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Einleitung

Die Aufgabe von DBLABCAL ist die Verwaltung von analytischen Daten und Ergebnissen die
wahrend einer bioanalytischen Untersuchung zum Beispiel im Rahmen einer
Bioverfligbarkeits- oder einer Bioequivalenz-Studie erhalten werden.

Es konnen die verschiedensten analytischen Methoden (HPLC, LC/MS, GC/MS, ELISA, ISE
usw.) und/oder analytischen Instrumente eingesetzt werden.

Technisch gesehen ist DBLABCAL-Client die Schnittstelle zu einer Datenbank, in der die
Angaben zu analytischen Projekten, zu den Sequenzen der Projekte und schlielilich alle
Daten der einzelnen Chromatogramme/Messungen gespeichert sind. DBLABCAL schickt die
Befehle oder Fragen des Benutzer, die er (iber die einzelnen Meni-Punkte wahlt, an die
Datenbank und zeigt/druckt/exportiert die Antworten der Datenbank und zwar formatiert
und sinnvoll angeordnet. Darlber hinaus unterstiitzt DBLABCAL den Benutzer Giber mit der
Vielzahl an Plausibilitatstests.

Die Daten werden sequenzweise, in der Regel Gber ein ASCII-File, in die Datenbank
importiert.

DBLABCAL priift die Daten auf etwaige UnregelmaRigkeiten und gibt Hinweise zu
bestimmten Sachverhalten. Die eingebaute User-Verwaltung regelt die Zugriffe auf die
Daten. Ein Benutzer kann nur Aktionen ausfiihren, zu denen er die entsprechenden
Rechte besitzt. Weiterhin werden nur die zum bestimmten Zeitpunkt ”sinnvollen”
Aktionen erlaubt.

Alle Aktionen (Befehle) des Benutzers, die die Daten/Ergebnisse eines Projekts
modifizieren, werden im Audit Trail dokumentiert. DBLABCAL ist voll CFR21Part11
kompatibel.

Es sei anzumerken, dass es nicht moglich ist, mit DBLABCAL die einzelnen Werte wie
Retentionszeit, Peakhohe, Peakflache und berechnete Konzentration zu verdndern.

Eine weitere Aufgabe von DBLABCAL ist es, basierend auf den gespeicherten analytischen
Daten, auch Management-Informationen zu liefern. Man kann z.B. den Status aller
Projekte, die Anzahl der gemessenen Proben im bestimmten Zeitraum in einer Abteilung
usw. abfragen.
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Die Bedingung fir die Arbeit mit der Datenbank ist, dass man bestimmte Regeln bei der
Namengebung der Proben einhalten muss. Dafiir stehen alle Daten der Projekte sofort
und fehlerfrei zur weiteren Bearbeitung (z.B. biometrische Auswertung, Export in andere
Programme um Berichte zu schreiben oder weitergehende statistische Auswertungen
durchzufiihren usw...) bereit.

Die vorliegende Version von DBLABCAL arbeitet mit allen Oracle Datenbanken zusammen.
Getestet wurden alle Versionen von 8i bis 11gR2 sowie die XE-Versionen.

DBLABCAL kann in zwei beliebigen Sprachen arbeiten. Man kann zwischen den beiden
Sprachen jederzeit hin- und herschalten. AuBerdem kénnen vom Administrator alle
Beschriftungen, Meldungen, Texte und Systemtexte jederzeit gedndert und angepasst
werden.

In dieser Bedienungsanleitung werden nur die wichtigsten Punkte erwahnt. Es kann zu
Situationen kommen, auf die das Programm mit Meldungen oder Fragen an den Benutzer
reagieren wird, die hier nicht explizit beschrieben wurden.

Anmerkung:
Im Text werden Begriffe wie Besucher, Analytiker, Priifleiter usw... benutzt. Gemeint sind
damit natiirlich auch alle Besucherinnen, Analytikerinnen, Priifleiterinnen usw..
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Aufgaben des Programms

Die wichtigsten Aufgaben von pBLABCAL kann man folgendermaRen zusammenfassen:
Verwaltung:

Verwaltung der Projekte

Verwaltung der Zugriffsrechte

Anzeige, Druck und Export der Ergebnisse eines Projektes

Export der Probandenergebnisse in ASCII-Dateien zur weiteren Bearbeitung
Freigaben der Ergebnisse (Database lock)

Import von (meistens chromatographischen) Daten einer Sequenz
Anzeige, Druck und Export der Daten einzelner Sequenzen
Freigaben einzelner Sequenzen (Batch lock)

Editieren der Probennamen
Freigaben einzelner Chromatogramme (Chromatogram lock)

Langzeitstabilitatsplanung
Berechnungen:
Kalibrierungskurven
Konzentrationen von unbekannten Proben
(QC'’s, Probandenproben, Validierungsproben usw...)
Statistische Auswertungen der Ergebnisse

Uberwachung aller Ergebnisse auf Korrektheit

Uberpriifung der Ergebnisse auf Korrektheit
Uberpriifung der Sequenzdaten auf Erfiillung der Akzeptanzkriterien

Analyse der Chromatographie-Daten

Anzeige der Retentionszeiten, Peakbreiten usw. fiir alle Chromatogramme der
Projekte

z.B. fir die Uberpriifung der Richtigkeit der Integration, Peakzuordnung, usw...

Selektion spezieller Daten aus der Datenbank

z.B. Peakflachen aller QCs zum Nachweis der Stabilitat wahrend der Dauer der
Messungen...

Audit Trail / Elektronische Unterschrift

Management Informationen
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Arbeitsweise

Die Arbeit mit bBLABCAL wird in der Regel folgendermalien ablaufen:

| Person

| Aktion

| Bemerkung

VOR DER MESSUNG DER PROBEN

1

BPI/Study
Director
(Analytiker)

Neues Projekt in bBLABCAL definieren

Definieren von Projektcode, Kommentar,
Zugriffsrechte, Analyt-, IS-Name(n), Matrix,
MessgrofRe, Modell, Wichtung,
Konzentrationseinheit(en), usw.

see page 15

WAHREND DER MESSUNG DER PROBEN

2 | Analytiker Sequenz messen Schreiben der Sequenzlisten
Messen
3 | Analytiker VOR dem Export nach dbLabCal Retentionszeiten, Peakflachen, -hdhen, -breiten
Chromatogramme checken fiir Analyt(e) und IS Gberprifen, eventuell auf den
(entweder auf den Papierausdrucken oder | Chromatogrammen die Akzeptanz der
in der Chromatographie-SW) Chromatogramme (Flag) vermerken
4 | Analytiker Export-Datei erzeugen mit Programmen die auf die jeweilige
(*.asc, *.Ica, *.xlIs, *.seq, *.csv...) Chromatographie-Software spezialisiert sind
5 | Analytiker Export-Datei nach pBLABCAL importieren
see page 57
6 | Analytiker Chromatogramm-Flags setzen entsprechend der Vermerke auf den
Chromatogrammen
Freigabe ‘Chromatogramm’ see page 67
7 | Analytiker Status der Sequenz setzen Hiermit werden die Schritte 6 und 7 dokumentiert
Freigabe ‘Sequenz’ see page 64
8 | BPI/Study Review bei Anderungen Analytiker informieren
Director dbLabCal -Daten<->Chromatogramme bei Bedarf W/C-Flag setzen
solange gemessen wird, weiter bei 2
NACH DER MESSUNG DER PROBEN
9 [ Analytiker Projektstatus auf ‘beendet’ setzen
Freigabe ‘Projekt’ see page 35
10 | BPI/Study Projektstatus auf ‘freigegeben’ setzen
Director (it also locks all batches, batches remain
locked even after project status is reset)
Freigabe ‘Projekt’ see page 35
11 | QC-Check QC-Check der dbLabCal Projekt-, Letzter Check auf Konsistenz mit dem Priifplan und
Sequenz- und Chromatogrammdaten mit den Daten der Messsysteme
12 | QM/QA QA-Durchfiihrung und
Dokumentation des QA in dbLabCal
13 [ user Daten aus dblLabCal fir weitere Dokumentation und Berichte

weiterverwenden/exportieren usw...

