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In diesem Handbuch...

In diesem Handbuch...

In diesem Handbuch werden die Konzepte der Agilent OpenLAB CDS Chem-
Station Edition beschrieben. Der Begriff ChemStation bezieht sich im Folgen-
den immer auf Agilent OpenLAB CDS ChemStation Edition.

In diesem Handbuch wird die effiziente Nutzung der Datenerfassungs-, Daten-
analyse- und Reportausgabefunktionen von OpenLAB CDS ChemStation Edi-
tion C.01.05 beschrieben, mit denen Sie die Produktivitat Ihres Labors
erhohen kénnen.

1 Grundlegende Konzepte fiir OpenLAB CDS ChemStation Edition

In diesem Kapitel werden die Arbeit mit ChemStation sowie die Fernsteue-
rung, die grafische Benutzeroberfliche und die ChemStation-Ansichten
beschrieben.

2 Arbeiten mit Methoden

Die Methode ist ein zentraler Bestandteil von ChemStation. In diesem Kapitel
werden die Methodenkonzepte eingehend erlautert.

3 Datenerfassung

Dieses Kapitel bietet eine Einflihrung in den Prozess der Datenerfassung.

4 Automatisierung/Sequenz

Dieses Kapitel beschreibt die Konzepte der Automatisierung. Erlautert wird
die Arbeit mit Sequenzen bei der ChemStation, was beim Ablauf einer Sequenz
geschieht und wie Sequenzen an spezifische Anforderungen angepasst werden
konnen.

b Analysenwarteschlange und Warteschlangenplaner

In diesem Kapitel werden die Konzepte der Analysenwarteschlange und des
Warteschlangenplaners beschrieben. Das Kapitel erlautert, wie Einzelproben,
Sequenzen oder Pausen zur Analysenwarteschlange hinzugefiigt werden.
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In diesem Handbuch...

6 Datenanalyse- und Datenpriifungskonzepte

In diesem Kapitel werden die Datenanalyse- und Datenpriifungsoptionen
erlautert. In OpenLAB CDSChemStation Edition stehen diese Optionen in
zwei verschiedenen Ansichten zur Verfiigung.

7 Kalibrierung

In diesem Kapitel werden die Konzepte der Kalibrierung erlautert.

8 Reporterstellung

In diesem Kapitel werden die Konzepte der intelligenten und klassischen
Reporterstellung beschrieben.

9 CE-spezifische Konzepte und Funktionen

Dieses Kapitel ist nur relevant, wenn Sie die ChemStation zum Steuern von
CE-Geraten verwenden.
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1 Grundlegende Konzepte fiir OpenLAB CDS ChemStation Edition

Begriffe und Abkiirzungen

Tabelle 1 In diesem Dokument verwendete Begriffe und Abkiirzungen

Begriff Beschreibung

ChemStation OpenLAB CDS ChemStation Edition
EZChrom OpenLAB CDS EZChrom Edition
Datenspeicher OpenLAB Data Store

ECM OpenLAB Enterprise Content Manager
RC .Net RapidControl .Net Schnittstelle
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Grundlegende Konzepte fiir OpenLAB CDS ChemStation Edition 1

Einfiihrung

Bei Agilent OpenLAB handelt es sich um ein Laborsoftware-Portfolio, das eine
offene Architektur und wiederverwendbare standardisierte Schnittstellen zur
Verfiigung stellt. Es gibt verschiedene OpenLAB-Losungen fiir jede Phase im
Lebenszyklus wissenschaftlicher Daten.

* Chromatographiedatensystem (CDS)

OpenLAB CDS ist als EZChrom Edition oder als ChemStation Edition ver-
fiigbar. In diesem Handbuch wird die ChemStation Edition beschrieben.

* Enterprise Content Manager (ECM)
* Electronic Lab Notebook (ELN)

OpenLAB CDS bietet eine vollstindige Geritesteuerung von Agilent LC-, GC-,
CE-, CE-MS- und LC-MSD-Systemen. Es erméglicht die Datenerfassung, -ana-
lyse und -interpretation mithilfe einer aus verschiedenen Techniken und Kom-
ponenten unterschiedlicher Hersteller bestehenden Geratesteuerung. Die
Chromatographie-Software wird tiber die OpenLAB Systemsteuerung gestar-
tet. Von dort haben Sie Zugriff auf alle Funktionen der OpenLLAB Shared Ser-
vices.

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe 9
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Fernsteuerung von Geraten

10

Bei einer verteilten Systemkonfiguration konnen Sie Ihre ChemStation-Geréate
von jeder OpenLAB Systemsteuerung aus konfigurieren und starten, die mit
dem OpenLAB Shared Services-Server verbunden ist.

Gerate starten

Zum Konfigurieren oder Starten Ihrer Gerite konnen Sie die Schaltflachen
Geridt konfigurieren, Online starten und Offline starten in der OpenLAB Sys-
temsteuerung verwenden. Wie bei Workstation- oder Netzwerk-Worksta-
tion-Konfigurationen wird das Dialogfeld zur Geratekonfiguration auf dem
lokalen PC ausgefiihrt. Bei einer verteilten Systemkonfiguration lauft die
ChemStation-Applikation selbst jedoch auf einem AIC-Computer und Sie
rufen die Applikation tiber eine Remote-Desktop-Verbindung mit dem
AIC-Computer auf.

Die ChemStation-Fernsteuerungsfenster werden unabhingig von der Open-
LAB Systemsteuerung angezeigt. Sie konnen ein Gerat starten, die System-
steuerung schlieRen und die Arbeit mit dem Gerit fortsetzen. Aufderdem
konnen Sie mehrere Instanzen der OpenLAB Systemsteuerung auf demselben
Client mit verschiedenen Anmeldedaten ausfiihren. Die unterschiedlichen
Anmeldedaten werden an die Gerite weitergeleitet, die Sie von der entspre-
chenden OpenLAB Systemsteuerung aus starten.

Sie konnen die Gerite, die auf einem entfernten AIC-Computer ausgefiihrt
werden, anhand des Fenstertitels identifizieren. Dieser enthilt sowohl den
Gerite- als auch den AIC-Namen.

Sitzung trennen

Gerite, die auf einem AIC-Computer ausgefiihrt werden, sind unabhingig von
dem Client, von dem aus Sie die Remote-Desktop-Verbindung geéffnet haben.
Wird z. B. aufgrund eines Netzwerkausfalls die Verbindung des Clients
getrennt, wird eine gerade auf dem Gerat laufende Sequenz dennoch fortge-
setzt. Wenn Sie die Steuerung des Geriats wieder iibernehmen mochten, nach-
dem die Netzwerkverbindung wiederhergestellt wurde, klicken Sie einfach
erneut auf die Schaltfliche Online starten bzw. Offline starten.
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Grundlegende Konzepte fiir OpenLAB CDS ChemStation Edition 1

Wenn Sie die Verbindung bewusst trennen mdéchten, klicken Sie auf die Schalt-
fliche Close oder wéhlen Sie File > Exit. Das Dialogfeld Close enthilt zusitzlich
die Schaltfliche Disconnect. Wenn Sie die Verbindung trennen, wird die
Remote-Desktop-Verbindung beendet, das Gerit jedoch weiterhin ausgefiihrt.

Sie kénnen die Remote-Desktop-Verbindung wahrend der Ausfiihrung einer Sequenz
trennen.

Wenn Sie die Verbindung mit diesem Gerat wiederherstellen méchten, klicken
Sie einfach erneut auf die Schaltfliche Online starten bzw. Offline starten in
der OpenLAB Systemsteuerung. Sie konnen die Verbindung von jeder Open-
LAB Systemsteuerung aus herstellen, die mit dem OpenLAB Shared Ser-
vices-Server verbunden ist.

Wenn Sie auf Offline starten klicken, um die Verbindung mit einem
Online-Gerat wiederherzustellen, oder umgekehrt, werden zwei Geratefenster
angezeigt: eines fiir das Online-Gerit und eines fiir das Offline-Gerit.

Sitzung iibernehmen

Sie konnen eine aktive Sitzung tibernehmen, indem Sie auf die Schaltfliche
Online starten oder Offline starten in der OpenLAB Systemsteuerung auf
einem anderen Computer klicken:

* Wenn Sie ein Gerit tiber die OpenLAB Systemsteuerung auf PC 1 gestartet
haben und sich dann mit denselben Anmeldedaten bei der OpenLAB Sys-
temsteuerung auf PC 2 anmelden und dort dasselbe Gerat starten, iiberneh-
men Sie damit die vorhandene Sitzung und setzen die auf PC1 begonnene
Arbeit einfach auf PC 2 fort.

Es wird keine Warnmeldung angezeigt, wenn der neue und der alte Benutzer dieselben
Anmeldedaten haben.

* Auch wenn ein anderer Benutzer das Geréat tiber die OpenLAB Systemsteu-
erung auf einem anderen PC gestartet hat, konnen diese Sitzung tibernehm-
en, falls Sie liber die erforderliche Berechtigung verfiigen. Sie miissen dazu
die Berechtigung "Take over ChemStation Remote Session" besitzen. Falls der
andere Benutzer ChemStation personlich gesperrt hat, benétigen Sie aufRer-
dem die Berechtigung "Break Session Lock".

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe 1



1 Grundlegende Konzepte fiir OpenLAB CDS ChemStation Edition

Wenn Sie die Sitzung tibernehmen, wird der andere Benutzer dariiber
benachrichtigt. Sobald der andere Benutzer diese Nachricht bestétigt hat,
wird das Geratefenster auf dem PC dieses Benutzers geschlossen und auf
Ihrem PC geoffnet. Der andere Benutzer erhilt eine Meldung dariiber, von
wem die Sitzung ibernommen wurde.

Online- und Offline-Gerite sind in derselben Sitzung enthalten und werden
daher immer zusammen tibertragen. Wenn in einer Sitzung bereits ein
Online-Gerit und ein Offline-Geréat gestartet wurden, wird bei einer Sitzungsii-
bernahme die Steuerung beider Gerite Uibertragen, unabhingig davon, ob Sie
auf Online starten oder Offline starten geklickt haben. Wenn Sie auf Offline
starten klicken und die Sitzung nur ein Online-Gerit umfasst, oder umgekehrt,
werden zwei Geratefenster angezeigt: eines fiir das Online-Gerat und eines fir
das Offline-Gerét.

12 ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe



Grundlegende Konzepte fiir OpenLAB CDS ChemStation Edition 1

Informationen zur ChemStation-Software

Betriebssystem

ChemStation C.01.05 benétigt als Betriebssystem Microsoft Windows XP Pro-
fessional SP3, Windows Vista Business SP2 oder Windows 7.

Fir die Kontrollkarten-Funktion der ChemStation ist Microsoft Excel erfor-
derlich.

Zentrale Datenspeicherung

Ein zentrales Datenspeicherungssystem kann alle Art von elektronischen
Daten enthalten und ist unabhéngig von allen proprietiren Datenformaten.
ChemStation-Rohdaten (und andere, von Menschen lesbare Dokumente, wie
Arbeitshefte) werden zusammen mit Metadaten gespeichert. Hierdurch wird
die Datensuche wesentlich vereinfacht. ChemStation-Methoden, Sequenzvorla-
gen, Reportvorlagen und Datendateien (Sequenzen und Einzelanalysen) kon-
nen auf das zentrale Repository hochgeladen und spater bei Bedarf wieder auf
die ChemStation heruntergeladen werden.

Agilent bietet zwei Systeme zur zentralen Datenspeicherung:

* OpenLAB Data Store, das als Komplettinstallation zusammen mit Open-
LAB CDS zur Verfiigung steht. Es ist fiir kleine Labore mit bis zu 15 Analy-
segeriten vorgesehen.

* OpenLAB ECM, das als eigenstindiges Produkt erhéltlich ist. Es ist fiir
Labore mit mehr als 15 Analysegeriten vorgesehen.

Weitere Informationen zu den Konzepten von ChemStation mit zentraler
Datenspeicherung finden Sie im Agilent OpenLAB CDS ChemStation Edition
mit zentraler Datenspeicherung Konzeptleitfaden.

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe 13
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Methoden und Sequenzen

Eine analytische Methode ist die vollstindige Beschreibung einer bestimmten
Trennung. Sie enthdlt alle Parameter zur Geritesteuerung, Datenerfassung
und Auswertung einschliefilich Integration, Quantifizierung und Reporterstel-
lung. Das System kann so konfiguriert werden, dass es Daten von verschiede-
nen Proben mit verschiedenen Methoden aufnimmt. Die Steuerdatei fiir eine
solche Folge heifdt Sequenz und enthélt Informationen zu den einzelnen Pro-
ben. Sie greift auf die geeigneten Methoden und die Angaben zur Neukalibrie-
rung zu. Weitere Informationen zu Methoden und Sequenzen entnehmen Sie
bitte “Automatisierung/Sequenz” auf Seite 75 und dem Online-Hilfesystem.

Systemkonfiguration

Die Konfiguration des Geratesystems erfolgt iiber die OpenLAB Systemsteue-
rung, die den Konfigurationseditor startet. Er ermoéglicht Ihnen die Definition
Ihres Analysegerits, dessen GPIB- oder LAN-Adressen, der Verzeichnisse zur
Speicherung von Daten, Sequenzen, Methoden sowie die Startgr6f3e der Chem-
Station-Software auf dem Bildschirm. Dariiber hinaus kénnen Sie Intelligent
Reporting und 3D-Spektralauswertung aktivieren oder deaktivieren und die
Optionen zum Herunterladen von Methoden festlegen.

Erfassungsmethodenansicht

Mit der Erfassungsmethodenansicht konnen Sie die in einer Methode gespei-
cherten Erfassungsparameter unabhingig von der aktuellen Geratekonfigura-
tion tiberpriifen. Sie kénnen diese Methode entweder in der Version fiir das
urspriingliche Geriat verwenden oder sie gegen die aktuelle Geratekonfigurat-
ion abgleichen.
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Optionen zum Herunterladen von Methoden

Die Optionen zum Herunterladen von Methoden legen das Verhalten von
ChemStation fest, wenn sich die zuletzt ausgewihlte Methode aus der vorheri-
gen Sitzung des Analysegerits von den aktuellen Einstellungen dieses Geréats
unterscheidet. Sie konnen unter folgenden Optionen auswihlen:

* Download method to instrument

Die zuletzt ausgewahlte Methode wird auf das Analysegerat heruntergela-
den. Die Einstellungen des Analysegerits werden iiberschrieben. Dieses
Verhalten entspricht den ChemStation-Versionen bis C.01.03.

+ Upload method from instrument

Die Einstellungen des Analysegerits werden in die zuletzt ausgewahlte
Methode hochgeladen. Die Methode wird als geindert gekennzeichnet.

*  New method from instrument

Die Einstellungen des Analysegerits werden zu einer neu erstellten Chem-
Station-Methode hochgeladen.

+ Always ask user to choose an option

Beim Starten von ChemStation wird ein Dialog gezeigt, in dem Sie eine der
oben beschriebenen Optionen auswihlen kénnen. Sie kénnen in diesem
Dialog auch die Einstellungen des Analysegerats fiir jedes Modul mit den
Einstellungen in der zuletzt ausgewahlten Methode vergleichen.

Sie konnen beim Vergleich der Unterschiede entweder die gesamte Liste der
Einstellungen oder nur die Unterschiede anzeigen.

Dieser Dialog beriicksichtigt nur die Einstellungen der Analysegerdten mit RC.Net Treibern.
Einstellungen von Analysegerdten mit klassischen Treibern werden nicht beriicksichtigt.

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe 15
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Datenmodell

Das Datensystem von ChemStation beruht auf bestimmten Speicherstruktu-
ren, die als Register bezeichnet werden. Register sind zweckmafige Struktu-
ren, die analytische Daten und Informationen zweidimensional (z.B. mit Zeit-
und Intensititsachse) und dreidimensional (z.B. mit Zeit-, Intensitats- und
Wellenldngenachse) ablegen kénnen.

ChemStation verfiigt iber Befehle und Funktionen zur Konstruktion, Vergro-
Rerung, Extraktion und - sofern keine Primérdaten geindert werden — Ande-
rung von Registern. Weitere Informationen finden Sie in der Online-Referenz
von ChemStation unter Help > Commands.

Dateinamen-Konventionen

Dateinamen und Token

In den meisten ChemStation-Dialogen konnen bei der Eingabe eines Pfadna-
mens oder Dateinamens Token verwendet werden, um geeignete Namen dyna-
misch zu erstellen. Es stehen je nach Datei- oder Pfadnamen, die in einem
gegebenen Dialog festgelegt werden, unterschiedliche Token zur Verfiigung. In
den folgenden Bildschirmseiten werden mehrere Token als Beispiele verwen-
det.

Die Steuerung der Dateinamen sieht folgendermafden aus:
Token auswahlen

Inhalt 16schen

[<5ampleMames <Dater <Time> X >—|
| E—

Token werden blau und unterstrichen dargestellt

Die Steuerung der Pfadnamen sieht folgendermafden aus:

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe
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Token auswahlen
Nach Ort durchsuchen

Inhalt l6schen

|J<E0mguter>£<lnstName>/1 Ko b

Token werden blau und unterstrichen dargestellt

Der resultierende Dateiname oder Pfadname wird in jedem entsprechenden
Dialog zusatzlich angezeigt.
Folgende Optionen stehen beim Arbeiten mit diesen Feldtypen zur Verfiigung:

+ Statischen Text hinzufiigen.

* Auf die Pfeilschaltflache ( * ) klicken, um ein Token aus der Liste zu wah-
len.
Die Taste Abwartspfeil driicken, um ein Token aus der Liste auszuwahlen.

* Mit der rechten Maustaste auf eines der bereits verwendeten Token klicken,
um es durch ein anderes Token von der Liste zu ersetzen.

* Auf die X-Schaltflache klicken, um den aktuellen Inhalt des Feldes zu
16schen.

* Auf die Taste mit den drei Punkten ( *=*) klicken, um auf den benétigten
Pfad zu wechseln.

Dateinamen-Konventionen

ChemStation erzeugt und verarbeitet nach folgenden Regeln giiltige Namen fiir
Dateien und Verzeichnisse:

Folgende Zeichen sind nicht als Namensbestandteil fiir Dateien und Verzeich-
nisse erlaubt:

<>:u/\|@%*?|

Die Verwendung dieser Zeichen in Datei- oder Verzeichnisnamen kann beim
Laden von Dateien in ChemStation Probleme bereiten. Auferdem wird bei

Verwendung dieser Zeichen im Installationsordner die Uberarbeitungskopie
nicht gestartet. Wenn das Zeichen % im Installationsordner verwendet wird,
funktionieren einige Verkniipfungen in ChemStation nicht ordnungsgemas.

Zusatzlich gelten folgende Regeln:

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe 17
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Tabelle 2 Zeichenbeschrankungen

ChemStation-Parameter Character

Namen fiir Methodendateien: % und . (Dezimalpunkt) sind nicht erlaubt
Datenunterverzeichnis und [1+=:..(Dezimalpunkt); Leerzeichen sind
Sequenzunterverzeichnis: nicht erlaubt

Datendateinamen in Sequenzen Leerzeichen sind nicht erlaubt

Folgende reservierte Geritenamen koénnen nicht als Dateiname verwendet
werden:

* CON, PRN, AUX, NUL
* COMx (wobei x eine Zahl von 1 bis 9 ist)
* LPT1x (wobei x eine Zahl von 1 bis 9 ist)

Vermeiden Sie auch diese Namen mit anschlieRender Erweiterung (z. B.
Nul.txt).

Englische, japanische und chinesische Betriebssysteme priifen die Einhaltung der
Namens-Konventionen. Agilent kann keine Unterstiitzung bei nicht englischen
Betriebssystemen und deren Sonderzeichen garantieren.
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Maximale Lange der ChemStation-Namen fiir Dateien und

Unterverzeichnisse

Im Folgenden sind die Agilent ChemStation-Spezifikationen fiir Datei- und
Unterverzeichnisnamen aufgelistet:

Tabelle 3 Maximale Lange der ChemStation-Namen fiir Dateien und Unterverzeichnisse

Datendatei/Unterverz./Pfad Max. Automatisch  Beispiel
Eingabeldnge anfiigen
Datensatzname einer Einzelprobe 60 .D Demodad.d
Datendateiname in einer Sequenz, 15 .D longname000001.d
mit Prafix/Zahler
Benutzerdefinierte Reportvorlagen 40 .M def_lc.m
fir Methodensequenzen- und .S def_lc.s
Hypersequenzbibliotheken . HYP def_lc.hyp
.UVL demodad.uvl
.FRP areapct.frp
Datendatei-Unterverzeichnis 40 Demo (in
Probeninformation)
Datensequenz-Unterverzeichnis 40 Demo (in
Sequenzparametern)
Ergebnissatz-Name 40 test_date_time (wird
unter Verwendung der
Sequenzvoreinstellungen
erstellt)
Datenpfad 100 100 c:\chem32\1\data
Methodenpfad c:\chem32\1\methods
Sequenzpfad c:\chem32\1\sequence
Hypersequenzpfad ¢:\chem32\1\hyper
Bibliothekenpfad c:\chem32\speclib
Pfad fiir kundenspezifische c:\chem32\repstyle

Reportvorlagen

Alle ChemStation-Logbiicher zeigen Systemmeldungen in einem erweiterten
Format an. Informationsmeldungen werden iiber mehrere Zeilen ausgegeben.
Einige Reports (z. B. Sequenzreports) kiirzen Dateinamen, damit alle Angaben

in die Reportvorlage passen.

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe
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Benutzeroberflache der Software

Die ChemStation-Software ist in mehrere Ansichten gegliedert, in denen Soft-
warefunktionen entsprechend deren analytischen Aufgaben in Gruppen
zusammengefasst sind. Die Softwarekonfiguration umfasst standardméaRig die
folgenden drei Ansichten:

* die Methoden- und Analysensteuerungsansicht zur Geritesteuerung und
zur Datenerfassung

* die Datenanalyse-Ansicht zur erneuten Auswertung bereits erfasster Daten

* die Datenpriifungsansicht zum Priifen der Daten mithilfe spezifischer
Reportvorlagen

* die Reportlayout-Ansicht zum Erstellen bestimmter Reportvorlagen

Fur weitere Datenanalysenmodule oder bestimmte Geratekonfigurationen fiir
Fehlerdiagnosen und Geréteiliberprifungen stehen zusitzliche Ansichten zur
Verfiigung. Zudem kann die ChemStation-Ansicht ,Companion“ verwendet
werden, wenn die Geriatebediener die Moglichkeit haben sollen, Proben
bequem iiber eine vorgefertigte Tabelle abzuarbeiten.

Das Navigationsfenster enthilt die Navigationsschaltfliche, mit der Sie schnell
zwischen den ChemStation-Ansichten und der Baumstruktur des ChemSta-
tion-Explorers wechseln konnen Der Inhalt des ChemStation-Explorers ist
abhangig von der jeweiligen Ansicht und bietet Zugriff auf unterschiedliche
ChemStation-Elemente.

Jede Ansicht besteht aus einer Reihe standardméafliger Benutzerelemente wie
Meniis und Symbolleisten. Die voreingestellte Symbolleiste ermdglicht den
schnellen Zugriff auf allgemeine Informationen zur Systemspezifikation wie
Methoden und Sequenzen. Die Methoden- und Analysensteuerungsansicht ent-
halt zusatzlich eine Systemstatuszeile, einen Probeninformationsbereich, der
sowohl fiir einzelne als auch automatisierte Laufe festgelegt werden kann,
sowie eine schematisch dargestellte Gerateschnittstelle fiir GC-, LC- und
CE-Konfigurationen. Uber diese schematische Benutzerschnittstelle konnen
Sie sehr schnell auf die Geréteparameter zugreifen, wobei ein grafischer Uber-
blick iiber den Status jeder Analyse gegeben wird. Sie konnen die schematisch
dargestellte Geriteschnittstelle auch ausschalten, um Arbeitsspeicher und
andere Windows-Ressourcen zu sparen.

Die Datenanalyse-Ansicht erweitert die Standardsymbolleiste um bestimmte
Datenanalysenmodi wie Neuberechnung, erneute Verarbeitung, Integration,
Kalibrierung, Reporterstellung, Anmerkungen, Signalvergleich und weitere
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spezielle Modi, sofern die entsprechenden Module installiert sind. Jeder dieser
einzelnen Datenanalysenmodi wird durch einen spezifischen Symbolsatz
unterstitzt.

Die Datenpriifungsansicht ist verfiigbar, wenn die intelligente Reporterstel-
lung fir das Gerit ausgewahlt wurde. In dieser Ansicht konnen Sie die Daten
auf sehr flexible Art und Weise prifen. Sie kdnnen eine beliebige Kombination
aus Datendateien als Basis fiir die Priifung auswahlen und eine beliebige vor-
handene Reportvorlage auf die ausgewihlten Daten anwenden. Die ausgewéahl-
te Reportvorlage definiert die Art und Weise, in der die Daten angezeigt
werden, und welche Art von Informationen der generierte Report enthéalt. Die
Symbolleiste bietet Funktionen zum Drucken und Exportieren der generierten
Reports.

Die Reportlayout-Ansicht ermoéglicht Thnen das Definieren des Layouts einer
bestimmten Reportvorlage oder eines Reportstils. Auch diese Ansicht enthalt
eine Symbolleiste, die speziell fiir diese Aufgaben ausgelegt ist. Die Art von
Reportvorlageneditor, die in dieser Ansicht angezeigt wird, hangt von der Art
der fiir das Gerat konfigurierten Reporterstellung ab. Sie konnen entweder die
klassische Reporterstellung oder die intelligente Reporterstellung verwenden
(siehe “Reporterstellung” auf Seite 177).

Navigationsfenster

Das in allen ChemStation-Ansichten auf der linken Seite enthaltene Navigati-
onsfenster beschleunigt den Zugriff auf viele wichtige ChemStation-Elemente
und ermoglicht das schnelle Wechseln zwischen Ansichten. Das Navigations-
fenster enthilt die Baumstruktur des ChemStation-Explorers und einen konfi-
gurierbaren Bereich fiir Schaltflichen. Es enthilt auf3erdem eine Funktion
zum automatischen Ausblenden von Elementen, sodass der ChemSta-
tion-Arbeitsbereich nicht eingeschrankt wird. Des Weiteren bietet es Stan-
dardfunktionen, z. B. zum Andern der GréRe und zum Neuanordnen der
Navigationsschaltflichen.

Navigationsschaltflachen

Mithilfe der Navigationsschaltflichen konnen Sie zwischen den ChemSta-
tion-Ansichten wechseln. Der Bereich mit den Navigationsschaltflichen kann
minimiert, erweitert und neu angeordnet werden.
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ChemStation-Explorer

Der Inhalt der Navigationsfenster ist abhéngig von der jeweiligen Ansicht. Fir
die Methoden- und Analysenlaufsteuerung, die Datenanalyse, die Datenprii-
fung und das Reportlayout konnen Sie im ChemStation-Explorer zu den unter-
schiedlichen ChemStation-Elementen navigieren. Standardméfig basieren
diese Elemente fiir Daten, Methoden und Sequenzen auf den Einstellungen des
Konfigurationseditors. Neue Knoten fiir Methoden, Sequenzen und Datenspei-
cherorte konnen tiber die Option ,Voreinstellungen“ im Menii ,Ansicht
erstellt werden.

Tabelle 4 Elemente im Navigationsfenster

Navigationsschaltflachen Elemente im ChemStation-Explorer

Methoden- und Laufsteuerung Sequenzvorlagen/Mustermethoden,
Ergebnissatz-Methoden

Datenanalyse Daten-/Mustermethoden, Ergebnissatz-Methoden
Datenpriifung Daten-/Reportvorlagen
Reportlayout Klassische Reporterstellung Mustermethoden

Intelligente Reporterstellung: Reportvorlagen

Verifizierung (LC und LC/MS) Verkniipfungen fiir die Ansicht , Verification”
(Verifizierung)
Diagnose (LC und LC/MS) Verkniipfungen fir die Ansicht ,Diagnosis” (Diagnose)
Optimierung (LC/MS) Verkniipfungen fiir die Ansicht , Tune” (Optimierung)
Datenerfassung

Der Status der Analysengerite wird laufend verfolgt und auf dem Bildschirm
zusammen mit der abgelaufenen Analysenzeit dargestellt, wenn ChemStation
als sichtbares Fenster oder als Symbol ausgefiihrt wird. Alle Ereignisse aus
einem Analysenlauf einschliefilich aller Fehlermeldungen und der Bedingun-
gen der Analysengerite bei Start und Ende des Laufs werden in einem Log-
buch des Systems abgelegt. Ein Auszug wird in jeder Datendatei gespeichert.

Geratebedingungen wie Flussrate, Temperatur, Druck und die Losungsmittel-
zusammensetzung von LC-Systemen kénnen aufgezeichnet und in jeder Daten-
datei gespeichert werden. Diese Bedingungen konnen angezeigt und als Beleg
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der Analysenqualitit ausgedruckt werden. Genaue Einzelheiten der gespei-
cherten Parameter hingen von der Methode und den Moglichkeiten des
gewihlten Analysengerites ab.

Alle reguldaren Datenerfassungen, die Einzelproben sowie Sequenzanalysen
umfassen, werden zuerst der Analysenwarteschlange zugefiigt und danach von
dort aus gestartet. Weitere Informationen siehe “Unterstiitzte

Arbeitsablaufe” auf Seite 134.

Ein oder mehrere Darstellungsfenster konnen verwendet werden, um die vom
Gerat erfassten Daten in einer Echtzeit-Anzeige zu tiberwachen. Die Daten
werden in ihrer tatsdchlichen Maf3einheit wie mAU, Volt, Grad oder bar ange-
geben. Jedes der Fenster kann mehrere tibereinander gelegte Chromato-
gramme/Elektropherogramme oder Geriteparameter, z. B. den Druck,
enthalten. Die Voreinstellungen der Anzeige konnen angepasst werden und
werden vom System gespeichert, sodass der Anwender eine eigene bevorzugte
Einstellung als Standardeinstellung fiir das Gerit festsetzen kann. Das Fenster
ist zoomfahig, und mithilfe des Cursors kann der Wert fiir ein bestimmtes Sig-
nal zu jeder Zeit der Messung abgerufen werden.

Die gesamte Funktionalitit von ChemStation kann auch wihrend laufender
Analysen durch eine Offline-Kopie genutzt werden. Wahrend die Datenerfas-
sung ausgefiihrt wird, ist die Datenanalyse der Online-Sitzung eines Gerits
nicht verfiigbar, und das Uberpriifen der Daten muss in der Offline-Kopie aus-
gefiihrt werden.

Fir Anwender, die mit der Datenanalyse beginnen moéchten, bevor die Daten-
erfassung abgeschlossen ist, steht der Snapshot-Befehl zur Verfiigung. Der
Snapshot wird in die Offline-Kopie der Geréatesitzungen aufgenommen und ist
fur die ["Jberprﬁfung sofort verfiigbar.

Die Layouts der Signal- und Statusinformations-Fenster, einschlief3lich der
Bestandteile der schematisch dargestellten Gerateschnittstelle, werden auto-
matisch gespeichert.

Weitere Informationen zur Datenaufnahme entnehmen Sie bitte
“Datenerfassung” auf Seite 67 und dem Online-Hilfesystem.

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe 23



1

24

Grundlegende Konzepte fiir OpenLAB CDS ChemStation Edition

Datenanalyse

Datenanalyse — Anzeige

Die Datenanalyse-Ansicht erweitert die Standardsymbolleiste um aufgabenbe-
zogene Datenanalysefunktionen wie Neuberechnung, erneute Verarbeitung,
Integration, Kalibrierung, Reporterstellung, Anmerkungen und Signalver-
gleich. Im Folgenden sind die wichtigsten Graphikfunktionen aufgefiihrt:

Darstellungen im Einzel- oder Mehrsignalmodus, wahlbar beim Laden des
Chromatogramms/Elektropherogramms

Uberlagern von Chromatogrammen,/Elektropherogrammen verschiedener
Proben

Subtraktion eines Chromatogramms/Elektropherogramms von einem ande-
ren

graphische Justierung der Signale in vertikaler und horizontaler Richtung,
um den visuellen Vergleich zu vereinfachen,

Signalumkehr oder -spiegelung, um den visuellen Vergleich zu vereinfachen,

Anzeigen von erweiterten Leistungseigenschaften fiir spezifische inte-
grierte Peaks,

graphische Funktionen zum Zoomen oder Verschieben,

Anpassung der Anzeigeattribute, z. B. der Auswahl von Hakchen, Basisli-
nien, Achsen, Retentions-/Migrationszeiten und Substanznamen (Sie kon-
nen auch die Schriftart der Retentionszeit und der Substanznamen
festlegen, die Grofde und Ausrichtung der Anzeige anpassen, auswahlen, ob
die Anzeige liberlagert oder getrennt erfolgen soll, und die Skalierungsfak-
toren festlegen),

die Darstellung des Chromatogramms/Elektropherogramms kann, je nach

den Moglichkeiten des konfigurierten Gerats, auch mit Verlaufen der Gera-
teparameter tiberlagert sein,

Anmerkungen kénnen vom Anwender definiert und in die Darstellung ein-
gefligt werden, wobei die Schriftart und -gr6f3e sowie die Ausrichtung und
Farbe wiahlbar sind (eine einmal definierte Anmerkung kann graphisch ver-
schoben, editiert oder geloscht werden),

Kopieren der Darstellung in die Windows Zwischenablage als Metafile oder
im Bitmap-Format,

eine Funktion fir die Modusauswahl, um die Werte einzelner Datenpunkte
in Detektoreinheiten anzuzeigen, und

Export von digitalisierten Werten in die Windows Zwischenablage.
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Datenanalyse — Integration

Der ChemStation-Integrationsalgorithmus in seiner neuen zweiten Version
optimiert Robustheit, Zuverlassigkeit und Anwenderfreundlichkeit.

Datenanalyse — Quantifizierung

Der Kalibriermodus der Datenanalyseansicht von ChemStation erméglicht die
gleichzeitige Darstellung folgender Informationen:

» der kalibrierten Signale mit Angabe des Retentions-/Migrationszeitfensters
der aktuellen Substanz

* der Kalibriertabelle, deren Darstellung aus einer umfassenden Auswahl von
Kalibrierparametern festgelegt werden kann

* der Kalibrierkurve fiir die zu bestimmende Substanz

Alle Fenster des Kalibriermodus sind miteinander verbunden, sodass Veran-
derungen, die in einem Fenster vorgenommen werden, automatisch auf alle

anderen libertragen werden. Der Modus erméglicht die graphische Auswahl
und Verdnderung der Kalibrierdaten.

Die Quantifizierung erfolgt als Berechnung von %-Werten, normierten %-Wer-
ten, beziiglich externem Standard, externen Standard %, internem Standard
und internen Standard % fiir Peakflache oder Peakhohe. Sie kann mehrstufige
Kalibrierungen und mehrfache Definitionen eines internen Standards umfas-
sen. Verdnderungen der Kalibrierung (Histories) werden automatisch gespei-
chert und zur Gewichtung von Berechnungen bei Rekalibrierungen verwendet.

Weitere Informationen zur Kalibrierung und Quantifizierung finden Sie unter
“Kalibrierung” auf Seite 161.

Datenanalyse — Batchiiberpriifung

In der Ansicht "Data Analysis" (Datenanalyse) sind die folgenden zwei zuséatzli-
chen Toolsets verfiigbar:

* Navigationstabelle

* Batchiiberpriifung

Die Navigationstabelle ermdéglicht mehrere grafische Vorgange:

* Standardmifige Funktionen zur Tabellenkonfiguration, z. B. Sortieren,
Drag-and-Drop-Optionen, Spaltenauswahl oder Elementgruppierung, um
eine bevorzugte Konfiguration fiir die Navigationstabelle festzulegen
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* Rechtsklick-Funktionen zum Laden oder Uberlagern von Signalen, Expor-
tieren von Daten oder Drucken von Reports

+ Uberpriifung der Signaldetails durch Erweitern einer Zeile in der Navigati-
onstabelle

. ﬂberprﬁfen von Signalen und Erstellen von ChemStation-Reports mithilfe
einer bestimmten Methode

In der Ansicht "Batchiiberpriifung" sind die folgenden grafischen Vorginge

moglich:

+ Definieren automatischer oder manueller Uberpriifungen und erneutes Ver-
arbeiten von (kalibrierten) Datendateien

* Rekalibrierung von Kalibriertabellen
. I"Jberprl'ifung der Substanztabellen kalibrierter Methoden
* Erstellen spezifischer Batch-Reports

Datenanalyse — Neuberechnung

Die Funktionen im Neuberechnungsmodus ermoéglichen Ihnen, schnell Ergeb-
nisse oder Reports fiir einen beliebigen Teil der in der Navigationstabelle ange-
zeigten Daten zu generieren. Sie konnen problemlos Ergebnisse fiir selbst
zusammengestellte Datensitze generieren, unabhingig von den Sequenzen, in
denen die Proben urspriinglich erfasst wurden. Sie kénnen eine beliebige
Methode fiir die Neuberechnung verwenden. Die verwendete Methode wird in
einzelne Datendateien (DA.M) kopiert. Wahrend der Neuberechnung wird
keine Kalibrierung durchgefiihrt.

Datenanalyse — erneute Verarbeitung

Die Funktionen im Modus fiir die erneute Verarbeitung erméglichen Ihnen die
erneute Verarbeitung einer vollstindigen Sequenz mithilfe der Methoden, die
in der Sequenztabelle definiert sind, und mithilfe der Ergebnisse der Kalib-
rierproben zur Berechnung der Probenergebnisse.

Datenanalyse — letzte Ergebnisse

In diesem Modus wird fiir jeden Analysenlauf die Datendateimethode (DA.M)
geladen. Eine DA.M ist eine exakte Kopie der Methode, die fiir die letzte Daten-
analyse (wihrend der Erfassung, erneuten Verarbeitung oder Neuberechnung)
verwendet wurde. Im Letztes-Ergebnis-Modus konnen Sie die Ergebnisse der
letzten Datenanalyse reproduzieren, selbst wenn die Sequenzmethode zwi-
schenzeitlich gedndert wurde.
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Reporterstellung

Wenn die intelligente Reporterstellung fiir ein Gerit aktiviert wurde, ist die
Ansicht Review aktiviert und in der Ansicht Report Layout wird der Reportvorla-
geneditor fiir die intelligente Reporterstellung angezeigt.

Bei aktivierter intelligenter Reporterstellung konnen Sie intelligente Report-
vorlagen und klassische Reportvorlagen verwenden, um Einzelinjektionsre-
ports und Sequenzzusammenfassungreports zu erstellen. Wenn Sie die
erforderlichen Rechte haben, konnen Sie Reportvorlagen fiir die intelligente
Reporterstellung erstellen.

Bei deaktivierter intelligenter Reporterstellung konnen Sie nur klassische
Reportvorlagen verwenden, um Einzelinjektionsreports und Sequenzzusam-
menfassungreports zu erstellen. Wenn Sie die erforderlichen Rechte haben,
konnen Sie Reportvorlagen fiir die klassische Reporterstellung erstellen.

Maglichkeiten und Kompatibilitaten

ChemStation kann Datendateien im Chromatographie-Format ANDI (Analyti-
cal Data Interchange) der Analytical Instrument Association (AIA), Version
1.0, Copyright 1992, importieren und exportieren. Der Datenimport wird auf
Compliance-Ebene 1 (Proben- und Signaldaten) und der Datenexport auf Com-
pliance-Ebene 2 (Proben- und Signaldaten sowie Integrationsergebnisse)
unterstitzt.

ChemStation enthilt Befehle und Funktionen, mit denen der dynamische
Datenaustausch (DDE) auf der Ebene von Microsoft Windows sowohl als
DDE-Empfanger als auch als DDE-Verteiler durchgefiihrt werden kann. Die
Befehlsreihe enthélt Befehle zum Verbinden und Trennen, zum beidseitigen
Austausch von Informationen sowie zum ferngesteuerten Ausfithren von
Funktionen.

Anpassung

Die ChemStation lasst sich mithilfe eines umfangreichen Befehlssatzes an die
Anforderungen des Kunden anpassen. Die enthaltenen Befehle konnen zu
automatischen Funktionen kombiniert werden. Eine solche Kombination von
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Befehlen heiRt Makro. Anwender konnen zur Erstellung von Makros eigene
Variablen definieren, Verzweigungen und Schleifen sowie Ein-/Ausgabeopera-
tionen festlegen. Diese umfassen Dateioperationen, Interaktionen mit dem
Anwender, eigene verschachtelte Makros sowie Datenabgleich und Austausch
mit anderen MS-DOS- oder Windows-Applikationen.

Weitere Informationen zur Anpassung finden Sie in der Online-Referenz von
ChemStation unter Help > Commands.

Automatisierung

Die ChemStation kann Einzelproben und Sequenzen planen und ausfiihren,
die mehrere Methoden beinhalten.

Im Parametersatz einer Sequenz kann die Verwendung automatisch erzeugter
Dateien oder sequentiell nummerierter Dateien mit einem Prafix nach Benut-
zervorgabe von bis zu fiinfzehn Zeichen eingestellt werden. Der Anwender
kann vollstindige Sequenzen wihlen oder solche, die nur die Datenauswer-
tung durchfithren. Weiter kann zwischen mehreren Abschlussbefehlen oder
einem benutzerdefiniertem Abschlussmakro gewahlt werden, das dann ausge-
fithrt wird, wenn eine Sequenz durch eine Fehlerbedingung beendet wird oder
alle Analysen durchgefiihrt wurden.

Die Sequenztabelle mit den auszufithrenden Analysenldufen wird dhnlich wie
bei einer Tabellenkalkulation erstellt. Hier konnen die Nummern von Proben-
flaschen, Probennamen, Probentypen, Analysenmethoden, Parameter zur
quantitativen Auswertung, einschlief3lich Probenmenge, Multiplikator und
Verdiinnungsfaktor, Angaben zur Kalibrierung, Dateniibergabeparameter LIM-
SID und Anzahl der Injektionswiederholungen festgelegt werden. Abhingig
von den konfigurierten Geraten und Modulen sind weitere Felder verfiigbar.
Wenn z. B. ein Agilent LC-System der Serie 1100/1200 einen Fraktionssamm-
ler enthélt, erscheint die Spalte Fract. Start in der Sequenztabelle. Das Erschei-
nungsbild der Sequenztabelle kann vom Anwender festgelegt werden. Es ist
moglich, zwischen den Zellen der Tabelle zu springen und dabei deren Inhalte
oder ganze Reihen oder mehrere ganze Reihen zu kopieren, auszuschneiden
oder einzufiigen. Damit konnen Sequenzen leicht und schnell erstellt werden.

