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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Bevor Sie beginnen

Die Ubungen aus dem Leitfaden ,Ubungen fiir Anwender*
ermoglichen Thnen einen schnellen Einstieg in die
Cerity-Anwendung fiir die pharmazeutische QA/QC.
Nehmen Sie fiir die Aufgaben dieser Ubungen den
Cerity-Konzeptleitfaden zu Hilfe.

Erstellen von Methoden

Wenn Sie fiir Ihr Labor Methoden erstellen, sollten Sie diese
Ubungen durchgehen. Sie konnen diese Methoden verwenden,
um Proben und Sequenzen im Rahmen der Ubungen ,Analyse
von Routineproben® zu starten.

Analyse von Routineproben

Wenn Sie Proben analysieren, aber keine Methoden entwickeln,
konnen Sie fiir diese Ubungen entweder die Standardmethoden
des Cerity Networked Data System verwenden oder jene
Methoden einsetzen, die im Rahmen der ["Jbungen SErstellen
von Methoden” erstellt worden sind.

Bevor Sie beginnen

Sie bzw. Ihr Administrator miissen zunichst die Standardme-
thoden und Beispielchromatogramme von der Cerity CD-ROM
in die Datenbank iibertragen. Einzelheiten zur Ubertragung
und Nutzbarmachung der Daten im System erhalten Sie auf
der nichsten Seite.

Agilent Technologies 5



Schritt 1. Wiederherstellen der Standardmethoden

Die Standardmethoden fiir die Grund- und fortgeschrittenen
Ubungen befinden sich auf der Cerity Software-CD unter
\GettingStarted\DefaultMethods.

1

S 1 A W

Stellen Sie die Standardmethoden wieder her.

I?ie Standardmethoden fiir die Grund- und fortgeschrittenen
Ubungen befinden sich auf der Cerity Software-CD unter
\GettingStarted\DefaultMethods.

Wahlen Sie Start > Programme > Agilent Cerity > Administration
and Maintenance > Archive and Restore.

Geben Sie die Anmeldedaten ein und klicken Sie auf 0K.
Wihlen Sie Restore und klicken dann auf Next.
Klicken Sie auf die Schaltflache...

Wihlen Sie \GettingStarted\DefaultMethods\Basic
(oder \Advanced) auf dem CD-Laufwerk.

Klicken Sie auf 0K, dann auf Next und in allen
anschlieBenden Meldungen auf Yes.

Klicken Sie auf die Schaltflache >>, um die
Standardmethoden in die Liste Restore Objects
zu verschieben.

Klicken Sie auf Next, anschlief3end auf Start und dann auf
0K fiir jede nachfolgende Meldung.

Es erscheint folgende Meldung: ,These tables contain
duplicates” (diese Tabellen enthalten Duplikate).

Schritt 2. Auflosen der Datenbankduplikate

Klicken Sie auf Next.

Vergewissern Sie sich, dass das Kontrollkdstchen
Select instruments to enable nicht markiert ist.

Klicken Sie auf Next und wahlen Sie die zweite
Administratorrolle.

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender



4 Klicken Sie auf Rename, geben Sie den neuen Rollennamen

Admin ein und klicken Sie auf 0K.

5 Klicken Sie auf Next, dann auf Start und anschlieRend auf OK.
6 Klicken Sie auf 0K und auch auf alle Schaltflachen Close.

Schritt 3. Wiederherstellen des Beispielchromatogramms

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender

Das Beispielchromatogramm befindet sich auf der Cerity-CD-1
unter \GettingStarted\DefaultResults. Vergewissern Sie sich, dass
das Beispielchromatogramm wiederhergestellt worden ist.

1

Wiederholen Sie die Schritte 1 bis 4 in ,Schritt 1.
Wiederherstellen der Standardmethoden® auf Seite 6.

Wihlen Sie \GettingStarted\DefaultResults auf dem
CD-Laufwerk, klicken Sie auf OK und dann auf Next.

3 Wahlen Sie defexchrom2a, klicken Sie auf > und dann auf Next.

Klicken Sie auf Start und bei den anschliefRend angezeigten
Meldungen auf 0K. Klicken Sie dann auf Close.

Wihlen Sie Start > Programme > Agilent Cerity >
Cerity Pharmaceutical QA/QC.

Geben Sie die Anmeldedaten ein und klicken Sie auf 0K.

Wihlen Sie Result aus der Liste ,Current View*
(Aktuelle Ansicht).

Wihlen Sie AllResultsRestored aus der Query-Liste
(Abfrageliste).



Schritt 4. Kopieren der Standardmethode fiir den Gebrauch
mit lhrem Gerit

Schauen Sie bei Bedarf unter ,Grundiibung Nr. 2: Erstellen
einer Methode fir Einzelproben zur Identifizierung von
Substanzen“ auf Seite 87.

1 Wahlen Sie Method aus der Liste Current View.
2 Wahlen Sie AllMethodsRestored aus der Abfrageliste.
3 Fir jede Standardmethode:

a
b

Beim ersten Kopieren und Umben-

ennen von Advdefaultmethod4
geben Sie ihr den Namen
defexerda. Der erste Benutzer
wird diese Methode in Ubung

4b andern. AnschlieRend miissen
Sie Avdefaultmethod4 kopieren
und fir den zweiten Benutzer
dieser Methode in defexerdh
umbenennen.

Wihlen Sie File > New > Method.

Klicken Sie auf Browse, wihlen Sie defaultmethodN
fur die Grundiibungen oder AdvdefaultmethodN fiir die
fortgeschrittenen Ubungen und klicken Sie auf 0K.

Geben Sie der neuen Methode den Namen def exer N
und klicken Sie auf Next.

Wahlen Sie das Gerit fiir die Methode aus und klicken
Sie dann auf Next.

Klicken Sie auf Next, bis das Fenster ,New Method
Review* erscheint.

Klicken Sie auf Finish und dann auf Save, wenn die
Meldung ,Save to the Database“ (In der Datenbank
speichern) erscheint.

4 Waihlen Sie AllMethods aus der Abfrageliste.

5 Erweitern Sie defexerN.

6 Erweitern Sie Instrument Setup und passen Sie die
Einstellungen an.

7 Passen Sie die Geriteeinstellungen der nicht
tibereinstimmenden LC- Module an.

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender
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Sie konnen die Standardmethoden NUR bei Geridten mit
einem Agilent VWD verwenden. Ihre anderen LC-Module
stimmen NICHT mit den Modulen tiberein, mit denen
die Standardmethoden erstellt wurden (automatische
Probengeber, quaternare Pumpe, thermostatisierbarer
Saulenraum).

Wenn Thnen fiir diese I"Jbungen kein Gerat mit einem
VWD-Detektor zur Verfiigung steht, kann der Administrator
oder ein erfahrener Benutzer die Methoden geméafd den
Abschnitten fiir das Erstellen von Methoden erstellen.
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Grundiibungen

Diese Ubungen zeigen Ihnen, wie Routineproben analysiert
werden. Fir die I"Jbungen ,a“ konnen Sie entweder die
Standardmethoden oder die Methoden aus den Ubungen
sErstellen von Methoden“ verwenden. Um die I"Jbungen

»,b“ durchfithren zu konnen, miissen Sie Ergebnisse aus
den Ubungen ,a“ haben. Die Grund- und fortgeschrittenen
Ubungen decken folgende Themen ab:

Ubung 1 - Equilibrieren eines Gerdtes Lernen Sie, wie
ein Gerat mit Hilfe des Geréitefensters oder einer
Methode equilibriert wird.

Ubung 2a - Analyse einer Einzelprobe zur Erstellung eines
Beispielchromatogramms Lernen Sie, wie ein Beispielchroma-
togramm erzeugt wird, das zum Einrichten der Integration und
Identifikation in einer Methode verwendet wird.

Ubung 2b — Analyse einer Gruppe von Einzelproben zur
Substanzidentifizierung Lernen Sie, wie eine Gruppe

von Einzelproben eingetragen und mit einer Methode zur
Identifizierung der Substanzen in der Probe analysiert wird.

Ubung 3a - Start einer Sequenz zur Quantifizierung von Substanzen
mit einer einstufigen Kalibrierung Lernen Sie, wie eine
Sequenz mit einer einstufigen, sukzessiven Aktualisierung

der Kalibriertabelle, ESTD-Quantifizierung und festen
Mengen gestartet wird.

Agilent Technologies



Ubung 3b - Reintegrieren und Neuauswerten der Ergebnisse
Lernen Sie, wie Sie Sequenzergebnisse manuell reintegrieren
und die Ergebnisse mit der urspriinglichen Methodenversion
neu auswerten. Weitere Informationen zur Analyse von
Routineproben finden Sie im Konzepte- Letifaden unter
sProbenanalyse“.

Fortgeschritten  Ubung 4a - Analyse einer Sequenz zur Quantifizierung von
e Ubungen  Substanzen mit einer mehrstufigen Kalibrierung Lernen Sie,
wie Sie eine fiir mehrstufige Gesamtkalibrierung, variable
Substanzmengen und Probenvariablen eingerichtete
Sequenz analysieren.

Ubung 4b - Andern der Probenvariablen in der Methode und
Neuauswertung Lernen Sie, wie Sie Ergebnisse mit der
aktuellsten Version der Methode und einer Version mit
neuen Probenvariablen neu auswerten.

Ubung 5a - Analyse einer Sequenz zur Quantifizierung

von Verunreinigungen Lernen Sie, wie Sie eine fiir
ISTD-Quantifizierung, benutzerdefinierte Berechnungen,
Grenzwerte, umschliefRende Kalibriersequenzen und
Systemeignungstests eingerichtete Sequenz analysieren.

Ubung 5b - Einsatz einer anderen Methode zur Neuauswertung
Lernen Sie, wie Sie mit einer neuen Methode eine erneute
Auswertung durchfithren.

Bevor Sie  Lesen Sie den Abschnitt ,,Bevor Sie beginnen“ auf Seite 5.

beginnen . Lo -
Wenn Sie bei diesen Ubungen Standardmethoden verwenden

mochten, vergewissern Sie sich, dass sich diese Methoden in
Ihrer Datenbank befinden. Wahlen Sie aus der Abfrageliste
»~AllMethodsRestored“ zur Anzeige von defexerl-5 oder
»~AllResultsRestored“ zur Anzeige von defexchromz2a.

Ihr Systemadministrator muss fiir Ihr System einen
Agilent-Fliissigkeitschromatographen der Serie 1100
konfiguriert haben.

12 Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender
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Wenn Sie die Ubungen zu Analyse von Routineproben mit den
Standardmethoden durchfiihren wollen, miissen Sie ein Gerat
mit einem VWD-Detektor einsetzen. Wenn Sie die Methoden
verwenden mochten, die Sie in den fJbungen ,Erstellen

von Methoden® erstellt haben, benétigen Sie nur einen
automatischen Probengeber, eine Pumpe (quaternir oder
binir) und einen UV-Vis Detektor (VWD, MWD, DAD).

Losungsmittel A ist Wasser. Losungsmittel B ist Methanol
oder Azetonitril.

Verwenden Sie die Agilent Technologies Trennsiule Eclipse
XDB-CS8 (oder C-18), 4,6mm X 15 cm (5um).

Bereiten Sie die folgenden drei Probenflaschen des
isokratischen Standards Agilent Bestellnummer 01080-68704
vor: unverdiinnt, verdiinnt um den Faktor 2 und verdiinnt um
den Faktor 4.

13
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Grundiibung 1a:
Equilibrieren des Gerates

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man

¢ ein Gerat im Fenster ,Instrument” der Cerity-Anwendung
fiir die pharmazeutische QA/QC equilibriert

* eine Equilibrierprobe mit einer Methode zur Equilibrierung
des Gerites eingibt und analysiert (Leerprobenlauf).

Um das Gerat zu equilibrieren konnen Sie entweder eine
Kopie der mit dem Gerét gelieferten Standardmethode oder
jene Methode verwenden, die Sie in der ,Grundibung Nr. 1:
Erstellen einer Equilibriermethode” auf Seite 77 erstellt
haben.

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie
bitte, die Schritte im linken Teil ohne ausfiihrliche Anleitung
auszufithren. Wenn Sie mehr Hilfe benétigen, folgen Sie den
detaillierten Anleitungen rechts.

Bevor Sie heginnen

Stellen Sie sicher, dass die Pumpe in Bereitschaft und die
VWD-Lampe ausgeschaltet ist.

Stellen Sie sicher, dass die Methoden fiir diese Ubung erstellt
oder wiederhergestellt worden sind.

Agilent Technologies -



Grundiibung 1a: Equilibrieren des Gerates

Aufgabe 1. Spiilen der Pumpe im Fenster ,,Instrument”

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Entkoppeln Sie die Pumpe und a Drehen Sie das schwarze Ventil an der Pumpe gegen den Uhrzeigersinn
spiilen Sie die Leitung B. (zwei volle Umdrehungen).

b Waihlen Sie Instrument aus der Liste Current View.

Flussrate: 5ml/min
¢ Wahlen Sie das Gerdt, das Sie equilibrieren machten.

%B =100% ) ) )
Es erscheint das Fenster ,Instrument” zusammen mit dem Online-Plot.

Instrument Panel I Worklist I

[ —%as ez | o 23m¢T EMELC3
= [ — ml/min
" —== ] =0 | ==m
# 1 [=%c oz || e[ 2283¢C
| ] On il

d Klicken Sie auf das Pumpenmodul im Fenster , Instrument”.

Es erscheint ein Menii.

On
v [Jff
Standby

Configuratiar...
Set Pump...

e Wahlen Sie Set Pump (Pumpeneinstellungen).
f Geben Sie als Flow 5ml/min und %B=100 ein und klicken Sie auf OK.

2 Spiilen Sie Leitung A und schlieBen a Wenn sich in der Leitung keine Luftblasen mehr befinden, wiederholen
Sie die Pumpe wieder an. Sie die Schritte d und e aus dem Schritt 1.
%A =100 b Setzen Sie %B = 0 und klicken Sie auf OK.
¢ Wenn keine Luftblasen mehr in der Leitung sind, klicken Sie auf das
Pumpenmodul und wahlen Standby.
d SchlieRen Sie das schwarze Ventil.

16 Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender



Aufgabe 2. Equilibrieren des Gerates vom Fenster ,, Instrument” aus

Grundiibung 1a: Equilibrieren des Gerdtes

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Tragen Sie die Pumpenparameter ein
Methanol als Lésungsmittel B:

Flussrate: 2ml/min.
Lésungsmittelzusammensetzung:
80%Me0H/20%H,0

Azetonitril als Losungsmittel B:

Flussrate: 1,5ml/min
Losungsmittelzusammensetzung:
65%ACN/35%H,0

2 Schalten Sie die Detektorlampe ein

a Klicken Sie auf das Pumpenmodul im Fenster , Instrument”.

b Wiéhlen Sie Set Pump.

Es erscheint das Dialogfeld ,,Set Pump” (Pumpeneinstellungen).
¢ Geben Sie die Pumpenparameter, wie in der linken Spalte gezeigt,

ein und klicken Sie auf OK.

Elows
Flow: |2 _I; mldmin
—Solvent aet, Fill [literst— —bax. Fill [liters}—
& 20 z || oo = EE=
5 | o, = =
B s = oz || |os EE=
c [ O fo = 5 =
D: [ O fo = 5 =
gose | | sob |

d Klicken Sie auf das Pumpenmodul und wéhlen Sie On.

a Klicken Sie auf das Detektormodul im Fenster , Instrument”.

b Wiahlen Sie Lamp On.
Warten Sie, bis die Basislinie stabil ist.

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender
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Grundiibung 1a: Equilibrieren des Gerates

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

3

Uberwachen Sie die Basislinie,
bis sie stabil erscheint.

Nach diesem Schritt sind Sie bereit
fur die restlichen Ubungen, oder Sie
machen mit der nachsten Aufgabe
weiter, um die Equilibrierung

des Geréates mit einer Methode

zu erlernen.

a Klicken Sie im unteren Teil des Online-Plot auf Change.
Es erscheint das Dialogfeld , Edit Signal Plot” (Signal-Plot bearbeiten).

b Wiahlen Sie das bendtigte Detektorsignal aus der Liste Available Signals
(Verfiigbare Signale) aus und klicken dann auf die Schaltflaiche Add, um das
Signal in die Liste Selected Signals (Ausgewéhlte Signale) zu Gberfiihren.
(Sie konnen auch den Pump Pressure (Pumpendruck) wahlen).

¢ Setzen Sie den Predictable Range (Y-axis) (erwarteter Y-Achsenbereich)
auf -10 bis +10.

d Setzen Sie den X-Axis range (X-Achsenbereich) auf 10 min.

e Klicken Sie auf OK.

dit Signal Plot M= B3
Awailable Signals Selected Signals
Fluaternary Pump: Pressure
Cuaternary Pump: Flow
Quaternary Pump: %4
Quatemnary Pump: %B b

Cuaternary Pump: %C

Quaternary Pump: %0
Lo

5

W'D Abzorbance

—%WwD: Absorbance

' Predictable Range " Eloating Rangs

Erom: |-1U i' mél N e I i' il

To |1 i) i' mal [Hfzet: I i' s
= | St yradiust

—window Properties

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

™ Draw Grid

QK I Cancel | Aol |

f Klicken Sie auf das Detektormodul, nachdem die Lampe einige Minuten
gebrannt hat.

g Wahlen Sie Balance (Abgleich).
Wenn die Basislinie nach dem Abgleich einige Minuten auf Null bleibt,
kann die Basislinie als stabil betrachtet werden.

18
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Grundiibung 1a: Equilibrieren des Gerétes

Aufgabe 3. Equilibrieren des Gerates mit einer Methode - Eingabe einer
Equilibrierprobe

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

a Wahlen Sie Instrument aus der Liste Current View.

Erweitern Sie den Ordner Sample Entry fiir das zu equilibrierende Gerat.
Wabhlen Sie Single Samples (Einzelproben).

Geben Sie den Sample Name als equilsampiii ein.

Wibhlen Sie als Method equilmethiii oder defexer1.

Wabhlen Sie als Sample Type den Eintrag Blank Run (Leerprobe).
Klicken Sie auf Apply.

1 Tragen Sie die Probenangaben ein

Probenname: equilsampiii, wobei i
Ihre Initialen sind

Methode: defexer1 oder equilmethiii

Anleitungen zum Wiederherstellen
und Kopieren der Standardmethoden
finden Sie im See ,,Bevor Sie
beginnen” auf Seite 5.

e =00 o0 =

Sie kdnnen die Probe auch in der Probenansicht eintragen, wenn
Sie Proben und Sequenzen wéhrend eines Laufes eintragen miissen.

Deaktivieren Sie die Kontrollkdstchen Quantify und Report.
Klicken Sie auf Apply.

2 Tragen Sie die Aufgaben ein, die a
das System wihrend der Analyse b
ausfiihren soll

INSTRUMENT NAME | MET!
§ I EMELCS il

AME ME [NUM OF INJECTIONS
]

Sample Enty | Sample Loghook

Sample Name: Run |Amnunts| |dentification | Description | Report Destination
quullsampdec .
it Runwith——————————————————
Isu'llﬁ Priarity: Schedule:
cquimethdec -
& _I IMed\um ‘I Unknovin
Sepls U [ Taskls)topefform
ISamp\e j
| fcguie I Quantify
Instiument: 3
v | [riterate Feport
[EMELC3 = ez I™ ien
Vial Humber  Injections Valume [pl]
|1 |1 Ias method
3 Speichern Sie die Probe in der a Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf [

Datenbank

Uberpriifen Sie die Liste der Anderungen.
Bei Reason for changes (Anderungsgrund) tragen Sie eine Begriindung
ein oder wahlen aus der Liste eine aus.

d Tragen Sie lhre elektronische Unterschrift ein, falls erforderlich.
e Klicken Sie auf die Schaltflache Save.

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender
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Grundiibung 1a: Equilibrieren des Gerates

Aufgabe 4. Equilibrieren des Gerates mit einer Methode - Analyse der

Equilibrierprobe
Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Analysieren Sie equilsampiii a Wahlen Sie in der Probentabelle die Probe equilsampiii aus.

Die Schaltflache ,,Run” ist nun aktiviert.
b Klicken Sie auf die Schaltflache ,,Run” :_-k in der Symbolleiste ,Actions”.

2 Beobachten Sie die Basislinie, a Wahlen Sie das Gerét, das Sie equilibrieren mochten.

bis sie stabil erscheint Es erscheint das Fenster ,,Instrument” zusammen mit dem Online-Plot.

b Klicken Sie im unteren Teil des Online-Plot auf Change.
Es erscheint das Dialogfeld ,.Edit Signal Plot”. (Siehe Abbildung auf Seite 18.)

¢ Wahlen Sie das bendtigte Detektorsignal aus der Liste Available Signals
(Verfiigbare Signale) aus und klicken dann auf die Schaltflaiche Add, um das
Signal in die Liste Selected Signals (Ausgewabhlte Signale) zu tberfithren.

d Setzen Sie den Predictable Range (Y-axis) (wahrscheinlicher
Y-Achsenbereich) auf -10 bis +10.

e Setzen Sie den X-Axis range (X-Achsenbereich) auf 10 min.

f Klicken Sie auf OK.

Orine Pt [ Logbook |

WAND: Absorb ance

T T T T T
3080 3082 3084 3038 min

::l Change. Adiust | LH
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Grundiibung 2a:
Analyse einer Einzelprobe zur Erstellung
eines Beispielchromatogramms

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man:

* eine Einzelprobe zur Erzeugung eines Beispielchromato-
gramms eingibt

* eine Probe analysiert

* Ergebnisse Uiberpriift

Ein Beispielchromatogramm kann jedes Chromatogramm sein,
das Sie erstellen. Verwenden Sie das Beispielchromatogramm,
um neue Integrationsparameter zu testen und Peaks als
Substanzen zu identifizieren.

Fir diese ["Jbung konnen Sie eine der folgenden Methoden
verwenden:

¢ Eine Kopie der Standardmethode, die mit dem Cerity
Networked Data System ausgeliefert wird.

¢ Die gespeicherte Methode aus ,Aufgabe 3. Speichern und
Protokollieren der Methodeninderungen“ auf Seite 93
im Abschnitt ,Erstellen von Methoden®.

¢ Eine in ,Grundibung Nr. 1: Erstellen einer Equilibrier-
methode“ auf Seite 77 erstellte Equilibriermethode.

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie bitte,
die Schritte im linken Teil ohne die ausfiihrliche Anleitung
auszufiihren. Wenn Sie mehr Hilfe bendtigen, folgen Sie den
detaillierten Anleitungen rechts.

Agilent Technologies 21



Grundiibung 2a: Analyse einer Einzelprobe zur Erstellung eines Beispielchromatogramms

Bevor Sie beginnen

Lesen Sie ,Analyse von Routineproben“ auf Seite 11, um
Niheres zur Analyse von Routineproben zu erfahren.

Equilibrieren Sie das Gerét. Siehe ,Grundiibung 1la:
Equilibrieren des Gerates“ auf Seite 15. Stellen Sie sicher, dass
die Methoden fiir diese Ubung erstellt oder wiederhergestellt
worden sind.

Aufgabe 1. Eintragen einer Einzelprobe

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Offnen Sie Geriteansicht, um zur
Probentabelle fiir Einzelproben
zu gelangen.

2 Tragen Sie eine Probe mit folgenden
Angaben ein:

Benennen Sie die Probe exchromiii,
wobei jii lhre Initialen sind.
Wihlen Sie entweder defexer2,
exer2iii (wenn zuerst gespeichert)
oder equilmethiii
Wihlen Sie eine Probenflasche, die
den unverdiinnten isokratischen
Standard enthélt.

a Wahlen Sie Instrument aus der Liste Current View (Aktuelle Ansicht).

b Erweitern Sie den Ordner fiir das Geréat, das das Beispielchromatogramm
erzeugen soll.

¢ Wahlen Sie Single Samples (Einzelproben).

Im Arbeitsbereich erscheint die ,Sample Table” (Probentabelle) und das
Fenster ,Sample Entry” (Probeneingabe).

a Tragen Sie exchromiii in das Feld Sample Name ein.
b Wahlen Sie eine Methode aus der Liste Method.

Das Gerat, das mit der Methode verbunden ist, erscheint im Feld Instrument.

¢ Wahlen Sie Sample (Probe) aus der Liste Sample Type (Probentyp).

d Tragen Sie die Probenflaschennummer fiir die Probe in das Feld Vial
Number ein.

e Klicken Sie auf die Schaltflache Apply (Anwenden), um die Probenangaben
in die Probentabelle zu tbertragen.

Ubernehmen Sie fiir alle anderen Modulparameter die Vorgabewerte.
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Grundiibung 2a: Analyse einer Einzelprobe zur Erstellung eines Beispielchromatogramms

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

3 Tragen Sie Aufgaben ein,
die wahrend des Laufes

ausgefiihrt werden sollen.

4 Speichern Sie die Probe.

a Deaktivieren Sie die Kontrollkdstchen Quantify und Report.

Sample Entry | Sample Logbook I
Sample Mame:
|Exal2bdec1
Method

exer2dec vl . |

Sample Type:
ISamp\e j
Irstiument:

[EMELCS =l

Wial Mumber  Injections Wolume [pl]
|1 |1 Ias rethod

Rur |Amounts| |dentification Descliplioml Report Destination

7~ Run with
Priority: Schedule:
W Unknown
1~ Task(s] to perfon
¥ Eequie ¥ Quantify
¥ [htegrate ml Ha L‘

a Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf E .

Es erscheint das Dialogfeld Save Changes To The Database (Anderungen in
der Datenbank speichern).

b Uberpriifen Sie die List of changes (Liste der Anderungen).
Bei Reason for changes (Anderungsgrund) tragen Sie eine Begriindung ein

oder wahlen aus der Liste eine aus.

d Tragen Sie lhre elektronische Unterschrift ein, falls erforderlich.

Klicken Sie auf die Schaltflache Save.

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender
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Grundiibung 2a: Analyse einer Einzelprobe zur Erstellung eines Beispielchromatogramms

Aufgabe 2. Analyse der Probe

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Priifen Sie, ob das Gerit a Wahlen Sie in der Strukturansicht lhr Geréat aus.
einsatzbereit ist. b Klicken Sie auf die Registerkarte Online Plot (Online-Aufzeichnung).

¢ Klicken Sie auf die Schaltflache Change.
Es erscheint das Dialogfeld Edit Signal Plot.

d Wahlen Sie das bendtigte Detektorsignal aus der Liste Available Signals
(Verfiigbare Signale).

e Klicken Sie auf die Schaltflache Add, um das Signal in die Liste Selected
Signals (Ausgewahlte Signale) zu tberfihren.

f Wahlen Sie die Option Predictable Range und stellen Sie den erwarteten
Bereich auf -20mAU bis 300mAU ein.

g Unter Window Properties tragen Sie 5 min in das Feld X-Axis range ein.

h Klicken Sie auf die Schaltflache OK.

Edit Signal Plot M= B3
Awailable Signals Selected Signals
Fluaternary Pump: Pressure la WD Abzorbance

Quaternary Pump: Flow S = |

Quaternary Pump: %4
Quaternary Pump: %B b

Cuaternary Pump: %C

Quaternary Pump: %0
Lo

—%WwD: Absorbance

& Predictable Rangs  Floating Range

From: |-2U i' L e Enge; 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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Grundiibung 2a: Analyse einer Einzelprobe zur Erstellung eines Beispielchromatogramms

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

2 Analysieren Sie die Probe.

3 Beobachten Sie das Signal und
verfolgen Sie den Status der Probe.

a Erweitern Sie in der Strukturansicht den Ordner ,,Instruments”.
b Wiahlen Sie Single Samples (Einzelproben).
¢ Wahlen Sie die Probe exchromiii.

In der Symbolleiste Tools ist nun die Schaltflache ,,Run” :_.t aktiviert.

J* ° = g y 'Q l§| |J Instrumet
EJIAIIInstruments =l B | NAME | METHOD [INSTRUMENT|
[E‘ a Allnstiuments 1 equilzampeme  equilmetheme [Older version] ee-lc3 B
i EE e 2 |zsexchromeme ssexchromeme 5
Ft MR Single Samples 3 e E

d Klicken Sie auf die Schaltflache Run.
Sie konnen die Probe auch in der Probenansicht starten.

a Waihlen Sie in der Strukturansicht Ihr Gerat aus.

b Klicken Sie auf die Registerkarte Online Plot, um das Signal zu verfolgen.
Andern Sie bei Bedarf die Achsen.

Online Plot | Loghaok |

WD Absorbance

mAl |
200
1502
100
S T _!_ T T

-1 [u]

::I Change... | Lodjst | ild

¢ Klicken Sie auf die Registerkarte Worklist (Arbeitsliste), um den
Probenstatus zu verfolgen.

2 min

rﬂ Agilent Cerity NDS for Pharmaceutical QA/QC - AGILENTAMuskService - Administrator - Cerity for Pharma QA-QC

File Edit “Wiew Go Tools Actions Help

[@u=>%Falg [rswme ~ 00 - | &
[ ¥ = 7355 t V& # Fidon-|

E IA\IInstrumants j = B Irstrument Panel W

= K3 Allnstumerts [Sample Name| Status [Sample Type| Method [Pri
_ [:[ et 1 |ssexchromeme2 Completed | Sample metsscpodseme 500
£t ¥ elea

Nachdem Sie auf die Registerkarte Worklist geklickt haben, werden die
Schaltflachen Abort, Pause und Resume verfiigbar.

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender
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Grundiibung 2a: Analyse einer Einzelprobe zur Erstellung eines Beispielchromatogramms

Aufgabe 3. Uberpriifen des Chromatogramms

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Uberpriifen Sie die Probenergeb-
nisse und vergewissern Sie sich,
dass alle vier Peaks integriert
wurden.

Wihlen Sie Result aus der Liste Current View.

Wihlen Sie MySamplesRunLast24h aus der Liste Query.
Erweitern Sie den Ordner Samples.

Erweitern Sie den Ordner exchromiii.

Wahlen Sie die Injektion exchromiii #1.

Priifen Sie das Chromatogramm und die Summary Ergebnisse.

-0 0 T o

[E ] sona - | romet 50+ | 4| - [T | 212 R & a8

= [l Sanal Selection Signats of Acouired Signal(s)
=1 B Acquired Signalts) VUD: Absorbance, Asquired Sianaks)
= B e
~Ea &
=
=7 2
= 2
= 2
=
9|
2 o
2 8
g 8
=
1 z H 4 min
Summary | Integration |
Results

RT Compound | Amount [EsEfFAmll Peak Area |Peak Height Peak Width

g Klicken Sie auf die Registerkarte Integration, um die Integrationsergebnisse
zu sehen.

Summary || Integration |

Initial Events | Timed Events |
Peak Type
o : ) VWD Events
AT | gopmraion Poak Atca Peak Height Peck Width T
Inital Event Name | Inital Event Valus
056 BE 05678 01215 0.0647
076 By 0770 0329 00378 ivea Peject 00000
34 w 413695 | 1534383 | 00471 Slpe Sensifity 1.00
111 B 4B | 17572 | 00447 Pk witth |n 0400
144 ) 26038 o743t 0.0525 Shoulder Detection Mode | Dissbled
175 By 02087 0.0653 0.0435 Heioht Feject Jo.0o00
183 v 70248 | 983153 | 005
303 ] 5730801 | o0g9se | 00891 For &l Sionals
Tl Pesk Skinn Height Ratio o
Front Peak Skim Height Hauulﬁ
| ki sy st o
Buxeline Coneotion Classival
Tangert Skim Made Standard
Pk to Valley Ratic | I
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Grundiibung 2b:
Analyse einer Gruppe von Einzelproben
zur Substanzidentifizierung

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man:

* eine Probe eintragt

¢ Gruppen von Einzelproben analysiert und verfolgt

¢ die Ergebnisse beziiglich der Substanzidentifizierung
uberprift

Fiir diese Ubung kénnen Sie eine der folgenden Methoden

verwenden:

e eine Kopie der mit dem Cerity Networked Data System (NDS)
ausgelieferten Standardmethoden.

e die Methoden aus ,Grundiibung Nr. 2: Erstellen einer
Methode fiir Einzelproben zur Identifizierung von
Substanzen® auf Seite 87.

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie
bitte, die Schritte im linken Teil ohne ausfiihrliche Anleitung
auszufiihren. Wenn Sie mehr Hilfe benétigen, folgen Sie den
detaillierten Anleitungen rechts.

Bevor Sie beginnen

Lesen Sie ,Analyse von Routineproben” auf Seite 11.

Equilibrieren Sie das Gerét. Siehe ,Grundiibung 1la:
Equilibrieren des Gerites“ auf Seite 15.

Stellen Sie sicher, dass die Methoden fiir diese Ubung erstellt
oder wiederhergestellt worden sind.
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Grundiibung 2b: Analyse einer Gruppe von Einzelproben zur Substanzidentifizierung

Aufgabe 1. Eingabe von drei Einzelproben

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1

Starten Sie die Gerdteansicht, um
zur Probentabelle fiir Einzelproben
zu gelangen.

Tragen Sie eine Probe mit folgenden
Angaben ein:
Benennen Sie die Probe exer2biiil,
wobei jii Ihre Initialen sind.

a Wabhlen Sie Instrument aus der Liste Current View (Aktuelle Ansicht).
b Erweitern Sie lhren Geréteordner.
¢ Wihlen Sie Single Samples (Einzelproben).

Im Arbeitshereich erscheinen die Probentabelle und die Registerkarte
Sample Entry (Probeneintrag).

a Geben Sie exer2biii1 in das Feld Sample Name ein.
b Wiahlen Sie die Methode exer2 aus der Liste Method (oder eine Kopie von

defexer2b).

Im Feld Instrument erscheint das Gerat, das mit der Methode verbunden ist.

\d/\i/:gzr;je die Methode fiir ¢ Wahlen Sie Sample (Probe) aus der Liste Sample Type (Probentyp).
defexer2 (-)der exer2iif d Geben Sie die Vial Number (Probenflaschennummer) ein, die den Standard
Wabhlen Sie die enthalt.

Probenflaschennummer, die den
unverdiinnten isokratischen
Standard enthélt.

Klicken Sie auf die Schaltflache Apply (Anwenden) um die Probenangaben in
die Probentabelle zu tibertragen.

Sample Entry | Sample Logbook I
Sample Mame: Run |Am0unts| |dentification | Description | Report Destination
Iexer2bdec1 "
Methad: —Fiun with
Ie 02.d J Friority: Scheduls:
exerddec A
_l IMedium 'l Unknown
Sample Type:
ample | ype rTask[s)topefform—————————
ISampIe j . 2
¥ | Zcauire ¥ Quantify
Insty L o
nstiumen ¥ | [tearate i
[EMELC3 =l
Wial Mumber  Injections Wolume: [pl]
|1 1 Ias method

3 Tragen Sie die Aufgaben ein, die
das System wihrend des Laufes
ausfiihren soll.

a Aktivieren Sie das Auswahlkastchen Quantify und deaktivieren Sie das
Auswahlkastchen Report.

Sie miissen das Auswahlkéstchen Quantify aktivieren, um die Proben
zu identifizieren, auch wenn Kalibrierung und Quantifizierung nicht in
der Methode eingerichtet sind.

b Klicken Sie auf Apply.

28 Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender



Grundiibung 2b: Analyse einer Gruppe von Einzelproben zur Substanzidentifizierung

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

4 Speichern Sie die Probe.

5 Wiederholen Sie Schritt 2 bis 4 fiir
die nachsten zwei Proben.

Geben Sie den Proben die Namen
exer2biii2 und exer2biii3.

a Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf [5d] .

Es erscheint das Dialogfeld Save Changes To The Database (Anderungen in
der Datenbank speichern).

Uberpriifen Sie die List of changes (Liste der Anderungen).

Bei Reason for changes (Anderungsgrund) tragen Sie eine Begriindung ein

oder wahlen aus der Liste eine aus.
d Klicken Sie auf die Schaltflache Save.

a Waihlen Sie die leere Zeile aus.

b Fihren Sie die Schritte 2a bis Schritt 4d fiir exer2biii2 durch.

