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1. Einleitung

1.1 Allgemein

Mit dem hier beschriebenen Ablauf der Qualifizierung von LC Systemen ist es
moglich die Gerate-Qualifizierung weitestgehend automatisiert Gber Empower®
zu steuern. Das CIQ ist unabhé&ngig vom zu qualifizierenden Geratetyp. Es ist
auch geeignet fir Systeme, die nicht direkt Glber Empower® angesteuert werden
kénnen und lediglich Gber einen Analog-Digital-Wandler (SAT/IN®) aufgezeich-
nete Daten an Empower® tbermitteln. Das vorliegende CIQ ist entworfen und
getestet fur folgende LC Systeme: Agilent 1100/1200, 1260, Agilent 1290er,
Waters UPLC.

Die Prufpunkte, die mit dem vorliegenden CIQ erfasst werden, lassen sich grob
in zwei Kategorien einteilen. Zum einen werden Tests erfasst, fir die sich Mess-
daten und Ergebnisse nicht automatisch durch Empower® generieren lassen
(z.B. Temperaturwerte und Flussgeschwindigkeiten). Damit diese dennoch in
die Gesamtauswertung der Qualifizierung mit einflieBen kdnnen, ist hier stan-
dardméaBig ein handischer Eintrag der ermittelten Werte vorgesehen. Die zweite
Kategorie bilden Tests, fir die eine Datenaufnahme und Auswertung durch
Empower® erfolgt.

1.2 Bildschirmausdrucke

Bitmaps von Fenstern in diesem Dokument kdnnen leicht von ausgeliefertem
Produkt abweichen. Dieses ist bedingt durch Anderungen wiahrend der Erstel-
lungsphase und Unterschieden zwischen einzelnen Editionen des CIQs. Es wurde
allerdings darauf geachtet, dass keine grundlegenden Unterschiede, die die
Funktionalitdt des ClQs berihren, auftreten. Wo diese Unterschiede bestehen,
gilt, dass die im Text dieses Handbuchs beschriebene Eigenschaft giltig ist.
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2. Vorbereitung der Qualifizierung

Im Folgenden sind Probenldsungen, FlieBmittel und Ausstattung beschrieben,
die fur die Qualifizierung bendtigt werden.

2.1 Proben

o Koffein Testlésung (Koffein/Wasser: 0.5, 1.0, 5.0, 25.0, 50.0 pg/ml)
J Blanklésung: Wasser

. Holmiumperchlorat Losung (5% in 1,4 normaler Perchlorsaure)

o Glyzerin/Wasser (5, 10, 15, 25 und 50 mg/ml)

2.2 Messgerate und Hilfsmittel

e Flussmessgerat fur Flissigkeiten (Bereich 0.5 bis 5.0 ml/min muss
abgedeckt sein)

e  Temperaturmessgerat (Bereich -1 bis 83°C muss abgedeckt sein)
e  Saule: Restriktionskapillare 10mx0.13mm
*  Fliessmittel:

o A:Wasser

o B:0.5% Aceton in Wasser

o C:Wasser*

o) D: 0.5% Aceton in Wasser*

*Nur bei quaternadren Pumpen

3. Handhabung von Priifpunkten, fiir die keine Daten-
aufnahme in Empower® erfolgt

In der Dokumentation fir die Custom Fields ist detailliert beschrieben, in welche
Felder welche Werte einzutragen sind.

Sollte fur einen oder mehrere Priufpunkte keine Bestimmung erfolgen, dann ist
dieses ohne Weiteres denkbar. Es wird lediglich der vorgegebene Standardwert
des Eingabefeldes beibehalten, im Report erscheint dann die Angabe N/A. Die
zugrundeliegenden Spezifikationen sind der Prifpunktetbersicht im Anhang zu
entnehmen.
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3.1 Flussgenauigkeit von Pumpensystemen

Es konnen drei unterschiedliche Flussratenbereiche gleichzeitig ausgewertet
werden. Fur jeden Bereich stehen zwei Eingabefelder zur Verfigung (A und B),
sollte nur fir eine Position (z.B. quaternare Pumpe) eine Bestimmung erfolgen,
wird lediglich das A Feld benutzt und der bestehende Eintrag des B Feldes
beibehalten. Als Ergebnis wird in diesem Fall N/A fir das B Feld ausgegeben.
Es ist vorgesehen, dass in Empower® lediglich die Mittelwerte aus einer belie-
bigen Anzahl an Einzelmessungen eingetragen werden. Zusatzlich kann die
relative Standardabweichung der Einzelmessungen eingegeben werden. Mittel-
werte und relative Standardabweichungen sind also fir die Einzelwerte zuvor zu
berechnen.

3.2 Temperaturgenauigkeit des Saulenofens

Es konnen drei Sdulenofen-Temperaturen mit drei Solltemperaturen Gberprift
werden. Fir jede Temperatur kdnnen zwei Messwerte eingetragen werden

(A und B). Damit wird bertcksichtigt, dass an zwei Stellen im Sdulenofen eine
Bestimmung erfolgt. Erfolgt nur an einer Stelle eine Bestimmung, bleibt der

© beyontics 2016
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Default Wert in dem B Feld stehen, damit hierfir im Ergebnis N/A ausgegeben
werden kann.

3.3 Temperaturgenauigkeit des Probengeber Thermostaten

Es konnen bis zu drei Solltemperaturen tUberprift werden. Die Bestimmung
erfolgt an einer Vial Position, die entsprechend frei vorgegeben werden kann.

4. Prifpunkte mit einer Datenaufnahme in Empower®

Die Prifpunkte kdnnen zusammenhangend in einem einzigen Sample Set
vermessen werden. Eine Sample Set Methode als Vorlage ist Bestandteil des
ClQs. Da diese Methode bereits wichtige Einstellungen, wie die Injektionsreihen-
folge, die Positionierung der Proben, Labels, Levels und Angaben in beschrei-
benden Custom Fields vorgibt, ist auf diese Methode zuriickzugreifen. Diese
Einstellungen sind zwingend erforderlich fir eine spatere korrekte Auswertung
der Tests.

4.1 Positionierung der Vials

Vial Position Probenbeschreibung

Blindwert (Wasser)
Koffein 0.5 pg/ml
Koffein 1.0 pg/ml
Koffein 5.0 pg/ml
Koffein 25.0 ug/ml
Koffein 50.0 pg/ml

Holmiumperchlorat

ORI Ko U NOA B IN - NOSRN I OB

4.2 Injektor Uberpriifung

Fir die Injektor Uberpriifung werden eine Koffein-Testldsung (25ug/ml) und ein
Blindwert (Wasser) benutzt.

4.2.1 Methodeneinstellung
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Eluent 100% Wasser (A)

Saulenofen N/A

Fluss Tml/min

Detektor UV/VIS

Detektorwellenlange 273nm

Laufzeit 1.5min (0.5min fir UPLC oder A1290)

4.2.2 Peakflachenreproduzierbarkeit

Anhand von 6 Einzelinjektionen aus der Testlésung mit einem Injektionsvolumen

von 20ul (10ul bei A1290; 5ul bei UPLC) wird die Reproduzierbarkeit tber die
%RSD ermittelt.

4.2.3 Verschleppung

Es wird das prozentual Verhaltnis der Peakflache fur Koffein aus dem Blindwert zu
einer Probenlésung ermittelt.

4.2.4 Injektorlinearitat

Die Testldsung wird hintereinander mit folgenden Volumina injiziert:

LC Typ Injektionsvolumina

A1100, A1200, A1260 1,10, 20, 50 und 100ul.
A1290 1,5,10, 15, 20 pl
Waters UPLC 3,4,5,6, 7l

Das jeweilige Volumen ist als Standardeinwaage in Empower® angegeben,
sodass eine Regressionsgerade berechnet werden kann. Zur Auswertung wird
das Bestimmtheitsmal3 R betrachtet.

