3iii, soit defexer3.
Donnez au modele de méthode le
nom exerdiii, ou iii représente vos
initiales.

Ne changez rien jusqu'au panneau
Compound Table.

L'assistant Method Wizard apparait.

b Sur le panneau New Method, cliquez sur le bouton Browse et sélectionnez
exer3iii ou defexer3.

¢ Entrez exerdiii dans la case New Method Name.

Remarquez que les panneaux de
New Method

|"assistant Method Wizard New Method name :
contiennent les sélections de
méthodes de I'exercice 3.

Iexer4eme

Do you want to select an existing Method as
a template for the new Method 7

exerdzinglevel Browse ... |

‘wihat kind of Method do you = Single Sample
want to create 7 =

* Sequence

[
d Cliquez sur Next pour atteindre le panneau Compound Table.

2 Complétez le panneau Compound a Sur le panneau Compound Table, sélectionnez Set up a new Compound
Table. Calibration.
Pour définir un étalonnage a plusieurs
niveaux, vous devez définir une
nouvelle table d'étalonnage. Compound Table H How do you want the calbration to be set up?
& et up a new Compound Calibration:

' Set up a new Manual Calibration.

" Keep Compound Calibration from Method template.

I
b Cliquez sur Next pour atteindre le panneau Calibration.
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Exercice avancé n° 4 Définir une méthode étalonnée sur plusieurs niveaux pour une séquence

Etapes Instructions détaillées

3 Remplissez le panneau d'étalonnage. a Sélectionnez Variable Amount.
Choisissez de définir : b Cochez la case Multi Level et entrez 2 niveaux.

) - ¢ Sélectionnez Overall Calibration.
un étalonnage multiniveau

(2 niveaux) Method Wizard EE
des quantités de composés o
variables Calibration D' the standards in yaur % Varable Amaunt
L, L, method always contain Fized  Fi
un etalonnage general Amaounts or Yariable Amaunts? Fived Amount
UI:] etalonnage Speleque de la Does this method uze more than
sequence ohe concentration level of the ¥ bult Level |2

calibrated compound|z]?

what kind of Calibration do & Overall Calibration
you need? " Single Update Calibration
" Bracketing
‘what kind of Calibration ' Instrument 5 pecific
Procedure do you need? Calibration
&' Sequence Specific
Calibration
< Back | Firrety | Lancel

d Cliquez sur Next pour atteindre le panneau New Method Review.

4 Consultez votre modéle de méthode. a Sur le panneau New Method Review, consultez les paramétres Method
Wizard Settings.
b Cliquez sur le bouton Finish pour enregistrer votre nouvelle méthode.
¢ Enregistrez toutes les modifications dans la base de données, avec un motif
si nécessaire.
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Exercice avancé n° 4 Définir une méthode étalonnée sur plusieurs niveaux pour une séquence

Tache 2. Définir un chromatogramme d'exemple et une identification
de composé

Etapes Instructions détaillées

1 Sélectionnez un chromatogramme a SurI'arbre de sélection, développez le nouveau modéle de méthode exerdiii.

d'exemple. b Développez le dossier Data Analysis et sélectionnez Example
Utilisez le chromatogramme Chromatogram. _
d'exemple produit avec “Exercicede ¢ Surla barre d'outils Tools, cliquez sur A
base n° 3a Analyser une séquence La boite de dialogue Select example chromategram apparait.
pour quantifier des composés
avec un étalonnage é un seul niveau” Select example chromatogram 7] x]
et “Exe_rC|Ce de base n® 3b Réintégrer [FISamplesNotEpprovedRunLastDaye =
et retra|ter |eS réSU|tatS" AllS amplesN obbpprovedRunLast?h aps

-7 Blarks

Vous pouvez aussi utiliser defexchr2a. || =<3 sampes
(Pour utiliser ce chromatogramme,
choisissez un instrument avec

détecteur VWD). - Cabration - stei2dec Caib Fiev 2 [Rev 2]

Si vous ne voyez pas I'échantillon
dont vous voulez sélectionner le
chromatogramme, sélectionnez une
autre requéte.

Conseil : le résultat defexchr2a est un

résultat restauré. e |

d Sélectionnez I'injection de I'analyse contenant le chromatogramme
d'exemple pour la nouvelle méthode. Si vous ne voyez pas defexchrom2a
dans le dossier Samples, sélectionnez la requéte AllResultsRestored.

e Cliquez sur le bouton Select.

Le chromatogramme d'exemple apparait dans I'espace de travail.

E xample Chromatogram

MUVD: Absorbance

mal
1.910
2.930

300
1

[2.324

Les parameétres d'intégration sont conservés depuis la méthode de
I'exercice 3. Vous n'avez pas a définir I'intégration.
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Exercice avancé n° 4 Définir une méthode étalonnée sur plusieurs niveaux pour une séquence

Etapes Instructions détaillées

2 Définissez latable de composés pour a Surl'arbre de sélection, sélectionnez Identification sous le dossier Data
ces composes : Analysis.
RT=0,9-1,1 min, dimethylphthalate b Sur la barre d'outils Tools, cliquez sur +- .

RT=1,1-1,3 min, diethylphthalate Les pics apparaissent avec les noms New Compound one a New Compound
RT=1,8-2,0 min, biphenyl four dans la table de composés.

R N . ¢ Sous Compound Name, sélectionnez la premiére cellule et entrez
N’identifiez pas le quatriéme pic. Vous

P -\ . dimethylphthalate.
definirez le quatrieme pic dans un . o
autre exercice comme impureté non Apres séllectlon de la cellule, entrez le nom. L'entrée précédente est
spécifiée et non identifiée par le remplacee.
temps de rétention. d Sous Compound Name, sélectionnez la deuxieme cellule et entrez
diethylphthalate.

e Sous Compound Name, sélectionnez la troisieme cellule et entrez biphenyl.
f Sous Compound Name, cliquez avec le bouton droit sur la quatriéme cellule.
g Sélectionnez Remove Compound.

