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Chromatographie Basis™

Tswett hatte ein Glasrohr mit Inulin (Polysaccharid) gefullt und ein Chlorophyll-Extrakt in Ligroin darauf
gegeben. Er goss weiter Ligroin (Leichtbenzin) dartiber. Zuerst kam eine farblose Flissigkeit, dann wurde
ein gelber Ring (Carotin) vor einem griinen Ring am oberen Ende der Sdule sichtbar, der sich wahrend des
Laufes in einen grinen und einen gelben teilte.

gran: Chlorophyll a
gelb: Chlorophyll b

Tswett nannte seine Methode Chromatographie (Farbschreibung).

g;

| *http://www.chemgapedia.de/vsengine/vlu/vsc/de/ch/3/anc/cromal/chromatographie_grundlagen.viu/Page/vsc/de/ch/3/anc/croma/basics/histor/tswett/tswettm65ht1100.vscml.html
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Chromatographie Basis




Auftrennung®*

*http://www.chemie.uni-mainz.de/Praktikum/AC/AC2a/pdf/Seminar-SoSe-08%20Chromatographie.pdf




Kenndaten*




Kenndaten*

Abgeleitete GréBen:
Mittlere Stromungsgeschwindigkeit der mobilen Phase v:

Nettoretentionszeit t':

Kapazitatsfaktor k' (auchRetentionsfaktor):

= t(B) — ¢t
e (B) n

tr L

== andere GroBe zur Beschreibung der Retention (MalE umm
wiewviel langer sich eine Substanz in der stationaren Phase
aufhalt als in der mobilen Phase).

== k' (dimensionslos) ergibt sich unmittelbar aus dem Chromato-
gramm ideale Werte fiur k liegen zwischen 1T und 5

*http://www.chemie.uni-mainz.de/Praktikum/AC/AC2a/pdf/Seminar-SoSe-08%20Chromatographie.pdf
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Kenndaten*

Trennfaktor a (auch Selektivitit):

k'(C) t(C)
k'(B) t(B)
=> relative Retention zweier Substanzen (dimensionslos)
=> Quotient der Kapazitatsfaktoren der beiden benachbarten Signale

=> definitionsgemal ist a immer groler oder gleich 1
=>beia =1 eluieren beide Substanzen gleichzeitig (Coelution) => keine Trennung

ot

*http://www.chemie.uni-mainz.de/Praktikum/AC/AC2a/pdf/Seminar-SoSe-08%20Chromatographie.pdf
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Kenndaten*




Kenndaten*

*http://www.chemie.uni-mainz.de/Praktikum/AC/AC2a/pdf/Seminar-SoSe-08%20Chromatographie.pdf




Kenndaten*

Chromatographische Auflésung

.. (a; — 1 ) ./ Ngp,

a R (C) 4

=> Grundlage zur Optimierung von Trennungen

Zz.B. zur Auswahl:

des Saulenmaterials (a)
der Menge an stationarer Phase (k')
| der notwendige Saulenlange (Ni,)

*http://www.chemie.uni-mainz.de/Praktikum/AC/AC2a/pdf/Seminar-SoSe-08%20Chromatographie.pdf
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Eddy - Diffusion

unterschiedliche Wegstrecken durch das Packungsmaterial ansonsten
gleicher Molekule fiihren zu einem Erreichen des Detektors zu
unterschiedlichen Zeitpunkten




Ruckdiffusion

Auch Longitidiunaldiffusion: zuféllige Bewegung der Molekle
(molekulare Diffusion) entlang der Saulenachse




Stoffaustausch

Massentransfer: Gleichgewichtseinstellung an der Phasengrenze
stationare/mobile Phase bendttigt Zeit, da die mobile Phase aber in Bewegung
Ist, kann sich der Gleichgewichtszustand nicht vollstandig einstellen




Van — Deemter — Gleichung™*

P

+

C - Stoffaustausch

A - Eddy-Diffusion

Diffusion

Flie3-
geschwin-

optimal

digkeit
T

‘hulune Version 2 2

http://mww.chemgapedia.de/vsengine/vlu/vsc/de/ch/3/anc/cromal/chromatographie_grundlagen.viu/Page/vsc/de/ch/3/anc/croma/basics/saulen_chr/deemter/van_deemterm57ht0500.vscml.html
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Chromatographie — Basis

Die Chromatographie ist ein Verfahren zur Auftrennung von
Stoffgemischen.