© beyontics 2016 Seite 9 von 46



CIQ LC 5.0 - Bedienungsanleitung

4.3 Gradientenformung

Es wird ein Gradient vermessen der von 0% Eluent B in vier Stufen bei 5, 50, 90
und 100% B ansteigt und linear wieder auf 0% B abfallt

4.3.1 Methodeneinstellung

Saulenofen 40°C
Fluss 2ml/min
Detektor UV/VIS
Detektorwellenléange 265nm

4.3.2 Gradientenverlauf

Zeit [min] Wasser [%] Eluent A Wasser/Aceton [%] Eluent B
0.00 100.0 0.0
3.00 100.0 0.0
3.01 95.0 5.0
8.00 95.0 5.0
8.01 50.0 50.0
13.00 50.0 50.0
13.01 5.0 95.0
18.00 5.0 95.0
18.01 0.0 100.0
23.00 0.0 100.0
23.01 100.0 0.0
28.00 100.0 0.0

Bei quaternaren Pumpen wird dieser Test Fur Eluent C und D wiederholt.

4.3.3 Gradientenrichtigkeit

Es wird die Richtigkeit fir die einzelnen Stufenhéhen in Anlehnung an den theo-
retischen Sollwert berechnet.
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Formel:

‘ (P
H-
P

H: Stufenhéhensollwert
P(x): Stufenhéhenistwert

X

100%

P

P(100%): Stufenhohenistwert bei 100% Eluent B

4.3.4 Gradientenlinearitat

Es wird Uber die einzelnen Peakstufenhdhen eine Regressionsgerade gelegt und

ihr Bestimtheitsmal3 berechnet.

4.4 Eluentenschaltventil

4.4.1 Methodeneinstellung

Eluent

Kanal 1(A1 und B2) - 100 % Wasser;
Kanal 2 (A2 und B1)- 0.5 % Aceton in
Wasser

Saulenofen 40 °C
Fluss 2.0 ml/min
Detektorwellenlange 265 nm
Laufzeit 10 min

Die Uberprifung erfolgt mit einem Blank-Lauf. Es werden Ventil A1 gegen Ventil
B1 und Ventil A2 gegen Ventil B2 Gberprift.

Laufzeit [min]

Eluent B [%] Fluss [ml/min]

Ventile A1/B1 0.00 0.0 2.0
5.00 30.0 2.0
10.00 0.0 2.0
Ventile A2/B2 0.00 0.0 2.0
5.00 30.0 2.0

© beyontics 2016
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Laufzeit [min] Eluent B [%] Fluss [ml/min]

10.00 0.0 2.0

Es wird die die Height bei 2 und 6 Minuten Laufzeit ermittelt.

4.5 Detektoriiberpriifung

4.5.1 Methodeneinstellung

Eluent 100% Wasser (A)
Saulenofen 40°C

Fluss Tml/min
Detektor UV/VIS
Detektorwellenléange 273nm

Laufzeit siehe Prifpunkt

4.5.2 Detektorlinearitat

Es wird Gber eine Konzentrationsreihe der Testlésung (0.5, 1.0, 5.0, 25.0, 50.0
ul/ml Koffein) eine Regressionsgerade berechnet und ihr Bestimmtheitsmal
bewertet. Injektionsvolumen 20ul (10ul bei A1290 und Waters UPLC). Laufzeit 1.5
min (0.5 min bei A1290 und Waters UPLC).

4.5.3 Basislinienverlauf

Es wird Gber 20min eine Basislinie aufgezeichnet und Noise und Drift ausge-
wertet. Die Aufzeichnung erfolgt bei 254 nm.

4.5.3 Wellenlangenrichtigkeit

Die Wellenlange wird an vier Wellenlangen tUberprift, bei 205, 241, 278 und
361nm. Dazu werden fiir jede Wellenldnge ein Bereich von +/- 3nm in Schritten
von Tnm vermessen. Koffein Testlésung bei 205nm und Holmiumperchloratlo-
sung bei 241, 278 und 361 nm. Laufzeit 1 min (0,5 min bei A1290 und Waters
UPLC).
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4.6 Fluoreszenzdetektor (FLD)

4.6.1 Methodeneinstellung

Eluent 100% Wasser (A)
Séulenofen 40 °C

Fluss Tml/min
Detektor FLD
Extinktionswellenldnge 350 nm
Emissionswellenldnge 397 nm

Laufzeit siehe Prifpunkt

4.6.2 Signal-Rauschverhaltnis

Es erfolgt eine Aufzeichnung der Basislinie Gber 25 Minuten. Zwischen 2 und 22
Minuten betragt die Extinktion 350 nm und die Emission 397 nm, zu Beginn und
zum Ende betragt die Emission 450 nm (Hohe der Basislinie = 0).

" Terw | D] B |

.

i 1000 350 Off =]
— 2fzo0 OFf 350 Off 450 12 Eﬂu
a | i|am [l 30 off i [H] Froe
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Zur Berechnung des Signal-Rausch-Verhaltnisses wird die Hohe der Basislinie
bei 7.5 Minuten ermittelt. Dieser Wert wird ins Verhéltnis zur AveragePeakToPe-
akNoise (ermittelt am Verlauf der Basislinie zwischen 5 und 20 Minuten) gesetzt
und mit einem entsprechenden Korrekturfaktor multipliziert.

4.6.3 Wellenlangenrichtigkeit

Es wird die Wellenlangenrichtigkeit fir die Extinktion und die Emission durch
zwei getrennte Laufe ermittelt. Wahrend dieser Laufe erfolgt eine Wellenldngen
Scan.
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Laufzeit: 12 Minuten

Extinktion: Scan zwischen 340 und 360 nm
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Fir jede Wellenlédnge erfolgt eine Aufnahme tUber 0.5 Minuten, sodass sich ein
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Stufenverlauf der Basislinie ergibt. Die hochste Stufe zeigt an, fir welche Wellen-
lange ein Maximum besteht (Extinktion bzw. Emissionsmaximum). Es wird die
Abweichung vom Sollwert (350 nm Extinktion, 397 nm Emission) ermittelt, dieser
darf héchstens 5 nm betragen.

4.7 Brechindexdetektor (RID)

4.7.1 Methodeneinstellung

Eluent Eluent: 100% Wasser (A)
Séulenofen 40 °C

Fluss 1.0 ml/min

Saule Kapillare 10m x 0,13mm
Laufzeit vgl. Prafpunkt

4.7.2 Drift und Rauschen

Dieser Test dient zur Uberpriifung der Leistung von RI - Detektoren. Fiir den Zeit-
raum von 23 Minuten wird die Basislinie aufgezeichnet und das Rauschen und die
Drift der Basisilinie analysiert fir einen 20 Minuten Bereich bestimmt. Die Drift
wird auf eine Stunde hochgerechnet. Das Rauschen wird tGber die AveragePeak-
ToPeakNoise berechnet (Segmentweite: 60 sec).

4.7.3 Linearitat

Zur Uberprifung der Detektorlinearitat wird eine Verdiinnungsreihe einer zertifi-
zierten Testlésung (Glyzerin/Wasser) in aufsteigender Konzentration vermessen.
(5,10, 15, 25 und 50 mg/ml).