Proben kdonnen in der Sequenztabelle als Unbekannte, Kalibrierung, Leerprobe
oder Kontrolle festgelegt werden. Der Probentyp bestimmt, ob die Probe einer
speziellen Datenauswertung unterzogen wird:
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* Unbekannte Proben werden entsprechend der Methodenspezifikationen
ausgewertet und als Report abgelegt.

* Kalibrierproben werden dazu verwendet, die Substanzen zur Quantifizie-
rung der Methode wie unten beschrieben neu zu kalibrieren.

* Leerproben werden verwendet, um das Referenzsignal fiir spezifische Peaks
auszuwerten, wie durch das europédische Arzneibuch festgelegt wird. Sie
konnen das Signal-Rausch-Verhiltnis in benutzerdefinierten Reports aus-
drucken. Einzelheiten zur Berechnung und den erforderlichen Datenfeldern
finden Sie im Referenzhandbuch.

* Kontrollen werden bezogen auf den in der Methode festgelegten Grenzwert
fiir eine Substanz ausgewertet. Wenn das Ergebnis auRerhalb eines
bestimmten Bereichs liegt, wird die Sequenz angehalten.

Kalibrierungsstandards konnen als einfach, zyklisch oder umschlief3end defi-
niert werden. Einfache Rekalibrierung bedeutet, dass eine Rekalibrierung
immer dann durchgefiihrt wird, wenn ein Kalibrierungsstandard in der
Sequenz vorkommt. Zyklische Rekalibrierungen werden wahrend einer Analy-
senserie in festgelegten Intervallen durchgefiihrt. Bei der umschlieffenden
Rekalibrierung wird je ein Standard vor und einer nach einer Reihe unbekann-
ter Proben gemessen. Zur quantitativen Auswertung der unbekannten Proben
wird eine Kalibriertabelle aus den Mittelwerten der beiden Kalibrierungen
verwendet.

Die Funktion fiir Teilsequenzen erlaubt einen Einblick in die Reihenfolge der
Sequenzbearbeitung und stellt eine Wiederholungsmoglichkeit zur Vermes-
sung oder Nachbearbeitung einzelner Proben zur Verfiigung. Bei der wieder-
holten Auswertung kann fir die Quantifizierung zwischen den Originaldaten
oder neuen Eintrigen der Probentabelle gewihlt werden. Sequenzen kénnen
zur schnellen Vermessung von Vorzugsproben unterbrochen werden.

Danach kann die Sequenz ohne eine Beeinflussung des automatischen Ablaufs
fortgesetzt werden. Proben kénnen zu einer Sequenztabelle hinzugefiigt wer-
den, wahrend die Sequenz bearbeitet wird.

Sowohl die Sequenz als auch die Teilsequenz konnen ausgedruckt werden.

Weitere Informationen zu Sequenzen finden Sie unter
“Automatisierung/Sequenz” auf Seite 75 und in der Online-Hilfe.
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Analysenwarteschlange und Warteschlangenplaner

Mithilfe der Analysenwarteschlange konnen Sie automatisch mehrere Einzel-
proben oder Sequenzen nacheinander analysieren. Das erste zur Warte-
schlange hinzugefiigte Element startet, wenn das Datensystem bereit ist,
sofern es nicht von der Warteschlange aus in den Pausemodus versetzt wurde.
Sie konnen Einzelproben, Sequenzen auf Basis von Easy Sequence Vorlagen,
klassische ChemStation Sequenzen oder Pausen zu der Warteschlange hinzu-
fligen. Auch jeder Befehl Run Method oder Run Sequence fiigt der Analysenwar-
teschlange automatisch ein Element hinzu und startet dieses Element in der
Warteschlange automatisch.

Mit dem Warteschlangenplaner konnen Sie eine Einzelproben- oder Sequenz-
folge vorbereiten und den Plan im Dateisystem speichern. Um diese geplanten
Proben und Sequenzen zu starten, miissen Sie den Plan nur 6ffnen und zur
Analysenwarteschlange hinzufiigen. Mit dieser Funktion kénnen Sie zum Bei-
spiel langer dauernde Aufgaben tiber Nacht oder am Wochenende starten.

Weitere Informationen siehe “Unterstiitzte Arbeitsablaufe” auf Seite 134.
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Gute Laborpraxis

ChemStation wurde gemaf internationalen Richtlinien zu Entwicklung und
Ausfiihrung entwickelt und weist eine Reihe von Funktionen auf, die den
Betrieb im geregelten Umfeld erleichtern. Diese Funktionen beziehen sich auf
die umfassende Spezifikation und f]berpriifung von Methoden hinsichtlich
ihrer Eignung fiir den beabsichtigten Verwendungszweck sowie auf die Funkti-
onskontrolle im System und stellen die Nachvollziehbarkeit, Herkunft und
Qualitat der Daten sicher.

Entwicklungsprozess

Ein zum Lieferumfang des Softwarepakets gehoérendes Zertifikat zur Validie-
rung dokumentiert die Schritte der Softwareentwicklung und Erprobung als
Teil des Entwicklungsprozesses. Der Entwicklungsprozess wird gemaf3 dem
ISO 9001-Qualitatsstandard dokumentiert.

Spezifikation und Anwendung von Methoden

* Globale Methoden: Alle Spezifikationen fiir Gerdte und die Datenanalyse
werden an einem Ort gespeichert. Methoden enthalten Spezifikationen zu
den Substanzbereichen. Hierdurch wird sichergestellt, dass Mengenanga-
ben nicht auferhalb des Kalibrierungsbereichs erfolgen.

+ Das Logbuch tiber Anderungen der Methode erméglicht es Anwendern
einer validierten Methode, automatisch zu dokumentieren, wie und wann
die Methode geindert wurde. Anwender kdnnen optional eine Begriindung
fiir die Anderung der Methode in das Logbuch eintragen. Das Logbuch wird
automatisch als Teil der Methode im Bindrformat abgelegt. Um einen uner-
laubten Eingriff in die Dokumentationen zu verhindern, wird es entspre-
chend des Schemas zur Anmeldung eines Anwenders wie im Folgenden
beschrieben geschiitzt. Jede Verdnderung im Logbuch kann auf dem Bild-
schirm angezeigt und ausgedruckt werden.

* In jeder Methode koénnen fiir eine Reihe von chromatographischen/elektro-
pherographischen Parametern und Systemleistungsparametern Grenzwerte
auf der Basis einzelner Substanzen festgelegt werden. Eine genauere
Beschreibung hierzu finden Sie im Abschnitt ,Datenanalyse - Quantifizie-
rung”. Ergebnisse, die diese Parameterbereiche tiberschreiten, werden dazu
verwendet, die Durchfiihrung automatischer Sequenzen - wie unter ,Auto-
matisierung” beschrieben - zu kontrollieren. Sie werden im entsprechenden
Analysenreport vermerkt.
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* Reports zur Systemeignung und Systemleistung (siehe den Abschnitt zur
Reporterstellung oben) liefern genaue Daten zur Trennleistung.

Sie konnen verschiedene Rollen und Rechte in OpenLLAB Shared Services ein-
richten. Die vorkonfigurierten Rollen ChemStation Administrator, ChemStation Lab
Manager, ChemStation Analyst und ChemStation Operator bieten eine Basis fiir die
Rollen in Ihrer Umgebung.

Stabilitat von Methoden

Zusammenfassende Reports von Sequenzen (vgl. “Klassische und intelligente
Reporterstellung” auf Seite 179) bieten die Moglichkeit, Methoden auf ihre
Stabilitit zu testen. Bei der klassischen Reporterstellung werden erweiterte
Reportformate mit vom Anwender zu definierenden Kriterien als Trendgrafi-
ken ausgegeben und konnen zur Beurteilung der realistischen Betriebsgrenzen
dienen. Bei der intelligenten Reporterstellung konnen Sie Ihre eigenen Vorla-
gen fiir Sequenzzusammenfassungsreports einschliefllich Trendgrafiken mit
Begrenzungslinien erstellen. Die Betriebsgrenzen konnen in eine Methode auf-
genommen werden, wodurch zusammen mit Kontrollproben sichergestellt
wird, dass die Methode innerhalb dieser Grenzen arbeitet.

Systembetrieb

Das Verification Kit der ChemStation ist Teil der Standardsoftware und tber-
prift automatisch auf korrekte Installation und Funktion der Datenanalyse
der Software, indem bekannte Ergebnisse mit einer Testauswertung vergli-
chen werden. Das Verification Kit ermoglicht die Definition eigener Datensat-
ze und Methoden zur Durchfiihrung des Tests.

Nachvollziehbarkeit, Herkunft und Qualitit der Daten

Das Runtime-Logbuch bietet ein Transaktionsprotokoll fiir das komplette Sys-
tem. Es speichert alle unerwarteten Ereignisse (Fehler, Parameteranderungen
wihrend der Analyse) sowie die Geridtebedingungen vor und nach jeder Ana-
lyse. Eine Kopie des relevanten Logbuchauszugs wird mit jeder Datendatei
gespeichert.

Die aktuellen Geratebedingungen, z. B. Druck, Flussrate und Temperatur wah-
rend einer Analyse werden ebenfalls gespeichert, falls das entsprechende
Gerit dies unterstiitzt. Diese Daten konnen spiter mit dem Chromato-
gramm/Elektropherogramm grafisch dargestellt werden, um die Geratebedin-
gungen wahrend dieser Analyse anzuzeigen und in den Report aufzunehmen.
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Mit den Datendateien werden Kopien der verwendeten Methode gespeichert,
womit eine vollstandige Reproduzierbarkeit der Daten zu einem spateren Zeit-
punkt moéglich ist. Die Methode wird nach Abschluss aller analytischen
Schritte gespeichert.

Standardmafig sind alle Reports mit Zeitstempel und einer nachverfolgbaren
Seitennummerierung (Seite x von y) versehen. Der Benutzer kann einen
Reportumfang von der einfachen Ubersicht bis hin zur Darstellung aller Sys-
temdetails wihlen.

GLP-Registerdateien, die als Teil einer Methode definiert werden, sichern alle
Originaldaten mit Probeninformationen sowie die Datenanalysemethode, die
chromatographischen/elektropherographischen Signale, die Gerdtebedingung-
en, die Ergebnisse aus Integration und Quantifizierung, die Daten des Reports
und das Logbuch des Analysenlaufs in einer Bindrdatei mit Priifsummen-
schutz. Dieses Binarformat kann nicht bearbeitet werden und garantiert daher
die Echtheit der Ergebnisse. Die Datei enthilt ein Revisionsschema, das
anzeigt, ob die Daten erneut verarbeitet wurden.

In der Sequenztabelle konnen Kontrollprobentypen definiert und dazu ver-
wendet werden, die Geriteleistung tiber einen Vergleich mit den Ergebnissen
der Kontrollproben automatisch zu tiberpriifen, wenn das Gerat unbeobachtet
lauft. Ergebnisse, die auf3erhalb eines vom Anwender festgelegten Akzeptanz-
bereichs liegen, fithren zum Abbruch der automatischen Abarbeitung von
Sequenzen durch das Gerit.
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Datenstruktur der ChemStation

Ohne Erstellung eindeutiger Ordner

Diese Datenstruktur entspricht der Datenstruktur der ChemStation-Versionen
B.01.03 und frither. Sequenzen, Methoden und die generierten Datendateien
und Ergebnisse werden in festen, angegebenen und separaten Speicherorten
gespeichert. Methoden werden beispielsweise in einer Sequenz anhand des
Namens referenziert, und es liegt in der Verantwortung des Benutzers, die
Integritat der Methoden, Sequenzen und Datendateien sicherzustellen. Daher
ist die Langzeitarchivierung von Daten und die Reproduktion von Ergebnissen
sehr aufwindig. Die Benutzer miissen das Chromatogramm, die Ergebnisse
und die zugehorige Methode dokumentieren und das nicht nur in behérdlich
kontrollierten Labors, sondern auch in einigen Bereichen nicht behérdlich
kontrollierter Labors (z. B. Umweltlabors). Ohne die Erstellung von Ergebnis-
satzen lasst sich dies nur erzielen, indem alle Daten in Form eines Reports
ausgedruckt werden.

Es kann jedoch vorkommen, dass Benutzer ihre Daten wie in ChemStation
B.01.03 oder einer fritheren Version speichern und ihre Arbeitsablaufe ent-
sprechend ausrichten mochten:

* Bei der Methodenentwicklung kann es praktischer sein, nur eine Methode
fiir die Erfassung und die Datenanalyse zu verwenden, damit Anderungen
automatisch fiir zukiinftige Erfassungen und die erneute Analyse der
bereits erfassten Daten verfligbar sind.

* Bei fiir altere ChemStation-Versionen erstellten individuellen Makrolésun-
gen ist es ggf. erforderlich, dass die Daten, Methoden oder Sequenzen in der
alten Datenstruktur gespeichert werden.

* Wenn ChemStation C.01.05 in einem Labor ausgefiihrt wird, in dem es
auRerdem Systeme mit der ChemStation-Version B.01.03 oder einer friihe-
ren Version gibt, ist es moglicherweise sinnvoller, auf allen Systemen diesel-
ben Datenorganisationsstrukturen zu verwenden.
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Mit Erstellung eindeutiger Ordner

Um die Verbindung zwischen Datendateien und Methoden zu verbessern, wur-
den Ergebnissitze (ehemals ,Sequenzcontainer®) in die ChemStation B.02.01
eingefiihrt. Wenn ein zentrales Datenspeicherungssystem (OpenLAB ECM
oder OpenLAB Data Store) verwendet wird, wird der vollstindige Ergebnis-
satz (Sequenz/Methoden/Datensitze/Reportvorlagen) als eine Entitat an das
zentrale Repository tibertragen.

<data_file2>.D

<data_file1>.D { S
<data_file3>.D

% S Sequence Method
% <seq_name>.S

<seq_name>.B
<seq_name>.log

Report Templates
<templ_name>.RDL

¥

Ergebnissatz

Abbildung 1 Sequenzerfassung mit aktivierter Erstellung eindeutiger Ordner

Die Methoden im Ordner Chem32\1\methods dienen als Mustermethoden. Sie
werden wahrend der Erfassung und Datenanalyse nicht verandert.

Genauso dienen die Sequenzen im Ordner Chem32\1\sequence als Sequenzvor-
lagen fiir die mehrfache Ausfiihrung einer Sequenz (ohne erneute Verarbei-
tung).

Reportvorlagen im Ordner Chem32\repstyle dienen als Ausgangspunkt fur die
Entwicklung eigener Reportvorlagen.
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Das Muster fiir die Datenspeicherung variiert abhingig davon, ob Daten fiir
eine Einzelanalyse oder Sequenzdaten erfasst werden:

1 Bei der Ausfiithrung einer Sequenz wird im angegebenen Unterverzeichnis
automatisch ein neuer Ordner (result set) angelegt. Bei der Durchfithrung
einer Einzelanalyse wird die Datendatei (*.d) in das angegebene Unterver-
zeichnis geschrieben.

2 Bei Sequenzdaten werden die ausgefiihrte Sequenzvorlage (*.s) und alle ver-
wendeten Methoden (*.m) in den Ergebnissatz kopiert. Die Kopien der
Methode werden als sequence methods bezeichnet, um sie von den urspriing-
lichen Mustermethoden zu unterscheiden. Wenn Sie das Intelligent Repor-
ting verwenden, werden alle beteiligten Reportvorlagen (*.rdl) ebenfalls in
den Ergebnissatz kopiert.

Alle Aufgaben in Zusammenhang mit der Sequenz (z. B. Erfassung und
Datenanalyse) werden mit den Kopien der Sequenz und der Methoden
durchgefiihrt. Daher bleiben die Sequenzvorlage und die Mustermethoden
fir zukiinftige Sequenzanalysen unverindert.

Alle Anderungen, die wahrend der Sequenzerfassung an der Sequenz vorge-
nommen werden, z. B. das Hinzufligen von Zeilen zur Sequenztabelle, erfol-
gen in der Kopie der Sequenzdatei im Ergebnissatz. Die Sequenzvorlage
bleibt unverandert.

Genauso werden alle Anderungen in der Methode, z. B. Aktualisierungen in
der Kalibriertabelle bei Kalibrierlaufen, in die Sequenzmethoden, nicht
aber in die Mustermethoden tibernommen.

Bei der Analyse der Sequenz werden alle generierten Datendateien (*.d)
gemeinsam mit der zugehorigen Batchdatei (*.b) und der Sequenz-Proto-
kolldatei (*.1og) im Sequenzdaten-Ordner gespeichert.

3 Jede Datendatei enthilt eine Kopie der Methode, mit der der Analysenlauf
erstellt wurde. Folgende Methodeninformationen werden gespeichert:

Die Erfassungsparameter werden in der Datei ACQ.TXT gespeichert, um
die Original-Methodenparameter fiir jede spezifische Datendatei aufzu-
bewahren. Die Parameter konnen iiber den Befehl Method > View Method
angezeigt und gedruckt werden.

Die vollstindige Methode einschliefllich der Datenanalyseparameter
wird nach der Datenanalyse in der Datei DA.M gespeichert.

Die Verwendung von Ergebnissitzen bietet zahlreiche Vorteile:
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* Sequenzdaten werden nicht tiberschrieben. Fiir jede Sequenzerfassung wer-
den die ermittelten Datendateien in einem eigenen Ergebnissatz mit ein-
deutigem Namen gespeichert.

* Bei dem Konzept mit den Ergebnissitzen werden die Daten mit allen fiir die
Datenanalyse erforderlichen Informationen gespeichert: Kopien der
Sequenzdatei, von allen Methoden, und bei aktiviertem Intelligent Repor-
ting auch der Reportvorlage, die fiir die Sequenz verwendet wird. Die
Sequenzmethoden kénnen mit sequenzspezifischen Eingabewerten gean-
dert werden und wirken sich nicht auf die urspriingliche Mustermethode
aus. Das Ergebnissatz-Konzept stirkt daher die Bedeutung einer Sequenz
als Gruppe von Datendateien und Methoden, die zur Ergebnisermittlung
zusammengefasst werden.

* Die Neuberechnung und die erneute Verarbeitung von Daten kénnen in der
Ansicht Data Analysis liber die Navigationstabelle vorgenommen werden.

* Das Konzept des Ergebnissatzes bietet optimale Vorbedingungen fiir den
Datenaustausch mit einem zentralen Datenspeicherungssystem.

Erstellung eindeutiger Ordner aktivieren bzw. deaktivieren

Um das Arbeiten mit dem Datenspeicherungskonzept aus dlteren ChemSta-
tion-Versionen als B.02.01 zu ermdéglichen, verfiigt die Registerkarte Sequence
des Dialogfelds Preferences iiber einen Bereich namens Data Storage. Hier konn-
en Sie zwischen Unique Folder Creation ON und Unique Folder Creation OFF wihlen
(siehe “Registerkarte Voreinstellungen - Sequenz” auf Seite 102). Standardmaé-
Rig ist Unique Folder Creation ON aktiviert. Mit Unique Folder Creation ON wird das
im vorhergehenden Kapitel beschriebene Datenspeicherungskonzept aktiviert.
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Speichern der Methode mit den Daten 66

Kopie der Methode als DA.M mit Daten speichern
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Die Methode ist ein zentraler Bestandteil von ChemStation. In diesem Kapitel
werden die Methodenkonzepte eingehend erlautert.
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Was ist eine Methode?

Eine Methode besteht aus allen erforderlichen Parametern zur Datenerfassung
und Datenanalyse. Hinzu kommen die fiir die jeweiligen Proben vor und nach
dem Analysenlauf durchzufiihrenden Schritte (sofern erforderlich).

Die verfiigbaren Methoden (*.m) werden im ChemStation-Explorer angezeigt.
Zur schnellen und einfachen Navigation kénnen Sie in der Strukturansicht im
ChemStation-Explorer zusitzliche Speicherorte fiir Methoden hinzufiigen.
Diese geben Sie in der Registerkarte Paths des Dialogfelds Preferences ein.
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Die Bestandteile einer Methode

42

Eine Methode hat einen Namen, der bis zu acht alphanumerische Zeichen ent-
halten kann. An der Dateinamenerweiterung .M kann man stets erkennen,
dass es sich um eine Methode handelt. Methoden werden als Verzeichnisse
gespeichert und enthalten bestimmte Dateien fiir die einzelnen Komponenten
einer Methode.

Jede Methode besteht aus vier Komponenten:

* Methodeninformationen

* Geritesteuerung

* Datenanalyse

* Runtime-Checkliste

Methodeninformationen

In diesem Abschnitt werden Informationen zur Methode gespeichert.

Gerdtesteuerung

Hier werden Parameter zur Steuerung von Analysengeriten oder deren Kom-
ponenten festgelegt. Bei LC-Geriten dienen Parameter wie die Zusammenset-
zung der mobilen Phase, Flussrate, Injektionsvolumen, Wellenlange des
Detektors usw. zur Steuerung von Pumpe, Injektor und Detektor. Bei
GC-Geriten steuern Parameter wie Einlasstemperatur, Einlassdruck, Fluss-
rate auf gepackter Saule usw. das Analysengerit.

Datenanalyse

Hier werden Parameter zur Steuerung der Datenanalyse festgelegt.
+ Signaldetails

Hier werden Signale und ihre Eigenschaften fiir die Datenanalyse definiert.
* Integrationsereignisse

Hier werden zeitgesteuerte Ereignisse definiert, die innerhalb eines Chro-
matogramms/Elektropherogramms zu bestimmten Retentions-/Migrations-
zeiten auftreten. Mithilfe dieser zeitgesteuerten Ereignisse kann die Art der
Signalintegration gedndert werden.
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Peakidentifizierung

Hier werden Parameter definiert, die zur Peakerkennung in Chromatogram-
men/Elektropherogrammen dienen.

Peakquantifizierung

Hier werden Datenverarbeitungsparameter definiert, die sich auf die Quan-
tifizierungsberechnungen fiir die Menge oder Konzentration der zu den
Peaks gehorenden Probenkomponenten auswirken.

Kalibrierung und Neukalibrierung

Hier werden Parameter fiir die Kalibrierung definiert, die festlegen, wie
und wie oft eine Kalibrierung ausgefithrt wird.

Benutzerdefinierte Felder

Definieren die Eigenschaften benutzerdefinierter Felder fiir Proben oder
Substanzen, die fiir die Methode zur Verfiigung stehen. Die benutzerdefi-
nierten Felder ermoéglichen Thnen das Hinzufiigen spezieller Informationen
zu einer Probe oder zu einer Substanz in einer Probe.

Report

Classic Reporting: Hier wird das Format des Reports festgelegt, der nach
einem Analysenlauf gedruckt wird.

Intelligent Reporting: Hier wird die Reportvorlage angegeben, die zum
Generieren des Reports nach einem Analysenlauf verwendet wird.

Runtime-Checkliste

Hier wird definiert, welcher Teil der Methode bei einem Analysenlauf ausge-
fithrt wird.

Sie konnen die Runtime-Checkliste fiir folgende Funktionen verwenden:

Erfassen, Speichern und Verarbeiten von Daten zum Erstellen eines
Reports

Ausfiihren von nur einem Methodenteil
Erfassen und Speichern von Daten ohne Analyse
erneute Analyse von Datendateien

Einsatz eigener Makros zur Datenanalyse und Schritte vor und nach dem
Analysenlauf

Speichern der Analysenergebnisse in Registern fiir GLP-Zwecke
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Methodenarten

44

Es gibt zwei verschiedene Methodenarten. Je nach Speicherort werden Metho-
den als Mustermethoden, als Referenz innerhalb des Ergebnissatzes einer
Sequenz oder als tatsichlicher Datensatz der wahrend der Datenerfassung
verwendeten Einstellungen verwendet.

Mustermethoden

Dies sind Methoden, die auf der Festplatte des Computers gespeichert sind.
Gespeicherte Methoden haben einen Namen, der bis zu vierzig alphanumeri-
sche Zeichen enthilt und die Erweiterung ,*.M“ hat. Die Verzeichnisse der
Mustermethoden werden in den Voreinstellungen konfiguriert (siehe
“Pfadauswahl” auf Seite 68).

Die Mustermethode wird in einem Unterverzeichnis fiir Methoden gespeichert,
das im ChemStation-Explorer im Knoten ,Methoden“ verfiighar und nicht
direkt mit einem Ergebnissatz verkniipft ist.

Sequenzmethoden

Wenn eine Sequenz mit der Option Unique Folder Creation ON (siehe “Regis-
terkarte Voreinstellungen - Sequenz” auf Seite 102) gestartet wird, werden
Kopien aller in der Sequenz verwendeten Mustermethoden zusammen mit den
Sequenzdatendateien im Ergebnissatz gespeichert. Diese Methoden sind
direkt mit der Sequenz verkniipft und werden auch bei der erneuten Verarbei-
tung der Sequenz verwendet. Anderungen an diesen Methoden werden stan-
dardmifig nicht automatisch an die Mustermethoden weitergegeben.
Anderungen werden wirksam, sobald die Sequenzanalyse startet oder nach
einer Pause fortgesetzt wird. Anderungen werden auch an die Datendateime-
thoden (DA.M) weitergeleitet, wenn die Sequenz erneut verarbeitet wird,
sowie bei jeder Reportgenerierung.
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Datendateimethoden

Eine Kopie der Datenanalyseparameter wird als Datendateimethode DA.M
zusammen mit den Datendateien gespeichert. Die Datendateimethode DA.M
wird nach jeder Ergebnisgenerierung (Datenerfassung, Neuberechnung oder
Reportgenerierung) automatisch aktualisiert. Sie wird auch dann von Chem-
Station geladen, wenn Sie Ergebnisse im Letztes-Ergebnis-Modus neu berech-
nen (siehe “Letztes-Ergebnis-Modus” auf Seite 147).

Wenn Sie in der Runtime-Checkliste die Option Save method with Data gewahlt
haben, wird die Methode zusitzlich als run.m in der Datendatei gespeichert.

Im ChemStation-Explorer konnen Sie ganz einfach eine Mustermethode oder
eine Sequenzmethode laden, indem Sie auf das Methodenelement doppelkli-
cken.
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Erstellen von Methoden

46

Das Erstellen einer neuen Methode bedeutet, die Mustermethode oder die
Sequenzmethode zu Andern und die Anderungen zu speichern. Sie konnen
entweder eine vorhandene Methode tiberschreiben oder eine Methode als neue
Mustermethode speichern. Beachten Sie, dass nach der Anderung einer
Methode die Version auf der Festplatte unveriandert bleibt, bis die Anderungen
gespeichert werden.

Die Art der Methodenerstellung ist frei wahlbar. Sie konnen eine Methode
erstellen, die entweder einen oder alle Teile einer Analyse steuert. Sie konnen
also eine Methode zum Beispiel nur fiir die Datenerfassung erstellen. Wenn Sie
zur Analyse der Daten und zum Generieren eines Reports bereit sind, konnen
Sie die Methode so dndern, dass sie diese Datenverarbeitungsaufgaben durch-
fithrt.

Ldschen Sie nicht die Standardmethode (DEF_LC.M, DEF_CE.M oder DEF_GC.M). Diese
Methodendateien werden als Vorlage beim Erstellen neuer Methoden bendétigt.
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Methoden bearbeiten

Sie konnen eine vorhandene Methode bearbeiten, indem Sie den Meniipunkt
,Gesamte Methode bearbeiten“ im Menii ,Methode“ aufrufen. Sie werden
durch alle Dialogfelder geleitet und konnen die Methode am Ende speichern.
Dieser Ablauf wird im Folgenden verdeutlicht:

Methode auf Festplatte
|

Y

Methode laden

Methode wird als aktuelle Methode in den Arbeitsspeicher geladen
|
v

.Gesamte Methode bearbeiten” im Menii ,Methode" auswéhlen

L)
Methode bearbeiten

Methode speichern (unter)
|

Unter neuem Namen speichern  Unter demselben Namen speichern
|

Erstellt eine neue Methode Uberschreibt die aktuelle Methode
auf der Festplatte

Abbildung 2 Methodenbearbeitung
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Bearbeithare Methodenbestandteile

Jede Methode besteht aus vier Komponenten, die separat bearbeitet werden
konnen:

Einige der folgenden Abschnitte beziehen sich auf bestimmte Dialogfelder,
andere enthalten allgemeine Beschreibungen.
* Die Methodeninformationen bestehen aus:

Text zur Beschreibung einer Methode

* Die Geridtesteuerung hingt von der Konfiguration ab und kann beispiels-
weise Folgendes umfassen:

Ofenparameter
Injektorparameter
Detektorparameter

* Die Datenanalyse umfasst:
Signaldetails
Integrationsparameter
Quantifizierungsparameter
Kalibrierparameter
Startparameter fiir benutzerdefinierte Felder
Reporterstellungsparameter

* Die Checkliste zur Ausfiihrung eines Analysenlaufs umfasst:

Bestandteile der Methode, die ausgefiihrt werden

Methodenverzeichnisstruktur

Ordner

Eine Methode besteht aus einer Gruppe von Dateien, die im Methodenver-
zeichnis (*.M) gespeichert werden.

StandardmaRig werden Mustermethoden unter Chem32\1\METHODS gespei-
chert. Uber die Voreinstellungen kénnen zusitzliche Pfade fiir Mustermetho-
den hinzugefiigt werden. Sequenzmethoden werden im Ergebnissatz und
Datendateimethoden werden als DA.M im Datendatei-Unterverzeichnis gespei-
chert.
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Dateien

Methodendateien mit der Erweiterung .MTH enthalten die Parametersatze
und liegen im UNICODE-Format vor. Die Datei INFO.MTH enthilt die Steuer-
parameter der Methode.

Methodendateien mit Gerdteparametern haben den Namen des zugehorigen
Analysemoduls. Beispiel:

Tabelle 5 Beispiele fiir Methodendateien

HPCE1.MTH Enthalt die Erfassungsmethode fiir die Kapillarelektrophorese

ADC1.MTH Enthalt die Agilent 35900-Erfassungsmethode. Wenn zwei identische
Gerate konfiguriert sind, heiBen die Methodendateien ,ADC1.MTH"
und ,ADC2.MTH".

DAMETHOD.REG Fiir die Datenauswertung.

LALS1.REG Besteht aus Parametern fiir den automatischen Probengeber der
Agilent Serie 1100/1200, wenn ein klassisches modulares LC-System
konfiguriert wird. Die Methodendateien fiir andere Agilent Module der
Serie 1100/1200 folgen derselben Konvention: ,,Ixxx1.reg”, wobei , xxx"
fiir das Modul steht.

AgilentSamplerDriverT. Besteht aus Parametern fiir den Agilent Automatischen Probengeber

RapidControl.xxx.xml der Serie 1100/1200, wenn ein modulares LC-System konfiguriert wird.
Es sind mehrere .xml-Dateien fiir die verschiedenen Teile der Parameter
vorhanden (werden durch den ,xxx"-Teil des Dateinamens angegeben).
Fiir die anderen Module sind ahnliche .xml-Dateien verfiigbar.
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Methoden im Online-Modus bearbeiten

Wenn eine Online-ChemStation im Leerlauf ist, konnen Sie alle Teile einer
Sequenzmethode bearbeiten. Wenn gerade eine Sequenz ausgefiihrt wird,
konnen Sie alle Erfassungsparameter sowie einige der Datenanalyseparame-
ter, z. B. die Einstellungen unter ,Specify Report (Report angeben), bearbei-
ten.

Die Anderungen werden gespeichert und wirken sich sofort auf den aktuellen
Lauf sowie alle weiteren Sequenzzeilen aus, die dieselbe Methode enthalten.
Dies bedeutet, Sie konnen die Methode auch wahrend einer Sequenzpause
oder einer Teilsequenz dndern.

Methoden im Offline-Modus bearbeiten

Sie konnen eine Sequenzmethode in einer Offline-ChemStation bearbeiten,
wahrend sie in einer Online-ChemStation fiir einen Analysenlauf verwendet
wird. In diesem Szenario konnen Sie den Datenanalyseteil der Offline-Sitzung
bearbeiten. Sobald Sie die Anderungen in der Offline-Sitzung gespeichert
haben, werden die geAnderten DA-Einstellungen fiir die nichste Datenanalyse
der aktuellen Sequenzanalyse innerhalb der Online-Sitzung verwendet.

Methodenaktualisierungen beziiglich der Kalibrierung werden nicht bertick-
sichtigt. AuRerdem werden Verlaufsprotokolleintrige nicht zusammengefiihrt,
d. h. wenn eine Methode in einer Online-Sitzung lauft und Sie die Methode in
der Online- und Offline-Sitzung dndern, enthilt der Audit Trail der Methode
nur die Anderungen, die in der Offline-ChemStation vorgenommen wurden.

Wenn dieselbe Methode in der Online- und Offline-ChemStation geladen ist, konnen Sie die

Methode wahrend der Sequenzanalyse nur offline bearbeiten. Das Bearbeiten der Methode
in der Offline-ChemStation ist nicht mdglich, wenn die Online-ChemStation im Leerlauf ist.
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Verwalten von Methoden

Methodenbaum im ChemStation-Explorer

Der Methodenbaum im ChemStation-Explorer ist in zwei Bereiche aufgeteilt.
Im oberen Bereich sind die Methoden aufgefiihrt, die sich im aktuell geladenen
Ergebnissatz befinden. Im unteren Bereich sind die Methoden in den Muster-
methodenverzeichnissen aufgefiihrt, die Sie im Dialogfeld Preferences konfigu-
rieren.

)
Sequence Methods
=) (aaf CACHEM3ZY 1\DATAIRLL 1
[ RLLM

Master Methods A
= CCHEMAZ LMETHODS
(10 BATCH.M
(1) DEF_LC.M
(1) DEMOCALLM
(1) DEMOCALZ.M
[:D INFINITY-CHECKOU., ..
[ 150CRAM
(10 ISOPLOT.M
(1) LOADTEST.M
[0 MULTISIG.M
1 BURTTY M
Data | Methods

Abbildung 3 Methodennavigationshaum

Die aktuell geladene Methode ist immer fett dargestellt.

Durch Ziehen und Ablegen kénnen Sie Mustermethoden einfach in Sequenz-
methoden kopieren. Es wird die gesamte Methode (DA-Parameter und
ACQ-Parameter) in den Ergebnissatz kopiert.
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Anzeigen der Erfassungsmethode

Sie konnen auf die Erfassungsmethodenansicht tiber das Menii Instrument >
Acquisition Method Viewer... in der Ansicht Method and Run Control zugreifen. Die
Erfassungsmethodenansicht ist fiir Online- und Offline-ChemStation-Sitzun-
gen verflgbar.

Mit der Erfassungsmethodenansicht konnen Sie die in einer Methode gespei-
cherten Erfassungsparameter unabhingig von der aktuellen Geratekonfigurat-
ion uberprifen. Das Dialogfeld zeigt die Gerdtekonfiguration zu dem
Zeitpunkt, an dem die Methode in ChemStation gespeichert wurde. Datenana-
lyseparameter sind in dieser Ansicht nicht zu sehen. In der Erfassungsmetho-
denansicht konnen Sie keine Anderungen an der geladenen
ChemStation-Methode vornehmen.

Die Erfassungsmethodenansicht zeigt die Methodeneinstellungen im schreib-
geschiitzten Modus. Sie bietet keine Moglichkeit, Methoden zu bearbeiten und
zu speichern.

Dieses Dialogfeld zeigt nur die Methodeneinstellungen der Gerédte oder Module mit

RC.Net-Treibern. Methodeneinstellungen, die iiber klassische Treiber erhalten werden, sind
nicht zu sehen.
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z "ﬂi‘%ﬂf‘“’"““ms‘ - = || 9 1280 Infinky DAD | g 1290 iy TCT | <@ 1290 Iy ALS | <O 1250 Ikt ALS Irecton Progeem | E84 1290 Infidy BirPusrgr @
EHE test L
| w3 fd 1290 Infinity DAD (G4212A) —
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(] DEF_LCM o @ Advanced
[ DEMDCALLM w  Wae B weance nea Spechum 2
-0 DEMDCAL2H Sgwi Bngh  wEh  Wievelergh  Bandnaan
| () DGALSTSTM Slove: | }
g DGCALAS M @ Signal A nn
| u DGCALOGIH Signal B nm R ange from: . o 1 nm
|- DECALDGZM guis
| @) DGCALDO3M E| | || SinaiC LA () ’ Stop: at
|-0{) DECALOGAM Signal D 4 o | &
(1) DECALDGS M Signel E g . k- Threshold: - | mal
|- DECALOGEM - : :
() DGCALFS M Signal F i IR
|-G DGCHPTST.M Sicral G . © o Output 1
|0 DGEFTESTM — .
|- DEFLDTSTM - ; :
L) DoLEakTM Zeno Dffset %
|00 DGNOISE M Faskvidh PR -
() DGHPTESTM |
) Dovaronci PR -
[REB] HFINITY-CHECKOUT W] ; Fosifine a2
10 ISOCRAM Stegiie i . ;
|- 1soPLOT M -
(] LOADTESTM = ] v () Timetable (empty)
Loaded Method: CACherm3Z\I\METHODSINFINITY-CHECKOUT.M @ [ Heo [ Chose
Abbildung 4 Dialogfeld Acquisition Method Viewer
1 Methoden-Browser
2 Symbolleiste
3 Modulregisterkarten (die Methoden- und Vorbehandlungseinstellungen fiir alle Module in

der verwendeten Geratekonfiguration sind auf Registerkarten dargestellt.)

4 Bereich der Methodenansicht
5 Methodenname, Information zur Injektionsquelle
6 Statusleiste

Im Methoden-Browser (1) wird standardmif3ig der bevorzugte Methodenpfad
angezeigt. Klicken Sie in der Symbolleiste auf Change Root..., um ein anderes
Verzeichnis auszuwéihlen.
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Die Symbolleiste (2) bietet unter dem Menii View Method die folgenden Optio-
nen:

* View with Original Configuration...: Die Einstellungen werden so geladen, wie
sie in der Methode fiir das urspriingliche Gerat gespeichert sind.

+ View with Instrument Configuration...: Die gespeicherte Methode wird auf die
aktuelle Geridtekonfiguration angewendet. Diese Option ist nur fir
Online-Gerite verfiigbar. Die gespeicherte Methode stimmt unter Umstan-
den nicht mit den aktuellen Gerateeinstellungen tiberein. In einem solchen
Fall werden die Einstellungen nach Moglichkeit automatisch angepasst,
ansonsten konnen Sie auch auf Resolve Settings klicken und die Details im
Dialogfeld Method Resolution Info {iberpriifen. In diesem Dialogfeld sehen Sie
eine Liste der Unstimmigkeiten sowie die Unterschiede zwischen
nicht-abgeglichener und abgeglichener Methode.

Method Resolution Info @

List of Inconsistencies:

¥ml schema wersion mismatch (xml wersion: 1.0.3, expected wersion: 1.0.5) -
Upgrade from xml schema wersion 1.0.3 to version 1.0.4

Tpgrade from xml schema wersion 1.0.4 to version 1.0.5

Use Solvent Types is set but not supported in current configuration

Parameters for Stroke Mode are set, but not supported in current conficguration.
Parameters for Compressibility B are set, but not supported in current confiquration.
Parameters for Primary Channel are not set.

Parameters for Max. Flow Rawp Dowmn are set, but not supported in current configquration.
Parameters for Expected Mixer are set, but not supported in current configuration.
Parameters for Channell Solvent are set, but not supported in current configuration.

Davamatrars Far Chormal? Salmant ara oot kik wat otveartad dw ;ovvent ~aefd cmvatd on

m

List of Changes:
Operation Change Description o

Dzl &

Deleted Deleted Strake Mode with value Synchronized

Deleted Deleted Compressibility Mode B with value Compressibility ' alue Set

Deleted Deleted Compressibility B with value 75 10e-6/bar =
Changed Changed Solvent Composition from Channel &, Used: Yes, Percentage: 50, Selected: Ch. 1. Name: , Type: Aqueous to Channel &, U...
Changed Changed Salvent Compasition from Channel B, Used: Y'es. Percentage: 50, Selected: Ch. 1. Name: , Type: Organic to Channel B, Us...
Changed Changed High Pressure Limit frarn 1200.00 bar ta §00.00 bar

Added Added Primary Channel with value Automatic e
Deleted Deleted Max. Flow Ramp Down with value 10,000 mL/mird IR

Abbildung 5 Dialogfeld Method Resolution Info
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Aktualisieren von Datenanalyseparametern in der Mustermethode

Die Option Update Master Method ist im Menii Method und Gber das Kontextme-
ni der Sequenzmethode im ChemStation-Explorer verfiigbar. Die genaue
Funktionsweise dieser Option hangt vom gegenwirtig ausgewihlten Modus ab.
In allen Fallen aktualisiert diese Funktion jedoch die Datenanalyseparameter
der Zielmethode.

Dabei ist zu beachten, dass diese Funktion nur die Datenanalyseparameter der Zielmethode
aktualisiert und dass alle Datenanalyseparameter iiberschrieben werden.

Aktualisieren einer Mustermethode im Modus fiir die erneute
Verarbeitung oder im Neuberechnungsmodus

In diesem Modus ist der Befehl Update Master Method nur fiir Sequenzmethoden
eines Ergebnissatzes aktiv. Sie konnen die Mustermethode aktualisieren, auf
die Sie beim Erstellen der Sequenz verwiesen haben. Die Vorbedingung hierfiir
ist, dass die Mustermethode noch im Mustermethodenverzeichnis vorhanden
sein muss (die Mustermethode muss denselben Namen wie die Sequenzme-
thode haben).

Sie konnen die Sequenzparameter so konfigurieren, dass diese Funktion wihr-
end jeder Sequenzerfassung oder erneuten Verarbeitung automatisch ausge-
fithrt wird. Weitere Informationen finden Sie unter “Verwalten von
Methoden” auf Seite 51.

Aktualisieren einer Mustermethode im Letztes-Ergebnis-Modus

In diesem Modus ist der Befehl Update Master Method sowohl fiir Sequenzen als
auch fir einzelne Proben aktiv. Sie kénnen die aktuellen Datenanalyseparame-
ter auf die Mustermethode tibertragen, die zuletzt fiir die Datenanalyse ver-
wendet wurde. Diese Methode wird in der Spalte Analysis Method der
Navigationstabelle angezeigt.

Der Befehl ist unter den folgenden Bedingungen verfiigbar:

* Die Methoden-Datei ist am angegebenen Speicherort vorhanden, d. h. Name
und vollstindiger Pfad miissen tibereinstimmen.