Grundlage der Chromatographie sind Wechselwirkungen zwischen einer nicht
beweglichen (“stationdren") Phase und den Komponenten einer beweglichen
("mobilen") Phase, welche die zu trennende Stoffmischung enthélt. Die nicht
bewegliche Phase kann fest oder fluissig sein. Die mobile Phase ist entweder

flussig (Flussigkeits-Chromatographie) oder gasformig (Gas-Chromatographie).
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Chromatographie — Basis

Absorption: d.h. Trennung durch Verteilung, mit einer Flussigkeit als
stationarer Phase
Adsorption: d.h. Trennung durch Wechselwirkung, mit einem Feststoff als

stationarer Phase
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Chromatographie — Basis

Adsorptions-Chromatographie

Bei der Adsorptions-Chromatographie ist die stationare Phase fest
und die Substanzen werden an ihrer Oberflache adsorbiert.
Zwischen fester stationarer und fliissiger mobiler Phase stellt sich
flr jede Verbindung ein Adsorptionsgleichgewicht ein.
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Chromatographie — Basis

Verteilungs-Chromatographie

Bel der Verteilungs-Chromatographie ist die stationare Phase ein
FlUssigkeitsfilm, der auf der Oberflache eines festen
Tragermaterials haftet. Zwischen fltssiger mobiler und flussiger
stationarer Phase stellt sich fur jede Komponente ein
Verteilungsgleichgewicht ein. Adsorption und Verteilung konnen
auch gleichzeitig an der Trennung beteiligt sein.
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Chromatographie — Basis

Die Gel-Chromatographie ist eine Sonderform, da es keine
Wechselwirkung zwischen fester und mobiler Phase gibt.

Bei den lonenaustauscher- und Affinitats-Chromatographie
basiert die Trennung der Substanzen auf der Ausbildung von
Bindungen.

16 Svkam Chromatoerap!
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Partikel und Pore

Trennmethoden

Iomenausschluss
a L

21




Kationenaustausch




UV/Vis Detektion




Diodenarray Detektor




Basis UV-Detektion




Brechungsindex-Detektor (RI)

Version 2 2



____________ - Verdampfungs-Lichtstreudetektor (ELSD)

Version 2 2



Fluoereszens-Detektor




Fluoereszens-Detektor




Massendetektor




Vergleich LC-Detektoren
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|ldentifikation Uber Spektren

D - — Spekirum bei 3.117 min
N H 250
HO | k
N O £
H E 160 -
O
E
100 A
50 4
Orotsaure ist ein Pyrimidin-Derivat und
Zwischenprodukt der Biosynthese des .
Uridinmonophosphats (UMP). Sie kommt 200 20 20 2%0 280 0 n w0
unter anderem als Bestandteil des Welleninge i om

Nukleosids Orotidin vor. Die Salze der
Orotsaure heilRen ,Orotate”.
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Peakreinheit (DAD)

Peak-Reinheitsherechnung bei 4.655 min und 250 nm

250
% —— Spektrum bei 4,250 min
E . 1 —— Spektrum bei 4,667 min
3 A h —— Spektrum bai 4,808 min
Ewd / AN
@ N, / E
5 ] ' / T
E N

503 -

g F———— ——

-0 T T T T T T T

200 220 240 260 280 300 320 340
Wellenlange in nm
E = —— Pdak bei 4.655 min|und 250 nm Peak-Reinheit: 0.549
£ o0 ] Retentionszeit: 4.655 min
E Wellenlange: 250.0 nm
2 150 4 Spektralbereich:  200.0 nm <-> 350.0 nm
E 1 Min. Intensitst:  -0.60 mv
Infarmation:
30 4
0 T T T T T T T T T
41 42 43 44 45 46 47 48 45
Zeitin Minuten
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Leitfahigkeits-Detektor

A
N

Die Leitfahigkeitsmesszelle
besteht aus zwei sich
gegeniiberliegenden
Elektroden.