Wiederholen Sie die Schritte a und b fiir exer2hiii3.

INSTRUMENT NAME METHOD NAME SAMPLE NAME NUM OF INJECTIONS

EMELC3 ExerZiec

et Zhdec?

exerZhdec]

1
2
3 EMELCIE exer2dec
4

Sample Entry | Sample Logbook I
Sample Name:

Iexal2bdec:3
Method

exer2dec vl . |
Sample Type:

ISampIe j
Instrument:

[EMELCE =
Wial Mumber  Injections Wolume [l]

|1 IW Ias method

Apply |

FRun |Amounts| | dentification Descrinlionl Report Destination

R with
Priarity: Schedule;
tediurn 'I Ready for Analysis
rTask(z]to petform——————————————
I | Bcguire ¥ Quantify
¥ [rtegrate ™ Report

Analyst
’7 SCHEIDERER.ROEIN
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Grundiibung 2b: Analyse einer Gruppe von Einzelproben zur Substanzidentifizierung

Aufgabe 2. Analyse der Proben

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Priifen Sie, ob das Gerat a Wabhlen Sie Instrument aus der Liste Current View.
einsatzbereit ist. b Klicken Sie auf die Registerkarte Online Plot (Online-Aufzeichnung).

¢ Klicken Sie auf die Schaltflaiche Change.
Es erscheint das Dialogfeld Edit Signal Plot.

d Wahlen Sie das bendtigte Detektorsignal aus der Liste Available Signals
(Verfiigbare Signale).

e Klicken Sie auf die Schaltflache Add, um das Signal in die Liste Selected
Signals (Ausgewahlte Signale) zu Gberfiihren.

f Wahlen Sie die Option Predictable Range (erwarteter Bereich) und stellen
Sie den erwarteten Bereich auf -20mAU bis 300mAU.

g Unter Window Properties tragen Sie 15 min in das Feld X-Axis range ein.
h Klicken Sie auf die Schaltflache OK.
Edit Signal Plot M= =3
Awailable Signals Selected Signals
Eluatemnary Pumnp: Pressure S WD Absorbance

Quaternary Pump: Flow S = |

Quaternary Pump: %4
Quaternary Pump: %B b

Cuaternary Pump: %C

Quaternary Pump: %0
Lo

—%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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Grundiibung 2b: Analyse einer Gruppe von Einzelproben zur Substanzidentifizierung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

Erweitern Sie lhren Gerateordner.

Wahlen Sie Single Samples (Einzelproben).
Wabhlen Sie die Probe exer2biiil.

Klicken Sie auf die Schaltflache Run ;j: .
Wihlen Sie die Probe exer2biii2.

Klicken Sie auf die Schaltflaiche Run.
Wibhlen Sie die Probe exer2biii3.

Klicken Sie auf die Schaltflache Run.

Die Proben werden in der Reihenfolge analysiert, in der sie gestartet werden,
es sei denn, exer2biii3 hat eine hohere Prioritét als exer2biii2. Dann wird
exer2biii3 vor exer2biii2 analysiert. Die zuerst gestartete Probe wird
allerdings immer zuerst analysiert, auch wenn sie eine geringere Prioritat
als die anderen Proben hat.

2 Analysieren Sie die Proben.

o Qe 0o a0 T o

3 Uberwachen Sie das Signal und a Klicken Sie auf die Registerkarte Online Plot, um das Signal zu verfolgen.
verfolgen Sie den Status der Proben. Andern Sie bei Bedarf die Achsen.

b Klicken Sie auf die Registerkarte Worklist (Arbeitsliste) und verfolgen Sie
den Status der drei Proben.

Instrument Panel : *

| | Name | Status | Type |Method|Priorily#| Vial # |Injections#|Description|
exerzhdect
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Grundiibung 2b: Analyse einer Gruppe von Einzelproben zur Substanzidentifizierung

Aufgabe 3. Uberpriifen des Chromatogramms

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Uberpriifen Sie die Probenergeb-
nisse und vergewissern Sie sich,
dass alle Substanzen in jeder
Probe identifiziert worden sind.

a Wabhlen Sie Result aus der Liste Current View.

b Erweitern Sie den Ordner Calibration - exer2iii oder defexer2.
Auch wenn in der Methode keine Kalibrierung eingerichtet war,
erscheint das Ergebnis in einem Ordner ,,Calibration”.

Erweitern Sie den Ordner Samples.

Erweitern Sie den Ordner exer2biiil.

Wabhlen Sie die Injektion exer2biiil #1.

Sehen Sie sich das Ergebnis an.

Wiederholen Sie die Schritte d bis f fiir die folgenden Proben.
exer2hiii2
exer2biii3.

Q@ = 0o .0

Yiew Tools Actions Help

Result O W oo Bk ®EAR & % M @ Lwow v Sial v [/ Monuslinegion - o i ME -
S o R s e s = 4 1 G5 A FilDown v
- i
| ~| @ &
o A = et . S e ol
s [P AT5erviesomprovedRun astTDays T | sionel 4~ | Fomst B3 | st 7| (- |[T | 122 A 1] 2K
w2 |25 ke [CEswmosecon Sinae of Acsired Sgnai()
@ 17T Calibration - exei2dec Calib Rev 2 = ms'g”a'(@ WAVD: Absorbance, Acquired Signalis)
-3 Samples = =
i B eserbdec3 [Fev2l =8 z | 5
= B eser2bdec? [Rev 2] o 2
2§ everbdec! [Rev2] =R @
4 crerZbdec 5
(3 O Rievisions

2
1 z i
Summary | Integiation |
Floss

AT |[Compound Name Amount | o BP | Peak Area [Peak Height| Peak Width

i 7y e A958e3 | 1e21e17 | 0o0am

110 N N/ 372085 | 1258883 | 00884

168 bipheryl A N/A 362644 | 57.7415 0.0556

307 avterphenyl 17y N 5235493 | 910063 00830
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Grundiibung 3a:

Start einer Sequenz zur Quantifizierung
von Substanzen mit einstufiger
Kalibrierung

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man:

* eine Sequenz mit einer Methode erstellt, die fiir eine
einstufige, sukzessiv aktualisierte Kalibrierung,
ESTD-Quantifizierung und festgesetzte Substanzmengen
ausgelegt ist

* Reporttypen auswahlt und ein Verzeichnis fiir Reports anlegt
* eine Sequenz startet und verfolgt

¢ die Ergebnisse tiberpriift, um sicher zu gehen, dass alle
Substanzen korrekt identifiziert und quantifiziert sind

¢ die Reports tiberprift

Sie kénnen bei dieser Ubung zwischen zwei Methoden wiihlen:

e eine Kopie der mit dem System ausgelieferten
Standardmethode

e die in ,Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig
kalibrierten Methode fiir eine Sequenz® auf Seite 99 erstellte
Methode

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie
bitte, die Schritte im linken Teil ohne ausfiihrliche Anleitung
auszufiihren. Wenn Sie mehr Hilfe benétigen, folgen Sie den
detaillierten Anleitungen rechts.
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Grundiibung 3a: Start einer Sequenz zur Quantifizierung von Substanzen mit einstufiger Kalibrierung

Bevor Sie beginnen

Lesen Sie ,Analyse von Routineproben® auf Seite 11.

Equilibrieren Sie das Gerét. Siehe ,Grundiibung 1la:
Equilibrieren des Gerates“ auf Seite 15.

Stellen Sie alle vorbereiteten Proben in den AL%-Probenteller.
Stellen Sie sicher, dass die Methoden fiir diese Ubung erstellt
oder wiederhergestellt worden sind.

Aufgabe 1. Erstellen einer neuen Sequenz

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

Erstellen Sie eine neue Sequenz.

Geben Sie der Sequenz den
Namen exer3seqiii, wobei jii
Ihre Initialen sind.

Benutzen Sie eine der beiden
folgenden Methoden:

defexer3
exer3iii (erstellt in Ubung 3
der Methodenerstellung)

a

Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf die Schaltfliche New D
und wiahlen Sie Sequence.

Es erscheint das Dialogfeld ,,Create New Sequence” (Neue Sequenz
erstellen).

b Geben Sie den Sample Name als exer3seqiii ein.

¢ Wahlen Sie das Instrument, das fiir die Sequenz benutzt wird.

d Widhlen Sie die Method fiir die Sequenz.

e Klicken Sie auf OK.

reate New Sequence . l
Sequence Mame: Iexer333qeme

f

Instrument: |Get8tartLC Brawse... |

kethod: IexerSsingIeveI i Browse.. |

0K | Cancel

Wenn das Dialogfeld ., Save Changes to the Database” (Anderungen in

der Datenbank speichern) erscheint, wahlen Sie, falls vorhanden, die
Begriindung fiir die Anderungen in Reason for changes (Anderungsgrund)
und klicken Sie auf Save.
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Grundiibung 3a: Start einer Sequenz zur Quantifizierung von Substanzen mit einstufiger Kalibrierung

Aufgabe 2. Eintragen der Angaben zu Probe und Sequenz

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

a Waihlen Sie ,.Instrument” aus der Liste ,,Current View".

b Erweitern Sie das verwendete Gerat und wahlen Sie die
gerade erstellte Sequenz.

¢ Uberprifen Sie die Tabelle.

1 Uberpriifen Sie die Sequenztabelle

Beachten Sie, dass die Sequenzta-
belle der, in der Methode erstellten,
Sequenzvorlage entspricht.

Sequence Dptions I

Injection | Sample
Volume
[0}
0 2 1 as method O

2 |zample1_2 Sample 5 1 as method 0
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

2 Tragen Sie die Aufgaben ein, die

wahrend der Analyse durchgefiihrt
werden sollen:

Quantifizierung und Reporterstellung.

Datenerfassung und Integration sind
immer aktiviert.

a Klicken Sie auf die Registerkarte Sequence Options.
b Stellen Sie sicher, dass die Kontrollkéstchen Quantify und Report bei
. Task(s) to perform” (durchzufiihrende Aufgaben) aktiviert sind.

Sequence I Identificationl Description' HeportDestination'

—Riun with Task[s] to perform
Pricrity: Schedule: | £cauie W Quantify
IMedium 'l Ready for Analysis
I | [rtearate v Report
Calibration Mode:
ISingIe Update Calibration j I Alow Onine E diting
[Sequence Created by
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Grundiibung 3a: Start einer Sequenz zur Quantifizierung von Substanzen mit einstufiger Kalibrierung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
3 Tragen Sie den Zielpfad fiir die a Klicken Sie auf die Registerkarte Report Destination (Reportausgabeeinheit).
Reports ein, ohne sie zu drucken: b Deaktivieren Sie nétigenfalls das Kontrollkdstchen Printer.

Geben Sie Exercise3iii ein, wobei i ¢ Aktivieren Sie das Kontrollkastchen Path und tragen Sie das Verzeichnis

Ihre Initialen sind. Exercise3iii ein.
Das System erstellt dieses Verzeichnis automatisch, wenn es nicht bereits
besteht, und stellt die erzeugten Reports in das Verzeichnis Agilent\Cerity\
Reports\Pharmaqc\Reports.

Sequencel Identificationl Deseription Fepart Destination |

Fepart(z] ta print

I~ Frinter: I j Select... |
v Path: IExerciseSdef Select... |

4 Wahlen Sie die folgenden a Aktivieren Sie das Kontrollkdastchen Print (Drucken) fiir alle links
zu erstellenden Reports: angegebenen Report Types.
Single Injection (Einzelinjektion) b Deaktivieren Sie das Kontrollkéstchen Print fiir alle Reporttypen,

die links nicht aufgefiihrt sind.
Standard Injection (Standardinjektion) 16 IiNks nicht aulgetuhrt sin

Sequence (Sequenz)

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 I
[~ Sequence Seq_shart htrm

5 Speichern Sie die Sequenz. a Klicken Sie auf g und tragen Sie, falls Sie dazu aufgefordert werden,

Ihre Begriindung fir die Anderung und Ihr Passwort ein.
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Grundiibung 3a: Start einer Sequenz zur Quantifizierung von Substanzen mit einstufiger Kalibrierung

Aufgabe 3. Analysieren und Verfolgen der Sequenz

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Stellen Sie sicher, dass das Gerét
einsatzbereit ist.
Verwenden Sie dieselben Bedingun-
gen, die in der Methode eingestellt
wurden.
Einstellungen fiir den Online-Plot:

Y-Achsenbereich: -20 bis 300
X-Achsenbereich: 15 Minuten

a Wabhlen Sie aus der Strukturansicht das Gerét fiir die Sequenz aus.

b Stellen Sie sicher, dass das Gerat und die Saule equilibriert und die
Bedingungen jenen gleichen jenen sind, die in der Methode fiir die
Sequenz eingestellt wurden.

Instiument Panel | wiorklist |

[ 1w i'i-

# 1

I === mlmiry
=% C| D% B 2233°C

[=% s Bz || o] 2mT EMELC3

<

o | o

Klicken Sie im unteren Teil des Online-Plot auf Change.

Es erscheint das Dialogfeld ,,Edit Signal Plot” (Signal-Plot andern).

Wahlen Sie das gewiinschte Signal aus der Liste , Available Signals”

(Verfuigbare Signale) und klicken Sie dann auf Add, um das Signal
in das rechte Feld zu verschieben.

auf -20 bis 300.

Edit Signal Plot
Avallable Signals

gJuatemary Pump: Fressure -
lJuaternary Pump: Flow
Quatemary Pump: %4

uaternary Pump: %8 e

Quatemary Pump: %C
Quatemary Pump: %0
i N |

~WwD: Absorbance

<- Bemave

Setzen Sie den Predictable Range (Wahrscheinlicher Bereich)

Setzen Sie den X-Axis range (X-Achsenbereich) auf 15 min.
g Klicken Sie auf OK.

IE E3

< Predictable Range

From: |20 il mal
Io. 200 :| mal

" Floating Range
A ETEE I ﬂ il
Gffset: I :I %

I ot w-adiist

—Window Properties

H-axiz range: IT a ﬂ mirt

I Draw Grid

Ok I Cancel Aoply
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Grundiibung 3a: Start einer Sequenz zur Quantifizierung von Substanzen mit einstufiger Kalibrierung

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

2 Starten Sie die Sequenz.

a Erweitern Sie den Gerateordner.
b Wiahlen Sie die gerade erstellte Sequenz aus.

Es erscheint die Schaltflache Run :_-t }
¢ Klicken Sie auf die Schaltflache Run.

|J & ° 0| = % y 'Q l§| |J Instrur
E“Alllnstruments j B Sequence Table | Sequence Dptionsl

EK @ Alllnstruments

~ [ =00 muskistpe14 Sample Name Sample Type
Et Ea GetStartlLC

El' - E Single Samples Calibration

El{ 2 |zamplel_2 Sample

— 3 |zamplel_d4 Sample

m 4 |Cal Calibration 1
“’:M j |zamplet_2 Sample
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Grundiibung 3a: Start einer Sequenz zur Quantifizierung von Substanzen mit einstufiger Kalibrierung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

3 Uberwachen Sie das Signal a Wahlen Sie das Geréat aus.
und verfolgen Sie den Status b Beobachten Sie das Signal auf der Registerkarte Online Plot und &ndern
der Sequenz. Sie bei Bedarf die Achse.

Oniine Plot | Logbao: |

VD Absorbance

mau
260 —
200 ,
150 —

00—

Mﬂ | i

T T T
Az -0 E:] ]

e ' min
il Change | Adiust | lH

¢ Klicken Sie auf die Registerkarte Worklist (Arbeitsliste) und verfolgen Sie
den Status der Sequenz.

Instrument Panel  Warklist |

1  |EEEEEE Runnin

Beachten Sie, dass beim Offnen der Arbeitsliste die Schaltflachen Abort,
Pause, Resume (Abbrechen, Pause, Fortsetzen) erscheinen.
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Grundiibung 3a: Start einer Sequenz zur Quantifizierung von Substanzen mit einstufiger Kalibrierung

Aufgabe 4. Uberpriifen der Ergebnisse und Reports

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Uberpriifen Sie die Kalibriertabelle ~ a Wahlen Sie Result (Ergebnis) aus der Liste ,,Current View"

und -kurve fiir jede Version der (Aktuelle Ansicht).

Kalibrierung. b Waihlen Sie AllSeqNotApprovedRunLast7Days aus der Liste Query.

o

Erweitern Sie den Ordner exer3seqjii.

d Waihlen Sie den Ordner Calibration - exer3seqiii Calib Rev 2.
Im Arbeitsbhereich werden die Kalibriertabelle und Kalibrierkurve angezeigt.

% Agilent Cerity NDS for Pharmaceutical GA/QC - SCHEIDERER_ROBIN - Administrator - Cerity for Pharma GA-GC

File Edit Yiew Took Actions Help

Resul 0 HR_Ss ‘”E Layout =

S P B R Z S8, = 1 L5 FilDown -

415 eaNotpprovedRunL astDays @ &
o, [® &BeaNotappovediulast7Days

E-F defseq3 [Fev 3]

{27 Calibrations

B Caibration - defavlimethod3 Calb Rev 2 [Rev 2]
“I* Calibralion - defavlimethod3 Calb Rev 3 [Rev 3]
" Calibration - defavlimethod3 Calb Rev 4 [Rev 4]
£ 0id Revisions

=

BEEET

Calibration Table

Compound Name | Weighed Amount | Comment Signal Shot | B (Rep/Amy)
OO0 VTR T
biphenyl 15.0000 WD A 24 4655
Compound Surmary
[dmethyichthalzte |
i Valid 5
] Sample Name | ¢ M2 | waighed Amount |  RF (Rsp/Ad
o] ol #1 Ve U000 T

S s s S
Weighed Amount

5 Weighed Amount [Fald Cabrator]

SCHEIDERERADBIN | defaulmethon EVELCS [03/18/2002 [1:2258

[ |85 eah othpprovedAunLast7D apsdefseqd [Fev I1Cali |

e Waihlen Sie den Ordner Calibration - exer3seqiii Calib Rev 3.
f Wahlen Sie den Ordner Calibration - exer3seqiii Calib Rev 4.

40

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender



Grundiibung 3a: Start einer Sequenz zur Quantifizierung von Substanzen mit einstufiger Kalibrierung

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

2 Uberpriifen Sie die Ergebnisse a Erweitern Sie den Ordner Calibration - exer3seqjii Calib Rev 2.
fiir jeden Kalibrierstandard in b Erweitern Sie den Ordner Calibrations.
jeder Version. ¢ Erweitern Sie den Ordner Call.
Beachten Sie die verschiedenen, dWahlen Sie CalT #1. ) _ )
zur Quantifizierung der Proben e Beachten Sie den Responsefaktor im Arbeitsbereich.
verwendeten Responsefaktoren. E— . - .
[£. Agilent Cerity NDS for Pharmaceutical QA/QC - SCHEIDERER _ROBIN - Administrator - Cerity for Pharma QA-QC
Fie Edit View Tools Actions Help
|| Fesui 0 - EHREE| QA & H M B Lo~ % Sl ~ | [ Monuel Inegration ~ [hs | 8 =
|2 f B2 F =35 1 | B A Fbon-|
4115 eqhlotépprovedRunLast7Days + 28 5 — —
92' & A:SEqNTKAppmvEdF(unLasI;DaJys [ oo 2 | Fomat 55~ | o~ 22~ [ 3| R I B a0
Ll B &R defseqd [Rev ] = [ Signel Selection Signals of Acquired Signalfs)
x? {21 Calibrations =1 [ Acouiresd Signals) WMWD: Absaibance, Acquired Signal(s)
ol 5T Calbration - defaultmethod3 Calb Re = Evant = — = =
@l 5 Calbrations - 1 2 3 g
=0 call [Revl] £ = s
3 QV call #1 [Fiew 1] a = £
it (1 Sarples 2 )
& Calibration - defaultmethod3 Calib Re 1 &
Al Calibration - defaultmethod3 Calib Re 2-
[ 0ld Revisions
o
k i :
Summary | Integration |
Fesults
I
AT | CompoundMame  Amount L. | Peak Area Peak Height Peak Widt
083 dimethyiphthalste 10.0000 433062 4195843 1521817 00438
1.10 71673 433062 374.2865 1256663 00464
1.88 biphengl 15.0000 24.4655 356.2544 g7.7415 0.0556
- < | 2l 307 oterphenyl 138666 271839 523.9493 91.0363 00830
[ [B15 eqNotbppiovedRunLast7Dayshdefseq? [Fier| | [ 4
f Erweitern Sie den Ordner Calibration - exer3seqjii Calib Rev 3.
g Wiederholen Sie die Schritte b-c.
h Widhlen Sie den zweiten Call1 Standard.
i Beachten Sie den Responsefaktor.
j Erweitern Sie den Ordner Calibration - exer3seqiii Calib Rev 4.
e Wiederholen Sie die Schritte b-c.
| Wahlen Sie den dritten Cal1 Standard.
m Beachten Sie den Responsefaktor.
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Grundiibung 3a: Start einer Sequenz zur Quantifizierung von Substanzen mit einstufiger Kalibrierung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

Erweitern Sie den Ordner Calibration - exer3seqiii Calib Rev 2.
Erweitern Sie den Ordner Samples.

Erweitern Sie den Ordner Samplel1_2.

Wahlen Sie Sample1_2 Nr. 1.

Beachten Sie den Responsefaktor im Arbeitsbereich.
Wiederholen Sie die Schritte c-e fir Sample1_4.

3 Uberpriifen Sie die Probener-
gebnisse fiir jede Version.

Beachten Sie die bei der
Quantifizierung verwendeten
Responsefaktoren.

-0 20 T o

[ | sionat 4 - | Format I3~ | o+l - T | &R0 A B AR

=l [2] Signal Selection Sigrials of Acquired Signal(s)
=1 [ Acquired Signai(s) VWD Absorbance, Acquired Signalis)
B [ ot = =
= 3 :
Bl 2
i 5
g 2
2 5
7
=
g
2
o
1 2 3 4 min
Summary | Integialion |
Results
RT Compound Name | Amount RF (Rsp/Amt) | Peak Area Peak Height | Peak Width
083 dimethylphthalate 24563 435878 107.0642 304629 0.0438
110 diethyiphthalate 1.7347 435878 945155 316318 0.0464
188 bipheny! 34317 24 BER3 B6 0883 238570 0.0556
307 4 6752 27.3947 128 0765 226674 0.0230

Erweitern Sie den Ordner Calibration - exer3seqjii Calib Rev 3.
Wiederholen Sie die Schritte b-f.
Erweitern Sie den Ordner Calibration - exer3seqjii Calib Rev 4.
Wiederholen Sie die Schritte b-f.

—_— -y

Wihlen Sie Start > Programme > Agilent Cerity > Report Viewer.
Waihlen Sie File > Open.

Offnen Sie Cerity > Agilent > Reports > PharmaQC >

Reports > Exercise3iii.

d Offnen und betrachten Sie jeden Report.

4 Uberpriifen Sie die Reports.

Hinweis: Benutzen Sie zum Offnen
der Reports den Report Viewer.

o =
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Grundiibung 3b:
Erneute Integration und Auswertung
der Ergebnisse

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man:
* manuell die Ergebnisse der Kalibrierstandards reintegriert
* die Werte der Probenvariablen dndert

¢ die Sequenz mit der urspriinglichen Methodenversion
erneut auswertet

Sie kénnen dazu die Daten aus der Ubung 3a verwenden.

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie
bitte, die Schritte im linken Teil ohne ausfiihrliche Anleitung
auszufithren. Wenn Sie mehr Hilfe benétigen, folgen Sie den
detaillierten Anleitungen rechts.

Bevor Sie beginnen

Lesen Sie ,Analyse von Routineproben® auf Seite 11.
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Grundiibung 3b: Erneute Integration und Auswertung der Ergebnisse

Aufgabe 1. Anderungen der Ergebnisse und Probenangaben

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Suchen Sie das Einzelergebnis der a Wabhlen Sie Result (Ergebnis) aus der Liste ,,Current View"
dritten Quantifizierung der Probe (Aktuelle Ansicht).
sample1_4 in der Sequenz b Wiahlen Sie aus der Abfrageliste den Eintrag
exer3seqjii. MySeqNotApprovedRunLast7days.

Erweitern Sie den Ordner exer3seqjii.

Erweitern Sie den Ordner Calibration - exer3iii Calib Rev 4.
Erweitern Sie den Ordner Samples.

Erweitern Sie den Ordner sample 1_4.

Wihlen Sie sample 1_4 #1.

Klicken Sie auf die Registerkarte Integration.

Qe o a0

[T | sonal 4 - | Formet 153+ | 8 - o~ | [Ty | 0 I R[4 [#] [& B 1 7 IK 3 e B | Timed Everts -

= [ Signal Selection Signals of Acruired Signal(s)
= B4 Acquired Signa(s) \WD: Absobance, Acquired Signalcs)
= Fvwm =
[+ &

120
'
1579 - biphenyl

2074

Summay | Integration |

Initial Events | Timed Events |
Peak Type
and ! ] VWD Events
AT | gopraion | Peak Area Peak Height Peak Width T
Inital Event Name | Inital Event Yalue
093 w 1155843 | 1521817 | 00430
1.10 e 742085 | 1258663 | 004G Area Feject 0000
1.89 v e | 97418 | n0sEE Slope Sensitiy 1.0
307 BB 523958 | 9108 | 00oa0 | || |Feokwidh 0 0400
Shoulde: DetectionMode | Disabled
Height Reject 1.0000
For All Signals
Tail Peak Skim Height Ratio J0.00
Front Peak Skim Height Ratio0.00
Skim Yalley Ratio 20.00
Baseline Corection Clagsical
Tangent Skim hode Standard
Peak lo Valley Ratio |suu.uu
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Grundiibung 3b: Erneute Integration und Auswertung der Ergebnisse

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

2 Reintegrieren Sie den
Dimethylphthalat-Peak manuell.

Ziehen Sie die Basislinie von der
unteren linken Ecke des Peaks
zum Wendepunkt an der unteren
rechten Ecke des Peaks.

Beachten Sie, dass die Werte fiir
.Amount” und ,,RF” verschwinden.

Klicken Sie in der Symbolleiste , Integration” auf _ré
Es erscheint ein Mauszeiger in Form einer Glockenkurve im Chromatogramm.

Setzen Sie den Zeiger an der unteren linken Peakseite auf den Schnittpunkt
zwischen Basislinie und Peak und klicken Sie einmal.

Halten Sie die Maustaste gedriickt und bewegen Sie den Zeiger zum
Wendepunkt auf der rechten Peakseite.

Lassen Sie die Maustaste los.

Es erscheint die neue Basislinie, aber der Zeiger verbleibt noch in der
Glockenform.

Klicken Sie in der Symbolleiste , Integration” auf [:E ,um den Zeiger von
der Glockenform zu einem normalen Zeiger zu dndern.

E| Signalﬂ" Furmmﬂv‘ﬁ" E'”E| \

] I [57] [A T ) [ [X] 3= A Be | Tived Everts -

= [¥] Sional Selection Signals of Acquired Sianalis)
=) [ scaived Signal(s) WD Absorbance, Acquired Signals)
= [ o = e
T
i i
| =
2
2 3
=9 2]
5 z
- g
@
2
2 |
a
T T T T
0 1 72 3 4
Summary ] Integration I
Initial Events ] Timed Events ]
Peak Type
and ! . VWD Events
RT Separation Peak Area |Peak Height Peak Width| T
Code
Inital Event Name Inital Event Yalue
0.93 MM m 367.2393 149.9951 0.0430
110 VB 3742865 1256663 0.0454 fuea Reject 0.0000
1.98 VB 3562544 977415 0.0556 Slope Sensitivity .00
3.07 BE 523 9493 1.0363 0.0330 Peak 'Width 0.0400
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Grundiibung 3b: Erneute Integration und Auswertung der Ergebnisse

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
3 Andern Sie die Werte der a Waihlen Sie die Sequenz exer3seqjii.
Probenvariablen.

Im Arbeitsbereich erscheinen die Sequenztabelle und das Fenster

Verdiinnung =5 .Sample Entry” (Probeneintrag).

Reinheit = 0,9 o .
einnel Wibhlen Sie die erste Probe ,.sample 1_4" in der Sequenz.

Klicken Sie auf die Registerkarte Amounts (Mengen) und tragen Sie
einen Standardwert von 5 fiir den Faktor Dilution (Verdiinnung) ein.
d Tragen Sie einen Standardwert von 0,9 fir Purity (Reinheit) ein und
klicken Sie auf Apply.
e Wiederholen Sie die Schritte ¢ und d fiir jede ,,sample 1_4" in der Sequenz.

Sequence Table | Seguence Options |

Sample Hame Sample Type L(;?’I‘;I Custan:oi:mple V;fl I"JE[:
1 |calt Calibration 1 2 1
2 |samplel_2 Sample 5 1
!.samp\e 1_4 4
4 |cal 2 1
9 |sample1_2 &l 1
6 |sample1_4 Sample a 1
7 |cal Calibration 1 2 1
8 |samplel_2 Sample 5 1
9 |zample1_4 Sample 9 1

Sarnple Entry | Sequence Logbook

Sample Mame: Fun  Amounts Idennlicatinn|Dascripmn

Isample 1_4
Sample variables————————————————————
e
Sample Type: Sample Amount:| 0
ISampIe j
Sample Amount LI madml
Custom Sample Group: Multiplier:| 1
[ [~
Dilution:| &
Purity: .9 ;I
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Grundiibung 3b: Erneute Integration und Auswertung der Ergebnisse

Aufgabe 2. Erneute Auswertung der Sequenzergebnisse

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Offnen Sie das Fenster ,Reprocess” a Wihlen Sie die Sequenz exer3seqjii.

(Neu bearbeiten). Es erscheint das Dialogfeld ., Save Reasons for Changes”

Im Konzepte- Leitfaden finden Sie (Griinde fiir Anderungen speichern).
in Kapitel 3, ..Probenanalyse”, ein
Diagramm, das lhnen bei der Auswahl
der fir die Neuauswertung richtigen

b Geben Sie alle erforderlichen Angaben ein und klicken Sie auf Save.
¢ Wahlen Sie in der obersten Meniizeile den Eintrag Actions > Reprocess.

Option hilft.

2 Wabhlen Sie die Optionen zur a Waihlen Sie Use the method revision now attached to the result
Neubearbeitung aus, bei der (Methodenversion verwenden, die jetzt mit dem Ergebnis verbunden ist).
Einstellungen der Originalme- b Klicken Sie auf OK.
thode verwendet werden, auBer Das Cerity-System verwendet zur Auswertung der Sequenz die Einstellungen der
den Integrationseinstellungen Methode, die urspriinglich fiir den Lauf der Sequenz verwendet wurde, sowie
und den Werten fiir die die neuen manuellen Integrationseinstellungen und die neuen Variablenwerte.
Standardprobenvariablen.

Im Cerity-System werden alle Anga-
ben zu Probe, Sequenz, Methode Sequence defseqd - Reprocessed B
und Gerat zum Ergebnis hinzugefigt. -

Revision |1 1

Feprocesz Option:

& {ize the method revision that 1z 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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Grundiibung 3b: Erneute Integration und Auswertung der Ergebnisse

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

3 Beobachten Sie die Neubearbeitung a Wabhlen Sie die Sequenz exer3seqiii.
bis zu ihrem Abschluss. b Klicken Sie auf die Registerkarte Sequence Options.

defzeqd - Reprocessed

Medun [

Single Update Calibration |—,

Wenn das System die erneute Bearbeitung beendet hat, erscheint die Meldung
.Completed Reprocessing” (Neubearbeitung abgeschlossen) im Fenster
.Sequence Options”.

defzeqd - Reprocessed

e 7]

Single Update Calibration |—/
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Fortgeschrittene Ubung 4a:
Sequenzanalyse zur
Substanzquantifizierung mit
mehrstufiger Kalibrierung

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man:

eine Sequenz mit einer Methode fiir mehrstufige
Gesamtkalibrierung, ESTD-Quantifizierung und
variablen Substanzmengen erstellt

neue Angaben zu einzelnen Proben oder Standards eintragt
eine Sequenz wahrend der Analyse dndert

die Ergebnisse tiberpriift, um den mehrstufigen
Gesamtkalibrierungsprozess einzusehen

die ersten Reports der Einzelergebnisse und den
Sequenzreport anzeigt

Sie kénnen bei dieser Ubung zwischen zwei Methoden wiihlen:

einer Kopie von defexer4iit, der von der Standardmethode
des Systems kopierten Geratemethode

Exer4iii, der Methode, die Sie in ,Fortgeschrittene Ubung 5:
Erstellen einer mehrstufigen Kalibriermethode fiir eine
Sequenz“ auf Seite 133 erstellt haben.

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie
bitte die Schritte im linken Teil ohne ausfiihrliche Anleitung
durchzufiihren. Wenn Sie mehr Hilfe benétigen, folgen Sie
den detaillierten Anleitungen rechts.
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Fortgeschrittene Ubung 4a: Sequenzanalyse zur Substanzquantifizierung mit mehrstufiger Kalibrierung

Bevor Sie beginnen

Lesen Sie ,Analyse von Routineproben® auf Seite 11.

Equilibrieren Sie das Gerét. Siehe ,Grundiibung 1la:
Equilibrieren des Gerates“ auf Seite 15.

Aufgabe 1. Erstellen einer neuen Sequenz und Eingabe

der Proben- und Sequenzangaben

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Erstellen Sie eine neue Sequenz.

Geben Sie der Sequenz den
Namen exerdseqiii, wobei iii
Ihre Initialen sind.

Benutzen Sie eine der beiden
folgenden Methoden:

defexerdiii
exer4iii (erstellt in Ubung 4 der
Methodenerstellung)

2 Tragen Sie die Werte fiir die
Probenmengen und Variablen ein.

Geben Sie fiir die erste ,,sample 1_2"
Folgendes ein:

Probenmenge — 2,5 mg
Verdiinnungsfaktor — 2
Reinheit — 0,93

o Qe oo 0 T o

Ausfiihrliche Anleitungen finden Sie in ,Aufgabe 1. Erstellen einer neuen
Sequenz” auf Seite 34.

Nachdem Sie eine neue Sequenz erstellt haben, wird deren Versionsnummer
auf 1 gesetzt.

Wahlen Sie Instrument aus der Liste ,,Current View".
Erweitern Sie den Gerateordner.

Wahlen Sie exer4seqiii.

Wabhlen Sie die erste ,sample 1_2" in der Sequenztabelle.
Klicken Sie auf die Registerkarte Amounts.

Tragen Sie 2,5 fir Sample Amount (Probemenge) ein.
Andern Sie den Wert fiir Dilution (Verdiinnung) auf 2.
Andern Sie den Wert fiir Purity (Reinheit) auf 0,93.
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Fortgeschrittene Ubung 4a: Sequenzanalyse zur Substanzquantifizierung mit mehrstufiger Kalibrierung

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

3 Tragen Sie die Substanzmengen ein.

Um eine Substanz in einer Probe
zu quantifizieren, missen Sie die
Substanzmenge des Standards
verwenden.

Fiir den zweiten Satz an
Kalibrierstandards fiir
Dimethylphthalat geben Sie
folgende Substanzmengen ein:

Call—10,17 pg
Cal2 — 37,62 ug

4 Tragen Sie die Aufgaben ein, die
wahrend der Analyse durchgefiihrt
werden sollen:

Quantifizieren, Reporterstellung
und Online-Anderung erméglichen

a Klicken Sie auf die Registerkarte Sequence Table (Sequenztabelle)
und wahlen Sie Cal1 aus dem zweiten Satz Standards.
Tragen Sie 10,17 als ,,Compound amount” (Substanzmenge) ein.

¢ Wabhlen Sie Cal2 aus dem zweiten Satz Standards.

d Tragen Sie 37,62 als ,Compound amount” (Substanzmenge) ein.