Laufzeit: 1,5 min

Injektionsvolumen: 5pl
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4.8 Saulenschaltventile

4.8.1 Methodeneinstellung

Eluent Kanal 1- 100 % Wasser; Kanal 2 -/-
Saulenofen 40 °C

Fluss 2.0 ml/min

Detektorwellenlange 265 nm

Laufzeit vgl. Prafpunkt

Es kdnnen zwei Arten von Sdulenschaltventilen Gberprift werden. Hierbei wird
das Drucksignal ausgewertet, weswegen diese Prifpunkte unabhéngig von den
Ubrigen Prifpunkten gemessen und ausgewertet werden. Eine Channel-Gber-
greifende Auswertung ist nicht moglich.

4.8.2 Agilent 2 Postion, 6 Port

Verbindungen:

1 vom ALS

2 Bricke

3 Bricke

4 zum Detektor

5 10m*0.13 mm
6 10m*0.13 mm
7 N/A

8 N/A

9 N/A

10 N/A

IN N/A

OouT N/A

Laufzeit 2 min, Instrument Data Curve: High Pressure
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CSV Tabelle:

0.00 1
0.50 2
1.00 1

Es werden die Druckwerte bei 0.4 und 0.9 Minuten betrachtet, Der Wert bei 0.4

Minuten sollte groBer sein als bei 0.9 Minuten

4.8.3 Waters UPLC

Verbindungen:

Valve Port linkes Ventil rechtes Ventil

1 10m *0.13 mm 10m *0.13 mm
2 Briicke 1 Bricke 1

3 Blindstopfen Waste

4 Bricke 2 Bricke 2

5 Bricke 3 Briicke 3

6 Detektor Sample Manager
7 Bypass Bypass

Stoppzeit: 6 min( Einzelinjektionen zu je 0.5 Minuten Laufzeit pro Schaltung)

Instrument Data Curve: High Pressure

CSV Tabelle:

0.00 Column 1
0.05 Column 2
1.00 Column 1
1.50 Column 3
2.00 Column 1
2.50 Column 4
3.00 Column 1
3.50 Bypass
4.00 Column 1

© beyontics 2016
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Es werden die Druckwerte bei jeweils 0.4 Minuten pro Injektion betrachtet. In der
nachfolgenden Ubersicht werden die Zeiten (iber den gesamten Test summiert
angegeben (reine Laufzeiten):

o Druck p(0.4 min) > p(0.9 min)
o Druck p(1.4 min) > p(1.9 min)
o Druck p(2.4 min) > p(2.9 min)
J Druck p(3.4 min) > p(3.9 min)

5. Einrichten eines Projektes in Empower®

Fir jedes LC-System sollte ein eigenes Qualifizierungsprojekt angelegt werden.
Neue Projekte werden im Configuration Manager erstellt. Hierzu wéhlen Sie die
Option File > New > Project (oder alternativ den Button New Project, der ganz
links in der Toolbar zu finden ist).

File Edit View Records Tools Help

WLLJJ_IEI a1

{New Projecthun ~| Ediview |  Updee |
= (% Empower 3 Configuration = |3 Hame Cwmer
& [ Projects 1]81_Cia RID System |4/18/20
(=) CF Training_05 2 |CH_LC_4 2 Master System |4/18/20
(8 C1A_Default 3 | Vahdierung CIQ_LC 4.2 1 | System 4721720
= cafE)
(3 BI_CIQ RID

00 CHQ_LC_4.2 Master |=
(& Validierung CIQ_LC
(& Custom_Fields
(& Defaults
(2 Defaults_FAT

Es erscheint ein Wizard, der Sie bei der Erstellung eines neuen Projektes
begleitet. Wenn man im ersten Fenster ein Projekt markiert, so wird dieses als
Parent Project gesetzt, d.h. das neue Projekt erscheint in der Hierarchie unter
diesem Projekt.
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Im nachsten Fenster ist standardmaBig ein Tablespace von 50MB vorgegeben.
Diesen kénnen Sie beibehalten. Die Audit Trail Einstellungen ergeben sich aus
stem Policies, ggf. kdnnen Sie diese nicht andern.

= ———

Ihren Empower® Sy

Enta the sndond of datahais ablaspace i ieceive for
e
Mok This visles may be chasged ot any ima

TablaSpace :ﬁ. jj e

TableSpace Avalable WE
[+ Full Aucit Trait Suppod

Propect Aodit Trad Pobows

Prapwct Dpect
1 | Mathid
3 | Resut
g
4 | Ditatnon

Diata Processing Techeiques
[* Enabiles ApaoTrack integraton

Daluult Algonthm [Fracsona

Mit Weiter gelangen Sie zum nachsten Fenster.
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Erakled Opsons | Pl Dl Astiny
|\ System Sutnbiy
aPC
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CE/CA

GPCAS
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Hier kdnnen weitere Optionen ausgewahlt werden. Fir die Geradtequalifizierung
sind keine weiteren Optionen erforderlich. Im nachsten Fenster definieren Sie die
Zugriffsrechte.

Sgct the hype of L
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Wéhlen Sie Owner and Group aus und definieren Sie unter Allow Access to
Groups die Gruppen, die das Projekt einsehen dirfen. Wechseln Sie zum
nachsten Fenster.
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Setzen Sie im nachsten Fenster unter Copy fir alle vier Punkte (View Filters,
Custom Fields, Methods und Preferences) einen Haken und wéhlen Sie im Feld
From Project das CIQ Master Projekt aus. Wechseln Sie mit Weiter in das letzte
Fenster.
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Zum Abschluss geben Sie Ihrem Projekt noch einen Namen. Benennen Sie es
nach der Anlage, fir die das Qualifizierungsprojekt erstellt wird. Fir jedes Gerat
soll ein eigenes Projekt erstellt werden. Als Kommentar kdnnen sie zum Beispiel
eingeben: Qualifizierung 2010 geméal3 SOP XY. Mit Fertigstellen ist das so defi-
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nierte Projekt erstellt. Es ist angedacht, folgende Qualifizierungen fir ein Gerat
in das gleiche Projekt zu schreiben. Dieses hat den Vorteil, dass einmal erstellte
Instrumenten Methoden erneut verwendet werden kénnen.

6. Aufsetzen der entsprechenden Methoden

Bevor Sie in einem neu angelegten Projekt einen Qualifizierungslauf starten
kédnnen, missen die Methoden noch auf den Lauf zugeschnitten werden.
Wahrend Processing Methods und Report Methods ohne Weiteres aus einem
anderen Projekt in Ihr neues Projekt hinein kopiert werden kénnen, missen bei
Instrument Methods, Sample Set Methods und Method Sets eventuell gewisse
Anpassungen in Abstimmung mit der bestehenden Geratekonfiguration vorge-
nommen werden. Hierzu empfiehlt es sich, diese Methoden in jedem Projekt
neu aufzusetzen. Sollten sich in Ihrem Projekt noch Methoden befinden, die
Sie fur die Durchfihrung der Qualifizierung nicht benétigen, dann kénnen Sie
diese unter Angabe eines entsprechenden Kommentars einfach heraus |&6schen
(lassen).

6.1 Benennung der Methoden in Empower®

Fine Ubersicht zur Benennung der Methoden befindet sich im Anhang.

6.2 Instrument Method

Sie kénnen eine Instrument Method aus dem Projekt Fenster heraus erstellen.
Wahlen Sie hierzu aus der Mentleiste File > New > Instrument Method.
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In dem sich nun 6ffnenden Fenster erscheint eine Liste aller Systeme, auf die Sie
Zugriff haben.