Version 2 2

36




Suppressor-Reaktion 1




Suppressor-Reaktion 2




Suppressor-Reaktion 3




lonenchromatographie Flussablauf




lonenchromatographie (Multi)

1 Anionen Supp.
2 Anionen UV

3 Kationen

4 Spiilen

S Reserve
6 GPCRI
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Anionenbestimmung

Intensitat in yS
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20

| Eluent | 5 mM Na2C0O3 / 50 uM ModA
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Kationenbestimmung

= Baseline —— Chromatogramm
350 =
] £
300 A ]
250
u=':. ]
2 200 ; £
® ] = E
E': 150 E g E
g ] E E §
= 100 < =
] = =
E =
. /\\ T
H T 'n 4 |ﬂr— T T T T T T T T T T 1
0 2 4 6 3 10 12
Zeit in Minuten
Eluent Ad 1 |: 150 pl Methansulfonsare, 200 mg Kronether, 20 ml Ethanol
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Radio-HPLC




Gamma-Detektor 1




Gamma-Detektor 2




Gamma-Detektor 3




Aminosaurenanalysator




Elutionscharakteristik




Aminosauren PHS-extended [53]

Version 2 2



Probenaufgabe

m#fﬂx

I'II 1 OO0 000000 O 'l.Z‘i

Flachige Aufgabe

v
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Probenaufgabe

Filter

Saulenverschluss

Coovrieht 2005-2016 Svkam Chromatoeranhie Vertriehs GmbH

- DR2256 Fiirstenfeldbruck HPIC - Schulune

Carl-von-linde-Stracce 2

Version 2 2
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Probenau

fgabe

Aufgabe
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)

Elution

F, S ﬁfi

OO OO O

Ideal
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Probenaufgabe




Proben ang abe




Probenaufgabe

S e

QO QOO0 00 O

Fronting

Uberladung
(Falsches Losungsmittel)

HPILC - Schulune

Version 2 2
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Probenaufgabe

N

Defektes Sdulenbett

Version 2 2



Maintenance




Tableau Maintenance

Ausguss Ring Schott-Flaschen (Dichtung)
Glasflasche Puffer D (Lauge)
Verschraubungen Flaschendeckel (innen !1)
Schlauchzuleitungen Pumpe (FlieBgeschwindigkeit)
N2 Qualitat und Versorgung (Ninhydrin Ausféallungen)
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Gradienten-Pumpe Maintenance

Uberpriifung Mischer-Ventil (Namlichkeit)
Forderkonstanz (Ausfélle Ruckschlagventil)
Mischer-Interferenzen
Kolbenrtckholfeder
Halber Fluss
Kolbenhinterspilung
Verkeimung (Praservative)
Dichtungsabrieb
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Probengeber Maintenance

Transfer-Kapillare
Injektionsport
Nadellbergang
Flaschen Beluftung
Verkeimung (Abfall)
Spullésung (Isoprop?)
Probenschleife partiell kontra Uberfiillung
Maximale partielle Fillung
Memory-Facts
Entgasung Repro-Probleme

Cobpvricht 2005-2016 Svkam Chromatoeranhie Vertriebs GmbH Carl-von-linde-Strasse 2 D&2256 Flirstenfeldbruck HPIC - Schulune Version 2 2



Aminomodul Maintenance

Funktion Ninhydrin/Spullésung
Lampe Alterungsproblematik
Reaktor Temperaturtibergang
Austausch Reaktionskapillare

Lifter Kontrolle nach Reaktorkapillar-Tausch
Saule Temperaturlibergang
Forderverhalten Mikropumpe
Reinigung Messzelle
Rickdruckregelung
Ninhydrin Ausféallungen
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Qualifizierung

. nhur Qualitat kann qualifiziert werden.*

*weiser User
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Qualifizierung

Signalstabilitat
Basislinienstabilitat mit Puffer A-1 oder A 6 (isokratisch)

und Ninhydrinlésung <500 mV / 3-8min

440nm ’ o

570nm < 5,00 mV / 3-8min
1.85#MV
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Qualifizierung

Richtigkeit der Flussrate (Aminosauren-Reaktions-Modul)