Sequence Table | Sequence Options |

Sample Name|Sample Type Cal. Imme_dia_te Custom Sample| Vial |Injections I\';Jueluﬂr:): =
Level Quantitation Group # # M i
A |samplz1_d Sample: B 1 as methiod |(
5 |calt Calioration 1 El 1 et (]
cal2 o B 1 [
7 |semple1_2 Sample B 1 s method [(
8 |samplzi_d Sample B 1 as methiod |(
9 |calt Calioration 1 E] 1 as method [(
10 |caiz Caloration 2 z 1 as methiod |(

o o[

Sample Entty | Sequence Logbook

Slamu\eNam& Run  Amounts | |dentification | Deseription
cal2

Sample variable Compound amount

Use Name ‘ Amount

Sample Type: Sample Amourt] (1
[ Calbration Standard |

Sample Amount U ma/m [F_| dimethyiphthal 33.75
Custom Sample Group Multipher| 1 = bigherh| &0

Dilution Factor| 5

d\ethy\phthalaj 1}

a Wahlen Sie die gerade erstellte Sequenz aus.
Klicken Sie auf die Registerkarte Sequence Options.
Stellen Sie sicher, dass die Kontrollkdstchen Quantify (Quantifizierung) und
Report bei . Task(s) to perform” (durchzufiihrende Aufgaben) aktiviert sind.
d Aktivieren Sie das Kontrollkastchen Allow Online Editing
(Online-Bearbeitung erméglichen).

Sequence Table  Sequence Options |

Sequence | Ideniifieation | Descrption | Rrepert Destination |

Sequence Name: Flun with Taskls] to perform
[T ———
Fiiarit: Schedule: I¥ | e ¥ Quantify
Instrument: .
Medium = Ready for Analysis
EMELC3 I [riearate W Report

Calibration kode:
Sequence Template

| Oerall Calbnstion =l [ iliow Giniin E ditng

Apply
[ Sequence Createdby |

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender
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Fortgeschrittene Ubung 4a: Sequenzanalyse zur Substanzquantifizierung mit mehrstufiger Kalibrierung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

5

Tragen Sie den Zielpfad fiir die * Ausfihrliche Anleitungen hierzu finden Sie in Schritt 3 auf Seite 36.
Reports ein, ohne zu drucken:

Geben Sie Exercisediii ein, wobei ,.iii"

Ihre Initialen sind.

6 Speichern Sie die Sequenz. * Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf E und geben Sie bei Bedarf die
Begriindung fiir die Anderung und lhr Passwort ein.
Nach dem Speichern der Sequenz erhdht sich die Version um eins. In diesem
Fall wird die Versionsnummer auf 2 gesetzt.

Aufgabe 2. Bearbeiten der Sequenzvorlage wahrend
der Analyse
Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Starten Sie die Sequenz, Ausfiihrliche Anleitungen hierzu finden Sie in ,,Aufgabe 3. Analysieren und
wenn das Gerét bereit ist. Verfolgen der Sequenz” auf Seite 37, Schritte 1 und 2.

Beachten Sie, dass die Sequenz unterhalb des Gerateordners verschwindet.
Nach dem Sequenzlauf erhéht sich die Version um eins. In diesem Fall wird
die Versionsnummer auf 3 gesetzt.
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Fortgeschrittene Ubung 4a: Sequenzanalyse zur Substanzquantifizierung mit mehrstufiger Kalibrierung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

2 Bearbeiten Sie die Sequenzwahrend a Wahlen Sie in der Strukturansicht Ihr Gerét aus.
des Analyselaufs: b Klicken Sie im Arbeitsbereich des Geréats auf die Registerkarte Worklist.
¢ Wahlen Sie die Sequenz aus.
d Nachdem der letzte Peak des ersten Standardlaufes eluiert ist, klicken Sie

Nachdem der letzte Peak des ersten
Standardlaufes eluiert ist, wahlen

Sie die sofortige Quantifizierung in der Symbolleiste auf y .
der ersten Probe ,sample 1_4" in
der Sequenz. Die Sequenz in der Arbeitsliste meldet nun ..Preparing to edit” (Bearbeitung

wird vorbereitet). Nach Beendigung des Laufes wird die Sequenz angehalten
und als Status , Editable” (editierbar) angegeben.

Instrument Panel  Worklist |

#| Vial# |Injections #|Description

[ Mame | Status [ Type [Method [Priority #| Vial # |Inject|0ns#|Descr|ptmn
1 |Exerdsensdec |Editable |Sequence |exerddec |500 | s [Fie

e Erweitern Sie den Gerateordner. (Beachten Sie, dass die Sequenz nun wieder
zu sehen ist).
Falls Sie die Sequenz nicht sehen, klicken Sie auf die Schaltfliche Redo
Query (Abfrage wiederholen) oder driicken Sie F5.

f Wahlen Sie die Sequenz und dann die erste Probe ,,sample 1_4" in der
Sequenztabelle aus.

g Doppelklicken Sie auf die Zelle Imnmediate Quantitation (sofortige
Quantifizierung).

h Doppelklicken Sie auf Yes.

i Speichern und starten Sie die Sequenz.
Nach dem Speichern der Sequenz erhéht sich die Versionsnummer auf 4.
Nach dem Lauf der Sequenz erhéht sich die Versionsnummer auf 5.

j Wahlen Sie das Gerat und klicken Sie auf die Registerkarte Worklist.
(Die Sequenz startet mit dem zweiten Standard).

Instrument Panel |

[ Mame | Status | Type [Method [Priority #] Vial # |Injections # |Description
1 |axer4seqdec|Runr|ir|g(2.1) |Saquence|exer4dec |SDD |N.l’A ‘NIA |
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Fortgeschrittene Ubung 4a: Sequenzanalyse zur Substanzquantifizierung mit mehrstufiger Kalibrierung

Aufgabe 3. Uberpriifen der Kalibrierergebnisse

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Uberpriifen Sie die Kalibriertabelle a Wahlen Sie Result aus der Liste ,,Current View".
und -kurve. b Wiahlen Sie AllSeqNotApprovedRunLast7Days aus der Liste Query.

Wenn Sie die Probe vor mehr als 7 ¢ Erweitern Sie den Ordner exerdseqiii.

Tagen analysiert haben, miissen Es erscheint ein Ordner, der die Einzelergebnisse und die Ergebnisse der
Sie die Abfrage andern, um éltere Kalibrierung enthalt.
Ergebnisse aus der Datenbank zu d Wahlen Sie irgendeinen der Ordner Calibration - exerdseqjii Calib Rev 5.

laden. Einzelheiten dazu finden Sie
in der Online-Hilfe Wie man unter
. Definieren einer Abfrage.”

Im Arbeitshereich werden die Kalibriertabelle und Kalibrierkurve angezeigt.

Beachten Sie, dass bei der ersten Eolbraton Tabe
Betrachtung der Sequenzergebnisse Compound Name | Weighed Amount | Comment Dl ohort | RF (Repram)
in der ErgebnisanSiCht dle VerSiOﬂS- direthylphthalate 10.000 WD A 106703
nummer der Anzahl der erfolgten T e TR e
Speicherungen plus der Anzahl £0.000 A2
der durchgefiihrten Analyselaufe ent-
spricht. Bei dieser Ubung ist
die Versionsnummer fiir das
Sequenzergebnis 5. Cermpound Surmary

dimethylphthalate =

Siehe Kapitel 5, .,Probenanalyse”,

im Konzepte- Le,tfaden naCh i* Sample Name | Valid Weighed Amount | RF (Rsp/Amt)
Informationen zur Versionsfiihrung &
. I 2| call Ve 10.0000 7547
bei Sequenzen und Kalibrierungen. b call Yes 101700 5703
call Yes 10.0000 7154
R cal2 Ve 40.0000 970z
! . . 2 Ni 39,7500 0560
’ = Werahed Amaunt cab Ve 40,0000 ESE:
£t *
% o 20 Weighed Amount

e Beachten Vergleichen Sie, wie das System die Standards bei einer
Gesamtkalibrierung zur Quantifizierung der Proben im Vergleich zu
einer einstufigen Kalibrierung wie in Ubung 3a nutzt., gegeniiber
einer einstufigen Kalibrierung wie in Ubung 3a.
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Fortgeschrittene Ubung 4a: Sequenzanalyse zur Substanzquantifizierung mit mehrstufiger Kalibrierung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
2 Uberpriifen Sie die Einzelergebnisse a Erweitern Sie irgendeinen der Ordner Calibration.
fiir beide sample 1_2-Injektionen. b Erweitern Sie den Ordner Samples.
Beachten Sie. dass die erste Probe ¢ Erweitern Sie den ersten Ordner sample 1_2.
sample 1_2" einen andere Menge d Wahlen Sie die Einzelinjektion.
aufweist. Warum? e Notieren Sie den Wert in der Spalte ,Amount”.
~Amount” ist die Substanzmenge in
der Probe. Der Wert stellt in dieser (%] oot~ | rome b~ | 1-] 2[R | R 2 R 2] ]
1 . =[] Siunal Selecti Signals of Acquired Signal(s)
Ubung die Substanzmenge der e corois T
Injektion multipliziert mit den Werten 3] 2 z £
fiir Verdiinnungsfaktor und Reinheit g Ek j\
dar. Sie haben bei der Eingabe dieser ! i : ] :
Probe diese Werte gedndert.
Summaryl Integration |
Results
RT (T Amount | RF (Rsp/Amt) | Peak Area | Peak Height | Peak Width
0.93 dimethylphthalate 16.6528 10.9313 195.7383 £9.9187 0.0431
110 diethylphthalate 11.6001 10.5230 1703073 57.6104 0.0455
1.88 biphenyl 23.2052 B1513 153.4873 42.9007 0.0550
an? 31.9479 6.8819 236.4102 42,5603 0.0855

f Erweitern Sie den zweiten Ordner sample 1_2.
g Wihlen Sie die Einzelinjektion.
h Vergleichen Sie die Amounts der ersten und zweiten Probe ,sample1_2".

[F | sonel | Fomat - |l -] i | 1 124 i 158 i
£ [ 5ianal Sslection Signals of Acquired Sigral(s)
=[] Acuired Signal(s) WWD: Absarbance, Acquired Signalts)
2 H g
8-
2 -
o = fok
T T T T
o 1 2 3
Summary | Integration |
Flesults
AT ':“,:"‘;‘:l‘;"d Amount AF (Rsp/Amt) | Peak Area | Peak Height | Peak Width
093 dimethyiphthalate | 447873 109132 195.5095 £9.9118 0.0430
1.10 digthylphthalate 311959 10,6913 163.6817 57,5508 0.0454
1.68 biphenyl 62.4277 £.0983 152.2814 42.5782 0.0550
307 85,5261 £.8593 2365047 42,0430 0.0882
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Fortgeschrittene Ubung 4a: Sequenzanalyse zur Substanzquantifizierung mit mehrstufiger Kalibrierung

Aufgabe 4. Uberpriifen der Reports

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Uberpriifen Sie die zwei Einzelinjek- a Wahlen Sie Start > Programme > Agilent Cerity > Report Viewer.
tions-Reports fiir die ersten Proben b Wahlen Sie File > Open oder klicken Sie auf die Schaltflache Open.
~sample 1_2" und ,,sample 1_4". ¢ Erweitern Sie den Ordner Exercisediii.
Beachten Sie, dass es fiir jeden der d Erweitern Sie den Ordner 003 Multi-Injection Summary Group und
sweiten Probensitze nur einen den Ordner 01 Sample single injection.
Ordner gibt, weil sie nicht fiir e Doppelklicken Sie auf default.htm.
Immediate Quantitation (sofortige Beachten Sie die Substanzmengen.
Quantifizierung) markiert waren. f Erweitern Sie den Ordner 003 Multi-Injection Summary Group 0001

und den Ordner 01 Sample single injection.
g Doppelklicken Sie auf default.htm.

Beachten Sie die Substanzmengen.

h Wiederholen Sie die Schritte d-g fiir die Ordner 004 Multi-Injection
Summary Group.

2 Sehen Sie sich die Probenmenge a Klicken Sie auf die Schaltflache Open und erweitern Sie den Ordner
fiir die erste Probe ,,sample 1_2" Exercisediii.
im Sequenzreport an. b Erweitern Sie den Ordner Sequence und klicken Sie auf default.htm.

Sequence samples

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

1 call 9 (A5 Method) 0.0000 mgiml 1
2 cal? 2 [As Method) 0.0000 rmg/mi 2
3 sample 1_2 5 (A5 Method) 26000 mgiml 1
4 sample 1_4 9 [As Method) 0.0000 rmg/mi 1
5 call 9 (A5 Method) 0.0000 mgiml 1
6 cal? 2 [As Method) 0.0000 rmg/mi 2
7 sample 1_2 5 (A5 Method) 0.0000 mgiml 1
8 sample 1_4 9 [As Method) 0.0000 rmg/mi 1
9 call 9 (A5 Method) 0.0000 mgiml 1
10 cal? 2 [As Method) 0.0000 rmg/mi 2
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Fortgeschrittene Ubung 4b:
Andern der Probenvariablen in
der Methode und Neuauswertung

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man:
* die Integrationseinstellungen in der Methode dndert
e einen Kalibrierpunkt entfernt

¢ die Sequenz so andert, dass keine Probe sofort nach
der Auswertung quantifiziert wird

e die Sequenz mit der aktuellsten Methodenversion
erneut auswertet

* eine neue Probenvariable zur Methode hinzufligt

¢ die Sequenz nach dem Hinzufligen einer neuen Variablen
neu auswertet

* Reports neu erzeugt
Sie kénnen dazu die Daten aus der Ubung 4a verwenden.

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie
bitte, die Schritte im linken Teil ohne ausfiihrliche Anleitung
auszufithren. Wenn Sie mehr Hilfe benétigen, folgen Sie den
detaillierten Anleitungen rechts.

Bevor Sie beginnen

Lesen Sie ,Analyse von Routineproben“auf Seite 11.
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Fortgeschrittene Ubung 4b: Andern der Probenvariablen in der Methode und Neuauswertung

Aufgabe 1. Aktualisierung von Methode und Ergebnis

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Andern Sie die Integrationsein-
stellungen in der Methode.

Setzen Sie den Schwellenwert fiir
die Hohe auf 0.

Wenn Sie eine Kopie der Methode
defexerdiii benutzen, stellen Sie
sicher, dass kein anderer sie geandert
hat. Priifen Sie die alten Versionen.
Falls sie gedndert wurde, erstellen
Sie eine andere Kopie der Standard-
methode. Siehe , Bevor Sie begin-
nen“auf Seite 5.

2 Entfernen Sie den zweiten
Cal2-Kalibrierpunkte fiir
Dimethylphthalat.

Wihlen Sie Method aus der Liste ,,Current View".

Erweitern Sie den Ordner exerdiii.

Erweitern Sie den Ordner Data Analysis.

Wabhlen Sie Integration.

Klicken Sie auf die Zelle Height Reject (Schwellenwert fiir die Hohe)
und tragen Sie 0 ein.

f Speichern Sie die Methode.

O 20 T 9

Wahlen Sie Result aus der Liste ,,Current View".

Erweitern Sie den Ordner exerdseqjii.

Wabhlen Sie den Ordner Calibration - Exerdiii.

Klicken Sie auf die Zelle , Calibration” fiir die zweite Cal2-Kalibrierung.
Klicken Sie auf die Schaltflache ... und doppelklicken Sie dann auf die Zelle,
um von Yes auf No zu wechseln.

O 20 T 92

Compound Summary

dimethylphthalate j
: - & Sample Hame Cal‘:hall.;?ion Weighed Amom
& |
cal es 0.0000
2- cal Ves 0.1700
cal res 0.0000
o - cal2 res 40.0000
I T T
i 20 ighed Amount Cag \r;” iggﬁgg
cal s o .
! Pl e
N = T T
= u} 20 Weighed Amount Fl _I
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Fortgeschrittene Ubung 4b: Andern der Probenvariablen in der Methode und Neuauswertung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

3 Andern Sie die Sequenz so, dass a
keine Probe sofort nach der b
Auswertung quantifiziert wird.

c
d
e

Waihlen Sie die Sequenz exerdseqjii.

Doppelklicken Sie in der Sequenztabelle auf die Zelle Immediate
Quantitation (sofortige Quantifizierung) fir die erste Probe sample1_2.
Doppelklicken Sie auf No.

Wiederholen Sie die Schritte b und c fiir die erste Probe sample1_4.
Speichern Sie die geanderten Ergebnisse.

Beachten Sie, dass die Version um 1 erhoht wurde.

Sequence Table | Sequence Dptions I

Cal. |1 liate |Custom Sampl Vial |Injections

Sample Name |Sample Type

Level |Quantitation Group # #

1 = 1
7 |cal2 Calibration 2 [ille) 3 1
3 |sample1_2 Sample [ille) 5 1
4 |sample1_4 Sample [ille) 9 1
5 call Calibration 1 [ille) 2 1
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Fortgeschrittene Ubung 4b: Andern der Probenvariablen in der Methode und Neuauswertung

Aufgabe 2. Neuauswertung und Uberpriifung der Ergebnisse

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Werten Sie die Sequenz mit der a Wabhlen Sie die Sequenz exer4segiii.
aktuellsten Methodenversion b Wahlen Sie Actions > Reprocess.
erneut aus. ¢ Wabhlen Sie Use the most current revision of the method that is attached
Verwenden Sie die Integrations- to the result (die aktuellste Version der Methode, die mit dem Ergebnis
einstellungen in der Methode. verbunden ist, verwenden).
Richten Sie den Druck (erneute d Aktivieren Sie das Kontrollkastchen Use integration settings in the method
Generierung) der Reports ein. (Integrationseinstellungen der Methode verwenden).

e Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Print Reports.

f Klicken Sie auf OK.

g Um die Neuauswertung zu verfolgen, klicken Sie auf die Registerkarte
Sequence Options.

Reprocess
BeqEms exerdzequsZ - Reprocessed ;I
[
Revizion IT 3
Reprocess Option:
£ Use the methad revision that is now attached ta 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 Methad
i~ F'nnl F\epnrls Ok | Cancel

2 Vergewissern Sie sich, dass die a Erweitern Sie den zweiten Ordner Calibration - Exerd4iii.
Integrationsdnderungen bei den b Erweitern Sie die Ordner Calibrations und Cal1.
erneut ausgewerteten Ergebnissen ¢ Wabhlen Sie Cal1 #1.
erscheinen.

Beachten Sie, dass einer oder mehrere Peaks jetzt integriert sind und in der
Wenn Sie das Chromatogramm Ergebnistabelle erscheinen.

des Kalibrierstandards wegen des

Beispielchromatogramms nicht

sehen konnen, klicken Sie auf die

Schaltflache Layout und deaktivieren

Sie das Kontrollkastchen , Display

Example Chromatogram”

(Beispielchromatogramm anzeigen).
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Fortgeschrittene Ubung 4b: Andern der Probenvariablen in der Methode und Neuauswertung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

3 Uberpriifen Sie die * Wabhlen Sie den zweiten Ordner Calibration - Exerdiii.

Kalibrieriibersicht. Beachten Sie, dass der Kalibrierpunkt, den Sie vor der Neuauswertung

entfernt haben, verschwunden ist.

Compound Summary

Idlmethylphthalale j
n
H Valid .
M Sample Name Calibration Weighed Amoun!
& -
cal es 0.0000
3 | cal Yes 01700
cal Wes 0.0000
- cal? Wes 400000
i T T
0 20 e ighed Amount cal2 Yes 40,0000
P o 4
w 3 4
7 T T
| 20 ifeighed Amount

4 Uberpriifen Sie die Reports fiir den a Wahlen Sie Start > Programme > Agilent Cerity > Report Viewer.
ersten Probensatz, um sicherzustel- b Wabhlen Sie File > Open.
len, dass sie mit allen Kalibrierstan- ¢ Erweitern Sie Exercised/ii-0001.

dards quantifiziert wurden. Beachten Sie, dass es nur einen Report fiir alle Proben gibt.

Nach der Anfangsauswertung gab es zwei Reports fiir die
erste Probe von ,Sample1_2" und ,,Sample1_4".
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Fortgeschrittene Ubung 4b: Andern der Probenvariablen in der Methode und Neuauswertung

Aufgabe 3. Hinzufiigen einer neuen Probenvariablen zur Methode
und Neuauswertung

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Fiigen Sie eine neue Variable zur
Methode hinzu.

Fiigen Sie einen Divisor

namens ,Attenuation factor”
(Abschwéachungsfaktor) mit
einem Standardwert von 3 hinzu.

2 Werten Sie die Sequenz mit der

itberarbeiteten Methode neu aus.

Tragen Sie 7 als neuen Wert
fiir den , Attenuation Factor”
(Abschwachungsfaktor) der
ersten Sample 1_2 ein.

Richten Sie den Druck (erneute
Generierung) der Reports ein.

20 T 9

@

Sel up reprocessing for new sample entry fields in the latest method revision E
exerdseqiwsd - Reprocessed -
Sequence ol " :II
-

Wahlen Sie Method aus der Liste ,Current View".
Erweitern Sie die aktuelle Version von exer4iii.

Wahlen Sie Sample Variables (Probenvariablen).

Tragen Sie , Attenuation factor” in eine Divisorzelle der
Tabelle ,.System Sample Variables” ein.

Tragen Sie einen Default Value (Standardwert) von 3 ein.
Speichern Sie die Methode.

Wihlen Sie Result aus der Liste ,,Current View".

Wabhlen Sie exer4seqjii.

Wabhlen Sie Actions > Set up reprocessing for new sample entry fields
(Neubearbeitung mit neuen Probenfeldern).

Revision |1 3

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 fields added to the current method revision appear in the sample entry panel.

Cancel

Klicken Sie auf OK.
Das neue Fenster ,Sample Entry” (Probeneintrag) erscheint.

Klicken Sie auf die Registerkarte Amounts und geben Sie fiir den
+Attenuation factor” den Wert 7 ein.

Wahlen Sie Actions > Reprocess (Neubearbeitung).

Wihlen Sie Use the method revision now attached to the result
(Methodenversion verwenden, die jetzt mit dem Ergebnis verbunden ist).
Aktivieren Sie das Kontrollkéstchen Print Reports (Report drucken).
Klicken Sie auf OK.
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Fortgeschrittene Ubung 4b: Andern der Probenvariablen in der Methode und Neuauswertung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

3 Suchen Sie den Report fiir die a Wahlen Sie Start > Programme > Agilent Cerity > Report Viewer.
erste Probe ,,sample1_2". b Waihlen Sie File > Open.
Beachten Sie, dass sich der ¢ Erweitern Sie Exercise4iii-0002.
Quantifizierungswert nach der d Erweitern Sie den Ordner 003Multi-Injection Summary.
Neuauswertung geandert hat. e Erweitern Sie den Ordner ,,01Sample Single Injection”.
Die Software hat bei der f Doppelklicken Sie auf default.htm.
Berechnung den , Attenuation Der Report erscheint mit der neuen Menge fiir sample1_2.
factor” (Abschwéachungsfaktor)
einbezogen.

WD Absorbance

o

Sample single injection compounds

o 10 20 30 mél
[

?g
Q’J—

%a;

i,

T

%

RT Compound Peak area| Amount| Unit| Resp.f.| Tailingf.
0.76 S 0.8370 04800 MNiA 02471 NJA
0.94 dimethylphthalate 1241833 2.4779 ug 5.BE32 MJA,
111 diethylphthalate 1006416 17791 MNA 5551 MjA,
189 biphenyl 105.8904 3700 ug 38380 MiA
31 HiA 153.0633 48837 NiA 44382 MiA
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Fortgeschrittene Ubung 4b: Andern der Probenvariablen in der Methode und Neuauswertung
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Fortgeschrittene Ubung 5a:
Ausfiihren einer Sequenz zur
Quantifizierung von Verunreinigungen

Diese Ubung enthilt eine Aufgabenfolge, die Thnen bei der
Uberpriifung von Ergebnissen und Reports eines Sequenzlaufes
mit einer Methode fiir mehrstufige, umschlieRende Kalibrierse-
quenzen, ISTD-Quantifizierung und variablen Mengen helfen.
Sie lernen, wie man:

* Ergebnisse einer Gesamtkalibrierung erkennt

¢ die Berechnungen fiir den Systemeignungstest findet, die im
Layout zur Methodentiberpriifung ausgewahlt worden sind

* die benutzerdefinierten Berechnungen findet, die in der
Methode erstellt wurden

¢ die Reports auf die Berechnungen hin tiberpriift, die in der
Reportvorlage eingerichtet wurden.

Sie kénnen bei dieser Ubung zwischen zwei Methoden wihlen:

e der Geridtemethode, kopiert von der zum System gehdrigen
Standardmethode, defexer5.

¢ der Methode, die Sie in ,Fortgeschrittene fJbung 6:
Methodenerstellung fiir eine Sequenz zur Quantifizierung
von Verunreinigungen“ auf Seite 145 erstellt haben.

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie
bitte, die Schritte im linken Teil ohne ausfiihrliche Anleitung
auszufiihren. Wenn Sie mehr Hilfe benétigen, folgen Sie den
detaillierten Anleitungen rechts.
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Fortgeschrittene Ubung 5a: Ausfiihren einer Sequenz zur Quantifizierung von Verunreinigungen

Bevor Sie beginnen
Lesen Sie ,Analyse von Routineproben® auf Seite 11.

Equilibrieren Sie das Gerét. Siehe ,Grundiibung 1la:
Equilibrieren des Gerates“ auf Seite 15.

Aufgabe 1. Erstellen und Ausfiihren der Sequenz

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Erstellen Sie eine neue Sequenz.

Geben Sie der Sequenz den
Namen exerbseqiii, wobei jii
Ihre Initialen sind.

Benutzen Sie eine der beiden
folgenden Methoden:

defexerb
exerbiii (erstellt in Ubung 5
der Methodenerstellung)

2 Stellen Sie sicher, dass
Quantifizierung und
Reports ausgewabhlt sind.

3 Geben Sie den Zielpfad fiir die
Reports an - ohne sie zu drucken -
und speichern Sie die Sequenz ab.
Geben Sie Exercisebiii ein, wobei ,,iii"
Ihre Initialen sind.

4 Starten und beobachten Sie
die Sequenz.

* Ausfihrliche Anleitungen finden Sie in , Aufgabe 1. Erstellen einer neuen
Sequenz” auf Seite 34.

* Ausfihrliche Anleitungen finden Sie in ,, Aufgabe 2. Eintragen der Angaben zu
Probe und Sequenz” auf Seite 35, Schritt 2.

* Ausfiihrliche Anleitungen finden Sie in ,, Aufgabe 2. Eintragen der Angaben zu
Probe und Sequenz” auf Seite 35, Schritt 3.

* Ausfiihrliche Anleitungen finden Sie in , Aufgabe 3. Analysieren und
Verfolgen der Sequenz” auf Seite 37.

66

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender



Fortgeschrittene Ubung 5a: Ausfiihren einer Sequenz zur Quantifizierung von Verunreinigungen

Aufgabe 2. Uberpriifen der Ergebnisse und Reports

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Vergleichen Sie die Responsefakto- a Wahlen Sie Result (Ergebnis) aus der Liste ,,Current View".
ren (RF) fiir Dimethylphthalat fiir b Wiahlen Sie AllSeqNotApprovedRunLast7Days aus der Abfrageliste.
den ersten Satz Proben, die von ¢ Erweitern Sie den Ordner exer3seqiii.
Kalibrierstandards umschlossen d Waihlen Sie den zweiten Ordner Calibration - exer3seqjii.
sind, mit dem zweiten Satz Proben. Der erste Kalibrierordner enthélt den Leerprobenlauf.

Scrollen Sie durch den Bildschirm, bis Sie die RFs sehen.
Wabhlen Sie den dritten Ordner Calibration - exerbseqjii.
Scrollen Sie durch den Bildschirm, bis Sie die RFs sehen.
Vergleichen Sie die RFs.

Hinweis: Wenn Sie die RFs nicht
sehen konnen, klicken Sie auf
den unteren Rand des Fensters
.Compound Summary”
(Substanziibersicht), damit

e = o

die Bildlaufleiste erscheint.
. . . Sample Hame ‘Weighed Amount RF [Rsp/Amt)
Beachten Sie, dass die RFs fiir

; ; 5 call T0.0000 7832
die zweiten Cal1 und Cal2_fur e & i L2
den ersten Satz Proben, die von cag iggggg ;g;? Weighed Amount | RF [Rsp/Amt]
Kalibierstandards umschlossen == : :

) L e T0.0000 NEE!
sind, gleich sind, wie fir die erste 100000 Eivi
Cal1 und Cal2 fiir den zweiten, mit 40.0000 72N

o 40,0000 7248
Kalibrierstandards umschlossenen,

Satz Klammerproben.
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Fortgeschrittene Ubung 5a: Ausfiihren einer Sequenz zur Quantifizierung von Verunreinigungen

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

Erweitern Sie den zweiten Ordner Calibration - exer3seqjii Calib.
Erweitern Sie den Ordner Calibrations.

Erweitern Sie den Ordner Call.

Wibhlen Sie Call #1.

Uberpriifen Sie in der Ergebnistabelle die Berechnungen fiir den
Systemeignungstest.

2 Uberpriifen Sie die Berechnungen
zur Systemeignung fiir Cal1 #1 im
zweiten Kalibrierordner.

Beachten Sie die Werte fiir die
Berechnungen der , Average Percent
Specified Impurity” und der , Average

D20 T 9D

Percent Unspecified Impurity”, die Sie miissen eventuell auf den unteren Rand der Ergebnistabelle
als benutzerdefinierte Berechnungen klicken, um die Bildlaufleiste zu sehen.
in der Methode eingerichtet
worden sind. Resulls
RT Compound Hame Peak Width TailingFactor SignalT oNoise Peak ilessglution
0.94 dimethylphthalate 0.0424 1.144 97,300 M
1.11 disthylphthalate 0.0443 1.050 74413 2.303
1.89 biphenyl 0.0560 0.887 1041.299 5.108
310 0.0305 0.666 B07.791 5.690

Summary Results
Percent 5pecified

Irnpurity 1342
Percent Unspecified
Irnpuirit 3781
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Fortgeschrittene Ubung 5a: Ausfiihren einer Sequenz zur Quantifizierung von Verunreinigungen

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

3 Uberpriifen Sie die Ergebnisse der
prozentualen Verunreinigung fiir
die erste Probe Sample1_2 und fiir
die ganze Probengruppe.
Beachten Sie, dass die Werte der
prozentualen Verunreinigungen
die Grenzwerte iberschreiten.

a Erweitern Sie den zweiten Ordner Calibration - exer3seqjii.

b Erweitern Sie den Ordner Samples.

¢ Wahlen Sie den Ordner Sample1_2.

Beachten Sie, dass der mittlere Prozentanteil der bekannten und der
unbekannten Verunreinigungen hier fiir beide Injektionen angezeigt wird.

Results Table

Compound Name

Injectiondt

dimethylphthalate

diethylphthalate

bipheryl

Mot Identified Peaks

Avwg Percent 5pecified

Avwg Percent

1365

37.80

Unspecified :

Summary Results

d Erweitern Sie den Ordner Group Results.
e Wahlen Sie Samples.

Hier erscheint der Mittelwert der prozentualen Verunreinigungen iber alle
Proben hinweg. Ebenso werden die Ergebnisse der Grenzwertpriifung auf fir

diese Verunreinigung angezeigt.

Avg %5 Al Samples
Avg % 5 Al Samples
Lirnit Check. :
Avg % U Al Samples
Avg % U Al Samples
Lirnit Check :

13.73
Mot Pazsed
ariz
Mot Pazsed

Summary Results
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Fortgeschrittene Ubung 5a: Ausfiihren einer Sequenz zur Quantifizierung von Verunreinigungen

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

4 Uberpriifen Sie den
Einzelproben-Report fiir die erste
Sample1_2 und den Report fiir die
Probengruppe.

D20 T D

Wabhlen Sie Start > Programme > Agilent Cerity > Report Viewer.
Waihlen Sie File > Open.

Erweitern Sie Exercisebiii.

Erweitern Sie ,,003Multi-InjectionSummary”.

Erweitern Sie ,01Sample Single Injection” und doppelklicken Sie auf
default.htm.

Beachten Sie die Werte der Berechnungen fiir den Systemeignungstest
in der Tabelle, die in der Methode eingerichtet worden sind.

- - Peak
Retent_lon Compound Amount Response| Talling resolution| SignalToNoise
Time Name Factor| Factor
Usp
0.93| dimethylphthalate| 24 85892 01169 1.178 NJA 237192
1.10| diethylphthalate| 175561 01169 1.135 2.308 1943583
1.89 biphenyl| 37.6000 00867 1.090 9129 2664088
311 Wia| 486177 00741 1.043 9713 1489322

f
9

Erweitern Sie Exercisebiil.

Erweitern Sie Sample Group (Probengruppe) und klicken Sie auf default.htm.
Beachten Sie die Berechnungen und Grenzwerte fiir prozentuale Verunreini-
gungen, die im Zuge der benutzerdefinierten Berechnungen und in der
Reportvorlage der Methode eingerichtet worden sind.

Avg 2% 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 SO | XAOOOGCOI,
2 | sample 1_4 dimethylphthalate SRR | RO,
3 | sample 1_2 dimethylphthalate SO HOCOCK | XHOOOOOGIK
4 | sample 1_4 dimethylphthalate SOCOOOOCCL | XOO00OCCO,
1| sample1_2 diethylphthalate SRR | FHHA N
2 | sample 1_4 disthylphthalate SO | XAOOOGCOI,
3| sample 1.2 diethylphthalate SRR | IR R
4 | sample 1_4 disthylphthalate SO | XAOOOGCOI,
1| sample 1_2 bipherny SRR RO | R,
2 | sample 1_4 bipheryl SO HOCOCK | XHOOOOOGIK
3| sample 1_2 bipheryl SRR | RO,
4 | sample 1_4 biphenyl SRR | FHHA N

Avg % S All Samples Limit Check: Mot Passed

Axvg % U All Samples Limit Check: Mot Passed
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Fortgeschrittene Ubung 5b:
Einsatz einer anderen Methode zur
Neuauswertung

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man:

¢ eine unterschiedliche Methode mit einer neu kalibrierten
Substanz erstellt

¢ die Neubearbeitung mit einer anderen Methode einrichtet

* die Sequenz mit dieser anderen Methode neu auswertet.
Sie kénnen dazu die Daten aus der Ubung 5a verwenden.

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie
bitte, die Schritte im linken Teil ohne ausfiihrliche Anleitung
auszufithren. Wenn Sie mehr Hilfe benétigen, folgen Sie den
detaillierten Anleitungen rechts.

Bevor Sie beginnen

Lesen Sie ,Analyse von Routineproben® auf Seite 11.
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Fortgeschrittene Ubung 5b: Einsatz einer anderen Methode zur Neuauswertung

Aufgabe 1. Erstellen einer anderen Methode

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Kopieren Sie exerbiii und benennen

2

Sie sie in exerbiii2 um.
Oder kopieren Sie defexerb.
Oder verwenden Sie defexerbiii2
zur Neubearbeitung.

Fiigen Sie Diethylphthalat als

kalibrierte Substanz hinzu.
Kalibrierstufe 1 - 8 ug
Kalibrierstufe 2 - 32 ug
Stellen Sie Biphenyl als ISTD
fiir diese Substanz ein.

a
b
c
d
e

0 =TT 9 ==

@

—_— -

Wibhlen Sie File > New > Method.

Klicken Sie im Methodenassistenten auf die Schaltflaiche Browse.
Waihlen Sie exerbiii.

Geben Sie als New Method Name exerbiii2 ein und klicken Sie auf Next.
Klicken Sie auf Next, bis das Fenster ,New Method Review" (Uberpriifung
einer neuen Methode) erscheint.

Klicken Sie auf Finish und dann auf Save.

Erweitern Sie den Ordner exerbiii2.

Erweitern Sie den Ordner Data Analysis.

Wihlen Sie Calibration.

Fithren Sie in der Kalibriertabelle einen Rechtsklick aus und wéahlen
Sie Insert Compound.

Wibhlen Sie Diethylphthalat aus, klicken Sie auf > und dann auf OK.
Wahlen Sie in der Kalibriertabelle den Eintrag Diethylphthalat.
Klicken Sie bei der Stufe 1 auf die Zelle Use Default Amount
(Standardmenge verwenden) und klicken Sie auf die Schaltflache.
Wabhlen Sie das Zeichen + und tragen Sie 8 ug in die Zellen Weighed
Amount (Abgewogene Menge) und Unit (Mengeneinheit) ein.
Wiederholen Sie die Schritte g und h fiir die Stufe 2 und mit 32 pg.
Wahlen Sie Quantitation.