* Fir Sequenzen: Die Sequenzanalyse wurde mit einer Mustermethode manu-
ell analysiert (nicht mit der Sequenzmethode).
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Aktualisieren einer beliebigen Mustermethode im
Letztes-Ergebnis-Modus

Im Letztes-Ergebnis-Modus konnen Sie die Datenanalyseparameter auf eine
beliebige Mustermethode libertragen, unabhangig von der Mustermethode, die
zu der aktuellen Sequenz- oder Einzelanalyse gehort. Um eine beliebige Mus-
termethode zu aktualisieren, gehen Sie zu Menu > Update any Master Method ....
Dann wéhlen Sie eine Methode im Dialogfeld Choose Master Method to update.
Die Datenanalyseparameter werden daraufhin in die ausgewahlte Musterme-
thode kopiert.

Methoden aktualisieren

Uber das Dialogfeld Update Methods (siehe Abbildung unten) kénnen Sie
Methoden aus dem Mustermethodenverzeichnis in den Ergebnissatz kopieren
und umgekehrt. In beiden Fallen wird die gesamte Methode kopiert, d. h.
Datenanalyse- und Erfassungsparameter.

Sie konnen das Dialogfeld tiber das Menii Method > Update Methods... oder iiber
das Kontextmenii der Sequenzmethode im ChemStation-Explorer 6ffnen. Die
Funktion ist fiir Ergebnissitze im Neuberechnungsmodus und im Modus fir
die erneute Verarbeitung verfiigbar.
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Update Methods

Maszter Methods @ Sequence Methods @
Method Last saved Method Last saved
-t Chem32' 1\ METHODS - Z#CACHEM32\ 1'"DATA\RL] 1
[0 BATCH 416/2004 6:10:00 PM L0 fRiRLS 8/3/2010 11:11:50 AM
{0 [RIDEF_LC 1/1/1970 1:00:00 &M
[:D DEMOCALL 4/6/2004 6:11:09 PM @
[ DEMOCAL? 462004 6:11:19 PM @
[:D IMFINITY-CHECKOUT  8/31/2009 1:33:10 PM
[:D ISOCRA 212712006 5:29:26 PM
[:D ISCPLOT H/6/2004 6:18:18 PM
[:D LOADTEST H/6/2004 6:18:31 PM
[:D MULTISIG H6/2004 6:18:42 PM
[:D PURITY H/6/2004 6:18:49 PM
L0 RL1 8/18/2010 1:33:42 PM
[:D SYSPERF 4/6/2004 6:18:57 PM
[:D SYSSUIT H6/2004 6:19:11 PM
-1 CapEMo
[:D DEMOADC 10/28/2005 2:31:55 PM
[:D DEMOAFC 11/2/2005 4:06:33 PM
[:D DEMOFLD 10/28/2005 2:34:05 PM
[:D DEMOVWD 10/28/2005 2:34:37 PM
[:D ESTD 10/13/2005 4:28:57 PM
[:D ISTD 10/17}2005 3:55:03 PM
[:D SPECBOHZ 10/28/2005 2:34:50 PM

C:\Chem32) 1{METHODS|DEMO

[] Show only camman methads Cloze ] [ Help

Abbildung 6 Dialogfeld Update Methods

1 Auf der linken Seite werden die Methoden in allen Mustermethodenverzeichnissen
angezeigt (wie in den Voreinstellungen konfiguriert).

2 Auf der rechten Seite sehen Sie die Methoden im aktuell geladenen Ergebnissatz.

3 Zu jeder Methode wird das Datum angezeigt, an dem sie zuletzt gespeichert wurde. Die
QuickInfo des Datums zeigt den letzten Logbuch-Eintrag der Methode.

4 Methoden kdnnen auch in Unterordnern des Mustermethodenverzeichnisses gespeichert
werden.
5 Schreibgeschiitzte Methoden haben ein [R]-Prafix. Die aktuell geladene Sequenzmethode

ist kursiv dargestellt.
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6 Methoden, die sich sowohl im Sequenz-Ergebnissatz als auch im Mustermethoden-Pool
befinden, sind fett dargestellt. Hierbei miissen nur die Namen der Methoden
ibereinstimmen. Wenn ein Methodenname in mehreren Pools vorhanden ist, gelten alle
Instanzen als identisch.

7 Sie kdnnen Methoden zwischen einem Mustermethoden-Pool und dem
Sequenz-Ergebnissatz durch Drag-and-Drop oder mithilfe der Schaltflachen < und >
kopieren. Sie kdnnen keine schreibgeschiitzten Methoden iiberschreiben.
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Sie konnen die Datenanalyseparameter der DA.M als neue Mustermethode

Arbeiten mit Methoden

2

speichern. Allerdings enthilt die DA.M keine Erfassungsparameter. Um fiir die
neue Mustermethode einen giiltigen Satz von Erfassungsparametern bereitzu-
stellen, miissen Sie daher eine andere Methode als Vorlage fiir die Erfassungs-
parameter auswihlen (siehe folgende Abbildung). Dann enthilt die neue

Mustermethode die aktuellen Datenanalyseparameter aus der DA.M und die
Erfassungsparameter aus der gewahlten Vorlagemethode. Die neue Methode

wird in dem Ordner erstellt, in dem die Vorlagemethode fiir die Erfassungspa-
rameter gespeichert ist.

Sawve &3 Mew Master Method

Enter new master method name:

Acquszition Template Method:
Methad

-] BATCH
[ [RIDEF_LC
-[) DEMOCALL
-[) DEMOCALZ
[ DGALSTST
[ DGCALAS
[ DECALOGL
[ DECALOGZ
[ DECALOGE
[ DECALOGE
-[) DECALOGS
[ DECALOGE
[ DGCALPS
[ DECHPTST
[ DGCPTEST
-{) DGFLDTST
-[) DELEAKT
[ DEHOISE
-[) DEMPTEST
-] DETHMTST
[ DEVWDDC
(0] INFINITY-CHECKOUT

Last saved

-lfC\Chem32' 1, METHODS

46,2004 6:10:00 PM
1/1/1970 1:00:00 AM
4/6/2004 6:11:09 PM
4/6/2004 6:11:19 PM
4/6/2004 6:15:20 PM
4/6/2004 6:15:43 PM
462004 6:16:00 PM
4/6/2004 6:16:11 PM
4/6/2004 6:16:18 PM
4/6/2004 6:16:26 PM
4/6/2004 6:16:33 PM
4/6/2004 6:16:40 PM
4/6/2004 6:16:49 PM
1/14/2005 11:17:51 AM
4/6/2004 6:16:57 PM
4/6/2004 6:17:09 PM
4/6/2004 6:17:20 PM
4162004 6:17:29 PM
4/6/2004 6:17:36 PM
1/31/2006 10:09:35 AM
4/6/2004 6:17:53 PM
8/31/2009 1:33:10 PM

C:\Chem32) 1Y METHODS)

-

[ o

]| Cancel || Help

Abbildung 7 Dialogfeld Save as New Master Method
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Was geschieht wahrend der Ausfiihrung einer Methode?

60

Im Dialogfeld Run Time Checklist wird festgelegt, welcher Teil einer Methode in
einem Analysenlauf ausgefiihrt wird.

Die Runtime-Checkliste besteht aus acht Teilen:

Befehl oder Makro vor dem Analysenlauf

Datenerfassung

Standarddatenanalyse

Analysemethode fiir das zweite Datensignal (nur bei GC-Geriten)
Angepasste Datenanalyse

Speichern von GLP-Daten

Befehl oder Makro nach dem Analysenlauf

Kopie der Methode mit den Daten speichern (RUN.M)

Bei der Ausfithrung einer Methode werden die im Dialogfeld ,RunTime Check-
list“ (Runtime-Checkliste) spezifizierten Teile ausgefiihrt.
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Zusammenfassung des Methodenablaufs

Die folgende Liste fasst den Ablauf der Methode zusammen, fiir den Fall, dass
alle Teile der RunTime Checklist gewahlt wurden.

1 Befehl oder Makro vor dem Analysenlauf
Fihrt eine Aufgabe aus, bevor der Analysenlauf gestartet wird.
2 Datenerfassung
Fihrt ein Programm im automatischen Probengeber aus.
Injiziert die Probe.
Erfasst die Rohdaten.
Speichert diese Daten.

3 Kopie der Methode mit den Daten speichern (RUN.M) - optional nach Run-
time-Checkliste

4 Datenanalyse (Datenverarbeitung)
LAadt den Datensatz.
Integriert den Datensatz.
Identifiziert und quantifiziert Peaks.
Durchsucht, wenn méglich, Spektrenbibliotheken.
Uberpriift, wenn méglich, die Peakreinheit.
Speichert eine Kopie der Methode (DA.M) und druckt den Report.
5 Angepasste Datenanalyse
Fiihrt Thre Makros aus.
6 Speichern von GLP-Daten
Speichert die bindre Registerdatei GLPSave.Reg
1 Befehl oder Makro nach dem Analysenlauf

Fihrt eine Aufgabe nach vollstindigem Abschluss der Analyse durch. Zum
Beispiel wird ein Report nach Benutzervorgaben ausgedruckt.
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Status der ChemStation

Post-Run-Makro

Datenanalyse

Injektion und Analysenlauf

Pre-Run-Makro

Pre-Run

RUN.M speichern DA.M speichern

Injektion  (optional) (Standardeinstellung)

Rohdaten
Datei geschlossen

Statusebenen

_______________________ Y,

Uber das ChemStation-Menii gestartete Analysenmethode

Zeit

Abbildung 8 Ablauf einer Methode

Die Abbildung unten vermittelt einen Uberblick iiber den Status von ChemSta-
tion wahrend des Ablaufs einer Methode, wenn alle Bestandteile der Run-
time-Checkliste gewahlt wurden.

Im Modus , Erstellung eindeutiger Ordner AUS™ wird keine DA.M generiert. Weitere
Einzelheiten finden Sie unter “Registerkarte Voreinstellungen - Sequenz” auf Seite 102.
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Befehl oder Makro vor dem Analysenlauf (Pre-Run)
(Runtime-Checkliste)

Wenn ein Makro oder ein Befehl zur Ausfiihrung vor dem Analysenlauf angege-
ben wird, erfolgt die Ausfithrung vor dem Start der Analyse. Dieser Teil dient
normalerweise der Systemanpassung in Verbindung mit anderen Softwarepa-
keten.

Datenerfassung (Runtime-Checkliste)

Alle Parameter werden auf die Anfangsbedingungen gesetzt, die in der aktu-
ellen Methode angegeben sind.

Wenn angegeben, wird ein Injektionsprogramm ausgefiihrt, und es erfolgt
eine Injektion aus dem aktuell definierten Probenflischchen.

Auf dem Bildschirm wird der Verlauf der Analyse zusammen mit chromato-
graphischen/elektropherographischen Informationen sowie gegebenenfalls
den Spektren dargestellt.

Daten werden erfasst und in einer Datei gespeichert.

Nach Abschluss der Datenerfassung werden standardméflig die Erfassungs-
parameter der aktuell ausgefiihrten Methode als ACQ.txt fiir die Datendatei
gespeichert.

Datenanalyse (Runtime-Checkliste)

Bei Erreichen der Stopzeit wird der Analysenlauf beendet und alle Rohdaten
werden auf der Festplatte des Computers gespeichert. Der Datenanalyseteil
der Software beginnt, wenn alle Rohdaten gespeichert wurden.

Integration

chromatographische/elektropherographische Objekte im Signal werden so
integriert wie im Dialogfeld ,Integration Events“ (Integrationsereignisse)
festgelegt.

Peakstart, Peakmaximum, Retentions- bzw. Migrationszeit sowie das Pea-
kende werden ermittelt.
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* Unter jedem Peak wird der Verlauf der Basislinie zur Bestimmung von Peak-
flache und Peakhohe definiert.

* Die Integrationsergebnisse (Integration Results) werden als Liste darge-
stellt.

Peakidentifizierung und Quantifizierung

* Mit den Retentions- bzw. Migrationszeiten und optionalen Peakqualifiern
identifiziert die Software die Peaks durch Vergleich mit bekannten Stoffen,
deren Daten in der Kalibriertabelle (Calibration Table) enthalten sind.

* Mit den Peakhohen oder Peakflichen berechnet die Software die gefundene
Menge jeder integrierten Substanz durch die Verwendung der Kalibrierpa-
rameter aus der Kalibriertabelle.

Suche in Spektrenbibliotheken (nur fiir LC-3D-, CE-, CE/MS- und
LC/MS-Systeme, verfiigbar bei der klassischen Reporterstellung)

Fir alle Peaks mit gemessenen UV/VIS-Spektren kann eine automatische
Suche in vorgegebenen Spektrenbibliotheken erfolgen, um die Komponenten
in der Probe zu identifizieren. Weitere Informationen hierzu finden Sie im
Buch Installation und Funktion des Spektrenmoduls.

Uberpriifen der Peakreinheit (nur fiir LC-3D-, CE-, CE/MS- und
LC/MS-Systeme)

Fir Peaks mit vorhandenen UV/VIS-Spektren kann ein Reinheitsfaktor errech-
net und in einem Register gespeichert werden. Die Peakreinheit kann auch
automatisch am Ende eines Analysenlaufs als Teil einer Methode ermittelt
werden. Hierzu muss das Ankreuzkastchen Check Purity aktiviert werden,
wenn die automatische Bibliothekssuche oder eine geeignete Reportvorlage
gewahlt wird. Weitere Informationen hierzu finden Sie im Buch Installation
und Funktion des Spektrenmoduls.

Ausdruck eines Reports

Ein Report mit qualitativen und quantitativen Ergebnissen des Analysenlaufs
wird erzeugt.
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Angepasste Datenanalyse

Die angepasste Datenanalyse ermoglicht Thnen die Ausfiihrung spezieller
Makros zur Auswertung Ihrer analytischen Daten.

Speichern von GLP-Daten

Das Binarregister GLPSave.Reg wird zusammen mit der Datenanalysemethode
im Standardverzeichnis der Datensétze gespeichert. Dies dient zur Sicherung
von Datenqualitit und Datenherkunft.

Die binire Registerdatei GLPSave.Reg enthilt folgende Informationen in
einem Format, das nicht editiert werden kann und durch eine Priifsumme
geschiitzt ist:

die wichtigsten Eingabeparameter des Analysengerites (konnen grafisch
betrachtet werden)

chromatographische oder elektrophoretische Signale
Integrationsergebnisse

Quantifizierungsergebnisse

Datenanalysemethode

Logbuch

Diese Daten werden nur gespeichert, wenn die Option ,,GLP-Daten speichern®
durch Aktivieren des Kontrollkistchens in der Runtime-Checkliste gewahlt
wurde. Sie konnen diese Daten iiber das Datenanalysemenii von ChemStation
einsehen, aber nicht verandern.

Befehl oder Makro nach dem Analysenlauf

Falls ein Befehl oder ein Makro zur Ausfiihrung nach dem Analysenlauf
gewahlt wurde, erfolgt die Ausfithrung, zum Beispiel das Anfertigen einer
Sicherungskopie der Daten auf Diskette, nach der Datenauswertung.
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Speichern der Methode mit den Daten

Dies erfolgt nach der Datenerfassung nur, wenn in der Runtime-Checkliste
Save method with Data aktiviert wurde. Die Funktion kopiert die fur die Erfas-
sung verwendete Methode in das Datenverzeichnis namens RUN.M. RUN.M
enthilt DA- und ACQ-Parameter. Es ist schreibgeschiitzt und bietet Ihnen
daher die Moglichkeit, die Analyse zu einem spateren Zeitpunkt zu rekonstru-
ieren, falls die Methode zwischenzeitlich geindert wurde. Dies ist hilfreich fir
eine Optimierung der Analyse, da Sie liberpriifen konnen, wie sich die veran-
derte Methode oder die ausgewihlten Parameter auf die Analyse auswirken.

Kopie der Methode als DA.M mit Daten speichern
(ChemStation-Standardeinstellung)

Unabhéngig von den markierten Elementen in der Runtime-Checkliste wird
eine Kopie der Datenanalyseparameter der ausgefiihrten Methode gemeinsam
mit dem Report als DA.M in der Datendatei gespeichert. Dies erfolgt am Ende
der Standarddatenanalyse und auch, wenn Sie einen Report in der Datenana-
lyseansicht erstellen.
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Dieses Kapitel bietet eine Einfiihrung in den Prozess der Datenerfassung.
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Was ist Datenerfassung?

Wihrend der Datenerfassung werden alle analogen Signale im Analysengerit
in digitale Signale konvertiert. Das digitale Signal wird elektronisch an die
ChemStation libertragen und in der Signaldatendatei gespeichert.

Pfadauswahl

Beginnend mit ChemStation B.02.01 kénnen Sie dank der flexiblen Speiche-
rung der Daten von Einzelanalysen und Sequenzen verschiedene Speicherorte
angeben, ohne eine Neukonfiguration durchfithren zu miissen. Auf der Regis-
terkarte Paths des Dialogfelds Preferences im Menii View konnen Sie zusétzlich
zum Standardpfad C:\chem32\x\DATA (entspricht der Gerdtenummer) weitere
Pfade angeben. Mit den Schaltflichen Add und Remove lassen sich vorhandene
Pfade einfach 16schen und Sie kénnen Sie zum gewiinschten Speicherort
wechseln und den Pfad zu diesem Speicherort in den Preferences speichern.
Der Standardpfad kann nicht aus der Liste geléscht werden, aber er liasst sich
mit dem Configuration Editor Andern.

___E|Sequenc:e Signal/Review options | Audit Trail
Sequence templates
C:AChem3241%SEQUENCEY Add..
Bemove
Data
C:AChem3Z415DAT AN Add..
Bemove
Master methods
C:AChem32%1SMETHODS, Add...
Bemove
[ ak ] [ Cancel ] [ Help

Abbildung 9 Registerkarte Paths im Dialogfeld Preferences
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Alle neu angegebenen Datenpfade konnen dann bei weiteren Analysen in den

Dialogfeldern Sample Info und Sequence Parameters ausgewihlt werden.

Sequence Parameters: 1290 LC

Sequence parameters | Sequence output |

X

D ata filg
—
ath: [CAChemazuriDaT Ay v JT
T ———
Subdirecton: ‘ ~ |
® Auta Prefiz Counter

O Prefin/Courter | | |

Transfer Seftings...

Fart of method to wn Shutdown

|A:curd\ng to Runtime Checklist ~ [[] Past-Sequence cormmand/macra

Usze sequence table infarmation

“wiait minutes after loading a new method, Mot ready limeout: minutes,

Usz in sequence Fraction start locatior: |

Inject anyway

On a bar code mismatch -
Don't inject

[] Update master methad [data analpsis parameters)
Sequence comment:

[ 0K l I Cancel l [ Help

Abbildung 10 Datenpfadauswahl im Dialogfeld Sequence Parameters
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Online-Monitore

Es gibt zwei verschiedene Online-Monitore: Einen Online-Monitor fiir das Sig-
nal und einen weiteren fiir Spektren.

Online-Monitor fiir Signale

Der Online-Monitor fiir Signale ermoglicht es Ihnen, mehrere Signale und,
sofern dies vom angeschlossenen Instrument unterstiitzt wird, eine grafische
Darstellung der Instrumentenleistung, im selben Fenster darzustellen. Sie
konnen bequem die gewiinschten Signale auswéahlen, um die Zeit- und Absorp-
tionsachse zu formatieren. Fiir Detektoren, die diese Funktion unterstiitzen,
gibt es eine Ausgleichschaltflache.

Wenn Sie den Cursor in der Anzeige bewegen, konnen Sie den absoluten Sig-
nalresponse in der Meldungszeile ablesen.

Online-Monitor fiir Spektren
Der Online-Monitor zeigt eine Auftragung der Absorption als Funktion der

Wellenlange. Sie konnen sowohl den angezeigten Wellenlingenbereich als auch
die Absorptionsskala einstellen.
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Logbuch

Das Logbuch zeigt Meldungen an, die vom analytischen System erzeugt wur-
den. Diese Meldungen konnen Fehlermeldungen, Systemmeldungen oder
Ereignismeldungen aus einem Modul sein. Im Logbuch werden diese Ereig-
nisse unabhangig davon eingetragen, ob die Meldungen auch auf dem Bild-
schirm angezeigt werden. Weitere Informationen zu einem Ereignis erhalten
Sie, wenn Sie auf die entsprechende Zeile doppelklicken, um den entsprechen-
den Hilfetext anzuzeigen.
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Statusanzeige der ChemStation

Das Statusfenster der ChemStation zeigt eine Statusiibersicht der ChemSta-
tion-Software.

Wenn eine einzige Analyse lauft, zeigt sie Folgendes an:

* In der ersten Zeile des Statusfensters der ChemStation wird "Run in Pro-
gress" (Analyse lauft) angezeigt.

* In der zweiten Zeile des Statusfensters der ChemStation wird der aktuelle
Status der Methode angezeigt.

* In der dritten Zeile wird der Name der Rohdatendatei zusammen mit der
aktuellen Laufzeit in Minuten angezeigt (bei einem GC-Instrument werden
auch Dateien fiir den vorderen und den hinteren Injektor angezeigt).

Das Fenster fiir den Instrumentenstatus bietet Informationen zu den Instru-
mentenmodulen und Detektoren. Sie zeigen den Status der einzelnen Kompo-
nenten und, je nach System, die aktuellen Bedingungen, z. B. Druck, Gradient
oder Fluss, an.

Statuszeile

Die grafische Benutzeroberfliche des ChemStation-Systems enthilt Symbol-
leisten und eine Statusleiste in der Methoden- und Laufsteuerungsansicht von
ChemStation. Die Statusleiste enthalt den Systemstatus und Informationen
uber die aktuelle Methode und Sequenz. Wenn diese nach dem Laden gedndert
wurden, sind sie mit einem gelben Zahnrad markiert. Bei einem LC-Modul der
Agilent-Serie 1100/1200 macht ein gelbes EMF-Symbol den Anwender darauf
aufmerksam, wenn Haltbarkeitsgrenzen von Verbrauchsmaterialien (z. B. der
Lampe) tiiberschritten wurden.
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Systemiibersicht

Sie konnen fir IThr ChemStation-System ein grafisches Systemdiagramm auf-
rufen, wenn dies vom konfigurierten Analysegerit (z. B. von den LC-Modulen
der Agilent Infinity-Serie 1200 oder den GC-Systemen der Agilent-Serie 6890)
unterstitzt wird. Dies ermoglicht es Thnen, den Systemstatus mit einem Blick
zu Uberpriifen. Wahlen Sie den Befehl ,,System Diagram* (Systemdiagramm)
aus dem Ansichtsmenii der Ansicht ,Method und Run Control“ (Methoden-
und Laufsteuerung), um die Ubersicht aufzurufen. Sie ist eine grafische Dar-
stellung Ihres ChemStation-Systems. Jeder Bestandteil wird durch ein Symbol
reprasentiert. Unter Verwendung des folgenden Farbcodes wird der aktuelle
Status angezeigt.

Tabelle 6 Verwendete Farben zur Statusanzeige des Moduls oder Gerats

Farbe Status

dunkelgrau offline

hellgrau Standby (z. B. Lampen aus
gelb nicht bereit

griin bereit

lila Pre-Run, Post-Run

blau in Funktion

rot Fehler

Zusatzlich kénnen Sie Auflistungen tiber die aktuellen Einstellungen der Para-
meter aufrufen. Abgesehen von der Statusiibersicht ermdoglicht die Darstel-
lung einen schnellen Zugriff auf die Dialogfelder der Parametereinstellungen
fiir jede Komponente des Systems.

Weitere Informationen zum Systemdiagramm finden Sie im Instrumentenab-
schnitt der Online-Hilfe.
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Was geschieht wahrend der Ausfiihrung einer Sequenz? 100
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Dieses Kapitel beschreibt die Konzepte der Automatisierung. Erlautert wird die
Arbeit mit Sequenzen bei der ChemStation, was beim Ablauf einer Sequenz
geschieht und wie Sequenzen an spezifische Anforderungen angepasst werden
konnen.
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Was ist Automatisierung?

Unter Automatisierung versteht man die unbeaufsichtigte Ausfithrung mehre-
rer Analysen.

Der Sequenzteil der ChemStation Software ermdglicht Ihnen die automatische
Datenerfassung, Datenauswertung und Reporterstellung.
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Was sind Sequenzen und Sequenzvorlagen?

Eine Sequenz ist eine Folge von Anweisungen zur Automatisierung der Ana-
lyse von Proben. Mit einer Sequenz konnen Proben automatisch injiziert und
die Daten gemaf der fiir die Proben angegebenen Methoden erfasst und analy-
siert werden. Jede Probe in einer Sequenz kann mit einer anderen analyti-
schen Methode analysiert werden, was unterschiedliche
chromatographische/elektropherographische Bedingungen und Berechnungs-
parameter ermoglicht.

In der ChemStation stehen Ihnen zwei Datenspeicherungsmodi zur Verfiigung,
sodass Sie den Modus wahlen kénnen, der fiir Ihre Arbeitsabliufe am besten
geeignet ist. Diese Modi wirken sich auf die Sequenznutzung aus:

* Unique Folder Creation EIN
* Unique Folder Creation AUS

Bei aktivierter Unique Folder Creation zur Gewahrleistung der Konsistenz der
Probendaten werden Sequenzen als ,Sequenzvorlagen genutzt, mit denen sich
die Erfassung mehrfach durchfithren lasst. Diese Vorlagen werde jedoch nicht
zur erneuten Verarbeitung in der Data Analysis verwendet. Beim Ausfithren
einer Sequenzvorlage wird ein Ergebnissatz fiir die Sequenzdaten erstellt, der
samtliche zugehorigen Dateien enthilt. Bei jeder Wiederverwendung der
Sequenzvorlage wird ein neuer Ergebnissatz erstellt.

Bei deaktivierter Unique Folder Creation werden alle Daten im selben Verzeichnis
gespeichert. Die Sequenzdateien (*.s) werden nicht als Sequenzvorlagen ver-
wendet. Bei der erneuten Ausfiihrung einer Sequenz werden vorhandene
Daten tiberschrieben, wenn der Benutzer das Datenverzeichnis nicht dndert.

Die verfiigbaren Sequenzen/Sequenzvorlagen (*.s) werden im ChemSta-
tion-Explorer angezeigt. Zur schnellen und einfachen Navigation kénnen Sie in
der Strukturansicht des ChemStation-Explorers zusétzliche Speicherorte fiir
Sequenzen/Sequenzvorlagen hinzufiigen. Diese geben Sie in der Registerkarte
Paths des Dialogfelds Preferences an.
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Sequenzparameter

Das Dialogfeld Sequence Parameters enthilt Informationen, die fiir alle Proben
einer Sequenz gleich bleiben. Sie konnen in diesem Dialogfeld folgende Para-
meter einstellen:

+ Auswahl des Datenverzeichnisses mithilfe des Kombinationsfelds Path und

* Angabe, wie die Sequenzverarbeitung ausgefiihrt werden soll, indem die
entsprechenden Methoden- und Analysenlaufparameter ausgewahlt wer-
den.

Hier stehen Thnen beispielsweise folgende Moglichkeiten zur Auswahl:
* Ausfiihrung der Runtime-Checkliste
* Ausfiihrung nur der Datenerfassung oder

* Ausfithrung nur der erneuten Verarbeitung (fiir Daten, die mit ChemStation
bis Version B.01.03. erfasst wurden, oder fiir Daten, die mit der Option
Unique Folder Creation OFF erfasst wurden).

Sequenzdaten, die mit ChemStation-Versionen bis B.01.03 oder mit der Option Unique
folder Creation OFF erfasst wurden, miissen mit der Option reprocess in der Ansicht
Method and Run Control erneut verarbeitet werden.

Sequenzdaten, die mit der ChemStation-Version B.02.01 oder einer hdheren Version erfasst
wurden, miissen mit der Option reprocess in der Navigationstabelle Data Analysis
Navigation table erneut verarbeitet werden.

Wenn die Option reprocess gewahlt wird, konnen Sie zwischen den Probenda-
ten, die bei der urspriinglichen Auswertung der Proben gewahlt wurden, oder
aktualisierten Daten wihlen. Dies geschieht durch Aktivieren des Kontroll-
kastchens Use Sequence Table information oder durch Eingabe der Daten in die
Sequenztabelle.

* Legen Sie mit dem Parameter shutdown fest, was nach Ende der Sequenz
geschehen soll.

* Legen Sie fest, ob Strichcodes verwendet werden sollen und was bei einer
Nichtiibereinstimmung der Strichcodes geschehen soll. Dies setzt voraus,
dass Sie einen Strichcodeleser an Ihrem System angeschlossen haben.
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Sequenztabelle

In der Sequenztabelle werden die Methoden zur Analyse der Proben und die
Reihenfolge der Probenflischchen in der Messung festgelegt. Diese Tabelle ent-
halt auch Informationen zu jeder Probe, einschliefilich eines Namens und
Parametern zur Quantifizierung und Rekalibrierung.

Das Gruppenfeld ,Injektor” wird beim Einsatz mit Gerdten angezeigt, die Dual
Sampling unterstiitzen, z. B. ein GC. Bei Auswahl von Front oder Back werden
die Zeilen in der Sequenztabelle und der aktive Ausfihrungsstatus dieses
Injektors angezeigt.

Eine Beschreibung der einzelnen Spalten dieser Tabelle und das Zusammen-
wirken mit Informationen aus der Methode finden Sie in der Online-Hilfe.
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Erstellen einer Sequenz (Sequenzen und Sequenzvorlagen)

Verwenden Sie die Sequenztabelle zur Festlegung der Proben, Methoden und
Probenflaschen in der Sequenz. Die Sequenztabelle zeigt alle Proben der
Sequenz in der Reihenfolge, in der die Analyse erfolgt, und enthéilt die notwen-

digen Informationen beziiglich Probenflaschen, Methode und Kalibrierung fiir
jede Probe.

Verwenden des Editors fiir Sequenztabellen

Wenn Sie die Darstellung und den Inhalt Ihrer Sequenztabelle &ndern moch-
ten, 6ffnen Sie den Editor fiir Sequenztabellen, indem Sie in der unteren rech-
ten Ecke der Sequenztabelle auf Configure Table klicken. Der Editor fiir
Sequenztabellen wird geoffnet, in dem Sie festlegen konnen, ob eine
bestimmte Spalte in der Sequenztabelle gezeigt wird. Weiterhin kann fiir jede
Spalte der Sequenztabelle die Spaltenbreite bestimmt werden. Abhingig von
der installierten Software werden weitere Spaltenfelder hinzugefiigt, z. B. das
Feld Target Mass, wenn ein LC/MS-System installiert ist.

Verwenden der Schaltflache "Insert Vial Range" (Probenbereich
einfiigen)

Wenn viele Proben dieselbe Methode verwenden, konnen Sie diese schnell in
die Sequenztabelle einfligen, indem Sie die Funktion "Insert Vial Range" (Pro-
benbereich einfligen) nutzen. Diese Funktion kopiert Methodenname, Bereich
der Probenflaschen, Anzahl der Injektionen pro Probenflasche und bei Bedarf
die Probenmenge, STD-Menge, Multiplikations- und Verdiinnungsfaktor. Das
System fiigt die erforderlichen Informationen fiir jede Probe innerhalb dieses
Bereichs in die Sequenztabelle ein.
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Verwenden der Schaltflache "Append Line" (Zeile hinzufiigen)

Wenn Sie eine leere Zeile an die Sequenz anhiangen mochten, klicken Sie auf
die Schaltflache "Append Line" (Zeile hinzufiigen).

Verwendung der Schaltflache ,,Custom Fields” (Benutzerdefinierte
Felder)

Wenn in den Methoden in der Sequenztabelle benutzerdefinierte Felder einge-
richtet worden sind, kénnen Sie mit der Schaltfliche ,Custom Fields® die
Werte dieser Felder fiir jede Probe dndern (probenbezogene Felder) oder

Werte fir die Substanzen in einer Methode eintragen (substanzbezogene Fel-
der).
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Easy Sequence

Uberblick

Easy Sequence ist eine Benutzeroberflache fir die schnelle und einfache Ein-
richtung von Sequenzen aus Vorlagen. Die Vorlage gibt Parameter an, die vom
Benutzer gepriift oder bearbeitet werden sollten. Die Kalibrierungseinrichtung
bietet eine benutzerfreundliche Drag-and-Drop-Oberflache fiir die Angabe der
Kalibrierungsarten und Probenpositionen und gibt einen Uberblick {iber die
Sequenz. Mit Easy Sequence konnen mehrere Sequenzen an die Analysenwarte-
schlange zur Ausfiihrung auf dem Datensystem gesendet werden.

Instrument Cortrol | Run Dueue | Easy Sequence | Easy Sequence Setup
Easy Sequence Setup L‘;EE Sequence L& ‘ ‘ dé gé a j @

Easy Sequence Setup: C:\Chem324,2 SEQUENCE' Test Seq.est

Method Information Data Information
Methad: |DEF_LC‘M | Data Location: |C:\Chem32\2\DATA\ |
Estimsted Cycle Time: [10 | min Data File Name: |Datafle_<c> |

Sample Information

Starting Vial Location:
Injection Yolume: |Use Method -

Sample Name: [Sample_<C3> x|

‘ Fill Samples Clear Sample Lisk

| Impart Samples. .. @ =

Sample List

wial | Sample Mame | Inj Yolume | Sample Infa
1 Sample_0001  Use Method

2 Sample_0002  Use Method

3 Sample_0003  Use Method

4 Sample_0004  Use Method

g Sample_0005  Use Method

6 Sample_0006  Use Method

| e SenusnTETTE j‘ | e Add to Quete a| | gl ar il |

Abbildung 11 Registerkarte Easy Sequence
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Registerkarte Easy Sequence verwenden (Sequenz)

Die Registerkarte Easy Sequence wird zum Erstellen einer Sequenz aus der Vor-
lage verwendet, die unter Easy Sequence erstellt wurde. Auch im CSV-Format
gespeicherte Proben kénnen importiert werden.

So definieren Sie eine Sequenz:
1 Offnen Sie von der Registerkarte Easy Sequence aus eine Vorlage, indem Sie
auf das Symbol zum Offnen von Easy Sequence-Setup klicken.

2 Nehmen Sie bei Bedarf Aktualisierungen vor. Dies kann Probenfla-
schen-Positionen, Kalibrierflaschen-Positionen, Daten oder den Sequenz-
speicherort betreffen. Die verfligbaren bearbeitbaren Parameter hingen
von der Vorlagenkonfiguration ab.

3 Wenn die vorgefiillten Proben nicht mit den neuen Probenpositionen tber-
einstimmen, klicken Sie auf Fill Samples, um die Tabelle erneut zu fiillen.

4 Klicken Sie auf Preview/Print Sequence..., um die Sequenz in der Vorschau
anzuzeigen.

b5 Speichern Sie die Sequenz.

Die Sequenz kann so lange bearbeitet werden, wie ihr Status in der Warteschlange
Pending lautet.

6 Klicken Sie auf Save and Add to Queue, um die Sequenz an die Sequenz-Warte-
schlange zu senden.

So importieren Sie Probendaten:

Probendatensitze konnen in Easy Sequence importiert werden. Bevor Sie Pro-
ben importieren, muss die CSV-Datei eingerichtet und ordnungsgemaf forma-
tiert werden. Weitere Informationen zum Erstellen einer
CSV-Probendatendatei finden Sie in der Online-Hilfe.

1 Offnen Sie von der Registerkarte Easy Sequence aus eine Vorlage, indem Sie
auf die Schaltfliche Open Easy Sequence Setup klicken.

2 Klicken Sie auf Import Samples...
3 Wahlen Sie die zu importierende CSV-Datei aus.

Alle giiltigen Felder werden importiert.
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Stellen Sie fiir den Import von Probendaten in die Back Sample List sicher, dass Back
Sample List ausgewahlt ist und angezeigt wird, bevor Sie auf die Schaltflache Import
Samples klicken.

4 Uberpriifen Sie die Angaben in den Feldern der Probenliste.
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Registerkarte Easy Sequence Setup verwenden (Vorlage)

Easy Sequence Setup wird zum Erstellen von Vorlagen verwendet, die die
Grundlage fiir das Erstellen von Sequenzen bilden. Es gibt zwei Bereiche: ,Pro-
ben“ und ,Kalibrierung®. Der Bereich Samples gibt die Methode, die Probe, die
Daten und die Sequenzinformationen an. Die Vorlage wird auch verwendet,
um anzugeben, welche Parameter ausgeblendet oder schreibgeschiitzt sind.
Der Bereich Calibration bietet eine grafische Benutzeroberfliche zum Konfigu-
rieren und Anzeigen von Kalibrierldufen. Er bietet eine benutzerfreundliche
Drag-and-Drop-Schnittstelle fiir die Angabe der Kalibrierungsarten (zyklisch
und umschlief3end) und der Probenpositionen.

So erstellen Sie eine Easy Sequence-Vorlage:

1

0 N o

Wihlen Sie in der Registerkarte Easy Sequence Setup den Bereich Samples.
Offnen Sie eine vorhandene Vorlage oder erstellen Sie eine neue Vorlage.

Wihlen Sie die Method aus. Es werden Doppelinjektionsoptionen angezeigt,
wenn die Injektionsquelle der Methode ,Dual“ lautet. Eine Hintergrundana-
lyse-Methode kann fiir das Hintergrundsignal angegeben werden. Die
Methode ist der einzige fiir eine Vorlage erforderliche Parameter.

Geben Sie bei Bedarf die geschitzte Dauer (in Minuten) eines Probenlaufs
an. Dies ist die gemessene Zeit vom Start eines Probenlaufs bis zum Start
des nachsten Probenlaufs. Dieser Parameter wird verwendet, um die erwar-
tete Gesamtdauer der Sequenz zu schitzen. Lassen Sie dieses Feld leer,
wenn Sie die Funktion ,Estimated Cycle Time“ (Geschéatzte Zyklusdauer)
nicht verwenden mochten.

Machen Sie Angaben in den Feldern Starting Vial Location, Number of Samples
und Sample Name.

Wihlen Sie den Data Location aus.
Wihlen Sie den Sequence Location aus und geben Sie den Sequence Name an.
Geben Sie bei Bedarf einen Kommentar zur Vorlage ein.

Geben Sie an, welche Parameter ausgeblendet oder schreibgeschiitzt sind.
Geben Sie einen Standardwert fiir injections/vial, sample amount, ISTD amount,
injection volume usw. ein. So wird das Fehlerrisiko beim ERstellen einer
Sequenz in der Registerkarte Easy Sequence minimiert.

Speichern Sie die Vorlage.
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So definieren Sie Kalibrierungen:

Die in der Vorlage verwendete Methode sollte entsprechend den erforderlichen Stufen kali-
briert worden sein.

Wihlen Sie in der Registerkarte Easy Sequence Setup den Bereich Calibration.

Wihlen Sie Cyclic, Bracketing oder Simple Calibration in der Dropdown-Liste
Calibration Mode.

Das Sequence Diagram hat folgende Abschnitte:
Sequence Start
Bracketing/Cyclic
Samples/Injections
Sequence End

Legen Sie im Bereich Samples fiir die Sequenz das Calibration Interval auf
Basis der Anzahl an Proben oder der Anzahl an Injektionen fest.

Richten Sie den Sample type, die Blank, die Calibrant oder die QC Sample ein,
indem Sie das entsprechende Symbol vom Bereich Sample Type in den
Abschnitt Sequence Diagram ziehen.

Richten Sie die Parameter fiir jeden Probentyp ein und setzen Sie sie auf
Hide oder Read-Only.

7 Uberpriifen Sie den Kalibriermodus im Easy Sequence-Uberblick.

8 Speichern Sie die Vorlage.
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Arbeiten mit Sequenzen (Sequenzen und Sequenzvorlagen)

88

Sequenzen (Sequenzen und Sequenzvorlagen) werden tiber das Sequenzmenii
erstellt und aufgerufen. Sequenzen werden auf dieselbe Weise erstellt und
gespeichert wie Methoden. Beim Speichern einer Sequenz wird eine Datei mit
der Erweiterung ".S" angelegt. Wenn Sie die Sequenz erneut bearbeiten oder
laden mochten, erfolgt der Zugriff mit "Load Sequence" (Sequenz laden) im
Menii "Sequence" (Sequenz).

Datenerfassung in einer Sequenz

Zur Durchfiihrung einer Sequenzanalyse miissen entsprechende vordefinierte
Methoden verfligbar sein. Dies sind die zuvor beschriebenen Mustermethoden.
In der Regel werden Mustermethoden und Sequenzvorlagen in der ChemSta-
tion-Ansicht Method and Run Control bearbeitet. Daher kénnen Sie in der
Ansicht Method and Run Control iiber den ChemStation-Explorer auf Musterme-
thoden und Sequenzvorlagen zugreifen.

In der Sequenzvorlage werden diese Methoden in der Sequenztabelle aufge-
fiihrt.

Wie bereits erklart, wird bei der Ausfithrung einer Sequenz mit der Sequenz-
vorlage <sequence_name>.S und der Mustermethode <method_name>.M ein
neuer Ordner angelegt, der alle Dateien der Sequenzanalyse enthéilt (,,Ergeb-
nissatz“).

Der Speicherort dieses Ordners wird in den Einstellungen im Dialogfeld
Sequence Parameters festgelegt. Der Name des Ordners wird auf der Register-
karte Sequence des Dialogfelds Preferences festgelegt. Der Name ist standardge-
mafd <SeqName> <Datum> <Uhrzeit>, kann jedoch auch mit Token konfiguriert
werden. Es kann auch manuell ein beliebiger Name eingegeben werden. Wei-
tere Informationen zur Verwendung von Token siehe “Dateinamen und
Token” auf Seite 16. Es konnen folgende Token verwendet werden:

* Current date
* Currenttime

* User name
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* Instrument name
+ Sequence name
+ Counter

*  Computer name

Wenn das Name Pattern nicht zu eindeutigen Namen fiir die Ergebnissitze
fithrt, hingt ChemStation eine Nummer an, die die Eindeutigkeit sicherstellt.

Preferences §|

gnal/Feview optionz | Audit Trail

[Data storage

(®) Unigue folder creation ON

Creates a unique data folder for each sequence run. See Help for more details.

() Unique folder creation OFF

Stores data as in ChemStation B.07.03 or earlier. This mode does not take advantage of the latest
data review and reprocessing functionality in ChemStation.

