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Richiama l'attenzione su una
procedura operativa o analoga
operazione che, se non eseguita
correttamente o non rispettata,
puo provocare lesioni personali
o morte. Non eseguite mai alcuna
operazione ignorando l'indica-
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Prima di iniziare

Gli esercizi introduttivi costituiscono un modo rapido per
apprendere le applicazioni di QA/QC Cerity per il campo
farmaceutico. Utilizzare la Guida ai concettt di Cerity per
facilitare 1'esecuzione degli esercizi.

Impostazione di metodi

Se si sviluppano metodi per il laboratorio sara utile eseguire
questi esercizi. Si possono utilizzare questi metodi per eseguire
campioni e sequenze con gli esercizi Analisi di campioni di
routine.

Analisi di campioni di routine

Se si analizzano campioni ma non si sviluppano metodi, &
possibile eseguire questi esercizi con i metodi predefiniti
contenuti nel sistema di gestione dati in rete Cerity oppure
utilizzare i metodi impostati tramite gli esercizi di impostazione
dei metodi.

Prima di iniziare

Assicurarsi che l'amministratore di sistema trasferisca i metodi
predefiniti ed il cromatogramma di esempio dal CD-ROM Cerity
nel database. Per ulteriori informazioni su come trasferire i

metodi e renderli utilizzabili per il proprio sistema, vedere la
pagina successiva.

Agilent Technologies 5



Operazione 1. Ripristinare i metodi predefiniti

I metodi predefiniti per gli esercizi di base ed avanzati si
trovano nel CD del software di Cerity in \GettingStarted\
DefaultMethods.

1
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Ripristino dei metodi predefiniti.

I metodi predefiniti per gli esercizi di base ed avanzati si
trovano nel CD del software di Cerity in \GettingStarted\
DefaultMethods.

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

Inserire le informazioni per 1'accesso, quindi selezionare OK.
Selezionare Restore, quindi fare clic su Next.
Fare clic sul pulsante ... .

Selezionare \GettingStarted\DefaultMethods\Basic
(o \Advanced) sull'unita CD.

Fare clic su 0K, su Next e rispondere Yes ai messaggi.

Fare clic sul pulsante >> per spostare i metodi predefiniti
nell'elenco Restore Objects.

Fare clic su Next, Start, quindi rispondere 0K ad ogni
messaggio che compare.

Viene visualizzato il seguente messaggio: "These tables contain
duplicates".

Operazione 2. Risolvere duplicati di database

Fare clic su Next.

Verificare di non aver selezionato la casella di controllo Select
instruments to enable.

Fare clic su Next e selezionare il secondo ruolo di
amministratore.

Fare clic su Rename, quindi inserire il nuovo ruolo Admin e
premere OK.

Fare clic su Next, Start, quindi su 0K.
Fare clic su 0K, quindi su qualsiasi tasto Close.
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Operazione 3. Ripristinare il cromatogramma di esempio

Il cromatogramma di esempio si trova sul CD-1 di Cerity in
\GettingStarted\DefaultResults. Assicurarsi che il cromatogramma
di esempio predefinito sia stato ripristinato.

1 Ripetere le operazioni da 1 a 4 in "Operazione 1. Ripristinare
i metodi predefiniti" a pagina 6.

2 Selezionare \GettingStarted\DefaultResults sull'unita CD-ROM,
quindi fare clic su 0K, infine su Next.

Selezionare defexchrom2a, fare clic su > e su Next.

4 Fare clic su Start e rispondere 0K ai messaggi che compaiono,
quindi fare clic su Close.

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

6 Inserire le informazioni per 'accesso, quindi selezionare 0K.
7 Selezionare Result nell'elenco Current View.

8 Selezionare AllResultsRestored nell'elenco Query.

Operazione 4. Copiare il metodo predefinito da utilizzare con
lo strumento

Se necessario, consultare "Esercizio base n. 2 Impostazione
di un metodo per campioni singoli per l'identificazione
dei composti" a pagina 83.

1 Selezionare Method nell'elenco Current View.
2 Selezionare AllMethodsRestored nell'elenco Query.
3 Per ogni metodo predefinito:

a Selezionare File > New > Method.

b Fare clic su Browse, selezionare defaultmethodN per gli
esercizi di base o AdvdefaultmethodN per gli esercizi
avanzati, quindi fare clic su 0K.

NDS Cerity — Guida introduttiva 7



La prima volta che si copia e si
rinomina Advdefaultmethod4,
specificare il nome defexerda. Il
primo utente modifichera questo
metodo nell'Esercizio n. 4b.
Affinché il secondo utente possa
usare il metodo, copiare
Avdefaultmethod4 e rinominarlo
in defexerdb.

¢ Assegnare al nuovo metodo il nome def exer Ne fare clic
su Next.

d Selezionare lo strumento sul quale verra utilizzato il
metodo, quindi fare clic su Next.

e Fare clic su Next per passare al pannello New Method
Review.

f Far clic su Finish, quindi su Save quando viene visualizzato
il messaggio “Save to the database”.

Selezionare AllResultsRestored nell'elenco Query.
Espandere defexerN.

Espandere Instrument Setup e modificare le impostazioni.

N o e A

Adattare le impostazioni dello strumento per i moduli LC
non corrispondenti.

I metodi predefiniti possono essere usati SOLO su strumenti
con rivelatore VWD Agilent. Gli altri moduli LC NON devono
corrispondere ai moduli sui quali i metodi sono stati impostati
(autocampionatore, pompa quaternaria, comparto colonne
termostatato).

Se non si dispone di uno strumento con rivelatore VWD da
usare per gli esercizi, 'amministratore o un utente avanzato
dovranno impostare i metodi utilizzando 1'apposita sezione di
questa guida.
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° Gli esercizi che seguono consentono di apprendere 'analisi dei
campioni di routine. Per gli esercizi "a" € possibile utilizzare i
metodi predefiniti oppure impostare metodi con gli esercizi di
impostazione dei metodi. Per passare agli esercizi "b", € indi-
spensabile avere ottenuto i risultati degli esercizi "a". L'insieme
degli esercizi di base ed avanzati comprende i seguenti

argomenti:

Dibase Esercizio 1 — Equilibrazione dello strumento Modalita
di equilibrazione dello strumento tramite il pannello
dello strumento o tramite un metodo.

Esercizio 2a — Analisi di un campione singolo per produrre un croma-
togramma di esempio Modalita di produzione di un cromato-
gramma di esempio da usare per l'impostazione di integrazione
ed identificazione in un metodo.

Esercizio 2b — Analisi di un gruppo di campioni singoli per identificare
i composti Modalita di inserimento ed analisi di un gruppo di
campioni singoli con un metodo per identificare i composti

del campione.

Esercizio 3a—Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti
con una calibrazione a livello singolo Modalita di impostazione

di calibrazione a livello singolo e aggiornamento singolo, quanti-
ficazione ESTD e quantita di composti fisse.

Esercizio 3b — Reintegrazione e rielaborazione dei risultati Modalita

di reintegrazione manuale dei risultati della sequenza e rielabo-
razione dei risultati con la versione di metodo originale.
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Avanzati

Prima di
iniziare

Per ulteriori informazioni sull'analisi di campioni di routine
consultare la sezione "Analisi di campioni" della Guida a?
concetti.

Esercizio 4a— Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti
con una calibrazione multilivello Modalita di impostazione di una
sequenza multilivello, con ricalibrazione globale, quantita di
composto variabili e variabili del campione.

Esercizio 4b — Modifica delle variabili del campione e rielaborazione
Modalita di rielaborazione dei risultati con la versione pilu
recente del metodo ed una versione con variabili di campione
nuove.

Esercizio ba — Esecuzione di una sequenza per la quantificazione
di impurezze Modalita di impostazione di una quantificazione
ISTD, calcoli personalizzati, limiti, calibrazione in bracketing
e system suitability.

Esercizio bb — Uso di un metodo diverso per la rielaborazione
Modalita di rielaborazione con un metodo nuovo.

Leggere "Prima di iniziare" a pagina 5.

Se si pensa di utilizzare metodi predefiniti per questi esercizi,
accertarsi che i metodi siano presenti nel database. Dall'elenco
Query, selezionare AllMethodsRestored per visualizzare
defexer1-5 oppure AllResultsRestored per visualizzare
defexchrom?2a.

L'amministratore di sistema deve aver configurato il cromato-
grafo liquido Agilent Serie 1100 per il sistema.

Se si pensa di effettuare gli esercizi di Analisi di campioni di
routine con i metodi predefiniti, ¢ indispensabile utilizzare uno
strumento dotato di rivelatore VWD. Se si utilizzano i metodi
creati negli esercizi Impostazione dei metodi, & necessario
disporre di un solo campionatore, di una pompa (quaternaria
o binaria) e di un rivelatore UV-visibile (VWD, MWD, DAD).

NDS Cerity — Guida introduttiva
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Il solvente A e acqua. Il solvente B € metanolo o acetonitrile.

Utilizzare la colonna Agilent Technologies Eclipse XDB-C8
(o0 C-18), 4,6 mm X 15 cm (5 uM).

Preparare i tre seguenti vial di standard isocratico, codice
Agilent 01080-68704: non diluito, diluito di un fattore di
2 e diluito di un fattore di 4.

1
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio base n. 1a
Equilibrazione dello strumento

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

e Equilibrare lo strumento dall'apposito pannello dell'applica-
zione Cerity per QA/QC in campo farmaceutico.

¢ Inserire ed analizzare un campione di equilibrazione
(analisi in bianco) con un metodo creato per equilibrare lo
strumento.

E possibile utilizzare una copia del metodo predefinito
fornito con il sistema per equilibrare lo strumento oppure
il metodo creato in "Esercizio base n. 1 Impostazione di un
metodo di equilibrazione" a pagina 75.

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, € necessa-
rio provare prima ad effettuare le operazioni riportate sulla
sinistra senza consultare le istruzioni dettagliate. Seguire le
istruzioni sulla destra soltanto in caso di effettiva necessita.

Prima di iniziare
Assicurarsi che la pompa sia in standby e che la lampada VWD
sia spenta.

Assicurarsi che i metodi da utilizzare per questo esercizio siano
stati impostati o ripristinati.

Agilent Technologies 13



Esercizio base n. 1a Equilibrazione dello strumento

Operazione 1. Spurgare la pompa dal pannello Instrument

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Scollegare la pompa e spurgare la

linea B.
Flusso: bml/min
% B=10%

2 Spurgare la linea A e collegare la
pompa.

a Ruotare in senso antiorario la valvola nera situata sulla pompa per due

giri completi.
b Selezionare Instrument nell'elenco Current View.
¢ Selezionare lo strumento che si intende equilibrare.

Viene visualizzato il pannello Instrument insieme a Online Plot.

Instrument Panel I “wiorklist |

e |
—% & B |-% A 23.06°C

I = I === ml{min
Tul l[ |—ba,=:| q:? = B

s 1 —%cC D= B[ zmt
* [

Nol in operation

EMELC3

[

d Fare clic sul modulo della pompa in Instrument Panel.

Viene visualizzato un menu.

On
v [Jff
Standby

Configuratiar...
Set Pump...

e Selezionare Set Pump.

Inserire un flusso di 5 ml/min e % B = 100, quindi fare clic su OK.

a Quando sono state eliminate tutte le bolle presenti in linea, ripetere le

operazioni d ed e dal punto 1.

% A =100 Impostare % B = 0, quindi fare clic su OK.
¢ Unavolta eliminate le bolle dalla linea, fare clic sul modulo della pompa,
quindi scegliere Standby.
d Stringere la valvola nera.
14 NDS Cerity — Guida introduttiva



Esercizio base n. 1a Equilibrazione dello strumento

Operazione 2. Equilibrare lo strumento dal pannello Instrument

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Inserire i parametri della pompa a Fare clic sul modulo della pompa in Instrument Panel.
Metanolo come solvente B: b Selezionare Set Pump.
Flusso: 2 ml/min. Viene visualizzata la finestra di dialogo Set pump.
Composizione del solvente: ¢ Inserire i parametri della pompa come riportato nella colonna sinistra, quindi
8% MeOH/2% H,0 fare clic su OK.
Acetonitrile come solvente B:
Flusso: 1,5 ml/min ~Flaw
Composizione del solvente: I__r .
Flow: |2 == mlfmin
65% ACN/35% H,0
—Solvent aet, Fill [literst— —bax. Fill [liters}—
A 20 P |n.09? = |3.5 =
B Pofsn = % || fossr EE=
C r off |u = |5 =
D i1 fo = 5 =
g | | by |

d Fare clic sul modulo della pompa e selezionare On.

2 Accendere la lampada del rivelatore a Fare clic sul modulo del rivelatore in Instrument Panel.

b Selezionare Lamp On.

Attendere fino a che la linea di base si sia stabilizzata.

NDS Cerity — Guida introduttiva
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Esercizio base n. 1a Equilibrazione dello strumento

Fasi

Istruzioni dettagliate

3

Tenere la linea di base sotto controllo
finché appare stabile.

Dopo questa prima fase si possono
effettuare i rimanenti esercizi oppure
passare all'operazione successiva per
imparare ad equilibrare lo strumento
con un metodo.

a Fare clic su Change nella parte inferiore di Online Plot.
Viene visualizzata la finestra di dialogo Edit Signal Plot.

b Selezionare il segnale del rivelatore desiderato dall'elenco Available Signals,
quindi fare clic sul pulsante Add per inserire il segnale nell'elenco Selected
Signals. E possibile selezionare la pressione della pompa.

Impostare Predictable Range (Y-axis) su un valore compreso tra-10 e +10.
Impostare X-Axis range su 10 min.

e Fare clic su OK.

Q0

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

Quaternary Pump: Flow S = |

CQuaternary Pump: %4
Quaternary Pump: %B b

Cuaternary Pump: %C

Quaternary Pump: %0 LI
—%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 Fare clic sul modulo del rivelatore dopo che la lampada é rimasta accesa
per alcuni minuti.

g Selezionare Balance.
Quando la linea di base rimane a zero per alcuni minuti dopo aver raggiunto
I'equilibrio, pud essere considerata stabile.

16
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Esercizio base n. 1a Equilibrazione dello strumento

Operazione 3. Equilibrare uno strumento con un metodo — Immissione di
un campione di equilibrazione

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Inserire le informazioni sul campione

Nome campione: equilsampiii, dove iii
indica le iniziali dell'operatore

Metodo: defexer1 o equilmethiii

Vedere "Prima di iniziare" a pagina b
per ulteriori informazioni su come
ripristinare e copiare i metodi predefi-
niti.

2 Inserire le operazioni che il sistema
deve eseguire durante I'analisi.

3 Salvare il campione nel database

Selezionare Instrument nell'elenco Current View.

Espandere la cartella Sample Entry per lo strumento da equilibrare.
Selezionare Single Samples.

Inserire in Sample Name il nome equilsampiii.

Inserire in Method il nome equilmethiii o defexerl.

Inserire in Sample Type |a selezione Blank Run.

Fare clic su Apply.

Q@ =00 a0 T o

Il campione puo essere inserito anche in Sample View quando é necessario
inserire campioni e sequenze durante un'analisi.

a Deselezionare le caselle Quantify e Report.
b Fare clic su Apply.

INSTRUMENT NAME |METHOD NAME SAMPLE NAME NUM OF INJECTIONS
i

Sample Enty | Sample Loghook
Sample Mame:

Run |Amnunts|\dant\licatinn Description | Report Destination

quullsampdec

FRunwith—————————————————

Method.

a Sulla barra degli strumenti standard fare clic su [

Priarity:

Schedule:

Rivedere I'elenco delle modifiche.

In Reason for changes inserire un motivo per la modifica o sceglierne uno

dall'elenco.

quullmelhdec jv _I IMed\um ‘I Unknovin
Sample Type:
ii;WE ‘ L J [ Taskls)topefform
ample =
| fcguie I Quantify
Instiument: 3
[ [rtegrate: ™ Report
[EMELC3 = -
Vial Humber  Injections Valume [pl]
|1 |1 Ias method

d Se necessario inserire la propria firma elettronica.
Fare clic sul pulsante Save.

NDS Cerity — Guida introduttiva
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Esercizio base n. 1a Equilibrazione dello strumento

Operazione 4. Equilibrare uno strumento con un metodo — Analisi del
campione di equilibrazione

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Analizzare equilsampiii a Selezionare il campione, equilsampiii nella tavola dei campioni.
Il pulsante Run é attivo.
b Fare clic sul pulsante Run :_-k della barra degli strumenti Actions.

2 Tenere lalinea di base sotto controllo a Selezionare lo strumento che si intende equilibrare.
finché appare stabile. Viene visualizzato il pannello Instrument insieme a Online Plot.
b Fare clic su Change nella parte inferiore di Online Plot.

Viene visualizzata la finestra di dialogo Edit Signal Plot. Vedere la figura
a pagina pagina 16.

¢ Selezionare il segnale del rivelatore desiderato dall'elenco Available Signals,
quindi fare clic sul pulsante Add per inserire il segnale nell'elenco Selected
Signals.

d Impostare Predictable Range su un valore compreso tra-10 e +10.
Impostare X-Axis range su 10 min.

f Fare clic su 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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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio base n. 2a Analisi di un
campione singolo per produrre
un cromatogramma di esempio

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

* Inserire un campione per produrre un cromatogramma
di esempio.

e Analizzare il campione.

¢ Controllare i risultati.

Il cromatogramma di esempio puo essere un cromatogramma
qualsiasi. Utilizzare il cromatogramma di esempio per verificare
nuovi parametri di integrazione ed identificare i picchi

come composti.

Per l'esercizio possono essere utilizzati i seguenti metodi:

¢ Una copia del metodo predefinito fornito con il sistema
NDS Cerity

¢ Il metodo salvato in "Operazione 3. Salvare ed ispezionare le
modifiche del metodo." a pagina 90 della sezione Imposta-
zione dei metodi

* Un metodo di equilibrazione creato in "Esercizio base n. 1
Impostazione di un metodo di equilibrazione" a pagina 75.

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, provare
ad effettuare prima le operazioni riportate sulla sinistra senza
consultare le istruzioni dettagliate. Seguire le istruzioni sulla
destra soltanto in caso di effettiva necessita.
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Esercizio base n. 2a Analisi di un campione singolo per produrre un cromatogramma di esempio

Prima di iniziare
Leggere "Analisi di campioni di routine" a pagina 9 per 1'analisi
di campioni di routine.

Equilibrare lo strumento. Vedere "Esercizio base n. 1a
Equilibrazione dello strumento" a pagina 13. Assicurarsi che

i metodi da utilizzare per questo esercizio siano stati impostati
o ripristinati.
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Esercizio base n. 2a Analisi di un campione singolo per produrre un cromatogramma di esempio

Operazione 1. Inserire un campione singolo

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Avviare Instrument View per trovare
la tavola dei campioni relativa ai
campioni singoli.

2 Inserire un campione con le seguenti
informazioni:

Assegnare al campione il nome
exchromiii, dove /i sono le iniziali
dell'operatore.
Selezionare defexer2, exer2iii
(quando si salva per la prima volta)
e equilmethiii
Selezionare il vial che contiene
lo standard isocratico a concentra-
zione totale.

3 Inserire le operazioni da effettuare
durante l'analisi.

4 Salvare il campione.

a Selezionare Instrument nell'elenco Current View.

b Espandere la cartella dello strumento che produrra il cromatogramma di
esempio.

¢ Selezionare Single Samples.

Nell'area di lavoro vengono visualizzati la tavola dei campioni ed il pannello di
inserimento.

a Inserire exchromiii nella casella Sample Name.
b Selezionare un metodo dall'elenco Method.

Lo strumento associato al metodo viene visualizzato nella
casella Instrument.

¢ Selezionare Sample nell'elenco Sample Type.
Inserire il numero di vial per il campione nella casella Vial Number.
Fare clic su Apply per inserire le informazioni sul campione nella relativa
tavola.

Per tutti gli altri parametri utilizzare i valori predefiniti.

a Deselezionare le caselle Quantify e Report.

Sample Entry I Sample Logbook |

Sample Name: Run |Amaunts| |dentification Descriptiunl Repart Destination

|exer2bdec1
N Riun with
I‘h Pricrity: Schedule:
exerZdec -
= W Unknown
Sample Type:
ia;npe ; JEe J rTask(g]to petform————————————
ample =
¥ | Eealie ¥ Quantity
Instrurnent: . .,
¥ | Intzarate Il 3
[EMELCZ =1 ’
Wial Mumber  Injections Walumne [ul]
|1 1 |as method

a Sulla barra degli strumenti standard fare clic su E .
Viene visualizzata la finestra di dialogo Save Changes To The Database.

Rivedere I'elenco delle modifiche List of changes.
In Reason for changes inserire un motivo per la modifica o sceglierne uno
dall'elenco.
Se necessario, inserire la propria firma elettronica.
e Fare clic sul pulsante Save.

NDS Cerity — Guida introduttiva
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Esercizio base n. 2a Analisi di un campione singolo per produrre un cromatogramma di esempio

Operazione 2. Analizzare il campione

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Verificare che lo strumento sia a Selezionare lo strumento dalla struttura di selezione.
pronto per l'uso. b Fare clic sulla scheda Online Plot.

Fare clic sul pulsante Change.
Viene visualizzata la finestra di dialogo Edit Signal Plot.

Selezionare il segnale del rivelatore desiderato dall'elenco Available Signals.
e Fare clic sul pulsante Add per inserire il segnale nell'elenco
Selected Signals.
f Selezionare I'opzione Predictable Range, quindi impostare I'intervallo previ-
sto su un valore compreso tra -20 mAU e 300 mAU.

g In Window Properties inserire 5 min nella casella X-Axis range.
h Fare clic sul pulsante OK.
Edit Signal Plot = B3

Awailable Signals Selected Signals
Fluaternary Pump: Pressure \

Quaternary Pump: Flow S = |
b

Quaternary Pump:
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 300 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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Esercizio base n. 2a Analisi di un campione singolo per produrre un cromatogramma di esempio

Fasi

Istruzioni dettagliate

2 Analizzare il campione.

3 Controllare il segnale e controllare lo
stato del campione.

a Espandere la cartella relativa allo strumento dalla struttura di selezione.
b Selezionare Single Samples.
c Selezionare il campione, exchromiii.

Il pulsante Run :_.t viene visualizzato sulla barra degli strumenti Tools.

J* ° n =g y 'Q l§| |J Instrumet
T || [ &instruments A [ NAME METHOD INSTRUMENT
B

= @ Allnstuments equilzampeme  equilmetheme [Older version] ee-lc3 B
E E‘a eelcd szexchromeme |szexchromeme ee-lc3 S
] T sige sanps E

d Fare clic sul pulsante Run.

Il campione pud anche essere analizzato a partire da Sample View.
a Selezionare lo strumento nella struttura di selezione.
b Fare clic sulla scheda Online Plot per visualizzare il segnale.

Se necessario, modificare gli assi.

Online Plot | Loghack |

WD Absorbance

AL

3
=
[

@
B B Booton)

- 0
::I Change... | Lo st | lld

¢ Fare clic sulla scheda Worklist per verificare lo stato del campione.

TE Agilent Cerity HD5 for Pharmaceutical QA/QC - AGILENT\MuskService - Administrator - Cerity for Pharma QA-QC

File Edit Wiew Go Toolz Actions Help

H*e =% 10 IQ‘ H\nstlument ~ [ vln
|o ks, % t § @ # fibom-|
IA\IInstrumEnts j [E) Instrument Panel WU
B (3 Allnstruments [Sample Name| Status [Sample Type| Method |Pri
[E D et 1 |ssexchromeme2 Completed Sample metsscpdseme 500
| = ele3

Dopo aver selezionato la scheda Worklist, vengono attivati i pulsanti Abort,
Pause e Resume.

NDS Cerity — Guida introduttiva
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Esercizio base n. 2a Analisi di un campione singolo per produrre un cromatogramma di esempio

Operazione 3. Rivedere il cromatogramma

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Rivedere il risultato prodotto dal a Selezionare Result nell'elenco Current View.
campione ed assicurarsi che tuttie b Selezionare MySamplesRunLast24h dall'elenco Query.
quattro i picchi siano stati integrati. ¢ Espandere la cartella Samples.

d Espandere la cartella exchromiii.
e Selezionare I'iniezione exchromiii #1.
f Visualizzare il cromatogramma e i risultati di Summary.
[ | sionl 84 - | pormet 54+ [ e - - [T | 18 R ) k|
(=) [7] Signal Selection Signals of Acquired Signal(s)
=1 B Acquired Signalts) VUD: Ahsarhance, Acquired Signalis)
= B e
@ i
.
3 5 ] : e
Summary | Integration |
Results
RT | Compound |y ount [EsEfFAmll Peak Area |Peak Height Peak Width

g Fare clic sulla scheda Integration per vedere i risultati dell'integrazione.

Summary | Integration |

Initial Events | Timed Events |
Peak Type

ond . ) VWD Events
RT | gopmraion Peak Atca Peak Height Peok Width | T

Code

Inital Event Name | _Inital Event Value

056 B8 05678 01216 00647
076 BY 07701 0323 0.0375 frea Reject 0.0000
034 w 419695 | 1534289 | 00421 |Slope Sensivity 1.00
111 va 745102 | 1267572 | 00MT Peak Wikh |u 400
144 B8 26038 07431 00525 Shoulder Detection Mode | Disabled
175 BY 0.2057 0.0653 00455 Height Reject 0.0000
183 ve 370268 | 983153 | 0055
3.09 B8 5730001 | ogeser | Ogeot For Al Signals

Tail Peak Skim Height Ratio J0.00
Front Peak Skim Height Fatio §0.00

| ki Valey Fiatio 20,00
Baselne Coection |ciassical
Tangent Skim Mods Standard
Peak to Valley Ratio |5uu.uu
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio base n. 2b
Analisi di un gruppo di campioni
singoli per identificare i composti

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

¢ Inserire un campione.

e Analizzare e controllare gruppi di campioni singoli.

¢ Rivedere i risultati per verificare l'identificazione del
composto.

Per l'esercizio possono essere utilizzati i seguenti metodi:

¢ Una copia del metodo predefinito fornito con Sistema di
gestione dati in rete (NDS).

¢ Il metodo completato in "Esercizio base n. 2 Impostazione
di un metodo per campioni singoli per l'identificazione
dei composti" a pagina 83.

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, € necessa-
rio provare prima ad effettuare le operazioni riportate sulla
sinistra senza consultare le istruzioni dettagliate. Seguire le
istruzioni sulla destra soltanto in caso di effettiva necessita.

Prima di iniziare
Leggere "Analisi di campioni di routine" a pagina 9.

Equilibrare lo strumento. Vedere "Esercizio base n. 1a
Equilibrazione dello strumento" a pagina 13.

Assicurarsi che i metodi da utilizzare per questo esercizio
siano stati impostati o ripristinati.
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Esercizio base n. 2b Analisi di un gruppo di campioni singoli per identificare i composti

Operazione 1. Inserire tre campioni singoli

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Avviare Instrument View per trovare a Selezionare Instrument nell'elenco Current View.
la tavola dei campioni relativa ai b Espandere la cartella dello strumento
campioni singoli. ¢ Selezionare Single Samples.

Nell'area di lavoro verranno visualizzati la tavola dei campioni ed il pannello di
inserimento Sample Entry.

2 Inserire un campione con le seguenti a Inserire exer2biii nella casella Sample Name.

informazioni: b Selezionare il metodo exer2 nell'elenco Method (o copia di defexer2h).
Assegnare al campione il nome
exer2biii, dove iii sono le iniziali
dell'operatore.
Selezionare il metodo per il
campione:
defexer2 o exer2iii
Selezionare il vial che contiene
lo standard isocratico a

Lo strumento associato al metodo viene visualizzato nella
casella Instrument.

¢ Selezionare Sample nell'elenco Sample Type.
Inserire in Vial Number in numero del vial che contiene lo standard.
Fare clic su Apply per inserire le informazioni sul campione nella
relativa tavola.

concentrazione totale Sanel £ | anpl Loghock
. Sample Mame: Run |Am0unts| |dentification | Description | Report Destination
Iexer2bdec1 "
Methad: —Fiun with
Ie 02.d J Pricrity: Scheduls:
exerddec A
_l IMedium 'l Unknown
Sample Type:
ia;np e , #RE J rTask[s)topefform—————————
ample A
¥ | Zcauire ¥ Quantify
Insts t:
nstimen ¥ | [tearate
[EMELC3 =l
Wial Mumber  Injections Wolume: [pl]
|1 1 Ias method

3 Inserire le operazioni che il sistema a Selezionare la casella Quantify e deselezionare la casella Report.

deve eseguire durante I'analisi. La casella Quantify deve essere selezionata per poter identificare i composti

anche se Calibration e Quantitation non sono state impostate nel metodo.
b Fare clic su Apply.
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Esercizio base n. 2b Analisi di un gruppo di campioni singoli per identificare i composti

Fasi

Istruzioni dettagliate

4 Salvare il campione

5 Ripetere le operazionida2 a4 peri
due campioni successivi.
Assegnare ai campioni i nomi
exer2biii2 e exer2biii3.

a Sulla barra degli strumenti standard fare clic su [5g] .