Wibhlen Sie Diethylphthalat.

Aktivieren Sie das Kontrollkéstchen Use ISTD Compound (ISTD-Substanz
verwenden) und wahlen Sie Biphenyl.

Speichern Sie die Methode.
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Fortgeschrittene Ubung 5b: Einsatz einer anderen Methode zur Neuauswertung

Aufgabe 2. Neubearbeitung der Sequenzergebnisse

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Richten Sie die Neubearbeitung
mit einer anderen Methode ein.

Wabhlen Sie exerbiii2 oder defexerbiii2.

Im Konzepte Leitfaden finden Sie

in Kapitel 3, ,,Probenanalyse”, ein
Diagramm, das lhnen bei der Auswahl
der fiir die Neubearbeitung richtigen
Option hilft.

a Wahlen Sie Result aus der Liste ,,Current View".

b Wahlen Sie aus der Abfrageliste den Eintrag
MySeqNotApprovedRunLast7days.

¢ Waihlen Sie den Ordner exerbseqjii.

d Wahlen Sie Actions > Set up reprocessing for a different method
(Neubearbeitung mit einer anderer Methode einrichten).

Set up reprocessing for a different method

Sequence exerSzegiws - Reprocessed jl
Revision ]

Select Method

exerGiwz?

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

0K | Cancel |

e Klicken Sie auf Browse, wahlen Sie exerbiii2 und klicken Sie auf OK.
f Klicken Sie auf OK und dann auf Save.
Es erscheint eine Kopie der Sequenz in der Strukturansicht, bereit zur

Neubearbeitung. Diese Kopie ist nun an die neue Methode angehangt,
besitzt aber noch keine untergeordneten Ordner, bis sie neu bearbeitet wird.

Iﬂs eqiotépprovedRunLast?D aps j

i 2l5eqNotipprovedRunlast?Days

opy Of e [ ] [Rev 1]
Copy OF exerbzeqiws - Reprocessed [4/12/02 2:45:06 AM] [Rev 4]
exerbzeqiws - Reprocessed [Rev 11]

Copy OF exerbzeqgiws - Reprocessed [4/12/02 1:35:31 AM] [Rev 5]
Copy OF exerbzeqgiws - Reprocessed [4/12/02 2:03:55 AM] [Rev 3]
Copy OF exerbzeqiws - Reprocessed [4/12/02 1:50:23 AM] [Rev 3]
exerdzeqiwss - Reprocessed [Rev 18]

R exerdseqws [Fev 5]

opy O
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Fortgeschrittene Ubung 5b: Einsatz einer anderen Methode zur Neuauswertung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

2 Tragen Sie Mengen fiir jeden a Wahlen Sie diese Kopie (beachten Sie Datum und Zeit dahinter).
Kalibrierstandard der neu b Klicken Sie auf die Registerkarte Amount im Fenster ,Sample Entry”
kalibrierten Substanz (Probeneintrag) im Arbeitsbereich der Sequenz.
Diethylphthalat ein. c Firjeden Standard der Stufe 1 aktivieren Sie das Kontrollkéstchen Use
Stufe 1-8 fiir Diethylphthalat und geben Sie 8 ein.
Stufe 2 - 32 d Fir jeden Standard der Stufe 2 aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Use

fiir Diethylphthalat und geben Sie 32 ein.
e Speichern Sie das Ergebnis.
3 Werten Sie die Kopie neu aus. a Waihlen Sie Actions > Reprocess.

b Stellen Sie sicher, dass Use the method revision now attached to the result
(Die Methodenversion, die jetzt mit dem Ergebnis verbunden ist, verwenden)
aktiviert ist.

Klicken Sie auf OK.

Uberwachen Sie die Neubearbeitung im Fenster ,Sequence Options”.
Klicken Sie auf die Schaltflache Redo Query (Abfrage wiederholen).
Erweitern Sie die Kopie.

Wahlen Sie einen Kalibrierordner.

Stellen Sie sicher, dass Diethylphthalat als kalibrierte Substanz
aufgenommen worden ist.

Qe 0o 2.0

& Agilent Cerity NDS for Pharmaceutical GA/QC - SCHEIDERER.ROBIN - Administrator - Cerity for Pharma QA-GC

Ele Edt Yiew Tools Actons Hep
|| Resut -0 -|H[(RS ] E Lo -
|2 f By =55 & L G 7 Fildown-
[AlseqMotépprovedhunLastiDays 7| [
g [ptsectiotererFunl ey || & Calbration Table
o [@ AlSeaNotépprovedFiunLastDays
B Copy O exerSosqiws - Aep 2
K2 -7 Copy Of sxerSseqivs - Reprocessed (4412 || || Compound Name | Weighed Amount Comment Signal Short FF (Rsp/AmY)
= ] Calbrations
& < Calbration - exerSins2 Caib Fiev 1 [F 00 CSIEY ]
=) B Callbration - exerSiws2 Calib Fiev 5. [F 40,0000 7271
o Calibration - exerfGiws2 Caib Rev 9 [F 80000 W1 A 9188
2 5 Groun s 20000 a107
— o iesuls biphen,l 15,0000 VWD1A o000
T £ Old Revisions 500000 o0
=l srerSseains - Repracessed (v 1]
Copy Of exerSsequs - Reprocessed (4412
Copy Of exetGssajus - Reprossssed (4412
Copy Of exerSsequs - Reprocessed (4412
o [Rev 18]
crerdseqns [Fev 5] Compaund Summay
2. Sample Name Eﬂlfl'::mn Weighed Amount | RF (R
£ call 61 T0000 T
i call 1 Yes 80000 1
calZ 1 Yes 32000 1
o cal? 1 320000 1
o 025 Weighad Amount
o : Weighad Amount
‘ »| ||SCHEIDERER AOBIN |exersius2 [EMELCA 041272002 [0248.25
I Al eqHotAppiovediunLast?Days\Copy Of exerSsecws F | I
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Die folgenden Ubungen helfen Ihnen beim Erstellen

von Methoden fiir IThr Laboratorium. Siehe Kapitel 4,
sMethodenerstellung“, imn dem Konzepte- Leitfaden fir
weitergehende Informationen als Hilfestellung bei diesen
Ubungen. Die Grundiibungen und fortgeschrittenen
Ubungen decken folgende Themen ab:

Grundiibungen  Ubung 1 - Erstellen einer Equilibriermethode Lernen Sie, wie
eine Methodenvorlage erstellt wird und Geradteparameter
eingetragen werden, um ein Gerit zu equilibrieren.

Ubung 2 - Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur
Substanzidentifizierung Lernen Sie, wie mit einem Beispiel-
chromatogramm die Integration und Substanzidentifikation
fiir Einzelproben eingerichtet wird.

Ubung 3 - Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine
Sequenz Lernen Sie, wie eine einstufige, einmalig aktualisierte
Kalibrierung und ESTD-Quantifizierung mit festen Substanz-
mengen eingerichtet werden.

Fortgeschritten ~ Ubung 4 - Erstellen einer mehrstufig kalibrierten Methode fiir eine
e Ubungen Sequenz Lernen Sie, wie eine mehrstufige Gesamtkalibrierung
und ESTD-Quantifizierung mit variablen Substanzmengen und
Probenvariablen eingerichtet werden.
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Bevor Sie
beginnen

Ubung 5 - Erstellen einer Methode fiir eine Sequenz zur
Quantifizierung von Verunreinigungen Lernen Sie, wie eine
ISTD-Quantifizierung, benutzerdefinierte Berechnungen,
Grenzwerte, umschliefende Kalibriersequenzen und
Systemeignungstests eingerichtet werden.

Nachdem Sie die Methoden in den Ubungen 1-5 erstellt haben,
konnen Sie diese fir die Analyse von Proben und Sequenzen
in den Ubungen 1-5 des Abschnitts verwenden.
Abschnitt—,Analyse von Routineproben®.

Lesen Sie “Bevor Sie beginnen® auf Seite 5.

Ihr Systemadministrator muss fiir Ihr System einen Agilent-
Flussigkeitschromatographen der Serie 1100 konfiguriert
haben.

Wenn Sie eine Standardmethode kopieren mochten, um eine
neue Methode wie in Ubung 3 und 5 zu erstellen, stellen

Sie sicher, dass sich die Standardmethoden auch in IThrer
Datenbank befinden. Wahlen Sie aus der Abfrageliste
~AllMethodsRestored” zur Anzeige von defexerl-5. Wenn diese
nicht erscheinen, lesen Sie in den Anleitungen im Abschnitt
,Bevor Sie beginnen“ nach, wie Sie diese Methoden von der
CD-ROM in Ihre Datenbank iibertragen.
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Grundiibung Nr. 1:
Erstellen einer Equilibriermethode

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man:

¢ eine Methodenvorlage zur Einstellung der Gerateparameter
erstellt

* Gerateparameter einstellt

e Methodenanderungen speichert und protokolliert

e sich die Historie der Methodendnderungen ansieht.

Eine Methodenvorlage ist ein Rahmenwerk, in das Sie nur die
Bedingungen und Parameter eintragen missen, die Sie fiir die

Aufnahme und Auswertung der Daten bendétigen. Eine Methode
ist eine Methodenvorlage mit eingetragenen Parameterwerten.

Benutzen Sie diese Methode zum Equilibrieren des Gerites, wie
im Kapitel ,Grundiibung la: Equilibrieren des Gerates“ auf
Seite 15 beschrieben.

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie bitte,
die Schritte im linken Teil ohne die ausfiithrliche Anleitung
auszufiihren. Wenn Sie mehr Hilfe bendtigen, folgen Sie den
detaillierten Anleitungen rechts.

Bevor Sie beginnen

Lesen Sie zur Erstellung von Methoden das Kapitel ,Erstellen
von Methoden® auf Seite 75.
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Grundiibung Nr. 1: Erstellen einer Equilibriermethode

Aufgabe 1. Erstellen einer Methodenvorlage zur Eingabe der

Gerateparameter
Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Erstellen Sie eine neue a Wahlen Sie File > New > Method oder klicken Sie auf []
Methodenvorlage fiir eine und wahlen Sie Method.
Einzelprobe. Es erscheint der Method Wizard (Methodenassistent).
Geben Sie der Methodenvorlage b Geben Sie im Fenster ,,New Method” (Neue Methode)
den Namen equilmethiii, wobei iii den Methodennamen equilmethiiiein.
Ihre Initialen sind. ¢ Wahlen Sie Single Sample (Einzelprobe).
Method Wizard [7]
New Method ” Mew Method name

quullmethmag

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

I Browse .

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

i Sequence

< Back | Feirirshy | LCancel

d Klicken Sie auf Next, um zum Fenster ,Instrument” (Geréat) zu gelangen.
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Grundiibung Nr. 1: Erstellen einer Equilibriermethode

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

2 Waibhlen Sie das zu equilibrierende a Wahlen Sie im Fenster , Instrument” das Gerat aus, das Sie equilibrieren
Gerat aus. mochten. Welche Geréte in der Liste Available Instruments (verfiighare

Geréate) angezeigt werden, hdngt von |hrer Konfiguration des Cerity
Networked Data System ab.

Method Wizard

Instrument

” Select the Instrument for your Method

Available Instruments:

Soft¥DT1

- 35900E Analog to Digital Converter

mskle2

- Agient 1100 Seres Quaternary Pump

+ dgilent 1100 Series Standard Autosampler

[#- Agilent 1100 Series Themostatted Autosampler

[+ Agilent 1100 Series Vaniable Wavelength Detector
Agilent 1100 Series Themostatted Column Compartment

|»

Agilent 1100 Series Diode Anay Detector

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

[#- Agillent 1100 Series Thermostatted Autosampler

DigvDT |
[#- 35900E Analog to Digital Converter -
i | ;l_l

Selected Instument: <Nones

Do you want to acquire LY Spectra? [~ UV Spectia

b Klicken Sie auf Next, um zum Fenster ,Data Analysis” (Datenanalyse)
zu gelangen.
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Grundiibung Nr. 1: Erstellen einer Equilibriermethode

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
3 Deaktivieren Sie alle ausgewahlten a Deaktivieren Sie im Fenster ,Data Analysis” das Kontrollkastchen
Datenanalyse-Optionen. Compound Identification (Substanzidentifizierung).
Method Wizard [ x]

Data Analysis

Do you want to include i pnundldent\llcatmn
Compound |dentification? -

[ e want b d e A
Spectnal Eampatimd Bt

o wantto el e = | s Corfirmation
Spectial Cormputnd| Canfimation

[ you watt tehcide 7| Efratior and
LS bratinr et Buartitation s [uartitation

BBl BNt EIUSE (e StonT I | Custan Ealcul=tans

[Caleulations?
[0 e watt b d e Systen) = relude Spsterm Suitatiity
Suitatiity Calculatione? [Ealeulations

b Klicken Sie auf Next, um zum Fenster ,New Method Review"”
(Uberpriifen einer neuen Methode) zu gelangen.

4 Uberpriifen und speichern a Uberpriifen Sie im Fenster ,,New Method Review" die Einstellungen
Sie die Methodenvorlage. im Abschnitt Method Wizard Settings.
b Figen Sie im Abschnitt Comment das Wort , Testkommentar” ein.
Klicken Sie auf Finish.

Method Wizard EHE

New Method Review H Comment ta the Method setup:

Settings made on the "Instrument’’ Panel
Thiz instrument was selected: "EMELCI"

Settings made on the "Data Analysis” Pansl
"Compound Identification” was not checked
“Calibration and Quantification’ was not checked
“"Custam Calculations” was not checked
"Include System Suitability Calculations" was not checked

Test Comment

L]

Method Wizard Settings:

mtl

Setlings made on the "Mew Method" Panel.
Title of the new Methad will be “equilmethmag"
"Single Sample’’ was selected

|»

d Klicken Sie auf Save, wenn das Dialogfeld ,,Save Changes to the Database”
(Anderungen in der Datenbank speichern) erscheint.
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Grundiibung Nr. 1: Erstellen einer Equilibriermethode

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

5 Sehen Sie sich die Einstellungen
des Methodenassistenten in der
Methode an.

Nachdem Sie die Methodenvorlage gespeichert haben, erscheint die ., Method

View” (Methodenansicht).

a Wahlen Sie die eben erstellte Methode - equilmethiii - aus.

b Sehen Sie sich im Arbeitsbereich die Method Description
(Methodenbeschreibung) an.

Sie sehen, dass die Methodenbeschreibung dem Abschnitt ,,Comment”
des Fensters ,New Method Review" im Methodenassistenten entspricht.

H‘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 B 7 = Sl R ) il o = |

mIA\IMaslerMethuds =l Methad Mame
o |88 M astetdethods
i

quu\lmethmag
Copy of exer3mag
& cquimethdec
. equimethmag
-4 exerZdec
& exer?mag

Instrurnent Mame ——
[EMELC3

I Method Description

Settings made on the "Instrument’’ Panek:
This instiument was selected: "EMELC3"

Settings made on the "D ata Analysis” Panel:
"Compound Identification” was not checked
""Calibration and Quantification' was not checked
""Custom Calculations™ was not checked

& smoketest "Inchude System Suitability Calculations' was not checked

-4 testexerd

& testleners

Test Comment

A
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Grundiibung Nr. 1: Erstellen einer Equilibriermethode

Aufgabe 2. Eintragen der Geratebedingungen fiir die Equilibrierung

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Stellen Sie die Pumpenparameter
ein:
Methanol als Losungsmittel B:
Flussrate: 2ml/min.

Lésungsmittelzusammensetzung:

80 %Me0OH/20 %H,0
Laufzeit: 10 min.

Azetonitril als Losungsmittel B:
Flussrate: 1,5ml/min

Lésungsmittelzusammensetzung:

65 %ACN/35 %H,0
Laufzeit: 10 min.

2 Stellen Sie das Injektionsvolumen

fiir den automatischen Probengeber

(ALS) auf Null.

a Erweitern Sie in der Strukturansicht den Methodenordner equilmethiii.

b Erweitern Sie den Ordner Instrument Setup und wahlen Sie Quaternary
Pump oder Binary Pump.

¢ Tragen Sie als Flow 2 ml/min ein.

d Markieren Sie unter Solvents das Auswahlkastchen B und tragen Sie 80 in
das Feld % ein.
Der Prozentanteil des Losungsmittels A wird automatisch auf 20 % gesetzt.

e Wahlen Sie unter Stoptime (Laufzeit) die Option min und tragen Sie 10 ein.

f Ubernehmen Sie unter Posttime (Wartezeit) und Pressure Limits
(Druckgrenzwerte) die Vorgabewerte.

il
Setup | Timetable | Auwiliary & Data Cuwesl

[ Flin [~ Stoptime:
Flow: |2 _.:i‘ rldmin ™ na Limit
Salvent Glin Hmin
A 20 % I
[~ Posttime:
' Of
i e e
('IU _% ity
[ i I
[~ Pressure Limit
o T o I Min: |0 _|:| bar  Max: |4UEI _lj bar

a Wabhlen Sie den Ordner ALS.

b Klicken Sie auf die Registerkarte Setup.

¢ Wahlen Sie unter ,Injection” die Option Standard Injection.

d Setzen Sie das Injection Volume (Injektionsvolumen) auf Null.

Setup | Aunliary & Timne |

[ Injection

Injection Yolume: fi] _|; wl

€ Standard Injection

© Injection with Needle Wash st

—

€ Use Injector Program
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Grundiibung Nr. 1: Erstellen einer Equilibriermethode

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

3 Wabhlen Sie fiir alle Module
die gleiche Laufzeit.

Wahlen Sie den Ordner ALS.
Klicken Sie auf die Registerkarte Auxiliary & Time (Sonstiges & Zeiten).
Wahlen Sie unter Stoptime die Option as Pump (wie Pumpe).
Wihlen Sie den Ordner DAD, MWD oder VWD, der in lhrer
Detektorkonfiguration erscheint.
e Wabhlen Sie unter Stoptime die Option as Pump/Injector

(wie Pumpe/Injektor).
f Wahlen Sie den Ordner TCC.
g Waihlen Sie unter Stoptime die Option as Pump/Injector

(wie Pumpe/Injektor).
h Ubernehmen Sie fiir alle anderen Modulparameter die Vorgabewerte.

Laufzeit: 10 min.

20 T 9
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Grundiibung Nr. 1: Erstellen einer Equilibriermethode

Aufgabe 3. Speichern und Protokollieren der Methodenanderungen

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1

Speichern Sie die Methode.

Damit das Dialogfeld Save Changes
To The Database (Anderungen in
der Datenbank speichern) erscheint,
muss der Cerity-Administrator

das Auditing (Protokollierung)
einschalten. Der Cerity-Administrator
kann eine Liste mit Begriindungen
anbieten und von lhnen die Eingabe
Ihrer elektronischen Unterschrift
zum Beenden dieses Dialogfeldes
verlangen. Diese Aufforderungen
erscheinen nur, wenn eine Cerity
GMP-Lizenz installiert ist und

die Auditaufzeichnung vom
Cerity-Administrator aktiviert
worden ist.

a Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf [ .
Es erscheint das Dialogfeld Save Changes To The Database.

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

b Uberpriifen Sie die List of changes (Liste der Anderungen).

¢ Bei Reason for changes (Anderungsgrund) tragen Sie eine Begriindung
ein oder wahlen aus der Liste eine aus.

d Klicken Sie auf die Schaltflache Save.

Dizcard | Lancel |
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Grundiibung Nr. 1: Erstellen einer Equilibriermethode

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

2 Sehen Sie sich den Uberblick der a Wahlen Sie in der Strukturansicht die Methode equilmethiii.
bisherigen Methodenéanderungen an. b Sehen Sie sich die Liste der bisherigen Methodenanderungen an.

Wenn Sie diese Methode benétigen,

y
1
bevor Sie eine andere Methode Description THem [Comment_[ESig __ [Timestamp =]
. Change the 'Stoptime’ from
erstellt haben, verwenden Sie 'no Limit to 'as
H PumpdInjector’ for the TCC Initial
diese Methode zur Analyse von Setpoint TCC Setpoint configuration MNone 03/7/2002, 16:31:51
H 0 Ch the ‘Staptime' fi
Routineproben, Grundiibung 1, phenge Hhe ioptme rem
ilihri A Pump/njector’ for the YWD Initial
EqUIIIbneren des Gerates' Setpoint. YWD Setpoint configuration Mone 03/17,/2002, 16:31:51
Change the Flow' from '
to 2' for the Quatemary Initial
Pump Setpaint Quaternary Pump Setpaoint | configuration Mone 03/17/2002, 16:31:51
Change the 'Stoptime’ from
‘nar Limit' to 5" for the Initial
Quaternary Purmp Setpoint. Quaternary Purmp Setpoint | configuration Mone 03/17,/2002, 16:31:51

Einzelne Anderungen der Einstellungen erscheinen in der Anderungshistorie nur
dann, wenn eine Cerity GMP-Lizenz installiert ist und die Auditprotokollierung
vom Cerity-Administrator aktiviert worden ist.
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Grundiibung Nr. 1: Erstellen einer Equilibriermethode
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Grundiibung Nr. 2:

Erstellen einer Methode fiir
Einzelproben zur ldentifizierung von
Substanzen

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man:

¢ eine Methodenvorlage fiir Einzelproben erstellt, die nur
die Substanzidentifizierung in der Methode enthélt

* eine Methode zum Erzeugen eines Beispielchromatogramms
erstellt und speichert

* mit einem Beispielchromatogramm die Integration einrichtet

¢ die Substanzidentifizierung einrichtet

Eine Methodenvorlage ist ein Rahmenwerk, in das Sie nur
mehr die Bedingungen und Parameter eintragen miissen, die
Sie fiir die Aufnahme und Auswertung der Daten benotigen.

Verwenden Sie die Methode, die Sie im ersten Teil der Ubung
zur Eingabe und Analyse einer Einzelprobe erzeugt haben,

um ein Beispielchromatogramm zu erstellen. Mit der fertig
gestellten Methode konnen Sie eine Probengruppe zur
Substanzidentifizierung analysieren. Siehe ,Grundiibung 2a:
Analyse einer Einzelprobe zur Erstellung eines Beispielchroma-
togramms*“ auf Seite 21 und ,Grundibung 3b: Erneute
Integration und Auswertung der Ergebnisse® auf Seite 43.

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie bitte,
die Schritte im linken Teil ohne die ausfiihrliche Anleitung
auszufiihren. Wenn Sie mehr Hilfe benétigen, folgen Sie den
detaillierten Anleitungen rechts.
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Grundiibung Nr. 2: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Identifizierung von Substanzen

Bevor Sie beginnen

Lesen Sie zur Erstellung von Methoden das Kapitel ,Erstellen
von Methoden“ auf Seite 75.

Aufgabe 1. Erstellen einer Methodenvorlage nur zur
Identifizierung von Substanzen

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Erstellen Sie eine neue a Wahlen Sie File > New > Method oder klicken Sie auf [
Methodenvorlage fiir eine und wahlen Sie Method.
Einzelprobe.

Geben Sie der Method | Es erscheint der ,,Method Wizard” (Methodenassiaten).
eben Sie der efc“o envlor.fage b Geben Sie exer2iii in das Feld Method Name ein.
den Namen exer2iii, wobei Jii |hre

" . ¢ Wahlen Sie Single Sample (Einzelprobe).
Initialen sind. g ple { P )
Method Wizard H
New Method ” Mew Methad name

IexerZ\ws

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

I Browse .

Wihat kind of Method do you
want to create ?

i Sequence

d Klicken Sie auf Next, um zum Fenster ,,Instrument” des
Methodenassistenten zu gelangen.
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Grundiibung Nr. 2: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Identifizierung von Substanzen

Ausfiihrliche Anleitung

Schritte
a Wahlen Sie im Fenster ,, Instrument” das Gerat zur Analyse der Probe aus.

2 Wabhlen Sie ein Gerat fiir

die Methode.

Method Wizard

Instrument ” Select the Instrument for your Methad.

Available Instruments:

Soft¥DT1 =
[ 359008 Analog to Digital Converter

msklc2

Agilent 1100 Series Quaternary Pump

Agilent 1100 Series Standard Autozampler

Agilent 1100 Series Thermostatted Autosampler

Agilent 1100 Series Varniable ‘W avelength Detector
Agilent 1100 Series Thermostatted Column Compartment

-Agilent 1100 Series Diode Anay Detector (Thermostatted |
- Agilent 1100 Series Standard Autosampler
Agilent 1100 Series Thermostatted Autozampler

3B900E &nalog to Digital Canverter =
il |
Selected Instrument: <None>

Do you want to acquire UV Spectra? ¥ LY Spectra

b Klicken Sie auf Next, um zum Fenster ,Data Analysis” (Datenanalyse)

zu gelangen.
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Grundiibung Nr. 2: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Identifizierung von Substanzen

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
3 Markieren Sie nur a Deaktivieren Sie im Fenster ,,Data Analysis” die Kontrollkastchen Calibration
“Compound Identification” and Quantification (Kalibrierung und Quantifizierung) und Include System
(Substanzidentifizierung). Suitability Calculations (Berechnung fiir den Systemeignungstest
einschlieBen).
Method Wizard [ %]

Data Analysis

Do you want to include ¥ Compound |dentification
Compound |dentification?

[ o want bl de I s Pty
Spectnal Eampatimd Bty
[V you watt tohelude = | U Confirmation
Spectral Compotnd Canfimation?:
Do you want ko includs [ Calibration and
Calibration and Quantitation? Cluantitation
Do o it 0 2 e 7| Custon Ealculstians
[Ealpulatinms
Do you want to include System ™ Include System Suitability
Suitability Calculations? Calculations

< Back. Firirsh LCancel

b Klicken Sie auf Next, um zum Fenster . Identification” zu gelangen.

4 SchlieBen Sie die Erstellung a Klicken Sie auf Next und dann auf die Schaltflache Finish.
der Methodenvorlage ab. b Klicken Sie auf Save, wenn das Dialogfeld Save Changes to the Database
Markieren Sie keine Kontrollkistchen (Anderungen in der Datenbank speichern) erscheint.

im Fenster ,,Method Wizard
Identification”.
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Grundiibung Nr. 2: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Identifizierung von Substanzen

Aufgabe 2. Eintragen der Geratebedingungen fiir die Equilibrierung

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Tragen Sie die Pumpenparameter
ein:

Methanol als Losungsmittel B:
Flussrate: 2ml/min.

Lésungsmittelzusammensetzung:

80 %Me0OH/20 %H,0
Laufzeit: 5 min.

Azetonitril als Losungsmittel B:
Flussrate: 1,5ml/min

Lésungsmittelzusammensetzung:

65 %ACN/35 %H,0
Laufzeit: 6 min.

2 Tragen Sie das Injektionsvolumen
und die Laufzeit fiir den automati-
schen Probengeber ein.

Injektionsvolumen: 1yl

Laufzeit: wie bei der Pumpe

a
b

Erweitern Sie in der Strukturansicht den Methodenordner exer2iii.
Erweitern Sie den Ordner Instrument Setup und wahlen Sie Quaternary
Pump oder Binary Pump.

Tragen Sie als Flow 2 ml/min ein.

Markieren Sie unter Solvents das Kontrollkdstchen B und tragen Sie 80

in das Feld % ein.

Der Prozentanteil des Losungsmittels A wird automatisch auf 20 % gesetzt.
Wihlen Sie unter Stoptime (Laufzeit) die Option min und tragen Sie 5 ein.

D20 T D

Setup | Timetable I Auiliary & Data Curves I

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

Wahlen Sie in der Strukturansicht den Ordner ALS.

Klicken Sie auf die Registerkarte Auxiliary & Time (Sonstiges & Zeiten).
Wahlen Sie unter Stoptime (Laufzeit) die Option as Pump (wie Pumpe).
Klicken Sie auf die Registerkarte Setup und wahlen Sie Standard Injection.
Tragen Sie 1yl fiir das Injection Volume (Injektionsvolumen) ein.

Setup | Ausiiery & Time |

~Iniectior

@ Standard Injection

Injection Yolume: |1 _l; ul

" Injection with Needle Wash et il

—

 Use Injector Program
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Grundiibung Nr. 2: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Identifizierung von Substanzen

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

3 Stellen Sie sicher, dass die Laufzeit
fiir alle Geratemodule gleich ist.

Laufzeit: wie bei der Pumpe

a Wahlen Sie in der Strukturansicht den Ordner VWD.

b Widhlen Sie unter Stoptime die Option as Pump/Injector
(wie Pumpe/Injektor).

¢ Wahlen Sie in der Strukturansicht den Ordner TCC.

d Wabhlen Sie unter Stoptime die Option as Pump/Injector
(wie Pumpe/Injektor).

Signal & Time | Timetablel Dptionsl Special Setpointsl

—Signat —Stoptime:

Wavelength:

o Limit
254 = ne s
i IU ::| it

r~Posttime:

Peakwidth [Fesponsetime]

|>U.1Umin [2.0%] 'l 2Ll
("'IU _|; min
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Grundiibung Nr. 2: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Identifizierung von Substanzen

Aufgabe 3. Speichern und Protokollieren der Methodenanderungen

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Speichern Sie die Methode. a Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf [ .

Nachdem Sie die Methode hier
gespeichert haben, konnen Sie mit
dieser Methode ein Beispielchro-
matogramm erzeugen.

Siehe ,,Grundiibung 2a: Analyse einer
Einzelprobe zur Erstellung eines
Beispielchromatogramms™

auf Seite 21.

Fahren Sie nach Erstellen des
Beispielchromatogramms mit
der Aufgabe 4 fort.

Save Changes To The Database EHE

List of changes

Es erscheint das Dialogfeld Save Changes To The Database
(Anderungen in der Datenbank speichern).

Sequence template updated due to changes in compound calibration bethod. -
Change the 'Compound Mame' from Mew Compoundd’ to ‘o-terphengl’ for the 'Compound' in the Calibration.
Change the 'Compound Mame' from Mew Compound3' to 'biphenyl' for the ‘Compound' in the Calibration.

Change the 'Compound Mame' from 'Mew Compound?' to 'diethylphthalate’ for the 'Compound' in the Calibration.
Change the 'Compound Mame' from Mew Compoundl’ to 'dimethylphthalate’ for the "Compound' in the Calibratio
Added Compound Mew Compoundd with Expected Time 3.07391366366018, High Time Limit 3.1507615052!
Added Compound Mew Compound3 with Expected Time 1.87937056425805, High Time Limit 1.92635482831
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 0958297351,

v
1 | »

Fieazon for changes

Uberpriifen Sie die List of changes (Liste der Anderungen).
Bei Reason for changes (Anderungsgrund) tragen Sie eine Begriindung
ein oder wahlen aus der Liste eine aus.

d Klicken Sie auf die Schaltflache Save.

Damit das Dialogfeld Save Changes To The Database erscheint, muss
der Cerity-Administrator das Auditing (die Protokollierung) einschalten.
Der Cerity-Administrator kann eine Liste mit Begriindungen anbieten und
von lhnen die Eingabe Ihrer elektronischen Unterschrift zum Beenden
dieses Dialogfeldes verlangen.
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Grundiibung Nr. 2: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Identifizierung von Substanzen

Aufgabe 4. Auswabhl eines Beispielchromatogramms und Einrichten

der Integration

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Wahlen Sie ein
Beispielchromatogramm.

Wenn kein Chromatogramm der
isokratischen Probe vorhanden ist,
missen Sie eine Probe analysieren,
um das Beispielchromatogramm zu
erzeugen. Siehe ,,Grundiibung 2a:
Analyse einer Einzelprobe zur
Erstellung eines Beispielchroma-
togramms” auf Seite 21.

Um die Integration und Identifikation
einzurichten, ist das Beispielchro-
matogramm zwar nicht erforderlich,
aber empfehlenswert.

a Erweitern Sie bei Bedarf in der Strukturansicht den Methodenordner exer2iii.

b Erweitern Sie den Ordner Data Analysis.
¢ Wihlen Sie Example Chromatogram.
d Klicken Sie in der Symbolleiste Tools auf M .

Select example chromatogram

IAIIS amplesMotdpprovedRunLast 7D aps

ﬁ AllS amplesMotépprovedRunLast 7D ays
(] Blanks

Ea Samples

= defexchrom2a [Rev 2]

-1 0ld Revisions
; E exerZdec [Rev 2]
-1 Calibration - exer2dec Calib Fev 2 [Rev 2]

e Erweitern Sie den Ordner ,Samples”.

f Erweitern Sie den Ordner exchromiii oder defexchrom2a.
g Wahlen Sie den Probennamen mit der Injektionsnummer.
h Klicken Sie auf die Schaltflache Select.

Es erscheint das Beispielchromatogramm im Arbeitsbereich.

Example Chromatogram

VAND: Absorbance

1.910
2.930

[2.324

(S
5]

9

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender



Grundiibung Nr. 2: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Identifizierung von Substanzen

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

2 Andern Sie die Werte fiir die Initial a Wahlen Sie in der Strukturansicht unter ,,Data Analysis” (Datenanalyse)
Events (anfdanglichen Parameter) die Option Integration.
so, dass nur vier Peaks integriert

Es erscheint das Beispielchromatogramm mit der Tabelle der

werden. Integrationsparameter.

b Andern Sie den Wert des Parameters Height Reject (Schwellenwert
fiir die Hohe) auf 1 (bzw. den kleinsten Wert, der gerade noch die vier
Hauptpeaks integriert).

¢ Klicken Sie in der Symbolleiste ,Actions” auf [i.

Example Chromatogram

VD Absorbance
=
z -
i =
- -
BN =
& z
- o
o
e
o
T T T
i} 2 3 4 min
Initial Events I Timed Events I Results
[ =l Select... Signal Sh
ignal ort
o - RT Description HeakiiE
Initial Event Hame Initial Event Walue
#rea Reject 0.0000 0.9349 D1 A ESEREE]
Slope Sensitivity 1.0000 11044 W'D A 374.28E5)
Peak Width 0.0400 1,679 WD A 56,2544
Shoulder Detection Made Dizabled 30739 WDl & £23.9493
Height Reject 1.0000
For Al Signals

Tail Peak Skim Height Ratio 0.0000
Front Peak. Skim Height Ratio 0.0000

Skim Valley Ratio 20.0000
Baseline Corection Classical
Tangent Skim Mode Standard
Peak toalley Ratio 500.0000
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Grundiibung Nr. 2: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Identifizierung von Substanzen

Aufgabe 5. Einrichten der Substanzidentifizierung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Richten Sie die Compound Table a Wabhlen Sie in der Strukturansicht fiir die Datenanalyse den Punkt
(Substanztabelle) fiir folgende Identification.
Substanzen ein: b Klicken Sie in der Symbolleiste ,, Tools™” auf +- .
RT=0.9 bis 1,1: Dimethylphthalat Die Peaks erscheinen mit den Namen ,New CompoundN" in der
RT=1,1 bis 1,2: Diethylphthalat Substanztabelle, wobei N =1 - 4.
RT=1,8 bis 2,1: Biphenyl ¢ Wahlen Sie unter Compound Name (Substanzname) die erste Zelle

d geben Sie Dimethylphthalat ein.
RT=3,0 bis 3,2: o-Terphenyl und geben Sie Dimethylphthalat ein

Geben Sie den Namen nach der Anwahl der Zelle ein. Der vorherige
Eintrag wird Gberschrieben.

d Widhlen Sie unter Compound Name die zweite Zelle und geben Sie
Diethylphthalat ein.

e Wahlen Sie unter Compound Name die dritte Zelle und geben Sie
Biphenyl ein.

f Wahlen Sie unter Compound Name die vierte Zelle aus und geben
Sie o-Terphenyl ein.