10 Messungen bei 0,30 ml/min 0,290 — 0,320 ml/min
10 Messungen bei 0,40 ml/min 0,390 — 0,410 ml/min

Prazision der Flussrate
10 Messungen bei 0,30 ml/min:
r. St. Abw. < 1,00 %

10 Messungen bei 0,40 ml/min:
r. St. Abw. < 1,00 %
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Qualifizierung

Richtigkeit des Drucks (Aminosauren-Reaktions-Modul)

Uberpriifung der Richtigkeit des Druckes am Bei dem eingestellten Messbereich
Abschaltpunkt werden 35 bar im Display des Modul
Einzustellender Messbereich 34,0 bis 36,0 bar angezeigt
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Qualifizierung

Richtigkeit der Saulenofentemperatur

Temperaturmessung am

Testpunkt : Temperatur:

50°C 490 C—51,0°C
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Qualifizierung

Uberpriifung der Linearitit des Systems

Korrelationskoeffizient bei beiden
Wellenlangen >0,999

440 nm: 20 pmol / | bis 2000 pumol / | Taurin

Einfachbestimmung bei folgenden Konzentrationen:

20 gl Korrelationskoeffizient  0,99946
80 pmol /|

320 pmol /1

800 pmol /|

1200 pmol /|

1600 pmol / |

2000 pmol /|

570 nm: 20 pumol / | bis 640 pmol / | Taurin

Einfachbestimmung bei folgenden Konzentrationen: Korrelationskoeffizient 0,99995

20 pmol /|
40 pmol /|
80 pmol /|
160 pmol /|
320 pmol /|
640 pmol /|
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Qualifizierung

Richtigkeit der Reaktortemperatur

Temperaturmessung am Testpunkt:
0°C

Temperatur: 128,0°C —
132,0 °C
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Qualifizierung

Signal-Rausch-Verhaltnis

Puffer A-1 oder A 6 (isokratisch und Ninhydrinlésung). Min. und Max. Ausschlag
werden in einem Zeitraum von 1 Minute gemessen. Die Differenz zwischen Min.
und Max. darf nicht groRer Akzeptanzkriterium sein.

440 nm = 030 mV
Gl my

—— Chromatogramm —— Baseline
53 42

52 40

5= =8 —f
53 36 —f
53,34 —f
53 32 —E

532,30

570 nm 0,09 mV <0,30 mvV

[ntensitat in mY/

s=.26

. ' . v v
=0 =2 =3 =6 =.8 o.0

Zeit im Minuten




Qualifizierung

Richtigkeit der Flussrate (quaternédre Pumpe)

10 Messungen bei 0,45 ml/min 0,440 — 0,460 ml/min

Prazision der Flussrate

10 Messungen bei 0,45 ml/min:
r. St. Abw. < 1,00 %
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Qualifizierung

Richtigkeit der Gradientenformung

Messung der Signalhdhe eines Stufengradienten mit

Kaliumpermanganat in dest. Wasser gelost  ,,, ,— Sremaee=mm —
[0,2 g / I] im Verhéltnis zum theor. Wert Sl
=
Richtigkeit E 500 3
E 400 A
10 % i o okdR 5 % 10,31% Z 300
£ 200 J
30 0/0 27,5 % o 32,5 % 31,08% 100 4
50 % 47,5 % - 52,5 % 51,46% g . : : ;
0 10 20 30 40
70 % 67,5 % - 72,5 % 71,45% v Zeit in Minuten
90 % 8750 -925 9% 90,73% Peaknr. Ret. Zeit Hahe Flache Ergebnis
: : o 11.03333 6992152 6365127 0.85377
2080,00% 2 14.025 209.9351 2 560814E+07 | 3.434882
90,73% a 16.94167 346.479 4878287E+07 | 6.543366
4 19.94167 4316844 7.457637E+07 10.00311
71,64% 5 2316667 £10.9741 1.058798E-08 14.20191
B 229% (] 26.70833 673.031 2.338651E+08 31.3689
s 7 2926867 £10.3632 9.009604E+07 12.0848
31,35% 2 32.025 482 5712 7.853309E+07 10.53384
10,49% 5 35175 2438517 5091968E+07 | 6.829581
10 2825 210.832 2 535E55E+07 | 2401137
11 41.40833 T0.62594 5549020 0.7443036

)