Sur I'espace de travail d'identification, consultez les trois pics identifiés et un
pic non identifié.

Compound I Options I

WD Absorbance

) &l f
T 5 2
=
&
|
& i
gl -
8
8
g
c, N
T T
o] 1 2 2 4 min
Compound Mame| Expected Time| Peak Signal | Time Reference Peak |Uze Default Time Window
dimethylphthalate 1.0160 WD A - +
disthwiphthalate 11910 WD A - +
bipherl 1.9344 WVWDT A - +
| »
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Exercice avancé n° 4 Définir une méthode étalonnée sur plusieurs niveaux pour une séquence

Tache 3. Définir I'étalonnage et la quantification

Etapes Instructions détaillées

1 Définissez I'étalonnage pour le a Sur l'arbre de sélection, sélectionnez Calibration sous le dossier Data

dimethylphthalate et le biphenyl.

Quantité par défaut pour le
dimethylphthalate :
Niveau 1 —10 ug
Niveau 2 — 40 ug

Quantité par défaut pour le biphenyl :

Niveau 1 - 15 pg
Niveau 2 — 60 pg

Lors de la définition d'une méthode
avec des quantités de composés
variables, I'application vous permet

Analysis.

Sur la table Compounds, sélectionnez dimethylphthalate.

Sur la feuille Options, cliquez sur la cellule Use Default Amount et
sélectionnez +.

Cette sélection fait apparaitre la quantité entrée dans la cellule Weighed
Amount pour chaque cellule dans la feuille Amounts de I'entrée Sample
Entry.

Pour le niveau 1, entrez 10 dans la case Weighed Amount et j1g dans la case
Amount Unit.

Pour le niveau 2, entrez 40 dans la case Weighed Amount.

Répétez les étapes c-e pour le biphenyl.

' Z
d entrer Ia masse ree”e Compounds I Default Calibration Curve I
(concentration) des composés
' . 'z . Use Default Quantitation
Standard danS | entree d eChantI”On Compound Name Level Id ‘Weighed Amount Amount Amount Unit Based On
dimethylphthalate 1 10.0000 + ug area
2 40.0000
diethylphthalate 1 0.0000 - area
2 (0.0000
biphenyl 1 165.0000 + ug area
2 60.0000
Options I Calibration Curve I
Compound Namt Ibiphenyl
Use Default
Level Id Weighed Amount Amount Amount Unit Low Amount Limit Use Low L
1 15.0000 + ug 14,2500
2 E0.0000 57.0000
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Exercice avancé n° 4 Définir une méthode étalonnée sur plusieurs niveaux pour une séquence

Etapes Instructions détaillées

2 Supprimez le diethylphthalate dela  a Sur la table d'étalonnage, cliquez n'importe ou avec le bouton droit et

table d'étalonnage. sélectionnez Remove Compound sur le menu contextuel.
Le systeme a ajouté automatiquement La boite de dialogue Select Compounds apparait.
tous les composeés de la table b Dans la liste Calibration Table, sélectionnez diethylphthalate.
d'identification de composés a la ¢ Cliquez sur le bouton < pour placer le diethylphthalate dans la liste Available
table d'étalonnage. Compounds.
Dans cette étape, supprimez le d Cliquez sur le bouton OK.
diethylphthalate pour I'utiliser comme
composé non étalonné quantifié en &. Select Compound|s)
fonction des facteurs de réponse d*un Awvailable Compaunds Calibration T able
composé différent. diethylphthalate dimethylphthalate
biphengl
B |
> |
I
Compound Infa :
oK | Cancel |

3 Définissez la quantification comme  ° Consultez la section “Tache 5. Définir la quantification pour les quatre pics”,
dans I'exercice 3. page 102.

114 Guide de mise en route du systeme NDS Cerity



Exercice avancé n° 4 Définir une méthode étalonnée sur plusieurs niveaux pour une séquence

Tache 4. Définir des variables d'échantillon systeme

Etapes Instructions détaillées

1 Définissez un multiplicateur appelé  a Sur|'arbre de sélection, sélectionnez Sample Variables.
“facteur de dilution”. b Faites un double-clic sur la cellule Dilution et ajoutez les mots facteur de.

Utilisez une valeur par défautde 5. ¢ Entrezune valeur par défaut de 5.
2 Definissez un diviseur appelé a Cliquez une fois sur la cellule Divisor et entrez le nom Facteur de correction.
“facteur de correction”. b Entrez une valeur par défaut de 2.
Utilisez une valeur par défaut de 2.
Swyztem Defined S ample Yarisbles [Set by the uzer in Sample Entry and uzed in quantification]
. . Default
Variable ID | Display Name Value
1 | Muttiplier_1 rultiplier 1
2 |Multiplisr_2 Diilution Factor ]
3 |Muttiplier_3 Purity 1
4 Multilisr_g 1
9 |Multiplier_5 1
6 |Divider 1 Correction Factar 2
¥ |Divider_2 1
8 |Divider_3 1
9 | Divider_4 1
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Exercice avancé n° 4 Définir une méthode étalonnée sur plusieurs niveaux pour une séquence

Tache 5. Modifier le modele de séquence

Etapes

Instructions détaillées

1 Modifiez la séquence pour obtenir :
deux standards d'étalonnage
(Levi,2)
deux échantillons
deux standards d'étalonnage
deux échantillons
deux standards d'étalonnage

Il n'est pas possible de définir ou de
modifier un modéle de séquence
avec des standards d'étalonnage
tant que vous n'avez pas défini
d'étalonnage dans Data Analysis.

2 Définissez la quantification
immédiate du premier échantillon,
Sample 1_2.

Avec cette sélection, Sample 1_2 sera
quantifié avec le premier jeu de
standards d'étalonnage. Sample 1_2,
ainsi que les autres échantillons, sera
aussi quantifié ultérieurement avec la
moyenne de tous les standards
d'étalonnage.