Compound | Oplions |

LAD: Signal A
B b
T 4
4 %I % -
g g £ &l
q i [ E
b 5
o
g
. i U L
T T T T 1
1 2 3 4 5 min
Identification | Corfirmatiors |
Compound
Time Reference Resolution Use Default Time
Compound Mame Expected Time Peak Signal Peak Reference Wwindow Lows
dimethyl phthalate 0.9902 ADT A B +
digthyl phthalate 1.1668 ADT A 1) +
biphenyl 1.9700 ADT A 78 +
o-terphiehyl 3.1861 14007 4 ey +
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Grundiibung Nr. 2: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Identifizierung von Substanzen

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

2 Speichern Sie die Methode.

Wenn Sie diese Methode zur Substan-
zidentifizierung benotigen, bevor Sie
die anderen Methoden in diesen
Ubungen erstellen, benutzen Sie die
Methode fiir die ,,Grundiibung 2b:
Analyse einer Gruppe von Einzelpro-
ben zur Substanzidentifizierung”

auf Seite 27.

a Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf [ .

Es erscheint das Dialogfeld Save Changes To The Database
(Anderungen in der Datenbank speichern).

Save Changes To The Database EHE

List of changes

Sequence template updated due to changes in compound calibration bethod. ;I
Change the 'Compound Mame' from Mew Compoundd’ to ‘o-terphengl’ for the 'Compound’ in the Calibration.
Change the 'Compound Mame' from Mew Compound3' to ‘biphernyl’ for the "Compound' in the Calibration.

Change the 'Compound Mame' from Mew Compound2' to 'diethyiphthalate’ for the ‘Compound' in the Calibration.
Change the 'Compound Mame' from Mew Compoundl’ to ‘dimethylphthalate’ for the 'Compound' in the Calibratio
Added Compound Mew Compoundd with Expected Time 3.07391366366018, 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

Save I Dizcard | Lancel |

Uberpriifen Sie die List of changes (Liste der Anderungen).
Bei Reason for changes (Anderungsgrund) tragen Sie eine Begriindung
ein oder wahlen aus der Liste eine aus.

d Klicken Sie auf die Schaltflache Save.

Damit das Dialogfeld Save Changes To The Database erscheint, muss

der Cerity-Administrator das Auditing (die Protokollierung) einschalten.
Der Cerity-Administrator kann eine Liste mit Begriindungen anbieten

und von lhnen die Eingabe lhrer elektronischen Unterschrift zum Beenden
dieses Dialogfeldes verlangen.
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Grundiibung Nr. 3:
Erstellen einer einstufig kalibrierten
Methode fiir eine Sequenz

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man:

e eine Methodenvorlage fiir eine Sequenz erstellt, die eine
einstufige, sukzessiv aktualisierte Kalibrierung und eine
ESTD-Quantifizierung enthalt

e eine Kalibrierung und Quantifizierung mit festen
Substanzmengen einrichtet

* eine Sequenzvorlage erstellt

Eine Sequenzvorlage ist eine Sequenztabelle, die die Reihen-
folge der Kalibrierstandards und Proben enthélt, die Sie mit
dieser Methode analysieren. Eine Sequenzvorlage ist dann
niitzlich, wenn Reihenfolge, Probenamen und Charakteristika
jedes Mal gleich sind, wenn Sie eine Sequenz mit dieser
Methode analysieren.

Diese Methode koénnen Sie in ,Grundiibung 3a: Start einer
Sequenz zur Quantifizierung von Substanzen mit einstufiger
Kalibrierung® und ,,Grundiibung 3b: Erneute Integration und
Auswertung der Ergebnisse” verwenden.

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie bitte,
die Schritte im linken Teil ohne die ausfiithrliche Anleitung
auszufiihren. Wenn Sie mehr Hilfe bendtigen, folgen Sie den
detaillierten Anleitungen rechts.

Bevor Sie beginnen

Lesen Sie zur Erstellung von Methoden das Kapitel ,Erstellen
von Methoden* auf Seite 75.
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Aufgabe 1. Kopieren einer Methode zur Erstellung einer Methodenvorlage

fiir eine Sequenz

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Erstellen Sie eine neue
Methodenvorlage aus einer
bestehenden Methode.

Geben Sie der Methodenvorlage
den Namen exer3iii, wobei iii
Ihre Initialen sind.

Verwenden Sie exer2iii oder
defexer2 als Vorlage fiir die
neue Methodenvorlage.

Stellen Sie sicher, dass nur
Compound ldentification,
Calibration und Quantitation
(Identifizierung, Kalibrierung und
Quantifizierung) markiert sind.

Eine Methode kopieren Sie dann,
wenn Sie die Einstellungen fiir das
Gerat und die Datenanalyse aus der
alten Methode ibernehmen madchten.
Das spart Ihnen Sie miissen dann
nicht mehr die Zeit fir das Eintragen
der Werte in die neue Methode
aufwenden.

a Wahlen Sie File > New > Method oder klicken Sie auf LI und wahlen dann

Method.

Es erscheint das Fenster Method Wizard New Method.

b Klicken Sie auf die Schaltflache Browse und wahlen exer2iii oder defexer2 im

Dialogfeld Method Template Selection.
¢ Geben Sie exer3iii in das Feld New Method Name ein.
d Wahlen Sie Sequence (Sequenz).

Method Wizard

New Method

[21]

” Newy bethod name :

Iexer3\ws

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

Iexeerec

Browse ..

" Single Sample
-

‘wihat kind of Method do pou
want to create ?

e Klicken Sie auf Next, bis Sie das Fenster Data Analysis (Datenanalyse)

erreichen.

f Markieren Sie die Kontrollkdstchen Calibration und Quantitation.

Method Wizard

Data Analysis

H Do pou want e include [ Compound Identification

Compound |dentification’

[ o Ert e e e
Spectial Campautd Pty

I 0 Pty

i patwrant b el de s
& pectal Eompound Confitmation?

I i Earfirmaticr

¥ Calibration and
Quantitation

Do you want to include
Calibration and Quantitation?

Do you want to uze Custom

Caleulations? ™ Custom Caleulations
alculations?

Do pou want to include Moise

Calalation? I Include Naise Caloulations
alculation

™ Include Systern Suitabily
Calculations

Do you want to include Spstem
Suitability Calculations?
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

2 Waibhlen Sie die Optionen aus, um die
Substanztabelle beizubehalten und
eine neue Kalibrierung zu erstellen.

Wahlen Sie folgende Optionen:
single level calibration
(einstufige Kalibrierung)

fixed compound amounts
(festgelegte Substanzmengen)
single-update calibration
(sukzessive Aktualisierung

der Kalibriertabelle)
sequence-specific calibration
(sequenzspezifische Kalibrierung)

a Klicken Sie auf Next, um zum Fenster Compound Table zu wechseln.

b Waihlen Sie die Option Keep Compound Calibration from Method template
(Substanzkalibrierung aus der Methodenvorlage tibernehmen).
Mit dieser Option iibernehmen Sie die Substanztabelle aus der vorherigen
Methode (auch wenn keine Kalibrierung eingestellt war).

Method Wizard [ 7]

Compound Table “ How do you want the calibration to be set up?
© Setup a new Compound Calibration.

 Set up a new Manual Calibration

& Keep Compound Calibration fram Method template:

Klicken Sie auf Next, um zum Fenster Identification zu wechseln.

Aktivieren Sie im Fenster Identification keine Kontrollkastchen.

Klicken Sie auf Next, um zum Fenster Calibration (Kalibrierung) zu wechseln.
Wihlen Sie Fixed Amount (feste Menge) und die Vorgabeoptionen.

-0 a0

Method Wizard

Calibration D the standards in your 1 ariable Amount
method ahways contain Fiked & Fired &
Amaunts or Variable Amounts? Tl A

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

calibrated compound(s|?

‘what kind of Calibration da " Overall Calibration

you need? 1+ Single Update Calibration
" Bracketing

What kind of Calibration " Instument Specific

Procedure do you need? Calibration

* Sequence Specific
Calibration

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

3 Richten Sie die Quantifizierung ein a Klicken Sie auf Next zum Wechsel zum Fenster Quantitation.
und iiberpriifen Sie dann lhre neue b Vergewissern Sie sich, dass das Kontrollkdstchen Limit checks
Methode. (Grenzwertpriifungen) nicht markiert und die Option ESTD gewéhlt ist.

Method Wizard HE

Do pou want to include limit checks

Quantitation H

on the calculated results ? I Linit checks
‘which Calibration Mode do you i+ ESTD
want ta use in your Methad ? o 1STD

< Back | Eirish LCancel |

¢ Klicken Sie auf Next, um zum Fenster New Method Review (Uberpriifung
einer neuen Methode) zu wechseln.

d Uberpriifen Sie die Einstellungen in Method Wizard Settings.

e Klicken Sie auf die Schaltflache Finish, um lhre neue Methode zu speichern.
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Aufgabe 2. Auswahl eines Beispielchromatogramms

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Wahlen Sie ein a Erweitern Sie in der Strukturansicht den Ordner exer3iii.
Beispielchromatogramm. b Erweitern Sie den Ordner Data Analysis.
Verwenden Sie das Beispiel- ¢ Wihlen Sie den Eintrag Example Chromatogram (Beispielchromatogramm).
chromatogramm, das Sie in d Klicken Sie in der Symbolleiste Tools auf fig.
der Grundiibung 2a oder 2b

der ,Grundiibung 3a: Start einer e e HE
Sequenz zur Quantifizierung von [405 ampleshctappravedRiunLast?Days =
o . (@ AlSampleshotpprovedAunlast7Days

Substanzen mit einstufiger #1-0 Blarks

o 143 Samples
Kalibrierung” und ,,Grundiibung 3b: £ 0 deochonts For2l_
Erneute Integration und 01 Did Feviions

. " exer2dec [Rew 2]

Auswertung der Ergebnlsse - Calibration - exer2dec Calio Few 2 [Rev 2]

erzeugt haben
Oder verwenden Sie defexchrom?2a.

Sie miissen kein Beispielchroma-
togramm auswahlen. Jedoch
konnen Sie dann leichter die

. pe . . Selr [ |
Substanzidentifizierung andern. G|

|45 ampleshiotApprovedRiunLast7D. o a [Rev 2hdsferchiom?a # [Rev 1]

e Widhlen Sie den Probennamen mit der Injektionsnummer aus, um das
Beispielchromatogramm zu erzeugen.
f Klicken Sie auf die Schaltflache Select.

Es erscheint das Beispielchromatogramm im Arbeitsbereich.

Example Chromatagram

WD Absorbance

3.230

w '?1.994

Nachdem Sie das Beispielchromatogramm ausgewéhlt haben, konnen
Sie die zur Originalmethode gehérigen Einstellungen fiir die Integration
und Identifikation sehen.
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Aufgabe 3. Andern der Substanzidentifizierung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Entfernen Sie eine Substanz a Wabhlen Sie in der Strukturansicht im Ordner ,Data Analysis” den Eintrag
aus der Substanztabelle. Identification.

Entfernen Sie die Substanz

b Markieren Sie die Zelle o-Terphenyl.

o-Terphenyl. ¢ Fihren Sie auf der Zelle o-Terphenyl einen Rechtsklick aus und wéhlen
Sie Remove Compound (Substanz l6schen).

Compound | Optiors |

VD Absorbance

mal

o

Identification |

Time Reference | Use Default Time

Compound Name | Expected Time Peak Signal Window Low Time Limit High Time Limit (
dimathyiphthalate 0.3343 WWDT A + 09116 09583
diethylphthalate 1.1044 WWDT A + 10768 11320
biphenyl 1.8794 WWDT A + 18324 1.9264
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Aufgabe 4. Einrichten der Kalibrierung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Richten Sie die Kalibrierung a Wabhlen Sie in der Strukturansicht im Ordner ,,Data Analysis” (Datenanalyse)
von Dimethylphthalat ein. den Eintrag Calibration (Kalibrierung).
Dimethylphthalat - 10pg b Wiahlen Sie in der Kalibriertabelle den Eintrag Dimethylphthalat.

¢ Tragen Sie in der Registerkarte Options den Wert 10 in das Feld Weighed

Amount (abgewogene Menge) und pg in das Feld Amount Unit
(Mengeneinheit) ein.

Cornpaunds I

Quantitation

Compound Name | Expected Time | Weighed Amount Amount Unit Based On RF [Rsp/Amt)

dimethylphthalate 0.9349 10.0000 [T} alea 0.0000

disthylphthalate 1.1044 0.0000 aiea A

bipheryl 1.6794 15.0000 pg alea 0.0000

Options

Compound Name : Jdimethuiphthalate

Weighed Amount : |-| ]

Amount Unit : ||.|g

Commet : |
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
2 Richten Sie die Kalibrierung a Wahlen Sie in der Kalibriertabelle den Eintrag Biphenyl.
von Biphenyl ein. b Tragen Sie in der Registerkarte Options den Wert 15 in das

Feld Weighed Amount (abgewogene Menge) und pg in das

Biphenyl - 15pg
Feld Amount Unit (Mengeneinheit) ein.

[ [
Quantitation
Compound Name ‘Weighed Amount Based On

dimethylphthalate 10.0000 | aea |
diethyiphthalste [ aea |

o
I
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

3 Entfernen Sie Diethylphthalat
aus der Kalibriertabelle.

a Fihren Sie an einer beliebigen Stelle der Kalibriertabelle einen Rechtsklick

aus und wahlen Sie Remove Compound aus dem Kontextmenii.

Es erscheint das Dialogfeld Select Compound(s) (Substanzauswahl).
b Wiahlen Sie aus der Liste Calibration Table (Kalibriertabelle) den Eintrag

Diethylphthalat.

¢ Klicken Sie auf die Schaltflache <, um Diethylphthalat in die Liste
Available Compounds (verfiighare Substanzen) zu iibernehmen.
d Klicken Sie auf die Schaltflache OK.

. Select Compound(s)

Available Compounds

diethylphthalate

Compound Info :

¥

|
|
<

Calibration T able
dimethylphthalate
biphenyl
ak Cancel
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Aufgabe 5. Einrichten der Quantifizierung fiir alle vier Peaks

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Lassen Sie die Quantifizierung a Wabhlen Sie in der Strukturansicht im Ordner ,Data Analysis”
von Diethylphthalat auf der von den Eintrag Quantitation Setup (Quantifizierung einrichten).
Dimethylphthalat basieren. b Klicken Sie auf die Registerkarte Uncalibrated Compounds
Verwenden Sie 0,8 als (Nicht kalibrierte Substanzen).
Mengenmultiplikator. ¢ Wahlen Sie unter Compound Calibration Type die Option

Use Compound (Substanz verwenden).
d Wahlen Sie Dimethylphthalat aus der Liste Use Compound.
e Tragen Sie 0,8 in das Feld Amount Multiplier (Compound)
(Mengenmultiplikator) ein.

Calibrated Compounds I Uncalibrated Compounds I Unidentified Peaks I
Compound Mame | Expected Time lf.‘umpounTt;pe Am[ol:unl Mu"'f.he' RF [Rsp/Amt) Compound Group
dicthylphthalate 1.1044 dimethylphthalat .. 1.0000 [N
Compound Mame diethylphthalate
Compound Calibration Type Compound Group
i+ Use Compound Idlmethylphthalate vl Mone 'I Hew:..
Amaount Multiplier [Compound] q
 Manual Response Factor M4 Compaund Info
= Mo Huantification |
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

2 Lassen Sie die Quantifizierung a Klicken Sie auf die Registerkarte Unidentified Peaks (Nicht identifizierte
der nicht identifizierten Peaks Peaks).
auf der von Biphenyl basieren. b Wahlen Sie unter Use for Quantitation (Zur Quantifizierung verwenden)

die Option Use Compound (Substanz verwenden).
¢ Wabhlen Sie Biphenyl aus der Liste Use Compound.
d Tragen Sie 0,9 in das Feld Amount Multiplier (Unidentified Peak) ein.

Verwenden Sie 0,9 als
Mengenmultiplikator.

Amount Multiplier
[Unidentified
Peak]

Not Identified Peaks 1.0000

bipheryi 7]
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Aufgabe 6. Erstellen der Sequenzvorlage

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Tragen Sie die folgenden
Kalibrierstandards und Proben
in die Sequenzvorlage ein:
Cal1- unverdiinnter isokratischer
Standard
Sample 1_2 - isokratischer
Standard 1:2 mit Methanol verdiinnt
Sample 1_4 - isokratischer
Standard 1:4 mit Methanol verdiinnt

Sie konnen keine Sequenzvorlage
mit Kalibrierstandards erstellen,
bevor Sie nicht die Kalibrierung in

.Data Analysis” eingerichtet haben.

a Wabhlen Sie in der Strukturansicht den Eintrag Sequence Template fiir

die Methode aus.

b Tragen Sie in der Probentabelle den Kalibrierstandard fiir Zeile 1 ein.

Tragen Sie Cal1 in das Feld Sample Name (Probenname) ein.

Wahlen Sie Calibration Standard (Kalibrierstandard) aus der Liste
Sample Type (Probentyp).

Tragen Sie die Vial# (ProbengefaBnummer) ein, in der sich der Standard im
ALS befindet.

Klicken Sie auf die Schaltflache Apply (Anwenden), um die Probenangaben
in die Probentabelle zu tibertragen.

¢ Tragen Sie sample 1_2 in Zeile zwei ein.

Wahlen Sie Zeile 2 der Probentabelle.

Tragen Sie sample 1_2 in das Feld Sample Name ein.

Wahlen Sie Sample (Probe) aus der Liste Sample Type (Probentyp).
Tragen Sie die Vial# (ProbengefaBnummer) ein, in der sich die Probe im
ALS befindet.

Klicken Sie auf die Schaltflache Apply (Anwenden), um die Probenangaben
in die Probentabelle zu tibertragen.

d Tragen Sie sample 1_4 in Zeile drei ein.

Wahlen Sie Zeile 3 der Probentabelle.

Tragen Sie sample 1_4 in das Feld Sample Name ein.

Wihlen Sie Sample (Probe) aus der Liste Sample Type.

Tragen Sie die Vial# (ProbengefaBnummer) ein, in der sich diese Probe im
ALS befindet.

Klicken Sie auf die Schaltflache Apply (Anwenden), um die Probenangaben
in die Probentabelle zu tibertragen.

. L Injection | Sam
Cal. |Summary| Vial |Injections J G
Sample Hame |Sample Type Volume Amoy
Level | Group # #
bl |[mgn
1 |Call Calibration 1 2 1 as method 0
2 |sample1_2 Sample 5] 1 as method 0
3 |zample1_4 Sample g 1 az method 0
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

2 Tragen Sie zwei weitere Satze mit a Klicken Sie in der Symbolleiste Bearbeiten auf Fill Down und wéahlen
Cal1l, sample1_2 und sample 1_4 Sie den Fill Down Wizard.
in die Vorlage ein. Es erscheint der Fill Down Wizard (Assistent fiir die Dateneingabe).
Hinweis: Benutzen Sie den Fill

. ! ) b Unter Range wahlen Sie Append (Anfiigen), tragen 6 ein und klicken
Down Wizard (Assistant fiir die auf Next.

Dateneingabe) und den Befehl Copy.

Die Standards und Proben in iRlDow i

der fertigen Vorlage erscheinen Fill Range
in folgender Reihenfolge:

‘what Range do you want ko be uged 7

Range

Kalibrierstandard € Rt i

. Enter row numbers and/or ow ranges
zwel Proben, seperated by commas. For example, 1.7.10-15
Kalibrierstandard -

K All rows
ZW?' P_rOben' % Append: lB—
Kalibrierstandard
zwei Proben

< Back | Eirieh LCancel |
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

¢ Tragen Sie im Fenster Sample Names call in das Feld Name ein und klicken
Sie auf Next.

d Deaktivieren Sie im Fenster Vial Numbers (Probenflaschennummern) das
Kontrollkéstchen Define Vial numbers? (ProbengefaRnummern festlegen?)
und klicken dann auf Finish.

e Klicken Sie im Dialogfeld Apply Sample Changes (Probenanderungen
durchfiihren) auf Yes.

Sie sehen, dass sechs neue Zeilen als Kopie der ersten Zeile der Vorlage
vorhanden sind.

f Wahlen Sie die zwei Proben in den Zeilen 2 und 3 und klicken Sie auf die
Schaltflache Copy in der Symbolleiste Bearbeiten.

g Wabhlen Sie die Zeilen 5 und 6 und klicken Sie auf die Schaltflache Paste
(Einftigen) in der Symbolleiste Bearbeiten.

h Wabhlen Sie die Zeilen 8 und 9 und klicken Sie auf die Schaltflaiche Paste
(Einfiigen) in der Symbolleiste Bearbeiten.

. i Injection |Sam
Sample Name | Sample Type L(t::rll;l Slg::::w V:fl |I’IjB[;‘lll]nS Yolume Amuﬂ
bl |[mg/
1 |Ca Calibration 1 2 1 as method |0
2 |zample1_2 Sample 5 1 as method |0
3 |zample1_4 Sample 9 1 as method |0
4 |Cal Calibration 1 2 1 as method |0
H  |zample1_2 Sample 5 1 as method |0
6 |sample1_4 Sample 9 1 az method |0
7 [Cam | Calibration ] 1 eth X
8 S 1
9 |zamplel_4 g 1
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Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten Methode fiir eine Sequenz

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

3 Legen Sie fest, wie die Kalibrierung
aktualisiert werden soll:

Erste Call- Ersetzen (sowohl RF
als auch RT)

Zweite Cal1 - Mittelwert fir RF
und gleitender Mittelwert fiir RT
(gewichtet 60 % nach RT)

Dritte Cal1 - Mittelwert fiir RF
und gleitender Mittelwert fiir RT
(gewichtet 75 % nach RT)

4 Speichern Sie die Methode.

Nachdem Sie diese Methode fertig
gestellt haben, kdnnen Sie sie fir den
Start einer Sequenz verwenden. Siehe
.Grundiibung 3a: Start einer Sequenz
zur Quantifizierung von Substanzen
mit einstufiger Kalibrierung” auf
Seite 33 und ,,Grundiibung 3b:
Erneute Integration und Auswertung
der Ergebnisse” auf Seite 43.

a Wahlen Sie in der Sequenztabelle die erste Call.

b Klicken Sie auf die Registerkarte Run.

¢ Wahlen Sie ,,Replace” (Ersetzen) unter ,,Calibration” aus der Liste Response
Factor Update (Responsefaktoraktualisierung) und wahlen Sie ,,Replace”
aus der Liste Retention Time Update (Retentionszeitaktualisierung).

d Wabhlen Sie in der Sequenztabelle die zweite Call.

e Wiahlen Sie ,,Average” (Mittelwertbildung) unter ,,Calibration” aus der
Liste Response Factor Update und wahlen Sie auch , Average”
(Mittelwertbildung) aus der Liste Retention Time Update.

f Wahlen Sie 60 %.

g Wiederholen Sie die Schritte d und e fiir die dritte Cal1.

Injection | o ’

Cal. |Custom S le Wial i .
Sample Name |Sample Type | | 252, Grors & & Vn[l;line Ao Multip]
call Calibration 1 as method |0

as method |0
0

sampls 1_2 Sample
sample 1_4

N EE

sample 1_2 5 1 0 1
=ample 1_d Sample a 1 as method |0 1
F call Calibration 1 2 1 as method |0 1
sample 1_2 Sample 5 1 as method |0 1
9 [sample1_4 Sample E] 1 a= method |0 1
10
Sample Name: Aun | Amounts | Identification | Description |
|can o
(- Calibration
S T Calibration Mode: Single Update
[Catibration Standard -1
Calibration Level
Custom Sample Group: !
= Mew Fiesponse Updats:
| X ~
Vial Number  Inisctions  Volume [ul]
2 [i [25 method Retantion Time Update:
[Floating Aeerage =] [0 ZH=

a Klicken Sie auf [ und tragen Sie, falls Sie dazu aufgefordert werden, Ihre
Begriindung fiir die Anderung sowie lhre elektronische Unterschrift ein.
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Fortgeschrittene Ubung 4:
Erstellen einer Methode fiir
Einzelproben zur Aufnahme
und Auswertung von Spektren

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man:

¢ eine Methodenvorlage fiir Einzelproben und Spektren
erstellt, die nur die Substanzidentifizierung in der
Methode enthalt

* eine Methode zum Erzeugen eines Beispielchromatogramms
erstellt und speichert

* mit einem Beispielchromatogramm die Integration einrichtet
¢ die Substanzidentifizierung einrichtet.

¢ eine UV-Substanzbestatigung einrichtet

e die UV-Reinheitspriifung einrichtet

¢ die Spektrenhandhabung einstellt

Um diese Ubungen durchzufiihren, benétigen Sie einen Detektor, der
Spektren aufnehmen kann, und eine Lizenz fiir die Spektrenaufnahme.

Verwenden Sie die Methode, die Sie im ersten Teil der Ubung
zur Eingabe und Analyse einer Einzelprobe erzeugt haben,
um ein Beispielchromatogramm zu erstellen. Mit der fertig
gestellten Methode konnen Sie eine Probengruppe zur
Substanzidentifizierung analysieren.
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Fortgeschrittene Ubung 4: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Aufnahme und Auswertung
von Spektren

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie
bitte, die Schritte im linken Teil ohne ausfiihrliche Anleitung
auszufiihren. Wenn Sie mehr Hilfe benotigen, folgen Sie den
detaillierten Anleitungen rechts.

Bevor Sie beginnen

Lesen Sie zur Erstellung von Methoden das Kapitel ,Erstellen
von Methoden“ auf Seite 75.

Aufgabe 1. Erstellen einer Methodenvorlage nur zur
Identifizierung von Substanzen

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Erstellen Sie eine neue b Wahlen Sie File > New > Method oder klicken Sie auf [
Methodenvorlage fiir eine und wahlen dann Method.

Einzelprobe. Es erscheint der ,Method Wizard” (Methodenassistent).

Geben Sie der Methodenvorlage ¢ Geben Sie exerd4iii in das Feld Method Name ein.

de_”_ Name_n exerdiii, wobei iii Ihre d Wahlen Sie Single Sample (Einzelprobe).
Initialen sind.
Method Wizard B E
New Method ” New Method name

Iexer2\ws

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

I Browse .

‘what kind of Method do you
want to create 7

i~ Sequence

e Klicken Sie auf Next, um zum Fenster ,.Instrument” des
Methodenassistenten zu gelangen.
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Schritte Ausfiihrliche Anleitung
2 Wabhlen Sie ein Gerit fiir die a Wahlen Sie im Fenster ,, Instrument” das Gerat zur Analyse der Probe aus.
Methode. b Aktivieren Sie das Kontrollkastchen UV Spectra.
Waihlen Sie als Gerat entweder einen .
K i Method Wizard | x]
Diodenarray-Detektor oder einen
FIuoreszenzdetektor, Instrument ” Select the Instiument for your Methad.
Available Instruments:
Soft¥DT1 =]
35900E &nalog to Digital Converter
msklc2

Agilent 1100 Series Quaternary Pump

- Agilent 1100 Series Standard Autosampler

- Agilent 1100 Series Thermostatted Autozampler

Agilent 1100 Series Varniable ‘W avelength Detector
Agilent 1100 Series Thermastatted Column Compartment

Agilent 1100 Series Diode Aray Detector

Agilent 1100 Series Diode Anay Detector (Thermostatted |
- Agilent 1100 Series Standard Autosampler

- Agilent 1100 Series Thermostatted Autozampler

DigvDT

[#- 35900 Analog to Digital Convertsr =
i | o

Selected Instument: <None>

Do you want to acquire UV Spectra? ¥ U Spectra

¢ Klicken Sie auf Next, um zum Fenster ,Data Analysis” (Datenanalyse) zu
gelangen.
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Schritte Ausfiihrliche Anleitung

3 Aktivieren Sie Compound a Aktivieren Sie im Fenster Datenanalyse die Kontrollkdstchen UV Purity und
Identification, UV Purity nd UV UV Confirmation und deaktivieren Sie die Kontrollkéstchen Calibration and
Confirmation (ldentifikation, Quantification, Include Noise Calculations und Include System Suitability
UV-Reinheit und UV-Bestatigung). Calculations (Kalibrierung, Quantifizierung, Rauschberechnung und

Berechnung fiir den Systemeignungstest).

Method Wizard 2lx|

Data Analysis

Do you want ta include W Compound Identification
Compound Identification?

Do you want to include Ly ¥ U Purity
Spectral Compound Purity?

Do you want to include LY ¥ U Confirmation
Spectral Compound Confirmation?

Do you want to include [ Calibration and
Calibration and Quantitation? Quarititation

Do pou want o use Custom

Elbtione? I Custom Caloulations
alculations?

Do you want to include System u %i‘ﬁ‘él‘h‘d‘é‘ﬂé‘léﬁ"S"L}i'té"b'\'l'\'ljl‘
Suitability Calculations? iCalculations

b Klicken Sie auf Next, um zum Fenster , Identification” zu gelangen.

4 SchlieBen Sie die Erstellung der a Klicken Sie auf Next und dann auf die Schaltflache Finish.
Methodenvorlage ab. b Klicken Sie auf Save, wenn das Dialogfeld ,,.Save Changes to the Database”
Markieren Sie keine Kontrollkistchen (Anderungen in der Datenbank speichern) erscheint.

im Fenster ,|dentification” des
Methodenassistenten.
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Aufgabe 2. Eintragen der Geratebedingungen fiir die Equilibrierung

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Tragen Sie die Pumpenparameter
ein:

Methanol als Losungsmittel B:
Flussrate: 2ml/min.

Lésungsmittelzusammensetzung:

80 %Me0OH/20 %H,0
Laufzeit: 5 min.

Azetonitril als Losungsmittel B:
Flussrate: 1,5ml/min

Lésungsmittelzusammensetzung:

65 %ACN/35 %H,0
Laufzeit: 5 min.

2 Tragen Sie das Injektionsvolumen
und die Laufzeit fiir den
automatischen Probengeber ein.

Injektionsvolumen: 1pl
Laufzeit: wie die Pumpe

a
b

Erweitern Sie in der Strukturansicht den Methodenordner exer4iii.
Erweitern Sie den Ordner Instrument Setup und wahlen Sie Quaternary
Pump oder Binary Pump.

Tragen Sie als Flow 2 ml/min ein.

Markieren Sie unter Solvents (Lésungsmittel) das Kontrollkéstchen B und
tragen Sie 80 in das Feld % ein.

Der Prozentanteil des Losungsmittels A wird automatisch auf 20 % gesetzt.
Wihlen Sie unter Stoptime (Laufzeit) die Option min und tragen Sie 5 ein.

D20 T D

Setup | Timetable I Auiliary & Data Curves I

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

Wahlen Sie in der Strukturansicht den Ordner ALS.

Klicken Sie auf die Registerkarte Auxiliary & Time (Sonstiges & Zeit).
Wihlen Sie unter Stoptime (Laufzeit) die Option as Pump (wie die Pumpe).
Klicken Sie auf die Registerkarte Setup und wahlen Sie Standard Injection.
Tragen Sie 1yl fir das Injection Volume (Injektionsvolumen) ein.

Setup | Ausiiery & Time |

~Iniectior

Injection Yolume: |1 _l; ul

@ Standard Injection

" Injection with Needle Wash et il

—

 Use Injector Program
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Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

3 Stellen Sie sicher, dass die Laufzeit
fiir alle Geratemodule gleich ist.

Laufzeit: wie bei Punmpe/(Injektor

4 Einstellen der Parameter
fiir die Spektrenaufnahme.
Signal

A: 254 nm, Bandbreite: 4 nm
Referenz: 400 nm,
Bandbreite: 100 nm

Spektrum

Speichern: Alles
Bereich: 190 nm
bis: 450 nm
Schrittweite: 2 nm

Wabhlen Sie in der Strukturansicht den Ordner DAD oder FLD.
Wahlen Sie unter Stoptime (Laufzeit) die Option as Pump/Injector
(wie Pumpe/Injektor).

Wihlen Sie in der Strukturansicht den Ordner TCC.

Wabhlen Sie unter Stoptime (Laufzeit) die Option as Pump/Injector
(wie Pumpe/Injektor).

Signal & Time | Timetahlel Options |

Signal [ Spectum
Store Sample Buw On/Off Reference  Bw
I |25D =0 = @ [a0 = |mn = m Store: IAII -|
B: [ Mot used Range: |19E| _% nm
C: [~ Mot used to |450 _,::‘ nm
D: [~ Mot used Step: |2 _% nim
E: [~ Mot used Threshold: Im _|: el
—Stoptime: Posttime: ~Peakwidth (Responzetimel—————
& & 0ff
= Mo limit >0.10 mim (2.0 5] hd
- . IU _|: min
s |4 _|:| riity

Wabhlen Sie in der Strukturansicht den Ordner DAD oder FLD.

Aktivieren Sie unter Signal das Kontrollkéstchen Stere (Speichern) fiir
Signal A, stellen die Wellenlénge fiir die Sample (Probe) auf 254 nm

und die Bw (Bandbreite) auf 10

Aktivieren Sie das Kontrollkastchen On/0ff und stellen die Wellenlédnge
fiir Reference (Referenzstrahl) auf 400 und die Bw (Bandbreite) auf 100.
Unter Spectrum wahlen Sie All, um alle Spektren zu speichern und stellen
den Range (Bereich) auf 190 bis 450 nm mit einer Step (Schrittweite) von 2.
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Aufgabe 3. Speichern und Protokollieren der Methodenanderungen

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Speichern Sie die Methode. a Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf [ .
Nachdem Sie die Methode hier Es erscheint das Dialogfeld Save Changes To The Database
gespeichert haben, kénnen (Anderungen in der Datenbank speichern).
Sie mit dieser Methode ein
Beispielchromatogramm erzeugen. Save Changes To The Database [7]x]

Siehe ,,Grundiibung 2a: Analyse einer

List of changes

Elnzelprobe zur Erstellung eines Sequence template updated due to changes in compound calibration bethod. ;I
1sni “ Change the 'Compound Mame' from Mew Compoundd’ to ‘o-terphengl’ for the 'Compound' in the Calibration.

Be ISpi elc hrom atog ramms Change the 'Compound Mame' from Mew Compound3' to 'biphenyl' for the ‘Compound' in the Calibration.

auf Seite 21. Change the 'Compound Mame' from ‘Mew Compound2’ to ‘diethwiphthalate’ for the 'Compound' in the Calibration.

Change the 'Compound Mame' from Mew Compoundl’ to 'dimethylphthalate’ for the "Compound' in the Calibratio

Fahren Sie nach Erstellen des 4dded Compound Mew Compoundd with Expected Time 3.07331366366018, High Time Limit 3.1507615052!
L. S . Added Compound Mew Compound3 with Expected Time 1.87937056425805, High Time Limit 1.92635482831

Belsplelchromatogramms mit 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 0958297351,

v
1 | »

Fieazon for changes
| pd.

der Aufgabe 4 fort.

Uberpriifen Sie die List of changes (Liste der Anderungen).
Bei Reason for changes (Anderungsgrund) tragen Sie eine Begriindung
ein oder wahlen aus der Liste eine aus.

d Klicken Sie auf die Schaltflache Save.

Damit das Dialogfeld Save Changes To The Database erscheint, muss
der Cerity-Administrator das Auditing (die Protokollierung) einschalten.
Der Cerity-Administrator kann eine Liste mit Begriindungen anbieten und
von lhnen die Eingabe Ihrer elektronischen Unterschrift zum Beenden
dieses Dialogfeldes verlangen.
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Aufgabe 4. Eintragen und Analyse einer Einzelprobe

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Offnen Sie Gerateansicht, um zur
Probentabelle fiir Einzelproben
zu gelangen.

2 Tragen Sie eine Probe mit folgenden
Angaben ein:

Benennen Sie die Probe
exchrom3Diii, wobei iii Ihre
Initialen sind.
Wibhlen Sie exerdiii.
Wihlen Sie eine Probenflasche, die
den unverdiinnten isokratischen
Standard enthélt.

3 Tragen Sie Aufgaben ein, die
wahrend des Laufes ausgefiihrt
werden sollen.

4 Speichern Sie die Probe.

a
b

e

Wabhlen Sie Instrument aus der Liste Current View.

Erweitern Sie den Ordner fir das Geréat, das das Beispielchromatogramm
erzeugen soll.

Wabhlen Sie Single Samples (Einzelproben).