Die Freigabe der Daten erfolgt in drei Stufen:
- Freigabe der einzelnen Chromatogramme (Flag),

- Freigabe der einzelnen Sequenzen (Sequenz-Status), “batch lock”
- Freigabe des gesamten Projekts (Projekt-Status), “project lock”
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Zugriffsrechte

Jedem der Benutzer werden vom Administrator Rechte zugewiesen. Es gibt folgende
Stufen der Berechtigungen:

ReadOnly keine Berechtigung zur Bearbeitung der Daten
Analytiker Berechtigung zur Bearbeitung der Daten fiir eigene Projekte
PL/ BPI Prufleiter / Principal Investigator-Berechtigung flr eigene Projekte
QC/QA darf (nur) QC dokumentieren, sonst wie ReadOnly
Abt.leiter PL/BPI-Berechtigung fur alle Projekte der Abteilung
Administrator PL/BPI -Berechtigung fir alle Projekte
Aktion ReadOnly | Analytiker PL/BPI QC/QA Bemerkung
Neues Projekt definieren + +
Angaben zum Projekt editieren + + wenn Projekt “freigegeben”
nur neue Analyten eintragen
Vergabe von Zugriffsrechten +
Modell, Wichtung, MessgroRe + + wenn Projekttyp ”Validierung”
andern
Akzeptanzkriterien andern + wenn Projekt nicht "freigegeben”
Einstellungen und Ausgabetexte (+) + + ReadOnly-User nur fiir sich,
andern d.h. fur die aktuelle Sitzung,
Speichern nicht méglich
Drucken und + + + +
Export in andere Programme
Projekt beenden + +
Projekt freigeben, +
Freigabe zurliicknehmen
Export der Daten in ASCII + wenn Projekt “freigegeben”
Sequenz importieren + + wenn Projekt nicht "freigegeben”
Messplatz, Sequenznummer, + + Analytiker nur wenn
Startdatum dndern Projekt-Status ,gestartet”
PL nur wenn
Projekt-Status <>, freigegeben”
Sequenz-Status dndern + + Analytiker nur wenn
Projekt-Status ,,gestartet”
und Akzeptanzkriterien erfullt
Auswabhl der zu berichtenden + + Analytiker nur wenn
Ergebnisse (Wiederholer) Projekt-Status ,gestartet”
Chrm-Flag andern + + Analytiker wenn Sequenz-Status noch
nicht gesetzt
Probenbezeichnung dndern + + Analytiker wenn Sequenz-Status noch
nicht gesetzt
QC-Check, QA + wenn Projekt “freigegeben”
+: erlaubt
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Namenskonventionen
Sequenzen:
Der Name einer Sequenzdatei (ASCII-File zum Import in DBLABCAL) kann beliebig sein. Die

folgenden File—Extensions sollten allerdings benutzt werden, um das (interne) Format des
ASCII-Files zu beschreiben.

Extension *.Ica Daten erzeugt von Analyst
* xls Daten erzeugt von Xcalibur, LabX, MultiLab Pilot, SearchLight
*.rep Daten erzeugt von Elan-ICP
*.csv  Daten erzeugt von Access2, FACS, Mesoscale (MSD)
*.asc Daten erzeugt von Magellan (ELISA)
*.txt Daten erzeugt von Softmax Pro

Ein ASCII-Filename besteht sinnvollerweise z.B. aus 2 beliebigen Buchstaben und 2
Zahlen, die die Sequenznummer definieren, z.B. aa0l.seq, mn17.sqd, xy99.man,
de5an01.lcm und de5an02.lcm usw.

Proben:
Probenart Kodierung | Weitere Angaben Beispiel
Kontrollprobe | K-REF keine K-REF
Standards CAL Sollkonzentration CAL 1.0 ng/mL
CAL 10.0 ng/mL
CAL 10.0/25.0 ng/mL
QC'’s Qcs Sollkonzentration QCS 15.0 ng/mL
QCS 150 ng/mL
QCS 150/450 ng/mL
unbekannte SUB Nummer, SUB01DGO1TP2d4h30m
Proben Durchgang, SUB15DG02TP2.5h
Entnahmezeit (ALLE EINGABEN MUSSEN ZAHLEN SEIN!) SUB99DGO03TP5
Bezeichnung (Text) SUB123456
SUBMD44_F01
Validierungs- | VAL Sollkonzentration
Proben
“Matrix”-Gruppe *) | “Temp”-Gruppe *) | Dauer
E Extrakte [ R Raumtemp. | Angaben in h VAL ER24 10
N Matrix | K Kihlschrank [oder _d__h__m | VALET4d 10/50/100
P Auftauzyklen | G Gefrierschrank VAL PR8w 150 ng/mL
A z.B.Vollblut | T TiefkUhltruhe VAL BT2h 10
B frei
Qcs Sollkonzentration, QCS 1000 ng/mL
Dilution-Faktor (df) df vorher in der
Integrations-Software

*) Die Buchstaben der “Matrix”-Gruppe bzw. der “Temp”-Gruppe werden in der Regel
(aus historischen Griinden) so eingesetzt, wie in der Tabelle aufgefiihrt. Es ist aber
moglich einer bestimmten “Matrix”-“Temp”-Kombination eine beliebige Bedeutung /
VAL-Probengruppe zuzuweisen. So kann z.B. eine Probe VAL AT 2h xxx pg/mL zu
Gruppe ,Validierungsproben Plasma Stabilisiert mit X im Eiswasser wahrend
Probengewinnung” o0.a. gehoren.
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Flir CAL, QCS und VAL-Proben werden nach einem oder mehreren Leerzeichen auch die
nominellen Konzentrationen eingetragen. Wenn mehrere Analyten mit unterschiedlichen
nominellen Konzentrationen in einer CAL, QCS oder VAL-Probe enthalten sind, sollten die
nominellen Konzentrationen in der Reihenfolge der Retentionszeiten, getrennt mit ‘/’,
eingetragen werden.

Z.B. CAL 500 ng/mL, VAL NG48 10/20/20 ng/mL, QCS 5/10 ng/mL usw. Wenn alle
Analyten die gleichen nominellen Konzentrationen haben, reicht es aus, die nominellen
Konzentrationen nur einmal einzutragen.

Beim Import aus Empower2, Analyst und Xcalibur verwendet pBLABCAL die nominellen
Konzentrationen aus der Chromatographie-Software direkt. bBLABCAL benutzt die im
Probennamen eingegebenen Konzentrationen nur, wenn es an den entsprechenden
Stellen in Empower2/Analyst/Xcalibur keine Daten finden konnte.

Im Falle der SUB-Proben ist es wichtig, sich vor dem Start der Messungen zu tberlegen,
ob die Proben mit SUBxxxxDGxxTPxxx oder nur SUBxxxxx zu benennen sind, da beide
Modi gemischt in einem Projekt nicht méglich sind. Man kann zwar zwischen
SUBxxxxDGxxTPxxx oder SUBxxxxx —Anzeige der SUB-Proben wahlen, die méglicherweise
fehlenden Durchgang- und/oder Zeit-Angaben misste man gegebenenfalls aber
nachtragen.

Die SUBxxxxDGxxTPxxx -Schreibweise ist nur angebracht, wenn es sich bei den Proben
tatsachlich um Proben mit “echten” Durchgangen und Zeitpunkten handelt (z.B. aus einer
Bioequivalenz-Studie).

Wird z.B. eine Phase Il - oder Tox-Studie bearbeitet, kodiert man die Probenbezeichnung
so, dass die Ergebnisse in ERGEBNISSE | PROBANDEN in der gewiinschten Reihenfolge
erscheinen und sich gegebenenfalls (z.B. in Excel) einfach nachbearbeiten lassen.