Select Desired Chromatography System ﬁ

Fiegase select the chromatographic sysiem which you would ke fo use to
acquing samples into this project

Mote that you mey herve Bccess 1o wo or more systems with the same
System Name on dfferent nodes

Systam Name | Mode Mame | System Comments [
Al10D ‘Win-7 7m8i9abnng
ALT00_DaAD Win-77mBiSaknng

Win-77maidabnng
ATTDD_VWOD_TA  Win-77méiaknng

Wahlen Sie aus dieser Liste das gewiinschte System aus und bestatigen Sie lhre
Auswahl mit OK.

Sie gelangen nun in den Instrument Method Editor.

Mkt et Y} Ul i (s et -
s b it -

W il | * Wkl [
Py Ml i (il
g a%a B Lt

Gehen Sie fur die einzelnen Module die jeweiligen Reitern durch und definieren
Sie Ihre Methode wie in der Qualifizierungsvorschrift vorgegeben.
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6.3 Processing Method

Es gibt insgesamt 8 Processing Methods im Qualifizierungsprojekt:

Detector_PM Auswertung der Detektortests

Gradient_PM Auswertung des Gradiententests

Injector_PM Auswertung der Injektortests

Injector_1290_PM Auswertung Injektortests fir A1290

Injector_UPLC_PM Auswertung Injektortests fir Waters
UPLC

Wavelength_PM Auswertung der Wellenlangenrichtig-
keit

Eluent_PM Auswertung Eluentenschaltventile

FLD_Ex_PM Auswertung Extinktionsmaximum
beim FLD

FLD_Em_PM Auswertng Emissionsmaximum beim
FLD

FLD_SN_PM Auswertung S/N Ratio beim FLD

ColumnSwitch_PM Auswertung Saulenschaltventil 2 Posi-
tion 6 Port von Agilent

ColumnSwitch_UPLC_PM Auswertung UPLC Saulenschaltventil

6.4 Method Set

Die Method Sets mlissen neben einer Instrument Method auch die entspre-
chende Processing Method enthalten.

Achten Sie darauf, dass Sie die aktuelle Instrument Method im Method Set defi-
nieren, wenn Sie neue Instrument Methods im Projekt erstellt haben. AuBerdem
muss jeder Method Set auch eine Processing Method enthalten. Dieses gilt auch
fur Sets die nur zur Konditionierung des Systems dienen. Sollten mehr Channels
aufgezeichnet werden, als eigentlich ausgewertet werden sollen, dann ist der
auszuwertende Channel im Method Set in der unteren Tabelle auszuwéhlen
zusammen mit der entsprechenden Processing Method. Dieses kann z.B. der Fall
sein fur Systeme, bei denen sich ein angebundener FLD nicht abschalten |asst.
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Es ist aber darauf zu achten, dass Method Sets, die fir ein Clear Calibration im
Sample Set angelegt werden, keine Channel-Auswahl haben, da dieses derzeit in
Empower® zu einem Fehler fihren kann.

6.5 Sample Set Method

Sample Set Methoden kénnen aus dem bestehenden Default Projekt kopiert
werden. Somit ist gewahrleisten, das keine Einstellungen (Label, Amounts, Injek-
tionsreihenfolge, Laufzeit, Injektionsvolumen etc.) verloren gehen, die fir die
weitere Auswertung lhrer Daten zwingend erforderlich sind. Allerdings missen
die Method Sets ggf. neu definiert werden, da diese von der Instrumenten-Konfi-
guration abhéngen.

7. Starten der Qualifizierung

Fur die Auswertung der Qualifizierung missen auf SampleSet Ebene einige
Angaben manuell vorgegeben werden. Diese Eingaben kdnnen vor oder nach
der Messung erfolgen, da sie erst beim Prozessieren der SampleSets zum Tragen
kommen.

7.1 Angabe von Informationen zum Qualifizierungslauf

Es steht eine Reihe von Feldern zur Verfigung, in denen der Anwender Informati-
onen zur Qualifizierung eingeben kann. Diese sind in den Funktionalen Spezifika-
tionen in Abschnitt 1.1. ndher erlautert. Diese Angaben kénnen Uber die Sample
Set Information eingetragen werden. Die Beschreibung des Geréate Typs wird

aus einer Auswabhlliste im Feld M002_LC_Type getatigt. Mit dieser Auswahl wird
fur relevante Prifpunkte definiert, welche Grenzwerte Uberprift werden sollen.
Angaben zu verwendeten Probenstandards konnen als Sample Feld direkt im
Sample Set eingetragen werden. Jedem Test kann so der dazugehérige Standard
zugeordnet werden.

7.2 Eintrag von Messwerten

Einige Prifpunkte werden unabhéngig von Empower® bearbeitet. Die daraus
resultierenden Messwerte werden dennoch in dafir vorgesehene Empower®
Felder eingetragen und dort ausgewertet. Hierbei handelt es sich um Mess-
groBen zu Temperaturen und Flussraten.

© beyontics 2016
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7.3 Manuelle Vorgaben fiir Detektor

Mit dem CIQ kénnen DADs und VWDs tberprift werden. Da die Spezifikati-
onen fur den Basislinienverlauf vom Detektortypen abhédngen, ist eine Auswahl
erforderlich, um welchen Detektor es sich beim Uberpriften System handelt.

Die Eingabe erfolgt in dem Feld M600_DetektorType im Sample Set Information
Fenster.

[ _SamphsTemphiomnal_2 |WU0S_EamgleTempTangst 1

WEDE_SampleTamphiominal_3 |RAG00_DstectorTypa [WESE_ Varsion [M999 Customad
1 [] i 0 | Desde Atary w|[CH LES 0  |beyomizs

| Dhaad Auray

Fluetsanty

R

[For Melg, press F1 NUM
s T TR e e > e e

Diese Werte kdnnen auf zwei Wegen in Empower® eingetragen werden:

1.

Vor dem Starten der Datenaufnahme kann im Run Samples Fenster
Uber die Taste Sample Set Informations eine Eingabe in die entspre-

chenden Felder erfolgen. Hier kann u.a. auch eine Kennzeichnung der
verwendeten Saulen eingetragen werden.

AWaidition. CIG LC 5.0 a5 beyontics/ Adeinstratnd - Run Samples

File &t View yect Actions Custamire Disgnosiics Help
blb|H|@|@] Lib|@|]. | B X506 Fmowy

Agely Tabls Pralerencen

i:'_-;;a::_iﬁ.lmpe‘iﬂ Informagion r=|

LA T Method Se17 | Label
4w&| i l.mi&nwm Lol | Fumcoon | o rethod Processing

| Seryia Set Mattos Listiies ‘
1

Nach Ablauf der gesamten Datenaufnahme kénnen Gber die Funktion

Alter Sample die Eintrdge analog vorgenommen werden. Markieren Sie
hierzu Ihren Sample Set im Projektfenster unter dem Reiter Sample Sets
und 6ffnen Sie das Kontextmeni mit der rechten Maustaste. Wéhlen Sie

im Kontextmenu den Menlpunkt Alter Sample aus (alternativ Gber den
Button Alter Sample in der Toolbar)
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Achtung: Ein Eintrag wahrend der Messung darf nicht erfolgen!

7.4 Starten der Messung

Fur die Gesamtqualifizierung wird lediglich eine einzige SampleSet Method
benotigt, die insbesondere Laufzeiten, Labels, Levels, Probennamen, Konditi-
onierungsschritte und Vial Positionen vorgibt. Bei der Auswahl ist lediglich zu
beachten, ob das zu qualifizierende System eine bindre oder eine quaternéare
Pumpe hat, weil diese Konfigurationen sich im Aufbau der Sample Set Methode
unterscheiden. AuBerdem sind fir UPLC und A1290 Systeme eigene SampleSet
Methoden zu verwenden, weil diese auch Vorgaben enthalten, die fir die weitere
Auswertung bendtigt werden. Der FLD und die Saulenschaltventile werden eben-
falls Uber eine eigene SampleSet Methode qualifiziert.