Im Arbeitsbereich erscheint die ,,Sample Table” (Probentabelle) und das
Fenster ,Sample Entry” (Probeneingabe).

Tragen Sie exchrom3Diii in das Feld Sample Name ein.
Wabhlen Sie eine Methode aus der Liste Method.

Das Gerat, das mit der Methode verbunden ist, erscheint im Feld Instrument.

Wihlen Sie Sample (Probe) aus der Liste Sample Type (Probentyp).
Tragen Sie die Probenflaschennummer fiir die Probe in das Feld
Vial Number ein.

Klicken Sie auf die Schaltflache Apply, um die Probenangaben

in die Probentabelle zu tibertragen.

Ubernehmen Sie fiir alle anderen Modulparameter die Vorgabewerte.

Deaktivieren Sie die Kontrollkastchen Quantify und Report.

Sample Entry | Sample Logbook I

Sample Name: Rur |Amounts| |dentification Descliplioml Rieport Destination
|Exal2bdec1 .

Nt ~Rur with
l‘h Prioiity: Schedule:
exer2dec -

'_I Mediurn 'I Unknown

Sample Type:

D Lot ~Task(s) to perfor
ISamp\e j
| Eequie ¥ Quantify
Instrument:
¥ [htegrate I” Report
IEMELCS j

Wial Mumber  Injections Wolume [pl]

|1 |1 Ias rethod

Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf E .

Es erscheint das Dialogfeld Save Changes To The Database (Anderungen in
der Datenbank speichern).

b Uberpriifen Sie die List of changes (Liste der Anderungen).
¢ Bei Reason for changes (Anderungsgrund) tragen Sie eine Begriindung ein

oder wahlen aus der Liste eine aus.
Tragen Sie lhre elektronische Unterschrift ein, falls erforderlich.
Klicken Sie auf die Schaltflache Save.

122

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender



Fortgeschrittene Ubung 4: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Aufnahme und Auswertung

von Spektren

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

5 Analysieren Sie die Probe.

6 Beobachten Sie das Signal und
verfolgen Sie den Status der Probe.

7 Uberpriifen Sie die
Probenergebnisse und vergewissern
Sie sich, dass alle vier Peaks
integriert wurden.

Erweitern Sie in der Strukturansicht den Ordner ,,Instruments™.

b Wiahlen Sie Single Samples (Einzelproben).
¢ Wahlen Sie die Probe exchromiii.

In der Symbolleiste Tools ist nun die Schaltflache ,,Run” :_.t aktiviert.

J* o nN=% i l§| |J Instrumet
EJIAIIInstruments =l B | NAME | METHOD [INSTRUMENT|

@ Allnstuments 1 |equilzampeme  equilmetheme [Older version] ee-lc3 B
EK E‘a — 7  |szexchromeme ssexchromeme S
Et MR Single Samples 3 romems E
d Klicken Sie auf die Schaltflache Run.

-0 20 T o

Sie konnen die Probe auch in der Probenansicht starten.

Wihlen Sie in der Strukturansicht Ihr Geréat aus.
Klicken Sie auf die Registerkarte Online Plot, um das Signal zu verfolgen.

Andern Sie bei Bedarf die Achsen.

Siehe ,,Grundiibung 2a: Analyse einer Einzelprobe zur Erstellung eines
Beispielchromatogramms” auf Seite 21 fiir weitere Angaben.

Wahlen Sie Result aus der Liste Current View.

Wibhlen Sie MySamplesRunLast24h aus der Liste Query.
Erweitern Sie den Ordner Samples.

Erweitern Sie den Ordner exchrom3Diii.

Wihlen Sie die Injektion exchrom3Diii Nr. 1.

Priifen Sie das Chromatogramm und die Ergebnisse.
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Aufgabe 5. Auswahl eines Beispielchromatogramms und Einrichten

der Integration

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Wahlen Sie ein
Beispielchromatogramm.

Um die Integration und Identifikation
einzurichten, ist das Beispielchroma-
togramm zwar nicht erforderlich, aber
empfehlenswert.

a Erweitern Sie bei Bedarf in der Strukturansicht den Methodenordner exer4.

b Erweitern Sie den Ordner Data Analysis (Datenanalyse).

¢ Wihlen Sie Example Chromatogram (Beispielchromatogramm).

d Klicken Sie in der Symbolleiste Tools auf M .

Select example chromatogram

IAIIS amplesMotdpprovedRunLast 7D aps

ﬁ AllS amplesMotépprovedRunLast 7D ays
(] Blanks

Ea Samples

= defexchromZa [Rev 2]
defexchrom2a #1  [Rev 1]
-] 0ld Revisions

B exer2dec [Rev2]

-1 Calibration - exer2dec Calib Fev 2 [Rev 2]

e = o

Erweitern Sie den Ordner ,,.Samples™.

Erweitern Sie den Ordner exchrom3Diii.

Wihlen Sie den Probennamen mit der Injektionsnummer.
Klicken Sie auf die Schaltflache Select.

Es erscheint das Beispielchromatogramm im Arbeitsbereich.

Example Chromatogram

VAND: Absorbance

1.910
2.930

[2.324

(S
5]
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Schritte Ausfiihrliche Anleitung

2 Andern Sie die Werte fiir die ,.Initial a Waihlen Sie in der Strukturansicht unter ., Data Analysis” die Option
Events” (anfanglichen Parameter) Integration.
so, dass nur vier Peaks integriert

Es erscheint das Beispielchromatogramm mit der Tabelle der

werden. Integrationsparameter.

b Andern Sie den Wert des Parameters Height Reject (Schwellenwert
fiir die Hohe) auf 1 (bzw. den kleinsten Wert, der gerade noch die vier
Hauptpeaks integriert).

¢ Klicken Sie in der Symbolleiste ,Actions” auf [i.

Example Chromatogram

VD Absorbance
=
z -
i =
- -
BN =
& z
- o
o
e
o
T T T
i} 2 3 4 min
Initial Events I Timed Events I Results
[ =l Select... Signal Sh
ignal ort
o - RT Description HeakiiE
Initial Event Hame Initial Event Walue
#rea Reject 0.0000 0.9349 D1 A ESEREE]
Slope Sensitivity 1.0000 11044 W'D A 374.28E5)
Peak Width 0.0400 1,679 WD A 56,2544
Shoulder Detection Made Dizabled 30739 WDl & £23.9493
Height Reject 1.0000
For Al Signals

Tail Peak Skim Height Ratio 0.0000
Front Peak. Skim Height Ratio 0.0000

Skim Valley Ratio 20.0000
Baseline Corection Classical
Tangent Skim Mode Standard
Peak toalley Ratio 500.0000

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender 125



Fortgeschrittene Ubung 4: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Aufnahme und Auswertung
von Spektren

Aufgabe 6. Einrichten der Substanzidentifizierung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Richten Sie die ,,Compound a Wabhlen Sie in der Strukturansicht fiir die Datenanalyse den Punkt
Identification Table” Identification.
(Substanzidentifizierungstabelle) b Klicken Sie in der Symbolleiste , Tools” auf |+ .
fiir folgende Substanzen ein: Die Peaks erscheinen mit den Namen ,New CompoundN“ in der
RT=0,9 bis 1,1: Dimethylphthalat Substanztabelle, wobei N =1 - 4.
RT=1.1 bis 1,2: Diethylphthalat ¢ Wahlen Sie unter Compound Name (Substanzname) die erste Zelle
RT=1,8 bis 2,1: Biphenyl und geben Sie Dimethylphthalat ein.
RT=3,0 bis 3,2: o-Terpheny Geben Sie den Namen nach der Anwahl der Zelle ein. Der vorherige

Eintrag wird Gberschrieben.

d Wiahlen Sie unter Compound Name die zweite Zelle und geben Sie
Diethylphthalat ein.

e Wahlen Sie unter Compound Name die dritte Zelle und geben Sie
Biphenyl ein.

f Wahlen Sie unter Compound Name die vierte Zelle aus und geben
Sie o-Terphenyl ein.

Compound | Oplions |

LAD: Signal A
B b
T 4
4 %I % -
g g £ &l
q i [ E
b 5
o
g
. i U L
T T T T 1
1 2 3 4 5 min
Identification | Corfirmatiors |
Compound
Time Reference Resolution Use Default Time
Compound Mame Expected Time Peak Signal Peak Reference Wwindow Lows
dimethyl phthalate 0.9902 ADT A B +
digthyl phthalate 1.1668 ADT A 1) +
biphenyl 1.9700 ADT A 78 +
o-terphiehyl 3.1861 14007 4 ey +
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Aufgabe 7. Richten Sie die UV-spektrale Substanzbestatigung ein

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Richten Sie fiir alle Substanzen die
UV-spektrale Substanzbestatigung
ein

a Klicken Sie im Arbeitsbereich Identification (Identifizierung) auf die
Registerkarte Confirmation (Bestatigung).

b Wabhlen Sie in der Tabelle Confirmation die erste Zeile.

¢ Aktivieren Sie das Kontrollkastchen Use UV spectral compound
confirmation (UV-spektrale Substanzbestétigung verwenden) in dem
Feld unterhalb der Tabelle.

d Aktivieren Sie das Kontrollkastchen Use default options (Standardoptionen
verwenden) in dem Feld unterhalb der Tabelle.

e Wabhlen Sie die anderen Zeilen der Tabelle Confirmation aus und wiederholen
Sie (c) und (d) fiir jede Substanz.

Beachten Sie bitte, dass durch die Aktivierung der Kontrollkastchen ein
Pluszeichen in die Spalten Use UV spectral compound confirmation und
Use Defaults der Tabelle Confirmation eingetragen wird

Identification ] Eunlilmation]

Use UV Spectral
Compound Background Use k
Compound Name | Expected Time Peak Signal Confirmation Use Defaults comection Backm
dimethyl phthalate 03308 A0 & + + Sutornatic
diethyl phthalate 1.1EE8 A0 & + + Autimiafic
biphenyl 1.9700 D1 A + + Atomatic
orterphenyl 3.1861 W01 & + + Antamatic:
4 |
¥ Use UV spectral compound confirmation Format 2+ ”E eLolo]
¥ Use default options _I
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Schritte Ausfiihrliche Anleitung

2 Stellen Sie die Standardoptionen a Klicken Sie in dem Feld unterhalb der Tabelle Confirmation auf die
fiir die UV-spektrale Schaltflache ... rechts von dem Kontrollkdstchen Use default options.
Substanzhestatigung ein Es erscheint das Dialogfeld Spectral Confirmation Defaults (Standardwerte

fiir die spektrale Bestatigung).

Spectral Confirmation Defaults i x|
DAD |
—Background Corection————————— [~ Calculation
€ Nore 22 Noise threshold [mAL [6
& Automatic
 Marwal Level
"".M I | Backaraurdi [rin] IU Wiarning: 990
""II'IA;A I™ | Backaground?2 [min] IU . Reject : 950
()3 | Cancel |

b Wiahlen Sie in der Gruppe Background Correction (Untergrundkorrektur) die
Option Automatic.

¢ Stellen Sie in der Gruppe Calculations (Berechnungen) den Noise threshold
(Schwellenwert fiir das Rauschen) auf 5 mAU.

d Belassen Sie Levels bei den Standardwerten.

3 Waihlen Sie ein Referenzspektrum a Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf t’f_&

fiir die Bestatigung aus Es erscheint das Dialogfeld Compound Reference Spectrum Selection
(Auswahl des Substanzreferenzspektrums) fiir die gewahlten Substanzen.

Erweitern Sie in der Strukturansicht den Ordner exchrom3Diii.
Waéhlen Sie den Probennamen mit der Injektionsnummer.

Klicken Sie in der Symbolleiste Dialogfeld aufi‘ )

Wihlen Sie im Beispielchromatogramm den Peak der ausgewéhlten
Substanz.

D220 T

Es wird im Spektrenfenster das Spektrum im Peakmaximum angezeigt.

Wibhlen Sie aus der Pulldown-Liste Compound die nichste Substanz.
Wabhlen Sie den Peak fiir diese Substanz.

Wiederholen Sie (f) und (g) fiir alle verbleibenden Substanzen.
SchlielRen Sie das Dialogfeld Compound Reference Spectrum Selection.

- a -
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Aufgabe 8. Richten Sie die UV-Reinheitspriifung ein

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Stellen Sie die Parameter zur
Spektrenhandhabung ein

Stellen Sie den
Wellenlangenbereich ein
Stellen Sie die Untergrundkorrektur
ein
Stellen Sie die Peakspektren ein
Stellen Sie die Berechnungen ein
Stellen Sie die Stufen ein

a Wabhlen Sie in der Strukturansicht fiir die Datenanalyse den Punkt UV Purity.

Im Arbeitshereich wird das Fenster mit den Optionen zur
UV-Reinheitspriifung gezeigt.

DAD |
i Wwiavelength Rang: i Peak Spectra
M ¥ Low [nm} 220 ,(j_"b,-_‘ Mumber of spectra; |5 -
- I™" High [nm] 400 K Mirimum response range [meall] I‘I
i Background Camection i Calculation:
" MNone 25 Moise threshold [maU] Ig
= futomatio
£ Manual  Levek
VA T B i [z Waming. 50
Jn:f\- ™| Backaround 2 [mir]: IU . Reject 950

b Aktivieren Sie in der Gruppe Wavelength Range (Wellenlangenbereich)

das Kontrollkastchen Low und tragen in das benachbarte Feld 220 ein.

¢ Wihlen Sie in der Gruppe Background Correction (Untergrundkorrektur)

die Option Automatic.

d Stellen Sie in der Gruppe “Peak Spectra” (Peakspektren) die Number of

spectra (Spektrenanzahl) auf 7. Belassen Sie den Minimum response range
beim Standardwert.

e Stellen Sie in der Gruppe “Calculations” den Noise threshold (Schwellenwert

fiir das Rauschen) auf 5 mAU.

f Belassen Sie Levels bei den Standardwerten.
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Aufgabe 9. Stellen Sie die Spektrenhandhabung ein

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Stellen Sie die Parameter fiir a Wabhlen Sie in der Strukturansicht fir die Datenanlyse den Punkt Spectra
die UV-Reinheitspriifung ein Handling.
Stellen Sie den o Im Arbeitsbereich wird das Fenster mit den Optionen zur Spektrenhandha-
Wellenlangenbereich ein bung gezeigt.
Stellen Sie die Untergrundkorrektur
ein 0ap |
Stellen Sie die Peakspektren ein arsna e sk Spects
h I Low [nm}: 210 ,(f_lh__, Mumber of spectra: Al -
- ™ High [rm] 400 T Minimum response range [mall} |1—

i Background Correction
£ None
& Automatic

© Manual

1:'\.}\ I~ Backaraund 1 [min]

1]

a&ﬁu I Background 2 [min]

b Deaktivieren Sie in der Gruppe Wavelength Range (Wellenlangenbereich)
die beiden Kontrollkastchen.

Hierdurch wird der gesamte Wellenldngenbereich angezeigt.

¢ Wabhlen Sie in der Gruppe Background Correction (Untergrundkorrektur)
die Option Automatic.

d Stellen Sie in der Gruppe “Peak Spectra” die Number of spectra
(Spektrenanzahl) auf All. Belassen Sie den Minimum response range beim
Standardwert.
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Fortgeschrittene Ubung 4: Erstellen einer Methode fiir Einzelproben zur Aufnahme und Auswertung
von Spektren

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

2 Speichern Sie die Methode. a Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf E .

Es erscheint das Dialogfeld Save Changes To The Database
(Anderungen in der Datenbank speichern).

Save Changes To The Database EHE

List of changes

Sequence template updated due to changes in compound calibration bethod. -
Change the 'Compound Mame' from Mew Compoundd’ to ‘o-terphengl’ for the 'Compound’ in the Calibration.
Change the 'Compound Mame' from Mew Compound3' to ‘biphernyl’ for the "Compound' in the Calibration.

Change the 'Compound Mame' from Mew Compound2' to 'disthylphthalate’ for the "Compound' in the Calibration.
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
I i d 7 l

Uberpriifen Sie die List of changes (Liste der Anderungen).
Bei Reason for changes (Anderungsgrund) tragen Sie eine Begriindung
ein oder wahlen aus der Liste eine aus.

d Klicken Sie auf die Schaltflache Save.

Damit das Dialogfeld Save Changes To The Database erscheint, muss
der Cerity-Administrator das Auditing (die Protokollierung) einschalten.
Der Cerity-Administrator kann eine Liste mit Begriindungen anbieten und
von lhnen die Eingabe Ihrer elektronischen Unterschrift zum Beenden
dieses Dialogfeldes verlangen.
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von Spektren
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Fortgeschrittene Ubung 5:
Erstellen einer mehrstufigen
Kalibriermethode fiir eine Sequenz

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man:

* eine bestehende Methode verwendet, um eine neue
Methodenvorlage fiir eine Sequenz zu erstellen

¢ eine mehrstufige Gesamtkalibrierung und
ESTD-Quantifizierung in eine Methode einfiigt

* eine Kalibrierung mit variablen Substanzmengen fiir eine
zweistufige Kalibriertabelle erstellt

* System-Probenvariablen einrichtet
* eine Sequenzvorlage fiir eine Gesamtkalibrierung erstellt

e eine neue Reportvorlage fiir den Report einer
Einzelstandardinjektion erstellt.

In ,Grundiibung Nr. 3: Erstellen einer einstufig kalibrierten
Methode fiir eine Sequenz” auf Seite 99 wird erklirt, was
eine Sequenzvorlage ist.

Diese Methode kénnen Sie in ,Fortgeschrittene Ubung 4a:
Sequenzanalyse zur Substanzquantifizierung mit mehrstufiger
Kalibrierung® auf Seite 49 und ,Fortgeschrittene Ubung 4b:
Andern der Probenvariablen in der Methode und
Neuauswertung® auf Seite 57 verwenden.

Bei den Aufgaben auf den folgenden Seiten versuchen Sie bitte,
die Schritte im linken Teil ohne die ausfiihrliche Anleitung
auszufiihren. Wenn Sie mehr Hilfe benétigen, folgen Sie den
detaillierten Anleitungen rechts.
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Fortgeschrittene Ubung 5: Erstellen einer mehrstufigen Kalibriermethode fiir eine Sequenz

Bevor Sie beginnen

Lesen Sie zur Erstellung von Methoden das Kapitel ,Erstellen
von Methoden“ auf Seite 75.

Aufgabe 1. Kopieren einer Methode zur Erstellung einer
Methodenvorlage fiir eine Sequenz

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Kopieren der Methode zur Erstellung a Wabhlen Sie File > New > Method oder klicken Sie auf [ und wahlen
einer neuen Vorlage. dann Method.
Kopieren Sie entweder exer3iii Es erscheint der Methodenassistent.
oder defexer3.
Benennen Sie die
Methodenvorlage exerdiii,
wobei jii Ihre Initialen sind.

b Klicken Sie im Fenster ,,New Method” auf die Schaltflaiche Browse und
wabhlen Sie exer3iii oder defexer3.
¢ Geben Sie exerdiii in das Feld New Method Name ein.

pindern Sie nichts, bis Sie das
Fenster ,,Compound Table
erreichen. New Method H New Method name :

Iexer4eme

Beachten Sie, dass das Fenster
.Method Wizard" die in Ubung 3
ausgewahlten Methodenoptionen
enthalt.

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 Klicken Sie auf Next, bis Sie das Fenster ,,Compound Table” erreichen.
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Fortgeschrittene Ubung 5: Erstellen einer mehrstufigen Kalibriermethode fiir eine Sequenz

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
2 Einstellungen im Fenster a Wahlen Sie im Fenster ,Compound Table” (Substanztabelle) Set up a new
.Compound Table". Compound Calibration (Neue Substanzkalibrierung einrichten).
Da Sie eine mehrstufige Kalibrierung i
einrichten méchten. erstellen Sie eine
neue Kalibriertabelle. COmpound Table H How do you want the calibration to be set up?
& Set up a new Compound Calibration

' Set up a new Manual Calibration.

" Keep Compound Calibration from Method template.

b Klicken Sie auf Next, bis Sie das Fenster Calibration erreichen.
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Fortgeschrittene Ubung 5: Erstellen einer mehrstufigen Kalibriermethode fiir eine Sequenz

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

3 Einstellungen im Fenster
Kalibrierung.

Waihlen Sie als Einstellung:

mehrstufige Kalibrierung (2-stufig)
variable Substanzmengen
Gesamtkalibrierung
sequenzspezifische Kalibrierung

4 Uberpriifen Sie Ihre neue

a Wahlen Sie Variable Amount. (Variable Mengen)

b Markieren Sie das Kontrollkdstchen Multi Level (Mehrere Stufen)
und tragen Sie 2 Stufen ein.

¢ Wabhlen Sie Overall Calibration (Gesamtkalibrierung).

Method Wizard [2]:
Calibration Do the standards in your % Varable Amaunt
method always contain Fized X
7 Fived Amaurt

Amounts or Y ariable Amounts?

Does this method use more than
one 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

Firrety | Lancel

d Klicken Sie auf Next, bis Sie das Fenster New Method Review (Uberpriifung

einer neuen Methode) erreichen.

a Uberpriifen Sie im Fenster New Method Review die Einstellungen im

Methodenvorlage. Abschnitt Method Wizard Settings.
Klicken Sie auf die Schaltflache Finish, um Ihre neue Methode zu speichern.
Speichern Sie, falls erforderlich mit Begriindung, alle Anderungen in der
Datenbank.
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Fortgeschrittene Ubung 5: Erstellen einer mehrstufigen Kalibriermethode fiir eine Sequenz

Aufgabe 2. Erstellen eines Beispielchromatogramms und der
Substanzidentifizierung

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Wabhlen Sie ein
Beispielchromatogramm.

Verwenden Sie das Beispielchromato-
gramm, das Sie in ,Grundiibung 3a:
Start einer Sequenz zur Quantifizie-
rung von Substanzen mit einstufiger
Kalibrierung” und ,,Grundiibung 3b:
Erneute Integration und Auswertung
der Ergebnisse” erstellt haben.

Oder verwenden Sie defexchr2a.

(Um dieses Chromatogramm zu
verwenden, miissen Sie ein Gerat mit
einem VWD-Detektor verwenden.)

Wenn Sie die Probe nicht sehen,
deren Chromatogramm Sie verwen-
den mdchten, wahlen Sie eine
andere Abfrage.

Hinweis: Das Ergebnis, defexchr2a,
ist ein wiederhergestelltes Ergebnis.

a Erweitern Sie in der Strukturansicht die neue Methodenvorlage exer4iii.

b Erweitern Sie den Ordner Data Analysis und wahlen Sie Example
Chromatogram.

¢ Klicken Sie in der Symbolleiste Tools auf fif,.

Es erscheint das Dialogfeld Select example chromatogram
(Beispielchromatogramm wahlen).

Select example chromatogram [ 7] %]
IAIISamplaanLApprnvedF!unLasl?Days j

Iﬁ AllSamplesM otépprovedRunlast?D ays

-] Blanks
=423 Samples
El-§ deferchiom?a [Rev 2]
V defexchromza #1 [Rev 1]

: {21 0ld Revisions
- exer2dec [Few 2]
¥ Calitration - ever2dec Calib Fev 2 [Rev 2]

co |

d Wahlen Sie die Injektion aus der Analyse, die das Beispielchromatogramm
fiir die neue Methode enthalt. Wenn Sie defexchrom?2a nicht im Ordner
~Samples” sehen, wahlen Sie die Abfrage AlIResultsRestored.

e Klicken Sie auf die Schaltflache Select.

Es erscheint das Beispielchromatogramm im Arbeitsbereich.

E=ample Chromatagran

VD Absorbance
] = g
- e ()
- i
=]
= -
5]
-
]
&2
o ]
T T T
o 2 2

Die Integrationsparameter bleiben von der Methode aus Ubung 3 bleiben
erhalten. Sie miissen keine Integration einrichten.
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Fortgeschrittene Ubung 5: Erstellen einer mehrstufigen Kalibriermethode fiir eine Sequenz

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

2 Richten Sie die Substanztabelle
fiir diese Substanzen ein:

RT=0,9-1,1 min, Dimethylphthalat
RT=1,1-1,3 min, Diethylphthalat
RT=1,8-2,0 min, Biphenyl

Den vierten Peak sollten Sie nicht
identifizieren. In einer anderen
Ubung werden Sie den vierten Peak
als unbekannte Verunreinigung
einrichten, die nicht auf Basis der
Retentionszeit identifiziert wird.

a Wahlen Sie in der Strukturansicht im Ordner , Data Analysis” (Datenanalyse)
den Eintrag Identification.
b Klicken Sie in der Symbolleiste ,, Tools” auf +- .

Die Peaks erscheinen in der Substanztabelle mit den Namen New Compound
eins bis vier.

¢ Wahlen Sie unter Compound Name (Substanzname) die erste Zelle
und geben Sie Dimethylphthalat ein.

Geben Sie den Namen nach der Anwahl der Zelle ein. Der vorherige
Eintrag wird Giberschrieben.

d Wahlen Sie unter Compound Name die zweite Zelle und geben Sie
Diethylphthalat ein.
e Wabhlen Sie unter Compound Name die dritte Zelle und geben Sie
Biphenyl ein.
f Fihren Sie unter Compound Name einen Rechtsklick auf die vierte Zelle aus.
g Wahlen Sie Remove Compound (Substanz entfernen).

Im Arbeitsbereich , Identification” sehen Sie drei identifizierte Peaks und
einen nicht identifizierten Peak.

Compound | Optiors |

VD Absorbance

mal

120
I

T T T T
o 1 24 3 4

Identification |

Time Reference | Use Default Time
Compound Name | Expected Time Peak Signal Peak Window Low Time Limit High Time Limit (
dimathyiphthalate 0.3343 WWDT A 5 + 09116 09583
diethylphthalate 1.1044 WWDT A = + 10768 11320
biphenyl 1.8794 WWDT A = + 18324 1.9264

138
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Fortgeschrittene Ubung 5: Erstellen einer mehrstufigen Kalibriermethode fiir eine Sequenz

Aufgabe 3. Einrichtung der Kalibrierung und Quantifizierung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Richten Sie die Kalibrierung von a Wabhlen Sie in der Strukturansicht im Ordner ,,Data Analysis” (Datenanalyse)
Dimethylphthalat und Biphenyl ein. den Eintrag Calibration.

b Wiéhlen Sie in der Substanztabelle den Eintrag Dimethylphthalat.
¢ Klicken Sie im Blatt Options auf die Zelle Use Default Amount
(Standardmengen verwenden) und wahlen Sie +.

Vorgabewerte fiir Dimethylphthalat:

Stufe 1-10pg
Stufe 2 - 40pg

Vorgabewerte fiir Biphenyl:

g’iu:e ; ’ 2;[5]”9 d Tragen Sie 10 fir Stufe 1 in das Feld Weighed Amount (Gewogene Menge)
u e. i ) H9 ) . ein und pg in das Feld Amount Unit (Mengeneinheit).
Wenn Sie eine Methode mit variablen ¢ Fiir Stufe 2 tragen Sie 40 in das Feld Weighed Amount ein.

Substanzmengen erstellen, kénnen f Wiederholen Sie die Schritte c-e fiir Biphenyl.
Sie das tatsachliche Gewicht

Bei dieser Auswahl erscheint die Menge, die Sie in der Zelle ., Weighed
Amount” fiir jede Stufe eintragen, im Blatt ,Amounts” der Probeneingabe.

( KOnZe ntratio n) d er Compounds I Detault Calibration Curve: ]
Standardsubstanzen bei der
. . Use Default Quantitation
Probenelngabe elntragen. Compound Name Level Id ‘Weighed Amount Amount Amount Unit Based On
dimethylphthalate 1 10.0000 + ug ares
2 40.0000
diethylphthalate 1 0.0000 - ares
2 0.0000
biphenyl 1 15.0000 + ug ares
2 60,0000
Options ] Calibration Curve I
Comoound Nam: |h|phenyl
Use Default
Level Id Weighed Amount Amount Amount Unit Low Amount Limit| Use Low L
1 15,0000 < ug 14 2500
2 60,0000 57.0000
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Fortgeschrittene Ubung 5: Erstellen einer mehrstufigen Kalibriermethode fiir eine Sequenz

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
2 Entfernen Sie Diethylphthalat a Fihren Sie an einer beliebigen Stelle der Kalibriertabelle einen Rechtsklick
aus der Kalibriertabelle. aus und wahlen Sie Remove Compound aus dem Kontextmenii.
Das System hat automatisch alle Es erscheint das Dialogfeld Select Compound(s) (Substanz auswahlen).
Substanzen aus der Substanzidentifi- |, \yahlen Sie aus der Liste Calibration Table (Kalibriertabelle) den Eintrag
zierungstabelle der Kalibriertabelle Diethylphthalat.
hinzugefugt. ¢ Klicken Sie auf die Schaltfliche <, um Diethylphthalat in die Liste Available
Bei diesem Schritt entfernen Sie Compounds (verfiighare Substanzen) zu Gibernehmen.
Diethylphthalat, um es als nicht d Klicken Sie auf die Schaltflache OK.
kalibrierte Substanz zu verwenden,
die auf Basis des Responsefaktors & Select Compound(s)
einer anderen Substanz quantifiziert Awailable Compounds Calibration Table
wird. disthylphithalate dimethylphthalate
biphenyl
> |
|
N
Compound Info :
QK. Cancel

3 Richten Sie die Quantifizierung so, Siehe , Aufgabe 5. Einrichten der Quantifizierung fiir alle vier Peaks™ auf
wie in Ubung 3, ein. Seite 108.
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Fortgeschrittene Ubung 5: Erstellen einer mehrstufigen Kalibriermethode fiir eine Sequenz

Aufgabe 4. Erstellen der System-Probenvariablen

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Richten Sie den Multiplikator a Wabhlen Sie in der Strukturansicht den Eintrag Sample Variables
.dilution factor” (Probenvariablen).
(Verdiinnungsfaktor) ein. b Doppelklicken Sie auf die Zelle ,Dilution” (Verdiinnung) und fiigen
Benutzen Sie den Vorgabewert b. Sie das Wort ~Factor” hinzu. . )
¢ Geben Sie als Vorgabewert die Zahl 5 ein.
2 Erstellen Sie einen Divisor a Klicken Sie einmal auf die Divisorzelle und geben Sie den Namen
namens ,,correction factor” .Correction Factor” ein.
(Korrekturfaktor). b Geben Sie als Vorgabewert die Zahl 2 ein.
Benutzen Sie den Vorgabewert 2.
Spstem Defined Sample Wariables [Set by the uzer in Sample Entry and used in quantification]
. . Default
Variahle ID | Display Name Value
1 |Multiplisr_1 Muttiplier 1
2 |Muttiplier_2 Dilution Factar =)
3 |Multiplier_3 Purity 1
4 |Muttiplier_4 1
f  |Muttiplier_5 1
6 |Divider_1 Correction Factar 2
7 |Divider_2 1
8 |Divider_3 1
9  |Divider_4 1
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Fortgeschrittene Ubung 5: Erstellen einer mehrstufigen Kalibriermethode fiir eine Sequenz

Aufgabe 5. Bearbeiten der Sequenzvorlage

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Andern Sie die Vorlage, damit sie Beachten Sie, dass die Sequenzvorlage noch die Angaben fiir die Methode
so aussieht: aus Ubung 3 enthalt, aber die Kalibierstandards nicht mehr identifiziert.
zwei Kalibrierstandards (Stufe 1,2)  a Waéhlen Sie in der Strukturansicht den Eintrag Sequence Template
zwei Proben, (Sequenzvorlage).
zwei Kalibrierstandards b Wahlen Sie in der Probentabelle den Kalibrierstandard fiir Zeile 1.
zwei Proben, ¢ Wahlen Sie Calibration Standard (Kalibrierstandard) aus der Liste
zwei Kalibrierstandards Sample Type (Probentyp).
d Gehen Sie zu einer anderen Zeile oder klicken Sie auf Apply.
e Wiederholen Sie die Schritte b-d fir die nachsten zwei Standards.
f Wahlen Sie den Standard in der ersten Zeile.
- . g Klicken Sie in der Symbolleiste auf die Schaltflache Insert (Einfiigen).
Sie konnen keine Sequenzvorlage h Andern Sie den Sample Name (Probenname) des zweiten Standards

mit Kalibrierstandards erstellen auf Cal2.

oder bearbeiten, bevor Sie die Setzen Sie Vial# auf 3 und Calibration Level (Kalibrierstufe) auf 2.

Kalibrierung in ,,Data Analysis" Klicken Sie auf Apply.

(Datenanalyse) eingerichtet Wiederholen Sie die Schritte g-j fiir die nachsten zwei Standards.

haben. Wahlen Sie die beiden letzten Probenzeilen und klicken Sie auf die
Schaltflache Delete (Loschen).

—_— e =

2 Stellen Sie die Quantifizierung der a Doppelklicken Sie auf die Zelle Sample1_2 unter der Uberschrift Inmediate

ersten Probe, Sample 1_2, auf Quantitation (Sofortige Quantifizierung).
sofortige Quantifizierung. b Doppelklicken Sie auf das angezeigte Yes.
Wenn Sie diese Auswahl treffen,
wird Sample1_2 mit dem ersten Satz Sl e Serd b T diate |Custom Sample| Vial |Injections
o e Level |Quantitation Group # #
der Kalibrierstandards quantifiziert.
Sample1_2 wird auch spéter 1 jcalt Caloration 1 MO 2 L
- . 7 |cal2 Calibration 2 [ille) 3 1
zusammen mit anderen Proben 3 |sample 12 Sample VES 3 7
mit dem Mittelwert aller 4 |sample1_4 Sample MO a 1
Kalibrierstandards quantifiziert. 5 |oat Calboration ! no 2 !
6 |cal2 Calibration 2 [ille) 3 1
7 |sample1_2 Sample [ille) 5 1
8 |sample1_4 Sample [ille) 9 1
9 cal ibr ation 1 [ille) 2 1
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Fortgeschrittene Ubung 5: Erstellen einer mehrstufigen Kalibriermethode fiir eine Sequenz

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
3 Verwenden Sie die Vorgabesub- a Klicken Sie im Fenster ,,Sample Entry” (Probeneintrag) auf die
stanzmengen fiir alle Standards. Registerkarte Amounts (Mengen).

b Fir jeden Kalibrierstandard:
Wahlen Sie den Standard in der Sequenztabelle.
Aktivieren Sie unter ,Compound amounts” (Substanzmengen)
das Kontrollkastchen Use fiir Dimethylphthalat und Biphenyl.

Cal. |1 li Custom Sampl Vial |Injecti ety Samp

Bl Rame Samlls Ve Level |Quantitation Group # # VDIII:‘I;HE Amou
1 |can Calibration il MO 2 1 as method |0
2 |cal2 Calibration 2 MO 3 1 as method |0
3 |sample1_2 Sample YES 5 1 as method |0
4 |zample1_4 Sample N El 1 as method |0
f |cal Calibration il [i[od] 2 1 az method |0
6 |cal2 Calibration 2 MO 3 1 as method |0
T |sample1_2 Sample MO 5 1 as method |0
8 |sample1_4 Sample MO el 1 as method |0
9 |cal Calibration il 2 1 as method |0

1

10

11
Sample Name: Run  Amounts I Idenl\licaliunl Description

calz

I Sample vaiables——————— | rCompound amounts————————————
Sample Type: Sample Amount] 0 Use Mame Amaunt

ICa\ibraliDn Standard j

Sample Amount L mg/ml 7| dimethylphthalate [u] 40

Cugtom S ample Group: ultiplier:

|l diethylphthalate:
hd New

Dilution Factor;| 5 | biphenyl [ugl

=}

@

0

Vial Mumber  Injections Wolume [pl] Puirity:
|3 |1 Ias method

ra

Correction Factor,

Cerity NDS - Ubungen fiir Anwender 143



Fortgeschrittene Ubung 5: Erstellen einer mehrstufigen Kalibriermethode fiir eine Sequenz

Aufgabe 6. Auswahlen einer neuen Reportvorlage fiir einen Report

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Wahlen Sie eine Reportvorlage
fiir den Report einer
Einzelstandardinjektion.