Viene visualizzata la finestra di dialogo Save Changes To The Database.

Rivedere I'elenco delle modifiche List of changes.

¢ In Reason for changes inserire un motivo per la modifica o sceglierne uno

dall'elenco.

d Fare clic sul pulsante Save.

a Selezionare la riga vuota.
b Iniziare con |'operazione 2a e terminare con |'operazione descritta al punto 4d

per exer2biii2.

¢ Ripetere le operazioni descritte ai punti a e b per exer2biii3.

INSTRUMENT NAME [METHOD NAME [SAMPLE NAME NUM OF INJECTIONS
T ]

EMELC3 ExerZiec

exerZhdec?

exerZhdec]

1
2
3 EMELCIE exer2dec
4

Sample Entry | Sample Logbook I
Sample Name:

FRun |Amounts| | dentification Descrinlionl Report Destination

i~ Fiun with

Priarity:

tediurn 'I

Schedule:
Ready for Analysiz

rTask(z]to petform——————————————
¥ | Eequie
¥ [rtegrate

¥ Quantify
™ Report

Iexal2bdec:3
Method

exer2dec vl . |
Sample Type:

ISampIe j
Instrument:

[EMELCE =
Wial Mumber  Injections Wolume [l]

|1 IW Ias method

Apply |

Analyst
’7 SCHEIDERER.ROEIN
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Esercizio base n. 2b Analisi di un gruppo di campioni singoli per identificare i composti

Operazione 2. Analizzare i campioni

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Verificare che lo strumento sia a Selezionare Instrument dall'elenco Current View.
pronto per l'uso. b Fare clic sulla scheda Online Plot.

Fare clic sul pulsante Change.
Viene visualizzata la finestra di dialogo Edit Signal Plot.

d Selezionare il segnale del rivelatore desiderato dall'elenco Available Signals.
Fare clic sul pulsante Add per inserire il segnale nell'elenco
Selected Signals.

f Selezionare I'opzione Predictable Range, quindi impostare I'intervallo su un
valore compreso tra -20m AU e 300 mAU.

g In Window Properties inserire 15 min nella casella X-Axis range.

h Fare clic sul pulsante OK.

Edit Signal Plot M= B3
Awailable Signals Selected Signals
Fluaternary Pump: Pressure la N Absorbance

Quaternary Pump: Flow S = |
b

Quaternary Pump:
Quaternary Pump: %B b
Quaternary Pump: %C

Quaternary Pump: %0 LI

1 b e P P b

—%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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Esercizio base n. 2b Analisi di un gruppo di campioni singoli per identificare i composti

Fasi

Istruzioni dettagliate

2 Analizzare i campioni.

3 Controllare il segnale e monitorare lo
stato dei campioni.

o Qe oo o0 T o

Instrument Panel

Espandere la cartella dello strumento.
Selezionare Single Samples.
Selezionare il campione exer2biiil.
Fare clic sul pulsante Run & .
Selezionare il campione exer2biii2.
Fare clic sul pulsante Run.
Selezionare il campione exer2biii3.
Fare clic sul pulsante Run.

L'analisi dei campioni nell'ordine stabilito inizia, a meno che exer2biii3 abbia
una priorita piu elevata di exer2biii2. In tal caso, exer2hiii3 viene elaborato
prima di exer2biii2. Il primo campione iniziato viene sempre analizzato per
primo anche se ha un priorita inferiore rispetto a quella di altri campioni.
Fare clic sulla scheda Online Plot per visualizzare il segnale.

Se necessario, modificare gli assi.

Fare clic sulla scheda Worklist per verificare lo stato dei tre campioni.

[ Name [ Status | Type |Method |Priority #| Vial # |Injec1|uns#|Descnptmn|

1 |exerZbdect Runnlng(1 )] Sample exerZdec |S00 1

NDS Cerity — Guida introduttiva
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Esercizio base n. 2b Analisi di un gruppo di campioni singoli per identificare i composti

Operazione 3. Rivedere il cromatogramma

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Rivedere i risultati dei campioni ed
assicurarsi che tutti i composti di
ogni campione siano stati
identificati.

a Selezionare Result nell'elenco Current View.
b Espandere la cartella exer2iii o defexer2 di Calibration.

Anche se nel metodo non é stata impostata la calibrazione, il risultato
apparira nella cartella Calibration.

¢ Espandere la cartella Samples.
d Espandere la cartella exer2biii.
e Selezionare l'iniezione exer2biii #1.
f Visualizzare il risultato.
g Ripetere le operazioni descritte dal punto d al punto f per i seguenti campioni:
exer2biii2
exer2biii3.
nt Cerity NDS for Pharmaceutical QA/QC - SCHEIDERER.ROBIN - A or - Cerity for Pharma QA-QC
File Edit Yiew Tools Actions Help
Result O W oo Bk ®EAR & % M @ Lwow v Sial v [/ Monuslinegion - o i ME -
x LG B 2 ac-.= 1t 1 R ¥ FilDown~v
I 1 &} —
? ii A5 amplesh ot ppovedRunL ast7Days || sionet 24 - | Fomat 21 - | et -] [+ | | &R IR N’\‘
e % 2[;:;; Signals of Accuired Signal(s)
@ =T Calibration - exer2dec Calib Fiev 2 FBaca SBectooe, ot Glpcl)
[=3 - Séam::;bdec} [Rev 2] ® g g
2 B o b 3 :
3 1 01 Rrevisions _ 7 H
<
Summary | Integiation |
Results
RT  |Compound Name Amount [HSSIFA"“] Peak Area |Peak Height| Peak Width
093 LIPY LY 4195843 1521817 0.0438
1.10 M LY 3742865 1256663 0.0464
1.88 bipheny! e, N/ 3562544 §7.7415 0.0556
307 orterphenyl ISP/ V72N 5239433 91.0363 0.0830
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio base n. 3a

Esecuzione di una sequenza

per quantificare i composti con
una calibrazione a livello singolo

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

Creare una sequenza con un metodo impostato per
livello singolo, calibrazione ad aggiornamento singolo,
quantificazione ESTD e quantita di composto fisse.

Selezionare i tipi di rapporto ed impostare una directory
per i rapporto creati.

Eseguire e tenere sotto controllo la sequenza.

Rivedere i risultati per assicurarsi che i composti siano stati
identificati e quantificati correttamente.

Rivedere i risultati.

Per il presente esercizio & possibile scegliere fra due metodi:

Una copia del metodo predefinito fornito con il sistema

Il metodo creato in "Esercizio base n. 3 Impostazione di
un metodo calibrato a livello singolo per la sequenza" a
pagina 95.

Per gli esercizi di base, provare ad eseguire le operazioni
descritte a sinistra senza consultare le istruzioni dettagliate.
Seguire le istruzioni sulla destra soltanto in caso di effettiva
necessita.

- Agilent Technologies .



Esercizio base n. 3a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con una calibrazione
a livello singolo

Prima di iniziare
Leggere "Analisi di campioni di routine" a pagina 9.

Equilibrare lo strumento. Vedere "Esercizio base n. 1a
Equilibrazione dello strumento" a pagina 13.

Collocare tutti i vial dei campioni preparati nel vassoio
dell'ALSS. Assicurarsi che i metodi da utilizzare per questo
esercizio siano stati impostati o ripristinati.
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Esercizio base n. 3a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con una calibrazione

a livello singolo

Operazione 1. Creare una nuova sequenza

Fasi

Istruzioni dettagliate

Creare una nuova sequenza.

Assegnare alla sequenza il nome
exer3seqiii, dove iii sono le iniziali
dell'operatore.

Utilizzare uno dei due metodi:

defexer3

exer3iii (creato con I'esercizio n. 3
della sezione Impostazione dei
metodi)

a Fare clic sul pulsante New D sulla barra degli strumenti Standard, quindi
selezionare Sequence.

Viene visualizzata la finestra di dialogo Create New Sequence.

b Inserire in Sequence Name il nome exer3seqjii.
¢ Selezionare lo strumento Instrument che eseguira la sequenza.
d Selezionare un metodo in Method per la sequenza.
e Fare clic su OK.
Create New Sequence EHE
Sequence Name:  |eser3seqeme
Instrument: IGetStartLE Brawse. .. |
tethod: IexerBsingIevel

Ok | Cancel |

f Seviene visualizzata la finestra di dialogo Save Changes to the Database,
selezionare Reason for changes, se presente, quindi fare clic su Save.

NDS Cerity — Guida introduttiva
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Esercizio base n. 3a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con una calibrazione

a livello singolo

Operazione 2. Inserire informazioni su campione e sequenza

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Rivedere la tabella di sequenza

Verificare che la tabella di sequenza
corrisponda al modello di sequenza
impostato nel metodo.

2 Inserire le operazioni da effettuare
durante I'analisi.

Selezionare le caselle Quantify e
Report.

Le caselle Acquire e Integrate devono
sempre essere selezionate.

a Selezionare Instrument dall'elenco Current View.
b Espandere lo strumento in uso e selezionare la sequenza appena creata.
¢ Rivedere la tabella.

ifies s I\r;jection Sample

" olume
[0}
2 1
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

a Fare clic sulla scheda Sequence Options.
b Assicurarsi che le caselle Quantify e Report siano selezionate per le opera-
zioni da effettuare.

Sequence I Identificationl Descriptionl HepoltDestinationl

—Fiun with T azk[s) to perform
Pricrity: Schedule: ¥ | Ecauie W Quantify
IMedium 'l Ready for Analyzis
¥ | [rtearate ¥ Report
Calibration b ode:
ISingIe Update Calibration j W Al Dl Edling

[Sequence Created by

34

NDS Cerity — Guida introduttiva



Esercizio base n. 3a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con una calibrazione

a livello singolo

Fasi

Istruzioni dettagliate

3 Inserire il percorso di destinazione
per i rapporti senza stamparli.

Inserire Exercise3iii, dove iii indica le
iniziali dell'operatore

4 Selezionare i seguenti rapporti:
Sample single injection
Standard single injection
Sequence

5 Salvare la sequenza

a Fare clic sulla scheda Report Destination.
b Deselezionare la casella Printer se necessario.
¢ Selezionare la casella Path, quindi inserire la directory, Exercise3iii.

Se non esiste gia, il sistema crea la directory e colloca i rapporti creati nella
directory Agilent\Cerity\Reports\Pharmaqc\Reports

Sequencel Identificationl Deseription Fepart Destination |

Fepart(z] ta print

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

a Selezionare la casella Print a sinistra di Report Types per i rapporti indicati sul
margine sinistro.

b Deselezionare tutte le caselle Print relative ai rapporti non indicati
sul margine sinistro.

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

a Fareclicsu [, quindi inserire il motivo della modifica e, se necessario,
la password.

NDS Cerity — Guida introduttiva
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Esercizio base n. 3a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con una calibrazione

a livello singolo

Operazione 3. Eseguire e controllare la sequenza

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Verificare che lo strumento sia
pronto per l'uso.

Utilizzare le stesse condizioni impo-
state nel metodo.
Impostazioni del grafico in linea:

Y-Axis range: da -20 a 300
X-Axis range: 15 minuti

a Selezionare lo strumento per I'esecuzione della sequenza dalla struttura di

selezione.

b Accertarsi che lo strumento e la colonna siano equilibrati e che le condizioni
siano le stesse di quelle impostate nel metodo per la sequenza.

Instiument Panel | wiorklist |

[ [ e e |
~E 4 B [-% s zmoET EMELL3

# 1

I = I === ml#miry
Tl [l |—WE:| CAD:? [ N

=% C| D% B 2233°C

<

] On i

Fare clic su Change nella parte inferiore di Online Plot.

Viene visualizzata la finestra di dialogo Edit Signal Plot.

Selezionare il segnale del rivelatore desiderato dall'elenco Available Signals,

quindi fare clic su Add per collocare il segnale a destra.

Edit Signal Plot

Leeailable Signals

i uatemnary Pump: Prezsue -
Guaternary Pump: Flow
Quatemnary Pump: %4
Quaternary Pump: %8 b
Quatemary Purnp: %C
Ry e 2 =

VWD Absorbance

Impostare Predictable Range su un valore compreso tra -20 e 300.
Impostare X-Axis range su 15 min.
g Fare clic su OK.

[ [T x]

Selected Sighals

Lbsorbance

S |

¥ Predictable Range
Fome |20 :| mall
Io  [3m0 :l mall

" Floating Range
S L =l = I ;—I el
Ot I 4=

I | Bt peadiist

—Window Properties

-axis range: IT 5 ﬂ i

I Draw Grid

Ok I Cancel Aoplly
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Esercizio base n. 3a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con una calibrazione

a livello singolo

Fasi

Istruzioni dettagliate

2 Eseguire la sequenza.

3 Controllare il segnale e monitorare lo
stato della sequenza.

a Espandere la cartella dello strumento.
b Selezionare la sequenza appena impostata.

Viene visualizzato il pulsante Run :_-t .
¢ Fare clic sul pulsante Run.

=& W =% & ta

| J Instrur

[E) “Alllnstruments j [E)

Sequence Table | Sequence Options I

EK @ Alllnstruments

B-C] musktstpc4
B4 GetStart C

: E Single Samples

Calibration

Sample

El{ 2 |zamplel_2

— 3 |zamplel_d4 Sample
m 4 |Cal Calibration
i j |zamplet_2 Sample

S

el A

"

a Selezionare lo strumento.

b Osservare il segnale nella scheda Online Plot e, se necessario, modificare
gli assi.

Oniine Plot | Logbao: |

VD Absorbance

mau
260 —
200 ,
150 —
100 ,

&0

T T T T T T
-1z -10 ] 5 -4 -2

= | <b]

¢ Fare clic sulla scheda Worklist ed osservare lo stato della sequenza.

Change... | Eaiie:

Instrument Panel  Warklist |

i Injections # | Descripti

1  |EEEEEE Running

Verificare che i pulsanti Abort, Pause e Resume vengano visualizzati non
appena si apre |'elenco di lavoro.

NDS Cerity — Guida introduttiva
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Esercizio base n. 3a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con una calibrazione
a livello singolo

Operazione 4. Rivedere risultati e rapporti

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Rivedere la tavola di calibrazionee a Selezionare Result nell'elenco Current View.
la curva ad ogni revisione della cali- b Selezionare AllSeqNotApprovedRunLast7Days nell'elenco Query.
brazione. ¢ Espandere la cartella exer3seqiii.
d Selezionare la cartella Calibration - exer3seqiii Calib Rev 2.

Nell'area di lavoro vengono visualizzate la tavola di calibrazione e la curva.

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

file Edit Yiew Took Adtions Help

Resul D - RS @ o -

o B i 7 5= 5 = 1 G o il Down -
[alBeaNotbpprovedRunL ast7D: @
E‘I_ eqNoté pprovedRunl ast7Days J 73 T
o [B EEetpoveirLas e
- defseq? [Rev 3]
»2 CI Caibrations Compound Name | Weighed Amount Comment Signal Short RF (Rsp/Amt)
= I Ceibration - defoulmethod3 Calb Riev 2 [Rev 2]
& “I* Calibraton - defeuilmethod3 Caib Fiev 3 [Fiev 3] TO D000 VWDTE r63 35[152
=3 ef* Calibration - defaulimethod3 Calb Rev 4 [Rev 4] biphenyl 15.0000 MD1 A 24,4685
2 {21 0d Revisions.
Compound Summary
it [dmethyiphthalate =l
7] Sample Name | ¢ ions | Waighed Amount |  RF (Rsp/Ad
o] ol #1 Ve U000 T
1 Weighed Amount [valid Calbratior]

S s s S
Weighed Amount

||scHeiDERER AOBIN . detautmethods [EMELCS (02182002 11:2289
I [BSech ohpprovediunl_estTD aps\cefoeq [Fev SCall [

e Selezionare la cartella Calibration - exer3seqiii Calib Rev 3.
f Selezionare la cartella Calibration - exer3seqiii Calib Rev 4.
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Esercizio base n. 3a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con una calibrazione

a livello singolo

Fasi Istruzioni dettagliate

2 Rivedere i risultati per ogni standard
di calibrazione in ogni revisione.

Osservare i diversi fattori di risposta

a
b
c
utilizzati per quantificare i campioni. d
e

Espandere la cartella Calibration - exer3seqiii Calib Rev 2.

Espandere la cartella Calibrations.

Espandere la cartella Call.
Selezionare Call #1.

Osservare il fattore di risposta nell'area di lavoro.

& Agilent Cesity 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-|
A5 eqatapprovedRunL ast7Days + [55 = — —
92' & AIISEankAppmvEdF(unLasWDaJys [T | stnei (2% - || rorman 23- | e[~ T | 120U Il ) A
Ll B &R defseqd [Rev ] (2 Bl Selection Signals of Acquired Signals)
A2 2] Calibrations =1 [ Acouiresd Signals) I Absarbanse. Acquired Signal(s)
ol 5T Calbration - defaultmethod3 Calb Re = Evant = — = =
@l 5 Calbrations - 1 2 3 g
2§ call [Rew1] £ = 5
3 H ¥ call #1 [Rew 1] 8 = o
A1 @0 Savples 2 o
% I Calibration - defaultmethod Cals Rie N 5
= 4* Calibration - defauitmethod3 Calib Re o
2] 0ld Revisions
o
o 1 3
Summary | Integration |
Fesults
[
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 5239433 | 91.0363 00890
[ [AlEeqiatbpprovedRunl ast7Dayshdefsecd [Fer| [ [ 4
f Espandere la cartella Calibration - exer3seqiii Calib Rev 3.
g Ripetere le operazioni descritte ai punti b-c.
h Selezionare il secondo standard Cal1.
i Osservare il fattore di risposta.
i Espandere la cartella Calibration - exer3seqiii Calib Rev 4.
I Ripetere le operazioni descritte ai punti b-c.
| Selezionare il terzo standard Call.
m Osservare il fattore di risposta.
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Esercizio base n. 3a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con una calibrazione
a livello singolo

Fasi Istruzioni dettagliate

Espandere la cartella Calibration - exer3seqiii Calib Rev 2.
Espandere la cartella Samples.

3 Rivedere i risultati del campione per a
b
¢ Espandere la cartella Sample1_2.
d
e
f

ogni revisione.

Annotare il fattore di risposta usato

per |'analisi quantitativa. Selezionare Sample1_2 #1.

Osservare il fattore di risposta nell'area di lavoro.
Ripetere le operazioni descritte ai punti c-e per Sample1_4.

[ | st 84 - | Fomet B2~ | o8 -] i~ [T | & 20 1Ak 12

=1 [] Signal Selection Signals of Acquired Signal(s)
=1 [ Acquired Signai(s) WD: Absorbance, Asquired Signalts)
=[] v

may

‘A

120
'
1878 - biphenyl

2074

1 2 3 4 min
Summary | Integialion |
Results
RT Compound Name Amount RF (Rsp/Amt) Peak Area Peak Height Peak Width
083 dimethwiphthalate 24563 435878 107 0642 38.4523 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

Espandere la cartella Calibration - exer3seqiii Calib Rev 3.
Ripetere le operazioni descritte ai punti b-f.
i Espandere la cartella Calibration - exer3seqiii Calib Rev 4.

=«

j Ripetere le operazioni descritte ai punti b-f.

4 Rivedere i rapporti. a Selezionare Start > Programs > Agilent Cerity > Report Viewer.
Consiglio: usare Report Viewer per b Scegllere I_:ile > olfe"- o
aprire i rapporti. ¢ Aprire Cerity > Agilent > Reports > PharmaQC > Reports > Exercise3iii.

d Aprire e visualizzare tutti i rapporti.
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio base n. 3b
Reintegrazione e rielaborazione
dei risultati

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

* Integrare manualmente i risultati degli standard
di calibrazione.

e Modificare i valori delle variabili del campione.
* Rielaborare la sequenza con la versione originale del metodo.

Utilizzare i dati prodotti con I'Esercizio n. 3a.

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, € necessa-
rio provare prima ad effettuare le operazioni riportate sulla
sinistra senza consultare le istruzioni dettagliate. Seguire le
istruzioni sulla destra soltanto in caso di effettiva necessita.

Prima di iniziare

Leggere "Analisi di campioni di routine" a pagina 9.
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Esercizio base n. 3b Reintegrazione e rielaborazione dei risultati

Operazione 1. Modificare i risultati e le informazioni sul campione

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Trovare il risultato di iniezione sin-
gola per la terza analisi quantitativa
di sample1_4 nella sequenza

exer3seqjii.

a Selezionare Result nell'elenco Current View.

b In Query List selezionare MySeqNotApprovedRunLast7days.
¢ Espandere la cartella exer3seqiii.

d Espandere la cartella Calibration - exer3iii Calib Rev 4.

e Espandere la cartella Samples.

f Espandere la cartella sample 1_4.

g Selezionare sample 1_4#1.

h Fare clic sulla scheda Integration.

[T | e 4 - | Pormat 220+ | [0 - e~ [Ty | 0 L il B8 I [ JA 0 0 7 UK 3 e B | Timed evers -
= [F Signal Selection Signals of Acouired Signal(=)
VWD: Absorbance, Acquired Signalts)
= [ v = =
T2 i §
5 g
8- @
& I
8 5
7
.
5.
o
T \ | T
1 2 3 4 min
Summary | Integration |
Initial Events | Timed Events |
Peak Type
an ! ) VWD Events
AT | gopmration | Peak Area Peak Height Pek Width | T
Inital Event Name | Inital Event Value
033 w 4135843 | 1521817 | 00438
110 VB 3742085 | 1256663 | D464 Area Reject 00000
168 VB 3562544 | 977415 | 0055 | || [Siope Sensiiviy 1.00
307 BB 5239433 | 910363 | 00890 | || [Pesk widh 0.0400
Shoulder Detection Mode | Disabled
Height Feject 1.0000
For AllSianals
Tail Peak Skim Height Fatio_|0.00
Frank Peak Skim Height Fiatio|0.00
Skim Valley Fatio 20.00
Bassline Comection Classical
Tangent Skim Mods Standard
Peak to Valley Ratia 500,00

42

NDS Cerity — Guida introduttiva



Esercizio base n. 3b Reintegrazione e rielaborazione dei risultati

Fasi Istruzioni dettagliate

2 Integrare manualmente il picco a Sulla barra degli strumenti Integration fare clic su _ré

di dimetilftalato. Sul cromatogramma viene visualizzato un puntatore a forma di
Disegnare la linea di base dall'angolo curva a campana.
in fondo a sinistra del picco al punto |,

! | k Posizionare il puntatore nella parte inferiore sinistra del picco, all'interse-
di flesso situato in fondo a destra

zione fra la linea di base ed il picco, quindi fare clic una sola volta.

del picco. ¢ Tenendo premuto il tasto del mouse, spostare il puntatore sul punto di flesso
Verificare che i valori Amount e in basso a destra del picco.
RF scompaiano. d Rilasciare il tasto del mouse.

La nuova linea di base compare ma il puntatore a forma di curva a
campana rimane.

e Sulla barra degli strumenti Integration fare clic su [\% per riportare il
puntatore alla forma normale.

[Z | sner - | Formen - | 8 -] - I | G IR I [ JA [0 U 7 TR B Ac B | tmedbvents~
2 [ Signal Selection Signals of Acquired Signalis)
[ scaired Signalcs) WD Absorbance, Acquired Signalis)
=8 Ryt = s
z £
. 2
=
9 =
= 2]
5 I
= =]
@
B
2 |
a
T T T T
a 1 i 3 4
Summary ] Integration I
Initial Events ] Timed Events ]
Peak Type
and i N YWD Events
RT Separation Peak Area |Peak Height Peak Width| T
Code
Inital Event Name Inital Event Yalue
0.93 MM m 387.2333 149.9351 0.0430
110 VB 3742865 125.6663 0.0464 Auea Reject 0.0000
1.98 VB 3562544 97.7415 0.0556 Slope Sensitivity .00
3.07 BE 523.9493 91.0363 0.0830 Peak width 0.0400
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Esercizio base n. 3b Reintegrazione e rielaborazione dei risultati

Fasi

Istruzioni dettagliate

3 Modificare i valori delle variabili

del campione.
Diluizione =5
Purezza=10,9

a Selezionare la sequenza, exer3seqjii.

Nell'area di lavoro compariranno Sequence Table ed il pannello di inseri-
mento campioni.

Selezionare il primo campione 1_4 della sequenza.

Fare clic sulla scheda Amounts, quindi inserire un valore predefinito
per il fattore di diluizione in Dilution, pari a 5.

Inserire il valore predefinito 9 in Purity, quindi fare clic su Apply.

e Ripetere le operazioni descritte ai punti c e d per ogni campione 1_4

della sequenza.

Sequence Table | Seguence Options |

Stz (amie Sample Tope Cal. |Custom Sample| Vial |Inject

Level Group # #
1 |calt Calibration 1 2 1
2 |samplel_2 Sample 5 1
!.samp\e 1_4 ample 4
4 |caii Callbration It 2 1
H  |zample1_2 Sample 5 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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Esercizio base n. 3b Reintegrazione e rielaborazione dei risultati

Operazione 2. Rielaborare i risultati della sequenza

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Aprire la finestra Reprocess. a Selezionare la sequenza, exer3seqjii.
Vedere il capitolo 3, "Analisi del Viene visualizzata |a finestra di dialogo Save Reasons for Changes.

campione" della Guida ai concetti
per esaminare un grafico che con-
senta di selezionare le opzioni

di rielaborazione corrette.

=

Inserire tutte le informazioni richieste, quindi fare clic su Save.
¢ Selezionare Actions > Reprocess nella barra dei menu superiore.

2 Selezionare I'opzione di rielabora- a Selezionare Use the method revision now attached to the resuit.
zione che utilizza tutte le altre b Fare clic su OK.
impostazioni del metodo originale, Il sistema Cerity utilizza le impostazioni di metodo usate originariamente per
ad eccezione delle impostazioni di eseguire la sequenza, le impostazioni di integrazione manuale ed i valori delle

integrazione e dei valori predefiniti variabili del nuovo campione per elaborare la sequenza.
per le variabili del campione.

Nel sistema Cerity tutte le informa- &
zioni relative a campioni, sequenze, Sequence defseq - Reprocsssed B
metodi e strumento sono allegate al -

risultato. Revision |11

Feprocesz Option:

(Ol 1]

" 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

NDS Cerity — Guida introduttiva 45



Esercizio base n. 3b Reintegrazione e rielaborazione dei risultati

Fasi Istruzioni dettagliate
3 Controllare la rielaborazione fino a Selezionare la sequenza exer3seqjii.
all'avvenuto completamento. b Fare clic sulla scheda Sequence Options.

defzeqd - Reprocessed

Medun [

Single Update Calibration |—,

Al termine della rielaborazione, viene visualizzato il messaggio "Completed
Reprocessing” nella scheda Sequence Options.

defzeq3 - Reproceszed
Medim 7]

Single Update Calibration |—,
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio avanzato n. 4a
Esecuzione di una sequenza per quantificare
i composti con una calibrazione multilivello

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

e Creare una sequenza con un metodo impostato per
livello multiplo, calibrazione globale, quantificazione
ESTD e quantita di composto variabili.

e Inserire informazioni nuove per un singolo campione o standard.
¢ Modificare una sequenza durante l'analisi.

* Rivedere i risultavi per visualizza il procedimento globale
di calibrazione multilivello.

* visualizzare i precedenti rapporti di analisi quantitative a
iniezione singola ed il rapporto di sequenza.

Per il presente esercizio € possibile scegliere fra due metodi:

¢ Una copia di defexer4iiz, il metodo dello strumento copiato
dal metodo predefinito fornito con il sistema

* Exer41i7, il metodo creato in "Esercizio avanzato n. 5
Impostazione di un metodo calibrato a multilivello per
la sequenza" a pagina 129.

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, provare ad
eseguire prima le operazioni riportate a sinistra senza consul-
tare le istruzioni dettagliate. Seguire le istruzioni sulla destra
soltanto in caso di effettiva necessita.

Prima di iniziare
Leggere "Analisi di campioni di routine" a pagina 9.

Equilibrare lo strumento. Vedere "Esercizio base n. 1a
Equilibrazione dello strumento" a pagina 13.
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Esercizio avanzato n. 4a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con

una calibrazione multilivello

Operazione 1. Creare una sequenza nuova ed inserire informazioni su

campione e sequenza

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Creare una nuova sequenza.

Chiamare la sequenza exer4seqjii,

dove jii sono le iniziali dell'operatore.