Mame patterm
<3egl> «<Date> <Time> D
SIMO7 2010-10-03 13-59-29

[ QK H Cancel ][ Help

Abbildung 12 Dialogfeld Preferences/Registerkarte Sequence

Zu Beginn der Erfassungssequenz wird die in der Sequenztabelle angegebene
Methode aus dem Mustermethodenordner in den Ergebnissatz kopiert. Darii-
ber hinaus wird eine Kopie der Sequenz angelegt und mit dem Sequenzproto-
koll und der Batchdatei (*.b) im Ergebnissatz gespeichert. Alle
Aktualisierungen der Methode (z. B. Aktualisierungen der Kalibriertabelle)
werden im Ergebnissatz in der Sequenzmethode gespeichert. Wenn Sie das
Intelligent Reporting verwenden, werden die in den Sequenzparametern oder
Methodeneigenschaften ausgewihlten Reportvorlagen ebenfalls in den Ergeb-
nissatz kopiert. Alle benétigten Dateien sind jetzt fiir die zukiinftige Daten-
prifung und die erneute Verarbeitung verfiigbar, ohne dass die
Mustermethode oder die Sequenzvorlage gedndert wurde, die somit fiir wei-
tere Sequenzanalysen verfligbar sind.
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Bei der Erfassung werden die Datendateien im Ergebnissatz gespeichert.
Innerhalb jeder Datendatei (*.D) wird eine Kopie der Sequenzmethode fiir die-
ses speziellen Analysenlauf gespeichert. Die Datei ACQ.txt enthilt die Erfas-
sungsparameter der Sequenzmethode, die den Status der Methode zum
Zeitpunkt der Erfassung der Datendatei widerspiegeln. Der Ordner ,DA.M*“
enthilt eine Kopie der in der Sequenzmethode verwendeten Datenanalysepa-
rameter.

Mit den im Sequenzordner gespeicherten Dateien konnen alle Datenpriifungen
und erneuten Verarbeitungen durchgefiihrt werden, ohne die Mustermethode
oder die Sequenzvorlage &ndern zu miissen. Bei Bedarf konnen Methodenén-
derungen auf3erdem wieder in der Mustermethode gespeichert werden.

Der Ergebnissatz muss immer den vollstéandigen Satz aller Datendateien (*.D) enthalten.
Wenn Sie einen Teil der Datensétze I6schen, dann verursacht das Hochladen des
Ergebnissatzes zur zentralen Speicherung Probleme. Wenn Sie eine Sequenz kiirzen
miissen, dann erstellen Sie aus dem reduzierten Satz der Sequenzzeilen einen
selbst-zusammengestellten Ergebnissatz (siehe “Erstellen eines selbst
zusammengestellten Ergebnissatzes” auf Seite 97).

Datenerfassung bei Einzelanalysen

Bei einzelnen Analysenliufen wird die Datendatei direkt im entsprechenden
Unterverzeichnis abgelegt. Da bei einer Einzelanalyse nur eine Methode ver-
wendet wird, muss diese Methode nicht in das Unterverzeichnis kopiert wer-
den. Alle Aktionen werden direkt mit der Mustermethode ausgefiihrt. Wenn
der Erfassungsschritt der Methode abgeschlossen ist, wird eine Kopie der
Erfassungsparameter in der Datei ACQ.txt gespeichert. Nach der Ausfithrung
der Datenanalyse der Mustermethode wird eine Kopie der Datenanalysepara-
meter wird im Datendateiverzeichnis (DA.M) gespeichert.

Automatische Aktualisierung von Mustermethoden

Bei dieser Funktion aktualisiert ChemStation automatisch die Datenanalyse-
parameter der Mustermethoden, die Sie in den Ergebnissatz kopiert haben.
Sie konnen diese Funktion beispielsweise zum Aktualisieren der Kalibrierta-
bellen von Mustermethoden verwenden, nachdem Sie eine Sequenz mit Neuka-
librierungen erneut verarbeitet haben.
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Sie kénnen diese Funktion im Dialogfeld Sequence Parameters aktivieren (siehe
Abbildung unten). Wahrend der Erfassung aktualisiert ChemStation die
Datenanalyseparameter der Mustermethoden fiir alle Sequenzmethoden im
Ergebnissatz.

Die Datenanalyseparameter der Mustermethoden werden auch nach der
erneuten Verarbeitung der Sequenz aktualisiert. Die Vorbedingung hierfir ist,
dass die entsprechende Mustermethode (eine Methode mit dem gleichen
Namen wie die Sequenzmethode) noch im gleichen Mustermethodenverzeich-
nis gespeichert ist wie zu dem Zeitpunkt, als sie in den Ergebnissatz kopiert
wurde.

Sequence Parameters: 1290 LC &‘

Sequence parameters ‘ Sequence output

[Drata file
Fath | CAChem32WWDATAN v |

Subdirectory | w |

) Auto Prefiz Caunter

Tranzfer Settings..

Part of method to run Shutdovn

‘Accnrdimg to Runtime Checklist v [[] Post-Sequence command/macro

Uze zequence table information

LT 0.00 % minutes after loading a new method. Mot ready timeout, 0.00 5 minutes,

Use in sequence Iriect anynay Fraction start location: ‘

O 5 bar code mismatch .
Cron't inject

————
[ < Update master method [data analysis parameters) s
Sequence o 5

[oc [ oo [ v |

Abbildung 13 Option Update master methods im Dialogfeld Sequence Parameters

Da diese Funktion zu Lasten der Leistung geht, wird von ihrer Verwendung abgeraten, wenn
Sie Sequenzen mit Hunderten von Methoden haben.
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Vorrangsproben

Eine aktuell laufende Sequenz kann nach Abschluss der aktuellen Methode
unterbrochen werden. Eine eingeschobene Vorrangsprobe kann dann mit der-
selben oder einer anderen Methode analysiert werden. Die Sequenz wird
anschlieend mit derjenigen Probe fortgesetzt, mit der die Sequenz auch ohne
Unterbrechung weitergelaufen ware.

Durchfiihrung von Sequenzen mit Kontrollproben

Eine Probe kann im Feld “Sample Type” der Sequenztabelle als Kontrollprobe
festgelegt werden. Die Methode, mit der diese Probe abgearbeitet wird, muss
eine Kalibriertabelle besitzen, in der Grenzwerte fiir eine der enthaltenen Sub-
stanzen eingegeben sind. Wenn die festgelegten Grenzwerte fiir die Kontroll-
probe tiberschritten werden, wird die Sequenz gestoppt und eine Meldung in
das Logbuch geschrieben. Wenn Sie einen der Reportarten der ChemStation
verwenden, werden die Grenzwerte fiir die Kontrollproben in den Analysenre-
port aufgenommen. Weitere Informationen tiber das Festlegen einer Sequenz
mit Kontrollproben finden Sie im Abschnitt ,How To“ in der Online-Hilfe.

Sequenzieren mit Referenzleerproben

Referenzsignale sind geméaf europdischem Arzneibuch erforderlich, um das
Signal-Rausch-Verhéaltnis auszuwerten. Durch Auswahl des Probentyps Blank
kann der Referenzdatensatz fiir die entsprechenden Proben in der Sequenzta-
belle angegeben werden.

Wenn Sie mehrere Referenzdateien verwenden, ist die Reihenfolge der Dateien
wichtig. ChemStation verwendet eine Referenzdatei fiir alle nachfolgenden
Analysen, bis in der Sequenztabelle eine neue Referenzdatei angegeben wird.
Die Referenzdatei einer Leerprobe dient als Referenz fiir sich selbst. Die fol-
gende Ubersicht zeigt ein Beispiel fiir eine Sequenz, die zwei Leerproben ent-
halt:
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Tabelle 7 Beispiel fiir eine Sequenz mit Leerproben

Probe Datendatei Referenzdatei

1 Probel DF01.D

2 Leerl DF02.D DF02.D

3 Probe2 DF03.D DF02.D

4 Probe3 DF04.D DF02.D

5 Leer2 DF05.D DF05.D
Probe4 DF06.D DF05.D

7 Probeb DF07.D DF05.D

Einzelheiten zur Berechnung des Signal-Rausch-Verhaltnisses finden Sie im
Referenzhandbuch.

Pausieren einer Sequenz

Der aktuelle Lauf wird vor dem Pausieren der Sequenz vollstindig durchge-
fithrt.

Wahrend einer Pause im Sequenzablauf konnen die Namen von Sequenzta-
belle und Datensitzen nicht geindert werden. Sie kdnnen in der Sequenzta-
belle nur die Zeilen, die noch nicht bearbeitet wurden, oder in der aktuellen
Zeile die Nummer des Probenfldschchens dndern. Sie konnen bei anstehenden
Analysen Zeilen hinzufiigen, 16schen und dndern.

Es kénnte zum Beispiel erforderlich sein, zu einer aktiven Sequenz weitere
Proben hinzuzufiigen. Sie konnen die Sequenz bearbeiten und angeben, dass
diese Proben im Anschluss an die aktuell laufende Sequenz verarbeitet wer-
den.
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Stoppen einer Sequenz

Der aktuelle aktive Lauf wird sofort beendet. Die Datenanalyse wird fiir diesen
Lauf jedoch noch ausgefiihrt. Eine gestoppte Sequenz kann nicht mehr fortge-
setzt werden.

Wenn Sie den aktuellen Analysenlauf beenden mochten, bevor Sie die Sequenz
stoppen, versetzen Sie die Sequenz in den Pausemodus, warten Sie, bis der
Lauf beendet ist, und stoppen Sie erst dann die Sequenz.

Abbrechen einer Sequenz

Die Funktion ,Abbrechen® unterbricht eine Sequenz sofort. Es wird keine
Datenanalyse ausgefiihrt.

Ausfiihren einer Teilsequenz

Ergebnissatz-Auswahl fiir Teilerfassung

Wenn Sie die Erstellung eindeutiger Ordner verwenden (siehe “Registerkarte
Voreinstellungen - Sequenz” auf Seite 102), kdnnen Sie zwischen folgenden
Optionen fir eine Teilsequenz-Erfassung wahlen:

* Erfassen der Teilsequenz in einem neuen Ergebnissatz

oder

* Erfassen der Teilsequenz in einem bereits vorhandenen Ergebnissatz

Die Erfassung der Datendateien aus einer Teilsequenzanalyse in einem bereits
vorhandenen Ergebnissatz kann sich in folgenden Szenarios als niitzlich
erweisen:

* Eine oder mehrere Datendateien miissen tiberschrieben werden, weil beim
ersten Analysenlauf beispielsweise eine falsche Probenflasche verwendet
wurde.

* Beim ersten Analysenlauf wurde nur der erste Teil der Sequenz ausgefiihrt
und die fehlenden Proben miissen durch die Ausfiihrung einer Teilsequenz
hinzugefligt werden. Dieses Szenario tritt ein, wenn die Sequenzerfassung
wegen eines Geratefehlers abgebrochen wurde.
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* Nach der Erfassung der bereits vorhandenen Zeilen wurden zuséatzliche Zei-
len zur Sequenzvorlage hinzugefiigt. Die zusétzlichen Analysenlaufe sollen
zu den bereits vorhandenen Daten hinzugefiigt werden.

Wenn Sie die Option Partial Sequence im Menti Sequence auswéhlen, wird ein
Dialogfeld angezeigt, in dem Sie entweder einen vorhandenen Ergebnissatz in
einer Liste auswihlen oder einen neuen Ergebnissatz erstellen konnen.

Partial Sequence E

Choosge a result get for partial acquisition. Choose ‘New' to create a new result zet

Directary Date Mumber of data files
g CACHEM32WIADATANS RLI 8/24/2010 3:15:14 AM 5
g CACHEMIATADAT AN _RLT 8/24/20109:11:33 &M 4
g CACHEMIZNADATANRLY 2 8642010 2:41:03 PM 1

Abbildung 14 Dialogfeld Partial Sequence

Damit die Einheitlichkeit des Ergebnissatzes gewahrt bleibt (sodass er in der
Data Analysis vollstindig erneut verarbeitet werden kann), konnen jedoch nur
Ergebnissitze fir die Teilerfassung ausgewahlt werden, die bestimmte Bedin-
gungen erfiillen:

* Der Name der Sequenzvorlage (Quellsequenz) und der Name der Sequenz-
datei (*.S) im Ergebnissatz (Zielsequenz) miissen identisch sein.

* Der Datenpfad und das Unterverzeichnis fiir die Sequenzdateien miissen
identisch sein.

* Die Anzahl der Sequenzzeilen in der Quellsequenz muss gleich oder hoher
als die Anzahl der Sequenzzeilen in der Zielsequenz sein.

* Fir jede Zeile in der Zielsequenz miissen der Probentyp und die Anzahl der
Injektionen mit den Werten in den entsprechenden Zeilen der Quellsequenz
ubereinstimmen.
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* Fir beide Sequenzdateien muss dasselbe Namensvergabe-Schema der
Datendateien verwendet worden sein.

Wenn Sie dieses Dialogfeld mit Ok (zur Auswahl eines vorhandenen Ergebnis-
satzes) oder New (zum Erstellen eines neuen Ergebnissatzes) schlieRen, konn-
en Sie die Sequenzzeilen auswahlen, die bei der Teilsequenz ausgefiihrt
werden sollen.

Auswahl von Sequenzzeilen fiir die Teilsequenz-Erfassung

Das System zeigt das Dialogfeld Partial Sequence an und erméglicht IThnen die
Auswahl einzelner Proben aus der Analysentabelle. Dieses Dialogfeld wird
unabhingig von der Einstellung zur Erstellung eindeutiger Ordner geoffnet.

Jede Zeile des Dialogfelds Partial Sequence entspricht einem Analysenlauf. Fir
jeden Analysenlauf werden Probenflaschchen, Methode, Datendatei- und Pro-
benname angegeben. Zuséitzlich enthalten die Spalten ,Seq Tbl“ und
,Calib:RF:RT“ kodierte Informationen zur Sequenztabelle und den Kalibrier-
proben. In der Online-Hilfe finden Sie die Erlauterungen dieser Kodierungen.

Uber die Schaltfliche Print konnen Sie die Teilsequenz ausdrucken.

Mit Manual update ... 6ffnen Sie das Dialogfeld Update Methods, in dem Sie die
Mustermethoden und die in der Sequenzvorlage verwendeten Methoden
manuell synchronisieren kénnen. Mit der Option Automatic update for selected
runs konnen Sie alle Sequenzmethoden, die in den ausgewihlten Analysenliu-
fen verwendet werden, mit den entsprechenden Mustermethoden aktualisie-
ren.

Sowohl Erfassungsparameter als auch Datenanalyseparameter werden aktualisiert.

Beispielsweise kann das Dialogfeld Partial Sequence wie folgt aussehen. Sie
konnen bestimmte Proben fiir die Verarbeitung markieren.

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe



Automatisierung/Sequenz 4

. Ll
Partial Sequence =

Select the parts of the sequence to un. || eV ‘

Method update befare start
[] Automatic update for selected runs
Exists Sample name Data file Fiun Location Methad Seq thl Calit:RF:RT
] samplel Hy--0707 1 AL o
] sample2 My--02001 2 RL1 001
] sample3d Hy--0307 3 AL 0z
] sampled Hy--040071 4 RL1 04:01

sampleS Hy--05071 5 ALZ 0z:01

Run Sequence ] l Cancel ] [ Help ] [ Print

Abbildung 15 Dialogfeld Partial Sequence

Erstellen eines selbst zusammengestellten Ergebnissatzes

Mit dem Befehl Sequence > Create New Result Set in der Ansicht Data Analysis
konnen Sie einen neuen, selbst zusammengestellten Ergebnissatz aus den
Daten erstellen, die aktuell in der Navigationstabelle angezeigt werden. Selbst
zusammengestellte Ergebnissitze sind zum Beispiel in den folgenden Szena-
rien hilfreich:

* Sie mochten einzelne Proben oder Sequenzen oder eine Kombination von
beiden kombinieren, um diese mit einer speziellen Methode erneut zu bear-
beiten.

* Sie moéchten eine Sequenz verkiirzen.
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So stellen Sie einen neuen Ergebnissatz zusammen

1 Figen Sie die erforderlichen Datendateien zur Navigationstabelle hinzu.

2 Wibhlen Sie in der Navigationstabelle alle Datendateien aus, die Sie in Thren
neuen Ergebnissatz mit aufnehmen méchten.

3 Wihlen Sie Sequence > Create New Result Set aus, um das Dialogfeld Create
New Result Set zu 6ffnen.

4 Waihlen Sie eine Methode, die mit dem neuen Ergebnissatz verbunden wird.
5 Wahlen Sie einen Ordner fiir den neuen Ergebnissatz aus.
6 Sortieren Sie die Proben.

Die Namen der Ausgabedatendateien werden automatisch aktualisiert. Sie
koénnen bei Bedarf die Anfangsreihenfolge der Proben mithilfe der Schalt-
flache [=J (Restore initial order) wieder herstellen.

Achten Sie darauf, dass geméaR europiischem Arzneibuch die Position einer

Leerprobendatei fiir die Auswertung des Signal-Rausch-Verhéiltnisses rele-
vant ist. Siehe auch “Sequenzieren mit Referenzleerproben” auf Seite 92.

71 Bestéitigen Sie die Einstellungen, um die Liste mit den Datendateien in dem
angegebenen Ordner in einem Ergebnissatz zusammenzustellen.
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Logbuchdatei einer Sequenz

Es wird eine Logbuchdatei angelegt, die alle wahrend der Ausfithrung der
Analyse aufgetretenen Ereignisse enthélt. Dies ist zur Fehlererkennung bei
unbeobachtet ausgefiihrten Sequenzen, zum Beispiel iber Nacht, von Nutzen.
Der Name der Logbuchdatei hat immer die Dateierweiterung ".log". Die Log-
buchdatei befindet sich in dem Verzeichnis, in dem die Sequenzdaten gespei-
chert sind.
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Was geschieht wahrend der Ausfiihrung einer Sequenz?

100

Sequenz mit Unique Folder Creation starten

Das System erstellt einen Ergebnissatz basierend auf der Pfaddefinition in den
Sequenzparametern und den Sequenzvoreinstellungen. Die Sequenzvorlage
(*.s) und alle in der Sequenztabelle fiir diese Sequenz definierten Methoden
werden in denselben Ergebnissatz kopiert. Wenn Sie die intelligente Reporter-
stellung verwenden, werden alle in der Methode oder Sequenzvorlage definier-
ten Reportvorlagen (*.rdl) ebenfalls in den Ergebnissatz kopiert. Bei der
Erfassung verwendet das System weiterhin diese Dateien. Beim Starten der
Sequenz wird die in der entsprechenden Sequenzzeile aufgefithrte Methode
aus diesem Ergebnissatz in der ChemStation geladen.

Sequenz mit Unique Folder Creation starten

Beim Starten einer Sequenz lidt das System die Sequenzdatei (*.s) und die
dem Eintrag in der jeweiligen Sequenzzeile der Sequenztabelle entsprechende
Methode in die ChemStation. Anders als beim zweiten Datenspeicherungsmo-
dus Unique Folder Creation wird kein Ergebnissatz erstellt. Sequenzen und
Methoden verbleiben in ihrem Hauptverzeichnis.

Weitere Schritte bei der Sequenzausfiihrung:

Die folgenden Schritte werden fiir jede ausgefiihrte Sequenzzeile wiederholt:

* Bei vorhandenem Autosampler sucht die ChemStation-Software zuerst die
Probe im Autosampler gemiR der Zahl in der Spalte ,Vial“ (Probenflasche).

* Die Methodenparameter werden an das Analysengerit tibergeben.

* Das Makro vor dem Analysenlauf wird ausgefiihrt.

* Die Probe wird entweder manuell oder automatisch in das Gerét injiziert.
* Die Daten werden erfasst.

* Die Datenanalyse der Methode wird durchgefiihrt. Dies umfasst Integration,
Quantifizierung, Reporterstellung und ggf. benutzerdefinierte Makros.
Wenn die Unique Folder Creation verwendet wird, speichert das System ein
zusatzliches Methoden-DA.M wahrend des Analysenlaufs.

* Das Makro nach dem Analysenlauf wird ausgefiihrt.
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* Waihrend des gesamten Vorgangs protokolliert ChemStation den Fortschritt
der Sequenz in Echtzeit und legt eine Logbuchdatei an.

Status der ChemStation

Post-Run-Makro Injektion

Datenanalyse

Injektion und
Instrumentenlauf
k,_Status
Pre-Run-Makro { Stufen
—>
Methode laden
Rohdatendatei
Sequenz starten geschlossen
S | B

Abbildung 16 Sequenzstatus
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Struktur der Sequenzdatendatei

Registerkarte Voreinstellungen - Sequenz

In der Registerkarte Sequence kann der Benutzer bei Online-Sitzungen zwi-
schen zwei verschiedenen Datenspeicherungsmodellen wahlen. Diese Modi
legen fest, wie die Sequenzdaten in ChemStation gespeichert werden.

Preferences §|

Signal/Review options | Audit Trail

[Data storage

(®) Unigue folder creation ON

Creates a unique data folder for each sequence run. See Help for more details.

() Unique folder creation OFF

Stores data as in ChemStation B.07.03 or earlier. This mode does not take advantage of the latest
data review and reprocessing functionality in ChemStation.

Mame patterm

<3egl> «<Date> <Time> D
SIMO7 2010-10-03 13-59-29

[ QK H Cancel ][ Help

Abbildung 17 Dialogfeld Preferences/Registerkarte Sequence

Das Aktivieren oder Deaktivieren der Erstellung eindeutiger Ordner wirkt sich nur auf
zukiinftige Erfassungen aus. Die Datenstruktur bereits erfasster Daten ist davon nicht
betroffen.

Es wird dringend empfohlen, sich zu Beginn fiir einen der zwei Modi zu entscheiden und
nicht zwischen diesen zu wechseln.

Das Deaktivieren der Erstellung eindeutiger Ordner wird nicht unterstiitzt, wenn lhre
ChemStation mit einem zentralen Datenspeicherungssystem verbunden ist.
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Erstellung eindeutiger Ordner EIN

In diesem Datenspeicherungsmodus besteht zwischen den Rohdaten und der
Methode eine dauerhafte, stabile Verkniipfung. Jede Datendatei enthalt unab-
hingig davon, ob sie in einer Sequenz- oder in einer Einzelanalyse erfasst
wurde, eine Verkniipfung zu der Methode, die fiir die Datenanalyse verwendet
wurde.

Die Sequenzdaten werden unter Verwendung eines eindeutigen Ergebnis-
satz-Namens in einem Ergebnissatz gespeichert. Die Namenskonventionen
(Namensmuster) fiir diese Ergebnissitze kénnen Sie in der Registerkarte
Sequence des Dialogfelds Preferences angeben. Wenn Sie kein Muster angeben,
wird ein Standardmuster fiir Sequenznamen verwendet. Die Registerkarte
Sequence wird nur fiir die Datenerfassung verwendet und ist daher nur fiir
Online-Systeme verfiigbar.

Das Muster fiir Sequenznamen kann unterschiedliche Abschnitte enthalten.
Basierend auf den von Ihnen ausgewéahlten Abschnitten im Sequenznamen-
muster erstellt das System einen Namen fiir den Ergebnissatz. Alle Datenda-
teien, Methoden, das Sequenzlogbuch sowie die Dateien ,<sequence_name>.s“
und ,<sequence_name>.b“, die zu einer bestimmten Sequenz gehoren, werden
in diesem Ergebnissatz gespeichert. Der Ergebnissatz wird beim Starten der
Sequenz erstellt.

Die Sequenzdateien (*.s) werden als Sequenzvorlagen verwendet. Mit diesem
Konzept haben Sie die Moglichkeit, alle Sequenzdateien mehrere Male auszu-
fithren, ohne dass vorhandene Daten tiberschrieben oder die Sequenzparame-
ter geindert werden. Wenn im Sequenznamensmuster weder Zahler- noch
Zeitangaben verwendet werden, fiihrt das System automatisch einen Zahler
ein, um das Uberschreiben der Daten zu vermeiden. Fiir die zweite, dritte und
alle nachfolgenden Sequenzen, die dieselbe Sequenzvorlage verwenden, wird
dem Namen des Ergebnissatzes ein Zahler hinzugefiigt.

Erstellung eindeutiger Ordner AUS

In diesem Datenspeicherungsmodus ist nur der Methodenname mit der Daten-
datei und der zur Erfassung und Verarbeitung verwendeten Methode ver-
kniipft. Es werden keine Kopien der Methode zusammen mit der Sequenz oder
mit der Datendatei gespeichert. Wenn die Methode geindert oder eine neue
Methode mit diesem Namen erstellt wird, kann die Sequenz nicht genau repro-
duziert werden. Die Sequenzdatendateien werden gemaRfR den Parametern
gespeichert, die unter ,Datendatei“ im Dialogfeld Sequence Parameters angege-
ben sind. Die Funktion zur Sequenzbenennung auf der Registerkarte Sequence
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des Dialogfelds Preferences ist in diesem Modus deaktiviert. Aus diesem Grund
konnen die neuesten Funktionen fiir die Datenpriifung und erneute Verarbei-
tung der ChemStation-Ansicht Data Analysis nicht vollstindig genutzt werden.

Sequenzdaten, die mit deaktivierter Option zur Unique folder Creation erfasst wurden,
mussen mit der Option , Erneut verarbeiten” in der Ansicht Method and Run Control erneut
verarbeitet werden.

Wenn Sie ChemStation mit zentraler Datenspeicherung nutzen, muss in der Voreinstellung
Unique Folder Creation EIN gewahlt werden. Bei zentraler Datenspeicherung ist die Option
Unique Folder Creation AUS deaktiviert.

Das Aktivieren von Unique Folder Creation Off hat folgende Auswirkungen auf die
Datenspeicherung:

* Sequenzdaten werden nicht in einem Ergebnissatz gespeichert, sondern
direkt in dem Unterverzeichnis, das in den Sequenzparametern angegeben
wurde (siehe “Sequenzparameter” auf Seite 79). Daher ist die Option fiir
das Sequenznamensmuster auf der Registerkarte Sequence des Dialogfelds
Voreinstellungen nicht verfiigbar.

* Dies bedeutet, dass die Daten fiir zwei oder mehr Sequenzerfassungen im
selben Unterverzeichnis gespeichert werden kénnen.

* Es werden keine Sequenzmethoden (.M) oder Kopien der Sequenzdatei (.S)
mit den Daten gespeichert, sondern nur die Sequenz-Protokolldatei und die
Batchdatei (.B). Das heif3t, dass nur die Methoden und Sequenzen in den
Pfaden, die im Dialogfeld Preferences angegeben wurden (siehe
“Pfadauswahl” auf Seite 68), verfiigbar sind. Sie miissen sowohl fiir die
Erfassung als auch fiir die Datenpriifung und die erneute Verarbeitung ver-
wendet werden. Sequenz- oder datendateispezifische Methodeninderungen
konnen nur gespeichert werden, indem die Methode unter einem anderen
Namen gespeichert wird. Andernfalls werden diese Anderungen auch auf
die Erfassungsmethode angewendet.

* Wenn eine mit deaktivierter Erstellung eindeutiger Ordner erfasste
Sequenz in die Navigationstabelle geladen wird, ist der Modus fiir die
erneute Verarbeitung in der Ansicht Data Analysis nicht verfiigbar
(Abbildung 18 auf Seite 105). Sequenzen, die bei deaktivierter Erstellung
eindeutiger Ordner erfasst wurden, konnen nur in der Ansicht Method and
Run Control mit der Option Reprocessing only unter Sequence Parameters
erneut verarbeitet werden (Abbildung 19 auf Seite 105).
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Struktur der Sequenzdatendatei
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Abbildung 18 Navigationstabelle fiir Sequenzen, die bei deaktivierter Unique Folder
Creation erfasst wurden
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Abbildung 19 Erneute Verarbeitung von Sequenzdaten, die mit der deaktivierten Option
Unique Folder Creation erfasst wurden
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Datendateistruktur bei aktivierter Erstellung eindeutiger Ordner

Es gibt eine starke Verbindung zwischen den Rohdaten und der Methode
(siehe auch untere Abbildung).

File  Edit View Tools Help

Organize » Include in library + Share with +  »
4 Chemn32 " Marme
4 1
Mw--0101.0
4 DATA, =
7 MW--0201.D0
Demo
MWw--0301.D
LC_DEMOZ
Pp—404-0
4 | SIMOT 2010-10-05 Ergebnissatz
Myw--0501.D0
4 MW--0101.D
Mw--0601.D
D&k
My--070LD Datenanalysemethode
HV--020LD Ny--0801.0
My--030L.0 """ "In der Sequenz verwendete Methode
Myw--0901.D
MW--0401.0
MA--0501.0 SIMOTM
' || sequenceacarl ACAIVIL—DatEI_fur
M--0601.0 Intelligent Reporting
M--0701.D L SIM07.8 i
--070L | SMOT.rmacaml Batchdatei
MNW--0801.D = N
LD =] Calibration,rdl R vorl fi
--0801. = eportvorlage fiir
ST I | Sl ] Intelligent Reporting
_ @] METHODS.REG
iﬂ:THODS L1 SMO7.5 S |
| SMOTLOG equenzvorlage
SEQUEMCE
TERP Sequenzprotokoll

Abbildung 20 Struktur der Sequenzdatendatei bei , Erstellung eindeutiger Ordner EIN”

Der Ergebnissatz muss immer den vollstéandigen Satz aller Datendateien (*.D) enthalten.
Wenn Sie einen Teil der Datensétze I6schen, dann verursacht das Hochladen des
Ergebnissatzes zur zentralen Speicherung Probleme. Wenn Sie eine Sequenz kiirzen
miissen, dann erstellen Sie aus dem reduzierten Satz der Sequenzzeilen einen
selbst-zusammengestellten Ergebnissatz (siehe “Erstellen eines selbst
zusammengestellten Ergebnissatzes” auf Seite 97).
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Vergabe von Dateinamen in einer Sequenz

In einer Sequenz kénnen Dateinamen folgendermafien vergeben werden:
* automatisch
* manuell

* mit Prafix/Zahler

Automatische Vergabe von Dateinamen in einer Sequenz

Probenflaschen
Beispiel: 017-0103.D

wobei
* Die ersten drei Stellen nennen die Nummer der Probenflasche, hier 017.

* Die vierte Stelle bei der Flissigkeitschromatographie und Kapillar-Elektro-
phorese ist ein Trennstrich (-). In der Gaschromatographie erscheint hier
entweder ein F (fiir Front) oder ein B (fiir Back).

* Die fliinfte und sechste Stelle stehen fiir die Zeilennummer der Sequenz, die
die verwendete Methode vorgibt, hier 01 fiir die erste Zeile der Sequenz.

* Die siebte und achte Stelle entsprechen der Injektionsnummer dieser Pro-
benflasche mit dieser Methode, hier 03 fiir die dritte Injektion.

Analyse von Leerproben

Beispiel: NV--0499.D

wobei
* NV steht fiir "no vial" (keine Probenflasche)
¢ -istder Trennstrich

* 0499 ist die 99. Leerprobe aus Sequenzzeile 4.
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Manuelle Vergabe von Dateinamen

Eine Spalte in der Sequenztabelle hat die Beschriftung Datafile. Wenn hier
nichts eingetragen wird, wird das in den Sequenzparametern angegebene
Namensvergabe-Schema (automatisch oder tiber Prifix-Zahler) verwendet, um
den Datendateinamen zu erstellen. Wird in die Spalte Datafile Text eingegeben,
verwendet ChemStation diesen Text als Dateinamen fiir den Analysenlauf.

Wenn in einer Zeile mit einem manuell vergebenen Dateinamen fiir ein Pro-
benfldschchen mehrere Injektionen vorgesehen sind, schneidet ChemStation
automatisch Buchstaben vom eingegebenen Namen ab und hingt die Injekti-
onsnummer an. Dies verhindert, dass derselbe Dateiname fiir mehrere Injekti-
onen vergeben wird.

Vergabe von Dateinamen iiber einen Prafix-Zahler

Wenn Sie fir die Benennung von Datensitzen den Priafix-Zihler verwenden,
erstellt ChemStation fiir jede Analyse einen Namen. Bei Geriten, die Analysen
mit Doppelsignalen ermoéglichen, wie z. B. dem GC, erstellt ChemStation fiir
jedes Signal einen Dateinamen.

Bei der Einrichtung der Sequenz sind lange Dateinamen fiir Prafix/Zahler
moglich. Der Name einer Datendatei mit Prafix/Zihler kann bis zu fiinfzehn
Zeichen lang sein, was zusammen mit der Erweiterung ,.d“ siebzehn Zeichen
ergibt.

Folgende Regeln gelten fiir das Feld ,Prifix/Zahler:

* Der Zahler darf bis zu 6 Zeichen lang sein

* Wenn ein Prafix kiirzer als neun Zeichen ist, wird die Stellenzahl des Zah-
lers automatisch auf 6 Ziffern erhoht

* Die als Zahler angegebene Zahl ist die Startzahl, die hoch gezédhlt wird

Tabelle 8 Dateinamen

Prafix Zahler Ergibt den Dateinamen
long 000001 long000001

longname 000001 longname000001
testwithalongna 1 testwithalongnal
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Migration von Ergebnissatzen

ChemStation enthalt ein Werkzeug zur Migration von Nicht-Ergebnis-
satz-Daten in das Ergebnissatz-Format. Zur erfolgreichen Durchfithrung dieser
Aufgabe ist es erforderlich, dass die originale Sequenzdatei noch verfigbar ist.
Sie muss alle erforderlichen Sequenzzeilen enthalten und der Namensgebung
der Originaldatei entsprechen, damit alle Datendateien dieser Sequenz neu
verarbeitet werden konnen. Des Weiteren miissen alle Methoden in der Spalte
~Methode“ der Sequenztabelle verfliigbar sein.

So fithren Sie die Migration durch:

Starten Sie die Result Set Migration im Menii Sequence der Ansicht Data Analysis.

| Result Set Migration @

To migrate data to a result set, select sequence template, method path, data source and destination directories

l @SeleclSeuuence Template ‘

I [ Select Methad Path ‘

I -] Select Source ‘

I =] Select Destination ‘

Messages and warnings: N

Start ] I Cloze ‘ l Help

Abbildung 21 Migration von Ergebnissatzen

Fiillen Sie die folgenden erforderlichen Felder aus:

Select Sequence Template: Wihlen Sie die Sequenzdatei ,*.S“ aus, die die
Sequenztabelle enthilt, die dem zu migrierenden Datenbestand entspricht.

Select Method Path: Wahlen Sie das Verzeichnis aus, in dem sich die Methoden
befinden, die in der Sequenztabelle referenziert werden.

Select Source: Wihlen Sie das Verzeichnis aus, das die zu migrierenden Daten-
dateien enthalt.
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Select Destination: Geben Sie den Pfad und Namen des zu erstellenden Ergeb-
nissatzes an. Sie kénnen einen vorhandenen Ordner wahlen oder einen neuen
erstellen.

Wenn alle Felder ausgefiillt wurden, kann die Migration gestartet werden.
Die folgenden Schritte werden ausgefiihrt:
* Das Verzeichnis fiir den Ergebnissatz wird erstellt.

* Die Sequenzvorlage wird in den Ergebnissatz kopiert. Sie wird auch in
einen Zustand konvertiert, in dem sie in der Lage ist, Datendateien in der
Ansicht Data Analysis erneut zu verarbeiten.

* Die in der Sequenztabelle referenzierten Methoden werden aus dem angege-
benen Methodenpfad in den Ergebnissatz-Ordner kopiert.

* Die Datendateien, das Sequenzlogbuch und die Batchdatei werden aus dem
Datenquellverzeichnis in das Zielverzeichnis kopiert.

* Entsprechend den Informationen in der Sequenztabelle wird eine Kopie der
entsprechenden Methode als DA.M in jede Datendatei kopiert.

Nach Abschluss der Ergebnissatz-Migration wird eine Erfolgsmeldung im Feld
Messages and warnings angezeigt. Andernfalls beschreibt eine Warnmeldung die
bei der Migration aufgetretenen Probleme. Details zu der Warnung erhalten
Sie, indem Sie auf die Warnmeldung doppelklicken.
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Vorgédnge nach der Sequenz

Sie konnen angeben, was nach dem Ende der planméfligen Sequenzausfiih-
rung oder wenn ChemStation wahrend der Ausfiihrung einen Fehler entdeckt,
geschehen soll. Fiir LC-Sequenzen ermoglicht das Aktivieren des Kontroll-
kistchens ,Post-Sequence Cmd/Macro“ im Dialogfeld ,Sequence Parameters”
(Sequenzparameter) folgende Wahlmoglichkeiten:

Aktivieren eines STANDBY-Status mit ausgeschalteten Pumpen und Lam-
pen

Aktivieren eines LAMPOFF-Status mit ausgeschalteten Lampen (nur LC
und CE)

Aktivieren eines PUMPOFF-Status mit ausgeschalteten Pumpen (nur LC
und CE)

Aktivieren eines SHUTDOWN-Makros oder Modifikation von SHUT-
DOWN.MAC zur Festlegung bestimmter Operationen.

So konnen Sie Ihr System nach der Ausfithrung der Sequenz ausschalten.
Das SHUTDOWN-Makro kann auch zum Reduzieren oder Abschalten der
Flussrate benutzt werden.

Im Dialogfeld ,Sequence Parameters“ (Sequenzparameter) konnen Sie die
Ausfiihrung eines beliebigen Makros festlegen, indem Sie dessen Namen im
Feld ,Post-Sequence Cmd/Macro“ eintragen und das Kontrollkdstchen aktivie-
ren.

Nicht-bereit-Zeitlimit (nur bei LC und CE)

Der Parameter "Not Ready Timeout" (Nicht-bereit-Zeitlimit) im Dialogfeld
"Sequence Parameters" (Sequenzparameter) bestimmt die Zeitdauer, die das
System maximal darauf wartet, dass ein Instrument bereit ist. Nach einer Zei-
tiberschreitung erfolgt eine Abschaltung (Shutdown).
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Wartezeit (nur bei LC und CE)

Im Dialogfeld "Sequence Parameters" (Sequenzparameter) kann eine Wartezeit
angegeben werden, die nach dem Laden der Methode und vor der ersten Injek-
tion mit dieser Methode verstreicht. Diese kann zur Aquilibrierung der Siu-
len/Kapillare bei neuen Analysenbedingungen verwendet werden.
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Automatische Rekalibrierung

Eine Kalibrierung wird meistens nach einer Anderung der Arbeitsbedingun-
gen, zum Beispiel nach dem Wechsel einer Sdule oder Kapillare, durchgefiihrt.
Eine automatische Rekalibrierung wird normalerweise beim Start einer Ana-
lysensequenz oder in regelméfligen Abstinden wihrend der Sequenz zur Kom-
pensation von Faktoren durchgefiihrt, die das analytische Ergebnis
beeinflussen.

Zwei Moglichkeiten stehen zur Durchfiihrung einer automatischen Sequenzre-
kalibrierung zur Verfiigung:

* Explizit angegebene Kalibriersequenzen

* Zyklische Kalibriersequenzen

Neukalibrierung im Modus ,,Erstellung eindeutiger Ordner EIN“

Wahrend der Neukalibrierung wird die Kalibriertabelle der verwendeten
Methode gemafd den festgelegten Methodeneinstellungen aktualisiert. Bei Ver-
wendung des Datenspeicherungsmodus ,Erstellung eindeutiger Ordner EIN“
sind die neu kalibrierten Methoden im Ergebnissatz vorhanden. Bei diesem
Vorgang wird die Kalibriertabelle der Sequenzmethode aktualisiert. Dartiber
hinaus enthalt die DA.M-Methode der einzelnen Datendateien die aktualisierte
Kalibrierung, die zur Ergebniserzeugung verwendet wurde.

Neukalibrierung im Modus ,,Erstellung eindeutiger Ordner AUS”

Wahrend der Neukalibrierung wird die Kalibriertabelle der verwendeten
Methode gemafd den festgelegten Methodeneinstellungen aktualisiert. Bei Ver-
wendung des Datenspeicherungsmodus ,Erstellung eindeutiger Ordner AUS*
wird die Kalibriertabelle der Mustermethode bei der Neukalibrierung aktuali-
siert.
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Spezifizieren von Neukalibrierungen

Die Parameter zur Neukalibrierung einer Sequenz werden direkt in die
Sequenztabelle eingetragen. Diese Parameter legen fest, wie die Methode im
Lauf einer Sequenz neu kalibriert wird.

Parameter fiir die Neukalibrierung in der Sequenztabelle

Der Responsefaktor und die Retentions-/Migrationszeiten konnen auf mehrere
Arten aktualisiert werden. Der Kalibrierpunkt, der aktualisierte Responsefak-
tor und die aktualisierten Retentions-/Migrationszeiten werden in der Datena-
nalyse benutzt, wenn die Kalibriertabelle neu kalibriert wurde.

Wenn in der Spalte mit der Beschriftung "SampleType" (Probentyp) der Pro-
bentabelle "Calibration" (Kalibrierung) eingegeben ist, werden folgende Spal-
ten aktiviert und somit bearbeitbar:

* CAL Level (Kalibrierstufe)
* Update RT (RT aktualisieren)
» Update RF (RF aktualisieren)

* Interval (Intervall)

Die Werte, die Sie fiir jede dieser Spalten eingeben konnen, sind in der Tabelle
aufgefiihrt.
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Tabelle 9 Die Parameter fiir die Neukalibrierung in der Sequenztabelle

CAL Level Update RT (RT Update RF (RF Interval (Intervall)
aktualisieren) aktualisieren)
Calibration table Level No Update (Keine No Update (Keine Cyclic recalibration
# (1-999) Aktualisierung) Aktualisierung) interval # (1-999)
(Kalibriertabelle - (Zyklisches
Stufe [1-999]) Neukalibrierungsintervall
([1-999])
Average (Mittelwert)  Average Blank (Leerprobe)
(Mittelwert)
Replace (Ersetzen) Replace (Ersetzen)

Bracket (Klammer)

Delta%

Die Tabelle zeigt die Spalten der Sequenztabelle, die die Parameter fiir die
Neukalibrierung enthalten, sowie die verfiigbaren Werte.

No Update (Keine Aktualisierung)

Responsefaktoren und Retentions-/Migrationszeiten werden nicht aktuali-
siert.

Replace (Ersetzen)

Ersetzt die vorherigen Retentions-/Migrationszeiten und Responsewerte (Fla-
chen oder Héohen) mit den Werten des aktuellen Laufs. Der Response wird fiir
Peaks, die in diesem Lauf nicht gefunden wurden, nicht geindert.

Average (Mittelwert)

Aus den Retentions-/Migrationszeiten und Responsewerten (Fliache oder
Hohe) der Originalkalibrierung und allen nachfolgenden Kalibrierungen wer-
den fiir jeden Peak Mittelwerte gebildet. Wenn ein Peak in einem der Neukalib-
rierldufe fehlt, wird die durchschnittliche Response nicht beeintrachtigt.

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe 115



4

116

Automatisierung/Sequenz

Klammer

Die Analysenldufe werden von Kalibrierungen vor und nach der Messung
umschlossen. Die Auswertung wird durchgefiihrt, nachdem die letzte Kalib-
rierprobe analysiert wurde. Die vorhandenen Kalibrierdaten werden durch die
Ergebnisse des Kalibrierungslaufs der 6ffnenden Klammer ersetzt. Die schlie-
B3ende Kalibrierung wird mit jener in der Kalibriertabelle gemittelt.