2 Wahlen Sie diese Reporttypen fiir
den Druck aus:
Einzelinjektion der Probe
Einzelinjektion des Standards
Sequenz

3 Speichern Sie die Methode.

a Wabhlen Sie in der Strukturansicht den Eintrag Reporting (Reporterstellung).
Waihlen Sie aus der Tabelle den Typ ., Standard Single Injection Report”.
Klicken Sie auf die Schaltflache Select Template...

Es erscheint das Dialogfeld Select Report Template (Reportvorlage
auswabhlen).

d Wahlen Sie im Dialogfeld Select Report Template die Reportvorlage
~Standard Single Injection Detailed Report”.

e Klicken Sie auf OK.

B Select Report Template E
Templates k.

Individual Report Templates Cancel
: 2| devices. html [Instrument]
2| inj.html [Sample single injection repart] Help
2| in_d.html [Sample zingle injection detailed report]
2| inl_short.htm [Sample Single Injection Condensed Report)
E,__] zin.hitml [Standard Single Injection Report]
B in_d.hirnl [Standard Single rjection Detailed Feport]
E,__] zin_short. htm [Standard Single Injection Condenszed Report]

dis

{0 Methods

a Doppelklicken Sie auf die Zelle Print (Drucken) fir den Report
“Multi-Injection Summary Group”, um Yes auf No zu &ndern.

b Wiederholen Sie den Schritt a fiir den ,,Calibration Standards Group”
Report, um von Yes auf No zu wechseln.

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

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 Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf ] und geben Sie bei Bedarf
die Begriindung fiir die Anderung sowie Ihre elektronische Unterschrift ein.
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Ubungen fiir Anwender

Fortgeschrittene Ubung 6:
Methodenerstellung fiir eine
Sequenz zur Quantifizierung
von Verunreinigungen

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man:

benutzerdefinierte Berechnungen und Auswertungen
beziiglich Rauschen und Systemeignung in eine Methode
fiir eine Sequenz einbringt

eine umschlieRende Kalibriersequenzen- und
ISTD-Quantifizierung in eine Methode einbringt

eine benutzerdefinierte Berechnung zur Mittelwertbildung
der prozentualen Verunreinigungen aller Proben einer
Sequenz bei Mehrfachinjektionen erstellt

Grenzwerte fiir die benutzerdefinierten Berechnungen
von Grenzwerten und Systemeignungstests einstellt

eine Sequenzvorlage mit umschlieRender Kalibriersequenz,
Mehrfachinjektionen und einem Leerprobenlauf fir die
S/R-Berechnung erstellt

das Layout der Ergebnisdarstellung so einstellt, dass
benutzerdefinierte und systemeignungsspezifische
Berechnungen sichtbar sind

eine Reportvorlage fiir eine Probengruppe zur Aufnahme
der benutzerdefinierten und systemeignungsspezifischen
Berechnungen bearbeitet.
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Fortgeschrittene Ubung 6: Methodenerstellung fiir eine Sequenz zur Quantifizierung von Verunreinigungen

Diese Methode kénnen Sie in ,Fortgeschrittene ["Ibung Ha:
Ausfiihren einer Sequenz zur Quantifizierung von
Verunreinigungen“ auf Seite 65 und ,Fortgeschrittene Ubung
5b: Einsatz einer anderen Methode zur Neuauswertung“ auf
Seite 71 verwenden.

Bei den Aufgaben in dieser Ubung versuchen Sie bitte, die
Schritte im linken Teil ohne die ausfiihrliche Anleitung
auszufiihren. Wenn Sie mehr Hilfe benotigen, folgen Sie
den detaillierten Anleitungen rechts.

Bevor Sie beginnen

Lesen Sie zur Erstellung von Methoden das Kapitel ,Erstellen
von Methoden® auf Seite 75.
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Fortgeschrittene Ubung 6: Methodenerstellung fiir eine Sequenz zur Quantifizierung von Verunreinigungen

Aufgabe 1. Kopieren einer Methode zur Erstellung einer Methodenvorlage
fiir eine Sequenz

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Kopieren der Methode zum a Wahlen Sie File > New > Method oder klicken Sie auf L] und
Erstellen einer neuen Vorlage. wahlen dann Method.

Kopieren Sie entweder exerdiii
oder defexer4iii. Sie konnen die
Originalmethode aus der Ubung 4
benutzen oder die abgeanderte

Es erscheint der Methodenassistent.

b Klicken Sie auf die Schaltflaiche Browse und wahlen Sie exer4iii
oder defexer4iii.

Methode aus Ubung 4b. ¢ Geben Sie exerbiii in das Feld New Method Name ein.

Geben Sie der Methodenvorlage .

den Namen exerbiii, wobei Jii

Ihre Initialen sind. New Method H e
Beachten Sie, dass das Fenster |enerSdec

.Method Wizard" die in Ubung 4
ausgewahlten Methodenoptionen
enthalt.

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

d Klicken Sie auf Next, bis Sie das Fenster ,Data Analysis” (Datenanalyse)
erreichen.
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Schritte Ausfiihrliche Anleitung

2 Fiigen Sie die Maglichkeit fiir a Aktivieren Sie im Fenster ,,Data Analysis” das Kontrollkdstchen Custom
benutzerdefinierte und System- Calculations (Benutzerdefinierte Berechnungen).
eignungsherechnungen hinzu b Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Include Noise Calculations

(Rauschberechnung einschlieRen).

Beachten Sie, dass mit dem Aktivieren des Kontrollkéstchens Include Noise
Calculations das Kontrollkdstchen Include System Suitability
(Systemeignungstest einschlieRen) aktiviert und abgeblendet wird.

Method Wizard K E
Data Analysis .
Y Do you want ta include IV Compound ldentification
Compound |dentification’?

[ pauwant b e ade 5 I (5 Bty

Spectal Compournd ot

[ pauwant b e ade 5 = 0 Earfirmation

Spectial Compound/Eomtmation#

Do you want ta include V' Calibration and

Calibration and Quartitation? Quantitation
Do you wank to use Custarm ¥ Custom Caloulations
Calculations?

Do you want to include Noise ¥ Include Moise Caloulations

Calculation?
[ e want tenelide Spstem ¥ | relivde Spsten Suitatbiit
Suitabiity Calculationse [Ca|zulations

¢ Klicken Sie auf Next, um zum Fenster ,Compound Table” (Substanztabelle)
zu wechseln.
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Fortgeschrittene Ubung 6: Methodenerstellung fiir eine Sequenz zur Quantifizierung von Verunreinigungen

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
3 Wabhlen Sie unter Compound Table a Wahlen Sie im Fenster ,,Compound Table” die Option Keep Compound
eine Option aus. Calibration from Method template (Kalibrierung aus der Methodenvorlage
Auch wenn Sie die Kalibrierform auf Ubernehmen).
umschlieBende Kalibriersequenz .
sndern, kbmnen Sie die
Ka!ibriereinstellung aus Ubung 4 Compound Table H Ml g vt Tt et s
beibehalten. " Set up a new Compound Calibration,
' Set up a new Manual Calibration.
& Keep Compound Calibration from Method template.
b Klicken Sie auf Next, bis Sie das Fenster Calibration (Kalibrierung) erreichen.
4 Wabhlen Sie die Optionen fiir a Wabhlen Sie im Fenster Calibration die Option Bracketing (UmschlieBende
die Kalibrierung. Kalibriersequenz).
Wahlen Sie umschliefende . :
Kalibriersequenz und belassen
alle anderen Optionen unverandert. Calibration Do the standards in your € Vot Amourt
method always contain Fized € Fived Amount

Amounts or Y ariable Amounts?

Does this method use more than
one concentration level of the ¥ bult Level |2
calibrated compound|z]?

what kind of Calibration do = Owerall Calibration
you need? € Single Update Calibration
(:. H

‘what kind of Calibration ' Instrument 5 pecific
Procedure do you need? Calibration

&' Sequence Specific
Calibration

b Klicken Sie auf Next zum Wechsel zum Fenster Quantitation.
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Schritte Ausfiihrliche Anleitung
5 Wabhlen Sie die Optionen a Markieren Sie im Fenster Quantitation das Kontrollkdastchen Limit checks
zur Quantifizierung. (Grenzwertprifung).

b Wahlen Sie ISTD.

Method Wizard (2]
Quantitation Do you want ta include limit checks v
on the calculated results ?
‘which Calibration Mode do you i ESTD
want to use in your Method & 1570

¢ Klicken Sie auf Next, um zum Fenster New Method Review (Uberpriifung
einer neuen Methode) zu wechseln.

6 Uberpriifen Sie Ihre neue a Uberpriifen Sie im Fenster New Method Review die Einstellungen im
Methodenvorlage. Abschnitt Method Wizard Settings.
Die neue Methode enthilt die b Klicken Sie auf die Schaltflache Finish, um lhre neue Methode zu speichern.
gleichen Angaben zur Datenanalyse  © Speichern Sie alle Anderungen in der Datenbank, falls erforderlich mit
und Sequenzvorlage wie die Methode Begriindung.

in Ubung 4.
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Aufgabe 2. Andern der Quantifizierung fiir einen internen Standard

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Richten Sie die ISTD-
Quantifizierung ein.

Legen Sie Biphenyl als internen
Standard fest und benutzen

Sie ihn zur Quantifizierung

von Dimethylphthalat.

a
b

Erweitern Sie die eben erstellte Methode und den Ordner ,,Data Analysis”.

Wihlen Sie in der Strukturansicht den Eintrag Quantitation Setup
(Quantifizierung einrichten).

Klicken Sie auf die Registerkarte Calibrated Compounds (Kalibrierte
Substanzen).

d Wahlen Sie in der Kalibriertabelle den Eintrag Biphenyl.
e Aktivieren Sie unter ,Internal Standard” die Option Set this Compound

as the ISTD (Diese Substanz als ISTD verwenden).

Wihlen Sie Dimethylphthalat.

Aktivieren Sie unter , Internal Standard” die Option Use ISTD compound
(ISTD-Substanz verwenden).

Klicken Sie auf den Abwartspfeil und wahlen Sie Biphenyl aus der 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 Ibiphenyl 'l Compound Infa
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Aufgabe 3. Einrichten einer benutzerdefinierten Berechnung zur
Mittelwertbildung der prozentualen Verunreinigungen
aller Proben einer Sequenz

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Erstellen Sie eine Berechnung der a Wahlen Sie in der Strukturansicht unter ,,Data Analysis” (Datenanalyse)
prozentualen Verunreinigungen in den Eintrag Custom Calculations (Benutzerdefinierte Berechnungen).
jeder Einzelinjektion. b Klicken Sie bei Bedarf auf die Registerkarte Single Injection (Einzelinjektion).
Der isokratische Standard ist eine ¢ Figen Sie eine Zeile mit der Variablen ,,Amount” fiir alle Substanzen/Peaks
genau definierte Probe mit bekannten hinzu.
Substanzen. Zum besseren Verstindnis Fiihren Sie in der Tabelle einen Rechtsklick aus und wahlen Sie Add Column
dessen, wie Sie eine benutzerdefinierte (Spalte hinzufigen).
Berechnung einrichten, stellen Sie sich Erweitern Sie ,,Compounds” auf dem Blatt , Existing Column” (Vorhandene
vor, der isokratische Standard ware wie Spalte) und wahlen Sie Amount (Menge).
folgt zusammengesetzt: Klicken Sie auf Apply.
Hauptkomponente - Dimethylphthalat d Fiigen Sie eine Spalte fiir die Berechnung des Prozentsatzes bekannter
definierte Verunreinigung - Verunreinigungen hinzu.
Diethylphthalat Klicken Sie auf die Registerkarte Add a New Custom Calculation Column
ISTD - Biphenyl (Neue Spalte fiir benutzerdefinierte Berechnung einfligen).

Geben Sie fiir die bekannte Verunreinigung eine frei wéhlbare Variable ID

unbekannte Verunreinigung - ein, z.B. PercentSpecifiedImpurity (ohne Leerzeichen).

unbekannter Peak Geben Sie den Display Name ein, z.B. ..Percent Specified Impurity”.

Wahlen Sie als Level ,,Single Inj. Variables” und klicken Sie auf Apply.

Zur Angabe der Zellen in der e Figen Sie eine Spalte fiir die Berechnung des Prozentsatzes unbekannter
Berechnung kénnen Sie Verunreinigungen hinzu.

auch den Zellbezug mittels Geben Sie die Variablen-ID sowie den Anzeigename ein und wéahlen
.Ziehen und Ablegen” verschieben. als Level , Single Inj. Variables”. Klicken Sie anschlieRend auf OK.

f Tragen Sie die Formel fiir die prozentuale Berechnung der angegebenen
Verunreinigung in die Zelle ,Single Inj. Variables” ein.
Tragen Sie die Syntax =D8/ SUM D7: D13) * 100 ein, die die Menge
an Diethylphthalat dividiert durch die Summe alle Peakmengen x 100 enthélt.
Sie kénnen die Schaltflache f, verwenden, um die Funktion SUM zu erhalten,
oder Sie geben einfach SUM ein.
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Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

2 Erstellen Sie die Berechnung des
mittleren Prozentgehaltes an
Verunreinigungen fiir alle
Injektionen einer Probe.

Machen Sie dies sowohl fiir

die bekannten als auch fiir die
unbekannten Verunreinigungen.

g Tragen Sie die Formel fiir die prozentuale Berechnung der nicht angegebenen
Verunreinigung in die Zelle , Single Inj. Variables” ein. (Benutzen Sie die gleiche
Syntax wie fiir die bekannte Verunreinigung.)

1 = =
| Amaont Percent Percent
Specified  |Unspecified

2 Impurity Impuirity
Eal

4 |Single Injection

5| Single Inj. Wariables

6 |- [Identified Compounds

17 | dimethylphthalate

|2 | diethylphthalate

9 biphenyl

10 - [Mot Identified Peaks

11 Unknown 1
2|

13 Unknown n

a Klicken Sie im Arbeitshereich ,,Custom Calculations” auf die Registerkarte
Multi-injection (Mehrfachinjektionen).

b Fiigen Sie eine Spalte fiir die Berechnung des Prozentsatzes bekannter

Verunreinigungen hinzu.
Fithren Sie in der Tabelle einen Rechtsklick aus und wahlen Sie Add Column
(Spalte hinzufiigen).
Erweitern Sie in dem Blatt , Existing Column” (Vorhandene Spalte) den
Punkt , User Defined” (Benutzerdefiniert) und wahlen Sie Percent
Specified Impurity (Prozent bekannter Verunreinigungen).
Klicken Sie auf Apply.

c Fiigen Sie eine Spalte fiir die Berechnung des Prozentsatzes unbekannter

Verunreinigungen hinzu.
Wabhlen Sie Percent Unspecified Impurity (Prozent unbekannter
Verunreinigungen).
Klicken Sie auf Apply.

d Fiigen Sie eine Spalte fir den Mittelwert der prozentualen bekannten

Verunreinigungen aller Injektionen hinzu.
Klicken Sie auf die Registerkarte Add a New Custom Calculation Column.
Geben Sie Ihre gewiinschte Bezeichnung als Variable ID ein,
z.B. AvgPercentSpecified.
Geben Sie den Display Name (Anzeigename) als eine Variante der ID ein,
z.B. Avg Percent Specified.
Geben Sie den Level als ,,Multiple Inj. Variables” an und klicken Sie dann
auf Apply.
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Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

3 Erstellen Sie die Berechnung
des mittleren Prozentgehaltes an

Verunreinigungen fiir alle Proben.

Machen Sie dies sowohl fiir
die bekannten als auch fir die
unbekannten Verunreinigungen.

e Fiigen Sie eine Spalte fir den Mittelwert der prozentualen unbekannten
Verunreinigungen aller Injektionen hinzu.
Geben Sie die Variablen-ID, den Anzeigename ein und den Level als
.Multiple Inj. Variables” ein.
Klicken Sie auf OK.
f Tragen Sie die Formel fiir den Mittelwert der prozentualen bekannten
Verunreinigung in die Zelle ,,Multiple Inj. Variables” ein.
Tragen Sie die Syntax =AVERAGE(D6:D8) ein, die den Mittelwert der
prozentualen Verunreinigungen fiir jede Probe oder alle Injektionen
berechnet. Sie kénnen die Schaltfléche f, fiir den Aufruf der Funktion
AVERAGE verwenden oder AVERAGE eintragen.
g Tragen Sie die Formel fiir den Mittelwert der prozentualen unbekannten
Verunreinigung ein.

4lB| c D E F G
= =
Percent Percent  |Awg Percent| &g Percent
Specified | Unspecified | Specified | Unspecified
Impurity Impurity

[x)

H

Multi-Injection Sumrmary

- [Multiple Inj. Wariable
Single Inj. #1

Single Inj. #n
- [dimethylphthalate
Single Inj. #1

|D o o:;|~.a|o\ Ln| &= L.J|

Single Inj. #n

b3

a Klicken Sie auf die Registerkarte Sample Group (Probengruppe) im
Arbeitsbereich ,, Custom Calculations” (Benutzerdefinierte Berechnungen).
b Figen Sie eine Spalte fiir den mittleren Prozentgehalt der bekannten
Verunreinigungen hinzu.
Fiihren Sie in der Tabelle einen Rechtsklick aus und wéhlen Sie Add Column
(Spalte hinzufiigen).
Erweitern Sie User Defined (Benutzerdefiniert) und wéhlen Sie Avg Percent
Specified.
Klicken Sie auf Apply.
c Figen Sie eine Spalte fiir den mittleren Prozentgehalt unbekannter
Verunreinigungen hinzu.
Erweitern Sie in dem Blatt ,,Existing Column” (Vorhandene Spalte) den Punkt
.User Defined” (Benutzerdefiniert) und wahlen Sie Avg Percent Unspecified.
Klicken Sie auf Apply.
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Schritte Ausfiihrliche Anleitung

d Figen Sie eine Spalte fir den mittleren Prozentgehalt bekannter
Verunreinigungen aller Proben hinzu.
Klicken Sie auf die Registerkarte Add a New Custom Calculation Column.
Tragen Sie Ihren gewiinschte Bezeichnung als Variable ID ein, z.B.
AvgPercentSAllSamples.
Geben Sie den Display Name (Anzeigename) als eine Variante der ID ein,
z.B. Avg % S All Samples.
Geben Sie als Level ,,Sample Group Variables” ein und klicken Sie auf Apply.
e Fiigen Sie eine Spalte fiir den prozentualen Mittelwert der unbekannten
Verunreinigungen aller Proben hinzu, z.B. AvgPercentUAllSamples.
Geben Sie Variablen-1D, Anzeigename ein und ..Sample Group Variables”
als Level ein.
Klicken Sie auf OK.
f Tragen Sie die Formel fir den mittleren Prozentwert der bekannten
Verunreinigung ein.
Tragen Sie die Syntax =AVERAGE(F6:F8) ein, die den Mittelwert der
prozentualen Verunreinigungen fir alle Proben berechnet. Sie kénnen
die Schaltflache f, fiir den Aufruf der Funktion AVERAGE verwenden
oder AVERAGE eintragen.
g Tragen Sie die Formel fiir den Mittelwert der prozentualen unbekannten
Verunreinigung ein.

4[E] c D E F G

= =

Ay Percent| Avy Percent | Avg % S Al Awvg % U Al
Specified | Unspecified | Samples Samples

H
Samples i
- [Sample Group “ariabl : =AVERAGE

Sample #1

Sarmple #n
- [dimethylphthalate
Sample #1

|D o o:;|~.a|o\ Ln| &= L.J|
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Aufgabe 4. Einrichten der Grenzwerte fiir benutzerdefinierte
und systemeignungsspezifische Berechnungen

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Erstellen Sie Grenzwerte a Wahlen Sie Limits (Grenzwerte) in ,,Data Analysis” (Datenanalyse).
fiir die Berechnung fiir b Achten Sie darauf, dass das Blatt ,Single Injection” (Einzelinjektion)
den Systemeignungstest. erscheint.
Wenn der Tailingfaktor > 1,7 ist, ¢ Fihren Sie in der Tabelle , Limits” einen Rechtsklick aus und wéhlen
dann gilt Entspricht Nicht - alle Sie Insert New Limit (Neuen Grenzwert einfiigen).

Proben und nur Dimethylphthalat d Erweitern Sie den Ordner Peak und wahlen Sie , TailingFactor”.

Wenn die Auflosung nach Aus der Liste Condition (Bedingung) wahlen Sie > und fiir Value (Wert)
USP < 1,5ist, dann gilt geben Sie 1,7 ein.

Entspricht Nicht - alle Waihlen Sie aus der Liste Apply to Dimethylphthalat und klicken Sie auf OK.
Proben und alle Substanzen Wiederholen Sie die Schritte ¢ und d fiir die Peakauflésung nach USP.
Wenn das Signalrauschverhéltnis Aus der Liste Condition wahlen Sie < und fiir Value geben Sie 1,5 ein.
kleiner 5 ist, dann gilt Entspricht Klicken Sie auf OK.

Nicht. Wiederholen Sie die Schritte ¢ und d fiir ,,SignalToNoise".

Aus der Liste Condition wahlen Sie < und fiir ,,Value” geben Sie 5 ein.
Klicken Sie auf OK.

@

—_— e = =y =k

Lirnit Options for:

Single Inieclion] Multi Injgction I Summary Groups ]

Vanable ID Header Units Condition Value
Signall oNoise Signall oMaise < 5

T allingF actor TailingF actor > 1.7
USP_Resolution Peak resolution USP < 15
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Schritte Ausfiihrliche Anleitung
2 Richten Sie Grenzwerte fiir die a Klicken Sie auf die Registerkarte Summary Groups (Ubersichtsgruppen).
Mittelwerte sowohl der bekannten b Fihren Sie in der Tabelle , Limits” (Grenzwerte) einen Rechtsklick aus
als auch der unbekannten und wahlen Sie Insert New Limit (Neuen Grenzwert einfiigen).
Verunreinigungen aller Proben ein. ¢ Erweitern Sie im Dialogfeld ,.Insert New Limit” den Ordner Single Values
Wenn die bekannte Verunreinigung (Einzelwerte) und wahlen Sie , Avg % S All Samples”.
> 10 % ist, gilt ., Entspricht Nicht” d Wabhlen Sie aus der Liste Data Set den Eintrag ,,Sample”.
Wenn die unbekannte e Wahlen Sie aus der Liste Condition den Eintrag >.
Verunreinigung > 5 % ist, gilt f Geben Sie 10 als Wert ein und klicken Sie auf OK.
,Entspricht Nicht” g Wiederholen Sie die Schritte b-f fiir Avg % U All Samples und dem Wert 5.

Hinweis: Die Registerkarte ,Summary

Groups” erméglicht das Einrichten Limit Options for:

von GrenZWerten fur a”e Variablen Single [njection I Pulti Injection I Summary Groups I

und Berechnungen, die mit Proben- Variable ID Header Units Data Set Apply To

typgruppen (z.B. Probengruppe, EuPercent Al anples | Awg % K Al Sanples Al - |__tekotedVanable D

G d K |b . t d d AwgPercentUAIS amples Awg % U Al Samples Al Selected Varniable 1D
ruppe aer Kalibrierstanaaras,

benutzerdefinierte Probengruppe

und QC-Gruppe) verbunden sind.
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Aufgabe 5. Andern der Sequenzvorlage fiir umschlieBende
Kalibriersequenz und Mehrfachinjektionen

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Richten Sie die umschlieBende a Wahlen Sie in der Strukturansicht den Eintrag Sequence Template
Kalibriersequenz ein. (Sequenzvorlage).
Quantifizieren Sie den ersten b Doppelklicken Sie auf die Zelle Bracketing (UmschlieRende Kalibriersequenz)
Probensatz mit den mittleren fiir Cal1 in Zeile 1 und ebenso auf Open.
RFs des ersten und zweiten ¢ Doppelklicken Sie auf die Zelle Bracketing (UmschlieBende Kalibriersequenz)
Standardsatzes. fiir Call in Zeile 5 und ebenso auf Open.
Quantifizieren Sie den zweiten d Doppelklicken Sie auf die Zelle Bracketing (UmschlieRende Kalibriersequenz)
Probensatz mit den mittleren fiir Cal2 in Zeile 6 und ebenso auf Close.
RFs des zweiten und dritten e Doppelklicken Sie auf die Zelle Bracketing (UmschlieRende Kalibriersequenz)
Standardsatzes. fiir Cal2 in Zeile 10 und ebenso auf Close.
2 Tragen Sie eine Leerprobe in a Wahlen Sie Zeile 1 und klicken Sie auf die Schaltflache Insert. (Nutzen Sie
die erste Zeile ein sowie zwei den Fingerzeig.)
Injektionen fiir jede Probe. b Tragen Sie NoiseBlank als Sample Name ein und wéhlen Sie ,,Blank Run”

als Sample Type.
¢ Geben Sie eine andere ,,Vial#" ein und klicken Sie dann auf Apply.
d Geben Sie 2 als ,Injections #" fiir jede Probe der Sequenz ein.

Injection

Sample Name Sample Type L(t::rlél Bracketing Cuslan:u?j:mple V;;I ° 4 Volume z:::z:ﬁ
MoiseBlank 4
2 |oall Calibration Open 2 1
3 |cal2 Calibration 2 Mone 3 1 as method |0
4 |sempled 2 Sample 5 A as method |0
5 sample1_4 Sample a 2 az method |0
6 call Calibration 1 Open 2 1 as method |0
7 cal2 Calibration 2 Close 3 1 a5 method |0
8 |sampiei_2 Sample 5 2 as method |0
9 |sampie1_4 Sample ] 2 as method |0
10 |calt Calibration 1 haone 2 1 as method |0
11 cal2 Calibration 2 Close 3 1 az method |0
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Aufgabe 6. Layouteinstellung der Ergebnisansicht zur Anzeige der
benutzerdefinierten und systemeignungsspezfischen

Berechnungen
Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Richten Sie die Anzeige des a Erweitern Sie in der Strukturansicht den Ordner Data Review Layout.
Prozentanteils der bekannten und b Wiéhlen Sie in der Strukturansicht den Eintrag Single Injection.

unbekannten Verunreinigungen ein. ¢ Wahlen Sie im Arbeitsbereich den Eintrag Summary Table

(Ubersichtstabelle).

d Wahlen Sie ,,Percent Specified Impurity” (Prozent bekannter
Verunreinigungen) aus der Liste Available Items (Verfiighare Eintrége)
und klicken Sie auf >, um die Auswabhl in die Liste Display ltems
(Anzuzeigende Eintrage) zu verschieben.

e Wiederholen Sie Schritt d fiir ,,Percent Unspecified Impurity” (Prozent
unbekannter Verunreinigungen) und klicken Sie dann auf Apply.

Single Injection Summary

. Fosults Table Awailable Items Display [tems
Moige Calculation Start Time ;I Percent Specified Impurity Number of items per Line
Huantitation Methad [ESTDAS 7 Percent Unspecified Impuri
Quan:i:atiun Typtla [Ar[aa/Haigh _I e purts i
Fel AT Reference Time Ir 1]
Sample Amaunt =
P | P i
L]z} | (B} i) |
2 Richten Sie die Anzeige des a Wabhlen Sie die Results Table (Ergebnistabelle).
Tailingfaktors, der Auflosung b Wiahlen Sie , Tailing Factor” (Tailingfaktor) aus der Liste Available Items und
nach USP und des Signal-Rausch- klicken Sie auf >, um den Eintrag in die Liste Display Items zu verschieben.
Verhiltnisses jeder Substanz ein. ¢ Wiederholen Sie den Schritt b fiir ,,Peak resolution USP* (Peakauflésung

nach USP) und ,SignalToNoise” (Signal-Rausch-Verhaltnis) und klicken Sie
dann auf Apply.

Single Injection Summarny

" Results Table Awailable Colurns Display Columns

:I Fixed Columns

Peak 'width 50% 2

TailingF actar

Peak resolution ISP
SignalTaMoize -
4 I 3

L]z} | (1) |

Summary Table Signal Dirift :I Peak To Peak Moize
Signal Short Description > |
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Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

3 Richten Sie die Anzeige der
Mittelwerte der bekannten und
unbekannten Verunreinigungen
fiir jede Probe ein.

4 Richten Sie die Anzeige der mittleren

Prozentanteile der bekannten und
unbekannten Verunreinigungen
in allen Proben sowie deren
Grenzwertpriifung ein.

a Wahlen Sie in der Strukturansicht den Eintrag Multiple Injection
(Mehrfachinjektion).

b Wahlen Sie im Arbeitsbereich den Eintrag Summary Table
(Ubersichtstabelle).

¢ Wabhlen Sie , Avg Percent Specified” aus der Liste Available Items und
klicken Sie auf >, um die Auswahl in die Liste Display Items zu verschieben.

d Wiederholen Sie Schritt b fiir ,,Avg Percent Unspecified” und klicken Sie dann
auf Apply.

Mul_tirl hiection Summary

" Fiesults Table Ayailable ltems Display Items
“...Summary Table imechion Yolume: #veg Percent Specified _NumbEf of items per Line
Sample Amount 7 fvg Percent Unspecified I_
Sample Mame 1
Sample Position <
|| o <l 2
L]z} | (e

a Wabhlen Sie in Strukturansicht den Eintrag Samples (Proben).

b Wahlen Sie im Arbeitsbereich den Eintrag Summary Table
(Ubersichtstabelle).

¢ Wihlen Sie ,,Avg % S All Samples” aus der Liste Available Items und klicken
Sie dann auf >, um den Eintrag in die Liste Display Items zu verschieben.

d Wiederholen Sie den Schritt c fiir ,,Avg % U All Samples”, .,Avg % S All
Samples Limit Check” und ,,Avg % U All Samples Limit Check”.

e Klicken Sie auf Apply.

Sample Group

‘Results Tahle Ayailable [tems Display ltems

Summary Table Awg % 5 Al Samples Number of tems per
Awa %S Al Samples Limt Check | LNE:
Ao % 1 Al Samples [i

Awg % U Al Samples Limit Check

Sl
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Fortgeschrittene Ubung 6: Methodenerstellung fiir eine Sequenz zur Quantifizierung von Verunreinigungen

Aufgabe 7. Andern einer Reportvorlage fiir die Probengruppe

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Andern Sie eine Reportvorlage fiir

einen Einzelinjektions-Probenreport.

Andern Sie den Report inj.html.
Fiigen Sie eine Spalte fiir die USP-
Auflosung und das Signal-Rausch-
Verhaltnis zu der bestehenden
Substanztabelle unter dem
Chromatogramm hinzu.

Speichern Sie die Vorlage als
exerbinjiii, wobei iii Ihre Initialen
sind.

a Wahlen Sie in der Strukturansicht den Eintrag Reporting (Reporterstellung).
b Wiahlen Sie den Reporttyp ..Sample Single Injection” (Einzelinjektion der

Probe) und klicken Sie dann auf Edit Template...

Doppelklicken Sie auf Individual Report Templates (Individuelle
Reportvorlage) und nochmals auf inj.html.

Setzen Sie den Cursor in die letzte Spalte der Substanztabelle unterhalb
des Chromatogramms.

Fiihren Sie in der Tabelle einen Rechtsklick aus und wahlen Sie Table
Properties (Tabelleneigenschaft).

Es erscheint das Dialogfeld ,,Compound Table Properties”.

Aktivieren Sie in der Liste Select Column Fields (Spaltenfelder auswéhlen)
die Kontrollkastchen Peak resolution USP (Peakauflésung nach USP) und
SignalToNoise (Signal-Rausch-Verhaltnis) und klicken Sie dann auf OK.

¥ Compounds Table Properties

~Select Column Field [ Lavout
0K
‘Or g JE R e —
Ime tarl I i j
Ol # Level Start = - .
-] # Baseline Start Alignment:
B Al Backgiound...
O # LevelEnd Lo - Hel|
E
[l # Baselne End Cell Dividing Rules: ==
[0 % Peak Type and Separation Code I
-1 % Calbration Peak Type Al =
- 1% Identify Peak Methad Border Size;
- & &eaHeight Duantitation I =
~-[1% Calb Curve type ! =
O % Calib Curve crigin Cell Padding:
-] # Coefficient a |1 =
O # Cosfficient b =
-] # Coefficient ¢ Cell Spacing:
O # Coefficient d |2 =
-0 %& Peak Pocessing Notes =
-] # PeakWidth 5%
- # Peak ‘width 50% - Table size
-] # Peak Tangent Width
O# kpime ¥ Specify width
-] # Plate number EF/DAB
[ # Plate number USP 1
-] # Plate number BF & In Percent
-] # Plate number JP )
1 # Paak iesoluion EF/JF/BR/DAE 8 (oleh
= # Peak resolution ISP
- # TailingFactor
-] # Symmetry —
# SignalloNoise |
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Fortgeschrittene Ubung 6: Methodenerstellung fiir eine Sequenz zur Quantifizierung von Verunreinigungen

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

Die Substanztabelle in der resultierenden Vorlage sieht folgendermalien aus:

. - Peak
Retentlon Compound Amount Response [Tailing resolution | SignalToNoise
Time Name Factor Factor
Usp
R A K| ##gar| K DDDD| ###E ss Ea g2 A

b Widhlen Sie File > Save As, geben Sie exerbinjiii ein und klicken Sie auf OK.

2 Andern Sie die Vorlage fiir den a \Verlassen Sie den Reportvorlagen-Editor.

detaillierten Probengruppen-Report b Wabhlen Sie den Reporttyp ,,.Sample Group” (Probengruppe) und klicken

(sus_d.html). Sie auf Edit Template....
Fiigen Sie eine html-Tabelle ¢ Doppelklicken Sie auf Individual Report Templates (Individuelle
unterhalb der Reportvorlage) und nochmals auf ,,sus_d.html".
Probengruppenvariablen ein. d Figen Sie eine Zeile unterhalb der Variablentabelle der Probengruppe ein
Geben Sie den Text fiir ,,Avg. % S und klicken Sie auf die Schaltflache Insert HTML table.
Impurity All Samples” und ,Av% U e Wabhlen Sie im Dialogfeld , Insert Table” den Eintrag ,,Classic Table” unter
Impurity All Samples” ein. Style und klicken Sie auf OK.
Geben Sie die Platzhalter fiir die f Klicken Sie auf die Registerkarte Fields und erweitern Sie den Ordner
Werte der %Verunreinigungen ein. .Sample Group”.
Tragen Sie unterhalb der Tabelle g Erweitern Sie den Ordner ,Sample Group Variables Results”.
.Sample Group Limits” die h Setzen Sie den Cursor in die erste Zelle der HMTL-Tabelle, driicken
Angaben der Grenzwertpriifung Sie die Taste Alt und doppelklicken Sie auf , Avg % S All Samples”.
fiir jede Probengruppe ein. i Setzen Sie den Cursor in die zweite Zelle der ersten Reihe und
Speichern Sie die Vorlage als doppelklicken Sie auf ,,Avg % S All Samples”.
exerbsgiii, wobei jii Ihre Initialen ] Wiederholen Sie die Schritte h und i mit der zweiten Zeile fiir ,,Avg % U
sind. All Samples”.
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Fortgeschrittene Ubung 6: Methodenerstellung fiir eine Sequenz zur Quantifizierung von Verunreinigungen

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

Wenn Sie fertig sind, wird die Vorlage
als die Probengruppenvorlage
(Sample group) angezeigt.

I Setzen Sie den Cursor unterhalb der Tabelle mit den Grenzwertergebnissen
der Probengruppe.

| Driicken Sie die Taste Ctrl und doppelklicken Sie auf ,,Avg % S All Samples
Limit Check”.

m Wiederholen Sie den Vorgang fiir ,,Avg % U All Samples Limit Check".

n Wabhlen Sie File > Save As, geben Sie exerbsgiii ein und klicken Sie auf OK.