Utilizzare uno dei due metodi:

defexerdiii

exerdiii (creato con I'Esercizio n. 4
della sezione Impostazione dei
metodi)

2 Inserire i valori relativi a quantita e
variabili del campione.

Per il primo campione 1_2, inserire:

Quantita di campione: 2,5 mg
Fattore di diluizione: 2
Purezza: 0,93

3 Inserire le quantita di composto.

Per quantificare un composto in un
campione, & necessario scegliere di
usare la quantita di composto per
lo standard.

Per il secondo gruppo di standard
di calibrazione per dimetilftalato,
inserire le quantita:

Cal1: 10,17 pg
Cal2: 37,62 ug

o Qe 0o a0 T o

Per ulteriori informazioni consultare "Operazione 1. Creare una nuova
sequenza" a pagina 33.

Dopo la creazione di una sequenza il numero di revisione & impostato su 1.

Selezionare Instrument dall'elenco Current View.
Espandere la cartella dello strumento.

Selezionare exerdseqjii.

Selezionare il primo campione 1_2 della tabella di sequenza.
Fare clic sulla scheda Amounts.

Inserire 2,5 in Sample Amount.

Modificare il valore di Dilution Factor in 2.

Modificare il valore di Purity e impostarlo su 0,93.

Fare clic sulla scheda Sequence Table, quindi selezionare Call dal secondo
gruppo di standard.

Inserire 10,17 in Compound amount.

Selezionare Cal2 dal secondo gruppo di standard.

Inserire 37,62 in Compound amount.

Sequence Table | Sequence Options |

Injection =~
Volume

(10}

Sample Name|Sample Type Cal. | Immediate |Custom Sample| Vial |I’Ijel;;lﬂn5

Level Quantitation Group #

4

sample 1_4 Sample B 1 s method |(

5

call Calboration 1 s method ||
calz
L Sample

as method

sample 1_4 Sample

i
8
9

call Calibration 1

[
|
as method |1
as method |1
1

0

cal? Calibration 2

a5 methocd

o o[

Sample Entty | Sequence Logbook

Cusl

Sample Name: Aun  Amounts | identification | Description
calz
I Sample varsble Compound amount
Sample Type: S ample Amount] 0 Uss  Mame | Amount
[Calibration Standard =l

Sample Amaunt L| ma/ml 7| dimethyiphthall 39.75

tom Sample Group: Multiplier:| 1 e biphenyk| B0

il

Dilution Factor| 5 | disHimkthaiad 0
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Esercizio avanzato n. 4a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con

una calibrazione multilivello

Fasi

Istruzioni dettagliate

4 Inserire le operazioni da effettuare
durante I'analisi.

Selezionare le caselle di controllo

Quantify, Report, Allow Online Editing.

5 Inserire il percorso di destinazione
per i rapporti senza stamparli.

Inserire Exercise4iii, dove jii indica le
iniziali dell'operatore

6 Salvare la sequenza.

a Selezionare la sequenza appena creata.

Fare clic sulla scheda Sequence Options.

¢ Assicurarsi che le caselle Quantify e Report siano selezionate per le opera-
zioni da effettuare.

d Selezionare la casella Allow Online Editing.

=

Sequence Table Sequence Dptions |

Seauence | Identfication | Description | Report Destination |

Sequence Nams Fun vith Taskis) to perform
crerdseadec
Priarity: Schedule: I¥ | fcqiic ¥ Quantiy
Instrument:
Medium 2 Ready for Analysis
EMELC3 I | [iegate ¥ Report

Calbration Mode:
Sequence Template

Apply

% llow Orline E diing

| 0verall Calbration =

Sequencs Created by

* Per ulteriori informazioni, consultare il punto 3 a pagina 35.

* Sulla barra degli strumenti standard fare clic su [gg] ed inserire il motivo della
modifica e, se necessario, la password.

Dopo aver salvato la sequenza, il numero della revisione viene incrementato
di un’unita. In questo caso, il numero di revisione & impostato su 2.

NDS Cerity — Guida introduttiva
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Esercizio avanzato n. 4a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con
una calibrazione multilivello

Operazione 2. Modificare la sequenza durante I'analisi

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Eseguire la sequenza solo quando lo  Per istruzioni particolareggiate, vedere i punti 1 e 2 della sezione "Operazione 3.
strumento € pronto. Eseguire e controllare la sequenza" a pagina 36.

Verificare che la sequenza venga tolta da sotto la cartella dello strumento.

Dopo aver eseguito la sequenza, il numero della revisione viene incrementato
di un’unita. In questo caso, il numero di revisione & impostato su 3.

2 Maodificare la sequenza
durante I'analisi.

Nella struttura di selezione, scegliere lo strumento.

Nell'area di lavoro dello strumento, fare clic sulla scheda Worklist.
Selezionare la sequenza.

Dopo la comparsa dell'ultimo picco durante I'analisi del primo standard,
fare clic su y sulla barra degli strumenti.

Dopo la comparsa del secondo picco

durante I'analisi del primo standard,

selezionare la quantificazione imme-

diata del primo campione 1_4 della La sequenza nell'elenco di lavoro visualizza "Preparing to edit". Al termine

sequenza. dell'analisi del campione, la sequenza viene arrestata e lo stato viene visua-
lizzato come "Editable".

20 T 9

Instrument Panel  orklist I

Status

1

Instrument Pane| | "orklist

[ Hame | Status [ Type [Method [Priority #| Vial # |Injec‘t|ons#|Descr|ptlon
1 |axer4seqdec|Edﬂable |Saquence|axer4dec |SDD |NIA |NIA

;-]

Espandere la cartella dello strumento. Verificare che la sequenza sia nuova-
mente presente.
Se la sequenza non compare, fare clic sul pulsante Redo Query
oppure premere Fb.
f Selezionare la sequenza ed il primo campione 1_4 nella tabella di sequenza.
g Fare doppio clic sulla cella Inmediate Quantitation.
h Fare doppio clic su Yes.
i Salvare |'analisi e la sequenza.
Il numero di revisione viene incrementato a 4 dopo il salvataggio della sequenza.
Il numero di revisione viene incrementato a 5 dopo I'esecuzione della sequenza.
j Selezionare lo strumento, quindi fare clic sulla scheda Worklist. La sequenza
inizia con il secondo standard.

Instrument Pane] |

[ [ Hame | Status [ Type [Method [Priority #] Vial # “I‘IJBI:‘(IIJI‘IS#lDESCrIplIDI‘Il
| 1 |axer4seqdec|Running(2:1) |Saquence|exer4dec |SDD |N.l’A ‘NIA
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Esercizio avanzato n. 4a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con
una calibrazione multilivello

Operazione 3. Rivedere i risultati di calibrazione

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Rivedere la tavola e la curva a Selezionare Result dall'elenco Current View.
di calibrazione. b Selezionare AllISeqNotApprovedRunLast7Days dall'elenco Query.
Se il campione & stato analizzato pit~ © Espandere la cartella exerdseqiii.
di 7 giorni prima, & necessario modifi- Viene visualizzata una cartella contenente i risultati di calibrazione e inie-
care la ricerca per recuperare risultati zione singola.
pit vecchi dal database. Vedere d Selezionare una delle cartelle Calibration - exerdseqiii Calib Rev 5.

I'argomento "Definire una sequenza”

o Nell'area di lavoro vengono visualizzati Calibration Table e Compound
nelle procedure della Guida in linea.

L o Summary.
E utile notare che, quando si visua-

lizza per la prima volta il risultato della

Calibration Table

sequenza in Result View, il numero
di revisione é uguale alla somma dei Compaund Name | Weighed Amount | Comment Signal Short | pr (Rspramy
salvataggi effettuati e

dimethylphthalate 10.00 Ww/DT A 10.6703

H H ' el 40,00 10,9812

delle esecuzioni dell’analisi. In questo Sgharyl =t FTE 03
ED.00) B.2263

esercizio, il numero di revisione
per il risultato della sequenza é 5.

Vedere il capitolo 5 "Analisi del

campione" della Guida ai concetti

Cormpound Summary

per informazioni sulla revisione di

. . . dimethylphthalate j
sequenze e calibrazioni.

o

£ Sample N yolid | \sighed A RF (Rsp/A

i ample Name Calil - ‘eighed Amount (Rsp/Amt)

o

o cal Ves 10.0000 7547

&7 cal Yes 10,1700 5703
1 cal Ves 10.0000 7154

o cal Ves 40.0000 9703
I i . cal2 Yes 39.7500 0560
a 0 Weighed Amount P Vos 40,0000 5817

w3 & 2

il ¥

< T T

=0 20 Weighed Amount

e Sinoti come il sistema utilizzi gli standard nella calibrazione globale
per quantificare i campioni comparati alla calibrazione a livello singolo
dell'Esercizio n. 3a.
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Esercizio avanzato n. 4a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con
una calibrazione multilivello

Fasi Istruzioni dettagliate

2 Rivedere i risultati di iniezione sin-
gola per entrambe le iniezioni
di campione 1_2.

Espandere una delle cartelle Calibration.

Espandere la cartella Samples.

Espandere la prima cartella sample 1_2.

Selezionare I'iniezione singola.

Prendere nota del valore riportato nella colonna Amount.

Osservare che la quantita é diversa
per il primo campione 1_2. Perché?

D20 T D

Il valore di Amount € la quantita di
composto nel campione. Il valore - MR A AN P
.. £ [ 5ianal Sslection Signals of Acquired Signal(s)

per questo esercizio rappresenta Aceqied Signaks) e

la quantita di composto nei tempi 3] 2 z £

di iniezione, i valori del fattore di dilui- EE Fk j\

zione e della purezza. Quando questo e i : 3 :

campione e stato inserito, questi

. . ape . 5 I

valori sono stati modificati. = T —
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 10.9230 170.3073 576104 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 Espandere la seconda cartella sample 1_2.
g Selezionare I'iniezione singola.
h Confrontare le quantita del primo e del secondo campione 1_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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Esercizio avanzato n. 4a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con
una calibrazione multilivello

Operazione 4. Rivedere i rapporti

Fasi Istruzioni dettagliate

Selezionare Start > Programs > Agilent Cerity > Report Viewer.
Selezionare File > Open oppure fare clic sul pulsante Open.

Espandere la cartella Exercisediii.

Espandere la cartella 003 Multi-Injection Summary Group e la cartella
01 Sample single injection.

e Fare doppio clic su default.htm.

1 Rivedere i due rapporti di iniezione
singola per il primo campione 1_2 ed
il campione 1_4.

0 T 9

E utile notare che & presente una

sola cartella per ognuno dei secondi
gruppi di campioni perché non sono
stati contrassegnati per I'analisi Prendere nota delle quantita di composto.

quantitativa immediata. f Espandere la cartella 003 Multi-Injection Summary Group 0001 ¢ la cartella
01 Sample single injection.
g Fare doppio clic su default.htm.

Osservare le quantita di composto.
h Ripetere le operazioni descritte ai punti d-g per le cartelle 004 Multi-Injection
Summary Group.

2 Visualizzare la quantita di campione a Fare clic sul pulsante Open, quindi espandere la cartella Exercisediii.
per il primo campione 1_2 in b Espandere la cartella Sequence, quindi fare doppio clic su default.htm.
Sequence Report.

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

NDS Cerity — Guida introduttiva



Esercizio avanzato n. 4a Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con
una calibrazione multilivello
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio avanzato n. 4b
Modifica delle variabili del
campione e rielaborazione

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

Modificare le impostazioni di integrazione nel metodo.
Eliminare un punto di calibrazione.

Modificare la sequenza in modo che nessun campione venga
quantificato immediatamente dopo 1'elaborazione.

Rielaborare la sequenza con la versione di metodo
piu recente.

Aggiungere una nuova variabile del campione al metodo.

Rielaborare la sequenza dopo aver aggiunto una
nuova variabile.

Creare di nuovo i rapporti.

Utilizzare i dati prodotti con 1'Esercizio n. 4a.

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, € necessa-
rio provare prima ad effettuare le operazioni riportate sulla
sinistra senza consultare le istruzioni dettagliate. Seguire le
istruzioni sulla destra soltanto in caso di effettiva necessita.

Prima di iniziare

Leggere "Analisi di campioni di routine" a pagina 9.
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Esercizio avanzato n. 4b Modifica delle variabili del campione e rielaborazione

Operazione 1. Aggiornare il metodo e il risultato

Fasi

Istruzioni dettagliate

1

Modificare le impostazioni di
integrazione nel metodo.

Impostare Height Reject su 0.

Se si utilizza una copia del metodo
defexerdiii, assicurarsi che non sia
stato modificato. Controllare le
versioni vecchie. Se é stato modifi-
cato, creare una nuova copia

del metodo predefinito. Vedere
"Prima di iniziare" a pagina 5.

Eliminare il secondo punto
di calibrazione Cal2 per il
dimetilftalato.

-0 0 T o

D L0 T o

Selezionare Method dall'elenco Current View.
Espandere la cartella exer4iii.

Espandere la cartella Data Analysis.

Selezionare Integration.

Fare clic sulla cella Height Reject, quindi inserire 0.
Salvare il metodo.

Selezionare Result dall'elenco Current View.

Espandere la cartella exerdseqiii.

Selezionare la terza cartella Calibration — Exer4iii.

Fare clic sulla cella Calibration per la seconda calibrazione Cal2.

Fare clic sul pulsante ..., quindi fare doppio clic sulla cella per cambiare Yes in No.

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 es .
! Pl e
N = T T
= a 20 Meighed Amount Fl _I
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Esercizio avanzato n. 4b Modifica delle variabili del campione e rielaborazione

Fasi

Istruzioni dettagliate

3 Modificare la sequenza in modo che
nessun campione venga quantificato
immediatamente durante I'elabora-
zione.

a
b

c
d
e

Selezionare la sequenza exer4seqjii.

Nella tabella della sequenza fare doppio clic sulla cella Inmediate
Quantitation per il primo Sample1_2.

Fare doppio clic su Ne.

Ripetere le operazioni descritte ai punti b e ¢ per il primo Sample1_4.
Salvare il risultato modificato.

Verificare che il numero di revisione sia incrementato di un’unita.

Sequence Table | Sequence Dptions I

Cal. |1 liate |Custom Sampl Vial |Injections
Level |Quantitation Group # #

Sample Name |Sample Type

1 A 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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Esercizio avanzato n. 4b Modifica delle variabili del campione e rielaborazione

Operazione 2. Rielaborare e rivedere il risultato

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Rielaborare la sequenza con la
versione di metodo piul recente.
Usare le impostazioni di integra-
zione nel metodo.
Effettuare le impostazioni
per la stampa di un rapporto
(nuova creazione).

2 Assicurarsi che la modifica dell'inte-
grazione sia presente nel risultato
rielaborato.

Se non si riesce a vedere il cromato-
gramma dello standard di calibrazione
a causa del cromatogramma di esem-
pio, fare clic sul pulsante Layout e
deselezionare la casella Display
Example Chromatogram.

a Selezionare la sequenza exerdseqjii.

b Selezionare Actions > Reprocess.

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

Selezionare la casella Use integration settings in the method.
Selezionare la casella Print Reports.

Fare clic su OK.

Per seguire la rielaborazione, fare clic sulla scheda Sequence Options.

o

e = o o

Reprocess

exerdzeqiws? - Reprocessed
Sequence

—‘ELE

Revision

Repiocess Oplion:

€ Use the methad revision that is now sttached 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 Factars in the Method

F

0K | Cancel

a Espandere la seconda cartella Calibration — Exer4iii.
Espandere la casella Calibrations e la casella Call.
Selezionare Cal1 #1.

Verificare che uno o pit picchi siano integrati e presenti nella tabella
dei risultati.

58
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Esercizio avanzato n. 4b Modifica delle variabili del campione e rielaborazione

Fasi Istruzioni dettagliate

3 Rivedere la tabella riassuntiva * Selezionare la seconda cartella Calibration — Exer4iii.

della calibrazione. Verificare che il punto di calibrazione eliminato prima della rielaborazione

sia scomparso.

Compound Summary

Idlmethylphthalale j
f‘: -] Sample Name Eal‘i’lflliil:inn Weighed Amoun!
= P Tes o000
3 | cal Yes 01700
N cal Yes 0.0000
e ] cal2 Yes 40.0000
0 20 We\gh‘ed Amount cal? Yes 40.0000
E. 4 -
;ﬂ o 20 We\gh‘ad Amount
4 Rivedere i rapporto per il primo a Selezionare Start > Programs > Agilent Cerity > Report Viewer.
gruppo di campioni per accertarsi b Scegliere File > Open.
che siano quantificati con tutti gli ¢ Espandere Exercise4iii-0001.

standard di calibrazione. Verificare che sia presente un solo rapporto per tutti i campioni. Dopo I'elabo-

razione iniziale esistevano due rapporti per il primo Sample1_2 e Samplel1_4.
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Esercizio avanzato n. 4b Modifica delle variabili del campione e rielaborazione

Operazione 3. Aggiungere una nuova variabile del campione al metodo

e rielaborazione

Fasi

Istruzioni dettagliate

1

Aggiungere una nuova variabile
al metodo.

Aggiungere un divisone chiamato
"fattore di attenuazione" con un
valore predefinito di 3.

Selezionare Method dall'elenco Current View.

Espandere la versione corrente di exer4iii.

a

b

¢ Selezionare Sample Variables.

d Digitare il "fattore di attenuazione" nella cella Divider della tabella System
Sample Variables.

@

Inserire 3 in Default Value.

f Salvare il metodo.

2 Rielaborare la sequenza con il a Selezionare Result dall'elenco Current View.
metodo rivisto. Selezionare exer4seqjii.
Inserire un valore nuovo paria 7 per ¢ Selezionare Actions > Set up reprocessing for new sample entry fields.
il fattore di attenuazione di
Samplel 2
Effettuare le impostazioni per o— exerdzaqiwes - Reprocessed ;I
la stampa di un rapporto =
(nuova creazione). Fievision |13
Wfter you click OK:
1. & news revigion of the result appears in the Selection Tree.
2. The most current revision of the method iz attached to this result.
3. The new zample fields added to the current method revision appear in the sample entry panel.
Cancel
d Fare clic su OK.
Viene visualizzato il nuovo pannello di inserimento del campione.
e Fare clic sulla scheda Amounts, quindi inserire 7 in "Attenuation Factor".
f Selezionare Actions > Reprocess
g Selezionare Use the method revision now attached to the resulit.
h Selezionare la casella Print Reports.
i Fare clic su OK.
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Esercizio avanzato n. 4b Modifica delle variabili del campione e rielaborazione

Fasi

Istruzioni dettagliate

3 Trovare il rapporto per il primo
Sample1_2.

Osservare che il valore dell'analisi
quantitative é diverso dopo la rielabo-
razione. |l software ha utilizzato il
fattore di attenuazione per il calcolo.

Selezionare Start > Programs > Agilent Cerity > Report Viewer.
Scegliere File > Open.

Espandere Exercisediii - 0002.

Espandere la cartella 003Multi-Injection Summary.

Espandere la cartella 01Sample Single Injection.

Fare doppio clic su Default.htm.

-0 0 T o

Il rapporto riporta la nuova quantita relativa a Sample1_2.

WD Absorbance

o 10 20 30 mél
)—
?
B,
it
%3,
T
%

Sample single injection compounds

RT Compound Peak area| Amount| Unit| Resp.f.| Tailingf.
076 S 0.8370 04600 N 0.2471 NJA
0.94 dimethylphthalate 1241833 2.4779 ug 5.6682 MJA,
111 diethylphthalate 1006416 17791 NiA 55601 MjA,
189 biphenyl 106.8904 3.7001 ug 3.8380 MiA
311 iA 163.0633 45837 MNia 4.4362 MiA
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio avanzato n. ba
Esecuzione di una sequenza per
la quantificazione di impurezze

Questo esercizio contiene una serie di operazioni che facilitano
la revisione di risultati e rapporti relativi all'esecuzione di una
sequenza con impostazione di metodo per calibrazione multili-
vello in bracketing, analisi quantitativa ISTD e quantita di
campione variabili. Si apprendera a:

* Riconoscere i risultati di una calibrazione globale.

* Trovare i calcoli di system suitability selezionati per il
layout di revisione nel metodo.

* Trovare i calcoli personalizzati impostati nel metodo.

¢ Rivedere i rapporti dei calcoli impostati nel modello
di rapporto.

Per il presente esercizio € possibile scegliere fra due metodi:

¢ Il metodo dello strumento defexer5 copiato dal metodo pre-
definito fornito con il sistema

e Il metodo creato in "Esercizio avanzato n. 6 Impostazione
di un metodo per una sequenza per la quantificazione
di impurezze" a pagina 141

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, € necessa-
rio provare prima ad effettuare le operazioni riportate sulla
sinistra senza consultare le istruzioni dettagliate. Seguire le
istruzioni sulla destra soltanto in caso di effettiva necessita.

Prima di iniziare
Leggere "Analisi di campioni di routine" a pagina 9.

Equilibrare lo strumento. Vedere "Esercizio base n. 1a
Equilibrazione dello strumento" a pagina 13.

Agilent Technologies 63



Esercizio avanzato n. ba Esecuzione di una sequenza per la quantificazione di impurezze

Operazione 1. Impostare ed eseguire la sequenza

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Creare una nuova sequenza. * Per ulteriori informazioni, consultare "Operazione 1. Creare una nuova

Assegnare alla sequenza il nome sequenza” a pagina 33.

exerbseqiii, dove jii sono le iniziali
dell'operatore.

Utilizzare uno dei due metodi:

defexerb
exerbiii (creato con I'Esercizio n. 5
della sezione Impostazione dei

metodi)
2 Assicurarsi di aver selezionato * Per ulteriori informazioni, consultare "Operazione 2. Inserire informazioni su
Quantify e Report. campione e sequenza" a pagina 34, punto 2.

3 Inserire il percorso di destinazione * Per ulteriori informazioni, consultare "Operazione 2. Inserire informazioni su
per i rapporti senza stamparli, quindi campione e sequenza" a pagina 34, punto 3.
salvare la sequenza.
Inserire Exercisebiii, dove iii indica le
iniziali dell'operatore

4 Eseguire e tracciare la sequenza. * Per ulteriori informazioni, consultare "Operazione 3. Eseguire e controllare la
sequenza" a pagina 36.
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Esercizio avanzato n. ba Esecuzione di una sequenza per la quantificazione di impurezze

Operazione 2. Rivedere i risultati e i rapporti

Fasi Istruzioni dettagliate

Selezionare Result dall'elenco Current View.
Selezionare AllISeqNotApprovedRunLast7Days dall'elenco Query.

1 Comparare i fattori di risposta per il
dimetilftalato per il primo gruppo di
campioni in bracketing con quelli del Espandere la cartella exer3seqiii.
secondo gruppo. Selezionare la cartella Calibration - exer3seqjiii.

Consiglio: se non si riesce a vedere La prima cartella di calibrazione contiene I'analisi in bianco.
Scorrere per vedere il fattore di risposta, se non é visibile.
Selezionare la terza cartella Calibration — exerbseqjii.
Scorrere per vedere il fattore di risposta, se non é visibile.
Comparare i fattori di risposta.

0 T o

i fattori di risposta, fare clic nella
parte inferiore del pannello Com-
pound Summary per visualizzare la
barra di scorrimento.

e = o

E utile notare che i fattori di risposta
per il secondo Cal1 e Cal2 del primo
gruppo di campioni in bracketing sono

Sample Hame ‘Weighed Amount RF [Rsp/Amt)

; s utilizzati per il ori call T0.0000 NiET

gli stessi utilizzati per il primo o T g

Cal1 e Cal2 del secondo gruppo cal?2 40,0000 7247 Weighed Amount | RF [Rsp/Amt)

di campioni in bracketing. cal2 40.0000 Lo
T0.0000 N
10,0000 T2
40,0000 7271
40,0000 7248
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Esercizio avanzato n. ba Esecuzione di una sequenza per la quantificazione di impurezze

Fasi Istruzioni dettagliate
2 Rivedere i calcoli di system suitabi- a Espandere la seconda cartella Calibration - exer3seqiii Calib.
lity per Cal1 #1 nella b Espandere la cartella Calibrations.
seconda cartella di calibrazione. ¢ Espandere la cartella Call.
Prendere nota dei valori pericalcoli ~ 4 Selezionare Call #1. o o o
Average Percent Specified Impuritye  © Rivedere la tabella dei risultati per i calcoli di system suitability.
Average Percent Unspecified Impurity In alcuni casi, pud essere necessario fare clic sulla tabella Results
impostati come calcoli personalizzati per visualizzare la barra di scorrimento.
nel metodo.
Results
RT Compound Hame Peak Width TailingF actor SignalToMoise Peakﬁeﬁsglution
0.94 dimethylphthalate 0.0424 1.144 97.300 [T
1.1 diethwlphthalate 0.0443 1.080 73413 2.303
1.89 biphenyl 0.0560 0.3a7 1041.239 9.108
310 0.0305 0.6EE B07.791 9.690

Summary Results
Percent Specified

Irnpurity 1342
Percent Unspecified
Irnpurit 3791

66 NDS Cerity — Guida introduttiva



Esercizio avanzato n. ba Esecuzione di una sequenza per la quantificazione di impurezze

Fasi Istruzioni dettagliate

3 Rivedere i risultati di impurezza per- a Espandere la seconda cartella Calibration - exer3segqiii.
centuale per il primo Sample1_2 e b Espandere la cartella Samples.

per il gruppo campione. ¢ Selezionare la cartella Sample1_2.
Verificare che i valori di impurezza E utile notare che la percentuale media specificata e le impurezze non specifi-
percentuale superino i propri limiti. cate per entrambe le iniezioni compaiono qui.

Results Table
Compound Name Injectiondt
dimethylphthalate
7
2
diethylphthalate
7
2
bipheryl
7
2
Mot Identified Peaks
7
2
Summary Results
Avg Percept Specified 1365
Avwg Percent
Unspecified : 37.60

d Espandere la cartella Group Results.
e Selezionare Samples.

| risultati per la media delle impurezze percentuali su tutti i campioni compa-
iono qui, cosi come i risultati dei controlli di limite per tali impurezze.

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

Summary Results
13.73
Mot Pazsed
ariz
Mot Pazsed
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Esercizio avanzato n. ba Esecuzione di una sequenza per la quantificazione di impurezze

Fasi

Istruzioni dettagliate

4 Rivedere il rapporto di iniezione del
campione singolo per il primo
Sample1_2 ed il rapporto relativo al
gruppo campione.

a Selezionare Start > Programs > Agilent Cerity > Report Viewer.

b Scegliere File > Open.

¢ Espandere Exercisebiii.

d Espandere 003Multi-InjectionSummary.

e Espandere 01Sample Single Injection e fare doppio clic su default.htm.
Prendere nota dei valori dei calcoli di system suitability nella tavola
impostata nel metodo.

Retention Compound Response| Tailing Pgak . .
Time Name Amount Factor| Factor resolution| SignalToNoise
Usp
0.93| dimethylphthalate| 24 8392 01169 1178 M4, 237192
1.10| dethylphthalate| 17661 01189 1.8b 2.308 194383
189 biphenyl| 37 6000 006867 1.000 91249 2654 0388
31 Wis| 486177 00741 1.043 9713 1489322

f Espandere Exercisebiii.

g Espandere Sample Group e fare clic su default.htm.

Prendere nota dei calcoli di impurezza percentuale ed i limiti impostati nei

calcoli personalizzati e nel modello di rapporto all'interno del metodo.
Avg % S All Samples: 13.73
Avg % U All Samples: 3772

Sample group limit results

# |Sample name|Compound Limit {Compound]| Limit (Sample)

1| sample1_2 dimethylphthalate SRR | IR R

2 | sample 1_4 dimethylphthalate SO | XAOOOGCOI,

3| sample 1.2 dimethylphthalate KRR RO | R,

4 | sample 1_4 dimethylphthalate SO | XAOOOGCOI,

1| sample 1_2 diethylphthalate SRR | RO,

2 | sample 1_4 diethylphthalate SO HOCOCK | XHOOOOOGIK

3| sample 1_2 diethylphthalate SOAOOCOCTA | FOOCOOTTECK

4 | sample 1_4 diethylphthalate SRR | FHHA N

1| sample1_2 bipheryl SOCOOOOCCL | XOO00OCCO,

2 | sample 1_4 biphenyl SRR | IR R

3 | sample 1_2 bipheryl SO | XAOOOGCOI,

4 | sample 1_4 biphenyl KRR RO | R,

Axvg % S All Samples Limit Check: Mot Passed

Axg % U All Samples Limit Check: Mot Passed
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio avanzato n. bb
Uso di un metodo diverso
per la rielaborazione

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

¢ Impostare un metodo diverso con un composto
calibrato nuovo.

e Impostare la rielaborazione per un metodo diverso.