Interval (Intervall)

Das Intervall legt die Haufigkeit von Neukalibrierungen wihrend der Analyse
einer Sequenz fest. Die Kalibrierhdufigkeit entspricht der Anzahl durchzufiih-
renden Probeninjektionen, die vor dem néachsten Satz an Kalibrierinjektionen
analysiert werden. Zu Beginn des Analysenlaufs wird eine Kalibrierung durch-
gefiihrt und die Ergebnisse (Responsefaktoren) werden in der Kalibriertabelle
eingetragen. Diese Ergebnisse werden in den folgenden quantitativen Berech-
nungen verwendet. Nach der vorgegebenen Zahl von Injektionen wird eine
erneute Kalibrierung durchgefiihrt. Deren Ergebnisse werden in die Kalibrier-
tabelle eingegeben und liberschreiben die fritheren Ergebnisse.

Delta%

Mithilfe der Delta%-Berechnung lassen sich die Responsefaktoren einer Ana-
lyse mit Responsefaktoren vergleichen, die von Hand in eine Kalibriertabelle
eingetragen wurden. Dabei wird Delta% auf alle kalibrierten Peaks der Tabelle
angewandt. Sie konnen verschiedene interne Standards festlegen, tiber deren
gemessene Responsefaktoren dann die neuen Responsefaktoren der anderen
Peaks berechnet werden. Sie legen fiir jeden Peak in der Kalibriertabelle fest,
welcher interne Standard fir die Delta%-Berechnung verwendet werden soll.

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe



Automatisierung/Sequenz 4

Sequenztypen

Es gibt folgende Sequenztypen:

+ Explizite Kalibriersequenzen

* Explizite einstufige Kalibriersequenzen

* Zyklische mehrstufige Kalibriersequenzen

* Explizite und zyklische Kalibrierungen in einer Sequenz

* Umschlief3ende zyklische Kalibriersequenzen

Explizite Kalibriersequenzen

Dieser Sequenztyp fithrt eine Neukalibrierung in den Intervallen durch, die Sie
in der Sequenztabelle eingegeben haben.

Zur Durchfiithrung expliziter Kalibriersequenzen werden die Kalibrierproben
in die Sequenz eingegeben, ohne dass ein Eintrag fiir ein Intervall in der
Sequenztabelle erfolgt. Eine Neukalibrierung wird mit jeder in der Sequenzta-
belle eingetragenen Kalibrierprobe durchgefiihrt.

Zyklische einstufige Kalibriersequenzen

Dieser Sequenztyp entnimmt in regelméfRigen Abstinden Kalibrierlésung aus
derselben Probenflasche.

Das Intervall in der Sequenztabelle legt fest, wie oft die Neukalibrierung
durchgefiithrt wird. Ein Intervall von 2 fiihrt zu einer Neukalibrierung nach
jeweils zwei analysierten Proben der Sequenz.
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Zyklische Kalibriersequenzen fiir mehrstufige Kalibrierung

Dieser Sequenztyp benutzt mehrere Kalibrierproben zur Rekalibrierung einer
Mehrpunktkalibriermethode.

Das folgende Beispiel beschreibt eine Sequenz, die aus den beiden Methoden A
und B zur Kalibrierung besteht und mit der zwei verschiedene Probengruppen
analysiert werden. Beide Methoden sind Mehrpunktkalibrierungen die in defi-
nierten Intervallen automatisch rekalibriert werden.
Fiir jede Methode existieren drei Eintrage in der Sequenztabelle:
+ Zwei Kalibrierpunkte:

Sequenzzeilen 1 und 2 in Methode A.

Sequenzzeilen 8 und 9 in Methode B.
* Funf Eintrage fir Proben:

Sequenzzeilen 3 bis 7 fiir Methode A.

Sequenzzeilen 10 bis 14 fiir Methode B.
Die Angabe der regelméafligen Intervalle erfolgt durch Eintrage unter ,Recalib-
ration Interval“ in der Rekalibriertabelle der Sequenz.
* Methode A wird nach der Vermessung von jeweils 2 Proben rekalibriert.

* Methode B wird nach der Vermessung von jeweils 3 Proben rekalibriert.

Die unten aufgefithrte Sequenztabelle ist zur Vereinfachung des Beispiels ver-
kiirzt.
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Tabelle 10 Sequenztabelle fiir Methode A und Methode B

Line Vial Methodenname Inj/Pro-  Probentyp Kali- RF aktuali- RT aktuali- Inter-
(Zeile)  (Pro- benfla- brier sieren sieren vall
ben- sche stufe
flasch
e)
1 1 Methode A 1 Kalibrierung 1 Mittelwert Keine 2
Aktualisieru
ng
2 2 Methode A 1 Kalibrierung 2 Mittelwert Keine 2
Aktualisieru
ng
3 10 Methode A 1
4 " Methode A 1
5 12 Methode A 1
6 13 Methode A 1
7 14 Methode A 1
8 3 Methode B 1 Kalibrierung 1 Mittelwert Keine 3
Aktualisieru
ng
9 5 Methode B 2 Kalibrierung 2 Mittelwert Keine 3
Aktualisieru
ng
10 20 Methode B 1
" 21 Methode B 1
12 22 Methode B 1
13 23 Methode B 1
14 24 Methode B 1
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Analysenfolge der Methode A

Methode A ist der erste Teil der Sequenz mit zwei Methoden.

Tabelle 11 Analysenfolge der Methode A

Inj.-Nr. Methode Vial (Probenflasche) Operation

1 Methode A 1 Level 1 und Report

2 Methode A 2 Level 2 und Report

3 Methode A 10 Analysenlauf und Report
4 Methode A 1" Analysenlauf und Report
5 Methode A 1 Level 1 und Report

6 Methode A 2 Level 2 und Report

7 Methode A 12 Analysenlauf und Report
8 Methode A 13 Analysenlauf und Report
9 Methode A 1 Level 1 und Report

10 Methode A 2 Level 2 und Report

1" Methode A 14 Analysenlauf und Report
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Analysenfolge der Methode B

Methode B ist der zweite Teil der Sequenz mit zwei Methoden. Methode B
unterscheidet sich von Methode A darin, dass es zwei Injektionen pro Proben-
flasche fiir die Kalibrierstufe 2 gibt. Das Intervall ist auf 3 eingestellt.

Tabelle 12 Analysenfolge der Methode B

Inj.-Nr. Methode Vial (Probenflasche) Operation

12 Methode B 3 Level 1 und Report

13 Methode B 5 Level 2 und Report

14 Methode B 5 Level 2 und Report

15 Methode B 20 Analysenlauf und Report
16 Methode B 21 Analysenlauf und Report
17 Methode B 22 Analysenlauf und Report
18 Methode B 3 Level 1 und Report

19 Methode B 5 Level 2 und Report

20 Methode B 5 Level 2 und Report

21 Methode B 23 Analysenlauf und Report
22 Methode B 24 Analysenlauf und Report

Bitte beachten Sie, dass die in Tabelle 11 auf Seite 120 und Tabelle 12 auf
Seite 121 gezeigten Ergebnisse durch die Verwendung von ,Teilsequenz“ erhal-
ten werden konnen. Nach der Erstellung der Sequenztabelle kann eine Vor-
schau des Laufs angezeigt werden.
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Kombination aus expliziter und zyklischer Kalibrierung

Dieser Sequenztyp besteht aus expliziten und zyklischen Kalibrierungen in
derselben Sequenz.

Diese Moglichkeit erlaubt Thnen eine komplette Neukalibrierung der Methode
zu Beginn einer Sequenz (explizite Neukalibrierung) und danach die Aktuali-
sierung der Kalibrierung (zyklische Neukalibrierung) wihrend der Sequenz.

*  Fiir jede Kalibrierstufe in der Sequenztabelle miissen zwei Zeilen fiir die
Kalibrierung angegeben werden. Eine Zeile enthilt die Eintrage fiir die
explizite, die andere die fiir die zyklische Neukalibrierung.

* Die Sequenztabelle muss Eintrage fiir jede Kalibrierzeile aufweisen. Alle
Probenflaschen der zyklischen Neukalibrierungen mziissen vor den Eintra-
gen der expliziten Neukalibrierung und der Proben selbst eingetragen wer-
den.

Beispiel

Die unten dargestellte Sequenztabelle zeigt eine Methode mit Einpunktkalib-
rierung namens SimpReg. Sie ist zur Vereinfachung des Beispiels verkiirzt.

Tabelle 13 Sequenztabelle fur SIMPREG

Line Vial Methodenna Inj/Probenfl Probentyp Kalibrierstuf  RF RT Intervall
(Zeil (Pro me asche e aktualisiere  aktualisi
e) benfl n eren

asch

e)
1 1 SimpReg 1 Kalibrierung 1 Mittelwert Mittelwe 3

rt

2 1 SimpReg 1 Kalibrierung 1 Ersetzen Ersetzen

3 2 SimpReg
4 3 SimpReg
5 4 SimpReg
6 5 SimpReg
7 6 SimpReg

122
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Es sind zwei Eintrage fiir die Einpunktkalibrierung vorhanden.

* Die erste Kalibrierzeile ist flir die gleiche Kalibrierstufe, bildet aber die Mit-
telwerte der Kalibrierparameter. Der Intervaleintrag gibt an, dass nach
jeweils drei Proben eine Rekalibrierung durchgefiihrt wird.

* Der zweite Eintrag ersetzt alle Rekalibrierungsparameter, d. h. es erfolgt
eine vollstindige Rekalibrierung. Es verfiigt tiber kein Rekalibrierungsin-
tervall.

Sequenztabelle Die Sequenztabelle besteht aus sieben Zeilen. Die erste Zeile spezifiziert die
Probe zur zyklischen Rekalibrierung. Die zweite Zeile spezifiziert die explizite
Rekalibrierung, die lediglich zu Beginn der Sequenz einmal durchgefiihrt wird.
Die dritte bis siebte Zeile spezifiziert die zu analysierenden Proben.

Die Reihenfolge der Eintrige in die Sequenztabelle ist sehr wichtig. Alle Ein-
trige zu Probenfldschchen fir zyklische Rekalibrierungen miissen vor den
Eintragen der Proben oder den Eintrigen zur expliziten Rekalibrierung der
Methode stehen.

Analysenfolge gemaR der Methode ,, SimpReg"”

Die nachstehende Tabelle beschreibt die Analysenfolge fiir die Sim-
pReg-Methode.

Tabelle 14 Analysenfolge der Methode ,,.SimpReg”

Seq.-Zeile Inj.-Nr. Methode Vial (Probenflasche)  Operation

2 1 SimpReg 1 Einfache Kalibrierung

1 2 SimpReg 1 RegelméaRige Kalibrierung
3 3 SimpReg 2 Analysenlauf

3 4 SimpReg 3 Analysenlauf

4 5 SimpReg 4 Analysenlauf

5 6 SimpReg 1 Regelmé&Rige Kalibrierung
6 7 SimpReg 5 Analysenlauf

7 8 SimpReg 6 Analysenlauf
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UmschlieBende zyklische Kalibrierungssequenzen

Die Kalibriertabelle zur quantitativen Auswertung der Probe wird bei einer
zyklisch kalibrierten Sequenz durch Mittelwertbildung aus den Ergebnissen
der aktuellen und der vorherigen Kalibrierung gewonnen. Diese neue Kalib-
riertabelle stellt eine exaktere Berilicksichtigung des Response des Instru-
ments zum Zeitpunkt der Probenanalyse dar.

Beispiel

Folgende Situation soll betrachtet werden:
* Das Analyseninstrument zeigt einen Response mit Drift.

* Es werden drei Injektionen identischer Mischungen mit zwei Substanzen
durchgefiihrt.

* Zwei dieser Injektionen werden als Kalibrierproben, eine weitere als Probe
spezifiziert.

* Die erste und die dritte Injektion sind die Kalibrierproben.

* Die zweite Injektion ist eine Probe.

Zur Berechnung eines moglichst exakten Ergebnisses fiir die zweite Injektion
(die Probe) muss zwischen den beiden Kalibrierungen eine Interpolation

durchgefiihrt werden, wie im Folgenden dargestellt. Dieser Prozess wird als
umschlief3ende Kalibrierung (Bracketing) bezeichnet.
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Instrument Zeit
Drift
Kalibrierung 1 Probe Kalibrierung 2

Abbildung 22 UmschlieRende Kalibrierung

Arbeitsschritte einer umschlieBenden Kalibrierung

* Die ersten Probenflaschen der Kalibrierung werden analysiert.
* Die Proben werden analysiert.
* Die nachsten Kalibrierproben werden analysiert.

* In der Kalibriertabelle werden die Responsefaktoren durch Mittelwertbil-
dung aus den Ergebnissen der umschlieRenden Kalibrierung berechnet und
ersetzen die alten Werte.

* Die Datendateien der Proben werden ausgewertet und die Reporte werden
erstellt.

* Die Sequenz kehr zu Schritt 2 zurtiick, falls weitere Proben analysiert wer-
den miissen.

Beispiel

In diesem Abschnitt wird eine umschlief3ende Kalibrierung beschrieben, die
gemald der Brack.M-Methode durchgefiihrt wird. Diese Methode verwendet
zwei Kalibrierstufen, einen internem Standard und die zyklische Kalibrierung.

Sequenztabelle Die Sequenztabelle fir die Methode Brack.M (néchste Seite) ist zur Vereinfa-
chung des Beispiels verkiirzt dargestellt. Sie besteht aus sieben Zeilen. Die ers-
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ten zwei Zeilen definieren die Bedingungen fiir jede Stufe der Rekalibrierung.
In den verbleibenden Zeilen werden die zu analysierenden Proben definiert.

Die Sequenztabelle fiir die Methode Brack.M besteht aus:

* Dem Eintrag ,Umschliefen” in der Spalte ,Responsefaktor aktualisieren®,
wodurch die Umschlief3ung der Proben mit Kalibrierungsproben spezifiziert

wird.

* Dem Eintrag ,Ersetzen” in der Spalte ,Retentions-/Migrationszeiten aktua-
lisieren“, wodurch Retentions- bzw. Migrationszeiten ersetzt werden.

* Dem Eintrag ,3“ in der Spalte ,Recalib Interval“, wodurch eine Rekalibrie-
rung nach jeweils drei Proben spezifiziert wird.

Tabelle 15 Sequenztabelle fir BRACK-M

Lin Via Methodenna Inj/Pr  Probentyp Kali RF RT Interval
e | me obenfl brier aktualisier aktualisiere |
(Ze (Pr asche stuf en n
ile) ob e
enf
las
ch
e)
1 1 BRACK-M 2 Kalibrierung 1 UmschlieB  Ersetzen 3
en
2 2 BRACK-M 2 Kalibrierung 2 UmschlieB  Ersetzen 3
en
3 10 BRACK-M 1
4 11 BRACK-M 1
5 12 BRACK-M 1
6 13 BRACK-M 1
7 14 BRACK-M 1
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14

Vial Inj DataFile

No.
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TR EXR

2EEEE==E=E

13

LS

1 cl-03001.
2 cl-03002.
1 c2-03001.
2 c2-03002.

N e =

010-0301.
011-0301.
012-0301.
cl-03003.
cl-03004.
c2-03003.
c2-03004.
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c2-03005.
c2-03006.
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Calibration Run
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Sample Analysis, no report
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Calibration Analysis, no report
Calibration Analysis, no report
Calibration Analysis, no report
Print Calibration Table
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Report
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for
for
for
for
for
for
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5
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1
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0
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Abbildung 23 Analysenfolge umschlossener Sequenzen
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Sequenzen fiir die zyklische Neukalibrierung mit mehreren
Probenflaschen, die dieselbe Standardverdiinnung enthalten

Zyklische Neukalibrierungssequenz mit "Round-Robin"-Kalibrierflaschen

Wenn Sie eine lange Sequenz mit zyklischer Neukalibrierung ausfiihren, d. h.
eine automatische Neukalibrierung nach einer festen Anzahl von Probeninjek-
tionen durchfithren, besteht die Gefahr, dass die Kalibrierflaschche im Lauf
der Sequenz geleert wird. Die Sequenztabelle der ChemStation bietet die M6g-
lichkeit, eine Reihe von Probenflaschen mit derselben Standardverdiinnung
zyklisch nacheinander (Round Robin) zu verwenden.

Uber diese Moglichkeit lassen sich lange Sequenzen mit automatischen Neuka-
librierldufen nach festen Intervallen definieren, bei denen die Kalibriersub-
stanzen fir jede Stufe aus mehreren Probenflaschen entnommen und
gleichmaflig verbraucht werden.

Wenn Sie die passende Anzahl von Kalibrierflaschen einsetzen, wird jede Kali-
brierflasche nur einmal verwendet. Dies ist besonders in solchen Fallen erfor-
derlich, bei denen fiir jede Neukalibrierung eine neue Kalibrierflasche
verwendet werden muss, weil das Analyt entweicht oder reagieren kénnen.
Der folgende Abschnitt beschreibt, wie die Sequenztabelle der ChemStation
ausgefiillt werden muss, um diese Anforderungen zu erfiillen.

Ermitteln Sie tiber die Anzahl der Kalibrierungen innerhalb einer Sequenz die
Menge an Kalibrierflaschen fiir jede Stufe.

Legen Sie fir jede Kalibrierflasche eine gesonderte Zeile fiir die zyklische Neu-
kalibrierung an. Informationen fiir dieselbe Kalibrierstufe miissen in angren-
zenden Zeilen der Sequenztabelle stehen und auch die festgelegten Positionen
der Kalibrierflaschen miissen nebeneinander liegen. Wihlen Sie fiir alle Kalib-
rierzeilen identische Intervalle fiir die Neukalibrierung. Wenn Ihre Sequenz
beispielsweise alle 6 Probeninjektionen eine Kalibrierung durchfiihren soll,
miissen Sie das Neukalibrierintervall auf 6 stellen.
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Tabelle 16 Zyklische Neukalibrierungssequenz mit drei Probenflaschen fiir jede Kalibrierstufe

Probenflaschen-
Nr.

Probenname Probentyp Methodenname Anz. Inj. Stufe UpdRT Upd RF Intervall

1

D o1 W N

10
"
12
13
14

Kalla Kalibrierung Methode A 1 1 Mittelwert Mittelwert 6
Kal1b Kalibrierung ~ Methode A 1 1 Mittelwert Mittelwert 6
Kallc Kalibrierung ~ Methode A 1 1 Mittelwert Mittelwert 6
Kal2a Kalibrierung ~ Methode A 1 2 Mittelwert Mittelwert 6
Kal2b Kalibrierung ~ Methode A 1 2 Mittelwert Mittelwert 6
Kal2c Kalibrierung ~ Methode A 1 2 Mittelwert Mittelwert 6
Probe 10 Probe Methode A 6
Probe 11 Probe Methode A 6
Probe 12 Probe Methode A 6
Probe 13 Probe Methode A 6
Probe 14 Probe Methode A 6

Die Proben werden in folgender Reihenfolge abgearbeitet:

Probenflasche 1 (Kalla)
Probenflasche 5 (Kal2a)
6 Injektionen aus Probenflasche 10 (Probe 10)
Probenflasche 2 (Kallb)
Probenflasche 6 (Kal2b)
6 Injektionen aus Probenflasche 11 (Probe 11)
Probenflasche 3 (Kallc)
Probenflasche 7 (Kal2c)
6 Injektionen aus Probenflasche 12 (Probe 12)
Probenflasche 1 (Kalla)
Probenflasche 5 (Kal2a)
6 Injektionen aus Probenflasche 13 (Probe 13)
Probenflasche 2 (Kallb)
Probenflasche 6 (Kal2b)

Usw.
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Zyklische Neukalibrierung aus verschiedenen Kalibrierflaschen

Um sicherzustellen, dass aus jeder Kalibrierflasche nur einmal injiziert wird,
muss in der Sequenz eine ausreichende Zahl von verschiedenen Kalibrierfla-
schen festgelegt sein, sodass die im vorherigen Beispiel beschriebene zyklische
Abfolge nicht vorliegt. Wenn in einer Sequenz zum Beispiel 80 Proben analy-
siert und nach jeweils 10 Proben eine Neukalibrierung erfolgen sollen, muss
die Sequenztabelle fiir jede Stufe 80/10 + 1=9 Kalibrierzeilen enthalten.

Wie im letzten Beispiel miissen die Zeilen, die aneinander angrenzende Positi-
onen kennzeichnen, auch in der Sequenztabelle benachbart sein.

UmschlieBende Sequenz mit verschiedenen Kalibrierflaschen vor und
nach den Probeninjektionen

Diese Moglichkeit lasst sich auch bei umschlieRenden Sequenzen anwenden.
Durch Angabe des richtigen Probenflaschenbereichs kann eine umschliefRende
Sequenz so definiert werden, dass fiir den Kalibrierlauf vor den Proben andere
Probenflaschen verwendet werden als fiir den Lauf nach den Proben. Auch in
diesem Fall miissen die Kalibrierzeilen innerhalb der Sequenz wie auch die
Positionen der Kalibrierflaschen aneinandergrenzen.

Ob die Kalibrierflaschen fiir die umschliefRende Sequenz zyklisch nacheinan-
der oder nur einmal injiziert werden, hangt allein von der Anzahl der Kalib-
rierflaschen fiir jede Stufe und davon ab, wie hiufig innerhalb der Sequenz
neu kalibriert werden soll.

Im folgenden Beispiel sind 3 Injektionen mit umschliefender Kalibrierung
definiert. Die Kalibriersubstanz fiir den anfinglichen Kalibrierlauf wird aus
einer anderen Probenflasche entnommen als die fiir den abschliefenden Kali-
brierlauf. Neukalibrierungen sind nach jeder Probeninjektion erforderlich,
sodass das Neukalibrierungsintervall 1 sein muss. Die Anzahl der Kalibrierzei-
len pro Stufe entspricht der Anzahl der Proben plus 1.
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Probenfl Probenname Probentyp Methodenname St RT RF Intervall

aschen- ufe aktual. aktual.

Nr.

1 Kalla Kalibrierung Methode A 1 Klamme Klamme 1
r r

2 Kal1b Kalibrierung Methode A 1 Klamme Klamme 1
r r

3 Kallc Kalibrierung Methode A 1 Klamme Klamme 1
r r

4 Kal1d Kalibrierung Methode A 1 Klamme Klamme 1
r r

10 Probe 10 Probe Methode A

1" Probe 11 Probe Methode A

12 Probe 12 Probe Methode A

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe

Die Sequenz wird in folgender Reihenfolge analysiert:

Probenflasche 1 (Kalla), Kalibrierlauf vor dem 1. Probensatz

Probenflasche 10 (Probe 10)

Probenflasche 2 (Kallb), Kalibrierlauf nach dem 1. und vor dem 2. Proben-

satz

Probenflasche 11 (Probe 11)

Probenflasche 3 (Callc), Kalibrierlauf nach dem 2. und vor dem 3. Proben-

satz

Probenflasche 12 (Probe 12)

Probenflasche 4 (Kalld), Kalibrierlauf nach dem 3. Probensatz
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Sequenztypen
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Einzelproben in der Analysenwarteschlange 137
Sequenzen in der Analysenwarteschlange 137
Pausen in der Analysenwarteschlange 138

Verwenden des Warteschlangenplaners 139

In diesem Kapitel werden die Konzepte der Analysenwarteschlange und des
Warteschlangenplaners beschrieben. Das Kapitel erlautert, wie Einzelproben,
Sequenzen oder Pausen zur Analysenwarteschlange hinzugefiigt werden.
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Unterstiitzte Arbeitsablaufe

Die Analysenwarteschlange steuert alle Analysen in ChemStation:

Wann immer der Befehl RunControl > Run Method oder RunControl > Run
Sequence verwendet wird, um eine Methode oder Sequenz auszufithren,
wird das Element zuerst der Analysenwarteschlange zugefiigt und dann
automatisch von dort aus gestartet. Wenn sich die Analysenwarteschlange
zurzeit im Pausenmodus befindet, wird das Element in erster Position in
die Warteschlange gestellt, gefolgt von einer warteschlangenfihigen Pause.
Auf diese Weise geht das Analysengerat wieder in den Pause-Status, nach-
dem die Ausfiihrung abgeschlossen wurde.

Mit der Analysenwarteschlange konnen Sie eine Reihe von Proben und
Sequenzen zusammen mit weiteren Parametern terminieren. Mithilfe des
Befehls RunControl > Queue Method... oder RunControl > Queue Sequence... konn-
en der Warteschlange Proben oder Sequenzen hinzugefiigt werden. Mit der
Analysenwarteschlange konnen Sie linger dauernde Aufgaben, wie bei-
spielsweise Arbeiten tiber Nacht oder am Wochenende, automatisieren.
Zusatzlich zu den Proben und Sequenzen konnen Sie auch Pausen terminie-
ren. In diesen Pausen zeigt ChemStation eine kundenspezifische Nachricht
und wartet auf die Bestatigung durch den Benutzer.

Mithilfe des Warteschlangenplaners konnen Warteschlangenpline vorab
erstellt und zu einem spateren Zeitpunkt in die Analysenwarteschlange
gestellt werden.

Folgende Arbeitsabliufe werden unterstiitzt:

134

Analysieren einer Einzelprobe

Analysieren einer Einzelsequenz
Warteschlangenbetrieb einer Einzelprobe
Warteschlangenbetrieb einer einzelnen Sequenz

a Auswihlen einer klassischen ChemStation Sequenzvorlage oder einer
Easy Sequence Vorlage

b Bearbeiten oder Priifen der Sequenztabelle
¢ Bearbeiten oder Priifen der Sequenzparameter

d Speichern der Einstellungen
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e Hinzufiigen der Sequenz zur Warteschlange

+ Andern der Analysenwarteschlange

* Vorbereiten eines Warteschlangenplans

* Hinzufiigen eines vordefinierten Sequenzsatzes zur Analysenwarteschlange
a Auswihlen eines Warteschlangenplans
b Hinzufiigen des Plans zur Analysenwarteschlange

Sie konnen in der Verlaufswarteschlange immer sehen, welche Analysen
bereits auf dem aktuellen Gerat ausgefiihrt wurden sind.

Die Analysenwarteschlange und der Warteschlangenplaner stehen nur in
Online-Sitzungen von ChemsStation in der Ansicht Method and Run Control zur
Verfiigung.
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Verwenden der Analysenwarteschlange

136

Die Analysenwarteschlange befindet sich in den beiden Registern Instrument
Control und Run Queue. Im Register Geritesteuerung konnen Sie die Analysen-
warteschlange mithilfe des Befehls View > Run Queue ein- oder ausblenden.

7 Run Quene |.-_| |E| le
Active Queue: Data System Accepting Sequences A

Sequences in the Active Queue: 7 |® |@@ | x \’j |% |% | @ |@‘

'Name Time entered into Queue | Estimated Completion Ti... | Status
Pause the queus 3/20/2012 §:49:50 PM Pending
sample2 3/20/2012 §:53:03 PM Pending
sample3 3/20/2012 §:55:31 PM Pending
Pause the queus 3/20/2012 §:52:39 PM Pending
sampled 3/20/2012 §:55:40 PM Pending )
sampleS 3/20/2012 §:55:58 PM Pending

Abbildung 24 Dialogfeld Run Queue

Ein Element kann der Warteschlange von vorne oder von hinten zugefiigt wer-
den. Solange der Status der Elemente in der Warteschlange "ausstehend" ist,
konnen sowohl die Ausfiihrungsreihenfolge als auch die Eigenschaften des
Elements geindert werden. Je nach Optionen der aktiven Warteschlange star-
tet das erste Element in der Warteschlange entweder, wenn das Datensystem
bereit ist, oder wenn Sie die Warteschlange wieder aufnehmen.

Die Analysenwarteschlange unterstiitzt Einzelanalysen, Easy Sequence-Vorla-
gen und klassische ChemStation-Sequenzen. Lediglich die Elemente Teilse-
quenzen, Vorzugsproben und direkt vom Geréit aus gestartete Ausfiihrungen
lassen sich der Analysenwarteschlange nicht hinzufiigen.

Weitere Informationen zu Easy Sequence finden Sie in der Online-Hilfe des
Systems. Ubungen zum Easy Sequence Setup finden Sie in der Online-Hilfe.
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Einzelproben in der Analysenwarteschlange

Verwenden Sie das Meni RunControl > Queue Method..., um eine Einzelprobe zu
einer Warteschlange hinzuzufiigen. Im Dialogfeld Queue Method konnen Sie alle
Parameter verandern.

Sequenzen in der Analysenwarteschlange

Verwenden Sie das Meni RunControl > Queue Sequence..., um eine Sequenz zu
einer Warteschlange hinzuzufiigen. Sie konnen die Sequenztabelle und die
Sequenzparameter verindern, ohne dabei die aktuell geladene Sequenz zu ver-
andern. Vor dem endgiiltigen Hinzufligen der Sequenz zur Warteschlange
konnen Sie mittels Dialogfeld auswéhlen, ob Sie die Sequenz zur Warte-
schlange hinzufiigen oder als eine neue Sequenzvorlage speichern mochten.

Das Dialogfeld Finish Queue Sequence enthélt auch das Kéastchen Delete temporary
Sequence Template after completion. ChemStation bewahrt stets eine Kopie der
Sequenzvorlage im Warteschlangenbetrieb in einem temporiren Verzeichnis
auf. Diese temporare Sequenzvorlage wird verwendet, um die Sequenz von der
Warteschlange aus zu analysieren. Da die gleiche Sequenz mehrmals mit ver-
schiedenen Parametern in den Warteschlangenbetrieb gestellt werden kann,
benoétigt ChemStation fiir jedes Element im Warteschlangenbetrieb eine sepa-
rate Kopie.

Je nach Status des Kastchens wird diese temporire Sequenzvorlage beim
Ubergang zum nichsten Element in der Warteschlange aufbewahrt oder
geldscht. Sie konnen das Kistchen standardméaflig aktivieren oder deaktivie-
ren, je nach den Einstellungen fiir Unique Folder Creation (siehe “Registerkarte
Voreinstellungen - Sequenz” auf Seite 102):

+ Bei Unique Folder Creation OFF:

Das Késtchen Delete temporary Sequence Template after completion ist standard-
mafdig deaktiviert.

Wenn Sie die Daten erneut verarbeiten méchten, dann bendétigen Sie die
Sequenzvorlage. Daher empfehlen wir Thnen, eine Kopie dieser Datei aufzu-
bewahren. StandardméaRig wird diese unter Chem32\<Gerat>\SEQUENZ
gespeichert.

* Bei Unique Folder Creation ON:
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Das Késtchen Delete temporary Sequence Template after completion ist standard-
mafdig aktiviert.

Alle benotigten Informationen fiir die erneute Verarbeitung sind bereits in
dem Ergebnissatz verfiigbar. Daher benétigen Sie keine Kopie der tempora-
ren Sequenzvorlage. Wenn Sie jedoch das Kéastchen aktivieren, dann wird
standardméRig unter Chem32\<instrument>\TEMP\AESEQ eine Kopie gespei-
chert.

Pausen in der Analysenwarteschlange

Um eine Pause in die Warteschlange einzufiigen, klicken Sie in der Symbol-
leiste Analysenwarteschlange auf Add Pause to Queue. In diesen Pausen zeigt
ChemStation eine kundenspezifische Nachricht und wartet auf die Bestéati-
gung durch den Benutzer.
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Verwenden des Warteschlangenplaners

Mit dem Warteschlangenplaner kénnen Sie einen geordneten Sequenzsatz
(Easy Sequence Vorlage *.es oder klassische ChemStation Sequenzvorlagen
*.s) oder Pausen vorbereiten. Der gesamte Warteschlangenplan kann der Ana-
lysenwarteschlange entweder von vorne oder von hinten zugefiigt werden.

Der Warteschlangenplan wird als *.qpl Datei gespeichert. Sie 6ffnen den War-
teschlangenplaner in der Ansicht Method and Run Control Giber das Menii
RunControl > Queue Planner....

ueue Planner: GC7 8% em32\1\sequencelplani. gpl

| Action Detaile Delete | Data Directory EEETE"EE Remoate Data Path EESLE"EE H

G oj ] Fun Classic Sequence | def_gc.s CAChem324TADATAY use preferences H
2 Run Classic Sequence | LOADTEST.S CAChem3zy I \DATAY O use preferences

3 ) Pauss Corfimto cortinue. [] | n/a O | na F
4 Run Classic Sequence | LOADTEST.S CAChem324TADATAY .| use preferences

@ Save .. & SaveAs..H@ Add to back of queue

[a‘ Add to front of queus

[ Cancel H Heln l

Abbildung 25 Warteschlangenplaner

Wenn Sie der Analysenwarteschlange eine Pause hinzufiigen, kénnen Sie ihre
eigene Nachricht in der Spalte Details eintragen. Wenn die Sequenz-Warte-
schlange an eine Pause kommt, dann halt ChemStation an und zeigt die ange-
gebene Nachricht an. Ein Benutzer muss die Nachricht bestitigen, bevor die
Warteschlange fortgesetzt werden kann.

Weitere Informationen zur Benutzeroberfliche finden Sie in der Online-Hilfe
des Systems.
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In diesem Kapitel werden die Datenanalyse- und Datenprifungsoptionen
erlautert. In OpenLAB CDSChemStation Edition stehen diese Optionen in zwei
verschiedenen Ansichten zur Verfiigung.
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Datenanalyse

Nach der Erfassung kénnen die Daten in der Ansicht ChemStation Data Analysis
analysiert werden. Wenn Sie die Registerkarte Data im ChemStation-Explorer
auswéahlen, konnen Sie alle Analysenlidufe einer Sequenz oder alle Einzelanaly-
sen in einem bestimmten Ordner laden, indem Sie auf das entsprechende Sym-
bol doppelklicken. Der zugehorige Datensatz ist dann in der Navigationstabelle
verfiigbar.

W8 Local LG Sim {online): Data Analysis
¥

File

Method  Sequence

Signals % L@ ‘ hethods l_lca !b W LC_DEMO.M [sequence]

Recalculate

Graphics  Integration  Calibration Report  Spectra  Batch  Wiew Abort Help

Bl

142

Jala An:

(=)< CHCHEM3ZY1iDATA
= DEMO

i g Single Runs

-EI ESTD_DAD

(£ FRACTION_COLLEC,.,
-EI 1STD_DAD

(50 OTHER_LC_DETECT...

Sequence: L 10

DaBSBE S0 Ready AN
Overlay Type Line Inj vial Sample Name Acq. Method Sample Type Sequence Method
- @ 1 1 P1-F-01 isocratic sample... LC_DEMO.M Calibration LC_DEMOM
D g 2 1| P1-F-02 isocratic sample STD | LC_DEMO,M Calibration LC_DEMO.M
+H [ -] 3 1| PL-F-03 isocratic sample STD |LC_DEMO,M Calbration LC_DEMO.M
[0 -] 4 1| P1-F-04 isocratic sample 1 LC_DEMO.M Sample LC_DEMO.M
] [ =] 5 1| PL-F-05 isocratic sample €5 |LC_DEMO,M Sample LC_DEMO.M
[0 -] 3] 1| P1-F-06 isocratic sample 2 |LC_DEMO.M Sample LC_DEMO.M
1 =] 7 1/ P1-F-05 isocratic sample ©5 | LC_DEMO.M Sample LC_DEMOLM
4 | il
Elntegratiun 5525 Calibration MSigna\ ufMPunfy QSpedrum

Abbildung 26 Sequenz aus dem ChemStation-Explorer in die Navigationstabelle laden

Der Hauptteil der Navigationstabelle setzt sich aus einer Liste aller Analysen-
laufe fiir den Datensatz zusammen. Sie konnen einen Analysenlauf durch Dop-
pelklicken auf die entsprechende Zeile in der Navigationstabelle in den
ChemStation-Speicher laden. Dariiber hinaus konnen Sie durch Rechtsklicken
auf eine Analyse weitere Optionen auswihlen, z. B. das Laden oder Uberlagern
bestimmter Signale aus der Datei, das Exportieren der Daten oder das Anzei-
gen der Erfassungsmethodenparameter.

Sequenzanalysen werden im Modus fiir die erneute Verarbeitung mit der
Sequenzmethode geladen, die wihrend der Erfassung oder erneuten Verarbei-
tung verwendet wurde. Der Name dieser Methode wird in der Symbolleiste
sowie in der Spalte Sequence Method in der Navigationstabelle angezeigt. Den
Namen der Erfassungsmethode finden Sie in der Spalte Acq Method.
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Einzelanalysen konnen mit einer der folgenden Methoden geladen werden, je
nach den Einstellungen unter Preferences > Signal/Review options (siehe fol-
gende Abbildung):

* Wenn das Kontrollkdstchen (1) aktiviert ist und fiir die Einzelanalyse
zuletzt mit einer Methode aus einem der aktuell definierten Mustermetho-
denpfade eine Analyse bzw. ein Report erstellt wurde, wird die Einzelana-
lyse zusammen mit dieser Mustermethode geladen. Die Methode wird in der
Spalte Analysis Method in der Navigationstabelle angezeigt.

* Wenn das Kontrollkdstchen (1) deaktiviert ist, werden Einzelanalysen mit
der Mustermethode geladen, die zuletzt in ChemStation geladen war.

Den Namen der Erfassungsmethode finden Sie in der Spalte Acq Method.

In ChemStation kénnen Sie Standardaktionen festlegen, die automatisch
durchgefiihrt werden, wenn eine Datendatei aus der Navigationstabelle gela-
den wird. Zu diesen gehoren Datenanalyseaufgaben wie die Integration des
Chromatogramms direkt nach dem Laden oder das Drucken eines Reports fiir
jede Einzelinjektion (siehe folgende Abbildung).

Preferences @
- Signal/Review ophions | Aydit Trail

Load signal

[ Load using signal details

Integrate after load

[] Integrate and print repart after load
Auto step interval 10 sec

Load zingle run in Recalculate Mode

Automatically lbad master method used for last data analysis

Load result get

() Stay in curent mode after load [Reprocess or Recalculate Mode)

(@ Switch to repracess mode after load

[ QK ” Cancel H Help

Abbildung 27 Registerkarte Signal/Review options des Dialogfelds Preferences
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Datenanalysemodi

Sie konnen zwischen den folgenden Datenanalysemodi wéhlen:
* Neuberechnungsmodus
* Letztes-Ergebnis-Modus

* Modus fiir die erneute Verarbeitung

Diese Modi sind iiber das Menii View oder tiber die Werkzeugleiste zugianglich
(siehe Abbildung unten).

Abbildung 28 Modusauswabhl

Die Werkzeugleiste enthilt fiir jeden Modus spezifische Funktionen. Die Modi
und ihre zugehorigen Funktionen werden in den folgenden Abschnitten
beschrieben. In der Registerkarte Signal/Review Options des Dialogfelds
Preferences konnen Sie festlegen, welcher Modus beim Laden eines Ergebnis-
satzes standardmifig aktiv sein soll (siehe Abbildung 27 auf Seite 143, Ziffer
2).
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Neuberechnungsmodus

Nach dem Laden des Analysenlaufs konnen Sie die Daten tiberpriifen, d. h. die
Datenanalyseparameter anpassen, die Signale integrieren und einen Report
drucken. In diesem Fall analysieren Sie den Analysenlauf als Einzelanalyse,
ohne die Sequenz zu beriicksichtigen oder die Funktionen der Sequenztabelle
zu verwenden. Die Navigationstabelle fiir diesen Datenanalysetyp enthalt die
Werkzeugleiste, die in der folgenden Abbildung dargestellt ist.

{RIE @ > b MW i

Abbildung 29 Neuberechnungswerkzeugleiste der Navigationstabelle

Uber diese Werkzeugleiste konnen Sie direkt zum Anfang oder Ende der Navi-
gationstabelle wechseln, von einem zum néchsten oder vorherigen Analysen-
lauf gehen, automatisch die Analysenldufe durchlaufen, den automatischen
Durchlauf anhalten, einen Analysenlauf mithilfe einer bestimmten Methode
neu berechnen oder die Navigationstabelle 16schen.

Bei der Neuberechnung werden die Daten der Analysenlidufe einzeln analy-
siert. Es werden nur die in der Navigationstabelle angezeigten Analysenliaufe
analysiert. Wenn Sie die Navigationstabelle gefiltert haben, werden nur die tat-
sachlich in der Tabelle angezeigten Laufe neu berechnet. Die Sortierung der
Navigationstabelle wird dabei ebenfalls berticksichtigt.

Sie konnen die Neuberechnung beispielsweise fiir die folgenden Arbeitsablau-
fe verwenden:

* Sie moéchten die Datendateien eines Ergebnissatzes mit einer anderen
Methode tiberpriifen, die sich aktuell nicht im Ergebnissatz befindet, z. B.
eine Mustermethode, die nicht fiir die Erfassung verwendet wurde, weil in
TIhrem Arbeitsablauf separate Erfassungs- und Datenanalysemethoden ver-
wendet werden.

* Sie haben eine Sequenzmethode bearbeitet und méchten nur bestimmte
Analysenlidufe mit dieser Methode tiberpriifen, um herauszufinden, ob diese
Parameter auch fiir andere Analysenliufe angewendet werden kénnen.

Datenanalysemethode fiir Einzelanalysen

In fritheren Versionen wurde im Neuberechnungsmodus nicht automatisch mit
jeder Datendatei auch eine Methode geladen. Ab Version C.01.05 kénnen Sie
ein Kontrollkdstchen markieren, wodurch automatisch die fiir die letzte
Datenanalyse verwendete Mustermethode geladen wird (siehe Abbildung 27
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auf Seite 143, Ziffer 1). Wenn dieses Kontrollkdstchen aktiviert ist, werden
Einzelanalysen zusammen mit der zugehorigen Mustermethode geladen, falls
diese Methode noch am angegebenen Ort gespeichert ist.

Mit bestimmter Methode neu berechnen

Mit dieser Funktion kénnen Sie unter Verwendung einer bestimmten Muster-
methode die in der Navigationstabelle angezeigten Analysenldufe neu berech-
nen. Die erforderliche Mustermethode wahlen Sie im Dialogfeld Recalculate
With Method (siehe Abbildung unten). Wenn in der ausgewéhlten Musterme-
thode die intelligente Reporterstellung verwendet wird (siehe
“Reporterstellung” auf Seite 177), kobnnen Sie auch die Reportvorlage fiir die
Einzelinjektionsreports angeben.