Remarquez que le modele de séquence contient encore les informations
correspondant a la méthode de I'exercice 3 mais n'identifie plus les standards
d'étalonnage.

a Sur 'arbre de sélection, sélectionnez Sequence Template.

b Sur la table d*échantillon, sélectionnez le standard d'étalonnage pour la
ligne un.

Sélectionnez Calibration Standard sur la liste Sample Type.

Passez a une autre ligne ou cliquez sur le bouton Apply.

Répétez les étapes b-d pour les deux standards suivants.

Sélectionnez le standard dans la premiére ligne.

Cliquez sur le bouton Insert sur la barre d'outils.

Changez le nom Sample Name du deuxiéme standard en Cal2.

Défnissez le numéro Vial# & 3 et le niveau Calibration Level & 2.

Cliquez sur Apply.

Répétez les étapes g-j pour les deux standards suivants.

Sélectionnez les deux dernieres lignes d'échantillon et cliquez sur le bouton
Delete.

—_—=— e oo 20

a Faites un double-clic sur la cellule de Sample 1_2 sous le titre Inmediate
Quantitation.
b Faites un double-clic sur le Yes qui apparait.

Cal. |1 liate |Custom Sampl Vial |Injections
SampleiilamelSamplgvie Level |Quantitation Group # #
1 |call Calibration 1 [ille) 2 1
7 |cal2 Calibration 2 [ille) 3 1
3 |sample1_2 Sample YES 5 1
4 |sample1_4 Sample [ille) 9 1
5 call Calibration 1 [ille) 2 1
6 |cal2 Calibration 2 [ille) 3 1
7 |sample1_2 Sample [ille) 5 1
8 |sample1_4 Sample [ille) 9 1
9 cal Calibration 1 [ille) 2 1

ion
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Exercice avancé n° 4 Définir une méthode étalonnée sur plusieurs niveaux pour une séquence

Etapes Instructions détaillées

3 Utilisez les quantités de composés

par défaut pour tous les standards. b Pour chaque standard d'é

talonnage :

a Cliquez sur I'onglet Amounts sur le panneau Sample Entry.

Sélectionnez le standard dans la table de séquence.
Sous Compound amounts, cochez les cases Use pour le dimethylphthalate

et le biphenyl.
s le N s e T Cal. || li Custom Sampl Vial |Injecti I{',L‘i?[:: Samp
ample Rame | Sample [¥PE | | aye) |Quantitation Group # # il Amou
1 |call Calibration il MO 2 1 &5 method |0
2 csl2 Calibration 2 MO 3 1 &5 method |0
3 ssmple1 2 Sample “YES 5 1 as method |0
4 |ssmple_4 Sample MO El 1 az method |0
5 |cal Calibwation il MO 2 1 &3 method |0
6 cal2 Calibration 2 MO 3 1 &s method |0
7 sample1_2 Sample MO 5 1 s method |0
8 | sample1_4 Sample MO el 1 &5 method |0
9 cah Calibration il MO 2 1 &5 method |0
10 1 0
11
Sample Name: Run Amourts I IdEnllhcallunI Deszcription
calz
I Sample variables—————— | [ Compound amounts
Sample Type: Sample Amount:| 0 Use MName Amount
ICa\iblaliun Standard ﬂ
Sample Amount U mg/ml ¥ | dimethyiphthalate [u| 40
Custom Sample Group: T
e P Multiplier,| 1 | diethylphthalate: | 0
A New
Dilution Factor| & e bighenyl [ugl:| 60
Wial Number  Injections Wolume [pl] Purity: 1
|3 IT Ias method
Correction Factor| 2
ot
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Exercice avancé n° 4 Définir une méthode étalonnée sur plusieurs niveaux pour une séquence

Tache 6. Séelectionner un nouveau modele de rapport

Etapes

Instructions détaillées

1 Sélectionnez un modele de rapport
pour un rapport d'échantillon
d'injection de standard isolé.

2 Seélectionnez ces types de rapport a
imprimer :
Injection unique d'échantillon
Injection unique de standard
Séquence

3 Enregistrez la méthode.

a Sur l'arbre de sélection, sélectionnez Reporting.

b Sur la table Reporting, sélectionnez le type de rapport Standard single
injection.

¢ Cliquez sur le bouton Select Template...
La boite de dialogue Select Report Template apparait.

d Surla boite de dialogue Select Report Template, sélectionnez le modele pour
le rapport Standard Single Injection Detailed.

e Cliquez sur OK.

B Select Report Template E

Templates k.

= Individual Report Templates Cancel
; - devices. html [Instrument]

Help

dis

{1 Methods

a Faites un double-clic sur la cellule Print du rapport Multi-Injection Summary
Group pour changer Yes en No.

b Répétez |'étape a pour le rapport Calibration Standards Group pour changer
Yes en No.

Print Report Type Report Template
Yes  Sample single injection exerbinjdec.html
Yes  Standard single injection sin_d.html

Yes  MultiFinjection Summary Group Smp_short bt
Mo Calibration Standards Group | Cal_shorthtm
IO QC Sample Group CC_shorthtrm
1 c.htrnl
Mo Custom Sample Groups Surr_short htrn

Yes  Sequence Seq_shorthtm
Mo Customer Report 1 Composite_1.xml
Mo Customer Report 2 Composite_2.xml
Mo Customer Report 3 Composite_3.xml
Select Template... | Edit Template... |

a Surla barre d*outils Standard, cliquez sur [ et entrez vos motifs de
changement avec votre signature électronique, si nécessaire.
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Systéme de données en réseau Agilent Cerity pour AQ/CQ pharmaceutique
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Exercice avancé n° b
Deéfinir une méthode pour une séquence
permettant de quantifier les impuretés

Cet exercice contient une série de taches permettant
d'apprendre a :

¢ Inclure des calculs personnalisés, de bruit et d'adaptation du
systéme dans la méthode pour une séquence

¢ Inclure un étalonnage avec incertitude et une quantification
ISTD dans la méthode

e Définir un calcul personnalisé pour moyenner les
pourcentages d'impuretés de tous les échantillons de la
séquence sur plusieurs injections

e Définir les limites pour les calculs personnalisés et
d'adaptation du systéme

e Définir un modele de séquence pour les calculs avec
incertitude, sur injections multiples et une analyse a vide
pour un S/N

e Définir la présentation de la vue Résultats pour consulter les
calculs personnalisés et d'adaptation du systéeme

e Modifier un modeéle de rapport de groupe d'échantillons pour
inclure des calculs personnalisés et d'adaptation de systéme

Vous pouvez utiliser cette méthode avec “Exercice avancé n° ba
Analyser une séquence pour quantifier les impuretés”, page 61
et “Exercice avancé n° 5b Retraiter avec une méthode
différente”, page 67.
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Exercice avancé n° b Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Pour les taches de cet exercice, essayez d'accomplir les étapes
de gauche sans les instructions détaillées. Suivez les
instructions détaillées a droite si vous avez besoin d'une aide
supplémentaire.