Die Ergebnisse (SUB-Proben) sind alphabetisch sortiert, d.h auch Zahlen werden
alphabetisch sortiert. D.h. 0, 1, 10, 11, 2, 222, 3 usw. Will man doch auch Zahlen in
SUBxxxxxx benutzen, muss man z.B. 0001, 0002, ..., 0010, 0011, ... 0900, usw. schreiben.

Man kénnte z.B. eine Probe von einer weiblichen Ratte-Nr. 118, Dosierung 10 mg/kg i.v.
gewonnen am Tag 7, 12 Stunden wie folgt bezeichnen: SUBIV_D010_F_D07H12_NR0118
(oder kurz z.B. SUBI_010_F_07_12_118). Die Ergebnisse erscheinen dann sortiert nach
Dosierungsart, Dosierung, Geschlecht, Zeit und Tiernummer. Ware es erforderlich, die
Ergebnisse zuerst nach Geschlecht und dann nach Dosierung getrennt zu berichten wiirde
man die Proben bezeichnen: SUBF_IV_D010_DO07H12_NRO0118. Das Trennzeichen ‘_’ ist
sinnvoll, da man damit die Lesbarkeit verbessert, und die einzelnen Informationen spater
z.B. in Excel leicht mit SUCHEN UND ERSETZEN extrahieren und dann in separate Spalten
schreiben kann.

Entscheidend fiir die Namengebung ist, wie man die Ergebnisse spater noch bearbeiten
und am Ende berichten muss.

10
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Bedienung

Allgemein
Tasten und Maus

Sowohl Tasten- als auch Mausbedienung entspricht der Windows-Konvention.

Mendis, Verfligbarkeit bestimmter Befehle usw... passen sich dynamisch an die aktuellen
Daten und an die Zugriffsrechte des Benutzers an. AuRerdem werden bestimmte Menlis
und Befehle gesperrt, falls ihre Benutzung zu dem jeweiligen Zeitpunkt nicht sinnvoll oder
nicht erlaubt ist.

Immer wenn auf dem Bildschirm die Schaltflachen Ok und ABBRECHEN zu sehen sind, kann
man die Tasten ENTER und ESCAPE benutzen.

Auch die Arbeit mit der Maus ist, wie in Windows Ublich, d.h.:

linke Maustaste: Klick: Auswahl
Doppelklick:  Auswahl mit Bestatigung (OK)
rechte Maustaste: Klick: Auswahlmeni / Kontextmeni, wenn verfligbar

Manche Eingaben sind auch von verschiedenen Stellen méglich. So lasst sich z.B.
Kommentar zum Projekt Gber Men{ PROJEKT | NEU... bzw. PROJEKT | EDITIEREN... oder durch
Doppelklick auf KOMMENTAR zuM PROJEKT eingeben.

W dbLabCal ¥3 - HALO? / Analytel / Seq 1
Study Results Batch BatrhData Chromatography db Language AuditInfo Extra
~Study Analyte Model

H&107 SPONSORCODE Analyte / plasma p=a+hy
Analpte] and Analyte? in Human Plasma Floutine HPLCFL ngiml i
Vagaday Analystd] started phi
1 9 Analyst0l extiacted 11.031938 a= 0.00745
started 11.031336 0451 b= 001318

finished 11.03.1338 14.08
calculated 11.031338 14:43 F= 033334

~Batch List

Studp Code:  HA107 o Department: I HPLLC - I

Sponsor Code: SPOMSORCODE  Comment:  SEgEE BETgWEEr 1 g Wl F g R eI Study Directar: IVS-VaIStudyE vl

Copy settings from: I-I_DEF - temnplate project with default settings j Analyst Analpstl2 333
gp Analpte Int.S5td b atrize Status Method Readgs Model ‘Wghting Unit Shudy sub-name +flag Samples
+ |Analptel 15 plasma sharted HPLC-FL  ||p.hr  |y=a+bx 1/¢ ||ngd/mL  |[Routine  [subdperoddtime | Y (512

+ |Analpte? 15 plazma sharted HPLC-FL  ||p.hr |w=a+bx 1/¢ ||ngf/mL  |[Routine  [sub/perioddtime | Y 512

11
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Folgende Tasten/Tastenkombinationen erleichtern die Bedienung von DBLABCAL:

ENTER/ESCAPE Default-Tasten fir Klick auf die Schaltflache Ok
bzw. Abbrechen

STRG+EINFG Neben dem meni-gesteuerten Export (siehe

oder STRG+C weiter unten) ist es jederzeit moglich (die

SHFT+EINFG markierten) Daten und/oder Graphik aus dem

oder STRG+V aktiven Fenster Uber die Zwischenablage in

alle Windows -Programme zu exportieren.(wie
in Windows generell (iblich)

STRG+L, +P, +E

Laden, Drucken, Export des Projekts, bzw. der
aktuellen Sequenz

STRG- +/-
(NUM.TASTATUR)

Vorwarts / Riickwarts - Laden (Blattern) der
Sequenzen (siehe Seite 28)

SHFT+STRG+C, +Q, +V, +S, +K, +D

Probentyp-Filter an/aus

SHFT+STRG+R

erzwingt Neuberechnung der aktuellen
Sequenz

STRG-R in Ansicht-Sequenzliste (un)markiert die
selektierten Zeilen als Random Repeats”
(Incurred Samples). Incurred Samples werden
immer mit gelbem Hintergrund gezeigt

SHIFT halten die nominellen Konzentrationen der bis jetzt

wiahrend der Anderung der
Konzentrationseinheit in PROJEKT |
EDITIEREN...

gemessenen Kalibrierungs-, QC- und
Validierungsproben werden entsprechend der
neuen Konzentrationseinheit umgerechnet.
(Faktor 1000, 1 000 000 etc.)

STRG halten

wiahrend der Anderung der
Konzentrationseinheit, Messgrolie,
Regressionsmodell in PROJEKT |
EDITIEREN...

die Anderungen werden nur fiir den aktuellen
Analyten gesetzt und nicht fir alle Analyten
aus dem gleichen Chromatogramm
(Standardverhalten ist alle Analyten aus einem
Chromatogramm gleich zu behandeln)

STRG halten
wahrend des Programm-Starts...

PROJEKT-LADEN-DIALOG WIRD IN JEDEM FALL ANGEZEIGT

STRG halten
wahrend des Klicks auf Usernamen
(Statuszeile, rechts)...

Login-Dialog wird angezeigt

STRG halten Chromatogramm-Flag wird sofort fir alle
wahrend der Chromatogramm-Flag Analyten des Chromatogramms geandert
Anderung...

STRG halten dbLabCal ,springt” in die Sequenz und zu den

wahrend des Doppelklicks auf einen
Wert in den Ergebnis-Tabellen (oder
STRG+G ) oder auf Chromatographie-
Graphik

Daten des zugehorigen Chromatogramms mit
ESCAPE springt man zurlick zu der vorherigen
Ansicht

STRG driicken vor bestimmten Aktionen gibt dem Priifleiter etwas mehr Freiheiten als
normalerweise Ublich: z.B.: vor der Wahl der ‘Wiederholer’
(die sogenannte ‘Priifleiter-Sonderwunsch-Taste’)

12
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Bildschirm

Titelleiste: zeigt die aktuellen Angaben zu:
Programmname Version - Projektcode / Name des Analyten /
Sequenznummer
Mendus:
Statuszeile:In der Statuszeile werden angezeigt:
links: Anzeige des Fortschritts oder Uhrzeit
mitte: - Meldungen Uber die aktuellen Aktionen des Programms
- Erklarungen Uber die Bedeutung der Felder unter dem Mauszeiger und
- Hinweise zu moéglichen Aktionen des Benutzers
- Name der aktuellen Datenbank
rechts: Name des aktuellen Benutzers

Zwischen den Menis und der Statuszeile ist der Bildschirm hierarchisch in drei Bereiche
eingeteilt:

oben: Angaben zum aktuellen Projekt und zum Analyten
mitte: Angaben zur aktuellen Sequenz

(falls Sequenzdaten-Ansicht gewahlt wurde)
unten: Daten der aktuellen Sequenz in der gewahlten Ansicht

oder die Daten(Ergebnisse) des aktuellen Projekts

In die MeEmo-Felder kann man verschiedene Bemerkungen, Notizen zu den Ergebnissen
oder den einzelnen Sequenzen schreiben. Man kann sie sehr gut auch fir
Nachrichtenaustausch nutzen. Steht irgendetwas in den MEMO’s, sind sie griin, ansonsten
dunkelgrau.