Weiterhin gibt es zur Wiederholung von einzelnen, fehlgeschlagenen Prif-
punkten zuséatzliche SampleSet Methoden, die mit Z_... gekennzeichnet sind.

Um einen Sample Set zu starten, wahlen Sie im Run Samples Fenster tGber die
Funktion Load (ganz linke Taste in der Buttonleiste, oder ber die Menifunktion
File > Load Samples...) die gewlinschte Sample Set Methode aus.

H i, 3] LT 51 i bepomrics Saemiriarane R Sargie

TR
fiig L0n Wiew e ACESM Curomine DAgRNnG) Hes

| Blslule|e| sial@in] | = x|un] me Gl

]m--__,_- sFiweaies  Tompn EriNen =

e S _
|| . i |
dve E'. phof 2 lar | Do | s | R | Precaing

Es 6ffnet sich eine Abfrage, in der Sie auswéhlen kénnen, wie Sie lhren Sample

© beyontics 2016
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Set laden mochten. Wahlen Sie hier bitte die erste Option Load using a previ-
ously created Sample Set Method aus.

How would you like to losd your sample information?

@ Load using a previcusly crasted semple set method
T Uge the samphe 81 witand

" Finigh an mterupled sample set

~ Re-inject samples from & pressoushy iun sample g1
" Make snghe inpechons

In einem neuen Fenster erscheint eine Liste, aus der Sie jetzt die gewlnschte
Default Methode selektieren kénnen.

e Ouadrheieung_RID_2007 -
v SEM_1250_Bin_Ela

e S EM_Calumenahe '—
ol BEM_Colurmniake_LIPLC

e _SEM_FLD

el S50 LS Bin

| [l SEM_LIC Ot
e SEM_LIFLE
T S0 Daantas

" M IW SEM_LC Bin_Ehs
|

L Cpen Canrcel | Help | L]

Die Methode wird jetzt in der Tabelle Samples im Run Samples Fenster ange-
zeigt. Betatigen Sie die Taste Start. Es 6ffnet sich folgendes Fenster:
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Sinspie £8 mathod nnra m_SSM_L{:-_;.'v'
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T Wil For Ll
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Pt Select Prrder
T WMthod -

L+
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Commarni |

Ergénzen Sie den Namen des Sample Set, indem sie XXXX durch die entspre-
chende Anlagenkennung ersetzen. Der Run Mode verbleibt auf Run Only, da
wahrend der Datenaufnahme noch keine Auswertung erfolgen soll. Da keine
System Suitability Tests erfolgen sollen, kann die Einstellung auf Continue on
Fault bestehen bleiben. Eine Shutdown Methode wird hier nicht ausgewahlt. Mit
Run wird die Qualifizierung nun gestartet.

8. Auswertung der Daten

Nach Ablauf der Qualifizierung haben Sie einen Sample Set (ggf. zuséatzliche
Sample Sets fir wiederholte Tests), der zusammenhé&ngend ausgewertet werden
kann. Dazu gehen Sie bitte wie folgt vor.

8.1 Uberpriifung der Messdaten und Anpassung der Processing
Method

Bevor Sie mit der Auswertung beginnen, stellen Sie bitte sicher, dass alle Werte,
die manuell in Empower® eingegeben werden, vorhanden sind. Markieren Sie
hierfir Ihren Sample Set und &ffnen Sie mit der rechten Maustaste ein Auswahl-
fenster, in dem Sie die Funktion Alter Samples auswahlen. Ihr Sample Set, wird
jetzt in einem Fenster angezeigt, in dem Anderungen vorgenommen werden

© beyontics 2016
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kénnen. Klicken Sie auf den Button Sample Set Information in der oberen Men(-
leiste, es wird ein weiteres Fenster gedffnet. An dieser Stelle werden Werte in
die Felder eingetragen, die in unserem Projekt als M-Custom Fields bezeichnet
werden, also z.B. die Ergebnisse aus Fluss- und Temperaturmessungen. Sind alle
Werte definiert, schlieBen Sie das Fenster wieder und speichern lhre Daten ab.
Es empfiehlt sich nun diesen Sample Set zun&chst ins Review zu laden und zu
Uberprifen, ob es zu keinen chromatographischen Stérungen gekommen ist
und die bestehenden Processing Methods fur die Auswertung lhrer Chromato-
gramme hinreichend definiert sind.

Markieren Sie lhren Sample Set im Projekt Fenster und 6ffnen Sie mit der rechten
Maustaste das KontextmenU, aus dem Sie die Funktion Review aufrufen.

| 1| » | sampie Sets |injections | Channels | Methods | Result Sets | Results | Peaks:

I]_;! Sample Se1 Mame Sample Set Stan Date System Mame
1[test2_S5M_1290_Bin_E S2012 T.57-24 Al CEST |DEAC_IN_01272
2 | vest_SEM_UPLC SRA012 1147 48 AM CEST |DEAL_IN_DOE5E
3| UPLEC_ColurnnVabe LAT0NE B613 AN CEST |DEALC IN_D0E56
4 | Agant_Column'ales U2 81212 AW CEST |DEAC IN_00481
& |LEGad_FLD SOPI1_Meu_8_55 [2r11/2011 74335 Al CET  |DEAC IN_01072

16

New Method v
|_feiew |

Preview,Publesher

Process..

Brint_

Expeort...

Alter Sampde

Create Process Only Sample Set

Fun Samples

Es 6ffnet sich das Review Fenster wie unten dargestellt.
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Jetzt missen Sie noch eine Processing Method definieren, mit der lhre Daten
ausgewertet werden sollen.

Uber die Meniifunktion File > Open > Processing Method wird lhnen eine Liste
der im Projekt verfiigbaren Methoden angezeigt.
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Da die einzelnen Injektionen mit unterschiedlichen Methoden ausgewertet
werden, ist es erforderlich fur jede Injektion die passende Processing Method
erneut zu laden. Alternativ |asst sich Uber die Method Set Options im Review die
Auswahl Use Acquisition Method Set auswéhlen. Dann werden fir jede Injektion
die Processing Method, wie im SampleSet vorgegeben automatisch ausgewahlt.
Jetzt kdnnen Sie fir lhren Sample Set die jeweilige Processing Method
anwenden. Gehen Sie hierflr Injektion fur Injektion durch und Integrieren Sie das
Chromatogramm, indem Sie den Button Integrate in der Toolbar betatigen.

Pl &] 7] o ulgg]| 2|~ =

=@ SS-test SSM_UPLC
=- @ Gradient -Vial 1:D.1
¥ Injection: 1

So kdnnen Sie beurteilen, ob die gesetzten Integrationsparameter fir Ihre Daten
geeignet sind. Ist dieses der Fall, betatigen Sie den nun aktiven Button rechts
daneben (Je nachdem, ob es sich dabei um eine Standard- oder eine Probenin-
jektion handelt wird die Taste Calibrate bzw. Quantitate aktiv).

4| & H] 2 mﬂ.fﬂJ P

= B S5 -test SSM_UPLC Calibrate| .

= § Gradient - Vial: 1:0.1
#-# Injection:

IR & 2Le] 2] w5 [
=@ SS-test2_SSM_1290_Bin_Elu Quantitate

§ Gradient - Vial: 8

Dadurch werden |hre Peaks identifiziert und Ergebnisse berechnet. Hier kdnnen
Sie z.B. sehen, ob die Retentionszeiten lhrer Komponenten mit den Vorgaben der
Methode Ubereinstimmen.