Recalculate with Method g|
Method:
Fepart template:
Auto step interval |10 FEC

Destination
(&) Preview (O Printer (O As specified in method () None [no report]

Use reference:”]

[ QK ] [ Cancel ] [ Help

Abbildung 30 Dialogfeld Recalculate With Method

Die Dialogfelder Browse for methods in master paths und Browse for templates in
master paths enthalten alle Dateispeicherorte, die Sie in den Voreinstellungen
angegeben haben.

In alteren Versionen von ChemStation konnte die Neuberechnung mit einer bestimmen
Methode durchgefiihrt werden, indem in der Symbolleiste die Option Use current method,
Use method from data file oder Use sequence method gewahlt wurde.

Wenn Sie das Kontrollkidstchen Use reference aktivieren, konnen Sie eine
Datendatei angeben, die ein Referenzsignal enthalt. ChemStation verwendet
dieses Signal zur Berechnung des Signal-Rausch-Verhaltnisses geméaf3 der Defi-
nition im europaischen Arzneibuch. Die Dropdown-Liste enthélt die Datenda-
teien, die Sie wahrend der aktuellen Sitzung verwendet haben. Sie kénnen mit
der Schaltfliche Browse jede Datendatei auswéhlen, die in der Navigationsta-
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belle vorhanden ist. Wenn Sie eine andere Referenzdatei verwenden mochten,
miissen Sie sie zuerst der Navigationstabelle hinzufiigen.

Die neue Referenz tiberschreibt die vorhergehende und wird von jetzt an in
jedem Report in Signal-Rausch-Berechnungen verwendet. Wenn Sie das Kon-
trollkédstchen Use reference aktivieren, jedoch keine Datei auswéahlen, werden
die Referenzangaben fiir alle neu berechneten Datendateien geléscht. Es wer-
den von jetzt an keine weiteren Signal-Rausch-Werte mehr berechnet.

Jedes Mal, wenn Sie eine Probe neu berechnen oder einen Report erstellen,
wird die Datendateimethode (DA.M) automatisch mit den Datenanalysepara-
metern der verwendeten Methode aktualisiert. Der Pfad zu der jeweiligen
Methode wird als Referenz in der Datendatei gespeichert.

Letztes-Ergebnis-Modus

BEe > LKA R
Abbildung 31 Werkzeugleiste der Navigationstabelle im Letztes-Ergebnis-Modus

In diesem Modus wird fiir jeden Analysenlauf die Datendateimethode (DA.M)
geladen. Eine DA.M ist eine exakte Kopie der Methode, die fiir die letzte Daten-
analyse (wihrend der Erfassung, erneuten Verarbeitung oder Neuberechnung)
verwendet wurde. Selbst wenn die Sequenzmethode in der Zwischenzeit
gedndert wurde, konnen Sie das letzte Ergebnis mit der urspriinglich verwen-
deten Methode reproduzieren. Auf diese Weise konnen Sie beispielsweise
Anderungen verfolgen, die an der Methode in aufeinanderfolgenden Rekalib-
rierungsschritten in einem Ergebnissatz vorgenommen wurden.

Der Methodenname in der Symbolleiste lautet "DA.M", was darauf hinweist,
dass die Datendateimethode geladen ist. Wenn Sie mit dem Mauszeiger liber
dieses Feld fahren, werden in einem QuickInfo-Fenster aufferdem der vollstan-
dige Pfad und der Name der Methode angezeigt. Den Namen der Methode, die
zuletzt fiir die Datenanalyse verwendet und in die DA.M kopiert wurde, sehen
Sie auch in der Spalte Analysis Method in der Navigationstabelle. In der Quick-
Info zu dieser Spalte wird der vollstindige Pfad der Methode angezeigt.
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Die DA.M ist normalerweise schreibgeschiitzt. Sie kénnen sie nicht manuell laden, sondern
sie wird von ChemStation im Letztes-Ergebnis-Modus fiir die Neuberechnung geladen. Sie
kénnen sie zwar bearbeiten, aber nicht manuell speichern. Wenn Sie die Methode

bearbeitet und verandert haben, konnen Sie keinen Report erstellen Dafiir miisste namlich
die DA.M-Methode gespeichert werden, was zu Inkonsistenzen im System fiihren konnte.

Im Letztes-Ergebnis-Modus konnen Sie die geladene Mustermethode oder eine
beliebige andere Mustermethode mit den aktuellen Datenanalyseparametern
aus der DA.M aktualisieren oder die geinderte DA.M als neue Mustermethode
speichern. Angenommen, Sie wiirden einen Datensatz laden, der vor einigen
Wochen oder Monaten analysiert wurde, und Sie mochten die in der DA.M
gespeicherten Datenanalyseparameter fiir Thre aktuelle Arbeit verwenden.
Dann kdénnten Sie die Einstellungen auf eine Mustermethode Ihrer Wahl uber-
tragen. Weitere Informationen finden Sie unter “Verwalten von Methoden” auf
Seite 51.

Modus fiir die erneute Verarbeitung

Eine andere Moglichkeit der Datenanalyse besteht darin, eine vollstindige
Sequenz mithilfe der Funktion Reprocess erneut zu verarbeiten. Im Gegensatz
zur Neuberechnung werden alle Analysenldufe im Sequenzkontext erneut ana-
lysiert, d. h. die Kalibriertabellen der Sequenzmethoden werden im Falle von
Kalibrierldufen aktualisiert und Multiplikatoren, Mengen usw. kénnen in der
Sequenztabelle gedndert werden.

Der Ergebnissatz enthalt alle fiir die erneute Verarbeitung erforderlichen
Dateien: die Datendateien, eine Kopie der Sequenzdatei, alle Sequenzmetho-
den und alle Reportvorlagen, die urspriinglich bei der Erfassung verwendet
wurden. Daher miissen Sie zur erneuten Verarbeitung einer Sequenz diese ein-
fach nur in die Navigationstabelle laden und die Werkzeugleiste fiir die
erneute Verarbeitung wahlen.

Wenn es erforderlich wird, Anderungen an der Sequenzmethode fiir alle kiinf-
tigen Erfassungsldaufe an die entsprechende Mustermethode weiterzuleiten,
koénnen Sie hierzu einfach die Funktion Update Master Method verwenden
(siehe “Aktualisieren von Datenanalyseparametern in der

Mustermethode” auf Seite 55).

Die DA.M wird automatisch bei jeder erneuten Verarbeitung einer Datendatei
aktualisiert.
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Fir eine erneute Verarbeitung enthilt die Navigationstabelle die folgende
Werkzeugleiste:

REa 2SR SE R A6 0]

Abbildung 32 Werkzeugleiste der Navigationstabelle zur erneuten Sequenzverarbeitung

Mit dieser Werkzeugleiste konnen Sie die Sequenztabelle und die Sequenzpa-
rameter bearbeiten, die aktuelle Sequenz speichern oder drucken, das
Sequenz-Logbuch ein- oder ausblenden, die gespeicherte(n) Sequenzzusam-
menfassungsreportdatei(en) anzeigen, die erneute Verarbeitung einer Sequenz
starten, die Sequenz abbrechen oder anhalten.

Beachten Sie, dass die Navigationstabellensymbole fiir die erneute Verarbei-
tung nur fir Ergebnissitze verfiigbar sind, die mit ChemStation B.02.01 und
hoher generiert wurden. Die erneute Verarbeitung in der Ansicht Data Analysis
ist nicht moglich fiir Einzelanalysendaten, fiir Daten, die mit alteren Versionen
als B.02.01 generiert wurden, und fiir Daten, die erfasst wurden, wahrend die
Option Unique Folder Creation deaktiviert war (siehe “Registerkarte Voreinstel-
lungen - Sequenz” auf Seite 102). Solche Sequenzen miissen in der Ansicht
Method and Run Control erneut verarbeitet werden, wobei fiir den Sequenzpara-
meter Part of method to run die Einstellung Reprocess Only ausgewéhlt sein muss.
Fir Sequenzen, die mit einer ChemStation-Version ab B.02.01 generiert wur-
den, ist die Option fiir erneute Verarbeitung in der Ansicht Method and Run Con-
trol nicht vorhanden. Die Navigationstabelle bietet hier die erneute
Verarbeitung als Data Analysis Task an.

Eine weitere Moglichkeit besteht darin, solche Proben oder Sequenzen zu
einem neu zusammengestellten Ergebnissatz hinzuzufiigen. Dort weisen Sie
auch Sequenzmethoden zu und Sie konnen die gesamte Sequenz anschlief3end
erneut verarbeiten (siehe “Selbst zusammengestellter Ergebnissatz” auf

Seite 152).

Beachten Sie die folgenden Regeln in Bezug auf die erneute Verarbeitung:

* Wenn ein Ergebnissatz in die Navigationstabelle geladen wird, 14dt Chem-
Station automatisch auch die Sequenzdatei (*.S), die sich in diesem Ergeb-
nissatz befindet. Diese Sequenzdatei enthilt alle Sequenzzeilen, die sich auf
eine beliebige Datendatei im entsprechenden Ergebnissatz beziehen.

* Alle Aktionen werden mit den Sequenzmethoden durchgefiihrt. Wenn gean-
derte Analysenparameter angewendet werden sollen, miissen Sie die
Sequenzmethoden dndern.
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Bei der erneuten Verarbeitung werden die Batchdatei (*.b), das
Sequenz-/Einzelanalysenprotokoll (*.1og) und die Navigationstabelle aktua-
lisiert. Die einzelne Datenanalysemethode (DA.M) jeder verarbeiteten
Datendatei wird mit der Sequenzmethode tiberschrieben.

Wenn Sie neue Methoden aus einem der Mustermethodenverzeichnisse zur
Sequenztabelle hinzufiigen mochten, kopieren Sie zuerst im ChemSta-
tion-Explorer die Mustermethode in den Ergebnissatz oder klicken Sie auf
Method > Update Methods.... AnschlieRend kénnen Sie die neue Sequenzme-
thode in der Sequenztabelle auswahlen. Es ist nicht moglich, Zeilen zur
Sequenztabelle hinzuzufiigen oder zu entfernen.

Im Dialogfeld "Sequenzparameter" konnen Sie nur den Sequenzkommentar
und die Nutzung von Sequenztabellendaten dndern. Alle anderen Felder
miissen wahrend der Datenerfassung festgelegt werden oder haben keine
Auswirkung auf die erneute Verarbeitung.

Sequence Parameters: Local L.C El

Sequence parameters ‘ Sequence output

Fath:

Subdirectary:

Ao Frefis Counter

Prefiz/Counter | |

Transfer Settings:

Part of methad to wn Shutdowrn

[] Past-Sequence command/macro

Use sequence table information

e l:l minutes after loading a news method. Mot ready limeout: l:l minutes.

Usz in sequence . & o |
q It aryway Fraction start location:

On a bar code mismatch .
Don't inject

[[] Update master method [data analysis parameters)
Seguence comment;

Aqc. of izocratic standard samples ‘

[ ok [ o [ % ]

Abbildung 33 Sequenzparameter bei der Datenanalyse
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Behandlung manueller Integrationsereignisse

Manuelle Integrationsereignisse, z. B. eine manuell eingezeichnete Basislinie,

sind noch datendateispezifischer als zeitgesteuerte Integrationsereignisse. Bei
komplizierten Chromatogrammen ist es Auflerst wiinschenswert, diese Ereig-

nisse fiir eine erneute Verarbeitung verwenden zu kénnen.

Daher werden bei der ChemStation B.04.01 und hoher manuelle Integrations-
ereignisse nicht mehr mit der Methode, sondern direkt mit der Datendatei
gespeichert. Bei jeder ﬁberprﬁfung oder erneuten Verarbeitung der Datenda-
tei werden automatisch diese manuellen Ereignisse aus der Datendatei ange-
wendet. Wenn fiir einen Analysenlauf manuelle Integrationsereignisse
verwendet werden, wird dies in der entsprechenden Spalte der Navigationsta-
belle gekennzeichnet.

Zusatzlich zu den Funktionen zur manuellen Basislinienerstellung und zum
Loschen von Peaks bietet die Benutzeroberfliche drei weitere Funktionen:

* Speichern manueller Ereignisse des aktuellen Chromatogramms in der
Datendatei

* Entfernen aller Ereignisse aus dem aktuellen Chromatogramm

* Widerrufen der letzten manuellen Integrationsereignisse (moglich bis zur
Speicherung des Ereignisses)

Bei der weiteren I"Jberpriifung der nachsten Datendatei in der Navigationsta-
belle priift die ChemStation auf ungesicherte manuelle Integrationsereignisse
und fragt, ob der Benutzer diese Ereignisse sichern mochte.

Die manuellen Ereignisse, die bei der Uberpriifung mittels der Navigationsta-
belle in der Datendatei gespeichert wurden, beeinflussen nicht die manuellen
Integrationsereignisse, die wihrend der Uberpriifung im Batch gespeichert
wurden. Diese beiden Verfahren zur Uberpriifung sind beziiglich der manuel-
len Ereignisse der Datendatei vollstindig getrennt.

In den ChemStation Versionen vor B.04.01 konnten die manuellen Integrati-
onsereignisse nur in der Methode gespeichert werden. In der Version B.04.01
kann diese Arbeitsweise weiterhin angewandt werden. Im Menii Integration in
der Ansicht Data Analysis befinden sich zur Bearbeitung der manuellen Integra-
tionsereignisse in der Methode folgende Funktionen:

Update Manual Events of Method: Speichern der neu erstellten manuellen Ereig-
nisse in der Methode.

Apply Manual Events from Method: Anwendung der aktuell gespeicherten manuel-
len Ereignisse aus der Methode auf die geladene Datendatei.
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Remove Manual Events from Method: L6schen der manuellen Ereignisse in der
Methode.

Um die manuellen Ereignisse von der Speicherung in der Methode in die Spei-
cherung in der Datendatei umzuwandeln, miissen die Ereignisse aus der
Methode angewendet und die Ergebnisse in der Datendatei gespeichert wer-
den. Bei Bedarf konnen die Ereignisse in der Methode geloscht werden.

Falls das Kontrollkdstchen Manual Events in der Integration Events Table der
Methode ausgewihlt ist, werden die manuellen Ereignisse der Methode immer
angewendet, wenn eine Datendatei mit dieser Methode geladen wird. Wenn die
Datendatei zusatzliche manuelle Ereignisse enthélt, werden die Ereignisse aus
der Datendatei verwendet. Wenn das Kontrollkistchen Manual Events markiert
ist, werden die Benutzer nicht zur Speicherung der Ereignisse in der Datenda-
tei aufgefordert.

Selbst zusammengestellter Ergebnissatz

In der Ansicht Data Analysis zeigt die Navigationstabelle den Inhalt der gelade-
nen Einzelanalyse oder Sequenz an. Sie konnen Datendateien laden, entladen
oder zur Navigationstabelle hinzufiigen. Mit dem Befehl Sequence > Create New
Result Set konnen Sie einen neuen, selbst zusammengestellten Ergebnissatz
aus den Daten erstellen, die aktuell in der Navigationstabelle angezeigt werden
(siehe “So stellen Sie einen neuen Ergebnissatz zusammen” auf Seite 98).
Selbst zusammengestellte Ergebnissitze konnen auf dieselbe Art und Weise
erneut verarbeitet werden wie automatisch erstellte Ergebnisséatze.

Aktuellen Datensatz entladen

Mit dem Befehl Unload Current Dataset im Kontextmenii der Navigationstabelle
konnen Sie die Navigationstabelle in den leeren Originalzustand zuriicksetzen,
den sie direkt nach dem Start von ChemStation hat. Wenn noch nicht gespei-
cherte Daten vorhanden sind, werden Sie gebeten, diese zu speichern.

Ausgewihlite Datendateien entfernen

Mit dem Befehl Remove selected Data Files im Kontextmenii der Navigationsta-
belle konnen Sie ausgewéahlte Zeilen aus der Navigationstabelle 16schen. Dabei
werden nur die Referenzen in der Navigationstabelle geloscht, nicht jedoch die
tatsachlichen Datendateien im geladenen Ergebnissatz oder in der Einzelana-
lyse des Dateisystems. Es konnen nur Referenzen von hinzugefiigten/iiberla-
gerten Dateien geloscht werden.
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In der Ansicht Data Analysis stehen mehrere Optionen zum Kopieren von
Methoden zwischen den Mustermethodenverzeichnissen und den Ergebnis-
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satzen zur Verfiigung. Weitere Informationen finden Sie unter “Verwalten von
Methoden” auf Seite 51.

Report Viewer fiir die Datenanalyse

Je nach der Konfiguration speichert ChemStation automatisch zu einem
bestimmten Zeitpunkt im Dateisystem die Einzelinjektionsreports und
Sequenzzusammenfassungsreports. Mit dem Report Viewer konnen Sie die

gespeicherten Reportdateien einfach anzeigen, um die Ergebnisse der Daten-

erfassung, der erneuten Verarbeitung oder Neuberechnung zu tiberpriifen.

"M Report Viewer,

| 6/30/2011 £2450PM  DEMO00DODTisocratic sample STD2011-06-30P |+ | Mas, open:
$0is 0o =z

Gl

Data file:
Sample name:
Description:

Instrument:
Injection date:
Acqg. method:
Analysis method:
Last changed:

Sample amount:
Multiplier:

CACHEM32\'\DATADEMO'LC_DEMO1'DEMODDDDD1.D
isooratic sample STD
isooratic check out sample, calibration mixture 1

:ﬁ: Agliset Technalogies

Instrument 1 Location: P1-F-01
T/9r2008 10:25:53 AM Injection: 1of1
LC_DEMO.M Injection volume:  3.000
LC_DEMO_M Acq. operator: AGH.
11716/2010 10:15:25 AM
0.000 Sample type: Calibration
1 Dilution: 1

L ):

Abbildung 34 Report Viewer

Die Anwendung des Report Viewer hat folgende Vorteile:

* Sie konnen die Reportdateien direkt aus der ChemStation 6ffnen. Sie miiss-
en die Dateien nicht im Dateisystem suchen.

* Jeder Report wird in einem separaten, frei beweglichen Fenster geoffnet.
Sie konnen die unterschiedlichen Reports einfach miteinander vergleichen,
indem Sie die Fenster nebeneinander anordnen.
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Sie konnen den Vollbildschirm verwenden, um die Reportdatei anzuzeigen.

Sie konnen die Funktionen des Adobe Readers verwenden, um die .pdf
Reports anzuzeigen.

Sie konnen in den .txt Reports und in den .pdf Reports nach einem speziel-
len Text suchen.

Wenn Sie eine Sequenz erneut verarbeiten, miissen Sie nicht warten, bis die
erneute Verarbeitung der gesamten Sequenz abgeschlossen ist. Sie konnen

die gespeicherten Reportdateien fiir die Sequenzproben 6ffnen, die bereits
abgeschlossen sind.

Starten des Report Viewer

Sie konnen den Report Viewer entweder iiber das Menii, die Symbole der Sym-
bolleiste oder liber das Kontextmenii der Navigationstabelle 6ffnen. Es gibt
unterschiedliche Elemente fiir die Sequenzzusammenfassungsreports und die
Einzelinjektionsreports.

So zeigen Sie einen Einzelinjektionsreport an:

Wiaihlen Sie das Menii Report > View Report File aus, um die Reportdatei oder
die Dateien des geladenen Signals anzuzeigen.

Wihlen Sie den Befehl View Saved Report File(s) aus dem Kontextmenii einer
speziellen Probe in der Navigationstabelle aus. Mit diesem Befehl konnen
Sie die Reportdatei bzw. Reportdateien von jedem beliebigen Signal laden,
selbst wenn dieses momentan nicht geladen ist.

Klicken Sie in der Symbolleiste Arbeitsraum auf das Symbol View saved
Report File(s), um die Reportdatei oder die Reportdateien des geladenen Sig-
nals anzuzeigen.

S

So zeigen Sie Sequenzzusammenfassungsreports an:

Wihlen Sie das Meni Sequence > View Summary Report File aus.

Klicken Sie auf das Symbol View Saved Sequence Summary Report File(s) aus
der Navigationssymbolleiste (im Modus fiir die erneute Auswertung).

gkl
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Konfigurieren der Report Viewer-Fenster

Sie konnen verschiedene Aspekte des Report Viewer konfigurieren. Auf all
diese Einstellungen haben Sie im Fenster Report Viewer tiber die Schaltflache
Options Zugriff.

Sie konnen die maximale Anzahl der Report Viewer Fenster definieren, die
gleichzeitig geoffnet werden kann. Die Fenster werden zyklisch wiederverwen-
det. Wenn Sie mehr Reportdateien als die maximale Zahl der Report Viewer
Fenster anzeigen, dann wird in den zuerst ge6ffneten Fenstern zuerst der
Inhalt gedndert.

Wenn Sie nicht mehrere Reports miteinander vergleichen miissen, dann empfehlen wir
lhnen die Anzahl der Report Viewer Fenster auf 1 zu begrenzen.

Zum Vergleich mehrerer Reports kann es niitzlich sein, die Titelleiste der
Report Viewer Fenster anzupassen. Fiir Report Viewer Fenster sind verschie-
dene Symbole verfiigbar, die die Sequenzzusammenfassungsreports, Einzelin-
jektionsreports fiir Sequenzproben oder Einzelinjektionsreports fiir
Einzelanalysen anzeigen. Diese Symbole helfen Thnen bei der Unterscheidung
der einzelnen Report Viewer Fenster.

Die Report Viewer Fenster werden immer auf der ChemStation Anwendung
angezeigt. Um mit ChemStation und Report Viewer gleichzeitig arbeiten zu
koénnen, kdnnen Sie bei beiden Fenstern die Gréf3e verindern und diese so
positionieren, dass beide sichtbar sind. Wenn Sie ChemStation schlief3en,
dann werden die Grof3e und die Positionen der Fenster gespeichert. Beim
nichsten Start von ChemStation werden dann wieder die gleichen Einstellun-
gen verwendet.

Arbeiten mit dem Report Viewer

Sie konnen den Report Viewer beispielsweise in folgenden Arbeitsabliufen
verwenden:

* Sie richten die Methode und die Sequenz zum Speichern von PDF-Reports
im Dateisystem ein. Nach Abschluss der Sequenzanalyse 6ffnen Sie die
Reportdateien (Sequenzzusammenfassungsreport oder Einzelinjektionsre-
ports) im Report Viewer direkt von der ChemStation aus. Verwenden Sie
die Funktionen von Adobe Reader, wie Zoomen oder Suchen, um den
Report eingehend zu priifen.
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* Sie laden von der zentralen Datenspeicherung eine Sequenz herunter, die
bereits Reportdateien enthalt.

Um auf das Endergebnis zu schauen, wihlen Sie in der Navigationsta-
belle die entsprechende Probe aus und 6ffnen die Reportdatei direkt im
Report Viewer der ChemStation.

Falls erforderlich, konnen Sie die Methode dndern und die Sequenz
erneut verarbeiten. Wahrend die Neuverarbeitung noch lauft, konnen Sie
die Anzeige der Reports der bereits abgeschlossenen Proben starten.

Im Report Viewer konnen Sie sowohl einen alten als auch neuen Report
aus der Liste in der oberen linken Ecke auswihlen. Sie kdnnen die
Reports anhand des Erstellungsdatums unterscheiden, das als Teil des
Listeneintrags angezeigt wird. Je nach den ﬁbertragungseinstellungen
konnen die Daten - einschlief3lich der neuen Reportdateien - nach
Abschluss der erneuten Verarbeitung automatisch auf die zentrale
Datenspeicherung hochgeladen werden.

* Sie analysieren eine Sequenz, die nur TXT Reportdateien speichert. Sie
konnen diese Reportdateien auch im Report Viewer tiberpriifen.

* Sie Uberpriifen verschiedene Reports der gleichen Sequenzproben, die auf
unterschiedlichen Reportarten oder -vorlagen basieren.

Als erstes erstellen Sie eine Sequenz mit einem erweiterten Leistungsre-
port. Sie analysieren die Sequenz oder verarbeiten Sie erneut, um die
Reportdatei zu erhalten. Wenn Sie mit den in diesem Report angezeigten
Ergebnissen zufrieden sind, dann dndern Sie die Sequenzmethode, um
einen kiirzeren Report zu erstellen (wiahlen Sie zum Beispiel eine andere
Reportvorlage oder die klassische Reportart Short aus). Dann verarbeiten
Sie die Sequenz erneut, um die kiirzeren Reports zu erhalten. Wenn Sie mit
dem Report Viewer einen Report anzeigen, dann kénnen Sie zwischen den
beiden unterschiedlichen Reports hin- und herwechseln, indem Sie diese
aus der Liste in der oberen linken Ecke auswéahlen. Das Erstelldatum von
jeder Datei wird als Teil des Listeneintrags angezeigt.
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Datenpriifung

In Agilent OpenLAB CDS ChemStation Edition ist eine neue Ansicht verfiigb-
ar, die ausschliefRlich die Arbeitsabldufe zur Datenpriifung der Datenanalyse
abdeckt. In dieser Ansicht zur Review konnen Sie Reports fiir eine gesamte
Sequenz, eine Teilsequenz oder eine Auswahl an Datendateien aus unter-
schiedlichen Sequenzen oder einzelnen Proben generieren.

Anders als bei der Neuberechnung oder erneuten Verarbeitung kénnen in der
Ansicht Review keine Methoden geladen und keine neuen Ergebnisse erstellt
werden. Die in der Ansicht Review generierten Reports zeigen nur die Ergeb-
nisse an, die bereits berechnet wurden.

Sie konnen eine Reportvorlage auswihlen und sie auf eine bestimmte Auswahl
von Datendateien anwenden. Die Kombination aus Vorlage und Datendateien
legt fest, was im Report ausgegeben wird.

Die Ansicht Review ist nur verfiighar, wenn Sie die intelligente Reporterstellung in der
Geratekonfiguration der OpenLAB Systemsteuerung aktiviert haben.

Anforderungen fiir die intelligente Reporterstellung

ChemStation C.01.05 generiert die Ergebnisdaten in einem bestimmten For-
mat (*. ACAML), das von der intelligenten Reporterstellung verwendet wird.
Wenn Sie Reports fiir Daten erstellen mochten, die mit Version A oder B von
ChemStation erfasst wurden, miissen Sie zuerst in ChemStation C.01.05
Ergebnisse neu erstellen (beispielsweise die Daten neu berechnen oder Einzel-
injektionsreports in der Datenanalyseansicht generieren). Wenn die Ergeb-
nisse nicht im erforderlichen Format verfiigbar sind, enthalten die Reports in
der Datenpriifungsansicht keine Daten.
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Datendateiauswahl

Sie konnen die erforderlichen Datendateien auswihlen, indem Sie die Sequen-
zen oder Einzelanalysen aus dem Navigationsbaum im ChemStation-Explorer
laden. Alle verfiigharen Datendateien werden dann in der Navigationstabelle
angezeigt. In der Navigationstabelle konnen Sie die spezifischen Datendateien
auswahlen, fiir die Sie die Ergebnisse im Report sehen mochten.

Laden von Datendateien

Sie konnen alle Datendateien aus einer kompletten Sequenz oder aus dem
Ordner mit Einzelanalysen laden. In der Registerkarte Data des ChemSta-
tion-Explorers konnen Sie auf die Sequenz doppelklicken oder den Befehl Load
im Kontextmenii verwenden, um alle enthaltenen Datendateien zu laden.

Wenn Sie die Datendateien laden, wird die Navigationstabelle automatisch
geldscht, bevor die neuen Datendateien angezeigt werden. Sie konnen daher
die Daten fiir einen Einzelprobenreport oder fiir einen Sequenzzusammenfas-
sungsreport vorbereiten.

Hinzufiigen von Datendateien

Wenn Sie die Ergebnisse von verschiedenen Sequenzen vergleichen mochten,
laden Sie zuerst eine Sequenz und fiigen Sie dann die erforderlichen Datenda-
teien einer anderen Sequenz hinzu. Verwenden Sie in der Registerkarte Data
des ChemStation-Explorers den Kontextmeniibefehl Add Data Files..., um nur
bestimmte Datendateien zur bereits geladenen Auswahl hinzuzufiigen. Es wird
ein Dialogfeld ge6ffnet, in dem Sie die erforderlichen Datendateien auswéhlen
konnen.

Wenn Sie Datendateien hinzufiigen, werden diese in der Navigationstabelle an
die Liste der bereits geladenen Datendateien angehidngt. Sie konnen daher die
Daten z. B. fur Sequenziibergreifende Reports vorbereiten.

Auswihlen von Datendateien fiir die Reporterstellung

In der Navigationstabelle werden alle Datendateien der Sequenz oder der Ein-
zelprobensammlung angezeigt, auf die Sie im ChemStation-Explorer geklickt
haben. In der Navigationstabelle konnen Sie die Datendateien auswéahlen, fir
die Sie den Report erstellen moéchten. Beim Erstellen des Reports werden nur
die ausgewahlten Zeilen berticksichtigt.
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Reportvorlagenauswahl

Sie konnen die erforderlichen Reportvorlagen in der Registerkarte Report Tem-
plates im ChemStation-Explorer auswahlen. Im Navigationsbaum werden alle
Reportvorlagen des Verzeichnisses chem32/repstyle angezeigt.

Reportvorschau

Der Inhalt eines Reports ergibt sich immer aus der Datenauswahl und der
Reportvorlage. Daher generiert die ChemStation den entsprechenden Report
und zeigt die Reportvorschau an, sobald Sie eine oder mehrere Datendateien
ausgewahlt und eine Reportvorlage geladen haben.

Sie konnen den Report ausdrucken oder in einer Datei (PDF, XL, DOC oder
TXT) speichern. Wenn Sie ein zentrales Datenspeicherungssystem verwenden,
konnen Sie den Report auch direkt auf das zentrale Repository hochladen.

Magliche Arbeitsablaufe zur Datenpriifung

Sie konnen die Ansicht Review beispielsweise in folgenden Arbeitsabliaufen
verwenden:

Sie laden eine Sequenz und wihlen alle Datendateien der Sequenz aus. Sie
laden eine Reportvorlage und generieren einen Sequenzzusammenfas-
sungsreport.

Nach dem Generieren eines Sequenzzusammenfassungsreports laden Sie
eine andere Reportvorlage. Sie priifen dieselben Daten mit einem anderen
Reportlayout.

Sie laden eine Sequenz und wahlen nur einen Teil der Datendateien aus. Sie
laden eine Reportvorlage und generieren einen Sequenzzusammenfassungs-
report fiir einen Teil der Sequenz.

Nach dem Laden eines Teils der Datendateien fiigen Sie weitere Datenda-
teien hinzu (aus einer Sequenz oder aus einer Sammlung einzelner Proben).
Sie laden eine Reportvorlage und generieren einen proben- oder sequenzii-
bergreifenden Report.

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe 159



6  Datenanalyse- und Datenpriifungskonzepte
Datenpriifung

160 ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe



ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe

71
Kalibrierung

Begriffserlauterung 162
Kalibrierverfahren 163
Einstufige Kalibrierung 163
Mehrstufige Kalibrierung 164
Kalibrierbereiche 166
Kalibrierkurven anpassen 166
Behandlung des Koordinatenursprungs 167
Kalibriertabelle 170
Peaksummierung 171
Unbekannte Proben 172

Neukalibrierung 173
Was ist Neukalibrierung? 173
Warum eine Neukalibrierung durchfiihren? 173
Manuelle Rekalibrierung 174
Neukalibrierung mit Peaksummierung 174
Méglichkeiten der Neukalibrierung 175
Neukalibrierung nicht identifizierter Peaks 175

In diesem Kapitel werden die Konzepte der Kalibrierung erlautert.
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Begriffserlauterung

Kalibrierung  Als Kalibrierung wird der Vorgang bezeichnet, bei dem durch Injektion speziell
vorbereiteter Kalibrierproben Responsefaktoren zur Berechnung der absolu-
ten Substanzkonzentration ermittelt werden. Die Kalibriertabelle wird auch
zur Identifizierung verwendet.

Substanz  Eine chemische Substanz kann bei einer Kalibrierung mit mehreren Signalen
mehrere Peaks liefern, normalerweise einen Peak pro Signal. Bei einer Kalib-
rierung mit einem Signal liegt nur ein Peak pro Substanz vor.

Kalibrierstufe = Eine Kalibrierstufe enthilt die Kalibrierpunkte fiir die Kalibrierung einer Pro-
benkonzentration. Bei einer Kalibrierung mit mehreren Signalen kénnen die
Kalibrierpunkte auf mehrere Signale verteilt sein.

Kalibrierpunkt Ein Kalibrierpunkt bezieht sich auf das Mengen/Response-Verhéltnis eines
Peaks auf der Kalibrierkurve.

Kalibrierprobe Eine Kalibrierprobe, auch Kalibrierstandard oder Standardmischung genannt,
ist eine Probe mit einem bekannten Gehalt der Substanz, die quantifiziert wer-
den soll. In der Software wird die Kalibrierprobe als Injektion aus der Kalib-
rierflasche bezeichnet.

Kalibrierproben sind bei den Anbietern von Feinchemikalien erhéltlich oder
konnen durch sorgfiltiges Verdiinnen einer bekannten Menge eines reinen
Stoffes hergestellt werden. Die Menge des Stoffes in der Kalibrierprobe wird
meist in Konzentrationseinheiten angegeben, oft in der Einheit ng/ul.
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Kalibrierverfahren

ChemStation bietet zwei Kalibrierverfahren: einstufige Kalibrierung (Sin-
gle-Level Calibration) und mehrstufige Kalibrierung (Multilevel Calibration).

Einstufige Kalibrierung

Die Kalibrierkurve in Abbildung 35 auf Seite 163 enthélt einen einzigen Kalib-
rierpunkt, d. h. eine Stufe. Bei der Kurve einer einstufigen Kalibrierung wird
angenommen, dass der Detektorresponse innerhalb des Arbeitsbereichs der
untersuchten Probenkonzentration linear ist. Der Responsefaktor eines
bestimmten Substanzpeaks wird durch den Kehrwert der Steigung der Kalib-
rierkurve durch Messpunkt und Koordinatenursprung bestimmt. Ein Nachteil
der einstufigen Kalibrierung ist die Annahme, dass der Detektorresponse
linear zur Probenkonzentration verlauft und dass die Kurve der Gegeniiber-
stellung von Konzentration und Response durch den Koordinatenursprung
verlauft. Dies stimmt nicht immer und kann daher zu ungenauen Ergebnissen
fuhren.

Response

100 [ Kalibrierkurve

Konzentration (ng/pl)
Abbildung 35 Einstufige Kalibrierkurve

Zur Erzielung korrekter quantitativer Ergebnisse sollte eine Kalibrierkurve
mindestens zwei Kalibrierstufen umfassen. Diese Kalibrierstufen sollten die
erwarteten Mengen in der unbekannten Probe umschlief3en.
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Response

1000 Kalibrierkurve

Konzentration (ng/pl)

Abbildung 36 Zweistufige Kalibrierkurve

Wenn Sie beispielsweise eine Probe quantifizieren méchten, deren Gehalt im
Bereich von 1 bis 10 ng/ul liegt, sollte die Kalibrierkurve mindestens die bei-
den in Abbildung 36 auf Seite 164 gezeigten Stufen enthalten.

Mengenbegrenzungen

ChemStation ermoglicht Thnen die Definition von Quantifizierungsbereichen
in Form von absoluten Mengen fiir jede Substanz.

Mehrstufige Kalibrierung

Mehrstufige Kalibrierungen kénnen bei nicht linearem Verhalten einer Sub-
stanz im kalibrierten Bereich oder zur Bestitigung der Linearitiat des Kalib-
rierbereichs eingesetzt werden. Jede Kalibrierstufe entspricht einer
Kalibrierprobe mit einer bestimmten Konzentration. Die Kalibrierproben soll-
ten mit Konzentrationen angesetzt werden, die den Bereich der erwarteten
Konzentrationen in den unbekannten Proben umschliefen. Dadurch ist es
moglich, Anderungen des Detektorresponsewerts in Abhéingigkeit von der
Konzentration zu beriicksichtigen und die Responsefaktoren zu berechnen.

Diese Kurve der mehrstufigen Kalibrierung hat drei Kalibrierstufen und eine
lineare Kurvenanpassung, die durch den Koordinatenursprung verlauft. Die-
ses Verfahren zur linearen Anpassung durch den Ursprung ist 4hnlich dem
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Verfahren bei der einstufigen Kalibrierung. Das Verhéltnis zwischen Detektor-
response und Konzentration wird als linear angenommen. Der Unterschied
besteht darin, dass bei der linearen Anpassung die Steigung des Detektorres-
ponse durch den besten Kurvenverlauf durch eine Reihe von Punkten
bestimmt wird, wobei ein Punkt einer Stufe entspricht.

Response

Kalibrierkurve

1000

500

100

Konzentration (ng/pl)

Abbildung 37 Mehrstufige Kalibrierkurve mit drei Stufen

Die entsprechende Kalibriertabelle, die die tabellarische Zusammenfassung
der Daten ist, die zum Generieren dieser Kurve verwendet werden, sieht 4hn-
lich aus wie in Tabelle 18 auf Seite 165 dargestellt.

Tabelle 18 Kalibriertabelle

Stufe Menge (ng/pl) Response (Flacheneinheiten)
1 1 100

2 5 500

3 10 1000

In diesem Beispiel wurden die Kalibrierproben zur Erzeugung der drei Kalib-
rierpunkte mit 1, 2 und 3 bezeichnet.

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe 165



7

166

Kalibrierung

Kalibrierbereiche

Jede Mehrpunktkalibrierung ist iiber den Konzentrationsbereich giiltig, der
durch die Kalibrierproben vorgegeben wurde. Eine Extrapolation der Kalib-
rierkurve, besonders im nichtlinearen Fall, ist bestenfalls eine Niaherung. Der
giiltige Konzentrationsbereich kann fiir jede Substanz im Dialogfeld Compound
Details definiert werden. Jeder Eintrag besteht aus einer Ober- und einer
Untergrenze. Bei Uberschreiten dieser Grenzen wird ein Hinweis in den
Report eingefiigt.

Kalibrierkurven anpassen

Fur die mehrstufige Kalibrierung sind verschiedene Anpassungsverfahren ver-
fiigbar.

*  Punkt zu Punkt linear

* Linear

* Logarithmisch

* Potenz

+ Exponent

* Quadratisch

* Kubisch

* Mittelwertbildung (Response/Menge)

Nicht lineare Anpassungsverfahren

In einigen Fillen dndert sich der Detektorresponse nicht linear mit der Pro-
benkonzentration. In diesen Fillen ist eine Kalibrierung auf der Basis einer
linearen Regression unzulissig und es sollte eine mehrstufige Kalibrierung
eingesetzt werden.
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Behandlung des Koordinatenursprungs

Es stehen vier Moglichkeiten zur Einbeziehung des Koordinatenursprungs zur
Verfiigung;:

* Ursprung ignorieren
* Ursprung einbeziehen
* Verlauf durch Koordinatenursprung erzwingen

* Mit Koordinatenursprung verbinden

Um zu erzwingen, dass der Koordinatenursprung in der Kalibrierkurve enthal-
ten ist, werden die Kalibrierpunkte am Ursprung vom ersten Quadranten in
den dritten gespiegelt. Die Verwendung aller Punkte fiir die Regressionsbe-
rechnung stellt sicher, dass die Kalibrierkurve durch den Ursprung lauft. Dies
wird auch in Abbildung 38 auf Seite 167 erklart.

Response

1000 Kalibrierkurve/

e

100+ o~

U 5 10
Menge (ng/pl)

0

Abbildung 38 Verlauf durch Koordinatenursprung erzwingen

Weitere Informationen zu Kurvenanpassungen in Kalibrierungen und zur
Behandlung des Koordinatenursprungs finden Sie in der Online-Hilfe.
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Wichtung der Kalibrierpunkte

Bei der Erstellung Ihrer Standardkalibrierkurve konnen Sie eine relative
Wichtung der verschiedenen Kalibrierpunkte angeben.

Folgende Optionen kénnen zur Wichtung gewahlt werden:

Wichtung

Beschreibung

Gleich

Linear (Menge)

Linear
(Response)

Quadratisch
(Menge)

168

Alle Kalibrierpunkte der Kurve werden gleich gewichtet.

Ein Kalibrierpunkt der Menge x erhélt die Wichtung 1/x, normalisiert auf die
niedrigste Konzentration. So ergibt sich fiir den héchsten Wichtungsfaktor der
Wert 1. Die Normalisierung erfolgt durch Multiplizierung der Wichtung mit der
kleinsten Menge. Die Wichtung eines Kalibrierpunkts mit der Menge x ist
beispielsweise (1/x) x a, wenn a der kleinsten Menge der kalibrierten
Substanz im Kalibrierstandard entspricht.

Wenn der Ursprung einbezogen ist, wird ihm der Mittelwert der Wichtungen
der anderen Kalibrierpunkte zugewiesen.

Ein Kalibrierpunkt mit dem Response y erhélt die Wichtung 1/y, normalisiert
auf den niedrigsten Response. So ergibt sich fiir den hochsten
Wichtungsfaktor der Wert 1. Die Normalisierung erfolgt durch Multiplizierung
der Wichtung mit dem kleinsten Response. Die Wichtung eines
Kalibrierpunkts mit der Menge vy ist beispielsweise (1/y) x b, wenn b dem
Response der kleinsten Menge der kalibrierten Substanz im Kalibrierstandard
entspricht.

Wenn der Ursprung einbezogen ist, wird ihm der Mittelwert der Wichtungen
der anderen Kalibrierpunkte zugewiesen.

Ein Kalibrierpunkt der Menge x erhélt die Wichtung 1/x%, normalisiert auf die
niedrigste Menge. So ergibt sich fiir den hochsten Wichtungsfaktor der Wert
1. Die Normalisierung erfolgt durch Multiplizierung der Wichtung mit der
kleinsten Menge. Die Wichtung eines Kalibrierpunkts mit der Menge x ist
beispielsweise (1/x?) x a% wenn a der kleinsten Menge der kalibrierten
Substanz im Kalibrierstandard entspricht.
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Wichtung Beschreibung
Quadratisch Ein Kalibrierpunkt mit dem Response y erhalt die Wichtung 1/y?, normalisiert
(Response) auf den niedrigsten Response. So ergibt sich fiir den héchsten

Wichtungsfaktor der Wert 1. Die Normalisierung erfolgt durch Multiplizierung
der Wichtung mit dem kleinsten Response. Die Wichtung eines
Kalibrierpunkts mit der Menge vy ist beispielsweise (1/y?) x b?, wenn b dem
Response der kleinsten Menge der kalibrierten Substanz im Kalibrierstandard
entspricht.

# Kalibrierungen  Ein Kalibrierpunkt wird gemaR der Anzahl der Neukalibrierungen des Punkts
gewichtet. Es wird keine Normalisierung durchgefiihrt.