Manchmal ist die Schaltflache L zu sehen. Nach Klick auf diese Schaltflache wird
ein Dialog mit weiteren, fir die aktuelle Anzeige méglichen Einstellungen angezeigt.

=]

mifldbLabCal ¥3 - HA107 / Analytel / Seq 1
Study Resuls Batch BatchData Chromatography dh Langusge AudtInfo Extra

~ Study Analyte Maodel
HA107 SPONSORCODE Anabyte1 / plasma yeatbr

Analyte] and Analte2 in Human Plasma

Fioutine

Vagaday Analystil

HPLC-FL
stated

ng/ml

10
bhi

1
setup, intia day +L00

9 Analstil

extracted 11.02.1998
started 11.031398 0451
finished 11.03.133814:08
caloulated 11.03 1332 14:43

0.00145
001318

033334

i~ Calibration Ci

233

phi

ng/mL |
20
625
125
%50
625
125
250
625
1250

‘m|m““m‘”‘|‘“‘w‘“‘*

=

= m‘g

=

= m‘m

=

=

e
=

[ 1 [ e [ | g |
] At P e S

0.0340
0.0859
01645
03302
0.8203
1.6509
3.2914
83357
16.3935

ng/mljcalc] |
247

641
124
248
621

125
250
632
1240

1000 1200
ngitl

=]
@

w
&)=

dblabealDEV

[Vagaday
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Login

Bei Start erscheint immer der folgende Login-Dialog.

LOGIN {dblabcal-db/dblabea
UszerlD

Pazsword

EXIT | LOGIN |

Damit kann man sich in bDBLABCAL mit eigenem Account einloggen wahrend am Rechner im
Windows/Netz ein anderer Benutzer angemeldet ist. Aus Sicherheitsgrinden wird der
angemeldete Benutzer automatisch ausgeloggt, wenn (iber einen bestimmten Zeitraum
keine Aktion erfolgt.
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Menii Projekt

Hier werden die Projekte verwaltet.

mHl dbLabCal ¥3 - HA107 / Analytel / Se

Study  Resulks  Batch  Batch Diaka  Chrom

Mew, ..

Load...
Edit... man Plazma

C

=

Qpkions b

analyte
Feqgressian [ adel
W Eiaftng
Feadings

o W

Audit Trail

Prink...

Export... ,é.,na
Ana

FINISH (Analytics), ..

Exit
| e e

Neu...

Es erscheint ein neuer Dialog, in dem man alle notwendigen Angaben zu einem neuen
Projekt eingibt:

New Project

Praject Ma.: 335 Department: ||'|'|jPS vl
Sponsor Code: Pl/StudyDirector: Dep.: I - l

GLP Study Code: [~ This project iz part af a Muli-Site GLP Study Analyst EES)
Comrneht: QC Check by B

grp Analyte Int.Std b atrie Statuz dethod FReadgz Model ‘wighting Unit Froject sub-name +-flag Samplez LTS
estradiol -
Estradial

Estradiol 3 acetat

estradiol dog

estradiol human

estradiol rat

E stradiol_tD

E stradiol P
Estradiol3acetat
Estradiol34cetate —
Estradiol-crozs
Estradiol-extra
Estrial
Estrial_kighrange
E =trinl_P4
Estron

eztran
Eztron_free
Estron_free PV
Estron_LTS
Estron_PY
Estron-cross
E:::S:: - Cancel Ik

15
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- Projektkode
Standardmdissig ist ein Projektcode nur einmal (pro Abteilung) in der Datenbank
vorgesehen. Manchmal kann es aber vorteilhaft sein, ein Projekt aufzuteilen in z.B. einen
Validierungs- und Routineteil oder nach Matrix usw... In diesem Fall kann der
Abteilungsleiter ein Projekt mit schon vorhandenem Projektcode in der Datenbank
nochmal anlegen.
- GLP - Kode fiir Projekt
- Sponsor - Kode fiir Projekt
- Kommentar zum Projekt - Gblicherweise steht hier der/die Analyt(en) und die Matrix
- Abteilung, Analytiker und Prifleiter
- Namen der Analyten, die in dem aktuellen Projekt gemessen werden zusammen mit
weiteren Details wie Projektart, analytische Methode, Matrix, MessgroRe,
Konzentrationseinheit, Modell, Wichtung und, falls benutzt, Namen des internen
Standards, sowie Entscheidung, ob das Programm bei den Chromatogrammen von
predose-Proben den '+'-Flag setzen soll oder nicht. (Naheres zu den Flags siehe Meni
ANSICHT | LISTE, siehe Seite 67)
Falls es sich um ein Routine-Projekt handelt, muss man die benutzte SUB-
Bezeichnungsmethode wahlen und in der letzten Spalte auch die Anzahl der zu
messenden Proben eingeben.

Falls Langzeitstabilitdtuntersuchungen vorgesehen sind muss man (Validierungsprojekt) in
der letzten Spalte den Zeitraum fir die die geplante Langzeitstabilitdt wahlen.

Nach Klick auf 21 heben PrOJEKT-NR. kann man komplette Analytendaten aus
anderen Projekten kopieren. Dabei werden auch alle Einstellungen (entspricht allen
Angaben in den Untermenis PROJEKT | EINSTELLUNGEN) aus dem anderen Projekt kopiert.

Falls mehrere Analyten in einem Projekt gemessen werden, ist es nicht notwendig, dass
alle Analyten in einem Chromatogramm gemessen werden. Es ist moglich, dass z.B. Analyt
X und die Metaboliten 1, 2 und 3 im Plasma in einem 'Lauf' gemessen werden und
ausserdem noch Analyt X im Urin und vielleicht noch Analyt X (total) im Urin zu dem
Projekt XY001 gehoren. In diesem Fall wiirden 6 Analyt-Eintrdge eingegeben.

Allerdings hat es sich als sinnvoll herausgestellt, falls mehrere chromatographische
Systeme und/oder unterschiedliche Matrices zu einem Projekt gehéren, fiir jedes
chromatographisches System und/oder Matrix in DBLABCAL ein eigenes Projekt anzulegen.

Nach Doppelklick im Textfeld ANALYT oder INT.STD erscheint eine Liste aller in der
Datenbank gespeicherten Substanznamen. Durch einen Doppelklick auf den Namen einer
Substanz in der Liste kann dieser auch fiir das neue Projekt iilbernommen werden. Es ist
praktisch, fir mogliche Auswertungen Uber die ' Projektgrenzen' hinaus, dass die gleichen
Substanzen in verschiedenen Projekten exakt den gleichen Namen besitzen

Wenn ein Analyt eingegeben wird, werden fir die Felder Int.Standard, Matrix,
MessgroRe, Modell, Wichtung usw. automatisch die Inhalte der vorherigen Zeile
Ubernommen.
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Der Priifleiter und Analytiker kénnen nach Klick auf in = der Liste der Analytiker bis zu
10 Analytiker benennen (markieren mit SHIFT oder STRG-Taste), die gleichzeitig
Zugriffsrechte auf das neu angelegte Projekt bekommen sollen.