Qualifizierung

Prazision der Gradientenformung
Stufengradient mit Kaliumpermanganat [0,2 g / | dest. Wasser]

mit vier W|ederh0|ungen stufe Laufl | Lauf2 | Lauf3 | Laufa |Mittelwert | Richtigkeit [ AK Richtigkeit | stababs Stal;re" AKSt;b rel.
6 6
10 % < 3’0 % 10% | 69,36 | 69,92 | 69,14 | 69,19 69,40 10,31% | 7,5%-12,5% | 0,36 | 0,52% <3,0%
0 0 30% | 209,24 | 209,94 | 209,58 | 207,92 | 209,17 31,08% |27,5%-32,5%| 0,88 0,42% <2,0%
30 % < 210 Yo 50% | 347,12 | 346,48 | 346,43 | 345,25 | 346,32 51,46% |47,5%-52,5%| 0,78 0,23% <1,0%
50 0/0 < 1 O % 70% 480,80 | 481,68 | 480,27 | 480,73 480,87 71,45% |67,5%-72,5%| 0,59 0,12% <1,0%
)
90% | 610,81 | 610,97 | 610,26 | 610,36 | 610,60 90,73% |87,5%-92,5%| 0,34 0,06% <1,0%
70 % < 1,0 % 100% | 672,91 | 673,03 | 672,94 | 673,05 | 672,98 100,00%
90 % < 1 O % 90% 610,77 610,36 611,14 610,08 610,59 90,73% 87,5%-92,5% 0,46 0,08% <1,0%
’ 70% 481,86 482,57 481,95 482,06 482,11 71,64% 67,5%-72,5% 0,32 0,07% <1,0%
50% 349,22 | 348,85 | 348,24 | 348,70 348,75 51,82% |47,5%-52,5%| 0,41 0,12% <1,0%
30% | 211,22 | 210,83 | 211,23 | 210,59 | 210,97 31,35% |27,5%-32,5%| 0,31 0,15% <2,0%
10% 71,32 | 70,63 | 70,38 | 69,97 70,58 10,49% | 7,5%-12,5% | 0,57 0,80% <3,0%
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Qualifizierung

Richtigkeit des Druckes (quaternare Pumpe)

Uberprifung der Richtigkeit des Druckes am : _ _
Abschaltpunkt Bei dem eingestellten Messbereich werden

Einzustellender Messbereich 119,0 bis 121,0 bar 120 bar im Display des Modul angezeigt

74




Qualifizierung

Injektorprazision

6-fach Bestimmung der Verdiinnungslésung 6 (siehe Seite 15).
Die Messung findet anhand des Taurin-Peaks bei 570 nm statt r. St. Abw. < 1,00 %

Retentionszeit Flache

PG Test-001-1 5,567 27366050
PG Test-002-1 5,558 27395060
PG Test-003-1 5,583 27328550
PG Test-004-1 5,583 27495000
PG Test-005-1 5,567 27453090
PG Test-006-1 5,567 27437080
Mittelwert 5571 27412471,7
Stabw abs 0,010048 60938,2
Stabw % 0,18% 0,22%
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Qualifizierung

Probenverschleppung
Blindwert nach der Analyse der Testlosung  Verhaltnis Peakflache Taurin Peak aus Blindwert 2 zu

ASA/OQ-B2 (Verdinnungslosung 6). Peakflache Taurin aus Vergleichslosung 6. < 0,20 %
—— Chromategramm Baseline 5803,18
1400 .
1200 —_
1000 —-
E ]
= o 2,743708E+07
® 600
s 5803/27437080=0,021 %
200
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Zeit in Minuten




Qualifizierung

Totzeit
Die Totzeit wird mit der Testlosung ASA/OQ-B1 < 6,0 Minuten
ermittelt. Als Messwert wird die Retentionszeit von (LCA K13 < 8,00 Minuten)
Phosphoserin bei 570 nm, nach dem
Injektionszeitpunkt, definiert
quaternare Pumpe (A- 1 oder A-6 isokratisch;,g45ememseeramm —— saseire
mllmln) 700

Phosphoserin

600 o

Aminomodul (Ninhydrinlésung; 0,30 mi/min), s

Intensitat in
=
(=]
=

Saulentemperatur: 50°C

W
o
o

)
o
=}

oy
o
=}

1
10

e/




Qualifizierung

Peaksymmetrie
Injektion der Verdiinnungslésung 6 (Siehe Seite 15). Die 0,8-1,5
Peaksymmetrie des Taurin-Peaks wird mit der Formel (LCA-K13: 0,8 -1.8)
Ps= Wy os/2d —
s= Wo,05 Ps=1,144739

W, o5 = Peakbreite bei 1/20 der Peakhdhe

d= Entfernung zwischen'det durch das Maximium des Peaks
gezogenen SenkrechtenzL:J:riad dem aufsieigenden Kurvenast bei
1/20 der Peakhohe
ermittelt.