¢ Rielaborare la sequenza con un metodo diverso.
Utilizzare i dati prodotti con I'Esercizio n. 5a.

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, € necessa-
rio provare prima ad effettuare le operazioni riportate sulla
sinistra senza consultare le istruzioni dettagliate. Seguire le
istruzioni sulla destra soltanto in caso di effettiva necessita.

Prima di iniziare

Leggere "Analisi di campioni di routine" a pagina 9.

£# Agilent Technologies

69



Esercizio avanzato n. 5b Uso di un metodo diverso per la rielaborazione

Operazione 1. Impostare un metodo diverso

Fasi Istruzioni dettagliate

Selezionare File > New > Method.

Fare clic su Browse nella finestra di impostazione guidata del metodo.
Selezionare exerbiii.

Inserire un nome in New Method Name: exerbiii2, quindi fare clic su Next.
Fare clic su Next per passare al pannello New Method Review.

Fare clic su Finish, quindi su Save.

1 Copiare exerbiii e rinominarlo in
exerbiii2.
Oppure copiare defexerb.
Oppure utilizzare defexerbiii2 per la
rielaborazione.

-0 0 T o

Espandere la cartella exerbiii.

Espandere la cartella Data Analysis.

Cal Level 1 -8 pg Selezionare Calibration.

Cal Level 2 - 32 ug Fare clic con il tasto destro del mouse sulla tavola di calibrazione e selezio-
Impostare il bifenile come ISTD nare Insert Compound.

per questo composto. Selezionare il dietilftalato, fare clic su >, quindi su OK.

Nella tavola di calibrazione selezionare il dietilftalato.

Fare clic sulla cella Use Default Amount di Level 1, quindi sul pulsante ....
Selezionare il segno + ed inserire 8 pg nelle celle Weighed Amount e Unit.
Ripetere le operazioni descritte ai punti g e h per Level 2 specificando 32 pg.
Selezionare Quantitation.

Selezionare il dietilftalato.

Selezionare la casella Use ISTD Compound, quindi scegliere il bifenile.
Salvare il metodo.

2 Aggiungere il dietilftalato come
composto calibrato.

0 o9

5_?'_'_'5'(.9""@
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Esercizio avanzato n. bb Uso di un metodo diverso per la rielaborazione

Operazione 2. Rielaborare il risultato della sequenza

Fasi

Istruzioni dettagliate

1

Impostazione della rielaborazione
per un altro metodo.

Selezionare exerbiii2 o defexerbiii2.

Vedere il capitolo 3 "Analisi del
campione"” della Guida ai concetti
per visualizzare il grafico che
facilita la selezione delle opzioni
di rielaborazione corrette.

2 Inserire le quantita del nuovo com-

posto calibrato, il dietilftalato, per
ogni standard di calibrazione.

Level 1: 8
Level 2: 32

Set up reprocessing for a different method

a Selezionare Result dall'elenco Current View.

b In Query List selezionare MySeqNotApprovedRunLast7days.

¢ Selezionare la cartella exerbseqiii.

d Selezionare Actions > Set up reprocessing for a different method.

Sequence exerfzegjus - Feprocessed ﬂ
R evision 8

Select Method

exerbjws?

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

oK | Cancel |

e Fare clic su Browse, selezionare exerbiii2, quindi fare clic su OK.

Fare clic su OK, quindi su Save.

Una copia della sequenza viene visualizzata nella struttura di selezione,

pronta per la rielaborazione. Tale copia viene allegata al nuovo metodo,
ma non contiene cartelle fino a quando non viene rielaborata.

AllSegMotdpprovedRunLast 7D aps

S AllSegMotdpprovedRunLast 7D aps
By X J

Copy OF exerbzeqiws - Reprocessed [4/12/02 2:45:06 AM] [Rev 4]

8 exerBzeqiws - Reprocessed [Flev 11]

& Copy OF exerSseqiws - Reprocessed (4/412/02 1:35:31 &M) [Rev 5]

& Copy OF exerSseqiws - Reprocessed (4/412/02 20955 4M) [Rev 3]

& Copy OF exerSseqiws - Reprocessed (4/412/02 1:50:23 M) [Rev 3]

8 exerdseniws? - Feprocessed [Fev 18]

8 eserdseqiws [Fev 5]

a Selezionare questa copia (osservare la data e I'ora che riporta).
b Fare clic sulla scheda Amount nel pannello Sample Entry all'interno

dell'area di lavoro dedicata alla sequenza.

¢ Perogni standard Level 1, selezionare la casella Use per il dietilftalato,

quindi inserire 8.

d Per ogni standard Level 2, selezionare la casella Use per il dietilftalato,

quindi inserire 32.

e Salvare il risultato.
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Esercizio avanzato n. 5b Uso di un metodo diverso per la rielaborazione

Fasi Istruzioni dettagliate

3 Rielaborare la copia. a Selezionare Actions > Reprocess

Assicurarsi che la casella Use the method revision now attached to
the result sia selezionata.

Fare clic su OK.

Sorvegliare la rielaborazione dal pannello Sequence Options.

Fare clic sul pulsante Redo Query.

Espandere la copia.

Selezionare una cartella di calibrazione.

Accertarsi che il dietilftalato sia riportato come composto calibrato.

c
d
e
f
9
h

1§ Agilent Cerity NDS for Pharmaceutical 0A/QC - SCHEIDERER.ROBIN - Administrator - Cerity for Pharma QA-0C

File Edt View Took Actiors Help
| Resut ~0-|EH[RS 8O ou -]
BN

[A15eqNowgprovechunLastiDay: =
[ pieatobon v 2| B & Calibration Table:
o [® AeqiaAppovedunLastDays

e Copy Of exerbsen o (412 Signal Short
2 . Compound Name | Weighed Amount Comment onal Sh RF (Rsp/Ami]
B8 Copy Of everSseqius - Reprocessed (412 e g P
= {27 Calibrations.
& I Calbretion - sverSiws2 Cal ey 1 [F TI0000 TwOTA Y7
(=Y DL Calbration - exerfjws? Calib Rev 5 [F 40.0000 120
I Callbration - exerSiws2 Calib Rev 3 [F £.0000 MDA 136
2 53 roupFeeuis <2000 A0
= biphenyl 15,0000 VDT A 0000
T {1 01d Revisions 00000 000
= exerSsenins - Aeprocessed [Rev 11]
Capy O exerSseqios - Reprocessed (4112
Copy O exerSseqiws - Reprocessed (4712
Capy O exerfseqios - Reprocessed (4112
o [Rev 18]
% ererdseqivs [Rev 5] Compound Summary
7 Valid
2. Sample Name | o WoUL | Weighed Amount | RF (R
- call #1 Tes 5.0000 ]
‘! call #1 Tes £.0000 1
cal2 #1 Tes 32.0000 1
o cal2 il Yes 320000 1
025 Weighed Amourt
2o 025 Weighed Amaunt
« 3] || SEHEIDERER ADBIN [ecerbjus? [EMELES (0441242003 (024325
I [AlecholApprovedRunLasi7Days\Copy Of exeiseqins -F | [ [NOM [ i
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° I presenti esercizi consentono di apprendere come si impostano

i metodi per il laboratorio. Vedere il capitolo 4 "Impostazione
del metodo" della Guida at concetti per informazioni di base
che consentono di utilizzare meglio i presenti esercizi. Il gruppo
di esercizi di base e avanzati comprende i seguenti argomenti:

Dibase Esercizio 1— Impostazione di un metodo di equilibrazione Modalita
di impostazione di un modello di metodo ed inserimento di
parametri dello strumento per l'equilibrazione.

Esercizio 2 — Impostazione di un metodo per campioni singoli
per l'identificazione dei composti Modalita di utilizzo di un
cromatogramma di esempio per impostare l'integrazione
e l'identificazione del composto per i campioni singoli.

Esercizio 3 — Impostazione di un metodo calibrato a livello singolo
per la sequenza Modalita di impostazione di calibrazione a
livello singolo e aggiornamento singolo, quantificazione ESTD
e quantita di composti fisse.

Avanzati  Esercizio 4 — Impostazione di un metodo calibrato multilivello singolo
per la sequenza Modalita di impostazione di calibrazione globale
multilivello, quantificazione ESTD, quantita di composto varia-
bili e variabili del campione.

Esercizio 5 — Impostazione di un metodo per una sequenza per la
quantificazione di impurezze Modalita di impostazione di una
quantificazione ISTD, calcoli personalizzati, limiti, calibrazione
in bracketing e system suitability.
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Prima di
iniziare

I metodi impostati per gli Esercizi 1-5 possono essere utilizzati
per eseguire sequenze ed analizzare campioni negli Esercizi 1-5
della sezione "Analisi di campioni di routine".

Leggere "Prima di iniziare" a pagina 5.

L'amministratore di sistema deve aver configurato il cromato-
grafo liquido Agilent Serie 1100 per il sistema.

Se si prevede di copiare un metodo predefinito per creare un
metodo nuovo come negli Esercizi 3 e 5, assicurarsi che i metodi
predefiniti siano presenti nel database. Dall'elenco Query sele-
zionare AllMethodsRestored per visualizzare defexer1-5.

Se i metodi non compaiono, leggere le istruzioni in "Prima di
iniziare" per trasferire questi metodi dal CD-ROM al database.
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio base n. 1
Impostazione di un metodo
di equilibrazione

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

e Creare un modello di metodo per impostare i parametri
di uno strumento.

* Impostare i parametri dello strumento.
e Salvare ed ispezionare le modifiche del metodo.

e Visualizzare lo storico delle modifiche del metodo.

Un modello di metodo € una struttura predefinita che consente
di inserire le condizioni ed i parametri necessari per acquisire
ed elaborare dati. Il metodo € un modello che contiene i valori
dei parametri inseriti.

Utilizzare il metodo per equilibrare lo strumento, come
descritto nel capitolo "Esercizio base n. 1a Equilibrazione dello
strumento" a pagina 13.

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, € necessa-
rio provare prima ad effettuare le operazioni riportate sulla
sinistra senza consultare le istruzioni dettagliate. Seguire le
istruzioni sulla destra soltanto in caso di effettiva necessita.

Prima di iniziare

Leggere "Impostazione dei metodi" a pagina 73 per impostare
i metodi.
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Esercizio base n. 1 Impostazione di un metodo di equilibrazione

Operazione 1. Creare un modello di metodo per inserire i parametri dello

strumento

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Creare un nuovo modello di metodo
per un campione singolo.
Assegnare al campione il nome
equilmethiii, dove Jii sono le iniziali
dell'operatore.

a Selezionare File > New > Method oppure fare clic su O e
selezionare Method.
Viene visualizzata la procedura guidata Method Wizard.
Nel pannello New Method inserire equilmethiii in Method Name.
¢ Selezionare Single Sample.

Method Wizard HE

Mew Method name :

New Method H

quui\methmag

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

Browise |

‘What kind of Method do pou = Single Sample
want to create 7 -
" Sequence

< Back Eirirsh LCancel |

d Fare clic su Next per passare al pannello Instrument.
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Esercizio base n. 1 Impostazione di un metodo di equilibrazione

Fasi

Istruzioni dettagliate

2 Selezionare lo strumento
da equilibrare.

3 Cancellare tutte le selezioni
di analisi dei dati.

a Nel pannello Instrument selezionare lo strumento da equilibrare.
Gli strumenti visualizzati nell'elenco Available Instruments variano a
seconda della configurazione del sistema di gestione dati in rete Cerity.

Method Wizard [x]

Instrument

” Select the |nstrument for your Method

Available Instruments:

Soft¥DT1 =
[ 35900E Analog to Digital Converter

msklc2

: Agilent 1100 Series Quatemary Pump

Agilent 1100 Series Standard Autosampler

Agilent 1100 Series Thermostatted Autosampler

Agilent 1100 Series Variable ‘W avelength Detector
Agilent 1100 Series Themostatted Column Compartment

Agilent 1100 Series Diode Anay Detectar

Agilent 1100 Series Diode Anay Detectar [Themastatted |
Agilent 1100 Series Standard Autosampler

- Agilent 1100 Senes Thermostatted dutozampler

DigvDT

[ 35900E Analog to Digital Converter -
< | _>lJ

Selected Instument: <MNone

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

b Fare clic su Next per passare al pannello Data Analysis.

a Nel pannello Data Analysis deselezionare la casella Compound Identifica-
tion.

Method Wizard [ x]

Data Analysis

Do you wart ko include I~ Eompound identiization
Compound |dentification? -

[V e want b i e = | s Pty
Spectal Compoatihd Pt

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?
[ yeu watt b el ude Systen) = helude Bpsterm Buitatiits
Suitatiity Calculations?: [Caleulations

b Fare clic su Next per passare al pannello New Method Review.
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Esercizio base n. 1 Impostazione di un metodo di equilibrazione

Fasi

Istruzioni dettagliate

4 Controllare e salvare il modello
di metodo.

5 Visualizzare le impostazioni guidate
effettuate nel nuovo metodo.

a Nel pannello New Method Review, controllare le impostazioni nella sezione
Method Wizard Settings.

b Aggiungere le parole "Test Comment" nella sezione Comment.

¢ Scegliere Finish.

Method Wizard EHE

Comment ta the Method setup:

New Method Review H

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 Fare clic su Save se viene visualizzata la finestra di dialogo Save Changes to
the Database.

Dopo il salvataggio del modello di metodo, viene visualizzata la finestra
Method View.

a Selezionare il metodo equilmethiii appena creato.

b Visualizzare Method Description nell'area di lavoro.

Verificare che la descrizione del metodo corrisponda a quanto inserito nella
sezione Comment del pannello New Method Review della procedura di impo-
stazione guidata del metodo.

£, Agilent Cerity DS for Pharmaceutical QA/QC - SCHEIDERER_ROBIN - Administrator - Cerity for Pharma QA-QC

File Edit View Tools Actions Help
Method 'D'|E|&§| H[%‘

o J Y 7 3= 5, =% 1 U & ) FilDown - |
o Al astertdethads j & || Methed Name
z Ii ElM astelethods | equimethmag
- Copy of exer3mag

# cquimethdec
”’ equilmethmag
& crerZdec
& exeiZmag

& exerddec
& exerimag

Instument Name ——
[EMELC3

I~ Method Description

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

B E| T2

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

L

& testZerers Test Comment
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Esercizio base n. 1 Impostazione di un metodo di equilibrazione

Operazione 2. Inserire le condizioni per I'equilibrazione dello strumento

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Impostare i parametri della pompa.
Metanolo come solvente B:

Flusso: 2 ml/min.
Composizione del solvente:
80% MeOH/20% H,0
Tempo di arresto: 10 min.

Acetonitrile come solvente B:

Flusso: 1,5 ml/min
Composizione del solvente:
65% ACN/35% H,0

Tempo di arresto: 10 min.

2 Impostare su zero il volume di inie-
zione del campionatore automatico
(ALS).

a Nella struttura di selezione espandere la cartella equilmethiii.

b Espandere la cartella Instrument Setup, quindi selezionare Quaternary Pump
o Binary Pump.

¢ Inserire un valore di Flow pari a 2 ml/min.

d In Solvents selezionare la casella B, quindi inserire 80 nella casella %.
La percentuale di solvente A viene automaticamente impostata al 20%.

e In Stoptime selezionare I'opzione min, quindi inserire 10.

f InPosttime e Pressure Limits confermare i valori predefiniti.

L
Setup | Timetable | Auriliary & Data Culvesl

Flin [~ Stoptime:
Flow: I2 = miémin " na Limit
" Salven Glio i
-8 20 % I
[~ Posttime:
i
B M [l x| o
(-IU _|: it
c I o I
i~ Pressure Limit
o T o I i |0 _l; bar Max: |4DD _l: bar

a Selezionare la cartella ALS.

b Fare clic sulla scheda Setup.

¢ InInjection selezionare Standard Injection,
d Impostare Injection Volume su zero.

Selwp | Auslan & Time |

Injectior

Injection Wolume: fi} _l; w

& Standard Injection

€ |njection with Neede Wash sk Wil

—

€ Use Injector Program
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Esercizio base n. 1 Impostazione di un metodo di equilibrazione

Fasi

Istruzioni dettagliate

3 Impostare lo stesso tempo di arresto

per tutti i moduli.
Tempo di arresto: 10 min.

a
b
c
d

= e = o0

Selezionare la cartella ALS.

Fare clic sulla scheda Auxiliary & Time.

In Stoptime selezionare I'opzione as Pump.

Selezionare le cartelle DAD, MWD o VWD che vengono visualizzate nella
configurazione del rivelatore.

In Stoptime selezionare I'opzione as Pump/Injector.

Selezionare la cartella TCC.

In Stoptime selezionare I'opzione as Pump/Injector.

Accettare i valori predefiniti per i parametri di tutti gli altri moduli.
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Esercizio base n. 1 Impostazione di un metodo di equilibrazione

Operazione 3. Salvare ed ispezionare le modifiche del metodo.

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Salvare il metodo.

L'amministratore di Cerity deve impo-
stare il controllo in modo da visualiz-
zare la finestra di dialogo Save
Changes To The Database. Puo inol-
tre richiedere I'inserimento dei motivi
e della firma elettronica per comple-
tare la finestra di dialogo. Tali opera-
zioni sono necessarie solo quando é
installata una licenza Cerity GMP e
I'amministratore del sistema Cerity
imposta un Audit.

2 Visualizzare lo storico delle modifi-
che del metodo.

Se é necessario utilizzare questo
metodo prima di impostare altri
metodi, utilizzarlo con Analisi di
campioni di routine Esercizio n. 1
Equilibrazione dello strumento.

a Sulla barra degli strumenti standard fare clic su [5d] -

Viene visualizzata la finestra di dialogo 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.

" o

Fieazon for changes

| =

Save I Dizcard | Lancel |

Rivedere I'elenco delle modifiche List of changes.
In Reason for changes inserire un motivo per la modifica o sceglierne uno
dall'elenco.

d Fare clic sul pulsante Save.

a Nella struttura di selezione selezionare il metodo equilmethiii.
b Visualizzare I'elenco delle modifiche apportate al metodo.

Description [ltem [Comment [ESig [Timestamp -
Change the 'Stoptime’ from

'no Limit' to ‘as

PumpdInjector’ for the TCC Initial

Setpoint. TCC Setpoint configuration Mone 03/17/2002, 16:31:51
Change the 'Stoptime’ from

‘nar Limit' to ‘as

Pump/njector’ for the YWD Initial

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

Le modifiche dei singoli valori compaiono nello storico solo quando € installata
una licenza Cerity GMP e I'amministratore del sistema Cerity imposta un Audit.
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio base n. 2

Impostazione di un metodo per
campioni singoli per l'identificazione
dei composti

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

¢ Creare un modello di metodo per campioni singoli per
inserire nel metodo solo l'identificazione del composto.

* Impostare e salvare il metodo per creare un cromatogramma
di esempio.

e Utilizzare un cromatogramma di esempio per impostare
l'integrazione.

¢ Impostare l'identificazione del composto.

Un modello di metodo € una struttura predefinita che consente
di inserire le condizioni ed i parametri necessari per acquisire
ed elaborare dati.

Utilizzare il metodo creato nella prima parte di questo esercizio
per inserire ed analizzare un campione singolo per creare un
cromatogramma di esempio. Il metodo completato puo essere
utilizzato per inserire ed analizzare un gruppo di campioni per
identificarne i composti. Vedere "Esercizio base n. 2a Analisi

di un campione singolo per produrre un cromatogramma di
esempio" a pagina 19 e "Esercizio base n. 3b Reintegrazione

e rielaborazione dei risultati" a pagina 41.

:i Agilent Technologies "
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84

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, € necessa-
rio provare prima ad effettuare le operazioni riportate sulla
sinistra senza consultare le istruzioni dettagliate. Seguire le
istruzioni sulla destra soltanto in caso di effettiva necessita.

Prima di iniziare

Leggere "Impostazione dei metodi" a pagina 73 per impostare
i metodi.
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Esercizio base n. 2 Impostazione di un metodo per campioni singoli per l'identificazione dei composti

Operazione 1. Creare un modello di metodo per la sola identificazione dei
composti

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Creare un nuovo modello di metodo  a Selezionare File > New > Method oppure fare clicsu [ e
per un campione singolo. selezionare Method.
Assegnare al campione il nome
exer2iii, dove jii sono le iniziali
dell'operatore.

Viene visualizzata la procedura guidata Method Wizard.

b Inserire exer2iii nella casella Method Name.
Selezionare Single Sample.

Method Wizard EHE

New Method name

New Method ”

|exer2\ws

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

I Browse .

‘wihat kind of Method do you & Single Sampie
want to create ? = :

i Sequence

d Fare clic su Next per passare al pannello Method.
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Fasi Istruzioni dettagliate
2 Selezionare uno strumento per a Nel pannello Instrument selezionare lo strumento che eseguira I'analisi.
I'esecuzione del metodo.
Method Wizard
Instrument ” Select the Instument for pour Methad.
Available Instiuments:
Soft¥DT1 =]
[ 359008 Analog to Digital Converter

msklc2

; Agilent 1100 Series Quaternary Pump

- fgilent 1100 Series Standard Autozampler

Agilent 1100 Series Thermostatted Autosampler

- Agilent 1100 Series Varniable ‘W avelength Detector

- Agilent 1100 Series Themostatted Column Compartment
- Agilent 1100 Series Diode Anay Detectar

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

Agilent 1100 Series Thermostatted Autozampler
DigvDT

3B900E &nalog to Digital Canverter =
il |

Selected Instrument: <None>

Do you want to acquire UV Spectra? ¥ LY Spectra

b Fare clic su Next per passare al pannello Data Analysis.

3 Contrassegnare solo Compound a Nel pannello Data Analysis deselezionare le caselle Calibration and Quanti-
Identification. fication Include Noise Calculations e Include System Suitability Calcula-
tions.
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 Fare clic su Next per passare al pannello Identification.
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Fasi Istruzioni dettagliate

4 Completare l'impostazione a Fare clic su Finish, quindi sul pulsante Finish.
del modello di metodo. b Fare clic su Save se viene visualizzata la finestra di dialogo Save Changes
Non selezionare alcuna casella to the Database.

nel pannello Method
Wizard Identification.
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Operazione 2. Inserire le condizioni per I'equilibrazione dello strumento

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Inserire i parametri della pompa a Nella struttura di selezione espandere la cartella exer2iii.
Metanolo come solvente B: b Espandere la cartella Instrument Setup, quindi selezionare Quaternary Pump
. o Binary Pump.
Flusso: 2 ml/min. ary P . .
Composizione del solvente: ¢ Inserire un valore di Flow pari a 2 ml/min.
P ’ d In Solvents selezionare la casella B, quindi inserire 80 nella casella %.

2

80% MeOH/20% H,0
Tempo di arresto: 5 min.

Acetonitrile come solvente B:

Flusso: 1,5 ml/min
Composizione del solvente:
65% ACN/35% H,0

Tempo di arresto: 6 min.

Inserire il volume di iniezione ed il
tempo di arresto del campionatore
automatico.

Volume di iniezione: 1pl
Tempo di arresto: come la pompa

La percentuale di solvente A viene automaticamente impostata al 20%.
In Stoptime selezionare |'opzione min, quindi inserire 5.

D 220 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

Nella struttura di selezione scegliere la cartella ALS.

Fare clic sulla scheda Auxiliary & Time.

In Stoptime selezionare |'opzione as Pump.

Fare clic sulla scheda Setup, quindi selezionare Standard Injection.
Inserire il valore 1 pl in Injection Volume.

Setup | Ausiiery & Time |

Iniectior

Injection Yolume: [1 _% ul

€ Standard Injection

© Injection with Needle Wash sfiashii]

—

€ Use Injectar Program

88
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Esercizio base n. 2 Impostazione di un metodo per campioni singoli per l'identificazione dei composti

Fasi Istruzioni dettagliate

3 Assicurarsi che il tempo di arresto a Nella struttura di selezione scegliere la cartella VWD.
sia lo stesso per tutti i moduli stru- b In Stoptime selezionare I'opzione as Pump/Injector.
mentali. ¢ Nella struttura di selezione scegliere la cartella TCC.

d

Tempo di arresto: come la pompa In Stoptime selezionare I'opzione as Pump/Injector.

Signal & Time | Timetablel Dptionsl Special Setpointsl

—Signat —Stoptime;
o

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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Operazione 3. Salvare ed ispezionare le modifiche del metodo.

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Salvare il metodo.

Dopo aver salvato il metodo a questo
punto, esso puo essere utilizzato

per creare un cromatogramma

di esempio.

Vedere "Esercizio base n. 2a Analisi
di un campione singolo per produrre
un cromatogramma di esempio” a
pagina 19.

Dopo aver creato il cromatogramma di
esempio, passare alla fase 4.

a Sulla barra degli strumenti standard fare clic su [5d] -

Viene visualizzata la finestra di dialogo Save Changes To The Database.

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 'biphenyl' 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 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

b Rivedere I'elenco delle modifiche List of changes.

In Reason for changes inserire un motivo per la modifica o sceglierne uno
dall'elenco.

d Fare clic sul pulsante Save.

L'amministratore di Cerity deve impostare il controllo in modo da visualizzare
la finestra di dialogo Save Changes To The Database. Puo inoltre fornire un
elenco di motivi per la modifica e richiedere I'inserimento di una firma elettro-
nica per completare la finestra di dialogo.
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Operazione 4. Selezionare un cromatogramma di esempio ed impostare

I'integrazione

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Selezionare un cromatogramma
di esempio.

Se non esistono cromatogrammi di
campioni isocratici, € necessario ana-
lizzare un campione per creare un cro-
matogramma di esempio. Vedere
"Esercizio base n. 2a Analisi di un
campione singolo per produrre

un cromatogramma di esempio” a
pagina 19.

Per impostare integrazione ed identifi-
cazione, non & necessario disporre di
un cromatogramma di esempio; tutta-
via se ne consiglia I'uso.

Nella struttura di selezione espandere la cartella exer2iii se necessario.

a
b Espandere la cartella Data Analysis.

¢ Selezionare Example Chromatogram.

d Sulla barra degli strumenti Tools fare clic su A

Select example chromatogram

H
IAIISamplesNompprovedHUnLast?Da}ls j [
IE AllS amplesM otdpprovedRunLast 7D aps

¥ Blanks
=] a Samples

Q defexchrom2a [Rev 2]

®-{_] 0ld Revisions
- E exerZdec [Rev 2]
[* Calibration - exer2dec Calib Flev 2 [Rev 2]

e = o

Espandere la cartella Samples.

Espandere la cartella exchromiii o defexchrom2a.
Selezionare il nome del campione con il numero di iniezione.
Fare clic sul pulsante Select.

Il cromatogramma di esempio viene visualizzato nell*area di lavoro.

Example Chromatogram

VAND: Absorbance

mall
1.910
2.930

300

[2.324

(S
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Fasi Istruzioni dettagliate

2 Maodificare i valori degli eventi ini- a Nella struttura di selezione scegliere Integration in Data Analysis.
ziali in modo che risultino soltanto

onn ’ Il cromatogramma di esempio viene visualizzato con le tabelle degli eventi
quattro picchi integrati.

di integrazione.

b Modificare il valore dell'evento Height Reject impostandolo su 1
(oppure il valore inferiore con cui € comunque possibile integrare
i quattro picchi principali).

¢ Fare clic sulla barra degli strumenti Actions [,

Example Chramatagram

VD Absorbarnse
=
E "
g =
- -
S &
& z
- =
o
=
o
T T T
] 2 3 4 min
Initial Events I Timed Events ] Resulls
Jvwin | Select... Signal Sh
ignal ort
o - RT Description Peak Are
Initial Event Hame Initial Event Value
Area Reject 0.0000 09249 D A 19,5843
Slope Sensitivity 1.0000 11044 D1 & 374.2865
Peak width 0.0400 1.074 WD A 26,2544
Shoulder Detection Mode Dizabled 30729 WDl A 523.9493]

Height Reject 1.0000

For All Signals

T ail Peak Skim Height R atio 0.0000
Front Peak Skim Height Ratio 0.0000
Skim 'V alley Ratio 20.0000
Baseline Comection Classical
Tangent Skim Mode Standard
Peak toValley Ratio 500.0000
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Operazione 5. Impostare l'identificazione dei composti

Fasi

Istruzioni dettagliate

1

Impostare la tabella dei composti per
le seguenti sostanze:

Tempo di ritenzione =Da 9 a
1.1, dimetilftalato

Tempo di ritenzione=Da 1,1 a
1,2, dietilftalato

Tempo diritenzione=Da 1,8 a
2,1, bifenile

Tempo di ritenzione =Da 3 a
3,2, o-terfenile

a Nella struttura di selezione scegliere la voce Identification per Data Analysis.
b Sulla barra degli strumenti standard fare clic su =4 .

| picchi vengono visualizzati con i nomi New CompoundN nella tabella dei

composti, dove N =1 - 4.