Weiterhin kdnnen bis zu 10 Personen (die die , Analytiker“-Rolle besitzen) als QC-Checker
ausgewahlt werden. Analytiker und QC-Checker miissen in einem Projekt
unterschiedliche Personen sein.

Falls der Administrator den externen Zugriff erlaubt, kann der Benutzer hier definieren ob
ein externer Benutzer ein Zugriff auf die Projektdaten bekommt.

Department; I vI Ext. accezs granted to:
Study Director: I "I MOME i

Analyzt EES

Externer Benutzer muB zuerst in dbLabCal auf die gleiche Art wie ein “interner” Benutzer
definiert werden. Siehe db users Dialog auf Seite 81. Daflir wird nur die Checkbox
“external user” aktiviert. Ein externer Benutzer kann Zugriff auf alle oder nur auf die
freigegebenen Daten des Projekts bekommen.

D 0 MHew I Ewit |

zer ID: EXTO
MHame; Extllzerll

xxxxxxxx

Fazsword for Oracle Login:

Departmet; IE}{T j
Autharization: IHead Orly j [~ active
[T " flag allowed
[T Beviewer
W e el 7 elased data o
SOL Direct: |No Rights =l
Capacity Browszer: IN-:: Rightz j
Fird! | LCancel I Savel |
Eirat I Brevious | Hewt I Last |

Das Programm iiberpriift (generell!) alle Benutzereingaben auf Plausibilitéit und korrigiert
nicht plausible Eingaben automatisch. Wenn Sie z.B. als MessgréfSe ‘p.a.r.” wéhlen, ohne
vorher Int. Standard einzugeben, wird die Messgréf3e automatisch auf ‘area’ korrigiert. Es
ist auch nicht méglich, mit OK den Dialog zu schliefsen, wenn noch nicht alle erforderlichen
Angaben eingegeben wurden.
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Laden...

Es erscheint ein neuer Dialog, in dem die Projekte, nach dem Projektkode sortiert,
aufgelistet sind.

Mit ‘Filter’ kann man bestimmen, welche Projekte in dem Projekt-Laden-Dialog angezeigt
werden sollen.

Jeder Benutzer sieht nur die eigenen Projekte. In der Liste unterhalb der Projekte werden
alle zugehorigen Analyten, zusammen mit dem Status der Bearbeitung, angezeigt. Der
Benutzer kann nach der Wahl des Projektes und des Analyten durch Klick auf Ok die
Daten laden, oder sofort mit einem Doppelklick auf das Projekt oder auf den Analyten.

Schnellzugriff auf Dialog : Doppelklick irgendwo innerhalb des Bildschirmbereichs ‘Projekt’.

Der Dialog PROJEKT LADEN erscheint auch beim Start der Programmes, falls beim letzten
Beenden des Programms keine automatische Anzeige der letzten Projektdaten gewahlt
wurde. (Siehe Abschnitt ExiT.)

Halt man wahrend des Programmstarts die STRG-Taste gedriickt, wird der PROJEKT LADEN-
Dialog auf jeden Fall angezeigt.

Hailt man beim Offnen des Dialogs weiter die STRG-Taste gedriickt, wird der PROJEKT LADEN-
Dialog im ReadOnly-Modus angezeigt. D.h. die so geladenen Projekte kénnen nicht
verandert werden.

Froject Comment Froject Type  changed Sponzor Code GLP-Code
54323 5-854 / Ac-5-A58 in Human Plazma and Faeces  Raoutine
(HATD? J ) Foutine ™
K0 and Ac-5-454 re-validation in urine Walidation rz Ba
KADTS 5454 M -Acetyl-B-ASA in Plazma and Urine Foutine 09-Aug-2000 CRO-00-15 BA
KA448 5454 and Ac-BASA In plasma Foutine 15-Mrz-2001  CRO-PK-00-42 BA
Kaddd 5-854 and Ac-5-454 in urine Fioutine 23-Apr-2001  CRO-PK-00-42 Ba
Laiin 5-A54 he-B-A54 Foutine 10-0kt-2001 Ba
rMatea B-a54 / Ac-5454 ih human plazma Routine 11-Jun-2002  PPL-559 Ba
MA540 B854 and Ac-5-454 in human plasmadunine Routine 13-0kt-2004 Ba
MAS5E B854 and Ac-5-454 in human plasmadunine Routine 26-Apr-2017 1435800V -P-03 Ba
[ad435 B854 and Ac-5-454 in human plasma Routine 14-+ai-2007 TPOI5E Ba
TH021 5454 0c-5-054 in Humanplazma Walidation 1E-Jul-2009 Ba
Analpte b atrix Statuz Method Project Type  Filter 2412
AC-5-A54 azma data released HPLC-FL R outine
A58 plazma data released HPLC-FL Routine last week R outine GLP only

last month W alidation ron-GLP anly

all

defined QC in-progress

sarted [C-ed

finished QA-ed [acEasa

data releazed

anchived Cancel I ak I

Nach Klick auf Ok werden die Daten fir das gewéhlte Projekt und den Analyten geladen.
Falls schon ein anderer Benutzer das gewahlte Projekt bearbeitet, ist rechts neben dem
Analyten-Namen der Name des Benutzers sichtbar. Die geladenen Daten des Projekts
konnen in diesem Fall allerdings nicht bearbeiten werden.
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Daten eines Projekts konnen zur gleichen Zeit nur von einem Benutzer gedndert
werden. Die anderen Benutzer befinden sich im ‘ReadOnly-Modus.

Falls der berechtigte Benutzer die Daten des Projekts in irgendeiner Weise gedndert hat,
erhalten die anderen Benutzer eine Meldung. Nach Doppelklick auf den Hinweis
wird auch ihre Anzeige aktualisiert.
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Editieren...

Es erscheint der gleiche Dialog, wie im Men( PROJEKT | NEU.

Hier ist es moglich einige Angaben zum Projekt nachtraglich zu andern, wie z.B. Sponsor-
Kode, Kommentar usw. Der Prifleiter darf auch den Projektkode @ndern.

Es ist auch erlaubt den/die Namen des/der Analyten, wie auch die Matrix zu dndern - die
Zugehorigkeit der bis jetzt erfassten Daten bleibt natlrlich unangetastet - oder weitere,
neue Analyten in das Projekt einzutragen. Weiterhin ist es erlaubt schon eingetragene
Analyten aus der Liste zu I6schen, solange der Analyt-Status ‘angelegt’ ist.

Falls man die MessgroRe, das Regressionsmodell und die Wichtung @ndert, wird nach
dem Schliessen des Dialogs das gesamte Projekt mit den neuen Einstellungen neu
berechnet. Die Anderung von MessgroRe, Regressionsmodell und Wichtung wird
automatisch/standardmaRig fur alle Analyten, die in einem Chromatogramm gemessen
wurden, Ubernommen.

Die Zeilen fir alle Analyten, die in einem Chromatogramm mit dem aktuellen Analyten
(der aktuelle Analyt steht in der Titelleiste und oben im Bereich der Projektdaten)
gemessen wurden, haben einen weissen Hintergrund, die anderen Zeilen sind grau.

Die Entscheidung, ob DBLABCAL den ‘+'-Flag setzen soll oder nicht, kann ebenfalls gedndert
werden. Nach dem SchlieRen des Dialogs wird in diesem Fall das gesamte Projekt neu
berechnet.

Man kann auch die Konzentrationseinheit andern. Dabei gibt es zwei Moglichkeiten.
Entweder wird nur die Konzentrationseinheit (Beschriftung) gedandert oder, wenn
gleichzeitig mit der Wahl der neuen Konzentrationseinheit die SHIFT - Taste gedriickt
wird, ist es moglich auch die nominellen Konzentrationen der bis jetzt gemessenen
Kalibrierungs-, QC- und Validierungsproben entsprechend der neuen
Konzentrationseinheit umzurechnen.