Avant de commencer

Lisez “Définition de méthodes”, page 71 pour définir des
méthodes.
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Tache 1. Copier une méthode pour créer un modele de méthode
pour une séquence

Etapes Instructions détaillées
1 Copiez la méthode pour créer un a Sélectionnez File > New > Method ou cliquez sur [] et sélectionnez
modele. Method.

Copiez soit exer4iii soit defexer4iii.
Vous pouvez utiliser la méthode
d'origine de I'exercice 4 ou la
méthode modifiée de I'exercice 4b.
Donnez au modele de méthode le -
nom exer>iii, ou iii représente vos

initiales. New Method H

Remarquez que les panneaux de
|"assistant Method Wizard contiennent
les sélections de méthodes de
I'exercice 4.

L'assistant Method Wizard apparait.

b Cliquez sur le bouton Browse et sélectionnez exerdiii ou defexerdiii.
¢ Entrez exer5iii dans la case New Method Name.

Mew Method name :

IexerSdec

Do you want to select an existing Method as
a template for the new Method 7

exerddec Browse ... |

‘what kind of Method do pou
want to create 7

= Single Sample

* Sequence

I
d Cliquez sur Next pour atteindre le panneau Data Analysis.

2 Incluez la possibilité de définirdes  a Sur le panneau Data Analysis, cochez la case Custom Calculations.
calculs personnalisés et des calculs b Cochez la case Include Noise Calculations.
d'adaptation au systéme. Remarquez qu'en cochant la case Include Noise Calculations, la case Include
System Suitability apparait cochée et désactivée.

Method Wizard [ 2] >

Data Analysis .
Y Da you want to include IV Compound Identification
Compound |dentification’?

Do you want ta include V| Calibration and
Calibration and Quartification? Quantification

Do you wank to use Custarm ¥ Custom Caloulations

Calculations?
Do you want ta include Moise W Include Moise
Calculation? el
[ e want tenelide Spstem ¥ | [rclivde Gpsten
Suitabiity Calculationse Statiity

[5Gl it

¢ Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu'au panneau Compound Table.
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Etapes Instructions détaillées

3 Seélectionnez une option sur le

panneau Compound Table. from Method template.

Méme si vous modifiez le mode

a Sur le panneau Compound Table, sélectionnez Keep Compound Calibration

d'étalonnage en Bracketing, vous MetodWizad s
pOIUVeZ conserver la def_mltlon Compound Table H Haw do you want the calibration to be set up?
d etalonnage de I'exercice 4. " Setup a new Compound Calibration,

' Set up a new Manual Calibration.

& Keep Compound Calibration from Method template.

b Cliquez sur Next pour atteindre le panneau Calibration.

4 Sélectionnez les options
d'étalonnage.

a Sur le panneau Calibration, sélectionnez Bracketing.

Sélectionnez Bracketing et laissez
toutes les autres options a I'identique. Calibration Do the standards in your PRV
method always contain Fized € Fived Amount

Amounts or Y ariable Amounts?

Does this method use more than
one concentration level of the
calibrated compound|z]?

what kind of Calibration do
you need?

Wwhat kind of Calibration
Procedure do you need?

IV Multi Level |2

Overall Calibration
ate Calibration

Clialie]

' Instrument 5 pecific
Calibration

&' Sequence Specific
Calibration

b Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu‘au panneau Quantitation.
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Etapes Instructions détaillées
5 Sélectionnez les options de a Sur le panneau Quantitation, cochez la case Limit checks.
quantification b Sélectionnez ISTD.
Method Wizard (2]
Quantitation Do you want ta include limit checks v
on the calculated results ? Gl
‘which Calibration Mode do you i ESTD
want to use in your Method & 1570

¢ Cliquez sur Next pour faire défiler jusqu'au panneau New Method Review.

6 Consultez votre modéle de méthode. a Sur le panneau New Method Review, consultez les paramétres Method

La nouvelle méthode contient les Wizard Settings. o . ]
mémes informations d'analyse de b Cliquez sur le bouton Finish pour enregistrer votre nouvelle méthode.

données et de modéle de séquence ¢ Enregistrez les modifications dans la base de données, avec un motif si
que la méthode de I'exercice 4. necessaire.
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Tache 2. Modifier la quantification pour un standard interne

Etapes Instructions détaillées

1 Définissez la quantification ISTD. a

Définissez le biphenyl comme
standard interne et utilisez-le pour la
quantification du dimethylphthalate.

Qe 0o a0 T

Développez la méthode que vous venez de créer et développez le dossier Data

Analysis.

Sur I'arbre de sélection, sélectionnez Quantitation Setup.

Cliquez sur I'onglet Calibrated Compounds.

Sur la table d*étalonnage, sélectionnez biphenyl.
Sous Internal Standard, cochez Set this Compound as the ISTD.
Sélectionnez dimethylphthalate.

Sous Internal Standard, cochez Use ISTD compound.
Cliquez sur la fleche vers le bas et sélectionnez biphenyl dans la liste.

Calibrated Compounds I Uncalibrated Compounds I Unidentified Peaks I

Compound Hame | Expected Time | Comp d Group ISTD ISTD Name Com
dimethylphthalate 0.9345 biphenyl
bipheryl 1.8902 ISTD
Compound Mame dimethylphthalate
Internal Standard Compound Group
INone 'l Mew..