Sample group (detailed)

b Sequence name SO ORI RO RO,
Sequence Start sys_Date, sys_Time
Sequence End sys_Date. sys_Time
Method (rev): OOCOIOOCOCOOCOOK | ##t )

Nurnber of unidentified peaks: ##

Sample group variables
# |Sample name Amount Position| Inj. vol.
| SOCOOOCOCOCOCOCOCOC | ## . DDDD | XCOCOCO | 3 DD

Avg 26 S All Samples: #.0D
Avg % U All Samples: #4.0D
Sample group limit results
# |Sample name Compound (CompotLJI::il; Limit {(Sample}
SOOI | RCOCOCOOOCOCOOOCOIR | MOCOOOEOCIK | OCOCOCONIK
#H

Avg 2% S All Samples Limit Check: >XCCOOOOOOK

Avg % U All Samples Limit Check: XCCOCOEO0K
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Fortgeschrittene Ubung 6: Methodenerstellung fiir eine Sequenz zur Quantifizierung von Verunreinigungen

Aufgabe 8. Auswahl der Reportvorlagen und Reporttypen

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Wahlen Sie die Reportvorlagen
fiir die Reporttypen aus.
Verwenden Sie exerbinijjii flir
den Einzelinjektions-Report.
Verwenden Sie exerbsgiii fiir
den Probengruppen-Report.

2 Wabhlen Sie folgende Reporttypen
fiir den Druck:
Einzelinjektion der Probe
Einzelinjektion des Standards
Ubersicht von Mehrfachinjektionen
Probengruppe
Sequenz

3 Speichern Sie die Methode.

a \Verlassen Sie den Cerity- Reportvorlagen-Editor.

b Wiahlen Sie den Reporttyp ..Sample single injection” (Einzelinjektion)
der Probe und klicken Sie auf Select Template...

¢ Wahlen Sie exerbinjiii und klicken Sie auf OK.

d Widhlen Sie den Reporttyp ..Sample Group” (Probengruppe) und klicken
Sie dann auf Select Template....

e Wabhlen Sie exerbsgiii und klicken Sie auf OK.

a Doppelklicken Sie auf die Zelle Print fiir den Report ,Multi-Injection Summary
Group”, um von No auf Yes zu wechseln.

b Wiederholen Sie Schritt (a) fiir den Report ,Sample Group”, um von Yes auf
No zu wechseln.

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
Yes IR o c.htrnl
Mo Custam Sal Sum_short him

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... |

Klicken Sie in der Standardsymbolleiste auf ] und geben Sie bei Bedarf
die Begriindung fiir die Anderung sowie Ihre elektronische Unterschrift ein.
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Agilent Cerity Networked Data System fiir die pharmazeutische QA/QC
Ubungen fiir Anwender

Fortgeschrittene Ubung 7:

Berechnung der mittleren
Flachensumme der nicht identifizierten
Verunreinigungen pro Charge

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie man
benutzerdefinierte Berechnungen einrichtet, um den Mittelwert
der Flichensummen von nicht identifizierten Verunreinigungen
pro Charge zu berechnen:

¢ Einrichten der Peakflichensummierung von nicht
identifizierten Peaks bei einer Einzelinjektion

* Mittelwertbildung der Flachensummen von nicht
identifizierten Peaks fiir alle Injektionen einer Probe

* Mittelwertberechnung der Flichensumme fiir die Proben
einer Probengruppe

Fiir diese Berechnung miissen Sie die Substanzen nicht identifizieren,
daher kénnen Sie folgenden Anweisungen mit einer leeren Methode
durchfihren.
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Fortgeschrittene Ubung 7: Berechnung der mittleren Flichensumme der nicht identifizierten Verunreinigungen

pro Charge

Aufgabe 1. Einrichten der Peakflachensummierung von nicht
identifizierten Peaks bei einer Einzelinjektion

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Fiigen Sie im Arbeitsblatt fiir eine
Einzelinjektion eine Spalte mit dem
bestehenden Integrati gebnis,
der Peakflache, ein

20 T 9

Single Injection (Einzelinjektion).
e Fihren Sie im Arbeitshlatt einen Rechtsklick aus und wéhlen aus dem
Kontextmenii Add Column (Spalte hinzufiigen).

Erweitern Sie in der Strukturansicht den entsprechenden Methodenordner.
Erweitern Sie den Ordner Data Analysis (Datenanalyse).

Wahlen Sie Benutzerdefinierte Berechnungen.

Klicken Sie im Arbeitsbereich ,, Custom Calculations” auf die Registerkarte

Es erscheint das Dialogfeld Add Column.

f Erweitern Sie auf der Registerkarte Existing Column den Abschnitt Peaks
und wahlen Peak Area (Peakflache). Klicken Sie auf OK, um das Dialogfeld

zu schlieRen.
% Add Column E
Add a new Custom Calculation Column | Existing Column
Existing Items B-Peaks ;|
RT
i~ Relative AT
- Expected AT
-~ Expected Relative RT
i+ Paak Height
AlE5]
i+ Height % Relative to All Peaks
i Area % Relative to All Peaks
i+ Height % Relative to Peaks on Signal
i+ Area % Relstive to Peaks on Signal
i+ Peak Width
i+ Coefficient a
- Coefficient b
U . |
Infirmnation
Iritial Yalug(s]

Start Value 1 Precision [%] |2
Increment Value |1

These values are used to fil the columng during the
calculation set up.

oK

| LCancel | Lpply |

Der Arbeitsbereich enthalt nun eine Spalte mit den Peakflachen fiir die nicht
identifizierten Peaks.
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Fortgeschrittene Ubung 7: Berechnung der mittleren Flichensumme der nicht identifizierten

Verunreinigungen pro Charge

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

2 Fiigen Sie eine Spalte fiir die neuen
Berechnung der Flichensumme der
nicht identifizierten Peaks hinzu.

3 Tragen Sie die Formel fiir die
Flachensummierung der nicht
identifizierten Peaks ein.

Fiihren Sie im Arbeitsblatt einen Rechtsklick aus und wahlen aus dem
Kontextmenii Add Column.

Es erscheint das Dialogfeld Add Column.

Klicken Sie auf die Registerkarte Add a New Custom Calculation Column
(Neue Spalte fiir benutzerdefinierte Berechnung hinzufiigen).

Tragen Sie Area Sum Not | dent Peaks indas Feld Display Name
(Anzeigename) ein.

Klicken Sie bei Level auf den Abwartspfeil und wéhlen Not Identified Peaks
Summary (Ubersicht nicht identifizierter Peaks).

% Add Column g x|

Add a new Custom Calculation Column I Existing Column ]

Display Mame: [area Sum Hot Idert Peaks

Level [Nt Idsrtified Pesks Summary =l

Linit=:

Der A-r-l;é_itsbereich enthalt nun eine Spalte fiir die neue verfiighare Area Sum
Not Ident Peaks.

Tragen Sie in die Ubersichtszeile Not Identified Peaks (Nicht identifizierte
Peaks) der neuen Spalte die Formel zur Summenbildung der Flachen von
nicht identifizierten Peaks ein.

Hinweis: Verwenden Sie die Syntax: =SUM(D8:D10).

a[B] c D E

Mew

Peak Area | Area Sum

Mot Ident.
Peaks

ingle Injection

Single Inj. Variables
1

- |ldentified Compounds

- [Mat Identified Peaks 6.01

E[e[=[=[=]o[=]5]

Unknown 1 03333

e 19968
Unknown n 30126
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Fortgeschrittene Ubung 7: Berechnung der mittleren Flichensumme der nicht identifizierten Verunreinigungen

pro Charge

Aufgabe 2. Einrichten der Mittelwertbildung der Flachensummen von
nicht identifizierten Peaks fiir alle Injektionen einer Probe

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Fiigen Sie im Arbeitsblatt der
Ubersicht von Mehrfachinjektion
eine Spalte zur Aufnahme der im
Arbeitsblatt fiir Einzelinjektion
erstellten Variablen, der
Flachensumme von nicht
identifizierten Peaks.

2 Fiigen Sie eine Spalte hinzu, die die
neue Berechnung fiir den Mittelwert
der Flachensummen von nicht
identifizierten Peaks aller
Injektionen enthalten soll.

b

Klicken Sie im Arbeitshereich ,,Custom Calculations” auf die Registerkarte
Multi Injection.

Fiihren Sie im Arbeitsblatt einen Rechtsklick aus und wahlen aus dem
Kontextmenii Add Column.

Es erscheint das Dialogfeld Add Column.

Erweitern Sie auf der Registerkarte Existing Column (Vorhandene Spalte) den
Abschnitt User Defined und wahlen Area Sum Not Ident Peaks. Klicken Sie
auf OK, um das Dialogfeld zu schlieRen.

% Add Column

Addl & new Custorm Calculation Calumn | Existing Column

Existing Itsms Multiple Inj. Results
- Method Settings
& Compounds
&-Peaks

Not | dent Peals;

Der Arbeitsplatz enthéalt nun eine Spalte mit der Flachensumme fiir die nicht
identifizierten Peaks.

a

b
c

d

Fiihren Sie im Arbeitsblatt einen Rechtsklick aus und wahlen aus dem
Kontextmenii Add Column.

Es erscheint das Dialogfeld Add Column.

Klicken Sie auf die Registerkarte Add a New Custom Calculation Column.
Tragen Sie Mean Area Sum Not |dent Peaks (Mittlere
Flachensumme nicht identifizierter Peaks) in das Feld Display Name
(Anzeigename) ein.

Klicken Sie bei Level auf den Abwartspfeil und wéhlen Not Identified Peaks
Variables (Nicht identifizierte Peakvariablen).

% Add Column =

Add a new Custom Calculation Column I Existing Column ]

Dispilary Maime: IMEan Area Sum Mot Ident Peaks

Level [Nt Idsrtified Pesks arisblss =l

LUnit=:

Der Arbeitsbereich enthalt nun eine Spalte fiir die neue verfiighare Mean Area
Sum Not Ident Peaks.
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Fortgeschrittene Ubung 7: Berechnung der mittleren Flichensumme der nicht identifizierten

Verunreinigungen pro Charge

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

3 Tragen Sie die Formel fiir den
Mittelwert der Flichensummen
der nicht identifizierten Peaks
aller Injektionen ein.

a Tragen Sie in die Variablenzeile Not Identified Peaks der neuen Spalte die
Formel zur Mittelwertbildung der Flachensummen von nicht identifizierten

Peaks ein.

Hinweis: Verwenden Sie die Syntax: =SUM(D8:D10).

4B c

D

E

)

B

ey

Areas Sum
Mot et
Peaks

Mean Area
Sum Not
Iddertt. Peaks|

Multi-Injection Summary

- [Multiple Inj. Variable

Single Inj. #

Single Inj. #n

- [Not Identified Peaks

5] ]e == |u)= )|

Single Inj. #

5]

Single Inj. #n

099

202

298
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Fortgeschrittene Ubung 7: Berechnung der mittleren Flichensumme der nicht identifizierten Verunreinigungen

pro Charge

Aufgabe 3. Mittelwertberechnung der Flaichensumme fiir die Proben
einer Probengruppe

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Fiigen Sie zum Arbeitsblatt der
Probengruppe eine Spalte fiir die
Variable aus dem Arbeitsblatt fiir
Mehrfachinjektionen hinzu, den
Mittelwert der Flaichensummen
aller Injektionen.

2 Fiigen Sie eine Spalte fiir die neue
Berechnung des Mittelwertes
der Flachensummen der nicht
identifizierten Peaks einer
Probencharge hinzu.

a Klicken Sie im Arbeitshereich ,,Custom Calculations” auf die Registerkarte
Sample Group.

b Fihren Sie im Arbeitshlatt einen Rechtsklick aus und wéhlen aus dem
Kontextmenii Add Column.

Es erscheint das Dialogfeld Add Column.

¢ Erweitern Sie auf der Registerkarte Existing Column den Abschnitt User
Defined und wahlen Area Sum Not Ident Peaks. Klicken Sie auf OK, um das
Dialogfeld zu schlieRen.

% Add Column I

Add & new Custorn Calculation Column | Existing Column

Existing ltems Sample Group Results
& User Defined

Mean drea Sum Mot Ident. Peaks:

Information

Der Arbeitsplatz enthélt nun eine Spalte mit den gemittelten Flachensummen
fir die nicht identifizierten Peaks.

a Fihren Sie im Arbeitshlatt einen Rechtsklick aus und wéhlen aus dem
Kontextmenii Add Column.

Es erscheint das Dialogfeld Add Column.

b Klicken Sie auf die Registerkarte Add a New Custom Calculation Column.

¢ Tragen Sie Mean Area Sum Lot in das Feld Display Name ein.

d Klicken Sie bei Level auf den Abwartspfeil und wahlen Not Identified
Peaks Variables.

% add Column B x|

Add a new Custom Caleulation Column | Exsting Calumn |

Dizplay Name IMEEH Area Sum Lot

Level [t entified Pecks Variables =

Units: l—
Der Arbeitsbereich enthélt nun eine Spalte fiir die neue Variable Mean Area
Sum Per Lot (mittlere Flachensumme pro Charge).
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Fortgeschrittene Ubung 7: Berechnung der mittleren Flichensumme der nicht identifizierten
Verunreinigungen pro Charge

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

3 Tragen Sie die Formel fiir den a Tragen Sie in die Variablenzeile Not Identified Peaks der neuen Spalte die
Mittelwert der Flichensummen Formel zur Mittelwertbildung der Flachensummen von nicht identifizierten
der Charge ein. Peaks ein.

Hinweis: Verwenden Sie die Syntax: =SUM(D8:D10).

4B c D E

New

Mean Ares | Mean Area
Sum Mot | Sum per Lot

dent. Pasks

r

-]

Samples

- [Sample Group Yariahl
Sample #1

Sample #n
- [Not Identified Peaks
Sample #1 1.00
202

Sarnple #n 3.01

5] ]e == |u)= )|

5]
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Fortgeschrittene Ubung 7: Berechnung der mittleren Flichensumme der nicht identifizierten Verunreinigungen
pro Charge
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Agilent Cerity Networked Data System for Pharmaceutical QA/QC
Getting Started Guide

Fortgeschrittene Ubung 8:
Einrichtung von Gruppenkennungen
zur Berechnung der Systemeignung

Mit der Aufgabenfolge dieser Ubung lernen Sie, wie benutzerde-
finierte Berechnungen erstellt werden, um das Auflosungsver-
haltnis vom ersten zum letzten Peak zu berechen, damit

die Sequenz angehalten werden kann, wenn das Ergebnis
aufRerhalb eines bestimmten Bereiches liegt:

* Erstellen einer Methode, die Berechnungen fiir den
Systemeignungstest enthilt

e Erstellen der benutzerdefinierten Berechnungen fiir
den Systemeignungstest

¢ Einstellen der Grenzwertbedingungen

¢ Kennzeichnen der Proben fiir den Systemeignungstest
in der Sequenz
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Fortgeschrittene Ubung 8: Einrichtung von Gruppenkennungen zur Berechnung der Systemeignung

Aufgabe 1. Erstellen einer Methode, die Berechnungen fiir den
Systemeignungstest enthalt

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

1 Erstellen Sie eine neue Sequenz. a Wahlen Sie File > New > Method oder klicken Sie auf L] und wahlen dann
Geben Sie der Sequenz den Method.
Namen ssmethiii, wobei iii Es erscheint das Fenster Method Wizard New Method.

lhre Initialen sind.
Verwenden Sie exer2iii oder
defexer2 als Vorlage fiir

die neue Methode.

b Klicken Sie auf die Schaltflache Browse und wahlen exer2iii oder defexer2 im
Dialogfeld Method Template Selection.

¢ Geben Sie ssmethiii in das Feld New Method Name
(Neuer Methodenname) ein.

d Wiahlen Sie Sequence (Sequenz).

Method Wizard

2l

New Method name :

New Method ”

Issmeth\ws

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

Iexeerec Browse

‘what kind of Method do pou " Single Sample
want to create 7 I

¥ Sequence
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Fortgeschrittene Ubung 8: Einrichtung von Gruppenkennungen zur Berechnung der Systemeignung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

e Klicken Sie auf Next, bis Sie das Fenster Data Analysis (Datenanalyse)
erreichen.

f Aktivieren Sie die Kontrollkdstchen Calibration und Quantitation, Custom
Calculations und Include System Suitability (Kalibrierung, Quantifizierung,
benutzerdefinierte Berechnungen und Systemeignungstests).

Method Wizard
Data Analysis
Y Do you want ta include [v Compound Identification
Compound |dentification?

Dyt want b el e = U3 Purity

Spectial Compoutd Btz

[ o Ert e e e ™| UL Carfimatian

Spectial Compoutd Eontirmation?:

Do you want to include v Calibration and

Calibration and Quantitation? Quantitation
Da you want to uss Custom v Custom Calculations
Calculations?

I e el e e o = ™ Include Noise Calculations

Calculation?

Do you want to include Spstem ¥ Include Systern Suitability

Suitability Calculations? Calculstions

g Klicken Sie solange durch die verbleibenden Fenstern und treffen die
entsprechenden Auswahlen, bis Sie den Methodenassistenten
abgeschlossen haben.
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Fortgeschrittene Ubung 8: Einrichtung von Gruppenkennungen zur Berechnung der Systemeignung

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

2 Waihlen Sie ein
Beispielchromatogramm.

Verwenden Sie das
Beispielchromatogramm, das Sie
in der Grundiibung 2a oder 2b der
.Grundiibung 3a: Start einer
Sequenz zur Quantifizierung von
Substanzen mit einstufiger

Kalibrierung” und ,,Grundiibung 3b:

Erneute Integration und
Auswertung der Ergebnisse”
erzeugt haben.

Oder verwenden Sie defexchrom2a.

a Erweitern Sie in der Strukturansicht den Ordner exer3iii.

b Erweitern Sie den Ordner Data Analysis.

¢ Wahlen Sie den Eintrag Example Chromatogram (Beispielchromatogramm).
d Klicken Sie in der Symbolleiste Tools auf M

Select example chromatogram

IAHSamp\aanMppmvedHunLasl?Days

=

Al amplesNotbpprovedRunl astThiaps
{21 Blanks
=23 Samples
B deferchiom?a [Pev 2]
| 123 1 [Fev 1]
-] Oid Revisions
B exer2dec [Rew 2]
«f* Calibration - exer2dec Calib Rev 2 [Fiev2]

|45 amplesictépprovedRunl ast7D ays\S amplesidefenchromiza [Rev 2fhdefeschiom2a#1 [Rew 1]

e Wabhlen Sie den Probennamen mit der Injektionsnummer aus, um das
Beispielchromatogramm zu erzeugen.
f Klicken Sie auf die Schaltflache Select.

Es erscheint das Beispielchromatogramm im Arbeitsbereich.

Example Chromatagran

WD Absorbance

191

[u]

3.230

w ';1.994

T T
2 Ll min

g Nachdem Sie das Beispielchromatogramm ausgewahlt haben, konnen
Sie die zur Qriginalmethode gehdérigen Einstellungen fiir die Integration

und Identifikation sehen.

h Klicken Sie auf Save, wenn das Dialogfeld Save Changes to the Database
(Anderungen in der Datenbank speichern) erscheint.
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Aufgabe 2. Erstellen der benutzerdefinierten Berechnungen fiir den

Systemeignungstest
Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Fiigen Sie in das Arbeitsblatt a Wahlen Sie in dem Ordner Data Analysis (Datenanalyse) den Eintrag
Zusammenfassung von Custom Calculator.
Mehrfachinjektionen eine Spalte fiir b Klicken Sie im Arbeitsbereich ,,Custom Calculations” (Benutzerdefinierte
die Auflosung jeder Substanz hinzu. Berechnungen) auf die Registerkarte Multi Injection.

¢ Fihren Sie im Arbeitsblatt einen Rechtsklick aus und wéhlen aus dem
Kontextmenii Add Column (Spalte hinzufiigen).
Es erscheint das Dialogfeld Add Column.

d Erweitern Sie auf der Registerkarte Existing Column (Vorhandene Spalte)
den Abschnitt Peaks und wahlen Peak resolution USP (Peakauflosung
nach USP). Klicken Sie auf OK, um das Dialogfeld zu schlieRen.

£
Al & newy Custom Caloulation Column I Existing Column I
Existing tems " Cosfiiciert b =
-~ Cosfficient c
-~ Cosfficient d
- Peak Width 5%
Peal Width S0%
Peak Tangent Width
Peak selectivity
kPrime
Plate number EPIDAR
Plate number LISP
Plate number BP
Plate number JP
Peak resolution EPJJP/EPIDAR
P!
|

Der Arbeitsbereich enthalt nun eine Spalte mit den Peakauflésungen fiir jede
Substanz bei jeder Injektion.
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Schritte Ausfiihrliche Anleitung

2 Fiigen Sie eine Spalte fiir die neue a Fihren Sie im Arbeitsblatt einen Rechtsklick aus und wéhlen aus dem
Berechnung des Mittelwertes der Kontextmen( Add Column.
Peakauflosungen von wiederholten Es erscheint das Dialogfeld Add Column.

Injekti hinzu.
njektionen hinzu Klicken Sie auf die Registerkarte Add a New Custom Calculation Column.

c Tragen Sie Mean Resol ution (I njections) (Mittlere Auflésung
der Injektionen) in das Feld Display Name ein.
Klicken Sie neben Level auf den Abwaértspfeil und wahlen Compound.

e Stellen Sie Number of Decimals (Dezimalstellen) auf 4.

% Edit Column X

Display Nams IMean Resolution (njections)

Level Icnmpnund j
Units:
 Number of Decimals (0..20) f ﬂ

Der Arbeitsbereich enthalt nun eine Spalte fiir die neue Variable Mean
Resolution (Injections).

3 Tragen Sie die Formel fiir den a Tragen Sie in jede Zeile der Substanzvariablen in der neuen Spalte die
Mittelwert der Auflosung bei Formeln zur Mittelwerthildung der Auflésungen von wiederholten
wiederholten Injektionen fiir Injektionen ein.
alle Substanzen ein. Hinweis: Benutzen Sie die Syntax: =AVERAGE(D10:D12).

alg| © D E

1 Mew

(i Peak Mean
resoltion | Resolution

2 usp (Injections)

5~

4 | Mutti-Injection Summary

5 | - [Muti Insction varisble

g Single Injection #1

7]

[e] Single Injection #n

9 | - [dimethylphithalste 2.0029

10 Single Injection #1 0993

[11] 1.997

[12| Single Injection #n EIE]

13 | - |diethylphthalste 50156

[14] Single Injection #1 4016

178 Cerity NDS Getting Started Guide



Fortgeschrittene Ubung 8: Einrichtung von Gruppenkennungen zur Berechnung der Systemeignung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

4 Fiigen Sie im Arbeitsblatt a Fihren Sie im Arbeitsblatt einen Rechtsklick aus und wéhlen aus dem
.Group ldentifier” eine neue Kontextmen( Add/Modify Group ldentifiers (Gruppenkennung
Gruppenkennung fiir die Proben hinzufiigen/andern).
der Systemeignungstests hinzu. Es erscheint das Dialogfeld Add/Modify Group Identifiers.

b Trgaen Sie SySSui t in das Feld New Group Identifier Name ein und
klicken auf Add.

Ml Add/Modify Group Identifis (=] 5|

Group Identfer List

< 1]

New Group |dentifier Name

ISysSu\t

add | Rename | Remove |

¢ Klicken Sie auf OK, um das Dialogfeld Add/Modify Group Identifiers zu
schlieRen.

Der Arbeitsbereich enthélt nun eine Reihe neuer Zeilen in jedem Abschnitt

fiir Group Identifier SysSuit.

Cerity NDS Getting Started Guide 179



Fortgeschrittene Ubung 8: Einrichtung von Gruppenkennungen zur Berechnung der Systemeignung

Schritte Ausfiihrliche Anleitung

5 Fiigen Sie in das Arbeitsblatt a Fihren Sie im Arbeitsblatt einen Rechtsklick aus und wéhlen aus dem
Group ldentifier”eine Spalte fiir Kontextmenii Add Column.
den Mittelwert der Auflosung Es erscheint das Dialogfeld Add Column.

j hinzu.
jeder Substanz hinzu b Erweitern Sie auf der Registerkarte Existing Column den Abschnitt User

Defined und wéhlen Mean Resolution (Injections). Klicken Sie auf 0K,
um das Dialogfeld zu schlieRen.

%> Add Column x|

A a new Custam Calcultion Colunn | Existing Calumnn |

Existing tems  [sample Group Results

Der Arbeitsbereich enthélt nun eine Spalte mit den gemittelten Peakauflésungen
fir jede Substanz. Beachten Sie, dass das Arbeitsblatt fiir jede Substanz
Untergruppenkennungen einrichtet. In dieser Ubung werden keine
Untergruppenkennungen verwendet, daher befinden sich in jedem Falle

die einzig interessierenden Nummern unter Sub group identifier #1.

Um das Arbeitsblatt zu vereinfachen, kénnen Sie die Zeilen ... und Sub

group identifier #2 fir jede Substanz ausblenden.
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Schritte Ausfiihrliche Anleitung

6 Fiigen Sie eine Spalte fiir die neue a Fihren Sie im Arbeitsblatt einen Rechtsklick aus und wéhlen aus dem
Berechnung des Mittelwertes der Kontextmen( Add Column.
Peakauflosungen von verschiedenen Es erscheint das Dialogfeld Add Column.

Proben hinzu.

b Klicken Sie auf die Registerkarte Add a New Custom Calculation Column.

¢ Tragen Sie Mean Resol ution (Sanpl es) indas Feld Display
Name ein.

d Klicken Sie bei Level auf den Abwaértspfeil und wahlen Compound
Variable (Group Identifier).

< Edit Column |

Display Name [Mean Resolution (Samples)

Level [ciomprund Variabls (Group derifisr) =l
Units:

Der Arbeitshereich enthélt nun eine Spalte fiir die neue Variable
Mean Resolution (Samples) (Mittlere Auflosung der Proben).
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Schritte Ausfiihrliche Anleitung

7 Tragen Sie die Formel fiir den a Geben Sie in die Zeile SysSuit der neuen Spalte fir Dimethylphthalat
Mittelwert der Auflésung iiber die Formel zur Mittelwertbildung der Auflosung bei den Proben ein.
die Proben hinweg fiir jede Hinweis: Benutzen Sie die Syntax: =AVERAGE(F22:F24).

Substanz ein. b Erweitern Sie die Auswahl, um die Zeilen , SysSuit” fiir jede Substanz

in die Spalte Mean Resolution (Samples) aufzunehmen.

Hinweis: Halten Sie die linke Maustaste gedriickt, wahrend Sie die
Zellen auswahlen.

¢ Fihren Sie im Arbeitsblatt einen Rechtsklick aus und wéhlen aus
dem Kontextmenii Fill Down.

Die Formel wird nun in alle verfiigbaren Zellen kopiert.

BEIER E F G
1 New
[ Mean Wean
Resolution | Resoltion
2 Gnisctions) | (Samples)

B
Groug Identifier

- [Sample Groug Varisble
+ [syssut

- |dimethylphthalste

- [syssut 3m
|- [5ub group identitier #1
Sample #1 1.0045
. 3.0061
Sample #n 5.0059

o
|+ |Sub group identitier #n

- [diethyiphthalate
|- [syssut 2102
|- [5ub group identitier #1
Sample #1 19,0641
2N ARA7

TEEE R R R R R R EEE
48[ E [ H R E[R[ER[E[B[E][o]w]=]=]

8 Fiigen Sie eine Spalte fiir die neue a Fihren Sie im Arbeitshlatt einen Rechtsklick aus und wéhlen aus dem
Berechnung der Standardabwei- Kontextmen( Add Column.
;!‘““9 der mittleren Auflésungen Es erscheint das Dialogfeld Add Column.
inzu.

b Klicken Sie auf die Registerkarte Add a New Custom Calculation Column.

¢ Tragen Sie St dDev Resol uti on in das Feld Display Name ein.

d Klicken Sie bei Level auf den Abwartspfeil und wahlen Compound Variable
(Group Identifier).

% Edit Column x|

Display Name [StaDev Resalution

Level [comprund Variabls (Group dertifisr) =

Units:

Der Arbeitsbereich enthélt nun eine Spalte fiir die neue Variable StdDev
Resolution.
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Schritte Ausfiihrliche Anleitung

9 Tragen Sie die Formel fiir die a Waihlen Sie die Zeile SysSuitin der neuen Spalte fir Dimethylphthalat, fiihren
Standardabweichung der einen Rechtsklick in dem Arbeitsblatt aus und wahlen aus dem Kontextmenii
mittleren Auflosungen ein. Select Function (Funktion wahlen).

Es erscheint das Dialogfeld Select Function.

b Erweitern Sie den Abschnitt Statistical (Statistik) und wahlen Standard
Deviation (Standardabweichung) und klicken dann auf Select.

 Select Function P x|

Functions

[ Mozt Recently Used
[ General

= Statistical

um
um I

um of Seuares
atiance

atiance of Population
el. Stel. Dev

B Trigonometric

B Logical

B Constants

Die Funktion STDDEV wird in die gewéhlte Zelle kopiert.

¢ Figen Sie die Zellverweise fiir die Berechnung der Standardabweichung
hinzu:

Die Syntax lautet =STDEV(F22:F24).

d Fillen Sie die Spalte nach unten mit der neuen Berechnung aus.

alB|c|o| E F G H
1 hew Hew
[ Wean Wean SteDev
Resolution | Resoltion | Resolition
2 (njections) | (Samples)
B
Groug dentifier
- [Sample Group Varisble
+ [syssut
- |dimethylphthalste
- [syssut 30 2.00
|- [5ub group identitier #1
Sample #1 1.0045
. 3.0061
Sample #n 5.0059

[+

|+ |Sub group identitier #n
- |diethyiphthalate:

|- [syssut 2102 198

|- [5ub group identitier #1

Sample #1 19,0641

0 aras

E TR E R R RN R EES
HEEEEREEEEEEEERR R
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Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

10 Fiigen Sie eine Spalte hinzu,
um die neue Berechnung fiir den
Systemeignungstest aufzunehmen.

11 Tragen Sie die Formel fiir das
Verhiltnis der Auflésungen éin.

a Fihren Sie im Arbeitsblatt einen Rechtsklick aus und wéhlen aus dem
Kontextmenii Add Column.

Es erscheint das Dialogfeld Add Column.

Klicken Sie auf die Registerkarte Add a New Custom Calculation Column.
¢ Tragen Sie Resol uti on Rat i o (Auflosungsverhéltnis) in das Feld
Display Name ein.
d Klicken Sie bei Level auf den Abwaértspfeil und wahlen Sample Variable
(Group Identifier).

% Edit Column x|

Display Name [Resolution Ratio

Levwel [Siample ariabls (Group derifisr) =l
Units:

Der Arbeitshereich enthélt nun eine Spalte fiir die neue Variable Resolution
Ratio.

a Tragen Sie in die Zeile SysSuit der neuen Spalte fiir die Sample Group
Variable die Formel fiir das Verhéltnis der Auflésung des o-Terphenyl- Peaks
zu der des Dimethylphthalat- Peaks ein.

Hinweis: Benutzen Sie die Syntax: =G62/G20.

[ B [=GB2/c20
BEEE E F G H 1
|1 Mew Mew Mew
Mean Mean StdDew Resolution
Resolution | Resolution | Resolution FRstio

&)

(Injsctions) | (Sampies)

Group Idertifier
- [Sample Group veriakle
+ |Syssut

- [dimethylphthalate

|- [5ub group idertifier #1

Sampls #1

mmhwl

=
=)

Sample #n

- [diethylptthalate

9w e o e | r | k| | kg
166 RSB RR SRR

Sampls #1
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Aufgabe 3. Einstellen der Grenzwertbedingungen

Schritte Ausfiihrliche Anleitung
1 Fiigen Sie im Fenster ,,Group a Wabhlen Sie in dem Ordner Data Analysis den Eintrag Limits.
Identifier Limits” eine b Klicken Sie in dem Fenster , Limits” (Grenzwerte) auf die Registerkarte
Grenzwertpriifung fiir den Group ldentifier (Gruppenkennung).
Systemeignungstest hinzu: ¢ Fihren Sie auf die Tabelleniiberschrift einen Rechtsklick aus und wahlen
Wenn das Verhéltnis groRer als 0,9 aus dem Kontextmenii Insert new limit.

ist, ist die Priifung bestanden und

Es erscheint das Dialogfeld Insert new limit.
die Analyse wird fortgesetzt.

d Erweitern Sie den Abschnitt Sample Variable (Group Identifier) und
wéhlen Resolution Ratio.

&, Insert New Limit g |

Available Wariables

Compounds

Compound (Group | dentiiers)
Compound [Sub Group Identfier]
Unidertified Peaks
Unidertified Peaks [Group |dentiier]
Unidentified Peaks [Sub Group Identifier]
S ample Variables

F1 Sample Yariable [Group Identifier]

Sample Wariable (Sub Group Identifer]

e Stellen Sie in der Gruppe ,.Limits” folgende Parameter ein:
Data Set: SysSuit
Apply To: Selected Variable 1D
Condition: >
Value: 0,9
Notification: Passed
User Action: Continue

Limi

Data Set Al - ApplyTo:  |SelectedVariable ID -
Condtion - - Value [ Units
Notification Mot Passed - User Action Continue E
aK Lancel
f Klicken Sie auf OK, um die neue Grenzwertpriifung in die Tabelle
aufzunehmen.
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Schritte Ausfiihrliche Anleitung
2 Fiigen Sie zwei weitere a Offnen Sie fir jede Grenzwertpriifung das Dialogfeld Insert new limit und
Grenzwertpriifungen fiir erweiternden Sie den Abschnitt Sample Variable (Group Identifier) und
die Systemeignung ein: wahlen dann Resolution Ratio.
Wenn das Verhaltnis groRer als 0,8 b Stellen Sie die Parameter auf:
(aber kleiner als 0,9) ist, soll eine Data Set: SysSuit
Warnung ausgegeben werden, aber Apply To: Selected Variable ID
die Analyse soll fortgesetzt werden. Condition: >
Wenn das Verhéltnis groRer als 0,8 Value: 0,8
ist, ist die Priifung nicht bestanden Notification: Warning
und die Analyse wird abgebrochen. User Action: Continue
und

Data Set: SysSuit

Apply To: Selected Variable ID
Condition: <

Value: 0,8

Notification: Not Passed
User Action: Abort

Limit Dptions for

Single Injection | Mulfilnjection | Summary Groups | Group Identifier
Header Units Data Set Apply To Condition Value Notification | User Action

Selected

Fiesolution Faio Yarighle D < 0.5 Mot Paseed Aot
Selecied

Resolution R atiol Wariable D > k] Warming Continue
Selected

Fresolution Fatio Yarighle |D > 03 Pasoed Continue
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Aufgabe 3. Kennzeichnen der Proben fiir den Systemeignungstest
in der Sequenz

Schritte

Ausfiihrliche Anleitung

1 Erstellen Sie bei Bedarf eine
Sequenz fiir die Methode.

2 Tragen Sie die Proben in
die Sequenztabelle ein.

3 Kennzeichnen Sie die Proben
fiir den Systemeignungstest
in der Sequenztabelle.

a Siehe ,Aufgabe 1. Erstellen einer neuen Sequenz” auf Seite 34.

a Siehe ,Aufgabe 2. Eintragen der Angaben zu Probe und Sequenz”

auf Seite 35.

a Wahlen Sie die Zeile mit den Proben fiir den Systemeignungstest
in der Sequenztabelle.

b Klicken Sie in der Registerkarte Sample Entry (Probeneintrag) des
Arbeitsplatzes auf die Registerkarte Calculations (Berechnungen).

¢ Klicken Sie auf den Abwartspfeil neben Group Identifier
(Gruppenkennungen) und wahlen SysSuit aus der Liste.

Sample Entry. | Sequence Loghook

Sample Mame

f

Sample Type:

Run | Amounts Caloulations | |dentfication | Dessrintion

i~ Custom Calculation Value:

Group Identfier

| =] Mew Sub Group Identifier
- Hew Group

[Sample =] SysSuit -
VialMumber  Injections  Yolume [ul] Sub Group |dentifer.

f f s method
Stop Time Custom Sampls Group:

a3 method

Der Name der Gruppenkennung wird zur Spalte Group Identifier
der Sequenztabelle hinzugefiigt. Proben mit diesem Namen werden
im Arbeitsblatt fir benutzerdefinierte Berechnungen und bei den
Grenzwertprifungen verwendet
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