Die Anderungen der Konzentrationseinheit, MessgroRe, Regressionsmodell usw., werden
standardmaRig gleichzeitig fir alle Analyten, die in einem Chromatogramm gemessen
wurden, Gibernommen. Wenn man die STRG-Taste bei der Anderung gedriickt hilt, wird
die Einstellung nur fiir den gewahlten Analyten geandert.

Wegen SHIFT und STRG-Taste, siehe auch Seite 12.

Alle Einstellungen (Einstellungen unter Meni Project | Settings) kdnnen aus einem
existierenden Projekt kopiert werden.
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Menii Einstellungen

mH dbLabCal ¥3 - HA107 / Analytel / Seq 6

Project Results Seguence Seq.Data Chromatography db QC+0A Extra
1

Mew, ..
Load. ., SPONSORCODE
Edit... an Plazma
W agaday Analystl
Options Print/Export Options.. .
Graphics. .. i
Analyte - p hiztony
Reqgression Model 2 Murnber Format, .,
Weighting r SUE Format
Readings r Display Time as oW SUB#FRDGEFTPRER
Display <L as k
Audit Trail : sty @ ) area | ht |
Display Mot Correct Subject Results as # 2044564 180315
Prink...
Erln b Accepbance Criteria, ., 1811053 32753
AR Reporting Texts. .. . .
FIMISH [Analytics]. ..
il Sek target Folder, .
Exit Standard Column Width! . .
T TT =T T =, = ool I T-T s T Tl 2?9?8 1 E?E

Uber die einzelnen Punkte des Meniis werden verschiedene, fiir das aktuelle Projekt
glltige Einstellungen gewahlt.

Akzeptanz-Kriterien darf nur der Prifleiter andern. Analytiker und ReadOnly-User kénnen
sie nur einsehen. Alle anderen Einstellungen diirfen Analytiker und ReadOnly-User
andern. Die ReadOnly-User-Anderungen werden allerdings nicht gespeichert und gelten
folglich nur wahrend der aktuellen Sitzung.

Alle Einstellungen (alle Eintrdge in Projekt ->Einstellungen-Untermenis) kdnnen aus
einem vorhandenen Projekt im Dialog Projekt/Neu..., Projekt/Editieren... kopiert werden.

Alle Einstellungen (Einstellungen unter Men Project | Settings) kbnnen aus einem
existierenden Projekt kopiert werden.

Druck/Export Optionen...

Uber die Druck/Export Optionen... kann das Aussehen (und der Inhalt) der zu druckenden
oder zu exportierenden Daten beeinflusst werden. Man kann z.B. verhindern, dass der
Projektkode und der Sponsorkode oder die Namen der Analytiker, die die Sequenz(en)
gemessen haben, gedruckt werden. Das Aussehen des Ausdrucks kann ebenfalls variiert
werden (Rahmen..., Header grau...).

Uber Max.SPALTEN (LisT OF DATA) wird beim Druck der Probandenergebnisse im LisT OF DATA-
Format die Anzahl der Spalten/Seite eingestellt, um das Erscheinungsbild aller
Seitenausdrucke zu vereinheitlichen. Hat man z.B. 30 Probanden gemessen, waren 10
oder 15 (oder auch 6... ausprobieren...), gute Einstellungen.

Probandenergebnisse im STANDARD-Format werden Ublicherweise mit 2 Spalten/Seite
gedruckt - das spart Papier und ist manchmal Gbersichtlicher. Wenn aber einige
Kommentare zu den Ergebnissen etwas langer sind und beim Ausdruck bis in die nachste
Spalte reichen, sollte man mit NUR 1 SPALTE (SuUB, STANDARD) lieber einspaltig drucken.
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Print/Export Options

Prirter: I POFCreatar (Mell:]

Font:

I.-’-'-.rial M arrows j I 3 j

Sudy Code X123

{+ partrait "~ landscape

Page ‘width [cm]: 17.0

Line Spacing: 1.1 hd
Ciolumts:

b &, Columnz [List of Datal: 12 -
b aw. Columns [CAL, GC, WAL 12 -

[~ 1 Column only [SUE., Standard]

Colurnm ‘#fidths:

left: 2.0 top: 2.0
right: 2.0 baottam: 1.0
2 K] 4
92 30 27

[v Border [T ables/Graphics) [~ full
[v Header Shaded [~ bold
[+ usze dec tabstops in%word tables

[~ Compact Fresentation

2 3 4 ] B
73 18 30 08 19

zet to detault values

Cancel |

Apply and 5ave

Mit den Einstellungen von Rander, Schriftart, SchriftgrofSe und Zeilenabstand kann man
das Aussehen der DBLABCAL-Ausdrucke an den Bericht anpassen. Man kann mit diesen
Einstellungen “spielen”, um fir sich die optimalen herauszufinden.

Uber HeADER COLUMN WIDTHS kann man das Aussehen (Spaltenbreiten) des Projekt-
und/oder Sequenz-Headers beim Ausdruck und beim formatierten Export nach MS Word
beeinflussen. Fiir den formatierten Export nach MS Word kann man auch die zu
benutzende Seitenbreite festlegen. Wird Page Width gedndert, werden die einzelnen

Spaltenbreiten auf die neue Seitenbreite normiert.
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Graphik...

StandardmaRig passt DBLABCAL die Skalierung aller Abbildungen an die aktuellen Daten an.
Wenn gewlinscht, kann man alle oder auch nur einige der AchsengréRen fest einstellen.
Diese Einstellungen werden fiir alle Analyten aus einem Chromatogramm tGbernommen,
falls sie nicht schon vorher individuell festgelegt wurden. Das heiRt, die Skalierung kann
fir alle Analyten aus einem Chromatogramm gleich sein, muss es aber nicht.

Graphic Options

Calibration Curve

¥ mas ¥ auic

' max v auto

GC Samples

¥ man V¥ auto
Tmin-tmax [ oauta 15
Subject Samples

W i - ¥ max M auto

' mas ¥ auta

Cancel | (] 3 I

Schnellzugriff: Doppelklick auf die Graphik.

Zahlenformat...

Man kann fir jede GréRe entweder Anzahl der Dezimalstellen oder Anzahl der
signifikanten Stellen wahlen. Diese Einstellungen gelten fir alle Analyten aus einem
Chromatogramm.

Humber Format

Decimal Digitz Signif, Digits

Cancentration | 3

Time 2

Dilution Factor 1
Statistics [%] 1
Retention Time 2
Peak Area 0
Peak Height 0
Readings: 4

ah

b5

ch

r 5

reazsays diffiz 0
ISR diffz 1

Cancel I Apply I

Schnellzugriff fiir Anzahl der Dezimalstellen: Rechte Maustaste in der jeweiligen Kopfzeile
in ANSICHT.
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SUB-Format...

Fir die Anzeige von SUB-Proben kann zwischen den beiden Maoglichkeiten SUBxxxxxxxx
und SUBH##DGHHHTPH#H## gewadhlt werden.

Zeit-Format

Zeitangaben (bei SUB- und VAL-Proben) erfolgen entweder in Stunden (h), in “_d_h_m*-
oder in ,hh:mm®“- Format (50.5h = 2d2h30m = 50:30)

<LOQ-Format

<LOQ in Ausgabe-Texte-Dialog definierter Text (‘<LOQ’)

<LOQ (NUMERISCH) Statt <LOQ steht in den Ergebnissen der LOQ als Wert unter
Berlcksichtigung des jeweiligen Dilution-Faktors. Z.B. wenn bei
DF=1 der LOQ gleich 0.5 ist: <0.5, oder bei DF=2 entsprechend
<1.0, oder bei DF=0.5: <0.25 usw.

WERT die gefundene Konzentration wird angezeigt

Nicht korrekte SUB-Ergebnisse-Format

Flr die Anzeige von nicht korrekten SUB-Proben kann zwischen den drei Moglichkeiten:
- Ergebnis nur Rot

- Ergebnis Rot markiert mit X

- Ergebnis als Text ,,n.correct” oder ,,n.report”
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Akzeptanz-Kriterien...