I | St this Eompound as e ST

¥ UselSTD compound

I biphenyl - l Compound [rfo
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Tache 3. Définir un calcul personnalisé pour faire la moyenne
des pourcentages d'impuretés de tous
les échantillons d'une séquence

Etapes Instructions détaillées

1 Définissez le calcul du pourcentage a Sur |'arbre de sélection, sélectionnez Custom Calculations sous Data Analysis.
d'impuretés dans chaque injection b Cliquez sur I'onglet Single Injection, si nécessaire.

isolée. ¢ Ajoutez une colonne contenant la quantité variable pour tous les composés/pics.
Le standard isocratique est un Cliquez avec le bouton droit sur la table et sélectionnez Add Column.
échantillon bien défini de composés Dans la feuille Existing Column, développez Compounds et sélectionnez

Amount.
Cliquez sur Apply.

d Ajoutez une colonne pour le calcul de pourcentage de I'impureté spécifiée.
Cliquez sur I'onglet Add a New Custom Calculation Column.
Entrez le Variable ID pour I'impureté spécifiée comme vous le souhaitez, par
exemple PourcentagelmpureteSpecifiee (sans espace).

connus. Pour vous aider a apprendre a
définir un calcul personnalisé,
supposons que la composition du
standard isocratique soit la suivante :

Composé principal -

dimethylphthalate Entrez le Display Name, par exemple Pourcentage Impurete Specifiee.
Impureté spécifiée - diethylphthalate Sélectionnez le Level Single Inj. Variables, puis cliquez sur Apply.
ISTD - bipheny! e Ajoutez une colonne pour le calcul de pourcentage de I'impureté non spécifiée.

Entrez les Variable ID, Display Name et sélectionnez le Level Single In;.
Variables, et cliquez sur OK.
f Entrez la formule de calcul du pourcentage d'impureté spécifiée dans la cellule

Impureté non spécifiée — pic inconnu

Vous pouvez aussi cliquer et faire Single Inj. Variables.
glisser la référence de cellule pour Utilisez la syntaxe =D8/ SUM D7: D13) * 100, représentant la quantité de
spécifier les cellules dans le calcul. diethylphthalate divisée par la somme des quantités de tous les pics x 100.

Vous pouvez utiliser le bouton fy pour trouver la fonction SUM, ou taper SUM.
g Entrez la formule de calcul du pourcentage d'impureté non spécifiée dans la
cellule Single Inj. Variables. (Utilisez la méme syntaxe que pour I'impureté
specifiée).

4[E] c D E F

1 = =
Amaont Percent Percent
Specified  |Unspecified
2 Impurity Impuirity

H
Single Injection
Single Inj. Yariables

- [identified Cormpounds
dimethylphthalate
diethylphthalate
biphenyl

- [Mot Identified Peaks
Unknown 1

\o|c:||~.a o [Ln | &= L.J|

o

5]

Unknown n

L1
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Etapes Instructions détaillées

2 Définissez le calcul de la moyenne a Sur I'espace de travail Custom Calculations, cliquez sur I'onglet Multi-injection.

du pourcentage des impuretés b Ajoutez une colonne pour le pourcentage de I'impureté spécifiée.

pour toutes les injections d'un Cliquez avec le bouton droit sur la table et sélectionnez Add Column.
échantillon. Sur la feuille Existing Column, développez User Defined et sélectionnez Percent
Répétez les opérations pour les Specified Impurity.

impuretés spécifiées et non Cliquez sur Apply.

spécifiées. ¢ Ajoutez une colonne pour le pourcentage de I'impureté non spécifiée.

Sélectionnez Pourcentage Impurete non specifiee.
Cliquez sur Apply.
d Ajoutez une colonne pour la moyenne du pourcentage d'impureté spécifiée pour
toutes les injections.
Cliquez sur I'onglet Add a New Custom Calculation Column.
Entrez le Variable ID que vous souhaitez, par exemple MoyPourcentSpecifie.
Entrez le Display Name comme variante de I'ID, par exemple Moyenne de
pourcentage specifie.
Entrez le Level Multiple Inj. Variables, et cliquez sur Apply.
e Ajoutez une colonne pour la moyenne du pourcentage d'impureté non spécifiée
pour toutes les injections d'un échantillon.
Entrez les Variable 1D, Display Name et Level Multiple Inj. Variables.
Cliquez sur OK.
f Entrez la formule de calcul de la moyenne de pourcentage d'impureté spécifiée
dans la cellule Multiple Inj. Variable.
Utilisez la syntaxe =AVERAGE(D6:D8), calcul de la moyenne du pourcentage
d'impureté de chaque échantillon de toutes les injections. Vous pouvez utiliser
le bouton fy pour accéder a la fonction AVERAGE, ou taper AVERAGE.
g Entrez la formule du calcul de la moyenne de pourcentage d'impureté non

spécifiée.
4[B] c D E F G

1 = =

| Percent Percent  |Awg Percent| &g Percent

Specified | Unspecified | Specified | Unspecified

2 Impurity Impurity

13|

4 |Multi-Injection Summary [

5 |- [Multiple Inj. ariable

[ Single Inj. #1

7]

g Single Inj. #n

g |- [dimethylphthalate

10 Single Inj. #1

n

12 Single Inj. #n
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Etapes Instructions détaillées

3 Deéfinissez le calcul de la moyenne a Cliquez sur I'onglet Sample Group dans I'espace de travail Custom Calculations.
des pourcentages d'impureté pour b Ajoutez une colonne pour la moyenne du pourcentage d'impureté spécifiée.

tous les échantillons. Cliquez avec le bouton droit sur la table et sélectionnez Add Column.

Répétez les opérations pour les Développez User Defined et sélectionnez Moyenne de pourcentage specifie.
impuretés spécifiées et non Cliquez sur Apply. . ) o
spécifiées. ¢ Ajoutez une colonne pour la moyenne du pourcentage d‘impureté non spécifiée.