¢ In Compound Name selezionare la prima cella ed inserire dimetilftalato.

Dopo aver selezionato la cella, inserire il nome. L'inserimento precedente

viene sovrascritta.

In Compound Name selezionare la seconda cella ed inserire dietilftalato.
e In Compound Name selezionare la terza cella ed inserire bifenile.
f In Compound Name selezionare la quarta cella ed inserire o-terfenile.

Compound | Oplions |

NDS Cerity — Guida introduttiva
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=
£
- % =
) g £ &l
Eh E P 5
o
g4
&
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T T T T l
] 1 2 3 4 5 min
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Time Reference Resolution Use Default Time
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Esercizio base n. 2 Impostazione di un metodo per campioni singoli per l'identificazione dei composti

Fasi

Istruzioni dettagliate

2

Salvare il metodo.

Se si deve eseguire il metodo per
identificare composti prima di impo-
stare altri metodi nel corso di questi
esercizi, usare il metodo con "Eserci-
zio base n. 2b Analisi di un gruppo di
campioni singoli per identificare i
composti" a pagina 25.

Save Changes To The Database EHE

a Sulla barra degli strumenti standard fare clic su [ .

Viene visualizzata la finestra di dialogo Save Changes To The Database.

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
I i =] 7 l

Save I Dizcard | Lancel |

Rivedere I'elenco delle modifiche List of changes.

In Reason for changes inserire un motivo per la modifica o sceglierne uno
dall'elenco.

Fare clic sul pulsante Save.

L'amministratore di Cerity deve impostare il controllo in modo da visualizzare
la finestra di dialogo Save Changes To The Database. Puo inoltre fornire un
elenco di motivi per la modifica e richiedere I'inserimento di una firma elettro-
nica per completare la finestra di dialogo.

9
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio base n. 3
Impostazione di un metodo calibrato
a livello singolo per la sequenza

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

e Creare un modello di metodo affinché la sequenza com-
prenda calibrazione a livello singolo e calibrazione
ad aggiornamento singolo oltre alla quantificazione ESTD.

e Impostare calibrazione e analisi quantitativa con quantita
fisse di composto.

* Impostare un modello di sequenza.

Un modello di sequenza € una tabella contenente 'ordine degli
standard di calibrazione ed i campioni da analizzare con il
metodo. Il modello di sequenza ¢ utile se 'ordine, i nomi dei
campioni e le caratteristiche sono simili ogni volta che si
esegue una sequenza con il metodo.

Il metodo puo essere usato con "Esercizio base n. 3a
Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con
una calibrazione a livello singolo" e "Esercizio base n. 3b
Reintegrazione e rielaborazione dei risultati".

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, € necessa-
rio provare prima ad effettuare le operazioni riportate sulla
sinistra senza consultare le istruzioni dettagliate. Seguire le
istruzioni sulla destra soltanto in caso di effettiva necessita.

Prima di iniziare

Leggere "Impostazione dei metodi" a pagina 73 per impostare
i metodi.
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Esercizio base n. 3 Impostazione di un metodo calibrato a livello singolo per la sequenza

Operazione 1. Copiare un metodo per creare un modello di metodo per

la sequenza

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Creare un nuovo modello di metodo
da un metodo esistente.

Assegnare al modello di metodo il
nome exer2iii, dove iii sono le ini-
ziali dell'operatore.

Usare exer2iii o defexer2 come
base per il nuovo modello

di metodo.

Assicurarsi di aver selezionato solo
le caselle Compound Identification
e Calibration and Quantitation.

Copiare il metodo quando si desidera
mantenere le impostazioni di stru-
mento e analisi dei dati del metodo
vecchio. Non sara quindi piu
necessario inserire le impostazioni
nel metodo nuovo.

a Selezionare File > New > Method oppure fare clic su Ol e
selezionare Method.

Viene visualizzato il pannello Method Wizard New Method.

b Fare clic sul pulsante Browse e selezionare exer2iii oppure su defexer2 nella
finestra di dialogo Method Template Selection.

¢ Inserire exer3iii nella casella New Method Name.

d Selezionare Sequence.

Method Wizard EHE

New Method name :

New Method ”

|eker3\ws

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

|eker2dec Browse ...

What kind of Method do you " Single Sample
want to create 7 ~

loF

96

NDS Cerity — Guida introduttiva



Esercizio base n. 3 Impostazione di un metodo calibrato a livello singolo per la sequenza

Fasi Istruzioni dettagliate

e Fare clic su Next per passare al pannello Data Analysis.

f Selezionare le caselle Compound Identification e Calibration and Quantita-

tion.

Method Wizard

Data Analysis

Do you want to include
Compound |dentification’?

[yt vrant b el de s
Speotial Campeund Bty

Doyt vrant b el e
Spectial Compound Confirmation?

Do pou want to include
Calibration and Cuartitation?

Do you want bo uge Custom
Calculations?

Do pou want to include Moise
Calculation?

Do pou want to include System
Suitability Calculations?

[¥ Compound Idsntification

I | L Frity

I U Earfimation

V' Calibration and
Guantitation

[ Custom Calculations

™ Include Naise Caloulations

I™ Include System Suitability
Calculations
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Esercizio base n. 3 Impostazione di un metodo calibrato a livello singolo per la sequenza

Fasi Istruzioni dettagliate

2 Effettuare le selezioni per mantenere a Fare clic su Next per passare al pannello Compound Table.

la tabella dei composti ed impostare b Selezionare |'opzione Keep Compound Calibration from Method template.

la nuova calibrazione. Questa opzione consente di mantenere la tabella dei composti del metodo
Effettuare le selezioni precedente (anche se non é stata impostata alcuna calibrazione).
per impostare:
Calibrazione a livello singolo
Quantita fisse di composto Compound Table “ e e A el T o o s us?
Calibrazione ad
aggiornamento singolo
Calibrazione specifica per sequenza

Method Wizard

€ Setup a new Compound Calibration
€ Set up a new Manual Calibration.

@ Keep Compound Calibration from Method template

¢ Fare clic su Next per passare al pannello Identification.

d Non selezionare le caselle del pannello Identification.

e Fare clic su Next per passare al pannello Calibration.

f Selezionare Fixed Amount ed utilizzare le opzioni predefinite.

Method Wizard [ %]

Calibration Do the standards in your ~ Yariable Amount
method always contain Fiked & Fi
Amounts or Yariable Amounts? )
Does this method use more than
one concentration level of the I MuliLevel |2
calibrated compound|z|?

‘what kind of Calibration da " Overall Calibration
you need? {* Single Update Calibration
i Bracketing
‘what kind af Calibration " Instrument Specific
Procedure do you need? Calibration
' Sequence Specific

Calibration
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Esercizio base n. 3 Impostazione di un metodo calibrato a livello singolo per la sequenza

Fasi Istruzioni dettagliate
3 Impostare I'analisi quantitative e a Fare clic su Next per passare al pannello Quantitation.
ricontrollare il metodo nuovo. b Accertarsi che la casella Limit checks non sia barrata e che sia

stata selezionata I'opzione ESTD.

Method Wizard

Quantitation

Do pou want to include limit checks
on the calculated results 7

‘Which Calibration Mode do you
want ta use in your Methad ?

™ Limit checks

+ ESTD
T I5TD

< Back |

Eirish LCancel |

¢ Fare clic su Next per passare al pannello New Method Review.
d Rivedere Method Wizard Settings.
e Fare clic sul pulsante Finish per salvare il metodo nuovo.

NDS Cerity — Guida introduttiva

99
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Operazione 2. Selezionare un cromatogramma di esempio

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Selezionare un cromatogramma
di esempio.

Utilizzare il cromatogramma di
esempio prodotto con gli esercizi
base 2a o 2b in "Esercizio base
n. 3a Esecuzione di una sequenza
per quantificare i composti con
una calibrazione a livello singolo"
e "Esercizio base n. 3b Reintegra-
zione e rielaborazione dei risultati".
Oppure usare defexchrom2a.

Non & necessario selezionare un cro-

matogramma di esempio. Tuttavia tale
selezione facilita la modifica dell'iden-
tificazione del composto.

a Nella struttura di selezione espandere la cartella exer3jii.
b Espandere la cartella Data Analysis.

¢ Selezionare Example Chromatogram.

d Sulla barra degli strumenti Tools fare clic su fif.

Select example chromatogram

[405 ampleshctappravedRiunLast?Days

@ AlSampleshotpprovedRunl astDays
{21 Blanks
(=423 Samples
B defexchioniZa [Rev 2]
’ 2a B [Rev 1]

ns
B exer?des [Rev?)
Calibration - exer?dec Caiib Flew 2 [Rev 2]

dRunlast7D,

o a [Fev 2hdef

from?a #1 [Rev 1]

e Selezionare il nome di campione con il numero di iniezione per produrre il cro-

matogramma di esempio.

f Fare clic sul pulsante Select.

Il cromatogramma di esempio viene visualizzato nell*area di lavoro.

Example Chromatagram

WD Absorbance

191

3.230

w '?1.994

Dopo aver selezionato il cromatogramma di esempio, & possibile visualizzare
le impostazioni di integrazione ed identificazione appartenenti al

metodo originale.

100

NDS Cerity — Guida introduttiva



Esercizio base n. 3 Impostazione di un metodo calibrato a livello singolo per la sequenza

Operazione 3. Modificare l'identificazione del composto

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Eliminare un composto dalla a Nella struttura di selezione scegliere Identification nella cartella
tabella apposita. Data Analysis.

Togliere il composto o-terfenile.

b Selezionare la cella o-terfenile.

¢ Fare clic sulla cella o-terfenile con il pulsante destro del mouse,
quindi scegliere Remove Compound.

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 (
dimethyiphthalate 0.9343 WwDT A + 09116 0.9583
diethylphthalate 1.1044 WwDT A + 1.0768 11320
biphenyl 1.8794 WwWDT A + 18324 1.9264
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Operazione 4. Impostare la calibrazione

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Impostare la calibrazione per a Nella struttura di selezione scegliere Calibration nella cartella Data Analysis.
il dimetilftalato. b Nella tavola di calibrazione selezionare il dimetilftalato.
Dimetilftalato: 10 pg ¢ Nella scheda Options inserire 10 nella casella Weighed Amount e g nella

casella Amount Unit.

[

o
Quantitation
Compound Name Weighed Amount Based On

dmethiphihaate 10,0000 _ aes |
dethylphthalate 0,000 [ aea |
15,0000 aea |

dimethylphthalate
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Fasi Istruzioni dettagliate

2 Impostare la calibrazione per a Nella tavola di calibrazione selezionare il bifenile.
il bifenile. b Nella scheda Options inserire 15 nella casella Weighed Amount e pg
Bifenile: 15 pg nella casella Amount Unit.

- ]

[
Quantitation
Compound Name Weighed Amount Baszed On

dimethylphthalate 10.0000 | aea |
diethwiphthalate | aea |

NDS Cerity — Guida introduttiva 103



Esercizio base n. 3 Impostazione di un metodo calibrato a livello singolo per la sequenza

Fasi Istruzioni dettagliate
3 Togliere il dietilftalato dalla tavola a Nella tavola di calibrazione fare clic con il pulsante destro del mouse in un
di calibrazione. punto qualsiasi e selezionare Remove Compound dal menu di scelta rapida.

Viene visualizzata la finestra di dialogo Select Compound(s).

Nell'elenco Calibration Table selezionare il dietilftalato.
Fare clic sul pulsante < per spostare il dietilftalato nell'elenco
Available Compounds.

d Fare clic sul pulsante OK.

. Select Compound(s] [ x|
Ayailable Compounds Calibration T able
diethylphthalate dimethylphthalate
bipheryl

>

|
o
<

Compound Info ;

ak Cancel
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Operazione 5. Impostare I'analisi quantitativa per tutti e quattro i picchi

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Basare l'analisi quantitativa sul die-
tilftalato e dimetilftalato.

Utilizzare un moltiplicatore di
quantita paria 0,8.

- I — N+ I —

Nella struttura di selezione scegliere Quantitation Setup nella cartella

Data Analysis.

Fare clic sulla scheda Uncalibrated Compounds.

In Compound Calibration Type selezionare |'opzione Use Compound.
Scegliere il dimetilftalato dall'elenco Use Compound.

Inserire 0,8 nella casella Amount Multiplier (Compound).

Calibrated Compounds ] Uncalibrated Compounds: I Unidentified Peaks ]

Compound

Compound Hame | Expected Time

Amount Multiplier
C 1

RF [Rsp/Amt) Compound Group

Type

1.1044 dimethylphthalat ..

diethylphthalate

1.0000 [T

Campound Mame disthylphthalate

Compound Calibration Typ

& Use Compound

Idimethylphlhalate 'l
g
i)

Amount Multiplier [Compound)

" Manual Response Factar

= Mo Huantification

Compound Group

Mare 'I

New

Compound Info
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Fasi

Istruzioni dettagliate

2 Basare la quantificazione del picco
non identificato sul bifenile.

Utilizzare un moltiplicatore di
quantita paria 0,9.

a Fare clic sulla scheda Unidentified Peaks.

b In Use for Quantitation selezionare I'opzione Use Compound.

¢ Scegliere il bifenile dall'elenco Use Compound.

d Inserire 0,8 nella casella Amount Multiplier (Unidentified Peak).

Amount Multiplier
[Unidentified
Peak]

Mot Identified Peaks 1.0000

bpreryi 7]
s
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Operazione 6. Impostare il modello di sequenza

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Inserire i seguenti standard di cali-
brazione e campioni nel modello di
sequenza:

Cal1 - Standard isocratico ad elevata
concentrazione

Sample 1_2 - Standard isocratico
diluito per 1/2 con metanolo
Sample 1_4 - Standard isocratico
diluito per 1/4 con metanolo

Non é possibile impostare un
modello di sequenza con standard
di calibrazione fino a che non &
stata impostata la calibrazione

in Data Analysis.

a Nella struttura di selezione scegliere la cartella Sequence Template.
b Nella tavola dei campioni inserire uno standard di calibrazione per
la prima riga.

Inserire Call nella casella Sample Name.

Selezionare Calibration Standard dall'elenco Sample Type.
Inserire il numero di vial in Vial# dove si trova lo standard nell'ALS.
Fare clic su Apply per inserire le informazioni sul campione nella
relativa tavola.

¢ Inserire sample 1_2 per la riga due.

Selezionare Row 2 nella tavola dei campioni.

Inserire Sample 1_2 nella casella Sample Name.

Selezionare Sample nell'elenco Sample Type.

Inserire il numero di vial in Vial# dove si trova lo standard nell'ALS.
Fare clic su Apply per inserire le informazioni sul campione nella
relativa tavola.

d Inserire sample 1_4 per la riga tre.

Selezionare Row 3 nella tavola dei campioni.

Inserire Sample 1_4 nella casella Sample Name.

Selezionare Sample nell'elenco Sample Type.

Inserire il numero di vial in Vial# dove si trova lo standard nell'ALS.
Fare clic su Apply per inserire le informazioni sul campione nella
relativa tavola.

. .. [Injection|Samg
Sample Name |Sample Type Li:rlél Sl:;r::::ary V:.#al Injec:mns Volume Amoy
P M |[mgin
1 |Cal Calibration 1 2 1 &= method 0
2 |zsample 1_2 Sample 5] 1 as method 0
3 |zamplei1_d Sample 9 1 az method 0
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Fasi Istruzioni dettagliate

2 Inserire altri due gruppi di Cal1, a Fare clic su Fill Down sulla barra degli strumenti Edit, quindi selezionare
Sample 1_2 e Sample 1_4 nel Fill Down Wizard.
modello. Comparira una finestra di compilazione guidata.

Consiglio: utilizzare Fill Down Wizard b In Range selezionare Append, inserire 6, quindi fare clic Next.

ed il comando Copy.

) . L. Fill Down Wizard
Gli standard ed i campioni sul modello
finale compaiono nel seguente ordine:

‘what Range do you want ko be uged 7

Fill Range

. . . Ran
Standard di calibrazione -

o  Rows 1
Due Camp|0n| Enter row numbers and/or ow ranges
Standard d| Calibrazione seperated by commas. For example, 1.7.10-15
Due campioni © Allows
Standard di calibrazione & Append: [5
Due campioni

< Back | Eirieh LCancel |

¢ Nel pannello Sample Names inserire call nella casella Name, quindi fare clic
su Next.

d Nel pannello Vial Numbers deselezionare la casella Define Vial numbers?,
quindi fare clic su Finish.

e Quando viene visualizzata la finestra di dialogo Apply Sample Changes,
fare clic su Yes.
Verificare che le sei righe siano uguali alla prima riga del modello.

f Selezionare i due campioni alle righe 2 e 3, quindi fare clic sul pulsante
Copy sulla barra degli strumenti Edit.

g Selezionare le righe 5 e 6, quindi fare clic sul pulsante Paste sulla barra degli
strumenti Edit.

h Selezionare le righe 8 e 9, quindi fare clic sul pulsante Paste sulla barra degli
strumenti Edit.

. L Injection | Sam
Cal. |Summary| Vial |Injections
Sample Name |Sample Type Volume Amo
Level | Group # #
bl |[my/
1 |Cald Calibration 1 2 1 as method |0
2 |zample1_2 Sample 3 1 as method |0
3  |zampled_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 |sample1_4 Sample 9 1 az method |0
7 [ | -_ = 1 =
& ple: 1_2 1
9 1

10
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Fasi Istruzioni dettagliate

3 Impostare le modalita di aggiorna- Nella tabella di sequenza, selezionare la prima Call.
mento della calibrazione: b Fare clic sulla scheda Run.

Prima Cal1- Replace (RF e RT) ¢ In Calibration, selezionare Replace dall'elenco Response Factor Update e
. Replace dall'elenco Retention Time Update.
Seconda Cal1 - Media per RF e . .
. ) . d Selezionare la seconda Call nella tabella di sequenza.
media a virgola mobile per RT . \ .
. Selezionare Average dall'elenco Response Factor Update e Floating average
(Pesato 60% dopo RT) \ ..
dall'elenco Retention Time Update.
Terza Cal1 - Media per RF e f Selezionare 60%.
media a virgola mobile per RT g Ripetere le operazioni descritte ai punti d ed e per Call.
(Pesato 75% dopo RT)
L4 1 i i Inj i 4 1
Sample Name |Sample Type| | S2%, c“s“};"r'uup Vial g \r;{]el?'::: AamRle Multipl
1 call Calibration 1 2 1 as rr[||;ﬂ!|ud o 1
2 sample 1_2 u as method |0 1
3 sample 1_4 1 &S method 1
4 il [2= method_| 1
5 sample 1_2 = 1 as method 1
sample 1_4 Sample a 1 as method 1
7 call Calibration 1 2 1 as method 1
sample 1_2 Sample 5 1 &S method 1
9 |sample 1_4 Sample a 1 as method 1
10
Sample Name: Fun | Amounts | Identification | Description |
|caH T
Sample Type Calibration kMode: Single Updste
| calibration Standard =1 P
Customn Sample Group: 1 ad
~ Mew Fiesponse Update:
Average -
“ial Mumber Injections “olume [ul]
5 [ [as methad Retention Time Update;
[Fieating swverage =1 [0 ==
4 Salvare il metodo. a Fare clic su [gg ed inserire, se necessario, il motivo per la modifiche e la

Dopo aver completato questo metodo, firma elettronica.

¢ possibile utilizzarlo per eseguire una
sequenza. Vedere "Esercizio base

n. 3a Esecuzione di una sequenza

per quantificare i composti con

una calibrazione a livello singolo" a
pagina 31 e "Esercizio base n. 3b
Reintegrazione e rielaborazione
deirisultati" a pagina 41.
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio avanzato n. 4
Impostazione di un metodo per
campioni singoli per I'acquisizione
e l'utilizzo di spettri

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

Creare un modello di metodo per campioni singoli per

inserire nel metodo solo l'identificazione del composto.

Impostare e salvare il metodo per creare un
cromatogramma di esempio.

Utilizzare un cromatogramma di esempio per
impostare l'integrazione.

Impostare l'identificazione del composto.
Impostare la conferma del composto UV.
Impostare la purezza UV.

Impostare la gestione degli spettri.

Per completare I'esercizio, & necessario disporre di un rivelatore in grado
di acquisire spettri (DAD o FLD) ed una licenza di acquisizione spettri UV.

Utilizzare il metodo creato nella prima parte di questo esercizio

per inserire ed analizzare un campione singolo per creare un

cromatogramma di esempio. Il metodo completato puo essere
utilizzato per inserire ed analizzare un gruppo di campioni per
identificarne i composti.

Agilent Technologies

m



Esercizio avanzato n. 4 Impostazione di un metodo per campioni singoli per I'acquisizione e I'utilizzo di spettri

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, € necessa-
rio provare prima ad effettuare le operazioni riportate sulla
sinistra senza consultare le istruzioni dettagliate. Seguire le
istruzioni sulla destra soltanto in caso di effettiva necessita.

Prima di iniziare

Leggere "Impostazione dei metodi" a pagina 73 per impostare
i metodi.
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Esercizio avanzato n. 4 Impostazione di un metodo per campioni singoli per I'acquisizione e I'utilizzo di spettri

Operazione 1. Creare un modello di metodo per la sola identificazione dei

composti

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Creare un nuovo modello di metodo
per un campione singolo.

Assegnare al modello di metodo il
nome exer4iii, dove jii sono le iniziali
dell'operatore.

Selezionare File > New > Method oppure fare clicsu [ e

selezionare Method.

Viene visualizzata la procedura guidata Method Wizard.

Inserire exer4 nella casella Method Name.
Selezionare Single Sample.

Method Wizard

New Method name

New Method ”

|exer2\ws

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

want to create ?

What kind of Methad do you

Browse .

& Eingie Sample

i Sequence

d Fare clic su Next per passare al pannello Method Wizard Instrument.

NDS Cerity — Guida introduttiva
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Fasi Istruzioni dettagliate

2 Selezionare uno strumento per a Nel pannello Instrument selezionare lo strumento che eseguira I'analisi.
I'esecuzione del metodo. b Selezionare la casella UV Spectra.

Selezionare uno strumento con
DAD o FLD.

Method Wizard E

Instrument ” Select the Instrument for pour Method.

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

¢ Fare clic su Next per passare al pannello Data Analysis.

3 Selezionare Compound Identifica- a Nel pannello Data Analysis selezionare le caselle UV Purity e UV
tion, UV Purity e UV Confirmation. Confirmation e deselezionare le caselle Calibration and Quantitation,
Include Noise Calculations e Include System Suitability Calculations.

Method Wizard : 2lx|

Data Analysis i
Y Dio you want to include ¥ Compound Identification
Compound ldentification?

Da you want to include L ¥ U Purity
Spectral Compaound Purity?

Da you want to include LY ¥ U Confirmation
Spectral Campaund Confirmation?

Do pou want to include [~ Calibration and
Calibration and Quantitation? Quantitation

Do pou want tause Custom

Caliulatans? I Custom Caloulations
lculations?

Do pou want to include System

iInclude System Suitab\hly‘;
Suitability Calculations?

iCalculations i

b Fare clic su Next per passare al pannello Identification.
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Fasi Istruzioni dettagliate

4 Completare l'impostazione del a Fare clic su Next, quindi sul pulsante Finish.
modello di metodo. b Fare clic su Save se viene visualizzata la finestra di dialogo Save Changes
Non selezionare nessuna casella nel to the Database.

pannello Method
Wizard Identification.
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Operazione 2. Inserire le condizioni per I'equilibrazione dello strumento

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Inserire i parametri della pompa

Metanolo come solvente B:

Flusso: 2 ml/min.
Composizione del solvente:
80% MeOH/20% H,0
Tempo di arresto: 5 min.

Acetonitrile come solvente B:

Flusso: 1,5 ml/min
Composizione del solvente:
65% ACN/35% H,0

Tempo di arresto: 5 min.

2 Inserire il volume di iniezione
ed il tempo di arresto del
campionatore automatico.

Volume di iniezione: 1 pl
Tempo di arresto: come la pompa

a
b

Nella struttura di selezione espandere la cartella exer4iii.

Espandere la cartella Instrument Setup, quindi selezionare
Quaternary Pump o Binary Pump.

Inserire un valore di Flow pari a 2 ml/min.

In Solvents selezionare la casella B ed inserire 80 nella casella %.

La percentuale di solvente A viene automaticamente impostata al 20%.
In Stoptime selezionare |'opzione min, quindi inserire 5.

D 220 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

Nella struttura di selezione scegliere la cartella ALS.

Fare clic sulla scheda Auxiliary & Time.

In Stoptime selezionare I'opzione As Pump.

Fare clic sulla scheda Setup, quindi selezionare Standard Injection.
Inserire il valore 1 pl in Injection Volume.

Setup | Ausiiery & Time |

Iniectior

€ Standard Injection

 Injection with Needle Wash

€ Use Injectar Program

Injection Yolume: [1 _% ul
skl 1

116

NDS Cerity — Guida introduttiva



Esercizio avanzato n. 4 Impostazione di un metodo per campioni singoli per I'acquisizione e I'utilizzo di spettri

Fasi

Istruzioni dettagliate

3 Assicurarsi che il tempo di arresto
sia lo stesso per tutti i moduli stru-
mentali.

Tempo di arresto: come pompa/
iniettore

4 Impostare i parametri di acquisi-
zione degli spettri.
Segnale
A: 254 nm, Ampbanda: 4 nm

Riferimento: 400 nm, Ampbanda:
100 nm

Spettro

Memorizzazione: All
Intervallo: 190 nm
Fino a: 450 nm
Fase: 2 nm

Nella struttura di selezione scegliere la cartella DAD o FLD.

Nella struttura di selezione scegliere la cartella TCC.

a
b In Stoptime selezionare I'opzione as Pump/Injector.
c
d In Stoptime selezionare I'opzione As Pump/Injector.

Signal & Time | Timetablel Options |

—Signal —Spectiuny
Store Sample B On/Dff Reference  Bw
S |25U = [ = @ [0 = |mn = m Store: IAII |
B: [— Mot used Range: |1SD _|::‘ nm
C: [~ Mot used to |45E| _% nm
D: [~ Mot used Step: I2 _|; nm
E: [~ Mot used Threshold: I1EI _|: L
—Stoptime: Paosttime: ~Peakwidth [Responsetime}——————
&
G & i
Mo limit 3010 min (203 hd
- ID _lj min
£ ] |4 _|: ity

a Nella struttura di selezione scegliere la cartella DAD o FLD.

b In Signal selezionare la casella Store per Signal A, impostare la lunghezza
d'onda del campione Sample su 254 nm e I'ampiezza di banda Bw su 10.

¢ Selezionare la casella On/0ff ed impostare la lunghezza d'onda di riferimento

Reference su 400 e I'ampiezza di banda Bw su 100.

d In Spectrum scegliere di archiviare tutti gli spettri selezionando All
ed impostare Range su un valore compreso tra 190 e 450 nm con incrementi

(Step) di 2.
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Operazione 3. Salvare ed ispezionare le modifiche del metodo

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Salvare il metodo. a Sulla barra degli strumenti standard fare clic su [5d] -
Una volta salvato, il metodo puo Viene visualizzata la finestra di dialogo Save Changes To The Database.
essere utilizzato per creare un croma-
togramma di esempio. Save Changes To The Database [2] <]

Vedere "Esercizio base n. 2a Analisi

. . . List of changes
di un campione singolo per produrre

Sequence template updated due to changes in compound calibration bethod. -
un cromatogramma di esempio” a Change the Compound Mame' from "New Compoundd’ to ‘o-terpheryl’ for the 'Compound' in the Calibration.
i g p Change the 'Compound Mame' from Mew Compound3' to 'biphenyl' for the ‘Compound' in the Calibration.
pagina 19. 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
D Ver cr ilcrom ramma di 4dded Compound Mew Compoundd with Expected Time 3.07331366366018, High Time Limit 3.1507615052!
opo a_ ercreatolic ,0 atog a ad Added Compound Mew Compound3 with Expected Time 1.87937056425805, High Time Limit 1.92635482831
esempio, passare all operazione 4. 4dded Compound Mew CompoundZ with Expected Time 1.10439877305102, High Time Limit 1.1320087423

Added Compound Mew Compound] with Expected Time 0.934924245150261, High Time Limit 0958297351,

v
1 | »

Fieazon for changes

b Rivedere I'elenco delle modifiche List of changes.
In Reason for changes inserire un motivo per la modifica o sceglierne uno
dall'elenco.

d Fare clic sul pulsante Save.

L'amministratore di Cerity deve impostare il controllo in modo da visualizzare
la finestra di dialogo Save Changes To The Database. Puo inoltre fornire un
elenco di motivi per la modifica e richiedere I'inserimento di una firma elettro-
nica per completare la finestra di dialogo.
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Operazione 4. Inserire ed analizzare un campione singolo

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Avviare Instrument View per trovare
la tavola dei campioni relativa ai
campioni singoli.