Folgende Abbildung zeigt die moglichen Standardwerte flr die Akzeptanz der einzelnen
Sequenzen. Sollen fir die aktuelle Projekte andere Akzeptanz-Kriterien gelten, werden sie
hier eingetragen. Von der Art des aktuellen Projects und von der gewahlten
Regressionsmethode hangt es ab welche Kriterien gesetzt werden kénnen. Z.B.:
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Nach einer Anderung werden alle Sequenzen des Projekts iiberpriift, ob sie die neuen

Akzeptanzkriterien erflillen. Falls fir mi

ndestens einen Analyten die neuen

Akzeptanzkriterien nicht erfillt werden, wird an die entsprechende Sequenznummer bei

III

der Anzeige ein Ausrufezeichen

angehangt. In der Sequenz-Ansicht wird die Erflillung

der einzelnen Akzeptanzkriterien (griin: ok, rot: nicht ok) angezeigt. Weitere Details sind

im Audit Trail zu sehen.
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Verwandt mit den Akzeptanzkriterien ist auch das automatische Setzen der A/E bzw. des
S-Flags.

Diese Funktion ist mit ,,off“ ausgeschaltet, oder man wahlt den entsprechenden Prozent-
Wert. DBLABCAL Uiberprift alle Proben auf Einhaltung dieses Kriteriums und setzt dann den
Chromatogramm-Flag entsprechend der gewahlten Bedingung automatisch.

Wenn das automatische Setzen des Flags wieder auf , off” gesetzt wird nachdem es ,,an”
war, werden die aktuellen Flags NICHT geandert.
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Cancel Ok |

Erst wenn ,reset!” gewdhlt wird, werden alle A/E bzw. S-Flags zuriick auf Y/J gesetzt.

Schnellzugriff: Doppelklick auf Akzeptanzstatus-Darstellung im Sequenzbereich.
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Ausgabe-Texte...

Um die Ausgabe der verschiedenen Texte des aktuellen Projekts anzupassen, kann der
folgende Dialog aufgerufen werden.

Reporting Texks

General Texts Besults; Yalidation S amples
Sequence batch Sample destroped during zampl.preparation destroped Default label Uzed label
Subject sub Ho cormect result avalable n.corect MF: Matris/Foom Temperaturs MR: Matris/F oom Temperature
Period per Mo sample NOS ME: Matnix/Refngerator [5+37C) ME: Matri=/Refrigerator [5+3°C)
Time time Mot analyzed MOA MG: Matnix/Freezer [-20£5°C) MNG: Matris/Freezer [-2045°C)
Dilution Factor dil.f Nothing is reported NOR MT: Matrix/Deep Freezer [-77£5°C)  NT: Matix/Deep Freezer [-F7+5°C)
Sequence not accepted batch faled | ER: FutractsRoom Temperature ER: Extracts/Room Temperature
Insufficient sample amount for re-assay insuff s. EE: Extracts/Refrigerator [5+3°C] EK. Extracts/Refrigerator [5+£3°C)
Cone. Below the Quantification Limit <LO0 EG: Extracts/Freezer [-20£5°C) EG: Extractz/Freezer [-2025°C)
Statistics: ET: Extracts/Deep Freezer [-77+5°C] ET: Extracts/Deep Freezer [-77+5°C)
Standard deviation =d PR: " alidation Samples PR: " alidation 5amples
Coefficient of wariation ov [%] PK.: Yalidation Samples P Yalidation Samples
Range range PG: Poals (freezedthaw) PG: Poalz [freezedthaw]
Deviation of the means bias [%] PT: Yalidatioh Samples PT: Validatioh Samplas
Deviation of the results dev [%] AR Other Matriz AR Other Matris
Rel. deviation from 04 alue (Stability] rel [%] AF: Walidation 5 amples K alidation Samples
Explanation for CAL, BC and WAL flags: AG: Walidation Samplez AfG: W alidation 5 amples
M M not uzed for statistical evaluation dus to chromatographic emar AT: Walidation S amples AT Walidation Samples
S 5 notuzed for statistical evaluation due to not accepted 1S BR: Walidation Samples BR: Validation Samples
E A notused for statistical evaluation due to deviation from nominal cone > _1_% Bk Yalidation Samples BE.: Validation Samples
D D destroped during zample preparation B(G: "Walidation Samples B(G: ' alidation Samples
# - not meagured BT: %alidation Samples BT: Yalidation Samples

Cancel | Ok |

Der Platzhalter _1_ wird beim Ausdruck/Export mit dem gliltigen Wert ersetzt.

Es ist der Wert, der fiir die unterste Funktion der Akzeptanz-Kriterien gewdhlt wurde, oder
wenn die diese Akzeptanz-Bedingung abgeschaltet ist, der/die entsprechenden Werte fiir
LOQ und unterster QC (siehe vorherige Seite).
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Zielverzeichnis setzen...

Set Target Folders

current import folder:

current export folder:
|- Shplchmessdatentneuch001Y

I walidation projectshdblabeal «34

Laufwerk: Laubwerk:
[22i twsTuD) >l [Simstuov |
Werzeichnis: Werzeichnis:
=D =D )
EYHPLE JHPLD
23 Meszzdaten | @ StudienD aten
=YLC04 L IHAa412
& Propranolol [CAHaE18
(L1 0027_wal (A H=030
(i
[C1Ja02
CaJa03
(CJa0e
[ 1jal68
(CQja070
(CJang7
[1Ja306
Cakaom
(CKanag =
hew impart falder: hew expart folder:
i shplctmessdaten’c04hpropranalalt, ishplchstudiendaten’,
cloze save
Das Programm setzt voraus, dass die Daten in einer Verzeichnisstruktur
Beispiel
Oberverzeichnis i:\unit01\ Inhalt (Beispiel)
| Projekt1 | xx001
| L Sequenzl | | spo1 Chromatogramme 1. Sequenz in Plasma
| L Sequenz2 | L spo2 Chromatogramme 2. Sequenz in Plasma
| L Sequenz3 | | suo1 Chromatogramme 1. Sequenz in Urin
| |_ usw.. |
| Projekt2 | xx002
| |_Sequenzl | | ABO1
| |_Sequen22 | | ABO2
| Lusw. |
| Projekt3 | xx003
| USW..

organisiert sind und versucht z.B. beim Sequenzimport oder Datenexport sofort das
bendtigte Verzeichnis anzuwahlen.

Diese Verzeichnisstruktur ist keine Bedingung fiir DBLABCAL, sie erleichtert aber die Arbeit

erheblich...Eine gute Verzeichnisstruktur und Namenskonvention ist generell sehr zu
empfehlen.

Standard-Spaltenbreite!

In den Tabellen kann man die Spaltenbreiten je nach Bedarf (mit der Maus) andern. Mit
Klick auf diesen Menlipunkt werden die urspriinglichen Spaltenbreiten wiederhergestellt.
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Analyt

Dieser Menupunkt ist nur sichtbar, wenn in einem Projekt mehr als ein Analyt gemessen
wurde.
Die Projektdaten des gewahlten Analyten werden geladen.

wHldbLabCal ¥3 - HAL07 / Analytel / Seq 1

Project Results Seguence Seq. Data Chromatography db QC+QA  Extra

Study nalyte

Ha107 SPONSORCODE Analyte] £ nlasma

Analytel and Analyte? in Human Plazma Fouting | ¥ &
HFLC W agaday Analyst0l

I plasma

Schnellzugriff: Klick mit der rechten Maustaste (iber dem Namen des Analyten.

Regressionsmodell, Wichtung, Messgrofle

Auf diese Menupunkte hat man Zugriff nur wenn das Projekt eine Validierung ist.
Nach dem Andern von MessgréRe, Wichtung bzw. Regressionsmodell werden die Daten
des gesamten Projekts entsprechend den neuen Einstellungen neu berechnet.