Uber die Taste Results kdnnen Sie sich auch bereits berechnete Ergebnisse

anzeigen lassen.
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So erhalten Sie folgende Bildschirmansicht.

'Y Gracsent A8 in C1Q\Validation_CIQ_L 5.0 as beyontics/Administrator - Review - [Results Window

| F] fve Edit View Jools Plot Process Navigate COptions Window Help el x|
alefleE] & L] | pdl o] oo 2l lenlaolelss] 2] &) &gl RieERBE fiNele]s

o a1 —Im

=1y FS - best2_S5W_1290_Bw_Elu - _“J‘ﬂ_,Jﬂ

= § Gradientafl-Vvial B Ratenbion

@ Injpction | B Hama | Time | SR o avea | S fioe Typa | Amount |Units | Peak Typs Paak Codes FLO_R300_MAX WL [FLD
5§ Gradient CO - Vial 10 (rin) | DV00e) w

-9 Injacton 1 1|Faakt 5 757 Missing Messing [ =1
@ 0 Elseravl-Vial 10 3 " o P —— " : "
#- § EhoentVE - Vial 12 - - IR A s il ! 06 Q0T C01 C25 O C2
= @ Orftasc Noies - Vial 8 3 13.000] 52011285 AT [V 106 G5

W & Injecton 1 4 [Peakd 16.000 | 12T4540288 | 19055 (90188 |V 95,000 Found 106 QOT C01 C25 C28 ¢
#- N Wielenlangerrichtigkeil 241nm 5 17812 | wo839ezzz | 1663903788 |V Uniknawn 26
#- § Webanlangersichigkait 2410m | | [ETE ST 51 qog|1eT0zTer| 2562 |MESR v |100.000 Faund 105 Q07 €01 C25 C28 T
@ B Webanl&ngersichtighai 241 nm 7 - - -
#- § ‘Webanlangerrichtigkeil 241nm E e L IR Eok ] il Uriknown C26
4 @ Webanlangersichbgheail 241 nm i 23837 TO0T0R3T)| 1213545831 | VB Unknown C26
@ B Webanl&ngersichtighai 241 nm
@ § ‘Welenlangermichtgken 241nm
4@ Weranlunannrlmugmnz.-'unm +] + [\Peaks [ | KN |
| Wiabanlangennchtighait 27 Bnm Chromatogram Resull
@ B Woebenlangereichbigheit 278nm
4 B ‘Webanlangereichtigheil 2P inm qwllnﬂ:m Samgistiame | Sampla Type Result Codes Fauls Date Acquired
@- § WolloniEngancichiighosit 278nm 18 1| Gradern AB | Standard 25 G071 G35 C28 C26 C21 5026 SCI6 S0 SCI6 5C2 | [ | 122010 1125 38 AM CET
| Welenlangervichtgken 27 8nm
4 @ Webanlangereichtighait 278nm
- B Welanlangerrichtiglnit 361 nm
| Wielanlangervichtgkei 361nm
4 @ Webanlangereichtighait 361nm bl
-0 Welanlangerrichtighkait 351 nm Feak Cahbiateon Cur
@ B Woebenlangereichbgheit 3681 nm T_J Tarrer . . -
4 @ Welanlangereichtigkait 361nm Harme {emin} B B2 Shandard Eirge Equalsan Fi Type |Cahbrabon Codes | Curve Typa B-gaa | Y-axe [Unls
4 § Wellonlingeerichiigiosit 361 nm 1] Peakz [10.513]1.000000 1000000 | 1.524033¢+005 | ¥ = 7 3304003 X [Linear LC Amount | Hisight
| Welenlangervichugken 205nm | 1
#- § ‘Webanlangermchbghkenl 205nm
#- § “Welanlangereichtighait 205nm
| Webanlangervichtgken 205nm
N T T (o U S

s = g <+ hResult / L]
For Help, press F1 Mueth Set: Untitled Proc Methe Gradient_PM
———

Die obere Tabelle zeigt Ihnen peakgebundene Ergebnisse an, die mittlere
Ergebnisse, die sich auf das gesamte Chromatogramm beziehen. Die fir das
Qualifizierungsprojekt erstellten Datenbankfelder kénnen in diesen Tabellen
abgelesen werden. Aber Vorsicht, an dieser Stelle werden noch nicht alle Felder
gefillt. So genannte Intersample Berechnungen kénnen erst durchgefiihrt
werden, wenn der Sample Set zusammenhédngend prozessiert wird.

Um zur néchsten Injektion zu gelangen klicken Sie am besten auf die Taste Next
Injection.
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eld|® & 22 2| w#[] o] 2]E 0] o] a] 25 s
[ B 55-%0X_SSM_LC_UV > &2 Next Injection

Integration und Quantifizierung erfolgen automatisch, wenn Sie zur néchsten

Injektion wechseln.

Uberpriifen Sie also Ihre Rohdaten an dieser Stelle und nehmen Sie ggf. Ande-
rungen an lhrer Processing Method vor. Die Processing Method kénnen Sie Uber
die Taste Processing Method in der Toolbar aufrufen.

Vergessen Sie nicht, Anderungen in lhrer Methode abzuspeichern (File > Save >
Processing Method), bevor Sie das Review Fenster schlieBen. Vermeiden Sie aber
ein Abspeichern der hier berechneten Ergebnisse.

8.2 Background Processing

Nun sollen Ergebnisse berechnet werden. Bevor Sie allerdings mit dem Prozes-
sieren |hrer Daten beginnen, sollte Uberprift werden, ob bereits alle Werte
eingetragen sind, die manuell an Empower® tibermittelt werden sollen. Gehen
Sie hierfur Gber die Funktion Alter Sample in das Alter Sample Set Fenster und
wahlen die Taste Sample Set Information an. Die Funktion der einzelnen Felder
istin der CustomField Dokumentation ausfihrlich beschrieben.

AuBerdem haben Sie hier die Mdglichkeit im Feld MO01_SampleSetComment
einen Kommentar einzugeben, wie z.B. eine Beschreibung der Qualifizierung,
Angaben zur verwendeten Saule oder auch mégliche Griinde fur einen nicht
bestandenen Test, die eine Wiederholung rechtfertigt.

SchlieBen Sie das Fenster wieder und speichern Sie Ihre Anderungen ab.

Nun kann die Auswertung erfolgen. Dazu wahlen Sie bitte lhren Sample Set
erneut aus und rufen mit der rechten Maustaste das Kontext Menu auf. Wahlen
Sie hier die Funktion Process...
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4|» | sample Sets | Injections | Channels | Methods | Result Sets | Results | Peaks

Sample Set Name Sample Set Stant Date Systern Name

test?_SSM_1290_Bin_Elu 5/3/2012 7-57:24 AM CEST |DEAC_IN_01272

test_SSM_UPLC 5872012 11:47:48 AM CEST |DEAC_IN_00856

UPLC_Column\Vahe 4/472012 8:16:13 AM CEST (DEAC_IN_00856

Agilent_ColumnVabe

4732012 81212 AM CEST [DEAC_IN_00481

=0 I I )

L5G34_FLD_SOPT_Neu_6_SS | 2112011 74335 AM CET | DEAC_IN_01072

New Method L4

Review

Preview/Publisher

Process...

Frint..

Export...

Alter Sample

Create Process Only Sample Set

Fun 5amples

Es erscheint das folgende Auswahlfenster.