Sur la feuille Existing Column, développez User Defined et sélectionnez
Moyenne de pourcentage non specifie.
Cliquez sur Apply.
d Ajoutez une colonne pour la moyenne du pourcentage d'impureté spécifiée pour
tous les échantillons.
Cliquez sur I'onglet Add a New Custom Calculation Column.
Entrez le Variable ID que vous souhaitez, par exemple
MoyennePourcentSTousEchantillons.
Entrez le Display Name comme variante de I'ID, par exemple Moyenne
Pourcent S Tous Echantillons.
Entrez le Level Sample Group Variables, et cliquez sur Apply.
e Ajoutez une colonne pour la moyenne du pourcentage d'impureté non spécifiée
pour tous les échantillons, par exemple MoyPourcentNTousEchantillons.
Entrez les Variable ID, Display Name et Level Sample Group Variables.
Cliquez sur OK.

f Entrez la formule du calcul de la moyenne de pourcentage d'impureté spécifiée.
Utilisez la syntaxe =AVERAGE(F6:F8), calcul de la moyenne du pourcentage
d'impureté pour tous les échantillons. Vous pouvez utiliser le bouton f, pour
accéder a la fonction AVERAGE, ou taper AVERAGE.

g Entrez la formule du calcul de la moyenne de pourcentage d'impureté non

spécifiée pour tous les échantillons.

4[E] c D E F G
ey ey

Ay Percent| Avy Percent | Avg % S Al Awvg % U Al
Specified | Unspecified | Samples Samples

H

Samples :

- [Sample Group “ariabl =AVERAGE
Sample #1 (E&:E8)

Sarmple #n
- [dimethylphthalate
Sample #1

|D o o:;|~.a|o\ Ln| &= L.J|
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Tache 4. Définir des limites pour les calculs personnalisés
et d'adaptation du systéeme

Etapes

Instructions détaillées

1 Définissez des limites pour les
calculs d'adaptation du systéeme.

Si le facteur de queue > 1,7,
déclarer Non passé — tous les
échantillons et seulement le
dimethylphthalate
Si la résolution USP < 1,5, déclarer
Non passé — tous les échantillons
et tous les composés
Si le rapport signal sur bruit est
inférieur a 5, déclarer Non passé.

2 Définissez les limites de la moyenne
des impuretés spécifiées et de la
moyenne des impuretés non

spécifiées pour tous les échantillons.

Si les impuretés spécifiées > 10%,
déclarer Non passé
Si les impuretés non
spécifiées > 5%, déclarer Non
passé

Conseil : I'onglet Summary Groups

permet de définir des limites pour
tous les variables et calculs associés

a Seélectionnez Limits sous Data Analysis.

Vérifiez que la feuille Single injection apparait.

Cliquez avec le bouton droit sur la table Limits et sélectionnez Insert New
Limit.

Développez le dossier Peak et sélectionnez TailingFactor.

Sur la liste Condition, sélectionnez >, et pour Value, entrez 1.7.

Sur la liste Apply to, sélectionnez dimethylphthalate et cliquez sur OK.
Répétez les étapes c et d pour Peak resolution USP.

Sur la liste Condition, sélectionnez <, et pour Value, entrez 1.5.
Cliquez sur OK.

Répétez les étapes c et d pour SignalToNoise.

Sur la liste Condition, sélectionnez <, et pour Value, entrez 5.

Cliquez sur OK.

o =

—_—x- T ae 0o o

Limit Options for:

Single Iniecliun] bulti Injection I Summary Groups I

Variable 1D Header Units Condition Value
SignalT oM oize SignalT oM oize < g

T allingF actor T allingF actor > 1.7
USP_Resolution Peak resolution USP < 15

a Cliquez sur I'onglet Summary Groups.

Cliquez avec le bouton droit sur la table et sélectionnez Insert New Limit.
Dans la boite de dialogue Insert New Limit, développez le dossier Single
Values et sélectionnez Moyenne Pourcent S Tous Echantillons.

Sur la liste Data Set, sélectionnez Sample.

Sur la liste Condition, sélectionnez >.

Entrez une valeur de 10 et cliquez sur OK.

Répétez les étapes b-f pour Moyenne Pourcent S Tous Echantillons et une
valeur de 5.

o =

e = o o

Lirnit Options for:

Single Injection I ulti Injection ]Summaw Emups]

aux groupes de type d'échantillon, par
exemple groupe d'échantillon, groupe
de standard d'étalonnage, groupe
d'échantillon personnalisé et

groupe CQ.

Variable ID

Header

Units

Data Set

Apply To

LvgPercenthAlS amples

Bvq % F Al Samples

All

Selected Vanable ID

AvgPercentUAlIS amples

Avg % U Al Samples

Al

Selected Vaiable ID
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Tache 5. Modifier le modele de séquence pour inclure des incertitudes
et des échantillons multiples

Etapes Instructions détaillées

1 Définissez les incertitudes a Sélectionnez Sequence Template dans |'arbre de sélection.

Quantifiez le premier ensemble b Faites un double-clic sur la cellule Bracketing pour Call dans la ligne 1, et
d'échantillons avec les RF moyens faites un double-clic sur Open.

du premier et deuxieme jeux de ¢ Faites un double-clic sur la cellule Bracketing pour Call dans la ligne 5, et
standards. faites un double-clic sur Open.

Quantifiez le deuxieme ensemble d Faites un double-clic sur la cellule Bracketing pour Cal2 dans la ligne 6, et
d'échantillons avec les RF moyens faites un double-clic sur Close.

du deuxieéme et troisieme jeux de e Faites un double-clic sur la cellule Bracketing pour Cal2 dans la ligne 10, et
standards. faites un double-clic sur Close.

2 Entrez un échantillon vide dans la a Sélectionnez la ligne 1 et cliquez sur le bouton Insert. (Utilisez I'infobulle).
premiére ligne et deux injections b Entrez BruitVide pour Sample Name et sélectionnez Blank Run pour le
pour chaque échantillon. Sample Type.