Taurin

s00

G00

Intensitat in my

400 +

T T T T T T T T T
{uf l 2 3 4 5 51 7 8 9
Zeit in Minuten

1
1c

Peaknr. Ret. Zeit Mame Fache Asymmetrie EBandbreite HETP Bodenzahl K
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Programmubersicht

Das Chromatographiedaten- und Kontrollsystem ChromStar 7 dient der
Aufnahme und Auswertung chromatographischer Daten sowie - bei
Einsatz von entsprechendem Interface - der Steuerung von
Chromatographie-Geraten wie Losemittelfordersystemen, UV-Detektoren
und automatischen Probengebern.
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Programmubersicht
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Programmubersicht
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Log in

Administrator

Volle Systemrechte
Aktiviert GLP-mode (nicht deaktivierbar)
Nimmt User auf

Nur Lesen der Konfiguration
im GLP-mode
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Log in

User

Systemrechte nach Freigabe:
Zugeordnete Anlagen;

Erzeugen von Methoden;

Editieren von Methoden und Auswertungen;
Analysendurchfiihrung.
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Log in

Superuser

Tagespasswort abhangig vom System aus Datenbank abrufbar (gestitzter
Audittrail)

Eingabe der Qualifizierungen und Systembausteine
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Benutzerverwaltung
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Konfiguration

Ausschliel3lich
Superuser
~im GLP-mode
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Konfiguration

Ausschliel3lich
Superuser
~im GLP-mode
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Methode

ChromS5tar 7 Methede - [Amine] - [Hydrolisat Std.met]

Datei Extras Kalibration Hilfe

ol )

Information

- Allgemein

- Dokumentation =

Dokumentation
Solvents = |
{258
B B-1/MNa-citrate: N=0.20: pH=10.85 - Lot No: 16050110
= naot used
D:: Regeneration Solution Ma; N=0.45 — Lot No: 15100110
Reag.:: Ninhydrin — Lot No: 20100110 prepared: 23.11.2010
Flush:: dest. Wasser # Isopropanocl 50 : 50 =
Columns
Separation Cation Separation Column LCA K 06/Na
Fart Na:: 5112 007
Senal Mo 4100510  packed :08.10.2010
NH4-Trap:: Amonium Filtration Column LCA K 04./Na I
Fart Mo:: 51 12 005
Serial Mo:: 05 100 510
ASA Seral Mo S
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Methode

2 ChromStar 7 Methode - [Amino] - [Hydrolisat Std.met]

Datei Extras Kalibration Hilfe
ek )
Information 440 nm Zeit
Allgemein Analyse - Tabelle
Dokumentstion - Peak-Tabelle - Peak-Tabelle
Zeittabelle
Zeit [min] Funktionstyp Funktionsparameter o= |
Initiglisierung Lésemittelzusammensetzung A 100.0% E: 0.0% C: 0.0% O: 0.0% Ti l—l
Initialisierung Flussrate ‘whert [mlimin]: 045 {'
Initialisierung Amino Flussrate Flussrate: 0.25 T'
Initialisierung Amino Reaktortemperatur Temperatur: 130 {'
Initiglisierung Amino Sdulencfentemperatur Temperatur: 56 T'
Initialisierung Amino Reagenzienventil ‘wlert: Ninbydrin I'
4.000 Lésemittelzusammensetzung A 10000% E: 0.0% C: 0.0% O: 0.0% T'
11.500 Lésemittelzusammensetzung & BB 0% B: 150% C: 0.0% O: 0.0% I'
17.500 Lésemittelzusammensetzung & BD.O% B: 200% C: 0.0% O: 0.0% T'
21.500 Amino Sdulenofentemperatur Temperatur: 56 {'
23.500 Lésemittelzusammensetzung & 6T .0 B: 33.0% C: 0.0% O: 0.0% T'
26.500 Amino Sdulenofentemperatur Temperatur: T4 {'
27.500 Lésemittelzusammensetzung & 200% E: B0.0% C: 0.0% O: 0.0% T'
29.500 Lésemittelzusammensetzung & 200% E: B0.0% C: 0.0% O: 0.0% {'
30.500 Lésemittelzusammensetzung & D.0% E: 100.0% C: 0.0% O: 0.0% T'
41.500 Amino Reagenzienventil wert: Wasser ‘w
43.500 Lésemittelzusammensetzung & D.0% E: 100.0% C: 0.0% O: 0.0% T'
43.600 Lésemittelzusammensetzung & D.0% E: 0.0% C: 0.0% D: 100.0% {i
46.600 Lésemittelzusammensetzung & D.0% E: 0.0% C: 0.0% D: 100.0% T'
46.700 Lésemittelzusammensetzung A 1000% B: 0.0% C: 0.0% O: 0.0% {i
48 500 Lmino Saulencfentemperatur Temperatur: 74 -