2 Inserire un campione con le seguenti
informazioni:

Assegnare al campione il nome
exchrom3Diii, dove iii sono
le iniziali dell'operatore.
Selezionare exerbiii.
Selezionare il vial che contiene
lo standard isocratico a concentra-
zione totale.

3 Inserire le operazioni da effettuare
durante I'analisi.

4 Salvare il campione.

Selezionare Instrument nell'elenco Current View.

Espandere la cartella dello strumento che produrra il cromatogramma

di esempio.

Selezionare Single Samples.

Nell'area di lavoro vengono visualizzati la tavola dei campioni ed il pannello di
inserimento.

Inserire exchrom3Diii nella casella Sample Name.
Selezionare un metodo dall'elenco Method.

Lo strumento associato al metodo viene visualizzato nella
casella Instrument.

Selezionare Sample nell'elenco Sample Type.

Inserire il numero di vial per il campione nella casella Vial Number.
Fare clic su Apply per inserire le informazioni sul campione nella
relativa tabella.

Per tutti gli altri parametri utilizzare i valori predefiniti.

a Deselezionare le caselle Quantify e Report.

Sample Entry | Sample Logbook I

Fample Name: Run |Amounts| Identification Descliplioml Report Destination
|Exal2bdec1 .

e ~Rur with
I‘aoaﬂﬁ Priority: Schedule:
EXElodEC |

'_I Medium 'I Unknown

Sample Type:

GITE U ~Task(s) to perfor
ISamp\e j
| Eequie ¥ Quantify

Ints b ”

natimen ¥ [htegrate
[EMELCS =l

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

Sulla barra degli strumenti standard fare clic su =.
Viene visualizzata la finestra di dialogo Save Changes To The Database.

Rivedere I'elenco delle modifiche List of changes.

In Reason for changes inserire un motivo per la modifica o sceglierne uno
dall'elenco.

Se necessario inserire la propria firma elettronica.

Fare clic sul pulsante Save.
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Fasi

Istruzioni dettagliate

5 Analizzare il campione.

6 Controllare il segnale e monitorare
lo stato del campione.

7 Rivedere il risultato prodotto dal
campione ed assicurarsi che tutti e

quattro i picchi siano stati integrati.

a Espandere la cartella relativa allo strumento nella struttura di selezione.
b Selezionare Single Samples.
¢ Selezionare il campione exchromiii.
Il pulsante Run :_.t viene attivato sulla barra degli strumenti Tools.
J* o nN=% i l§| |J Instrumet
EJIAIIInstruments =l B | _INAME | : ahMETI;ED _ |INIS';'RUMENT|B
[E" @ Allrstuments equilzampeme  equilmetheme [Older version] ee-Ic
E__a eedc3 ssexchromeme | ssexchromeme ee-lc3 3}
] M sinde samoes ssexchrondec B 3
d Fare clic sul pulsante Run.
Il campione puo anche essere analizzato a partire da Sample View.
a Selezionare lo strumento dalla struttura di selezione.
b Fare clic sulla scheda Online Plot per visualizzare il segnale.
Se necessario modificare gli assi.
Vedere "Esercizio base n. 2a Analisi di un campione singolo per produrre
un cromatogramma di esempio” a pagina 19 per ulteriori informazioni.
a Selezionare Result nell'elenco Current View.
b Selezionare MySamplesRunLast24h nell'elenco Query.
¢ Espandere la cartella Samples.
d Espandere la cartella exchrom3Diii.
e Selezionare I'iniezione exchrom3Dijii iniezione #1.
f Visualizzare il cromatogramma e i risultati.
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Operazione 5. Selezionare un cromatogramma di esempio ed impostare

I'integrazione

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Selezionare un cromatogramma
di esempio.
Per impostare integrazione ed identifi-
cazione, non e necessario disporre di

un cromatogramma di esempio, seb-
bene sia consigliato.

e = o

Nella struttura di selezione espandere la cartella exer4 se necessario.

a

b Espandere la cartella Data Analysis.

¢ Selezionare Example Chromatogram.

d Sulla barra degli strumenti Tools fare clic su A

Select example chromatogram

IAIIS amplesMotdpprovedRunLast 7D aps

ﬁ AllS amplesMotépprovedRunLast 7D ays
(] Blanks
Ea Samples
=" L defexchiom2a [Fev 2]
. 2a#il [Fev 1]
- Old Revisions
B exer2dec [Rev2]
-1 Calibration - exer2dec Calib Fev 2 [Rev 2]

Espandere la cartella Samples.

Espandere la cartella exchrom3Diii.

Selezionare il nome del campione con il numero di iniezione.
Fare clic sul pulsante Select.

Il cromatogramma di esempio viene visualizzato nell'area di lavoro.

Example Chromatogram

VAND: Absorbance

mall
1.910
2.930

300
1

[2.324

(S
5]
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Fasi Istruzioni dettagliate

2 Maodificare i valori degli eventi ini- a Nella struttura di selezione scegliere Integration in Data Analysis.
ziali in modo che risultino

Aty . Il cromatogramma di esempio viene visualizzato con le tabelle degli eventi
soltanto quattro picchi integrati.

di integrazione.

b Modificare il valore dell'evento Height Reject a 1 (oppure il valore inferiore
con cui @ comunque possibile integrare i quattro picchi principali).
¢ Fare clic sulla barra degli strumenti Actions [,

Example Chramatogram

VWD Absorbance
=
t
o
o @
5 =
- =1
o
g-
- L .
T T T
1] 2z 3 4 min
Initial Events I Timed Events ] Results
Jvwin =l Gelent Signal Sh
gnal ort
o - RT Description (Fleals s
Initial Event Hame Initial Event Yalue
Area Reject 0.0000 09349 D A 155043
Slope Sensitivity 1.0000 11044 W01 A 374 2865
Peak Width 0.0400 1.67%4 WD A 66,2544
Shaoulder Detection Maode Disabled 30739 WDl & 5239433

Height Reject 1.0000

For All Signals

Tail Peak Skim Height Ratio 0.0000
Front Peak. Skim Height R atio 0.0000
Skim Valley Ratio 20.0000
Baseline Corection Classical
Tangent Skim Mode Standard
Peak to Valley Ratio 500.0000
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Operazione 6. Impostare l'identificazione dei composti

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Impostare la tabella di identifica-
zione dei composti per le seguenti
sostanze:

Tempo di ritenzione=da 9 a
1.1, dimetilftalato

Tempo diritenzione=da 1,1a
1,2, dietilftalato

Tempo diritenzione=da 1,8 a
2,1, bifenile

Tempo diritenzione=da 3 a
3,2, o-terfenile

a
b

Nella struttua di selezione scegliere la voce Identification per Data Analysis.
Sulla barra degli strumenti standard fare clic su +#- .

| picchi appaiono con i nomi New CompoundN nella tabella dei composti,

dove N=1-4

In Compound Name selezionare la prima cella ed inserire dimetilftalato.

Dopo aver selezionato la cella, inserire il nome. L'inserimento precedente

viene sovrascritta.

In Compound Name selezionare la seconda cella ed inserire dietilftalato.
In Compound Name selezionare la terza cella ed inserire bifenile.
In Compound Name selezionare la quarta cella ed inserire o-terfenile.

Compound | Oplions |

DAD: Signal A

NDS Cerity — Guida introduttiva

=
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- % =
) g £ &l
Eh E P 5
o
g4
&
. i U L
T T T T l
] 1 2 3 4 5 min
Identification | Corfimation |
Compound
Time Reference Resolution Use Default Time
Compound Name | Expected Time Peak Signal eal Reference Window Low
dimethyl phthalate 0.9902 ADT A B +
diethyl phthalate 1.1662 ADT A i) +
biphenyl 1.9700 ADT A 1) +
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Esercizio avanzato n. 4 Impostazione di un metodo per campioni singoli per I'acquisizione e I'utilizzo di spettri

Operazione 7. Impostare la conferma di un composto spettrale UV

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Impostare la conferma spettrale del
composto UV per tutti i composti

o

o o

Nell'area di lavoro Identification fare clic sulla scheda Confirmation.
Nella tabella Confirmation selezionare la prima riga.

Selezionare la casella Use UV spectral compound confirmation nel
pannello sotto la tabella.

Selezionare la casella Use default options nel pannello sotto la tabella.
Selezionare le altre righe nella tabella Confirmation e ripetere le
operazioni descritte ai punti (c) e (d) per ogni composto.

E utile notare che quando le caselle sono selezionate, viene inserito un segno
pit nelle colonne Use UV spectral compound confirmation e Use Defaults
della tabella Confirmation.

Identification ] Cnnlilmalinnl

Use UV Spectral
Compound Background Use b
Compound Name | Expected Time Peak Signal Confirmation Use Defaults comection Backg
dimethwl phithalate 0.9908 A01 A + + Automatic
digthyl phthalate 1.1668 5071 A + + Automatic
biphergl 1.9700 A0 A + + Auitarnatic
o-terphenyl 31861 A0 A + + Autarnatic:
|
¥ Use UV spectral compound confirmation Format 20 HK A
¥ Use detault options J |
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Fasi Istruzioni dettagliate

2 Impostare le opzioni di conferma del a Nel pannello sotto |a tabella Confirmation fare clic su ... a destra della casella
composto spettrale UV predefinite. Use default options.

Viene visualizzata la finestra di dialogo Spectral Confirmation Defaults.

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 |

=

Nel gruppo Background Correction selezionare |'opzione Automatic.
Nel gruppo Calculations impostare la soglia del rumore Noise threshold
su b5 mAU.

d Non modificare i valori predefiniti di Levels.

o

3 Selezionare uno spettro per a Sulla barra degli strumenti standard fare clic su t':k

la conferma. Viene visualizzata |a finestra di dialogo Compound Reference
Spectrum Selection per il composto selezionato.

Nella struttura di selezione espandere la cartella exchrom3Diii.
Selezionare il nome del campione con il numero di iniezione.

Sulla barra degli strumenti standard fare clic su ‘fL

O o O =

Nel cromatogramma di esempio selezionare il picco per il
composto selezionato.

Lo spettro di apice del composto selezionato viene visualizzato nella
finestra dello spettro.

f Nell'elenco a discesa Compound selezionare il composto successivo.

g Selezionare il picco per questo composto.

h Ripetere le operazioni (f) e (g) per tutti i imanenti composti.

i Chiudere la finestra di dialogo Compound Reference Spectrum Selection.
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Operazione 8. Impostare la purezza UV

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Impostare i parametri di gestione a Nella struttura di selezione scegliere la voce UV Purity per Data Analysis.
degli spettri: Nell'area di lavoro viene visualizzato il pannello relativo alle opzioni di
. .
Interva,llo di lunghezze d'onda purezza UV.
Correzione del fondo
Spettr! del picco oAb |
Calcoli
. R i Wwiavelength Rang: i Peak Spectra
Livelli
M ¥ Low [rm]: 220 ,(j_"b,-_‘ Hurnber of spectra: m
I™" High [nm] 400 K Mirimum response range [meall] I‘I
i~ Backaground Correction i Calculation:
" MNone 25 Moise threshold [maU] Ig—
& Automatic
£ Manual Levek
3 WA T Backaround /T [min: ID— Waming: 330
Jn:f\- ™| Backaround 2 [mir]: IU . Reject 950

b Nel gruppo Wavelength Range selezionare la casella Low ed inserire 220 nel
campo adiacente.

¢ Nel gruppo Background Correction selezionare I'opzione Automatic.

d Nel gruppo Peak Spectra impostare Number of spectra su 7. Lasciare inva-
riato il valore predefinito di Minimum response range.

e Nel gruppo Calculations impostare la soglia del rumore Noise threshold
sub mAU.

f Lasciare invariati i valori predefiniti di Levels.
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Operazione 9. Impostare la gestione degli spettri

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Impostare i parametri di purezza UV: a Nella struttura di selezione scegliere la voce Spectra Handling per
Intervallo di lunghezze d'onda Data Analysis.
Correzione del fondo

i : Nell'area di lavoro viene visualizzato il pannello relativo alla gestione
Spettri del picco

degli spettri.

DAD |

i wavelength Rang Pesk Spectra
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 Nel gruppo Wavelength Range deselezionare entrambe le caselle.
Cio assicura che venga visualizzato I'intero intervallo di lunghezze d'onda.

¢ Nel gruppo Background Correction selezionare I'opzione Automatic.
d Nel gruppo Peak Spectra impostare Number of spectra su All. Lasciare inva-
riato il valore predefinito di Minimum response range.
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Fasi

Istruzioni dettagliate

2 Salvare il metodo.

Save Changes To The Database EHE

a Sulla barra degli strumenti standard fare clic su [ .

Viene visualizzata la finestra di dialogo Save Changes To The Database.

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

Rivedere I'elenco delle modifiche List of changes.

In Reason for changes inserire un motivo per la modifica o sceglierne uno
dall'elenco.

Fare clic sul pulsante Save.

L'amministratore di Cerity deve impostare il controllo in modo da visualizzare
la finestra di dialogo Save Changes To The Database. Puo inoltre fornire un
elenco di motivi per la modifica e richiedere I'inserimento di una firma elettro-
nica per completare la finestra di dialogo.
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio avanzaton. b
Impostazione di un metodo calibrato
a multilivello per la sequenza

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

e Utilizzare un metodo esistente per creare un nuovo modello
di metodo per una sequenza.

¢ Inserire calibrazioni multilivello, calibrazioni globali e analisi
quantitative ESTD nel metodo.

¢ Impostare calibrazione e quantificazione con quantita
variabili di composto per una tavola di calibrazione a
due livelli.

¢ Impostare variabili di campione per il sistema.

* Impostare un modello di sequenza per la calibrazione
globale.

¢ Selezionare un modello di rapporto per un rapporto di
iniezione a standard singolo.

Vedere "Esercizio base n. 3 Impostazione di un metodo calibrato
a livello singolo per la sequenza" a pagina 95 per una descri-
zione del modello di sequenza.

Il metodo puo essere usato con "Esercizio avanzato n. 4a
Esecuzione di una sequenza per quantificare i composti con
una calibrazione multilivello" a pagina 47 e "Esercizio avanzato
n. 4b Modifica delle variabili del campione e rielaborazione" a
pagina 55.
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Esercizio avanzato n. 5 Impostazione di un metodo calibrato a multilivello per la sequenza

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, € necessa-
rio provare prima ad eseguire le operazioni riportate sulla
sinistra senza consultare le istruzioni dettagliate. Seguire le
istruzioni sulla destra soltanto in caso di effettiva necessita.

Prima di iniziare

Leggere "Impostazione dei metodi" a pagina 73 per impostare
i metodi.
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Esercizio avanzato n. 5 Impostazione di un metodo calibrato a multilivello per la sequenza

Operazione 1. Copiare un metodo per creare un modello di metodo per la

sequenza

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Copiare il metodo per creare un
nuovo modello.

Copiare exer3iii o defexer3.
Assegnare al modello di metodo il
nome exer4iii, dove iii sono le ini-
ziali dell'operatore.
Non modificare nessuna imposta-
zione fino a quando non viene
visualizzato il pannello Compound
Table.

E utile notare che i pannelli Method
Wizard contengono le selezioni di
metodo dell'Esercizio 3.

2 Impostare il pannello Compound
Table.

Poiché dovra essere impostata una
calibrazione multilivello, impostare
una nuova tavola di calibrazione.

a Selezionare File > New > Method oppure fare clic su Ol e

selezionare Method.

Viene visualizzata la procedura guidata Method Wizard.

b Nel pannello New Method fare clic sul pulsante Browse, quindi selezionare

exer3iii o defexer3.

¢ Inserire exerdiii nella casella New Method Name.

New Method

Mew Method name :

Iexer4eme

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

exerdzinglevel

Browse ... |

what kind of Method do you = Single Sample

want to create 7
* Sequence

d Fare clic su Next per passare al pannello Compound Table.

a Nel pannello Compound Table selezionare Set up a new Compound

Calibration.

Method Wizard EE

Compound Table

|

How do you want the calibration to be set up?

& et up a new Compound Calibration:

' Set up a new Manual Calibration.

" Keep Compound Calibration from Method template.

b Fare clic su Next per passare al pannello Calibration.
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Fasi Istruzioni dettagliate

3 Impostare il pannello di calibrazione. a Selezionare Variable Amount.
Scegliere di impostare: b Selezionare la casella Multi Level ed inserire 2 livelli.

_ o - ¢ Selezionare Overall Calibration.
Calibrazione multilivello (2 livelli)

Quantita di composto variabili Method Wizard EE
Calibrazione globale
Calibrazione specifica per sequenza Calibration Da the standards in your & Yariable Amount
method always contain Fized  Fi
Fixed 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 & 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 Fare clic su Next per passare al pannello New Method Review.

4 Rivedere il modello del nuovo a Nel pannello New Method Review rivedere i valori di Method
metodo. Wizard Settings.
Fare clic sul pulsante Finish per salvare il metodo nuovo.
Salvare tutte le modifiche nel database, se necessario specificandone i
motivi.
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Operazione 2. Impostare un cromatogramma di esempio ed
identificazione del composto

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Selezionare un cromatogramma
di esempio.
Utilizzare il cromatogramma di esem-
pio prodotto con "Esercizio base n. 3a
Esecuzione di una sequenza
per quantificare i composti con
una calibrazione a livello singolo" e
"Esercizio base n. 3b Reintegrazione
e rielaborazione dei risultati".

Oppure usare defexchr2a. Per utiliz-
zare questo cromatogramma, servirsi
di uno strumento dotato di rivelatore
VWD.

Se non viene visualizzato il
campione il cui cromatogramma
si desidera selezionare, effettuare
un'altra ricerca.

Consiglio: il cromatogramma risul-
tante defexchr2a é un risultato ripri-
stinato.

a Nella struttura di selezione espandere il nuovo modello di metodo exerdiii.
b Espandere la cartella Data Analysis e selezionare Example Chromatogram.
¢ Sulla barra degli strumenti Tools fare clic su .

Viene visualizzata la finestra di dialogo Select example chromatogram.

Select example chromatogram EHE
IAIISamplasNompprovedHUnLasl?Days j
E AllSamplesM otépprovedRunLast?D ays

B Blarks

B3 Samples

Eﬁ defexchiomza [Rev 2]

(] Old Revisions
E exer2dec [Fev 2]
@-I* Calibration - exer2dec Calib Rev 2 [Rev 2]

Cocel_|

d Selezionare I'iniezione dall'analisi che contiene il cromatogramma di esempio

per il nuovo metodo. Se defexchrom2a non viene visualizzato nella cartella
dei campioni, scegliere la ricerca AllResultsRestored.

e Fare clic sul pulsante Select.

Il cromatogramma di esempio viene visualizzato nell'area di lavoro.

Example Chromatogran

WD Absorbance
3 F oo o o
i = o 9
-] 'y N
=
= -
o
| i
i o
G
- " Fa .
T T T T
0 il 2 <l 4

| parametri di integrazione sono presi dal metodo dell'Esercizio 3. Non &
necessario impostare l'integrazione.
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Fasi Istruzioni dettagliate

2 Impostare la tabella di composti per a Nella struttura di selezione scegliere Identification dalla cartella
le seguenti sostanze: Data Analysis.

Tempo di ritenzione = da 0,9 a b Sulla barra degli strumenti standard fare clic su |~ .

1, min, dimetilftalato | picchi vengono visualizzati con i nomi New Compound da uno a quattro

Tempo di ritenzione = da 1,1 a nella tabella dei composti.

-1,3, dietilftalato ¢ In Compound Name, selezionare la prima cella ed inserire dimetilftalato.
Tempo di ritenzione =da 1,8 a Dopo aver selezionato la cella, inserire il nome. L'inserimento precedente
-2,0, bifenile viene sovrascritto.

Non identificare il quarto picco. Inun  d In Compound Name selezionare la seconda cella ed inserire dietilftalato.
altro esercizio si impostera il quarto e In Compound Name selezionare la terza cella ed inserire bifenile.

picco come impurezza non specificata f In Compound Name fare clic sulla quarta cella con il tasto destro del mouse.
non identificata basata sul tempo g Selezionare Remove Compound.

diritenzione. Nell'area di lavoro Identification visualizzare i tre picchi identificati ed un

picco non identificato.

Compound | Options |

WD: Absorbance

mal

1z0
1

a0

=1

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
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Operazione 3. Impostare una calibrazione ed un'analisi quantitativa

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Impostare la calibrazione per
dimetilftalato e bifenile.

Impostare quantita predefinite
di dimetilftalato:

Livello 1: 10 pg
Livello 2: 40 pg

Impostare quantita predefinite
di bifenile:

a Nella struttura di selezione scegliere Calibration nella cartella Data Analysis.
b Nella tabella dei composti selezionare il dimetilftalato.

¢ Sul foglio Options fare clic sulla cella Use Default Amount, quindi
selezionare +.

Quando si effettua la selezione, la quantita immessa nella cella Weighed
Amount per ogni livello viene visualizzata nel foglio Amounts di Sample Entry.

d Perillivello 1 inserire 10 nella casella Weighed Amount e [ig nella casella

Amount Unit.

e Perillivello 2 inserire 40 nella casella Weighed Amount.

Livello 1: 15 . L . . . Cpep
. Hg f Ripetere le operazioni descritte ai punti c-e per il bifenile.
Livello 2: 60 pg
O.Uan(.jo SI_ImPOSta un metOdo con X Compounds I Detault Calibration Curve: ]
quantita di composto variabili, I'appli-

. . . . Usge Default Quantitation
cazione consente di inserire il peso Compound Name Level Id Weighed Amount Amount Amount Unit Based On
effettivo (concentrazione) dimethyiphthalate i TR0 T o s

. . 2 40.0000
dei composti standard del dethyiphinaiste i 00000
. . . 2 0.0000
campione Inserito. Faphenyl 1 15 0000 T I aren
2 60.0000
Options I Calibration Curve: I
Comoound Nam: |hiphenyl
Use Default
Level Id Weighed Amount Amount Amount Unit Low Amount Limit| Use Low L
1 15.0000 + ug 14 2500
2 E0.0000 57.0000
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Fasi Istruzioni dettagliate
2 Togliere il dietilftalato dalla tavola a Sulla tavola di calibrazione fare clic con il pulsante destro del mouse in
di calibrazione. un punto qualsiasi, quindi selezionare Remove Compound dal menu di
Il sistema aggiunge automaticamente scelta rapida.
tutti i composti della tabella di identifi- Viene visualizzata la finestra di dialogo Select Compounds.
cazione dei composti alla tavola di Nell'elenco Calibration Table selezionare il dietilftalato.
calibrazione. Fare clic sul pulsante < per spostare il dietilftalato nell'elenco Available
In questa fase, eliminare il dietilftalato Compounds.
per usarlo come composto non cali- d Fare clic sul pulsante OK.
brato quantificato in base ai fattori di
risposta di un composto diverso. & Select Compound(s)
Available Compaunds Calibration T able
diethylphthalate dimethylphthalate
biphenyl
> |
|
N
Compound Info :
QK. Cancel
3 Impostare I'analisi quantitativa Vedere "Operazione 5. Impostare |'analisi quantitativa per tutti e quattro i
come nell'Esercizio 3. picchi" a pagina 105.
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Operazione 4. Impostare variabili di sistema

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Impostare un moltiplicatore a Nella struttura di selezione scegliere Sample Variables.
chiamato "Dilution Factor". b Fare doppio clic sulla cella Dilution ed aggiungere la parola Factor.
Utilizzare un valore predefinito di 5. ¢ Utilizzare un valore predefinito di 5.
2 Impostare un divisore chiamato a Fare clic sulla cella Divider una volta ed inserire il nome Correction Factor.
"Correction Factor". b Utilizzare un valore predefinito di 2.
Utilizzare un valore predefinito di 2.
Systemn Defined S ample Y ariables [Set by the user in Sample Entry and used in quantification]
. . Default
Variable ID Display Hame Value
1 |Multiplier_1 Multiplier 1
2 |Muttiplier_2 Dilution Factar &
3 |Muttiplier_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

NDS Cerity — Guida introduttiva 137



Esercizio avanzato n. 5 Impostazione di un metodo calibrato a multilivello per la sequenza

Operazione 5. Modificare il modello di sequenza

di calibrazione fino a che non e

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Maodificare il modello in modo che Verificare che il modello di sequenza contenga le informazioni relative al
venga visualizzato come segue: metodo dell'Esercizio 3, ma non identifichi piu gli standard di calibrazione.
Due standard di a Nella struttura di selezione scegliere Sequence Template.
calibrazione (Lev1,2) b Nella tavola dei campioni selezionare uno standard di calibrazione per
Due campioni la prima riga.
Due standard di calibrazione ¢ Selezionare Calibration Standard nell'elenco Sample Type.
Due campioni d Spostarsi su un'altra riga e fare clic sul pulsante Apply.
Due standard di calibrazione e Ripetere le operazioni descritte ai punti b-d per i prossimi due standard.
f Selezionare lo standard nella prima riga.
g Fare clic sul pulsante Insert sulla barra degli strumenti.
h Modificare il valore di Sample Name del secondo standard in Cal2.
Non é possibile impostare un | Impost.are Vial# a 3 e Calibration Level a 2.
. j Fare clic su Apply.
modello di sequenza con standard I Ripetere le operazioni descritte ai punti g-j per i due standard successivi.
|

Selezionare le due ultime righe di campioni, quindi fare clic sul

stata impostata la calibrazione in pulsante Delete.
Data Analysis.
2 Impostare la quantificazione imme- a Fare doppio clic sulla cella di Sample 1_2 sotto I'intestazione
diata del primo campione, Sample Immediate Quantitation.
1.2 b Fare doppio clic su Yes.
Quando si effettua questa selezione,
Samplg 1__2 verra quant_mcato ut|||z.- Sermirella Meries Ses Trae L(;?.rln;l netate Cusﬂ:;rrrloup I V;al anel::wns
zando il primo gruppo di standard di
calibrazione. Anche Sample 1_2, uni- 1 jcalt Caloration 1 MO 2 L
. . ) . 7 |cal2 Calibration 2 [ille) 3 1
tamente ad altri campioni, verra quan- 3 |sample 12 Sample VES 3 7
tificato in un secondo tempo usando 4 |sample1_4 Sample MO a 1
la media di tutti gli standard a |l Calloration ! ho 2 !
) . . b |cal2 Calibration 2 [{e] 3 1
di calibrazione. 7 |sampie 12 Sample NG 5 1
8 |sample1_4 Sample [ille) 9 1
9 cal Calibration 1 [ille) 2 1

tion
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Fasi Istruzioni dettagliate
3 Utilizzare le quantita di composto a Fare clic sulla scheda Amounts nel pannello Sample Entry.
predefinite per tutti gli standard. b Per ogni standard di calibrazione:

Selezionare lo standard nella tabella di sequenza.
In Compound amounts selezionare le caselle Use per dimetilftalato

e bifenile.
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 |sample1_4 Sample [i[od] el 1 as method |0
H |cal Calibration il MO 2 1 as method |0
b6 |cal2 Calibration 2 MO 3 1 as method |0
T |sample1_2 Sample MO 5 1 as method |0
8 |sample1_4 Sample MO 9 1 as method |0
9 |cal Callbration 1 2 1 as method |0
1

10
11
Sample Hame: Run Amounts I Idenl\llcalmnl Description
calz
I ~Sample wariables—————— | rCompound amounts
Sample Type: Sample Amount| 0 Use Mame Amaunt
IEahbralmn Standard j
Sample Amount L mg/ml v | dimethylphthalate [u] 40
SN DEE Mulipler, 1 [ | dithyiphthalate: | 0
I j New
Dilution Factor| & & biphenyl [ugk | 60
Wial Humber  Injections Wolume: [pl] Puirity:] 1

|3 |1 Ias method

[

Corection Factor,
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Operazione 6. Selezionare un nuovo modello di rapporto

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Selezionare un modello di
rapporto per un rapporto di

iniezione a standard singolo.

2 Selezionare i seguenti tipi
di rapporto per la stampa:
Sample single injection
Standard single injection
Sequence

3 Salvare il metodo.

a Nella struttura di selezione scegliere Reporting.
Nella tabella dei rapporti selezionare il tipo standard a iniezione singola.

Fare clic su Select Template...
Viene visualizzata la finestra di dialogo Select Report Template.

d Nella finestra di dialogo Select Report Template selezionare il

modello di rapporto Standard Single Injection Detailed.

e Fare clic su OK.

B Select Report Template E

Templates k.