¢ Entrez un numéro Vial# différent et cliquez sur Apply.
d Entrez 2 pour Injections # pour chaque échantillon de la séquence.
. e Injection
Sample Name Sample Type L(t::rlél Bracketing Cuslan:u?j:mple V;;I I"JE';"D"S Volume flran':s:ft
full
MoiseBlank 4 0
2 |can Calibration 1 Open 2 1 as method |0
3 cal2 Calibration 2 Mone 3 1 as method |0
4 |sampled_2 Sample 5 2 as method |0
5 sample 4 Sample a 2 a5 method |0
6 call Calibration 1 Open 2 1 &5 method |0
7 calz Calibration 2 Cloze 3 1 &5 method |0
8 =samplei1_2 Sample 3 2 &5 method |0
9 |sample1_a Sample 9 2 &= method |0
10 calt Calibration 1 Mone 2 1 as method |0
11 cal2 Calibration 2 Close 3 1 as method |0
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Tache 6. Définir la présentation de la vue Résultats pour consulter
les calculs personnalisés et d'adaptation du systeme

Etapes

Instructions détaillées

1 Définir la vue du pourcentage
d'impuretés spécifiées et du
pourcentage d'impuretés non
spécifiées.

2 Définissez I'affichage du facteur de
queue, de la résolution USP et du

S/N pour chaque composé.

Sur 'arbre de sélection, développez le dossier Data Review Layout.
Sélectionnez Single Injection dans |'arbre de sélection.

Sélectionnez la table Summary Table dans I'espace de travail.

Sélectionnez Pourcentage Impurete specifiee dans la liste Available Items et
cliquez sur > pour le déplacer vers la liste Display Items.

Répétez I'étape d pour Pourcentage Impurete non specifiee et cliquez sur

Apply.

20 T o

@

Single Injection Summary
Results Table

Summary Table Muoige Calculation Start Time ;I Percent S pecified |mpurity Humber of items per Line
>

Quantitation Methad [ESTDAS Percent Unspecified Impurity I_
1

Awailable Items Dizplay tems

Quantitation Type (Area/Heigh

Fel AT Reference Time [l S
Sample Amaount ) =
L]z} | (Xl

a Sélectionnez la Results Table.

b Sélectionnez Tailing Factor dans la liste Available Items et cliquez sur > pour
le déplacer vers la liste Display ltems.

¢ Répétez |'étape b pour Peak resolution USP et SignalToNoise, et cliquez sur

Apply.

Single Injection Summary

Besults Table Awailable Columns Display Columns

oo Summary Table Signal Drift =] Peak To Peak Moise "« Fixed Columns
Signal Short Description > | Peak 'width 50% 2
i T allingF actor
< | Peak resolution USF
SignalToMoize -
<< | 4 | | 3
L]z} I (e
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Etapes Instructions détaillées

3 Définissez I'affichage de la moyenne a Dans I'arbre de sélection, sélectionnez Multiple Injection.

des impuretés spécifiées et de la
moyenne des impuretés non
spécifiées pour chaque échantillon.

Définissez I'affichage de la moyenne
du pourcentage d'impuretés
spécifiées et non spécifiées dans
tous les échantillons avec leurs
controles de limites.

b Sélectionnez Summary Table dans I'espace de travail.
Sélectionnez Moyenne de pourcentage specifie dans la liste Available Items
et cliquez sur > pour le déplacer vers la liste Display Items.

d Répétez |'étape b pour Moyenne de pourcentage non specifie et cliquez sur
Apply.

Multi- njection Summary

o Resuls Table Available ltems Display Items : :
... Summary Table Ariection Volue g Percent Specified el et e L
Sample Amount - Avwg Percent Unspecified
Sample Name 1
Sample Position <
T 3 | 2
g Wiy I

a Sélectionnez Samples dans |'arbre de sélection.

b Sélectionnez la table Summary Table dans I'espace de travail.

¢ Sélectionnez Moyenne Pourcent S Tous Echantillons dans la liste Available
Items et cliquez sur > pour le déplacer vers la liste Display Items.

d Répétez I'étape c pour Moyenne Pourcent N Tous Echantillons, Moyenne
Pourcent S Tous Echantillons Control limits et Moyenne Pourcent N Tous
Echantillons Control limits.

e Cliquez sur Apply.

Available [tems Dizplay lterms
Summary Table g % 5 All Samples Mot of i i
Awg % 5 All Samples Limit Check. Line :
Awg % U &ll Samples fi
Awg % U All Samples Limit Check
K KN i
(e} | DIV
Al
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Tache 7. Modifier un modéle de rapport pour le groupe d'échantillons

Etapes

Instructions détaillées

1 Modifiez un modeéle de rapport pour
un rapport d'injection isolée
d'échantillon

Modifiez le rapport inj.html.
Ajoutez une colonne pour la
résolution USP et le Signal sur bruit
de la table de composés existante
sous le chromatogramme.
Enregistrez le modele sous le nom
exer5injiii, ou iii représente vos
initiales.

a Sur l'arbre de sélection, sélectionnez Reporting.
b Sélectionnez le type de rapport Sample single injection et cliquez sur Edit
Template...
¢ Faites un double-clic sur Individual Report Templates et faites un double-clic
sur inj.html.
d Placez le curseur dans la derniére colonne de la table de composés située
sous le chromatogramme.
e Cliquez avec le bouton droit sur la table et sélectionnez Table Properties.
La boite de dialogue Compound Table Properties apparait.
f Dans la liste Select Column Fields, cochez les cases Peak resolution USP et
SignalToNoise et cliquez sur OK.