Version 3 2
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Methode
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Sequenz
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Datenaufnahmemodul
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Reprocess

Integration

Probeninfo

Rohdaten enthalten samtliche Informationen

JOo
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Reprocess

Vollstandige Methode

read only

Audittralil

Temperaturverlaufe Konfiguration
read only

Druckverlaufe

Jo
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Batch-Wizard
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Report-Editor
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Skin-Editor

5 ChromStar 7 Skin Editor e =
Skins Eigenschaften
Classic Hintergrund | Achsen | Chromatogramm | Legende | Peak-Fenster | Beschriftung
Enhanced Chrom Star I I I I |
nighrspeed Schriftart Grobe
Niagt}_r? e 1z Madifizierer
Sahara Andalus - 3 - [ Fett
Scientific Angsana Mew 9 .
o8 AngsanalPC = 10 [WIRtEtc=inctacn
Antique Clive Kursi
Standard Antique Clive Compact 14 | =
TheWall Arntique Olive Roman 16 [ Kartenglattung
Vista Aparajta 20
Apple Chanceny 24 [C] Schlagschatten
Arabic Typesetting
m& o
Verschiedenes
Winkel
Bl cohtforte
Schattenabstand
Bl c-reierfate
Schattermwinkel
= 12 —&— Legende 12
E 1.0 1.0
=
= 0.8 0.8
% 0.6 0.6
= 0.4 04 &
-
0.z 0z 3z
o0 3 T : T : L oo =
0.0 0.2 0.4 0.6 0.g 1.0
Zeitin Minuten

Il




ChromStar 7 Amino Control

Visualisierungs-Editor
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Qualifizierungen

Freigabe Muster

Chromstar 7

Titel :

Versionskontrolle 7.11

‘Grundvalidierung der soff ware | S0PA Ertmen, + editent
Anderungsprotolkoll EVES =g Diatal

SCPA Funkfionstest nach Version
25.11.2011

<+ | Bngangstest sykam nach ca v 1.7

|||||||

Testphase

Erstellung eines

mit update
Anweisungen

||||||||

Updateven Chrst7.07 auf Chrst7. 11
mit update Master CD 4 und
Funkfionskontrolle

% Frotocsil

Freigabe

Di= Chremstar 7 Version 7.07
hat alle Testkriterden fir die
Steusrung/Datenverarbsitung
L Sykanm
n und

Nevinstallation. wie guch als
vpdateim pharmazevtischen
Umfeld freigegeben.
Firstenfeldbruck:

Jede software Version durchlauft
vor Auslieferung eine spezifische
Freigabe-Prozedur

Grundvalidierung bei Anderung der
Aufnahme und/oder Steuertechniken

Funktionstest nach Vorgabemuster
Eingangstest nach Vorgabemuster

Beta-Test (4-6 Wochen) bei
ausgesuchten Anwendern

OQ des software Moduls

Version 3 2
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Qualifizierungen - Grundvalidierung
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Qualifizierungen - Funktionstest