Individual Report Templates Cancel
E,__] 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]

Eiksir_d html [Standard Single Injection Detailed Feport)
E,__] zin_short. htm [Standard Single Injection Condenszed Report]
] Devices

{1 Methods

dis

a Fare doppio clic sulla cella Print del rapporto Multi-Injection Summary Group
per cambiare Yes in No.

b Ripetere |'operazione descritta al punto a per il rapporto Calibration Stan-
dards Group per cambiare Yes in No.
Print Report Type Report Template
Yes  Sample single injection exerbinjdec.html
Yes  Standard single injection sin_d.html

Yes  MultiFinjection Summary Group Smp_short bt
Mo Calibration Standards Group | Cal_shorthtm
IO QC Sample Group CC_shorthtrm

le up ity

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 Sulla barra degli strumenti standard fare clic su [gg ed inserire i motivi della

modifica e, se necessario, la firma elettronica.
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio avanzato n. 6
Impostazione di un metodo per

una sequenza per la quantificazione
di impurezze

Il presente esercizio prevede una serie di operazioni che
consentiranno di imparare a:

e Inserire calcoli personalizzati relativi a rumore e system
suitability nel metodo per una sequenza.

e Inserire calibrazione in bracketing e quantificazione ISTD
nel metodo.

* Impostare un calcolo personalizzato per la media delle impu-
rezze percentuali di tutti i campioni nella sequenza per piu
iniezioni.

e Impostare i limiti per calcoli personalizzati e calcoli di
system suitability.

* Impostare un modello di sequenza per iniezioni multiple in
bracketing e per un un'analisi in bianco per un calcolo S/N.

* Impostare il layout per la visualizzazione dei risultati per
controllare i calcoli di system suitability.

* Modificare un modello di rapporto per un gruppo di cam-
pioni, comprendente calcoli personalizzati e di
system suitability.

Il metodo puo essere usato con "Esercizio avanzato n. 5a
Esecuzione di una sequenza per la quantificazione di
impurezze" a pagina 63 e "Esercizio avanzato n. 5b Uso
di un metodo diverso per la rielaborazione" a pagina 69.
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Esercizio avanzato n. 6 Impostazione di un metodo per una sequenza per la quantificazione di impurezze

Per eseguire quanto descritto nelle pagine seguenti, € necessa-
rio prima provare ad eseguire le operazioni riportate sulla sini-
stra senza consultare le istruzioni dettagliate. Seguire le
istruzioni sulla destra soltanto in caso di effettiva necessita.

Prima di iniziare

Leggere "Impostazione dei metodi" a pagina 73 per impostare
i metodi.
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Esercizio avanzato n. 6 Impostazione di un metodo per una sequenza per la quantificazione di impurezze

Operazione 1. Copiare un metodo per creare un modello di metodo per
la sequenza

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Copiare il metodo per creare un a Selezionare File > New > Method oppure fare clic su Ol e
nuovo modello. selezionare Method.

Copiare exerd4iii o defexer4iii.
E possibile utilizzare il metodo
originale dell'Esercizio 4

o il metodo modificato
dell'Esercizio 4b.

Viene visualizzata la procedura guidata Method Wizard.

b Fare clic sul pulsante Browse e selezionare exerdiii oppure defexer4iii.
Inserire exerbiii nella casella New Method Name.

.
Assegnare al campione il nome
exerbiii, dove jii sono le iniziali New Method o :
ew Method name :
dell'operatore. [ererbie

Verificare che i pannelli Method
Wizard contengano le selezioni
di metodo dell'Esercizio 4.

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

exerddec Browse ... |

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

* Sequence

[
d Fare clic su Next per passare al pannello Data Analysis.
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Esercizio avanzato n. 6 Impostazione di un metodo per una sequenza per la quantificazione di impurezze

Fasi Istruzioni dettagliate

2 Comprendere la capacita di impo- a Nel pannello Data Analysis selezionare la casella Custom Calculations.
stare calcoli personalizzati e calcoli b Selezionare la casella Include Noise Calculations.
di system suitability. Si noti che, selezionando la casella Include Noise Calculations, la casella

Include System Suitability appare selezionata e disattivata.

Method Wizard K E
Data Analysis .
4 Do you want to include IV Compound |dentification
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

¢ Fare clic su Next per passare al pannello Compound Table.

3 Selezionare un'opzione della tabella a Nel pannello Compound Table selezionare Keep Compound Calibration from
dei composti. Method template.

Anche se si sta modificando la moda-
lita di calibrazione in Bracketing, &
possibile mantenere |'impostazione Compound Table H
di calibrazione dell'Esercizio 4.

Method Wizard [2]:

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 Fare clic su Next per passare al pannello Calibration.
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Esercizio avanzato n. 6 Impostazione di un metodo per una sequenza per la quantificazione di impurezze

Fasi Istruzioni dettagliate
4 Selezionare le opzioni a Nel pannello Calibration selezionare Bracketing.
di calibrazione.
Selezionare Bracketing e mantenere
invariate tutte le altre opzioni. Calibration Do the standards in your PRV
method always contain Fized € Fived Amount

Amounts or Y ariable Amounts?

Does this method use more than
one concentration level of the ¥ bult Level |2
calibrated compound|z]?

what kind of Calibration do " Overall Calibration
you need? " Single Update Calibration
(;\. H

‘what kind of Calibration ' Instrument 5 pecific
Procedure do you need? Calibration
&' Sequence Specific
Calibration
b Fare clic su Next per passare al pannello Quantitation.
5 Selezionare le opzioni a Nel pannello Quantitation selezionare la casella Limit checks.
di quantificazione. b Selezionare ISTD.
Method Wizard (2]
Quantitation Do you want ta include limit checks v
on the calculated results ? L
‘which Calibration Mode do you i ESTD
want to use in your Method & 1570

¢ Fare clic su Next per scorrere il pannello New Method Review.

6 Ricontrollare il modello del a Nel pannello New Method Review rivedere i valori di Method
nuovo metodo. Wizard Settings.
b Fare clic sul pulsante Finish per salvare il metodo nuovo.
¢ Salvare tutte le modifiche nel database, se necessario indicando i motivi della

Il nuovo metodo contiene le stesse
informazioni del modello di analisi

dei dati e sequenza presenti nell'Eser- modifica.
cizio 4.
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Operazione 2. Modificare la quantificazione per uno standard interno

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Impostare I'analisi quantitativa ISTD. a Espandere il metodo appena creato ed espandere la cartella Data Analysis.
Impostare il bifenile come standard b Nella struttura di selezione scegliere Quantitation Setup.
interno ed utilizzarlo per I'analisi ¢ Fare clic suIIa.schgda (;allbrated .Compo.unf:is. .
quantitativa del dimetilftalato. d Nella tavola di callbrazmng seIeznonare_ il bifenile.
e InInternal Standard selezionare Set this Compound as the ISTD.
f Selezionare dimetilftalato.
g InInternal Standard selezionare Use ISTD compound.
h Fare clic sulla freccia git, quindi selezionare il bifenile dall'elenco.
Calibrated Compounds I Uncalibrated Compounds I Unidentified Peaks I
Compound Hame | Expected Time | Comp d Group ISTD ISTD Name Com
dimethylphthalate 0.9349 biphenyl
biphenyl 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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Operazione 3. Impostare un calcolo personalizzato per calcolare la media
delle impurezze percentuali di tutti i campioni di una sequenza

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Impostare il calcolo dell'impurezza a Nella struttura di selezione scegliere Custom Calculations in Data Analysis.
percentuale in ogni singola iniezione. b Se necessario fare clic sulla scheda Single Injection.
¢ Aggiungere una colonna che contenga la variabile Amount per tuttii
composti/picchi.
Fare clic con il pulsante destro del mouse sulla tabella, quindi
selezionare Add Column.

Lo standard isocratico & un campione
ben definito di composti noti.

Per facilitare I'apprendimento delle
modalita di impostazione di calcoli per-

sonalizzati, la composizione dello Nel foglio Existing Column espandere Compounds, quindi
standard isocratico deve essere la selezionare Amount.

seguente: Fare clic su Apply.

Composto principale: dimetilftalato d Aggiungere una colonna per il calcolo dell'impurezza nella
Impurezza specificata: dietilftalato percentuale specificata.

Fare clic sulla scheda Add a New Custom Calculation Column.
Inserire un valore in Variable ID per I'impurezza specificata nella forma

Impurezza non specificata: desiderata, ad esempio PercentSpecifiedImpurity (senza spazi).
picco incognito

ISTD: bifenile

Inserire un nome in Display Name, ad esempio Percent Specified Impurity.

. Selezionare Single Inj. Variables in Level, quindi fare clic su Apply.

E anche possibile puntare e trascinare e Aggiungere una colonna per il calcolo dell'impurezza in percentuale

la cella di riferimento per specificare le non specificata.

celle presenti nel calcolo. Inserire valori in Variable ID e Display Name, quindi selezionare come Single
Inj. Variables per Level, quindi fare clic su OK.
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Fasi Istruzioni dettagliate

f Inserire la formula per il calcolo dell'impurezza in percentuale specificata nella
cella Single Inj. Variables.
Inserire la sintassi =D8/ SUM D7: D13) * 100, che rappresenta la quan-
tita di dietilftalato divisa per la somma delle quantita di tutti i picchi x 100. Uti-
lizzare il pulsante f, per trovare la funzione di somma, oppure digitare la
parola SUM.
g Inserire la formula per il calcolo dell'impurezza in percentuale non specificata

nella cella Single Inj. Variables. Utilizzare la stessa sintassi usata per il calcolo
dell'impurezza specificata.

= =
Amaont Percent Percent
Specified  |Unspecified
Impurity Impurity

H
Single Injection
Single Inj. Yariables

- [identified Cormpounds
dimethylphthalate
diethylphthalate
biphenyl

- [Mot Identified Peaks
Unknown 1

|,_,D\o|m|~.ao\|.n-hw|

b3

L1

Unknown n
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Fasi

Ist

ruzioni dettagliate

2 Impostare il calcolo della media per-
centuale di impurezza per tutte
le iniezioni del campione.

Effettuare la stessa operazione sia

per l'impurezza specificata sia per
I'impurezza non specificata.

Nell'area di lavoro Custom Calculations fare clic sulla scheda Multi-injection.
Aggiungere una colonna per I'impurezza a percentuale specificata.

Fare clic con il pulsante destro del mouse sulla tabella, quindi

selezionare Add Column.

Sul foglio Existing Column espandere User Defined, quindi selezionare

Percent Specified Impurity.

Fare clic su Apply.

Aggiungere una colonna per il calcolo I'impurezza in percentuale
non specificata.

Selezionare Percent Unspecified Impurity.

Fare clic su Apply.

Aggiungere una colonna per la media dell'impurezza in percentuale
specificata di tutte le iniezioni.

Fare clic sulla scheda Add a New Custom Calculation Column.

Inserire il valore di Variable ID sotto qualsiasi forma, ad esempio AvgPercent-

Specified.

Inserire un valore in Display Name come variante di ID, ad esempio

Avg Percent Specified.

Selezionare Multiple Inj. Variables in Level, quindi fare clic su Apply.
Aggiungere una colonna per la media dell'impurezza in percentuale non specifi-
cata per tutte le iniezioni di un campione.

Inserire Variable ID, Display Name e Level come Multiple Inj. Variables.

Fare clic su OK.

Inserire la formula per il calcolo della media delle impurezze in percentuale spe-
cificata nella cella Multiple Inj. Variable.

Inserire la sintassi =AVERAGE(D6:D8), che rappresenta la media del calcolo

di impurezza percentuale per ogni campione o tutte le iniezioni. E possibile

utilizzare il pulsante f, per accedere alla funzione AVERAGE oppure digitare la

parola AVERAGE.

g Inserire la formula per la media delle impurezze in percentuale non specificata.
4lB| c D E F G
= =
| Percent Percent  |Awg Percent| &g Percent
Specified | Unspecified | Specified | Unspecified

2 Impurity Impurity

13|

4 |Multi-Injection Sumrmary

5 |- [Multiple Inj. ariable

[ Single Inj. #1

7]

g Single Inj. #n

g |- [dimethylphthalate

10 Single Inj. #1

n

12 Single Inj. #n
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Fasi Istruzioni dettagliate

3 Impostare il calcolo della media per- a Fare clic sulla scheda Sample Group nell'area di lavoro Custom Calculations.

centuale di impurezze di tutti b Aggiungere una colonna per la media di impurezze a percentuale specificata.
i campioni. Fare clic con il pulsante destro del mouse sulla tabella, quindi selezionare
Effettuare la stessa operazione sia Add Column. ] o _ B

per I'impurezza specificata sia per Espandere User Defined, quindi selezionare Avg Percent Specified.
I'impurezza non specificata. Fare clic su Apply.

¢ Aggiungere una colonna per il calcolo della media delle impurezze in percen-
tuale non specificata.
Sul foglio Existing Column espandere User Defined, quindi selezionare
Avg Percent Unspecified.
Fare clic su Apply.
d Aggiungere una colonna per la media dell'impurezza in percentuale specificata
di tutti i campioni.
Fare clic sulla scheda Add a New Custom Calculation Column.
Inserire il valore di Variable ID sotto qualsiasi forma, ad esempio AvgPercen-
tAllSamples.
Inserire un valore in Display Name come variante di ID, ad esempio
Avg Percent All Samples.
Inserire il livello Level come Sample Group Variables, quindi fare clic
su Apply.
e Aggiungere una colonna per la media dell'impurezza in percentuale non specifi-
cata di tutti i campioni, ad esempio AvgPercentUAlISamples.
Inserire Variable ID, Display Name e Level come Sample Group Variables.
Fare clic su OK.

f Inserire la formula per la media delle impurezze in percentuale specificata.
Inserire la sintassi =AVERAGE(F6:F8), che rappresenta la media del calcolo di
impurezza percentuale per tutti i campioni. E possibile utilizzare il pulsante fy
per accedere alla funzione AVERAGE oppure digitare la parola AVERAGE.

g Inserire la formula per la media delle impurezze in percentuale non specificata

di tutti i campioni.

4[E] c D E F G

= =

Ay Percent| Avy Percent | Avg % S Al Awvg % U Al
Specified | Unspecified | Samples Samples

H

Samples :

- [Sample Group Variablé 4 =AVERAGE
Sample #1 ] [ (EEES)

Sarmple #n
- [dimethylphthalate
Sample #1

|D o o:;|~.a|o\ Ln| &= L.J|
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Operazione 4. Impostare limiti per i calcoli personalizzati e di

system suitability

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Impostazione dei limiti per i calcoli

di system suitability
Se il fattore di scodamento
& > 1,7, significa che I'esito & nega-
tivo — per tutti i campioni e per il
solo dimetilftalato
Se la risoluzione USP & < 1,5, signi-
fica che I'esito & negativo — per tutti
i campioni e peril
solo dimetilftalato
Se il rapporto segnale/rumore &
inferiore a b, I'esito & negativo.

a Selezionare Limits in Data Analysis.

Assicurarsi che venga visualizzato il foglio Single Injection.

Far clic con il pulsante destro del mouse sulla tabella Limits, quindi selezio-
nare Insert New Limit.

Espandere la tabella Peak, quindi selezionare TailingFactor.

Nell'elenco Condition selezionare >, quindi per Value inserire 1,7.
Nell'elenco Apply to selezionare dimetilftalato e premere OK.

Ripetere le operazioni descritte ai punti c e d per risoluzione del picco e USP.
Nell'elenco Condition selezionare <, quindi per Value inserire 1,5.

Fare clic su OK.

Ripetere le operazioni descritte ai punti c e d per SignalToNoise.
Nell'elenco Condition selezionare <, quindi per Value inserire 5.

Fare clic su OK.

[

—_— X o Kae 0o o

Limit Options for:

Single Iniecliun] Multi Injection I Summary Groups I

Variable ID Header Units Condition Value
SignalT oMoize SignalT ohoise < 5

T allingF actor TailingF actor > 1.7
USP_Resolution Peak resolution USP < 15

2 Impostare limiti per la media di
impurezze specificate e la media
delle impurezze non specificate
per tutti i campioni.

Se l'impurezza specificata &

> 10%, I'esito & negativo

Se I'impurezza non specificata &
> 5%, I'esito & negativo

Consiglio: la scheda Summary
Groups consente di impostare i limiti
per tutte le variabili ed i calcoli asso-
ciati a gruppi di tipi di campione, come
gruppi di campioni, gruppi di standard
di calibrazione, gruppi di campioni
personalizzati e di QC.

Fare clic sulla scheda Summary Groups.

b Farclic con il pulsante destro del mouse sulla tabella, quindi selezionare
Insert New Limit.

Nella finestra di dialogo Insert New Limit espandere la cartella Single Values,
quindi selezionare Avg % S All Samples.

Nell'elenco Data Set selezionare Sample.

Nell'elenco Condition selezionare >.

Inserire un valore pari a 10, quindi fare clic su OK.

Ripetere le operazioni descritte ai punti b-f per Avg % U All Samples e specifi-
care il valore 5.

(1}

e = o o

Limit Options For:

Single Injection I Multi Injection ]Summaw Emupx]

Yariable ID Header Units Data Set Apply To
AwgPercentAlIS amples Aeeg % F A S amples Al Selected Yariable ID
AwgPercentUANS amples Awg % U Al Samples Al Selected Yariable ID
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Esercizio avanzato n. 6 Impostazione di un metodo per una sequenza per la quantificazione di impurezze

Operazione 5. Modificare il modello di sequenza per iniezioni multiple e
in bracketing

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Impostare il bracketing a Scegliere Sequence Template dalla struttura di selezione.
Quantificare il primo gruppo di cam- b Fare doppio clic sulla cella Bracketing per Cal1 nella riga 1, quindi fare doppio
pioni con la media RF del primo e clic su Open.
del secondo gruppo di standard. ¢ Fare doppio clic sulla cella Bracketing per Cal1 nella riga 5, quindi fare doppio
Quantificare il primo gruppo di cam- clic su Open.
pioni con la media RF del secondoe d Fare doppio clic sulla cella Bracketing per Cal2 nella riga 6, quindi fare doppio
del terzo gruppo di standard. clic su Open.

e Fare doppio clic sulla cella Bracketing per Cal2 nella riga 10, quindi fare dop-
pio clic su Open.

2 Inserire un bianco nella prima a Scegliere lariga 1, quindi fare clic sul pulsante Insert. Usare tooltip.
riga ed immettere due iniezioni b Inserire NoiseBlank in Sample Name, quindi selezionare Blank Run
per ogni campione. per Sample Type.

¢ Inserire un valore di Vial# diverso, quindi fare clic su Apply.
d Inserire 2 in Injections # per ogni campione della sequenza.

, o ]]
Sample Name Sample Type Li:tl Bracketing Custu(;r:ﬂ?‘:mple V;fl b 4 Vu[l:line i:’nr:mft
hloiseBlank B T |25 method [0

2 ealt Calibration 1 Open 2 1 a5 method |0

3 cal2 Calibration 2 Mone 3 1 as method |0

4 |sample1_2 Sample 5 2 as method |0

5 |sample1_& Sample ] 2 as method |0

6 |calt Calibration 1 Open 2 1 as method |0

7 cal2 Calibration 2 Cloze 3 1 az method |0

8 samplei1_2 Sample 3 2 as method |0

9  zample1_4 Sample q 2 a5 method |0

10 calt Calibration 1 Mone 2 1 as method |0

11 cal2 Calibration 2 Closs 3 1 as method |0
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Esercizio avanzato n. 6 Impostazione di un metodo per una sequenza per la quantificazione di impurezze

Operazione 6. Impostare la visualizzazione dei risultati dei calcoli
personalizzati e di system suitability

Fasi

Istruzioni dettagliate

1

Impostare la visualizzazione delle
impurezze in percentuale specifi-
cata e in percentuale non specifi-
cata.

a Nella struttura di selezione espandere la cartella Data Review Layout.
b Scegliere Single Injection dalla struttura di selezione.

¢ Selezionare Summary Table nell'area di lavoro.

d Selezionare Percent Specified Impurity dall'elenco Available Items, quindi
fare clic su > per spostarlo nell'elenco Display Items.

Ripetere I'operazione descritta al punto d per Percent Unspecified Impurity,
quindi fare clic su Apply.

@

Single Injection Summary

Fiesults Table Display tems

Available ke

Muise Calculation Start Time ;I Percent Specified Impurity Mumber of iters per Line
Guantitation Method [ESTDAS ;I Percent Unspecified Impurity
Quantitation Type [AreaHeigh I‘I
Rel BT Reference Time | _(I
Sample Amount =
s ontl] [ 2
L]z} I Do I
2 Impostare la visualizzazione a Selezionare Results Table.
del fattore di scodamento, di b Selezionare Tailing Factor nell'elenco > Available Colums, quindi fare clic
risoluzione USP e il numero di su > per spostarlo nell'elenco Display Columns.
serie di ogni campione. ¢ Ripetere |'operazione descritta al punto b per Peak resolution USP e
SignalToNoise, quindi fare clic su Apply.
Single Injection Summary A
wailable Columng Digplay Calumng
Signal Drift N Peak To Peak Moise «| Fised Calumns
Signal Short Description _I _>| Peak width b0% _I 2
Signal 'wander TailingF actor
_<| Peak rezolution USP
SignalToMoize -
4 I »
L]z} | [Mowr |
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Esercizio avanzato n. 6 Impostazione di un metodo per una sequenza per la quantificazione di impurezze

Fasi

Istruzioni dettagliate

3 Impostare la visualizzazione della
media di impurezze specificate e
la media delle impurezze non specifi-
cate per tutti i campioni.

4 Impostare la visualizzazione
della media delle impurezza in per-
centuale specificata e in percentuale
non specificata per tutti i campioni e
per i loro controlli di limite.

a Nella struttura di selezione scegliere Multiple Injection.

b Selezionare Summary Table nell’area di lavoro.
Selezionare Avg Percent Specified dall'elenco Available Items, quindi
fare clic su > per spostarlo nell'elenco Display Items.

d Ripetere I'operazione descritta al punto b per Avg Percent Unspecified,

quindi fare clic su Apply.

Multi-lnjgction Summary

Available ltermns

Display ltems

i Results Table

- Summary Table
Sample Amount
Sample Name
Sample Position

N

dniection Yolme e

=
<l
wi

ieg Percent Specified Murber of items per Line

Avwg Percent Unspecified

a Scegliere Samples dalla struttura di selezione.
Selezionare Summary Table nell’area di lavoro.
Selezionare Avg % S All Samples dall'elenco Available Items, quindi fare clic
su > per spostarlo dall'elenco Display Items.

d Ripetere I'operazione descritta al punto ¢ per Avg % U All Samples, Avg % S
All Samples Limit Check e Avg % U All Samples Limit Check.

e Fare clic su Apply.

Sample Group

- Fissults Table Awailable terns

Display ltems

- Summary Table

A % 5 Al Samples MHurnber of items per
Awg % 5 All Samples Limit Check Line :

wa % U All Samples i
g % U Al Samples Limit Check
K1 KN I
W) I (Blelir]
Apml
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Esercizio avanzato n. 6 Impostazione di un metodo per una sequenza per la quantificazione di impurezze

Operazione 7. Modificare un modello di rapporto per il gruppo di campioni

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Modificare un modello di rapporto a Nella struttura di selezione scegliere Reporting.
per ottenere un rapporto di iniezione b Selezionare il tipo di rapporto Sample single injection, quindi fare clic su
a campione singolo. Edit Template...
Modificare il rapporto inj.html. ¢ Fare doppio clic su Individual Report Templates, quindi su inj.html.
Aggiungere una colonna per la d Posizionare il cursore nell'ultima colonna della tabella dei composti situata
risoluzione USP ed il rapporto sotto il cromatogramma.
segnale/rumore alla tabella e Fare clic con il pulsante destro del mouse sulla tabella, quindi selezionare
dei composti esistenti per il Table Properties.
cromatogramma. Viene visualizzata la finestra di dialogo Compound Table Properties.
Salvare il modello come f Nell'elenco Select Column Fields selezionare le caselle Peak resolution
exerbiniii, dove Jii sono le USP e SignalToNoise, quindi fare clic su OK.

iniziali dell'operatore.

¥ Compounds Table Properties

i~ Select Column Field: — Lawout
~C# ﬂ Table Style: ok
O # Time Statt ||:| i -
D& Levaoimt assic Cancel
O # Baseline Start
[ # TimeEnd BI—_ll‘gnmenL = M
-] # LevelEnd pefaut
[ # Baseline End Cell Dividing Rules: £
- [1% Pesak Type and Separation Code —
[ % Calibration Peak Type Al =
- [1% Identify Peak Method Border Size;
O % 2veaHeight Quantitation _I—;l
~-[1% Calib Curve type ! =i
- [1% CalibCurve origin Cell Padding:
[ # Coefficient a hi—ﬁl
-] # Coefficient b =
-] # Cosfficient o Cell Spacing:
-~ ] # Coefficient d |2 = =
[0 % Peak Processing Nates =
-] # Peakwidth 5%
[ # PeakWidth 50% i~ Table size
-] # Peak Tangent \width
O # kPime ¥ Specify Width
-] # Plate number EF/DAB 100
-] # Plate number USP
O # Plate number BF " In Percent
-] # Plate number JF )
LI # Peak resoluion EPAF/BR/DAR ® ik
- # Peak resolution USP
. # TaiingFactor
- # Symmetry ==
# SignalToMoize i
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Esercizio avanzato n. 6 Impostazione di un metodo per una sequenza per la quantificazione di impurezze

Fasi Istruzioni dettagliate

La tabella dei composti nel modello risultante sara simile alla seguente:

. - Peak
Retentlon Compound Amount Response [Tailing resolution | SignalToNoise
Time Name Factor Factor
Usp
R A K| ##gar| K DDDD| ###E ss Ea g2 A

g Selezionare File > Save As, inserire exerbinjiii, quindi fare clic su OK.
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Esercizio avanzato n. 6 Impostazione di un metodo per una sequenza per la quantificazione di impurezze

Fasi Istruzioni dettagliate

2 Modificare il modello di rapporto
dettagliato relativo al gruppo di cam-
pioni (sus_d.html).

Inserire una tabella html nella

Uscire da Report Template Editor.

Scegliere il tipo di rapporto Sample Group, quindi fare clic su Edit Template...
Fare doppio clic su Individual Report Templates, quindi su sus_d.html.
Inserire una linea al di sotto della tabella Sample group variables, quindi fare

20 T 9

tabella Sample group variables.
Inserire il testo per Avg. % S Impu-
rity All Samples e Avg % U Impurity
All Samples.

Inserire un grafico ancorato per

i valori delle impurezze %.

Nella tabella Sample Group Limits
inserire le informazioni di Limit per
il gruppo di campioni.

Salvare il modello come
exerbsgiii, dove iii sono

le iniziali dell'operatore.

clic sul pulsante Insert HTML table.

Nella finestra di dialogo Insert Table selezionare Classic Table in Style, quindi
fare clic su OK.

Fare clic sulla scheda Fields ed espandere la tabella Sample Group.
Espandere la cartella Sample Group Variables Results.

Posizionare il cursore nella prima cella della tabella HMTL, premere il tasto
Alt, quindi fare doppio clic su Avg % S All Samples.

Posizionare il cursore nella seconda cella della prima riga, quindi fare doppio
clic su Avg % S All Samples.

Ripetere le operazioni descritte ai punti da h a i per Avg % U All Samples, uti-
lizzando la seconda riga.

Posizionare il cursore sotto la tabella Sample group limit results.

| Premere il tasto Ctrl, quindi fare doppio clic su Avg % S All Samples
Limit Check.

m Effettuare la stessa operazione per Avg % U All Samples Limit Check.

n Selezionare File > Save As, inserire exerbesgiii, quindi fare clic su Save.

Una volta terminato, il modello viene Sample group (detailed)

visualizzato come modello relativo al
gruppo di campioni.

SO KK
sys_Date, sys_Time
sys_Uate, sys_Time

OOCOIOOCOCOOCOOK | ##t )

Sequence name
Sequence Start
Sequence End
Method (rev):

—

Nurnber of unidentified peaks: ##

Sample group variables
# |Sample name Amount Position| Inj. vol.
| SOCOOOCOCOCOCOCOCOC | ## . DDDD | XCOCOCO | 3 DD

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

##.00
#4.00

Sample group limit results

Limit
# |Sample name (Compound)

Compound Limit {(Sample}

SRR RO CROCROCRCROCH| RAHERAHRAHERAHRAHRAAA| OCO OGO | ROCOCOCKN

i

Avg 2% S All Samples Limit Check: >XCCOOOOOOK

Avg % U All Samples Limit Check: XCCOCOEO0K
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Esercizio avanzato n. 6 Impostazione di un metodo per una sequenza per la quantificazione di impurezze

Operazione 8. Selezionare modelli e tipi di rapporto

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Selezionare modelli di rapporto per
tipi di rapporto.
Usare exerbinijiii per il tipo di rap-
porto Sample single injection.
Usare exerbesgiii per il tipo di rap-
porto Sample group report.