Quadratische Kalibrierpunkt-Wichtungen kénnen beispielsweise zur Anpas-
sung bei streuenden Kalibrierpunkten verwendet werden. Dadurch wird
sichergestellt, dass die Kalibrierpunkte in der Nahe des Ursprungs, fiir die in
der Regel eine prazisere Messung moglich ist, eine hohere Wichtung erhalten
als Kalibrierpunkte, die weiter weg vom Ursprung liegen und moglicherweise
gestreut sind.

Sie sollten Thre Entscheidung beziiglich der Kalibrierpunktwichtung von den
Anforderungen IThrer Methode abhéngig machen.
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Kalibrierung

Kalibriertabelle

170

Eine Kalibriertabelle enthalt Umrechnungen von Peakflachen oder Peakhohen
in Einheiten, die Sie selbst wihlen konnen. Sie enthilt eine Liste mit Retenti-
ons- bzw. Migrationszeiten aus einem Kalibrierlauf. Diese Retentions- bzw.
Migrationszeiten werden mit denen eines Analysenlaufes verglichen. Wenn
eine I"Jbereinstimmung vorliegt, wird fiir den Peak der Probe angenommen,
dass es sich um dieselbe Substanz handelt wie in der Kalibriertabelle. Bei der
Analyse oder der Reporterstellung werden die Mengen jedes eingetragenen
Peaks dazu verwendet, die Mengen fiir das ausgewahlte Kalibrierverfahren zu
bestimmen. Die Art und Menge an Information, die zur Erstellung einer Kalib-
riertabelle notwendig ist, hingt von der Art des Kalibrierverfahrens ab.

Folgende Informationen sind zur Erstellung einer Kalibriertabelle erforder-
lich:

* Die Retentions- bzw. Migrationszeiten aller Komponenten der Kalibriermi-
schung.

* Eine Mengenangabe fiir jede Komponente der Kalibriermischung in konsis-
tenten Einheiten.
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Peaksummierung

Die Tabelle der Peaksummen wird fiir einige Anwendungen fiir die petroche-
mische oder pharmazeutische Industrie geliefert und lasst sich folgenderma-
8en sehr wirksam einsetzen:

* Addition der Peakflichen, die innerhalb eines benutzerdefinierten Bereichs
liegen

* Addition der Flichen eines Peakbereichs und Berechnung mit einem einzi-
gen Multiplikator

» Addition der Flachen aller Peaks mit gleichem Namen

Die Tabelle der Peaksummen dhnelt in mancher Hinsicht der Standard-Kalib-
riertabelle, ist mit dieser aber nicht identisch. Wie die Kalibriertabelle ist sie
mit der aktuellen Methode verkniipft.

Bevor Sie eine Tabelle der Peaksummen anlegen kdnnen, miissen Sie eine Kalibriertabelle
fiir eine Analyse erstellen.
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Unbekannte Proben

Eine unbekannte Probe ist eine Probe, die eine unbekannte Menge einer Sub-
stanz enthalt, die quantifiziert werden soll.

Um die Menge der Substanz in der unbekannten Probe zu bestimmen, miissen
Sie Folgendes ausfiihren:
* Eine Kalibrierkurve fiir die Substanz erstellen

* Ein Aliquot der unbekannten Probe injizieren und eine Analyse auf exakt
dieselbe Weise ausfithren wie bei der Kalibrierprobe

* Aus dem Signal den Response ermitteln, der als Fliche oder Hohe des Peaks
entsprechend der unbekannten Menge der Substanz gemessen wird

* Die Menge der Substanz in der unbekannten Probe mithilfe der Kalibrier-
kurve berechnen

Wenn die Fliache des Peaks in der unbekannten Probe beispielsweise 500
betriagt, konnen Sie anhand der Kalibrierkurve in Abbildung 39 auf Seite 172
ermitteln, dass die Menge in der unbekannten Probe 5 ng/ul betragt.

Response Response

1000 -
Flache = 500 P

Response von

/" Menge von

unbekannt / unbekannt
f =500 - =ng/l
| \ ’
| 4 :
| | e : )
5 10 5 10
Zeit (min) Menge (ng/pl)

Abbildung 39 Signal und Kalibrierkurve einer unbekannten Probe
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Neukalibrierung

Was ist Neukalibrierung?

Unter Neukalibrierung versteht man die Aktualisierung einer Kalibrierstufe in
einer Kalibrierkurve. Bei der Neukalibrierung wird eine Probe analysiert, die
dieselben Substanzen in denselben Mengen enthélt wie die Originalprobe.
Durch die Analyse der Kalibrierprobe erhalten Sie aktualisierte Responsefak-
toren und Retentions-/Migrationszeiten. Sie konnen auch eine Mittelwertbil-
dung der Responsefaktoren aus mehreren Kalibrierlaufen zur gleichméafiigen
Wichtung der Responsefaktoren wahlen.

Warum eine Neukalibrierung durchfiihren?

Die meisten Kalibrierungen sind nur fiir eine begrenzte Zeit giiltig, weil sich
die chromatographischen Rahmenbedingungen dndern. Die Neukalibrierung
dient der Aufrechterhaltung der Analysengenauigkeit. Nehmen Sie beispiels-
weise an, dass eine Kalibriertabelle fiir die Substanz Koffein angelegt ist, die
Sie immer zur Quantifizierung von Proben mit Koffein verwenden. Gelegent-
lich miissen Sie die Trennsiule/Kapillare austauschen. Auch wenn es sich um
den gleichen Typ Saule/Kapillare handelt, besitzt die Sdule/Kapillare nicht
genau dieselben Eigenschaften wie die vorherige Saule/Kapillare, mit der Sie
die Kalibriertabelle fiir Koffein angelegt haben. Zur Wahrung der Konsistenz
sollten Sie die einzelnen Stufen der Kalibriertabelle neu kalibrieren, bevor die
neue Siule zur Analyse unbekannter Koffeinmengen verwendet wird. Hier-
durch werden die Proben unter gleichen Systembedingungen analysiert und
quantifiziert.
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Kalibrierung

Manuelle Rekalibrierung

Sie kdnnen Informationen fiir Peakkalibrierungen auch manuell eingeben und
die Kalibriertabelle mit Hilfe der Schaltfliche "Manuelle Einrichtung" im Dia-
logfeld "Neue Kalibriertabelle" normieren. Normalerweise wird eine neue Kali-
briermethode erstellt, indem man eine Standardmischung analysiert, eine
Kalibriertabelle erstellt und die Menge aller kalibrierter Peaks angibt, um die
Responsefaktoren zu berechnen. Fiir einige Anwendungen, z.B. in der petro-
chemischen Industrie, ist dieser Ansatz sehr ineffizient, da dieselben Substan-
zen seit Jahren untersucht werden und die Responsefaktoren der
verschiedenen Substanzen fiir verschiedene Detektoren bereits vorliegen.

In diesem Fall wird die Kalibriertabelle manuell erstellt, indem die Peaks und
ihre Responsefaktoren in die Kalibriertabelle eingetragen werden. Auf3erdem
muss die Methode mit einem Standard, der mindestens einen Referenzpeak
enthalt, rekalibriert und Abweichung (%) aktualisiert werden.

Um zur Berechnung von Retentionszeitverhaltnissen eine Referenz auf einen
spezifischen Peak zu erstellen, konnen Sie diesen Peak als Referenzpeak fiir
das Retentionszeitverhaltnis festlegen. Alle Peaks mit derselben Ref-Nr. des
RT-Verhiltnisses werden dann auf diesen Peak referenziert.

Neukalibrierung mit Peaksummierung

Wenn eine Neukalibrierung durchgefithrt wird, werden die Bereiche fiir die
Retentions-/Migrationszeiten in der Peaksummen-Tabelle vor der eigentlichen
Neukalibrierung aktualisiert. Neukalibrierungen der Peaksumme werden auf
diese Weise durchgefiihrt, um sicherzustellen, dass Abweichungen in die Zeit-
berechnungen aufgenommen werden.
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Maglichkeiten der Neukalibrierung

Mit der ChemStation-Software kdnnen Neukalibrierungen auf zwei Arten
durchgefithrt werden. Sie konnen interaktiv oder automatisch wihrend einer
Sequenz neu kalibrieren. Die interaktive Neukalibrierung ist die direkte
Durchfiihrung aller Schritte zur Neukalibrierung mit der ChemStation nach
der Injektion einer oder mehrerer Proben. Neukalibrierungen mit einer
Sequenz erfordern die Angabe des Zeitpunkts der Neukalibrierung. Die Neuka-
librierung wird von der Software dann automatisch vorgenommen. Weitere
Informationen hierzu finden Sie in “Automatische Rekalibrierung” auf

Seite 113.

Weitere Informationen zur Durchfiihrung einer Neukalibrierung mithilfe der
Software finden Sie im Abschnitt "How To" des Online-Hilfesystems.

Neukalibrierung nicht identifizierter Peaks

Es gibt drei Moglichkeiten zur Rekalibrierung unidentifizierter Peaks.

No Recalibration

Wenn ein Peak der Kalibriertabelle bei der Ausgabe der Integrationsergebnisse
nicht identifiziert werden kann, wird die Kalibrierung abgebrochen. Wenn dies
innerhalb einer Sequenz auftritt, wird die Sequenz ebenfalls abgebrochen.

Partial Recalibration

Diese Moglichkeit gestattet die Rekalibrierung der identifizierten Peaks. Feh-
lende Peaks fiihren nicht zum Abbruch der Kalibrierung, aber zu einem ent-
sprechenden Hinweis im Report.

Recalibration of all Retention/Migration Times

Diese Moglichkeit gestattet die Rekalibrierung von Retentions- bzw. Migrati-
onszeit aller identifizierten und unidentifizierten Peaks. Dies geschieht mit
Hilfe der Retentions- bzw. Migrationszeiten aller identifizierten Peaks. Die
Responsefaktoren unidentifizierter Peaks werden nicht aktualisiert.

ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe 175



7  Kalibrierung
Neukalibrierung
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Was ist ein Report?

Ein Report kann aus qualitativen und quantitativen Informationen zu einer
analysierten Probe bestehen. Der Report kann als Ausdruck, als Bildschirm-
darstellung oder als elektronische Datei ausgegeben werden. Der Report kann
Details der Peakerkennung eines Analysenlaufs und Darstellungen der Chro-
matogramme bzw. Elektropherogramme enthalten.

Reports fiir unterschiedliche Zwecke
Sie konnen Reports angeben, die wahrend der Datenerfassung und Datenpriif-
ung unterschiedliche Zwecke erfiillen:

* Der Sequenzzusammenfassungsreport wird in der Registerkarte Sequence
Output des Dialogfelds Sequence Parameters definiert. Dieser Report wird
automatisch von ChemStation erstellt, wenn die Sequenzerfassung oder
erneute Verarbeitung einer Sequenz abgeschlossen ist.

* Der Einzelinjektionsreport wird im Dialogfeld Specify Report definiert. Die-
ser Report wird wahrend einer Sequenzerfassung oder erneuten Verarbei-
tung einer Sequenz fiir jede Einzelprobe erstellt.

Bei dem Intelligent Reporting erstellen Sie je nach Zweck eines Reports Vorla-
gen fir unterschiedliche Reportarten. Weitere Informationen hierzu finden
Sie in “Reportarten” auf Seite 181.

Reportausgabe

Ein Report kann an folgende Ausgabeziele gesendet werden:
+ Screen

Ein Report (bestehend aus Text und Graphiken) wird auf dem Bildschirm
im Fenster der Reportvorschau dargestellt und kann von dort aus gedruckt
werden.

*  Printer

Ein Report, der aus Text und Grafik besteht, wird auf dem aktuellen Dru-
cker ausgegeben.

* File

Der Report wird in einer Datei gespeichert, beispielsweise in einer
PDF-Datei.
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Klassische und intelligente Reporterstellung

Klassische und intelligente Reporterstellung

Bei Agilent OpenLAB CDS koénnen Sie die zu verwendende Art von Reporter-
stellung wahlen: Die klassische Reporterstellung, die bereits in dlteren Chem-
Station-Versionen verfiigbar war, oder die intelligente Reporterstellung, die
eine leistungsstarke standardisierte Report Definition Language und verbes-
serte Datenpriifungsfunktionen bietet. In den folgenden Abschnitten werden
die beiden Arten von Reporterstellung beschrieben.

Auswirkungen der Aktivierung des Intelligent Reporting

Wenn Sie das Intelligent Reporting verwenden moéchten, miissen Sie es in der
Geratekonfiguration der OpenLAB Systemsteuerung aktivieren.

Das Aktivieren der intelligenten Reporterstellung hat folgende Auswirkungen
in ChemStation:

+ Die Ansicht Report Layout zeigt den Reportvorlageneditor fiir das Intelligent
Reporting an.

* Die Ansicht Review ist sichtbar.

+ Im Dialogfeld Sequence Parameters konnen Sie zwischen Classic Reporting
und Intelligent Reporting wahlen.

+ Im Dialogfeld Specify Report konnen Sie zwischen Classic Reporting und
Intelligent Reporting wahlen.
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Intelligente Reporterstellung

180

Vorteile der intelligenten Reporterstellung

Das Intelligent Reporting bietet Ihnen folgende Vorteile:

Sie kénnen die Ansicht Review verwenden.

Die meisten Funktionen, die in verschiedenen Einstellungen und Dialogfel-
dern fiir das Classic Reporting verfiigbar sind, sind nun Teil der Reportvor-
lagen. Sie konnen Reportvorlagen in der Ansicht Report Layout erstellen oder
bearbeiten. Diese Ansicht enthélt den neuen Reportvorlageneditor fiir das
Intelligent Reporting. Der Reportvorlageneditor bietet mehrere leistungs-
starke Funktionen:

Sie konnen auf alle Ergebnisdaten zugreifen, die von ChemStation gene-
riert wurden, indem Sie das entsprechende Datenfeld auswiahlen.

Sie konnen eigene Ausdriicke erstellen, um Berechnungen mit den
Datenfeldern vorzunehmen. Sie konnen einen giiltigen Microsoft Visual
Basic-Ausdruck verwenden.

Sie kdnnen Ausdriicke erstellen, mit denen Sie Berechnungen mit den
benutzerdefinierten ChemStation-Feldern vornehmen.

Markierung von Ergebnissen: Sie konnen Ausdriicke erstellen, um
bestimmte Ergebnisse abhingig von ihrem Wert zu markieren.

Snippets: Der Reportvorlageneditor bietet vorkonfigurierte Reportele-
mente, so genannte Snippets, die Sie per Drag-and-Drop in Ihre Report-
vorlage einfiigen konnen.

Sie konnen das Werkzeug Report Template Documentation (Reportvorla-
gendokumentation) zur Erstellung von Beschreibungen Threr Reportvorla-
gen verwenden.

Sie konnen folgende Werte gemifd dem europaischen Arzneibuch protokol-
lieren (der Peak-to-Valley-Quotient steht auch beim Classic Reporting zur
Verfiigung, Einzelheiten zu den erforderlichen Feldern finden Sie im Refe-
renzhandbuch):

Signal-Rausch-Verhéltnis
Relative Retention

Relative Retentionszeit
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Reportvorlageneditor (RTE) fiir die intelligente Reporterstellung

Reportarten

Sie konnen verschiedene Arten von Reports erstellen. Je nach Reportart ent-
halt die Reportvorlage unterschiedliche Datenfelder und die Reportelemente
werden unterschiedlich gruppiert.

Folgende Reportarten sind verfligbar:
+ Single Injection

Der generierte Report zeigt die Reportelemente aus der Vorlage separat fiir
jede Injektion im aktuellen Datenbestand an. Sie konnen die Daten pro
Injektion anzeigen, nicht jedoch die Ergebnisse verschiedener Injektionen
in einer Tabelle oder Matrix miteinander vergleichen.

+ Single Sequence Summary

Der generierte Report zeigt die Reportelemente aus der Vorlage separat fiir
jede Sequenz im aktuellen Datenbestand an. Sie kdnnen Ergebnisse unter-
schiedlicher Injektionen in einer Tabelle oder Matrix miteinander verglei-
chen, nicht jedoch die Ergebnisse aus verschiedenen Sequenzen.

+ Cross-Sequence Summary

Bei dieser Reportart werden die Daten nicht automatisch gruppiert. Sie
miissen daher mehr auf die Gruppierung der Reportelemente achten, kénn-
en im Gegenzug aber Reportelemente erstellen, die die Daten aus verschie-
denen Sequenzen miteinander vergleichen.
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Vorlagenformat

Alle Reportvorlagen basieren auf der Report Definition Language (RDL), bei
der es sich um ein standardisiertes XML-Format von Microsoft handelt.

Zum Erstellen von Reportvorlagen kénnen Sie entweder den Reportvorlagene-
ditor (RTE, Report Template Editor) oder Microsoft SQL Server Business
Intelligence Development Studio (BI Studio) verwenden:

* RTE bietet eine benutzerfreundliche Oberfliche, mit der Sie in wenigen
Schritten eine Reportvorlage erstellen konnen. Der Editor unterstiitzt alle
Arten von Reportelementen und die meisten zugehorigen Konfigurations-
optionen.

Mit dem RTE koénnen Sie keine Vorlagen bearbeiten, die mit BI Studio
erstellt wurden. Wenn Sie solche Vorlagen in RTE erstellen miissen, wenden
Sie sich bitte an den Agilent Kundenservice.

* BI Studio bietet den kompletten Umfang an Funktionen. Fiir die Arbeit mit
BI Studio sind jedoch erweiterte Kenntnisse in der Vorlagenentwicklung
erforderlich. Weitere Informationen finden Sie im G4635-90007 Handbuch
fiir Reportvorlagen-Entwickler. Dieses Handbuch ist im Lieferumfang von
OpenLAB ECM Intelligent Reporter enthalten. Wenden Sie sich an Agilent,
wenn Sie eine Kopie des Handbuchs benétigen. Dieses Handbuch enthélt
auch detaillierte Beschreibungen der Agilent Reportvorlagen, die mit Open-
LAB ECM Intelligent Reporter bereitgestellt werden. Diese Vorlagen sind
speziell fiir die Verwendung in BI Studio konzipiert und enthalten die meis-
ten der erweiterten Funktionen, die in RTE nicht verfiigbar sind.

In BI Studio kénnen Sie jede Reportvorlage bearbeiten, ganz gleich, ob sie
mit RTE oder mit BI Studio erstellt wurde.
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Datenfelder

Sie konnen auf alle Ergebnisdaten zugreifen, die wihrend einer Erfassung von
ChemStation generiert wurden. Fiir jeden Wert konnen Sie das entsprechende
Datenfeld auswihlen, in dem der Wert gespeichert wird. Sie konnen die Daten-
felder in der Reportvorlage gemafd Ihren Anforderungen anordnen. Die verfiig-
baren Datenfelder werden in folgenden Kategorien angeordnet:

Sequenz
Probe
Injektion
Signal
Substanz

Peak
Kalibrierkurve
Gerit

Datei

Projekt

Reportelemente

Je nach Ihren Anforderungen konnen Sie verschiedene Reportelemente zu
einer Reportvorlage hinzufiigen. Fiir jedes Reportelement konnen Sie mehrere
Eigenschaften wie z. B. die Schriftart, die Hintergrundfarbe, Ausdriicke usw.
konfigurieren. Es stehen folgende Reportelemente zur Verfiigung:

Textfelder

Datenfelder

Tabellen

Matrizen

Zusammengesetzte Gruppen
Bilder

Chromatogramme
Kalibrierkurven

Spektren

Diagramme

Methodeninformationen
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Snippets

Der Reportvorlageneditor bietet Snippets, d. h. mehrere vorkonfigurierte
Reportelemente oder Reportelementgruppen, die Sie per Drag-and-Drop in
Thre Reportvorlage einfiigen kénnen.

Diese Snippets sind beispielsweise vorkonfigurierte Tabellen fiir Substanzer-
gebnisse oder Systemeignung, Chromatogramme fiir ein Einzel- oder Mehr-
fachsignaldiagramm oder Kontrollkarten fiir die Kalibriergenauigkeit oder
Stabilitit der Retentionszeit. Sie konnen die Snippets als Grundlage verwen-
den und sie entsprechend Ihren Anforderungen anpassen.

Benutzerdefinierte Berechnung

Im Reportvorlageneditor konnen Sie entweder die Werte der Datenfelder
anzeigen, die von ChemStation generiert wurden, oder neue Werte fiir andere
Zwecke berechnen. Sie konnen Ausdriicke mithilfe der vorhandenen Datenfel-
der erstellen und auch die benutzerdefinierten Felder verwenden.

Sie konnen die Werte als Variablen speichern und auf diese Variablen von
einem nachfolgenden Reportelement in der Vorlage aus zugreifen.

Der Reportvorlageneditor bietet einen Editor fiir Ausdriicke, mit dem Sie giilt-
ige Ausdriicke erstellen konnen. Alle Ausdriicke basieren auf Microsoft Visual
Basic.

Bedingte Formatierung

Sie konnen bestimmte Eigenschaften eines Felds oder einer Zelle abhangig von
den Werten konfigurieren, die sich durch den Ausdruck ergeben. Wenn bei-
spielsweise die Substanzmenge angezeigt wird, konnen Sie als Bedingung
einen roten Hintergrund festlegen, wenn die Menge einen bestimmten Wert
ubersteigt.

Demodaten

Wenn Sie eine neue Reportvorlage in der Reportlayout-Ansicht entwickeln,
stellt ChemStation Demodaten zur Verfiigung, die im Reportvorlageneditor
angezeigt werden, wenn Sie eine Vorlage bearbeiten oder in der Vorschau
anzeigen. Die Demodaten entsprechen dem Datensatz (Sequenz oder Einzela-
nalyse), der aktuell in der Navigationstabelle der Ansicht Data Analysis ausge-
wihlt ist. Wenn Sie eine Vorlage fiir einen Sequenzzusammenfassungsreport
entwickeln, miissen Sie eine Sequenz in die Datenanalyseansicht laden und
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einen Teil der Proben auswahlen. Wenn Sie eine Vorlage fiir einen Einzelinjek-
tionsreport entwickeln, geniigt es, eine einzige Probe in der Datenanalysean-
sicht auszuwdihlen.

Speichern von Reportvorlagen

ChemStation bietet eine Reihe vordefinierter Reportvorlagen. Diese Standard-
vorlagen befinden sich im Verzeichnis chem32\repstyle.

Bei Sequenzen befinden sich die fiir Sequenzzusammenfassungs- und Einzel-
injektionsreports verwendeten Reportvorlagen im Ergebnissatz auf derselben
Ebene wie die Sequenzmethoden. Es werden keine Reportvorlagen auf der
Datendateiebene einer Sequenz gespeichert.

Bei einzelnen Proben befindet sich die Reportvorlage in der Datendatei.

Dialogfeld ,,Vorlagen durchsuchen”

Wenn Sie im Dialogfeld Sequence Parameters oder Specify Report nach Reportvor-
lagen suchen, konnen Sie die Vorlagen im Standardvorlagenverzeichnis und im
Ergebnissatz synchronisieren.
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Browse for Report Templates in Result Set

Master Templates Fiesult Set Templates

Template @ Last saved o Template @ Last saved

=\ Chem32YREPSTYLE = EHCACHEM32 1 W DATA\DEF LC 2010-08-19 08-55-48
5] calibration B/10/2010 10:45:00 AM 5] short_area 8/10/2010 10:49:08 AM
J Extended_Sequen... §/10/2010 10:48:58 AM J Short_Amount 8,/10/2010 10:49:06 AM
.j GLP+Shart G/10/2010 10:48:42 &AM
J Sample_Summary  §/10f2010 10:48:56 AM @
5] short B/10/2010 10:45:46 AM@

J Short_aAcquisition B/10/2010 10:48:52 AM
J Short_aAcquisition...  §/10/2010 10:49:02 AM
J Short_aAcquisition...  §/10/2010 10:49:04 AM
J Short_aAcquisition...  §/10f2010 10:45:48 AM
J Short_Amount 8/10/2010 10:49:06 AM

-] Short_area 8/10,/2010 10:49:08 AM
J Short_Quantification §/10/2010 10:48:54 AM
e P @
5] calibration B/10/2010 7:37:16 PM
.j Extended_Seq... §/10/2010 7:37:16 PM
Ij GLP+Short B/10/2010 7:37:118 PM

.j Sample_Summ... §/10f2010 7:37:20 PM

5] short B/10/2010 7:37:20 PN@
.j Shart_Acquisit... &/10/2010 7:537:22 PM

.j Short_Acquisit, .. §/10f2010 7:37:22 PM

.j Short_Acquisit, .. 8102010 7:37:24 PM

.j Short_Acquisit, .. 8102010 7:37:24 PM

.j Short_Amou... 8/10/2010 7:37:26 PM
.j Short_Area 8/10/2010 7:37:28 PM
2] short_Quantifi... §/10/2010 7:37:28 PM

CaLanGUAGE
-1 dzh-cHs
51 Calibratinn AANMPO10 7:47:0A P

-

[] Shaw anly comman templates [ 0K, ] [ Cancel ] [ Help

Abbildung 40 Dialogfeld Browse for Report Templates in Result Set

1 Auf der linken Seite sehen Sie die Vorlagen im Standardvorlagenverzeichnis
(chem32/repstyle).

2 Auf der rechten Seite sehen Sie die Vorlagen im aktuell geladenen Ergebnissatz.

3 Zu jeder Vorlage wird das Datum angezeigt, an dem sie zuletzt gespeichert wurde. Die

QuickInfo des Datums zeigt den letzten Logbuch-Eintrag der Vorlage.
4 Vorlagen kénnen auch in Unterordnern von "chem32\repstyle" gespeichert werden.

5 Vorlagen, die sich sowohl im Ergebnissatz als auch im Standardvorlagenverzeichnis
befinden, sind fett dargestellt. Hierbei miissen nur die Namen der Vorlagen
tibereinstimmen.

6 Sie kénnen Vorlagen durch Drag-and-Drop oder mithilfe der Schaltflache > vom
Standardvorlagenverzeichnis in den Ergebnissatz kopieren.

186 ChemStation Konzepte und Arbeitsablaufe




Reporterstellung 8

Datendateiverwaltung bei deaktivierter Erstellung eindeutiger Ordner

Bei Verwendung der Option ,Erstellung eindeutiger Ordner AUS” werden die
Vorlagen fiir Sequenzzusammenfassungsreports und Einzelinjektionsreports
immer vom Standardvorlagenverzeichnis (chem32\repstyle) aus referenziert.

Speichern generierter Reports

Dateinamen fiir Einzelinjektionsreports

Wenn Sie im Dialogfeld Specify Report einen Dateinamen fiir den Einzelinjekti-
onsreport angeben, kénnen Sie folgende Token verwenden:

* <Date> - aktuelles Datum

* <Time> - aktuelle Uhrzeit

* <SeqN> Name der Sequenzdatei (lautet bei einer einzelnen Probe ,_*)

* <Cont> — Name des Ergebnissatzes (lautet bei einer einzelnen Probe ,_“)
* <SamN> - Probenname

* <Lims> - Lims-ID

* <InjD> - Injektionsdatum und -uhrzeit

* <File> - Datendateiname

* <SLoc> - Probenposition

Dateinamen fiir Sequenzzusammenfassungsreports

Wenn Sie in der Registerkarte Sequence Output des Dialogfelds Sequence Param-
eters einen Dateinamen fiir den Sequenzzusammenfassungsreport angeben,
konnen Sie folgende Token verwenden:

» <Date> - aktuelles Datum
* <Time> - aktuelle Uhrzeit
* <SeqN> - Name der Sequenzdatei

* <Cont> — Name des Ergebnissatzes
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Reportvorlagen in der zentralen Datenspeicherung

Wenn Sie ein zentrales Datenspeicherungssystem verwenden, werden Report-
vorlagen als eigenstidndiger Dokumententyp behandelt. Sie konnen Vorlagen in
die zentrale Datenspeicherung hochladen, Vorlagen aus der zentralen Daten-
speicherung herunterladen oder alle lokalen Reportvorlagen mit der neuesten
Version aus der zentralen Datenspeicherung aktualisieren.
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Klassische Reporterstellung

Reportergebnisse

Es stehen zwei Reporttypen zur Verfiigung:
* Ein unkalibrierter Report ohne Korrektur des Detektor-Response

* Ein kalibrierter Report mit korrigiertem Detektor-Response fiir unter-
schiedliche Substanzen.

Unkalibrierte Reports

Unkalibrierte Reports umfassen die Reports Area% und Height%. Diese Reports
werden hauptsachlich zur Vorbereitung kalibrierter Reports verwendet. Sie
koénnen auch als endgiiltiger Report benutzt werden, wenn die Substanzen ver-
gleichbare Responsefaktoren aufweisen, sodass sich auch dhnliche Flachen-
oder Hohenwerte ergeben.

Kalibrierte Reporte

In kalibrierten Reporten werden die unterschiedlichen Responsefaktoren der
untersuchten Substanzen berticksichtigt. Eine oder mehrere Kalibrierproben
mit bekanntem Gehalt dieser Substanzen miissen dazu unter identischen
Bedingungen analysiert werden. Die integrierten Daten dieser Kalibrier-
probe(n) werden zur Erstellung einer Kalibriertabelle benotigt. Das ist eine
Liste mit Retentions-/Migrationszeiten, Mengen und Responsewerten, die zur
Reporterstellung beno6tigt werden. Der kalibrierte Report beruht auf zwei Kali-
brierverfahren, dem externen und dem internen Standard.

Report mit externem Standard

Der ESTD-Report erstellt eine Ergebnisliste mit Konzentrationseinheiten Ihrer
Wahl oder Angaben der prozentualen Anteile an der Gesamtmenge der Sub-
stanzen. Das Verfahren des externen Standards erfordert die genaue Kenntnis
der injizierten Volumina von Kalibrier- und Probenlésung. Die Zuverlassigkeit
dieses Reports hangt von der Reproduzierbarkeit der Injektionsvolumina und
anderer Faktoren ab, die sich von Probe zu Probe d4ndern kénnen.
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Report mit internem Standard

Die Beschrinkungen des Reports mit externem Standard entfallen bei der Ver-
wendung eines internen Standards. Eine exakt bekannte Menge des internen
Standards wird sowohl zur Kalibrierlosung als auch zur Probenlosung
gemischt. Die Responsefaktoren jeder interessierenden Substanz werden
durch den Response des internen Standards dividiert, womit das
Response-Verhiltnis errechnet wird. Die Kalibrierkurven werden als Auftra-
gung dieses Response-Verhédltnisses gegen das Mengenverhéaltnis gewonnen.
Mit dieser Information werden die Ergebnisse im Report berechnet. Mit die-
sem Verfahren werden Fehler des Injektionsvolumens oder leichte Schwan-
kungen des chromatographischen/elektropherographischen Systems mit
Auswirkungen auf alle Substanzen berticksichtigt. Im ISTD-Report werden die
Ergebnisse mit Einheiten Threr Wahl ausgegeben.

Kontrollkarten-Report

Beim Kontrollkarten-Report wird ein einzelnes Ergebnis fiir eine bestimmte
kalibrierte Substanz iiber mehrere Laufe hinweg verfolgt. Die Control
Chart-Funktion wird installiert, sobald ChemStation betriebsbereit ist. Am
Ende eines Laufes, dessen Methode diese Funktion beinhaltet, wird das ver-
folgte Ergebnis direkt in ein Microsoft Excel-Datenblatt tiberfiihrt. Schlieflich
wird der Report auch tiber Excel ausgedruckt.

Quantitative Ergebnisse

Der Reporttyp tragt den Namen der Berechnungsmethode, die zur Auswertung
verwendet wurde, z. B. "ISTD-Report". Jeder Typ wird im Folgenden kurz
beschrieben. Die Berechnungsmethoden fiir die einzelnen Reporte finden Sie
in “Quantitative Ergebnisse” auf Seite 190.

Area% (Flichen%) erzeugt den einfachsten Report und erfordert keine Kalib-
rierdaten, da keine Korrektur des Detektor-Response fiir unterschiedliche
Substanzen erfolgt. Dieser Reporttyp kann zur Entwicklung einer Kalibrierta-
belle zur Verwendung mit anderen Reportoptionen genutzt werden. Dieser
Report ist fiir Analysen mit Substanzen geeignet, deren Responsefaktoren
keine signifikanten Unterschiede aufweisen.

Height% (Hohen%) erzeugt einen Report dhnlich des Typs "Area%" (Flache%),
wobei anstelle der Peakflache die Peakhohe zur Berechnung verwendet wird.
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Norm% erzeugt einen Report, in dem jede Komponente als prozentualer Anteil
an der Gesamtmenge ausgegeben wird. Die Peaks werden vor der Berechnung
hinsichtlich ihres Detektor-Response korrigiert.

ESTD (Externer Standard) erzeugt einen Report der aktuellen Menge jeder Sub-
stanz in frei wihlbaren Einheiten. Die Mengenberechnung erfolgt mit einer
zuvor erstellten Kalibriertabelle. Die Verwendung eines externen Standards
erfordert die Kenntnis des Injektionsvolumens der Kalibriermischung,.

ESTD% erzeugt einen Report der relativen Mengen jeder Substanz als prozentu-
aler Anteil der injizierten Probe. Die Mengenberechnung erfolgt mit einer
zuvor erstellten Kalibriertabelle. Die Verwendung eines externen Standards
erfordert die Kenntnis des Injektionsvolumens der Kalibriermischung,.

ISTD (Interner Standard) erzeugt einen Report mit den tatsachlichen Mengen
jeder Substanz. Die Mengen werden mit einer zuvor erstellen Kalibrierkurve
berechnet. Die Verwendung eines internen Standards in der Probe und der
Kalibriermischung erfordert keine so exakte Kontrolle des Injektionsvolu-
mens. Diese Methode korrigiert Schwankungen der Instrumentenleistung zwi-
schen einzelnen Analysenlidufen.

ISTD% erzeugt einen Report mit den relativen Mengen jeder Substanz als pro-
zentualem Anteil der injizierten Probe. Die Verwendung eines internen Stan-
dards in der Probe und der Kalibriermischung erfordert keine so exakte
Kontrolle des Injektionsvolumens. Diese Methode korrigiert Schwankungen
der Instrumentenleistung zwischen einzelnen Analysenlaufen.

Reporterstellung mit Werten der benutzerdefinierten Felder

Die Werte der benutzerdefinierten Felder, die einer Probe entsprechend ihrer
Erfassungsmethode zugewiesen sind, konnen fiir den Report bearbeitet wer-
den. Die benutzerdefinierten Felder befinden sich am Ende des Reportkopfes,
der die allgemeinen Probeninformationen enthéilt. Die benutzerdefinierten
Felder zu Substanzen befinden sich am Reportende.
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Reportarten

Sie konnen zu einer beliebigen Reportart ein Signal hinzufiigen, indem Sie das
entsprechenden Kéastchen im Dialogfeld ,Report spezifizieren“ aktivieren.

Folgende Reportarten sind verfiigbar:

None - Es wird keinerlei Text in den Report aufgenommen. Das Chromato-
gramm wird nur dann als Report ausgegeben, wenn die Option ,Chromato-
grammausgabe hinzufiigen“ ausgewahlt ist.

Short - Enthilt quantitative Textergebnisse aller integrierten Signale, die im
Dialogfeld ,Signaldetails“ (nur bei LC) oder ,Signal“ (nur bei GC) eingestellt
sind. Die Peakbreite beim Kurzreport wird mit der komplexeren Formel
mithilfe des Integrators berechnet: PB = 0,3(IPRight - IPLeft) + 0,7(Fla-
che/Ho6he), wobei IPRight und IPLeft die Wendepunkte sind.

Detail - Enthalt einen Kopfteil, quantitative Ergebnisse in Textform und
Kalibrierkurven. Der Kopfteil wird in der Datei RPTHEAD.TXT im Metho-
denverzeichnis gespeichert. Sie konnen den Kopfteil mit einem Texteditor
bearbeiten, um einen fiir die Methode spezifischen Text hinzuzufiigen.

Header + Short - Enthilt den Kopfteil der Datei und quantitative Textergeb-
nisse. Der Kopfteil wird in der Datei RPTHEAD.TXT im Methodenverzeich-
nis gespeichert. Sie konnen den Kopfteil mit einem Texteditor bearbeiten,
um einen fiir die Methode spezifischen Text hinzuzufiigen.

GLP + Short - Enthilt Kopfteil, Probeninformationen, Geritebedingungen,
Logbuch, Signal und quantitative Ergebnisse. Der Kopfteil wird in der Datei
RPTHEAD.TXT im Methodenverzeichnis gespeichert. Sie konnen den Kopf-
teil mit einem Texteditor bearbeiten, um einen fiir die Methode spezifischen
Text hinzuzufligen.

GLP + Detail - Enthéalt Kopfteil, Probeninformationen, Geratebedingungen,
Logbuch, Signal, Kalibrierkurven und quantitative Ergebnisse. Der Kopfteil
wird in der Datei RPTHEAD.TXT im Methodenverzeichnis gespeichert. Sie
kénnen den Kopfteil mit einem Texteditor bearbeiten, um einen fiir die
Methode spezifischen Text hinzuzufiigen.

Full - Enthalt Kopfteil, Probeninformationen, Geriatebedingungen, Logbuch,
Signale und quantitative Ergebnisse. Der Kopfteil wird in der Datei
RPTHEAD.TXT im Methodenverzeichnis gespeichert. Sie konnen den Kopf-
teil mit einem Texteditor bearbeiten, um einen fiir die Methode spezifischen
Text hinzuzufiigen.

Performance - Erstellt einen Report gemaf der Grenzwerte aus dem Dialog-
feld ,Leistungsgrenzen bearbeiten“ im Menii ,Systemeignung®.
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Bei unkalibrierten Methoden enthalten die Reporte die Parameter Peak-
nummer, Retentions-/Migrationszeit, Peakfliche, Peakhohe, Signalbeschrei-
bung, tatsichliche Halbwertsbreite (siehe auch Tatsdchliche Peakbreite Bx
[min] im Referenzhandbuch), Symmetrie, k’, Effizienz (Boden) und die Auf-
16sung fiir jeden Peak.

Bei kalibrierten Methoden umfassen die Reportparameter Peaknummer,
Retentions-/Migrationszeit, Substanzname, Menge, Signalbeschreibung, tat-
siachliche Halbwertsbreite, Symmetrie, k’, Effizienz (Boden) und die Aufl6s-
ung fiir jeden Peak.

Die Berechnung der halben Peakhohe entspricht nicht der etwas komplexe-
ren Formel fiir die Peakbreite, die vom Integrator verwendet wird. Die
Werte fir Effizienz und Auflésung beruhen auf dieser berechneten Peak-
breite. Der Kopfteil des Reports umfasst alle relevanten Informationen zur
Methode, einschliefilich Gerit, Saule/Kapillare, Probe und Parameter der
Datenerfassung. Das Signal wird zudem gezeichnet.

+ Performance + Noise - Kombiniert die Reportvorlage ,Systemleistung“ mit
Berechnungen zum Rauschen fiir Bereiche, die im Dialogfeld ,Rauschbe-
reich bearbeiten® im Menii ,,Systemeignung” festgelegt werden. Auf3erdem
ist das Rauschen als sechsfache Standardabweichung, als
Peak-zu-Peak-Wert und als ASTM-Rauschen angegeben. Ferner werden Drift
und Signalwanderung bestimmt.

* Performance + Extended - Erzeugt einen erweiterten Report mit allen Parame-
tern aus den Leistungsberechnungen der Peaks und einzelnen Peakdarstel-
lungen. Die Darstellungen umfassen die Basislinie, die Tangenten und die
Peakbreiten bei definierten Héhen. Dieser Reporttyp beinhaltet nur kalib-
rierte Peaks.

Zusatzlich zu den Parametern, die fiir den Leistungsreport ausgedruckt
werden, werden weitere Parameter zur Peakleistung bestimmt: Es werden
die Anfangs- und Endzeit des Peaks, Schriige, Uberschuss, Peakbreite, Tai-
lingfaktor gemafd USP, Zeitintervall zwischen Datenpunkten, Anzahl der
Datenpunkte, statistische Momente, Boden, B6den pro Meter, Selektivitat
und Peakauflésung werden fiir jeden Peak ausgegeben. Die Peakbreite,
Bo6den, Boden pro Meter, Selektivitat und Auflosung werden mit der tat-
sachlichen Halbwertsbreite-, 5 Sigma-, Tangenten- und Tailing-Methoden
berechnet (genauere Beschreibungen finden Sie in Leistungstest-Definitio-
nen im Referenzhandbuch).

Der Kopfteil des Reports umfasst alle relevanten Informationen zur
Methode, einschlieRRlich Gerit, Saule/Kapillare, Probe und Parameter der
Datenerfassung. Das Signal wird ebenfalls grafisch dargestellt. Eine voll-
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stindige Liste der Parameteralgorithmen fiir die Peakleistung finden Sie
unter Leistungstest-Definitionen im Referenzhandbuch.

Die Spektrenreportarten (Short + Spectrum), Detail + Spectrum, Performance +
Library Search sind unter Informationen zu Ihrem Spektrenmodul beschrie-
ben.

Hinzufiigen eines individuellen Reports zu den Reportvorlagen

Sie konnen der Liste der verfiigbaren Reportvorlagen eine individuelle Report-
vorlage hinzufiigen, die Sie in der Ansicht "Reportlayout" von ChemStation
erstellt haben.

Bei allen Reporten aulRer den Leistungsreporten sind die aufgelisteten Peakbreiten vom
Integrator mit einer komplexeren Formel berechnet worden (weitere Informationen zur
Peakbreitenberechnung finden Sie unter Peakbreite im Referenzhandbuch).

Weitere Parameter fiir die Reportvorlagen

Tabelle der Peaksummen

Die Tabelle der Peaksummen wird fiir einige Anwendungen fiir die petroche-
mische oder pharmazeutische Industrie geliefert und lasst sich folgenderma-
Ben sehr wirksam einsetzen:

* Addition der Peakflichen, die innerhalb eines benutzerdefinierten Berei-
ches liegen

* Addition der Flachen eines Peakbereiches und Berechnung mit einem einzi-
gen Multiplikator

* Addition der Flachen aller Peaks mit gleichem Namen
Wenn der Report erstellt ist, verwendet ChemStation die Tabelle der Peaksum-
men dazu, den Peaksummenreport zu generieren. Die Berechnungen erfolgen

analog dem Standardreport, auf3er dass Norm% durch den Peaksummenreport
ersetzt wird.
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Reportvorlage fiir unkalibrierte Peaks

Wenn Sie die Reportvorlage fiir unkalibrierte Peaks verandern méchten, miiss-
en Sie einen der folgenden Reporte im Dialogfeld "Specify Report" (Report
angeben) auswihlen.