Fur die Auswertung lhrer Daten sollen die Processing Methods angewendet
werden, wie sie in den Method Sets definiert sind. Diese Methoden haben wir

Processing
[ Procaas
[ @ Use pcouisbon method set [ kom e somple sat ared o scopine dets) I
¢ Usespeched mehod 1 |
(" Use speciied processig mathod |

| How {catbenin an Guensiae | |

[~ Peni |Fasc
@ Uae ocquihin mehod 180 (Le bom e sampls sof uted i acuny dala)
™ LUse specied metiod sed

|4

T Use spaciiad repod mathod |

Expsorting
[T Expos
i Use acquistion method sef (L8, Fom e semple sef used o soguine dals)

(~ Lge spocild mahod 16t |

(" Lia spaciad dxpon mathod |

Ddsudl Commants | ﬂ

Commaney
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zuvor im Review auf ihre Tauglichkeit hin Gberprift. Jetzt sollen mit diesen
Methoden Rohdaten erzeugt werden.

Wahlen Sie fur das Background Processing die Einstellung Use acqusition
method set..., aktivieren Sie die Funktion Clear Calibration, belassen Sie die
Einstellung Calibrate and Quantitate und starten sie die Auswertung mit OK.
Jetzt wurde ein Result Set erstellt, den Sie sich anzeigen lassen kénnen, indem
sie mit der rechten Maustaste auf lhren Sample Set klicken, und View As > Result
Set aus dem Kontext Menu auswaéahlen.

E[ﬂ Sample Sets | Injections | Channels | Methods | Result Sets | Results |Peaks | Fractions | Sign
H Sample Set Name Sample Set Start Date Syslem Name
1 [rest2_SSM_1290_Bin_Elu 5/9/2012 T.57-24 AM CEST |DEAC_IN_0M272
3|UPLC_Columnyt  New Method * E_N_008%5
4 | Agilent_Caolumn Raview C_IN_00d481
5|LSGM FLD SO preview/Publisher C_IN_01072
6 [ro00_ssm L C_IN_00757

Process...

Print...

Export...

Alter Sample

Create Process Only Sample Set

Run Samples

Copy To Project..

Lock Channel

Unlack Channel

View As J Injecticns

Delete Rowi(s) Channels

Besulte
Copy Result Sets
s Fractions

Hide Calumn Instrument Methads

Show All Columns Sample Set Methods

Print Table cbidisanin

r T

Nun wechselt die Ansicht auf den Reiter Result Sets, es werden lhnen nur die
Result Sets angezeigt, die von lhrem Sample Set erzeugt wurden (Kénnen ggf.
auch mehrere sein)
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In der oben angezeigten Ansicht ist ein Filter definiert, der Ihnen die Daten-
bankfelder (Filter by M_CFs) zu dem Result Set anzeigt, die Sie soeben manuell
definiert haben.

Wechseln Sie nun auf die Ansicht der Einzelergebnisse, indem Sie die Funktion
View As > Results wie unten dargestellt anwenden.

H | ’J Sample Sets | Injections | Channels | Methods | Result Sets | Resulls | Peaks | Fractions | Sign Offs | Curves

Mew Method 2

Raview
Preview,Publisher

Process...

Print—

Export..
Run Samples

Copy To Project..

Lok Channel
Unlock Chanmel

View As 'I Sample Sets
Delete Rowls) Results

Fealks
qu Processing Methods

1 total

In der Ansicht ist ein Filter (Filter By SP_CFs) definiert, der Ihnen auch die Ergeb-
nisfelder anzeigt.

Fur eine geordnete Darstellung der Ergebnisse befinden sich bestimmte Reports
im System, anhand derer man sich leichter den Ausfall der Qualifizierung
anzeigen lassen kann.

8.3 Reintegration von Ergebnissen

Sollte es aus irgendwelchen Grinden erforderlich und vertretbar sein Ergebnisse
nachzuintegrieren, so lasst sich das aus dem bereits prozessierten Result Set
bewerkstelligen.

© beyontics 2016
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Markieren Sie hierzu den gewlinschten Result Set im Projektfenster und rufen
Sie mit der rechten Maustaste das Kontext Menu auf. Wahlen Sie die Funktion
Review.

Der Result Set wird im Review angezeigt. Hier kdnnen Sie jetzt manuelle Ande-
rungen an der Integration in Ihrem Chromatogramm vornehmen, z.B. kann ein
Peak geldscht werden.

Nachdem Sie alle Anderungen wie gewiinscht vorgenommen haben, speichern
Sie diese mit File>Save...>All ab. SchlieBen Sie das Review Fenster wieder und
prozessieren Sie |lhre Daten erneut. Es erscheint ein Fenster, in dem Sie defi-
nieren sollen, wie Sie Ihre Daten prozessieren wollen. Wahlen Sie die Einstel-
lungen wie unten dargestellt.

Frocessing
[+ Procuin

[~ Cloew Cobbrotion 7 Lisn Exsbng inigginbon How, [Calbente and Chuanbini ha|

Fupninemng
™ Fem :r - -
@ Use soguistion method set e fom e semple sob esed o scogen dets]
I

W ™ Lse spociind mehod vet [ W

Lse wpachad rapes mathod

Expaning
=

G Car! Hetlp

So erhalten Sie einen neuen Result Set mit einer neuen Result Set ID, der lhre
Anderungen enthilt.

Sollten Sie Anderungen an der Processing Method vornehmen wollen, z.B.

eine Retentionszeit umdefinieren, dann kénnen Sie nicht wie eben dargestellt
vorgehen. Die Daten wiirden mit der bisherigen Methoden Version ausgewertet
werden. Hierzu ist es notwendig erneut aus dem Sample Set heraus zu prozes-

sieren.
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Sollten Sie sowohl Anderungen an der Integration als auch Anderungen an

der Processing Method vornehmen wollen, dann empfiehlt es sich zunachst
Anderungen an der Processing Method vorzunehmen, den Sample Set mit der
abgeénderten Processing Method zu prozessieren, dann die Integrationen im
erhaltenen Result Set manuell zu korrigieren und wie oben dargestellt erneut zu
prozessieren.

Diese Vorgehensweise ist erforderlich, weil die Daten des Sample Sets mit unter-
schiedlichen Processing Methods ausgewertet werden.

9. Berichterstellung

Um sich die Ergebnisse in einen Report anzeigen zu lassen, markiert man den
Result Set und ruft mit der rechten Maustaste die Funktion Preview/Publisher auf.

4]+ | sample Sets | injections | Channels | Methods | Result Sets | Resutts |

E| Sample Set Name Sample Set Start Date System Mame
1|test2_S5M_1290_Bin_Elu 52012 7:57-24 AM CEST |DEAC_IN_01272
2 |test_SSM_UPLC 5872012 11:47:48 AM CEST |DEAC_IN_DDES56
3 |UPLC_Column\ahe 4/4/2012 81613 AM CEST |DEAC_IN_00856
4 | Agilent_ColumnValve 42012 8:12:12 AM CEST |DEAC_IN_DD481
5 |L5GA4_FLD_SOP11_Neu_B_S5 | 211172011 74336 AM CET  |DEAC_IN_01072
ﬂ M_LC e - {_00757

Beyiew

Preview,Publisher

Process_

Print...

Export...

Alter Sample

Create Process Only Sample Set

Run Samples

Alternativ kann man auch die dritte Taste von links aus der Toolbar auswéhlen,
um einen Report zu laden.

Es erscheint zunachst folgendes Fenster, in dem man den Report definieren
kann, den man aufrufen mochte.
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Open Report Method ﬂﬂ
Fieaze selac the Repon Method that you would Eke o uze o preview the dota that you
have selectad:
P
-

 Usg a Repot Method thet was generated to be appropriste for the selecied dats.