2 Selezionare i tipi di rapporto
da stampare.
Sample single injection
Standard single injection
Multi-injection Summary Group
Sample Group
Sequence

3 Salvare il metodo.

a Uscire da Report Template Editor di Cerity.

b Selezionare il tipo di rapporto Sample single injection, quindi fare
clic su Select Template...

¢ Selezionare exerbinjiii, quindi fare clic su OK.

d Selezionare il tipo di rapporto per il Sample group, quindi fare clic
su Select Template...

e Selezionare exerbesgiii, quindi fare clic su OK.

a Fare doppio clic sulla cella Print per il rapporto Multi-Injection Summary
Group per cambiare No in Yes.
b Ripetere I'operazione descritta al punto a per il rapporto Sample Group per
cambiare il valore Yes in No.

Print Report Type Report Template
Yes  Sample single injection exerbinjdec.html
Yes  Standard single injection sin_d.html

Yes  MultiFinjection Summary Group Smp_short bt

Mo Calibration Standards Group | Cal_shorthtm

IO CC Sample Group

Yes

Mo Custom Sample Groups
Yes  Sequence
Mo Customer Report 1
Mo Customer Report 2
Mo Customer Report 3
Select Template... | Edit Template... |

CC_shorthtrm

htrml
Sum_short him
Seq_shorthtm
Composite_1.xml
Composite_2.xml
Composite_3.xml

Sulla barra degli strumenti standard fare clic su [ ed inserire i motivi della
modifica e, se necessario, la firma elettronica.
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio avanzato n. 7
Calcolo della somma media
dell'area delle impurezze
non identificate per lotto

Questo esercizio contiene una serie di operazioni che consen-
tono di imparare ad impostare un calcolo personalizzato per
determinare la media della somma dell'area delle impurezze
non identificate in ogni lotto di campioni.

¢ Impostare la somma delle aree dei picchi non identificati in
un'iniezione singola.

¢ Impostare il calcolo della media delle somme delle aree dei
picchi non identificati per tutte le iniezioni di un campione.

* Impostare il calcolo della media delle aree per i campioni
nel gruppo di campioni.

Non & necessario identificare i composti per impostare questo calcolo,
pertanto & possibile applicare le istruzioni riportate di seguito ad un
metodo vuoto.
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Esercizio avanzato n. 7 Calcolo della somma media dell'area delle impurezze non identificate per lotto

Operazione 1. Impostare la somma delle aree dei picchi non identificati in

un'iniezione singola

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Sul foglio di lavoro per iniezione sin-
gola, aggiungere una colonna per
contenere il risultato di integrazione
esistente, I'area del picco.

20 T 9

Single Injection.

Nella struttura di selezione, espandere la cartella del metodo desiderato.
Espandere la cartella Data Analysis.
Selezionare Custom Calculations.

Nell'area di lavoro relativa ai calcoli personalizzati fare clic sulla scheda

e Fare clic nel foglio di lavoro, quindi selezionare Add Column dal menu.

Viene visualizzata la finestra di dialogo Add Column.

Nella scheda Existing Column espandere la sezione Peaks, quindi selezio-

nare Peak Area. Fare clic su OK per chiudere la finestra di dialogo.

%> Add Column

Agdld & new Custom Calculation Column

| Existing Column

Existing |tems = Peaks

RT

Relative AT
Expected AT
Expected Relative RT
Peak Height

P, 3

Peak \Width
Coefficient a
Coefficient b

FeucFiciowt

Bl

ai
Height % Relative to 4ll Peaks

£irea % Relative to &l Peaks

Height % Relative to Peaks on Signal
£iea % Relative to Peaks on Signal

Information

Initial Value(s)

Start Value 1
Increment Value |1

calculation set up.

Precision [%] |2

These values are used to fil the columng during the

oK | LCancel |

Spply |

A questo punto, |'area di lavoro contiene una colonna con le aree dei picchi

non identificati.
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Esercizio avanzato n. 7 Calcolo della somma media dell'area delle impurezze non identificate per lotto

Fasi Istruzioni dettagliate

2 Aggiungere una colonna per conte- a Fare clic nel foglio di lavoro, quindi selezionare Add Column dal menu.
nere il nuovo calcolo per la somma

Viene visualizzata la finestra di dialogo Add Column.
delle aree dei picchi non identificati.

Fare clic sulla scheda Add a New Custom Calculation Column.

¢ Inserire Area Sum Not | dent Peaks nel campo Display Name.

d Fare clic sulla freccia rivolta verso il basso accanto a Level e selezionare Not
Identified Peaks Summary.

% Add Column x|

Add a new Custom Caleulation Column | Exsting Calumn |

Dizplay Name IArEE Sum Mot Ident Peaks

Level |Nm Idertified Pesks Summary =

Units.

A questo punto I'area di lavoro contiene una colonna per la nuova variabile Area
Sum Not Ident Peaks.

3 Inserire la formula per la somma a Nella riga diriepilogo Not Identified Peaks della nuova colonna inserire la
dell'area dei picchi non identificati. formula per sommare le aree dei picchi non identificati.

Consiglio: utilizzare la sintassi =SUM(D8:D10)

alB] c D E

1 New
Peak Area | Ares Sum
Nt et
2 Paaks

-1
‘ingle Injection
Single Inj. Variables
- |Idem|ﬁed Compounds
- [Mot Identified Peaks
Unknown 1 0.9993
19968
Unknown 30126

Sl = e o= ]
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Esercizio avanzato n. 7 Calcolo della somma media dell'area delle impurezze non identificate per lotto

Operazione 2. Impostare il calcolo della media delle aree dei picchi non
identificati per tutte le iniezioni di un campione

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Sul foglio di lavero di riepilogo a Nell'area di lavoro relativa ai calcoli personalizzati fare clic sulla scheda
per piui iniezioni aggiungere una Multi-Injection.
colonna per contenere la variabile b Fare clic nel foglio di lavoro, quindi selezionare Add Column dal menu.
impostata nel foglio di lavoro inie- Viene visualizzata |a finestra di dialogo Add Column.

zione singola, la somma delle aree

dei picchi non identificati ¢ Nella scheda Existing Column espandere la sezione User Defined,

quindi selezionare Area Sum Not Ident Peaks. Fare clic su OK per
chiudere la finestra di dialogo.

% Add Column

Addl & new Custorm Calculation Calumn | Existing Column

Existing Itsms Multiple Inj. Results
- Method Settings
& Compounds
&-Peaks
&-User Defined
L4 i H

A questo punto |'area di lavoro contiene una colonna con la somma delle aree
per i picchi non identificati.

2 Aggiungere una colonna per conte- a Fare clic nel foglio di lavoro, quindi selezionare Add Column dal menu.
nere il nuovo calcolo per la media Viene visualizzata la finestra di dialogo Add Column.
delle somme delle aree dei picchi

i e .. IR Fare clic sulla scheda Add a New Custom Calculation Column.
non identificati per tutte le iniezioni.

¢ Inserire Mean Area Sum Not | dent Peaks nel campo
Display Name.

d Fare clic sulla freccia verso il basso accanto a Level, quindi selezionare Not
Identified Peaks Variables.

=, Add Column B X|

Add a new Custom Caleulation Column | Existing Calunn |

Dizplay Name IMEEH Area Sum Mot ldent Peaks

Level [t entified Pecks variables =]

Units.

A questo punto I'area di lavoro contiene una colonna per la nuova variabile
Mean Area Sum Not Ident Peaks.
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Esercizio avanzato n. 7 Calcolo della somma media dell'area delle impurezze non identificate per lotto

Fasi

Istruzioni dettagliate

3 Inserire la formula per la media delle
somme delle aree dei picchi non
identificati per tutte le iniezioni.

a Nella riga di riepilogo Not Identified Peaks della nuova colonna inserire
la formula per sommare le aree dei picchi non identificati.

Consiglio: utilizzare la sintassi =AVERAGE(D8:D10).

4B c

D

E

)

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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Esercizio avanzato n. 7 Calcolo della somma media dell'area delle impurezze non identificate per lotto

Operazione 3. Impostare il calcolo della media delle aree per i campioni
nel gruppo di campioni

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Sul foglio di lavoro del gruppo di a Nell'area di lavoro relativa ai calcoli personalizzati fare clic sulla scheda
campioni aggiungere una colonna Sample Group.

per contenere la variabile impostata b Fare clic nel foglio di lavoro e selezionare Add Column dal menu.
nel foglio di lavoro per piu iniezioni,
la media delle somme delle aree per
tutte le iniezioni.

Viene visualizzata la finestra di dialogo Add Column.

¢ Nella scheda Existing Column espandere la sezione User Defined, quindi
selezionare Mean Area Sum Not Ident Peaks. Fare clic su OK per chiudere
la finestra di dialogo.

% Add Column I

Add & new Custorn Calculation Column | Existing Column

Existing ltems Sample Group Results

Sum Mot Ident. Peals:

Information

A questo punto |'area di lavoro contiene una colonna con la media della somma
delle aree per i picchi non identificati.

2 Aggiungere una colonna per conte- a Fare clic nel foglio di lavoro e selezionare Add Column dal menu.
nere il nuovo calcolo per la media Viene visualizzata |a finestra di dialogo Add Column.
delle somme delle aree dei picchi
non identificati per un lotto
di campioni.

b Fare clic sulla scheda Add a New Custom Calculation Column.

¢ Inserire Mean Area Sum Not nelcampo Display Name.

d Fare clic sulla freccia verso il basso accanto a Level, quindi selezionare Not
Identified Peaks Variables.

%, Add Column x|

Add a new Custom Caleulation Column | Exsting Calumn |

Dizplay Name IMEEH Area Sum Lot

Level [t entified Pecks Variables =

Units.

A questo punto I'area di lavoro contiene una colonna per la nuova variabile
Mean Area Sum Per Lot.
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Esercizio avanzato n. 7 Calcolo della somma media dell'area delle impurezze non identificate per lotto

Fasi

Istruzioni dettagliate

3 Inserire la formula per la media delle
somme dell'area per il lotto.

a Nella riga diriepilogo Not Identified Peaks della nuova colonna,inserire la
formula per sommare le aree dei picchi non identificati.

Consiglio: utilizzare la sintassi =AVERAGE(D8:D10).

4B c

D

2

B

ey

Mean Ares
Sum Mot
Iddert. Peaks

Wsan Area
Sum per Lot

Samples

- [Sample Group Yariahl

Sample #1

Sample #n

- [Not Identified Peaks

5] ]e == |u)= )|

Sample #1

5]

Sarnple #n

1.00

202

3.0
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Sistema NDS Cerity per QA/QC in campo farmaceutico
Guida introduttiva

Esercizio avanzato n. 8
Impostazione di un identificatore di
gruppo con calcoli di system suitability

Questo esercizio contiene una serie di operazioni che consen-
tono di imparare ad un impostare un calcolo personalizzato per
calcolare il rapporto fra le risoluzioni del primo e dell'ultimo
picco ed arrestare quindi la sequenza se tale valore si trova al di
fuori di un intervallo definito.

* Impostare un metodo per inserire i calcoli di
system suitability.

e Impostare i calcoli personalizzati per il test di
system suitability.

e Impostare le condizioni limite.

* Identificare i campioni di system suitability nella
tabella della sequenza.
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Esercizio avanzato n. 8 Impostazione di un identificatore di gruppo con calcoli di system suitability

Operazione 1. Impostare un metodo per inserire i calcoli di system
suitability.

Fasi Istruzioni dettagliate
1 Creare un nuovo metodo per la a Selezionare File > New > Method oppure fare clic su Ol e
sequenza selezionare Method.

Assegnare al metodo il nome
ssmethiii, dove jii sono le iniziali
dell'operatore.

Usare exerZiii o defexer2 come
modello per il nuovo metodo.

Viene visualizzato il pannello Method Wizard New Method.

b Fare clic sul pulsante Browse e selezionare exer2jii oppure defexer2
dalla finestra di dialogo Method Template Selection.

¢ Inserire ssmethiii nella casella New Method Name.

d Selezionare Sequence.

Method Wizard

2l

New Method name :

New Method ”

Issmeth\ws

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

Ieker2dec Browse

‘what kind of Method do pou " Single Sample
want to create 7 I

* Sequence

e Fare clic su Next ripetutamente, fino a raggiungere il pannello Data Analysis.
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Esercizio avanzato n. 8 Impostazione di un identificatore di gruppo con calcoli di system suitability

Fasi Istruzioni dettagliate

f Selezionare le caselle Calibration e Quantitation, Custom Calculations e
Include System Suitability.

Method Wizard
Data Analysis
Y Do pou want to include v Compound ldentification
Compound |dentification?

[ et it b el e | AR

Spectnal Eampautd Bt

Dyt want b el a0 I= | U Canfimeation

Spectial Compound Cotfirmation?

Do pou want to include ¥ Calibration and

Calibration and Cuartitation? Quantitation
Do vy et i ssm (et [V Custom Calculations
Calculations?

Do you wank to include Noiss I Include Naise Calculations

Calculation?

Do pou want to include Spstem ¥ Include System Suitability

Suitability Calculations? Calculations

g Fare clic sui rimanenti pannelli effettuando le selezioni adatte fino a termi-
nare |'impostazione guidata del metodo.
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Esercizio avanzato n. 8 Impostazione di un identificatore di gruppo con calcoli di system suitability

Fasi Istruzioni dettagliate

2 Selezionare un cromatogramma Nella struttura di selezione espandere la cartella exer3jii.

a
di esempio. b Espandere la cartella Data Analysis.
Utilizzare il cromatogramma di ¢ Selezionare Example Chromatogram.
d

esempio prodotto con gli esercizi Sulla barra degli strumenti Tools fare clic su M
base 2a o 2b in "Esercizio base

n. 3a Esecuzione di una sequenza S D G K
per quantificare i composti con SAwg‘m:ﬁmeded;lzDI;Dy H
una calibrazione a livello singolo" il

e "Esercizio base n. 3b Reintegra- a--g_;:.emmza -

zione e rielaborazione dei risultati”. .01 Od Revisons

Oppure usare defexchrom?a. e e ez Fva

Cancel

|45 amplesictépprovedRunl ast7D ays\S amplesidefenchromiza [Rev 2fhdefeschiom2a#1 [Rew 1]

e Selezionare il nome di campione con il numero di iniezione per produrre il cro-
matogramma di esempio.
f Fare clic sul pulsante Select.

Il cromatogramma di esempio viene visualizzato nell’area di lavoro.

Example Chromatagran

WD Absorbance

191

3.230

[u]

T T
2 Ll min

w ';1.994

g Dopo aver selezionato il cromatogramma di esempio, € possibile
visualizzare le impostazioni di integrazione ed identificazione
appartenenti al metodo originale.

h Fare clic su Save se viene visualizzata la finestra di dialogo Save Changes to
the Database.
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Esercizio avanzato n. 8 Impostazione di un identificatore di gruppo con calcoli di system suitability

Operazione 2. Impostare i calcoli personalizzati per il test di system

suitability

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Sul foglio di lavoro riassuntivo di piu
iniezioni, aggiungere una colonna
che contenga la risoluzione di ogni

componente.

a Nella cartella Data Analysis selezionare la voce Custom Calculator.

b Nell'area di lavoro relativa ai calcoli personalizzati fare clic sulla scheda
Multi-Injection.

¢ Fare clic nel foglio di lavoro e selezionare Add Column dal menu contestuale.

Viene visualizzata la finestra di dialogo Add Column.

d Nella scheda Existing Column espandere la sezione Peaks e selezionare
Peak resolution USP. Fare clic su OK per chiudere la finestra di dialogo.

% Add Column

Add & nevw Custom Calculation Column

Existing tems

| Existing Column |

Coefficiert b
Coefficiert ¢
Coefficient d
Peak Wyidth 5%
Peak yidth 0%

~Peak Tangent Width
~Peak sslectivity

~KPrime

~Plate number EPDAB

~Plate number USP

~Plate numbsr BF

~Plate number JF

~Peak resolution EF/JPBRIDAD

ISP

El

J

|

L'area di lavoro contiene ora una colonna con le risoluzioni dei picchi per ogni

iniezione di ciascun componente.
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Esercizio avanzato n. 8 Impostazione di un identificatore di gruppo con calcoli di system suitability

Fasi Istruzioni dettagliate

2 Aggiungere una colonna per conte- a Fare clic nel foglio di lavoro e selezionare Add Column dal menu contestuale.
nere |I_nuov9 ca!IcoIo per la media Viene visualizzata |a finestra di dialogo Add Column.
delle risoluzioni del picco per

e e .. Fare clic sulla scheda Add a New Custom Calculation Column.
iniezioni ripetute.

Inserire Mean Resol uti on (I njections) nel campo Display Name.
In Level fare clic sulla freccia rivolta verso il basso e selezionare Compound.
Impostare Number of Decimals su 4.

Lo 220 =

% Edit Column X

Display Nams IMean Resolution (njections)

Level Icnmpnund j
Units:
 Number of Decimals (0..20) f ﬂ

L'area di lavoro contiene ora una colonna per la nuova variabile Mean
Resolution (Injections).

3 Inserire la formula per la mediadelle a Inognuna delle righe relative alle variabili del composto della nuova
risoluzioni per le iniezioni ripetute di colonna, inserire la formula per calcolare la media delle risoluzioni
ogni composto. delle iniezioni ripetute.

Consiglio: utilizzare la sintassi =AVERAGE(D10:D12).

alg| © D E

New
Peak Mean

resolution | Resolution
USP | dnisctions)

e

5[

4 [Mutiinjection Summary

5 | - [Muti Injection variable

6 Single Injection #1
2
8] Single Injection #n

g |- [emethyipineiate 2002
10 Single Injection #1 0999
. 1,987
12| Single Injection #n 3013

13 | - [disthylphthalete 1
[14] " single njection #1

12 T aars
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Esercizio avanzato n. 8 Impostazione di un identificatore di gruppo con calcoli di system suitability

Fasi Istruzioni dettagliate

4 Sul foglio di lavoro relativo all'iden- a Fare clic nel foglio di lavoro e selezionare Add/Modify Group Identifiers
tificatore di gruppo aggiungere un dal menu contestuale.
nuovo identificatore per i campioni

Viene visualizzata la finestra di dialogo Add/Modify Group Identifiers.
di system suitability.

b Inserire SySSui t nel campo New Group Identifier Name e fare clic
su Add.

Ml Add/Modify Group Identifis (=] 5|

Group Identfer List

| (|

New Group |dentifier Name

|5yssmt

Add | Rename | Remaove |

=

¢ Fare clic su OK per chiudere la finestra di dialogo Add/Modify

Group Identifiers.
L'area di lavoro ora contiene nuovi gruppi di linee in ogni sezione di Group
Identifier SysSuit.
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Fasi

Istruzioni dettagliate

5 Sul foglio di lavoro relativo all'iden-
tificatore di gruppo aggiungere una
colonna che contenga la risoluzione
media di ogni componente.

6 Aggiungere una colonna per conte-
nere il nuovo calcolo per la media
delle risoluzioni del picco per diversi
campioni.

a Fare clic nel foglio di lavoro e selezionare Add Column dal menu contestuale.
Viene visualizzata la finestra di dialogo Add Column.

b Nella scheda Existing Column espandere la sezione User Defined
e selezionare Mean Resolution (Injections). Fare clic su OK per
chiudere la finestra di dialogo.

% Add Column

A a new Custam Calcultion Colunn | Existing Calumnn |

Existing tems  [sample Group Results
ElUser Dafined

Sampls Custom Values

L'area di lavoro contiene ora una colonna con le risoluzioni dei picchi media per
ogni componente. Ricordare che il foglio di lavoro imposta gli identificatori

di sotto-gruppo per ogni componente; questo esercizio non utilizza identificatori
di sotto-gruppo, quindi solo i numeri che interessano si trovano in Sub group
identifier #1 in tutti i casi. Per semplificare il foglio di lavoro, & possibile elimi-
nare le righe ... e Sub group identifier #2 per ogni composto.

a Fare clic nel foglio di lavoro e selezionare Add Column dal menu contestuale.

Viene visualizzata la finestra di dialogo Add Column.

Fare clic sulla scheda Add a New Custom Calculation Column.

¢ Inserire Mean Resol uti on ( Sanpl es) nel campo Display Name.

d In Level, fare clic sulla freccia rivolta verso il basso e selezionare Compound
Variable (Group Identifier).

% Edit Column x|

Display Name [Mean Resoltion (amples)

Level [Compound variskle (Group Identitier) =l

Units:

L'area di lavoro contiene ora una colonna per la nuova variabile
Mean Resolution (Samples).
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Esercizio avanzato n. 8 Impostazione di un identificatore di gruppo con calcoli di system suitability

Fasi Istruzioni dettagliate

7 Inserire laformula per lamedia delle a Nellariga SysSuit della nuova colonna relativa al dimetilftalato, inserire
risoluzioni per le iniezioni ripetute di la formula per calcolare la media delle risoluzioni dei campioni.

ogni composto. Consiglio: utilizzare |a sintassi =AVERAGE(F22:F24).

b Estendere la selezione per inserire anche le righe SysSuit per ogni composto
nella colonna Mean Resolution (Samples).

Consiglio: tenere premuto il tasto sinistro del mouse durante la selezione
delle celle.

¢ Fare clic con il tasto destro del mouse nel foglio di lavoro e selezionare
Fill Down dal menu contestuale.

La formula viene copiata in ognuna delle celle disponibili.

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

[+

|+ |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 Aggiungere una colonna per conte- a Fare clic con il tasto destro del mouse nel foglio di lavoro e selezionare
nere il nuovo calcolo della devia- Add Column dal menu contestuale.
z"":: standard delle risoluzioni di Viene visualizzata |a finestra di dialogo Add Column.
media. . .
b Fare clic sulla scheda Add a New Custom Calculation Column.
¢ Inserire St dDev Resol uti on nel campo Display Name.
d In Level fare clic sulla freccia rivolta verso il basso e selezionare

Compound Variable (Group Identifier).

% Edit Column x|

Display Name [StaDev Resalution

Level [comprund Variabls (Group dertifisr) =

Units:

L'area di lavoro contiene ora una colonna per la nuova variabile
StDev Resolution.
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Fasi

Istruzioni dettagliate

9

Inserire la formula della deviazione
standard delle risoluzioni di media.

& Select Function 3

Selezionare la riga SysSuit della nuova colonna per il dimetilftalato, quindi
fare clic con il tasto destro del mouse nel foglio di lavoro e selezionare

Select Function dal menu contestuale.

Viene visualizzata la finestra di dialogo Select Function.

Espandere la sezione Statistical e selezionare Standard Deviation,

quindi fare clic su Select.

Functions
[ Mast Recertly Used
[

H General

Sum of Souares
Variance

“ariance of Population
Rel. Stl. Dev

B Trigonometric

B Logical

B Constants

d Riempire la colonna con il nuovo calcolo.

La funzione STDDEV viene copiata nella cella selezionata.

Aggiungere i riferimenti della cella per il calcolo della deviazione standard.
La sintassi € =STDEV(F22:F24).

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

21.02

|- [5ub group identitier #1

E TR E R R RN R EES
HEEEEREEEEEEEERR R

Sample: #1 19.0841

naRas
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Esercizio avanzato n. 8 Impostazione di un identificatore di gruppo con calcoli di system suitability

Fasi Istruzioni dettagliate

10 Aggiungere una colonna per conte- a Fare clic con il tasto destro del mouse nel foglio di lavoro e selezionare
nere il nuovo calcolo da utilizzare in Add Column dal menu contestuale.

system suitability. Viene visualizzata |a finestra di dialogo Add Column.

Fare clic sulla scheda Add a New Custom Calculation Column.
¢ Inserire Resol uti on Rati o nel campo Display Name.
d In Level fare clic sulla freccia rivolta verso il basso e selezionare
Sample Variable (Group Identifier).

% Edit Column x|

Display Name [Resolution Ratio

Level ISampIe ‘ariable (Group |dertifisr) j
Uit
L'area di lavoro contiene ora una colonna per la nuova variabile
Resolution Ratio.

11 Inserire la formula per il rapportodi a Nella riga SysSuit della nuova colonna di Sample Group Variable inserire la
risoluzione. formula per il calcolo del rapporto fra la risoluzione del picco di o-terfenile e
quella del picco di dimetiftalato.

Consiglio: utilizzare la sintassi =G62/G20.

[ [-&52/620
BEREME E F G H 1
1 New New New
BE Mean Mean StDev | Resolution
Resolution | Resolution | Resoldion | Ratio
2 (njections) | (Samples)
I
D BeETe ST
5 | - [Semple Group Variable
6| |+ [Syssut
19| - |dimethylphthatate
2 -

|- [subgroup identifier g1 i

Sampls #1

Sample #n

- [diethylptthalate

|- [5ub group idertifier #1

Sampls #1

AnaR b

oo | oo | k| s |
i& || 2 g bR RE Y
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Esercizio avanzato n. 8 Impostazione di un identificatore di gruppo con calcoli di system suitability

Operazione 3. Impostare le condizioni limite

Fasi Istruzioni dettagliate

1 Nel pannello Group Identifier Limits, a Nella cartella Data Analysis selezionare la voce Limits.
aggiungere un controllo di limitedi b Nel pannello Limits fare clic sulla scheda Group Identifier.
system suitability. ¢ Fare clic con il tasto destro del mouse sul titolo della tabella e selezionare
Se il rapporto é superiore a 0,9, Insert new limit dal menu contestuale.
il controllo & stato superato;

O ) ' Viene visualizzata la finestra di dialogo Insert new limit.
quindi continuare I'analisi.

d Espandere la sezione Sample Variable (Group Identifier) e selezionare
Resolution Ratio.

w. Insert New Limit

Ayailable Y ariables Compounds

Compound [Group |dentifiers)
Compound [Sub Group |dentifier]
Unidentified Peaks
Unidentified Peaks (Group |dentifier]
Unidentified Peaks [Sub Group |dentifier]
Sample Wariables

(= Sample VW ariable (Group Identifier)

Resolution Ratio

Sample Wariable (Sub Group Identifer]

e Nel gruppo Limits impostare i parametri che seguono:
Data Set: SysSuit
Apply To: Selected Variable ID
Condition: >
Value: 0.9
Notification: Passed
User Action: Continue

Limil

Data Set Al = AepbTo:  [Sclected Vaiable ID -

Condition = | Vaue i Units

Natifieation Nat Passed =] Userdction Continue -
aK Cancel

f Fare clic su OK per aggiungere il nuovo controllo di limite alla tabella.
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Esercizio avanzato n. 8 Impostazione di un identificatore di gruppo con calcoli di system suitability

Fasi

Istruzioni dettagliate

2 Aggiungere due ulteriori controlli
di limite di system suitability.

Se il rapporto & superiore a 0,8
(ma inferiore a 0,9), creare
un'avvertenza, ma continuare
I"analisi.
Se il rapporto é inferiore a 0,8,
il controllo non é stato superato;
quindi interrompere |'analisi.

Per ogni controllo di limite, visualizzare la finestra di dialogo Insert new limit,
espandere la sezione Sample Variable (Group Identifier) e selezionare
Resolution Ratio.
Impostare i parametri come segue:

Data Set: SysSuit

Apply To: Selected Variable ID

Condition: >

Value: 0.8

Notification: Warning

User Action: Continue

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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Esercizio avanzato n. 8 Impostazione di un identificatore di gruppo con calcoli di system suitability

Operazione 3. Identificare i campioni di system suitability nella tabella di

sequenza

Fasi

Istruzioni dettagliate

1 Se necessario preparare una
sequenza per il metodo.

2 Inserire campioni nella
tabella Sequence.

3 Identificare i campioni di system

suitability nella tabella di sequenza.

a Vedere "Operazione 1. Creare una nuova sequenza" a pagina 33.

a Vedere "Operazione 2. Inserire informazioni su campione e sequenza" a

pagina 34.

a Selezionare i campioni di system suitability nella tabella di sequenza
b Nella scheda Sample Entry dell’area di lavoro fare clic sulla scheda

Calculations.

¢ Fare clic sulla freccia rivolta verso il basso accanto a Group ldentifier e
selezionare SysSuit dall'elenco.

Sample Entry. | Sequence Loghook

S ample Name: Run | Amounts Caloulations | |dentfication | Dessrintion
f - Custom Caleulation Yalue:
ST Group Identfier
[Sarpie =] SysSut -
VialMumber  Injections  Valums [ul] Sub Group Identifer
f f [as method | MewSub Group Identiier
Stop Time Custom S ample Group:
55 method - New Group

Il nome dell'identificatore di gruppo viene aggiunto nella colonna Group
Identifier della tabella di sequenza. | campioni identificati con questo
nome verranno usati nel foglio di lavoro relativo ai calcoli personalizzati e

nei controlli di limite.
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