« Uber "Separately" (Separat) werden die unkalibrierten Peaks im Report in
einer gesonderten Tabelle (wenn die Peaks nach der Retentions-/Migrati-
onszeit sortiert sind) oder in getrennten Tabellen (wenn die Peaks nach
dem Signal sortiert sind) angefiihrt.

+ Uber "With Calibrated Peaks" (Mit kalibrierten Peaks) werden die unkalib-
rierten Peaks zusammen mit den kalibrierten Peaks im Report angefiihrt.

+ Uber "Do Not Report" (Nicht protokollieren) werden die unkalibrierten
Peaks tiberhaupt nicht in den Report aufgenommen.

Sequenziibersichtsreport

Uberblick

ChemStation kann verschiedene Standardreports fiir einzelne Analysenliufe
ausgeben. Der zusammenfassende Report einer Sequenz ist eine weitere Mogl-
ichkeit der Reporterstellung und erméglicht Ihnen, Berechnungen und Para-
meterausgaben tiber mehrere Analysen zu erstellen. Das ist zum Beispiel als
Beleg der Stabilitit des Instrumentes oder einer neuen Methode erforderlich.
Ein zusammenfassender Report kann folgende Bestandteile aufweisen:

* Eine Titelseite

* Konfiguration der Analysengerite einschlief3lich Revisionsnummer von
Gerat und Einzelheiten zur analytischen Saule/Kapillare

* Eine Sequenztabelle mit einer Beschreibung des vorgesehenen Ablaufs der
automatischen Analysen

* Logbucheintrige mit einer Beschreibung des Ablaufes der Sequenz mit
unerwarteten Ereignissen, die wihrend des Ablaufes auftraten

* Eine Methodenliste
* Einzelreports fiir jede Probe

* Eine statistische Auswertung der Analysen mit auszuwahlenden Kriterien —
Statistische Daten werden nur fiir kalibrierte Substanzen errechnet
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* Ein Inhaltsverzeichnis mit Querverweisen auf die Seitennummern der
Abschnitte mit detaillierten Informationen
Erstellung eines zusammenfassenden Reports fiir Sequenzen

Bei der Erstellung eines zusammenfassenden Reports fiir Sequenzen kénnen
Sie beliebige Kombinationen der folgenden neun Kategorien wihlen, indem Sie
die entsprechenden Kistchen aktivieren und, wo moéglich, eine Reportvorlage
mit der Auswahl ,Template“ auswihlen. Jede Vorlage spezifiziert Inhalt und
Layout des spezifischen Abschnitts des zusammenfassenden Reports.

Sie konnen unter folgenden Reportvorlagen fiir zusammenfassende Reports
wihlen:

One Page Header

Die Vorlage GLP druckt GLP mit grof3en Buchstaben als Titelseite fiir den fol-
genden Report. Datum und Platz fiir eine Unterschrift sind vorgesehen.
Configuration

Bei Auswahl von Configuration konnen Sie die Geritekonfiguration und die
Daten der analytischen Sdule/Kapillare in den Report einbeziehen.
Sequence Table

Bei Auswahl von Sequence Table konnen Sie eine Probenliste, Parameter zur
Quantifizierung und Methodennamen in den Report einbeziehen. Diese Liste
umfasst die vorgesehenen Aufgaben des Systems.

Logbook

Bei Auswahl von Logbook kénnen Sie eine Liste der Analysenlaufe einschlieRR-
lich der Geritebedingungen und aller unerwarteten Ereignissen wihrend der
Analysen der Proben erstellen.

Methods

Bei Auswahl von Methods konnen Sie eine Liste aller Methoden erstellen, die
in einer reihe automatischer Analysen verwendet wurden.
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Analysis Reports

Bei Auswahl von Analysis Reports erhalten Sie Reports der einzelnen Analysen
gemaR der in der Methode gewéahlten Vorlage.

Einzelne Analysenreports konnen nach jeder Analyse mit der gewahlten
Reportvorlage der Methode ausgedruckt werden. Dies erfolgt zusatzlich zu den
Reportabschnitten, die im Sequence Summary Reporting angegeben sind. Weitere
Informationen hierzu finden Sie in ,Sequenzausgabe“ weiter unten.

SUILabel Type = Application > Statistics for Calibrated and Sample Runs

Bei Auswahl von ,Statistics cal. runs“ werden statistische Trendanalysen der
Kalibrierproben erzeugt. Bei Auswahl von Statistics iiber Analysenlaufe wer-
den statistische Trendanalysen fiir unbekannte Proben erstellt. Beide Wahl-
moglichkeiten bieten die Gestaltungsvorlagen “Standard-Statistic” und
“Extended Statistic”. Extended Statistics gibt die statistischen Trends der Analy-
sen in Form von Diagrammen aus, wahrend Standard Statistics nur Text ausgibt.
Die Auswahl im Dialogfeld Items and Limits for Extended Statistics werden nur bei
Auswahl der Option Extended Statistic im Dialogfeld Sequence Summary Parame-
ters verwendet.

Bei Auswahl der Option Standard Statistic im Dialogfeld Sequence Summary
Parameters werden folgende statistische Auswertungen angeboten:

* Retentions-/Migrationszeit

* Flache

* Hoéhe

* Menge

* Peakbreite (basierend auf der Reportvorlage, siehe “Reportarten” auf
Seite 192)

*  Symmetrie

Die statistische Auswertung unterscheidet nicht zwischen verschiedenen Kali-
brierpunkten in einer Sequenz mit Mehrpunktkalibrierung. Das bedeutet, dass
konzentrationsabhingige Angaben (Flache, Hohe, Menge, siehe Dialogfeld
sElemente und Grenzwerte fiir die erweiterte Statistik“) unabhingig von der
Kalibrierungsstufe zusammengefasst werden. Die Werte von Statistics for Cali-
bration Runs sind bei Mehrpunktkalibrierungen in Sequenzen daher nicht
anwendbar.
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Ubersicht

Bei Auswahl von Summary wird eine Ubersicht @iber die analysierte Proben-
reihe und die verwendeten Methoden gedruckt. Wenn ,Ubersicht* zusammen
mit anderen Optionen aus ,Sequenziibersicht® gewahlt wird, werden Verweise
mit Seitenzahlen auf andere Teile in die Ubersicht eingefiigt. Es sind zwei Vor-
lagen fir ,Ubersicht* verfiigbar:

Die Sample Summary prisentiert die Analysenlaufe der Sequenz tabellarisch
mit Probeninformationen, wie Probenname, Name der Datendatei, Methode
und Nummer des Probenflischchens.

Die Compound Summary fasst die Ergebnisse tabellarisch zusammen und nennt
Ergebnisse der Quantifizierung fiir jede kalibrierte Komponente oder fiir jeden
Peak. Dies hangt von dem in der Methode festgelegten Report ab.

Sequenzausgabe

Im Dialogfeld Sequence Qutput kénnen Sie festlegen, wohin der Ubersichtsre-
port der Sequenz gedruckt werden soll.

Wihlen Sie Report to file und geben Sie einen Dateinamen an, damit der Report
in diese Datei ausgegeben wird. Die Standardeinstellung ist die Ausgabe in die
Datei GLPrprt.txt. Bei GC-Systemen mit Doppelinjektion werden die Dateien

GLPrptF.txt und GLPrptB.txt fiir den vorderen bzw. hinteren Injektor angelegt.

Wihlen Sie Report to PDF, um den Report als PDF-Dokument zu speichern. Der
Report wird im Sequenzordner unter dem Namen ,CLPrprt.PDF“ gespeichert.

Waéhlen Sie Report to HTM, um den Report im HTML-Format zu speichern. Der
Report wird in einem HTM-Verzeichnis in dem unter Sequence Parameters ange-
gebenen Verzeichnis gespeichert. Der HTM-Report besteht aus einer Indexda-
tei (index.htm) und mindestens zwei weiteren Dateien, einer Inhaltsdatei
(contents.htm) und einer GIF-Datei (Graphics Interchange Format) fir jede
Reportseite (z. B. pagel.gif). Offnen Sie zum Anzeigen des HTML-Reports die
Indexdatei in Ihrem Browser.

Wiéihlen Sie Report to printer, um den Report tiber den Systemdrucker auszuge-
ben. ,Ein Report pro Analysenlauf” aktiviert auch das Drucken von Probenre-
ports nach jeder Analyse. Diese Reports werden zusatzlich zu den
zusammenfassenden Reports am Ende der Sequenz ausgegeben. Sie kdnnen
fiir diesen Ausdruck ein neues Ausgabeziel im Dialogfeld Sequence Qutput ange-
ben oder das Ausgabeziel verwenden, das in der einzelnen Methode festgelegt
wurde.
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Report-Dateiformate

Jeder Report kann in verschiedenen Formaten gespeichert werden. Jedes For-
mat weist eine eigene Dateinamenerweiterung auf. Es ist méglich, mehrere
Formate fiir einen Report zu wahlen.

IXT Der Text des Reports wird als Unicode-Textdatei gedruckt.

WMF Jede Grafik eines Reports (Signal oder Kalibrierkurve) wird als Microsoft Win-
dows Metadatei (WMF) gesichert. Es konnen mehrere Metadateien fiir einen
Report gespeichert werden. Dieses Dateiformat entspricht dem Micro-
soft-Standard fiir das Metadateiformat gemafl der Dokumentation zur Win-
dows Softwareentwicklung. Diese Dateien sind mit dem Format der Aldus
Placeable Metafiles (APM) kompatibel, das von einer Reihe von Softwarepake-
ten unterstiitzt wird.

.DIF Tabellarische Reportdaten werden im Data Interchange Format (DIF) gespei-
chert. Dieses Format wird von Tabellenkalkulationsprogrammen wie Micro-
soft Excel unterstiitzt. Unabhingig vom gewihlten Reportformat werden nur
die Informationen der Reportvorlage ,Kurz“ gespeichert.

.CSV  Dieses Format heifst Comma Separated Values (CSV, kommagetrennte Werte).
Es ist ein sehr einfaches Format fiir tabellarische Daten und wird von vielen
Tabellenkalkulationsprogrammen und Datenbanken akzeptiert. Unabhingig
vom gewahlten Reportformat werden nur die Informationen der Reportvor-
lage ,Kurz“ gespeichert.

Fir einen Report konnen mehrere .DIF- und .CSV-Dateien verwendet werden.
Fir jeden Reportblock enthilt die erste Datei, z. B. REPORTO00.CSV, die Infor-
mationen der Reportkopfzeile. Die nachfolgenden Dateien enthalten die tabel-
larischen Ergebnisse.

Wenn die Ergebnisse nach Retentions- bzw. Migrationszeit sortiert werden, ist
nur eine Datei fiir die vollstindige Tabelle erforderlich, zum Beispiel
REPORTO1.CSV.

Wenn die Ergebnisse nach dem Signal sortiert werden, ist fiir jedes Signal eine
getrennte Tabelle erforderlich. In diesem Fall lautet die Namensgebung
Report01.CSV bis ReportNN.CSV, wobei NN die Nummer des Signals ist.

XLS Der Report wird in das XLS-Format der Tabellen von Microsoft Excel expor-
tiert. Die Daten miissen im Allgemeinen nachbearbeitet werden.

.PDF Der Report wird in einer .pdf-Datei gesichert. Beim Setup von ChemStation
wird ein PDF-Drucker namens ,PDF-XChange 4.0“ installiert. Dieser Drucker
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wird nur solange unter Start/Einstellungen/Drucker und Faxgerdte angezeigt, bis
der Computer neu gestartet wird. Beim Start von ChemStation wird ein weite-
rer temporarer Drucker namens ,ChemStation PDF“ gestartet, der auf dem
PDF-XChange-Drucker basiert. Wenn eine ChemStation-Sitzung ausgefiihrt
wird, ist ChemStation PDF in der Liste unter Start/Einstellungen/Drucker und
Faxgerite enthalten. Die Option Unique pdf file name ermoglicht das Speichern
der .pdf-Reports unter dem Dateinamen
<sequence_container_name>_<data_file_name>.pdf unabhingig von den
Reports.
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CE-spezifische Konzepte und Funktionen

Spezifische CE-Funktionen der Agilent ChemStation in der
Ansicht ,,Method and Run Control” (Methoden- und
Analysenlaufsteuerung)

202

Tabelle ,,Vial” (Probenflasche)

Die Funktion Vial Table steht nur in der Online-Sitzung der ChemStation zur Verfiigung.

Die Vial Table ist eine Tabelle, welche die Probenflaschen im Probenteller nicht
nur mit Proben, sondern auch mit aufgabenspezifischen Probenflaschen, z. B.
Puffer, Spiilflaschen, Probenflaschen fiir saubere Rohrchen und Auffanggefafi,
verkniipft. Die Vial Table ist mit der Sequenztabelle verkniipft. Beim Laden
einer Sequenz werden die Informationen aus der Sequenztabelle in die Tabelle
,vial“ (Probenflasche) kopiert. Die Eintriage in der Tabelle ,Vial“ (Probenfla-
sche) werden jedoch nicht in die Sequenztabelle zuriick tibertragen. Das Dia-
logfeld Vial Table Advanced Settings wird angezeigt, wenn Sie in Vial Table auf die
Schaltflache Advanced klicken. In diesem Dialogfeld konnen Sie Warnmeldun-
gen zu Konflikten zwischen der Vial Table und der Methode oder Sequenz und
die Verwendung symbolischer Namen aktivieren. Um zu iiberpriifen, ob zwi-
schen der Vial Table und der Methode und Sequenz Konflikte bestehen, miissen
Sie die Option Enable vial table checks and warnings wihlen.

Beim Laden einer Methode oder Sequenz werden die Zuordnungen der Pro-
benflaschen in der Vial Table und die Zuordnungen in der Methode oder
Sequenz auf Ubereinstimmung hin tiberpriift. Wenn zwischen den Zuordnun-
gen der Probenflaschen Konflikte vorhanden sind, konnen diese mit Hilfe der
Tabellen Conflict leicht behoben werden.

Position 49 im Probenteller wird fiir die Nadel-Waschflasche verwendet und Position 50

bleibt leer, um die Hebevorrichtung in die Ausgangsposition zuriickzufahren. Diese
Positionen sind in der Vial Table nicht enthalten.
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Die Spalte Used in der Tabelle ,Vial“ (Probenflasche) erméoglicht die Verwen-
dung der angegebenen Probenflasche. Fiir die Felder Used in gibt es fiinf giiltige
Eintrage:

Don‘tCare  Keine Priifung auf Ubereinstimmung erfolgt
Methode Die Probenflasche ist in der Methode aufgefiihrt
Sequenz  Die Probenflasche ist in der Sequenztabelle aufgefiihrt
System Dies ist eine spezielle Probenflasche, die zur Systemkonfiguration gehort. Der

Name muss einer der folgenden symbolischen Namen sein:
*  @INLET die Einlass-Probenflasche
* @OUTLET die Auslass-Probenflasche
* @FLUSH die Wasch-Probenflasche
* @WASTE das AuffanggefaR

* (@clean tubes die Probenflasche, die fiir das Reinigen der Auffiillleitungen
verwendet wird

+ @USER X (wobei X ein Wert zwischen 1 und 10 sein kann) als Sequenz-Platz-
halter

Diese Option erméglicht die Angabe einzelner Probenflaschennummern fir
die symbolischen Namen, die in der Methode verwendet werden. Auf diese
Weise kann der Benutzer unterschiedliche Probenflaschen fiir ,Inlet Home“
(Einlass-Ausgangsposition), ,Outlet Home*“ (Auslass-Ausgangsposition),
sReplenishment* (Auffiillen), ,Preconditioning“ (Vorbereitung), ,Postcondi-
tioning“ (Nachbereitung) usw. fir jede Zeile in der Sequenz angeben.

NotUsed An dieser Position ist keine giiltige Probenflasche vorhanden.
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Tabelle "Method Conflict" (Methodenkonflikt)

Die Method Conflict Table wird angezeigt, wenn Sie eine Methode laden, in der
Probenflaschen definiert sind, die einen Konflikt mit den in der Tabelle "Vial"
(Probenflasche) definierten Probenflaschen verursachen. Die Method Conflict
Table ist in zwei Halften aufgeteilt. Die linke Halfte enthélt ein Abbild der Vial
Table und die rechte Halfte zeigt die Konflikt verursachenden Probenflaschen.

Zum Beheben dieser Konflikte konnen Sie die Probenflasche entweder erset-
zen (Einzelpfeil) oder sie aus der Methode an die nichste freie Position in der
Vial Table verschieben (Doppelpfeil). Dieser Vorgang kann fiir jede Probenfla-
sche in der Tabelle ausgefiihrt werden, die einen Konflikt verursacht

Wenn benutzerdefinierte Probenflaschen (mit symbolischen Namen wie
@Userl, @User2) verwendet werden, kann der Konflikttest fiir diese Proben-
flaschen nicht ausgefiithrt werden, da ohne die Sequenzinformationen nicht
ermittelt werden kann, ob ein Konflikt vorhanden ist oder nicht.

Tabelle "Sequence Conflict" (Sequenzkonflikt)

Die Sequence Conflict Table wird angezeigt, wenn Sie eine Methode einrichten
oder laden, in der Probenflaschen definiert sind, die einen Konflikt mit den in
der Probenflaschentabelle definierten Probenflaschen verursachen. Die
Sequence Conflict Table ist in zwei Hélften aufgeteilt. Die linke Hélfte enthilt ein
Abbild der Vial Table und die rechte Halfte zeigt die Konflikt verursachenden
Probenflaschen.

Zum Beheben der Konflikte konnen Sie die Informationen in der Vial Table mit
den Informationen aus der Sequence Table tiberschreiben. Wenn der Konflikt
von einem Systemeintrag verursacht wird, kann der Eintrag nicht tiberschrie-
ben werden. Sie konnen die Sequence Conflict Table auch schlieRen, ohne die
Konflikte zu losen.

Wenn benutzerdefinierte Probenflaschen (in den Spalten @User1, @User2
usw.) verwendet werden, kann der Konflikttest fiir diese Probenflaschen nicht
ausgefiihrt werden, da ohne die Methodeninformationen nicht ermittelt wer-
den kann, ob ein Konflikt vorhanden ist oder nicht.
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Methodensimulation

Zum ﬂberprﬁfen der Methode konnen Sie die Simulationsfunktion verwenden.
Waihrend der Simulation reflektiert das Diagramm die Aktionen, die fiir die
Methode ausgefiihrt wiirden, d. h., die in der Methode angegebenen Probenfla-
schen werden fiir die Hebevorginge angezeigt und Strom und Spannung wer-
den so angezeigt, wie sie in einem tatsidchlichen Analysenlauf angewendet
werden wiirden. Die Simulation ist schneller als eine Analyse: Jeder Schritt
dauert ca. 3 Sekunden. Ein Schritt entspricht einer Anderung im CE-Dia-
gramm.

Um die Simulation zu starten, laden Sie die zu simulierende Methode und
wéhlen Sie Simulation im Menii Instrument.
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Peakspitzentyp

Anders als LC-, GC- oder MS-Peaks konnen CE-Peaks durchaus asymmetrisch
sein. Daher ist die Moglichkeit, Integrationsparameter auszuwahlen, um die
hochste Genauigkeit und Reproduzierbarkeit zu erzielen, sehr wichtig fiir die
quantitativen Ergebnisse.

Die folgenden Peakspitzentypen sind verfiighar, wenn Sie im Dropdown-Menii
Integration die Option Peak Top Type wahlen:

Highest Point (Hochster Punkt)

* wird ausgewahlt, wenn der Peak dreieckig ist

*  wenn unterschiedliche Konzentrationen verwendet werden

Parabolic Interpolation (Parabolische Interpolation)

* wird fir das Tailing nicht getrennter Peaks verwendet

Center of Gravity (Schwerpunkt)

* Dbietet genauere Berechnungen bei dreieckigen Peaks

* Proben mit 4hnlichen Konzentrationen

Gauss Fit (GauR-Anpassung)

* wird fir symmetrische Peaks verwendet
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Kalibrierarten

Die Standardkalibrierung basiert auf der Peakflache oder -hohe. Wenn Sie
Standard Calibration wihlen, konnen Sie die Option Calculate Signals Separately
oder Calculate with Corrected Areas wihlen.

Sie wihlen die Option "Signale separat berechnen", wenn Sie sicherstellen
mochten, dass in der Berechnung von Norm?%-Reporten das Mengenprozent
separat aufgezeichneter Signale fir jedes Signal 100 % ergibt. Wenn Sie die
Option Calculate signals separately (Signale separat berechnen) deaktivieren,
ergibt das Mengenprozent aller Signale 100 %. Die Auswahl der Option
Calculate signals separately ist eine Voraussetzung fiir das Sortieren der Signale
in der Kalibriertabelle.

Wihlen Sie Calculate with Corrected Areas, um eine Korrektur an der Peakfliche
basierend auf der Migrationszeit vorzunehmen. In diesem Modus wird die
Fliche durch die Migrationszeit dividiert, was die Reproduzierbarkeit in der
quantitativen Analyse verbessern kann, wenn die Migrationszeiten instabil
sind.

Zusatzlich zur Standardkalibrierung gibt es drei 3 Kapillarelektrophorese-spe-
zifische Kalibrierungen, die auf der Migrationszeit eines Signals basieren.

In der Dropdown-Liste fiir die Kalibriertabelle sind die folgenden Kalibrierty-
pen verfligbar.

+ Standard Calibration
* Protein Molecular Weight Calibration
* DNA Base-Pair Calibration

+ Capillary Isoelectric Focusing Calibration

Weitere Informationen zu Kapillarelektrophorese-spezifischen Kalibrierungen
finden Sie im Handbuch OpenLAB CDS ChemStation Edition - Referenz zu
Funktionsprinzipien.
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Auf Migrationszeit basierende Kalibrierungen

Auf Migrationszeit basierende Kalibrierungen in einer Sequenz
verwenden

Auf Migrationszeit basierende Kalibrierungen und Neukalibrierungen konnen
in eine Sequenz einbezogen werden. Es werden jedoch nur explizite Kalibrie-
rungen und zyklische Neukalibrierungen unterstiitzt. Umschlief3ende Neukali-
brierungen werden nicht unterstiitzt. Fiir auf Migrationszeit basierende
Kalibrierungen ist kein Sequenz-I"Jbersichtsreport verfiigbar.

Reportstile fiir auf Migrationszeit basierende Kalibrierungen

Die fiir auf Migrationszeit basierende Kalibrierungen verfiigbaren Reportstile
sind auf Short (quantitative Testergebnisse) und Full Reports (Kopfzeile, Pro-
beninformationen, Instrumentenbedingungen, Logbuch, quantitative Ergeb-
nisse und Peakreinheitsdiagramm) begrenzt.

Kalibrierung unter Verwendung der Mobilitatskorrektur

Minimale Abweichungen an der Pufferzusammensetzung, der Temperatur des
Analysenlaufs oder der Viskositiat sowie der Adsorption an der Kapillarwand
koénnen sich auf den EOF auswirken und zu seiner Instabilitit fiihren. Die sich
daraus ergebende Anderung des EOF kann zu einer hohen Standardabwei-
chung der Migrationszeit fiihren. Korrekturen der Mobilititswerte konnen die
Auswirkungen der Abweichungen der Migrationszeit von Analysenlauf zu
Analysenlauf signifikant reduzieren, indem die Migrationszeit eines Referenz-
peaks fiir die Mobilitat iberwacht wird. Dies wiederum fiihrt zu einer erhoh-
ten Reproduzierbarkeit der Migrationszeit.

Der Referenzpeak fiir die Mobilitét sollte mit den folgenden Priorititen ausge-
wiahlt werden:

» Waihlen Sie den Peak mit dem héchsten Signal
* Waihlen Sie den am stirksten isolierten Peak

* Der EOF-Marker oder der interne Standard konnen ebenfalls als Referenz-
peak fiir die Mobilitit verwendet werden

» Vergroflern Sie das Suchfenster, damit der Referenzpeak fiir die Mobilitat
immer angezeigt wird
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* Wenn im Suchfenster mehrere Peaks angezeigt werden, wird der Peak mit
dem hochsten Signal automatisch als Referenzpeak fiir die Mobilitit ausge-
wahlt.

Es sind zwei Korrekturarten fiir Mobilititswerte verfiigbar:

Korrektur  Effective Mobility Correction verwendet die effektiven Mobilitdtswerte aller
der effektiven  Peaks; hierzu sind die Daten zum Spannungsanstieg und das Elektrophero-
Mobilitdit gramm erforderlich. Die Korrektur der effektiven Mobilitdt ermoglicht zudem,
dass die tatsachlichen effektiven Mobilititswerte fiir alle Probenkomponenten
ermittelt werden konnen.

Korrektur  Bei der Relative Mobility Correction sind keine Spannungsdaten erforderlich,
der relativen  sondern es wird fiir alle Messungen eine konstante Spannung angenommen.
Mobilitat
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CE-MSD

Untergrundsubtraktion

Wenn Sie die Option Subtract Background (BSB) wihlen, wird das zuletzt ausge-
wahlte Massenspektrum von den einzelnen Punkten im aktuellen Elektrophe-
rogramm subtrahiert. Die sich daraus ergebenden Daten werden im selben
Verzeichnis und mit demselben Namen wie die urspriingliche Datendatei
gespeichert, die Dateiendung lautet jedoch .BSB.

Die neue Datendatei wird zur aktuellen Datendatei und das Elektrophero-
gramm mit dem subtrahierten Untergrund wird angezeigt. Ein Datensatz der
Anzahl der ausgefithrten Untergrundsubtraktionen wird im Header der Daten-
datei gespeichert.

Wenn Sie die BSB-Daten in tabellarischer Form anzeigen, treten aufgrund der
Prazision der Datendarstellung moglicherweise Unterschiede auf.

Die Textdateien "HELP" im LC/MSD-System beziehen sich nur auf LC- und nicht auf
CE-Parameter. Einige Funktionen, die in der LC/MSD-Software verfiigbar sind, sind in
CE/MSD-Anwendungen entweder nicht verfiigbar oder nicht zutreffend, werden aber in der
LC verwendet. Die Funktion peak matching ist fiir CE-MS nicht verfiighar und daher nicht
aktiviert. In CE-MS findet die UV- und MS-Erkennung bei unterschiedlichen Langen der
Trennkapillare statt. Aufgrund der unterschiedlichen Auflésung bei unterschiedlichen
effektiven Langen ist eine Peakzuordnung nicht méglich.
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Methoden-Unterverzeichnisse fiir unterschiedliche CE-Modi

Methoden in CE sind abhingig vom ausgewahlten CE-Modus. Daher werden
sie im Unterverzeichnis "Method" in unterschiedlichen Unterverzeichnissen
gespeichert:

CE Enthilt Methoden fiir den CE-Modus
CEC Enthalt Methoden fiir den CEC-Modus
CEp Enthéalt Methoden fiir den Modus CE plus Druck
CEMS Enthilt Methoden fiir den Modus CE-MS
CEMSp Enthilt Methoden fiir den CE MS plus-Druckmodus
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@

@clean tubes

@Leitungsreinigung
@FLUSH

@SPUL
@INLET

@EINLASS
@OUTLET

@AUSLASS
@USER X

@BEABEITER X
@WASTE

@ABFALL

A

Acq Method
Erfassungsmethode
Acquisition Method Viewer
Erfassungsmethodenansicht
Acquisition Method Viewer...
Erfassungsmethodenansicht...
Add
Hinzufiigen
Add Data Files...
Datendateien hinzufigen...
Add Pause to Queue
Pause zu Wartschlange hinzufiigen
Advanced
Erweitert
Always ask user to choose an option

Benutzer immer auffordern, eine
Option auszuwéhlen

Analysis Method
Analysemethode

212

Analysis Reports
Analysenreports
Apply Manual Events from Method

Verwenden der manuellen Ereignisse

aus der Methode
Automatic update for selected runs

Automatische Aktualisierung ausge-
wahlter Analysenlaufe

Back
Hinten
Back Sample List
Hintere Probenliste
Batch
Batchverfahren
Blank
Blindlésung
Bracketing
UmschlieRend
Bracketing/Cyclic
UmschlieRend/Zyklisch
Break Session Lock
Sitzungssperre aufheben
Browse
Durchsuchen
Browse for methods in master paths
Methoden in Hauptpfaden suchen

Browse for Report Templates in Result Set
Reportvorlagen im Ergebnissatz suchen

Browse for templates in master paths
Vorlagen in Hauptpfaden suchen
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Calculate signals separately
Signale separat berechnen
Calculate Signals Separately
Signale separat berechnen
Calculate with Corrected Areas
Mit korrigierten Flachen berechnen
Calibrant
Kalibrierlosung
Calibration
Kalibrierung
Calibration Interval
Kalibrierintervall
Calibration Mode
Kalibriermodus
Capillary Isoelectric Focusing Calibration
Kalibrierung der Kapillar-isoelektri-
schen Fokussierung
Change Root...
Stammverzeichnis wechseln...
Character
Zeichen
Chem32\<instrument>\TEMP\AESEQ
Chem32\<Gerat>\TEMP\AESEQ
ChemStation Administrator
ChemStation-Administrator
ChemStation Analyst
ChemStation-Analytiker
ChemStation Data Analysis
ChemStation Datenanalyse
ChemStation Lab Manager
ChemStation-Lab-Manager
ChemStation Operator
ChemStation-Bediener



Choose Master Method to update

Mustermethode zum Aktualisieren aus-

wahlen
Close
SchlieRen
Commands
Befehle
Compound Details
Substanzdetails
Compound Summary
Substanztibersicht
Computer name
Computername
Configuration
Konfiguration
Configuration Editor
Konfigurationseditor
Configure Table
Tabelle konfigurieren
Conflict
Konflikt
Control Chart
Kontrollkarten
Counter
Zahler
Create New Result Set
Neuen Ergebnissatz erstellen
Cross-Sequence Summary

Sequenziibergreifende Zusammenfas-
sung

Current date
Aktuelles Datum
Current time
Aktuelle Uhrzeit
Cyclic
Zyklisch

D

Data
Daten

Data Analysis
Datenanalyse
Data Analysis Navigation table
Datenanalyse
Data Analysis Task
Datenanalyseaufgabe
Data Location
Datenspeicherort
Data Storage
Datenspeicherung
Datafile
Datendatei
Delete temporary Sequence Template after
completion
Temporare Sequenzvorlage nach Fer-
tigstellung léschen
Detail
Details
Disconnect
Trennen
DNA Base-Pair Calibration
Kalibrierung des DNA-Basenpaars
Download method to instrument
Methode auf Analysegeréat herunterla-
den

E

Easy Sequence
Easy Sequence-Setup
Easy Sequence Setup
Easy Sequence-Setup
Effective Mobility Correction
Korrektur der effektiven Mobilitat
Enable vial table checks and warnings
Uberpriifung und Warnmeldungen der
Probenflaschentabelle aktivieren
Exit
Beenden
Extended
Erweitert
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Extended Statistic
Erweiterte Statistik

Extended Statistics
Erweiterte Statistik

F
File

Datei
Fill Samples

Proben fiillen
Finish Queue Sequence
Sequenz-Warteschlange fertigstellen
Fract. Start
Frakt. Start
Front
Vorne
Full
Vollstandig

H

Header
Kopfteil
Help
Hilfe
Hide
Ausblenden

Import Samples

Proben importieren
Import Samples...

Proben importieren...
injection volume

Injektionsvolumen
injections/vial

Injektionen/Probenflasche
Instrument

Gerat
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Instrument Control
Geréatesteuerung
Instrument name
Geratename
Integration Events Table
Tabelle der Integrationsereignisse
ISTD amount
ISTD-Menge
Items and Limits for Extended Statistics

Elemente und Grenzwerte fiir die
erweiterte Statistik

L

Library Search
Bibliothekssuche
Load
Laden
Logbook
Logbuch

M

Manual Events
Manuelle Ereignisse
Manual update ...
Manuelle Aktualisierung ...
Menu
Meni
Messages and warnings
Nachrichten und Warnungen
Method
Methode
Method and Run Control
Methoden- und Analysenlaufsteue-
rung
Method Conflict Table
Tabelle Methodenkonflikt
Method Resolution Info
Informationen zum Methodenabgleich
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Methods
Methoden

N

Name Pattern
Namensmuster
New
Neu
New method from instrument
Neue Methode von Analysegeréat
No Recalibration
Keine Rekalibrierung
Noise
Rauschen
None
Keine

Number of Samples
Anzahl Proben

0

One Page Header

Kopfzeilen auf einer Seite
Open Easy Sequence Setup

Easy Sequence-Setup 6ffnen
Options

Optionen

P

Part of method to run
Auszufiihrender Methodenteil
Partial Recalibration
Partielle Neukalibrierung
Partial Sequence
Teilsequenz
Path
Pfad
Paths
Pfade

Peak Top Type
Peakspitzentyp
peak matching
Peakzuordnung
Pending
Ausstehend
Performance
Leistung
Preferences
Voreinstellungen
Preview/Print Sequence...
Vorschau/Sequenz drucken...
Print
Drucken
Printer
Drucker
Protein Molecular Weight Calibration
Kalibrierung des Protein-Molekularge-
wichts

Q

QC Sample
QS-Probe
Queue Method
Methode in Warteschlange stellen
Queue Planner...
Warteschlangenplaner...
Queue Sequence....
Sequenz in Warteschlange stellen....

Read-Only

Schreibgeschiitzt
Recalculate With Method

Mit Methode neu berechnen
Recalibration of all Retention/Migration
Times

Neukalibrierung aller Retentions-/Mig-
rationszeiten
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Korrektur der relativen Mobilitat
Remove
Entfernen
Remove Manual Events from Method
Entfernen der manuellen Ereignisse
aus der Methode
Remove selected Data Files
Ausgewahlte Datendateien entfernen
Report Layout
Reportlayout
Report Templates
Reportvorlagen
Report to file
Report in Datei
Report to HTM
Report in HTM
Report to PDF
Report in PDF
Report to printer
Report auf Drucker
reprocess
Erneut verarbeiten
Reprocess
Erneut verarbeiten
Reprocess Only
Nur erneute Verarbeitung
Reprocessing only
Nur erneute Verarbeitung
Resolve Settings
Einstellungen abgleichen
Restore initial order
Anfangsreihenfolge wieder herstellen
result set
Ergebnissatz
Result Set Migration
Migration von Ergebnissatzen
Review
Datenpriifung

Run Method
Methode ausfihren
Run Queue
Analysenwarteschlange
Run Sequence
Sequenz ausfihren
Run Time Checklist
Runtime-Checkliste

S

sample amount
Probenmenge
Sample Info
Probeninfo
Sample Name
Probenname
Sample Summary
Probenibersicht
Sample type
Probentyp
Sample Type
Probentyp
Samples
Proben
Samples/Injections
Proben/Injektionen
Save and Add to Queue

Speichern und zur Warteschlange hin-

zuftigen
Save as New Master Method
Als neue Mustermethode speichern
Save method with Data
Methode mit Daten speichern
Screen
Bildschirm
Select Destination
Ziel auswahlen
Select Method Path
Methodenpfad auswahlen
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Select Sequence Template
Sequenzvorlage auswahlen
Select Source
Quelle auswahlen
Sequence
Sequenz
Sequence > Create New Result Set
Sequenz > Neuen Ergebnissatz erstel-
len
Sequence Conflict Table
Tabelle Sequenzkonflikt
Sequence Diagram
Sequenzdiagramm
Sequence End
Sequenzende
Sequence Location
Sequenz-Speicherort
Sequence Method
Sequenzmethode
sequence methods
Sequenzmethoden
Sequence name
Sequenzname
Sequence Name
Sequenznamen
Sequence Output
Sequenzausgabe
Sequence Parameters
Sequenzparameter
Sequence Start
Sequenzstart
Sequence Summary Parameters
Sequenziibersichtsparameter
Sequence Summary Reporting
Sequenziibersichtsreport
Sequence Table
Sequenztabelle
Short
Kurz
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shutdown
Herunterfahren
Signal/Review options
Signal-/Uberpriifungsoptionen
Signal/Review Options
Signal-/Uberpriifungsoptionen
Simple Calibration
Einfache Kalibrierung
Single Injection
Einzelinjektion
Single Sequence Summary
Einzelsequenzzusammenfassung
Specify Report
Report angeben
Spectrum
Spektrum
Standard Calibration
Standardkalibrierung
Standard Statistic
Standardstatistik
Standard Statistics
Standardstatistik
Starting Vial Location
Startposition Flasche
Statistics
Statistik
Statistics for Calibration Runs
Statistik far Kalibrierlaufe
Subtract Background
Untergrundsubtraktion
SUlLabel Type = Application > Statistics for
Calibrated and Sample Runs
SUlLabel Type = Applikation > Statisti-
ken fiir kalibrierte Analysenlaufe und
Probenlaufe
Summary
Ubersicht
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T

Take over ChemStation Remote Session

ChemStation-Remote-Sitzung Gbern-

ehmen

Target Mass
Zielmasse

U

Unique folder Creation

Erstellung eindeutiger Ordner
Unique Folder Creation

Erstellung eindeutiger Ordner
Unique folder Creation OFF

Erstellung eindeutiger Ordner AUS
Unique Folder Creation Off

Erstellung eindeutiger Ordner AUS
Unique Folder Creation OFF

Erstellung eindeutiger Ordner AUS
Unique Folder Creation ON

Erstellung eindeutiger Ordner EIN
Unique pdf file name

Eindeutiger PDF-Dateiname
Unload Current Dataset

Aktuellen Datensatz entladen
Update any Master Method ...

Beliebige Mustermethode aktualisie-

ren ...
Update Manual Events of Method
Aktualisierung der manuellen Ereig-
nisse in der Methode
Update Master Method
Mustermethode aktualisieren
Update master methods
Mustermethoden aktualisieren
Update Methods
Methoden aktualisieren
Update Methods...
Methoden aktualisieren...

Upload method from instrument
Methode von Analysegeréat hochladen
Use current method
Aktuelle Methode verwenden
Use method from data file
Methode aus Datendatei verwenden
Use reference
Referenz verwenden
Use sequence method
Sequenzmethode verwenden
Use Sequence Table information
Sequenztabelle verwenden
Used in
Verwendet in
User name
Benutzername

vV

Vial Table

Tabelle ,Vial” (Probenflasche)
Vial Table Advanced Settings

Erweiterte Einstellungen fir die Pro-

benflaschentabelle
View

Ansicht
View Method

Methode anzeigen
View Method

Methode anzeigen
View Report file

Reportdatei anzeigen
View Saved Report File(s)

Gespeicherte Reportdatei(en) anzeigen
View Saved Sequence Summary Report
File(s)

Gespeicherte Sequenzzusammenfas-

sungsreportdatei(en) anzeigen
View Summary Report File

Seguenzzusammenfassungsreports

anzeigen
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View with Instrument Configuration...
Mit Geratekonfiguration anzeigen
View with Qriginal Configuration...
Mit Originalkonfiguration anzeigen
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ACQTXT 36
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Analoges Signal 68
Analyse

Genauigkeit 175
Anpassen

Kurve 167
Anpassung

Datenanalyse 65
Arbeitsablaufe

Datenpriifung 159
Ausdruck 180, 184
Ausgabeziel

Report 178
Ausschalten

Automatisch 111

Makro 111

System 111
Automatisch

Ausschalten 111

Bibliothekssuche 64

Neukalibrierung 113
Automatisierung 28, 75

Was ist? 77

Bedingte Formatierung 184
Benutzerdefinierte Berechnung 184
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Benutzerdefinierte Felder 43, 180
Bereiche
Kalibrierung 166
Bl Studio 182
Bibliothekssuche 64

Business Intelligence Development
Studio 182

C

CDS 9

ChemStation
Anpassung 27
Explorer 51

D

DAM 36, 66, 147

Datei
Methode 49

Dateiformate
Ergebnisreport 199

Dateiname
Einzelinjektionsreport 187
Prafix 108

Sequenzzusammenfassungsreport 1
87
Datenanalyse
Angepasst 65
Batchtberprifung 25
erneute Verarbeitung 26
Methode 45
Neuberechnung 26
Quantifizierung 25
Datenerfassung 22, 68
Datenfelder 183

Datenpfad 69
Datenpriiffung 157
Datenspeicher 8, 13
Datenspeicherung 104
Demodaten 184
Detektorresponse 163
Digitales Signal 68

DOC 159

E

Easy Sequence 83
ECM 8, 13

Einzelinjektionsreport 181
Einzelsequenzreport 181
EIN 9
Erfassungsmethodenansicht 52
Erfassungsparameter 36
Ergebnissatz 36

Migration 109

Selbst zusammengestellt 1562
Erneut verarbeiten 148
Erneute Verarbeitung 26, 37, 104
Erstellung eindeutiger Ordner

Ein-/Ausschalten 102

europaisches Arzneibuch 29, 92, 98,
146, 180

Extrapolation 166
EZChrom 8

F

Farbcodierung 73

Fernsteuerung 10

Formatierung
Reportvorlage 184
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Genauigkeit

Analyse 175
Geréatesteuerung 42
Geréat

Status 73
GLP-Daten speichern 65
GLPSave.Reg 65

Mit Methode speichern 65
Gute Laborpraxis 31

Integration
Ereignisse 42
Ergebnistabelle 63

Intelligent Reporting
Aktivieren 179
Vorteile 180

Intelligente Reporterstellung
Anforderungen 157
Datendateien 158
Vorschau 159

K

Kalibrierkurve
anpassen 167
Arten 163
Einstufig 163
mehrstufige 164

Verlauf durch Koordinatenursprung

erzwingen 167

Wichtung der Kalibrierpunkte
Kalibriertabelle

Wasist? 170
Kalibrierung

Bereiche 166

Kurvenanpassung 167

mehrstufig 164

Probe 162

Punkt 162
Stufe 162
Substanz 162
Zyklisch mehrstufig 118
Klassische Reporterstellung 27
Konfiguration 14
Koordinatenursprung
Behandlung 167
einschlieBen 167
erzwingen 167
ignorieren 167
verbinden 167
Kurve
anpassen 167

L

Leerprobe 92
Letztes-Ergebnis-Modus 147

M

Makro

Ausschalten 111
Markierung von Ergebnissen 180
Mehrstufige Kalibrierung 164
Mehrstufig

Kalibrierung 164

Zyklische Sequenzen 118
Mengenbegrenzungen 164
Methode

Andern 46

automatische Aktualisierung 96, 90

bearbeiten 47

bestimmte verwenden 146
Bibliothekssuche 64
Erfassungsparameter anzeigen
Erstellen 46
GLPSave.Reg 65
Integration 63

manuelle Aktualisierung 96, 56, 55
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Ergebnissatz 109
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Nach Analysenlauf
Befehl 65
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Navigationstabelle
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Neuberechnung 26, 37, 145
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Pause
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