Funktionstest Chromstar

Funktionstest ChromStar

Erstellt von Jan Unienbarg

Dokumenthistorie

Datum Autor
Erste Version 17.11.08 Ju
Formatierung Oberarbeltet O7.12.08 oL
Durchflhrung der Konfiguartionsparam. Test zugefogt 14.12.00 oL
Rechischrelbung und doppelie SaEe entfemnt 05.05.10 JR
Rachischrelbung und Anparungan 07 1011 HE

Inhalt:

Konfigurationsparametertest.
Beschreioung ...
Erforderliche Datensatze .
Ausfih rumng

i MK

Dauertest

Letzte Anderung: 25.11.2011 10:20 Seite 11

Version 3 2
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Qualifizierungen — Versionsfreigabe - OQ
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Qualifizierungen — Operation Qualification

Benutzerverwaltung
Kommunikation

Integration
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Qualifizierungen — Operation Qualification

Datenaufnahme

Auswertung
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4m3 Serverlésungen

ChromStar Data Transfer [CDT]

Das servergestitzte Programm holt kontinuierlich von den
Arbeitsplatzen die erzeugten Rohdaten. Bei Serverausfallen
verbleiben die Rohdaten auf den Arbeitsplatzen, sind jedoch fir eine

Bearbeitung gesperrt.

@ Setup
Identifikations-Mr. [0 ... 258) ... - " ak

— aktivierung Eemee]
i Intervall i Zeit

[ Endurance Kopplung

Aktionsintervall [min] ....: I‘ID I Protokall dracken
[rmin] I+ Liste speichern

— Dateiauswa hl
= Slice- & Reportfiles i alle D ateien
Zuzatzliche Dateien .......: IProtokoIIdateien [*.dat] ;I
v Unterverzeichnizse einbeziehen W Tagesverzeichnizse
— Methode
e o © e st ™ € keporen

1) Die Identifik ationshummer dient dazu, mehreren Fopien des
Programms. die in werschiedenen Werzeichnizsen installiert sind,
individuelle Parameterzatze und WYerzeichnizze zu ermcglichen.

TOS
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Serverlosungen

ChromStar Zentrale Benutzerverwaltung [CUO]

Die zentrale Benutzerverwaltung kommuniziert mit allen Arbeitsplatzsystemen und stellt
sicher, dass Rohdaten nur von jeweils einem User bearbeitet werden kénnen
(Zugriffskontrolle).

Die erzeugten Rohdaten sind von allen Analysenplatzsystemen und allen angemeldeten
Arbeitsplatzsystemen les- und bearbeitbar, sofern der User die dazu notwendigen Rechte
besitzt. Dabei missen die Konfigurierungen aller zu editierenden Systeme
(Methode/Sequenz) installiert sein.

Arbeitsplatzsysteme konnen alle im Netzwerk freigegebenen Rechner sein, die eine lokal
installierte Editier-software aufweisen.

CS7-Datenfiles sind tber jeden Datei-Manager aufrufbar.

TO6



ChromStar 7 Amino Control

| Serverlosungen
/SN g

ChromStar LIMS Transfer Templates [CLTT]

Die ChromStar Datenstruktur erméglicht die vollstandige Datentbertragung aller erzeugten
Parameter im CSV oder &hnlichen Formaten.

Datenparameter sind hierbei z.B.:

Analysenergebnisse;

Lauf und Kontrollparameter (Druck, Temperatur, Stérungen etc);
Systemdaten (Saulen, FlieBmittel Lot Nr., Serien Nr. + Standort);
Audittrail.

Nicht weiterzuverarbeitende Daten (Chromatogrammspuren, Druckverlaufe etc.) werden im pdf-
Format angehangen.

1U/
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m Serverlésungen
A J

ChromStar LIMS Import Templates [CLIT]

Die ChromStar Datenstruktur ermoglicht die vollstandige Probenverwaltung im LIMS.

Die gesamte Analysensequenz — einschlief3lich Kalibrierungen und Validierungen — wird im
LIMS erstellt und an den Aminosaurenanalysator im CSV Format als Analysenauftrag
(Sequenz) eingelesen.

Die daraus regenerierten Daten werden wieder nach Freigabe in CLTT-Form tbergeben, so
dass eine liickenlose einheitliche Uberpriifung der Probendaten gewahrleistet ist.

08
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