¥ Compounds Table Properties

i~ Select Column Field:

NONEO00000000000000000000000000
M HE B HF HE

SHE G ME HE HE S HE HE SR OSE SE SE SE Db S BE SR OF D0 B0 0 U G b0 SF

i~ Layout
;I . Ok
Table Style:
Time Start Iﬁ
Level Start Hassic = Camz|
?;;s:lg:dﬁtalt Aligrment: Backaround
Level End IDelau\l jv ™
Bassline End Cell Dividing Rules: ==F
Peak Type and Separation Code
Calibration Peak Type IA" j‘
|dentify Peak Method Bk S
ArearHeight Quantitation I_—A
Calb Curve type 1 =1
Calib Curve origin Cell Padding:
Coefficient a I—_|
Coefficient b | =l
Coefficient ¢ Cell Spacing:
Cosfficient d > —|
Pesk Processing Notes =l
Peak \w/idth 5%
Peak idth 50% — Table size
Peak Tangent Width
kPrime IV Specify width
Plate nurber EF/DAR 700
Plate number ISP
Plate nurber BP & In Percent
Plate rurnber JP -
Peak resolution EPAIP/BP/DAR  InPigels
Peak resolution USP

T ailingFactor
Symmetry
SignalT oM oize

La table de composés du modeéle résultant se présente comme ceci :

. - Peak
Re’rent_lon Compound Amount Response h’alllng resolution | SignalToNoise

Time Name Factor Factor USPp
AR X REHE AR X DDOD| R i Hi A i R
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Etapes Instructions détaillées

2 Modifiez le modéle de rapport a Quittez I'éditeur de modéle de rapport.
détaillé de groupe d'échantillons b Sélectionnez le type de rapport Sample Group et cliquez sur Edit Template...
(sus_d.html) Faites un double-clic sur Individual Report Templates et faites un double-clic

Insérez un tableau html sous la
table de variables de groupe
d'échantillons.

Entrez le texte pour Moyenne
Pourcent S Impurete Tous
Echantillons et Moyenne Pourcent
N Impurete Tous Echantillons.
Entrez la réservation pour les
valeurs des pourcentages
d'impuretés.

Dans la table Sample Group Limits,
entrez les informations de controle

de limites du groupe d'échantillons.

Enregistrez le modele sous le nom
exer5sgiii, ou iii représente vos
initiales.

d

sur sus_d.html.

Insérez une ligne sous la table de variables de groupe d'échantillons et
cliquez sur le bouton Insert HTNIL table.

Dans la boite de dialogue Insert Table, sélectionnez le Style Classic Table et
cliquez sur OK.

Cliquez sur I'onglet Fields et développez le dossier Sample Group.
Développez le dossier Sample Group Variables Results.

Placez le curseur dans la premiére cellule du tableau HMTL, maintenez
enfoncée la touche Alt et faites un double-clic sur Moyenne Pourcent S Tous
Echantillons.

Placez le curseur dans la deuxiéme cellule de la premiére ligne et faites un
double-clic sur Moyenne Pourcent S Tous Echantillons.

Répétez les étapes h et i pour Moyenne Pourcent N Tous Echantillons, sur la
deuxiéme ligne.

Placez le curseur sous la table de résultats de limites de groupe
d'échantillons.

| Maintenez enfoncée la touche Ctrl et faites un double-clic sur Moyenne
Pourcent S Tous Echantillon Control limits.

m Opérez de méme pour Moyenne Pourcent N Tous Echantillons Control limits.

n Sélectionnez File > Save As, entrez exer5sgiii et cliquez sur Save.

Quand vous avez terminé, le modéle
s'affiche comme modele de groupe
d'échantillons.

Sample group (detailed)

SHOCOOOSCOOOHAK
sys_Date, sys_Time
sys_Date, sys_Time

SOSOOOSTEOOCOTOTOCON | #iH )

Seqguence name:
Sequence Start
Sequence End
Method (rev)

—>

Number of unidentified peaks: ##

Sample group variables

# |Sample name Amount Position| Inj. vol.

| XOOCOOGOOOGOOOOOOGOOC | ##.DDDD | XCOOOGOOC | #3#.0D
Avg 2% S All Samples: #4.0D
Avg % U All Samples: ##.DD

Sample group limit results

# |Sample name Compound (Compoti::ii; Limit (Sample}
it | FIPOORIOIROGRIOK | SOOGORIIIIGHIIIRK |+ FKRRIOGHIIHK | SOGHRAAKHK
Avg 2% S All Samples Limit Check: XSSO
Avg % U All Samples Limit Check: XOOOOOOO0K
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Exercice avancé n° 5 Définir une méthode pour une séquence permettant de quantifier les impuretés

Tache 8. Séelectionner des modeles de rapport et des types de rapport

Etapes

Instructions détaillées

1 Sélectionnez les modeéles de rapport
pour les types de rapport
d'injection unique d'échantillon.
Utilisez exer5sgiii pour le rapport de
groupe d'échantillons.

2 Sélectionnez ces types de rapport a
imprimer
Injection unique d'échantillon
Injection unique de standard
Récapitulatif multi-injection
Groupe d'échantillons
Séquence

3 Enregistrez la méthode.

a
b

Quittez I'éditeur de modéle de rapport Cerity.

Sélectionnez le type de rapport Sample single injection et cliquez sur Select
Template...

Sélectionnez le type de rapport Sample Group et cliquez sur Select
Template...

Sélectionnez exerbsgiii et cliquez sur OK.

Faites un double-clic sur la cellule Print du rapport Multi-Injection Summary
Group pour changer No en Yes.

Répétez I'instruction (a) pour le rapport Sample Group pour changer Yes en
No.

Print Report Type Report Template
Yes  Sample single injection exerbinjdec.html
Yes  Standard single injection sin_d.html

Yes  MultiFinjection Summary Group Smp_short bt
Mo Calibration Standards Group | Cal_shorthtm

Mo QC_shorthim
: Group £ ec.html
Mo Custom Sample Groups Surr_short htrn

Yes  Sequence Seq_shorthtm
Mo Customer Report 1 Composite_1.xml
Mo Customer Report 2 Composite_2.xml
Mo Customer Report 3 Composite_3.xml
Select Template... | Edit Template... |

Sur la barre d*outils Standard, cliquez sur [ et entrez vos motifs de
changement avec votre signature électronique, si nécessaire.
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