@ Use the jollowng Report Method: |_1_3a=ehlj-e - et
|Processing Method B

" Use the gurnenthy open Feport Methad o PumpFlow

o Oualcation FLD
oo |

Quabication LC_Cust
{Report Setup

Wahlen Sie bitte aus der Drop-Down Liste den entsprechenden Report aus. Eine
Auflistung der in dem Qualifizierungsprojekt vorhanden Reports befindet sich am
Ende dieses Dokuments.

Bestatigen Sie Ihre Auswahl mit OK und Ihr Report wird Ilhnen wie folgt darge-
stellt.

Report Method Name: QUH‘.’-‘."EA!.‘&H LC_Bin

System Name: DEAC_TH_00F57F

L Trper AL3BO
Fyitem Deicpben: A1100 XCMS 110 Labas 2116 L1G147

Prejad Mame CiOWaidsea_CI0LE 50

Sampls 5ol darid:  SITENE XET-M0 PM CIET

Sange Sel BEne Wl SSE_12N0_Be_El Sangl Se D 58

Ut kane LY veao GOLE 88
Romtidel Mume: a2 558 1Z80_Ba_Elu RomH SatiD -

Preasming Mahode [l Pl Wavslsgth_PH, Godsnl PU, lngdss PU, Descisr Pl

The 1 1

Sann Hemtar 1T EAT R [FRFEY
Catitcats 1T BT 123458 B0
Eogiry Date T T T
Comrent: Vakdalon §FORF150, Stenets 1
|mmgdw&mlhmng: Fail
it Rign 58
FEEH RSN
o
Speen Msmp D AC_W_IOTST
Bepont Uamad Cushfambon_LC_Rin Bepad bok Mumber 450
U mpowsr 5o bunrm Duild 32471 wemes CH_LE 43
Foatnd 44131 P [ umpallatin LR Semgred aed lmemd e buvEAbos
1 Barpan o Gt tapcant Faga 1ot 1i
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Uber die Taste Next Page (oder alternativ mit den Bildlauftasten lhrer Tastatur)
kénnen Sie den Report durchblattern. Hier kdnnen Sie am besten lUberprifen, ob
Ilhre Qualifizierung erfolgreich war. Auf der ersten Seite wird Ihnen der Ausfall
der gesamten Qualifizierung angegeben, die beiden folgenden Seiten geben
eine Ubersicht (iber den Ausfall der einzelnen Priifpunkte. So l&sst sich im vorlie-
genden Fall leicht erkennen, dass der Gesamtausfall negativ ist, weil der Wellen-

Iangennch‘ugkeltstest bei 205 nm fehlgeschlagen ist.

HEHI E'IH! ﬂ El!I g sr ass 85 [ A8 o

L}"'FE*—J::‘":P;:“H. "?"‘:E‘iﬂ
¥ R e Lk om

b e maa v ] e B 3 F
G e et b g

Y Bt | Ib—l-n--—-l-l-h !.'I-!!l!—

-
Theew s = = |

s B B BETHT
S ITEL S L st
G ) e e ———
e T e pror [
BTN e R S S

SRATIATHL S L St 11 e
it ] G e e i e R
[ P e e
Y [T

Im weiteren Verlauf des Reports wird der Ausfall der einzelnen Tests im Detail
berichtet.

Verwenden Sie einen SignOff Report, so kann eine elektronische Unterschrift
gesetzt werden, nachdem Sie den Report am Bildschirm bis zur letzten Seite
gesichtet haben. Die elektronische Unterschrift wird Gber folgende Taste gesetzt.

Bloses wsea o #2F o 858 8565 SwWw]® oo

Sign Off

Danach kann entsprechend der gesetzten SystemPolicy ein Kommentar ausge-
wahlt werden und mit Eingabe des Empower® Kennworts die Unterschrift gesetzt
werden.

Wenn Sie lhren Report ausdrucken mochten, rufen Sie die Druckfunktion wie hier
dargestellt auf:
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10.Dokumentation der Qualifizierung

Das vorliegende CIQ bietet sowohl Reports an, die eine elektronische Unter-
schrift erfordern (SO_...), sogenannte SignOff Reports, als auch Reports, die zum

Ausdruck bestimmt sind.
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11.Anhang

11.1 Ergadnzende Dokumente

Funktionale Spezifikation - Empower Custom Fields CIQ_LC 5.0
Technical Specifications - Empower Custom Fields CIQ_LC 5.0

11.2 Benennung der Methoden

11.2.1 Sample Set Methods

Methoden fir eine Gesamtqualifizierung:

e XXXX_SSM_LC_Bin

e  XXXX_SSM_LC_Bin_Elu

e XXXX_SSM_LC_Quat

e  XXXX_SSM_1290_Bin_Elu
e  XXXX_SSM_UPLC

e XXXX_SSM_FLD

o XXXX_SSM_ColumnValve
e XXXX_RID_SSM

Weitere SampleSet Methoden, fir zuséatzliche Einzeltests sind mit Z_... gekenn-
zeichnet:

e Z SSM_Baseline

e 7 SSM_Wavelength

e 7 SSM_Gradient

e Z SSM_Gradient2

o Z_SSM_Injector_Rep

e Z SSM_Injector_Lin

. Z_SSM_Detector_Lin

e Z SSM_EluentSwitch

. Z_SSM_Pump_and_Oven
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e Z SSM_FLD_WL

e Z SSM_FLD_SNR

e Z SSM_RID_Baseline
e Z SSM_RID_Lin

Fir die UPLC und die 1290 werden eigene Sample Set Methods bereit gestellt.
Diese sind nach folgendem Schema benannt. Deren Benennung ist analog zu
oben vorgenommen, enden allerdings mit _UPLC oder _1290.

11.2.2 Processing Methods

o Detector_PM

o Injector_PM

o Injector_1290_PM
J Injector_UPLC_PM
e  Gradient_PM

e  Wavelength_PM

. Eluent_PM

J FLD_Ex_PM

J FLD_Em_PM

J FLD_SN_PM

. ColumnSwitch_PM
e  ColumnSwitch_UPLC_PM
J RID_PM

11.2.3 Instrument Methods

Hier werden nur examplarisch Vorschlage gegeben werden, da diese Methoden
vom Techniker stets selbst zu erstellen sind.

. XXXX_WL_202nm_IM

. XXXX_Gradient_Bin_IM
o XXX_Gradient_Quat_IM
. XXXX_Baseline_IM

. XXXX_Caffein_IM
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11.2.4 Method Sets

Analog zur den Benennungen der Instrument Methods mit _MS am Ende

11.2.5 Report Methods

Reports fir eine Gesamtqualifizierung:
. Qualification_LC_Bin
e Quailfication_LC_Quat
. FLD_Qualification
. Qualification_RID

Reports fir einzelne Prifpunkte:
J Baseline
] Baseline_RID
e  Wavelength
e  Gradient_1
e  Gradient_2
o Injector_Rep
. Injector_Lin
. Detector_Lin
. Detector_Lin_RID
J PumpFlow
e ColumnOven
e SampleOven
e FLD_WL
. FLD_SNR
. ColumnSwitch_Agilent_2Position
e  ColumnSwitch_UPLC

Fur samtliche Reports wird auch eine SignOff Version angeboten (SO_...)
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12.Kontakt beyontics

beyontics GmbH
Altonaer StraBBe 79-81
D- 13581 Berlin

Telefon: +49 30 36432319
Telefax: +49 30 36431977
E-Mail: info@beyontics.com

Geschéaftsfuhrer: Arno Simon
Amtsgericht: Berlin-Charlottenburg HRB 74211
Umsatzsteuer-ldentifikationsnummer: DE185286048
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