Diese Anderungen betreffen automatisch alle Analyten, die im gleichen
Chromatogramm gemessen wurden! Will man die Parameter nur fiir einen der Analyten
andern, muss man das iber PROJEKT | EDITIEREN... tun

Uber diese Menipunkte ist es moglich nur jeweils ein Parameter zu dndern. Will oder
muss man gleichzeitig mehrere Parameter andern, ist es sinnvoller dies Gber PROJEKT |
EDITIEREN... zu tun - siehe Seite 20. Dann wird das gesamte Projekt nur einmal
umgerechnet, und nicht wie sonst, nach jeder Einzelanderung.

Schnellzugriff: Klick mit der rechten Maustaste tiber den entsprechenden Bezeichnungen.

Ist es mal wiinschenswert auch in einer ,,Routine” die Regressionsmodell, Wichtung oder
Messgrof3e zu dndern, muss man vorher den Projekttyp von ‘Routine’ auf ‘Validierung’
dndern. (Uber PROJEKT | EDITIEREN... oder Klick mit der rechten Maustaste auf die Projekt-
Typ-Bezeichnung.)
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Audit Trail und Elektronische Unterschrift

Folgende Aktionen des Benutzers werden zusammen mit Datum, Uhrzeit und Namen im

Audit Trail festgehalten:

In bestimmten Fallen wird die elektronische Unterschrift fiir die Aktion verlangt und

ebenfalls im Audit Trail dokumentiert.

Aktion

Elektronische Unterschrift (ES)
erforderlich

Neues Projekt definieren

Projekt-Angaben editieren, X
Zugriffsrechte vergeben X
Regressionsmodell, Wichtung , MessgroRe andern

Akzeptanzkriterien andern X

Daten (Sequenz) importieren

Sequenz neu berechnen
Sequenz-Akzeptanzkriterien Gberprifen

Status der Sequenz andern

X nur wenn Sequenz ausgeschlossen
wird oder ausgeschlossen war

Messplatz- oder Sequenznummer dndern

X

Startdatum der Sequenz andern

X

Probennamen andern

X nur wenn Sequenzstatus in der
Zwischenzeit gesetzt wurde

Chromatogramm-Flag andern

Die zu berichtenden Messergebnisse
aus Mehrfachmessungen auswahlen

Status des Projekts andern

X nur wenn Freigabe
zuriickgenommen wird

QC Start und Ende X (QC Ende)
QA Ende
Eingabe einer elektronischen Unterschrift N/A
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Drucken...

Die Ergebnisse der Projekte lassen sich jederzeit ausdrucken. Fiir die Dokumentation ist es
allerdings sinnvoll nur Ausdriicke von freigegebenen Projekten zu benutzen.

Falls im Projekt mehrere Analyten (in einem Chromatogramm) gemessen wurden, hat
man die Moglichkeit, die gewdhlten Daten entweder nur fiir den aktuellen Analyten oder
fir alle Analyten (aus einem Chromatogramm) gleichzeitig auszudrucken.

Gemeinsam fir alle Analyten sind, falls die Analyten in einem Chromatogramm gemessen
wurden:

- SEQUENZLISTE

- PROBANDEN (nur im STANDARD — Format, nicht LisT oF DATA — Format)

- ZU WIEDERHOLENDE PROBEN

- WIEDERHOLTE PROBEN

- INCURRED SAMPLES

- AUSGESCHLOSSENE CALs, QCs UND VALs

- AUSGESCHLOSSENE CHROMATOGRAMME

- AUSGESCHLOSSENE SEQUENZEN

- DATEN DER ANALYSEN

- AUDIT TRAIL

Prirter: I POFCreator [Med1:] j

| Subject Samples Besults v Yalidation Samples
" Standard frDITIZI j v MP: Matiz/Boom Temperature
= Ligt of Data t,:,:l j [~ ME: Matiz/Befigeraton [G£37E]
| el e v MG: Matiz/Freezer [-20£5°C]
[v MT: Matriz/Deep Freezer [-75+15°C)
[ Stahishics: Calibration Curves v ER: Extracts/Room Temperature

v EE: Eztractz/Refrigeratar [5£3°C)

[ Statistics: Begression Parameters [ EG: Extracts/Freszen 205570
[ Statistics: Quality Control Samples ¥ ET:Extracts/Deep Freezer [-75+15°C)
[T Samples to be Be-dnalyzed ™| FR: alidation Samples

[T PE: Walidation S amples

[T Redszaped Samples
[T PG: Pools [freeze/thaw]

| Iz Sanple: [v PT:%alidation Samples
[v Mot Used Cals, OCs and Yals ™ &R Other M atris
v Mot Uzed Sequences [T &k Walidation S amples
™ Mot Used Chromatogiams [T &G: Yalidation Samples
[T AT: Walidation Samples
IV Date of Analyses [T ERE: Yalidation Samples
 Hints [~ BE: "v"all.u:latl.cun Samples
- [T BG: Yalidation Samples
: Walidation Samples
[ Awudit Trail I BT Validztion Samp!
v Tahble of Contents/Memo ¥ OCs, DF<1

Select All |

Cancel | Ok |
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Probanden werden in dem gewahlten Format der Anzeige (Standard, List of Data, alle
oder nur gemessene Proben) gedruckt.

Wenn man das Anzeige-Format “Standard” wahlt, kann man die einzelnen Probanden
indem man den ersten und den letzten Probanden wahlt.

Mit SELECT ALL kdnnen alle Optionen gewahlt , oder mit STRG- SELECT ALL, alle Optionen
abgewahlt werden.

Das Aussehen der Ausdriicke, wie z.B. Schriftart, SchrittgroRe, Rander, Schattierung usw.,
kann Gber das Men( PROJEKT | EINSTELLUNGEN | DRUCK/EXPORT-OPTIONEN oder hier im
Drucken-Dialog variiert werden.

Der aktuelle Drucker wird angezeigt und kann bei Bedarf gedndert werden.

Die Details zum Audit Trail werden gekiirzt, damit sie auf eine Druckseite passen. Zur
vollstandigen Ansicht der Details kann man Audit Trail Gber die Zwischenablage z.B. nach
Word oder Excel exportieren und von dort ausdrucken.

Wenn PRINT LOG gewahlt wurde, wird am Ende des Druckauftrages noch ein
Inhaltsverzeichnis des aktuellen Druckauftrages mit Angaben zu den den gedruckten
Seitennummern gedruckt. Print log halt!
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Export...

Es erscheint fast der gleiche Dialog, wie beim Drucken. MS Word muss nicht vorher
gestartet werden da pBLABCAL Word bei Bedarf automatisch startet.

| Subject Samples Besults v “alidation Samples
" Standard frDITIZI j [+ MB: Plasma/Room Temperatune
"~ Listof Data o I j [T HE: Matiz/Refigenatar (G375

[T MG tatiz/Freezer [-20£57C)
[T HT: Matizdleen Freezer [-75215T]

[v¥ ER: Prepared Samples/Foom Temperature
v EE: Prepared Samples/Befrigeratar [523°C...

[~ existing only

i1

[ Statistics: Calibration Curves

Sl Al s I E E v EG: Prepared Samples/futosamplercooled)
[ Statistics: Quality Control Samples ™ ET: Extracts/Deep Freszer [-7515°T)
[T | Samples to be Fetnalyzed [T BR: Walidation S amples

[T PE: Walidation 5 amples
¥ PG: Pools [freezedthaw)
[T BT %alidation S amples

[T Refszzaped Samples
[T Ihcured Samples (Randonm Bepeats]

I Mot Used CALs and OCs v A&F: Matris Effects
v Mot Uzed Sequences v AK: Carry Over
¥ Mot Used Chromatagrams [T &G Walidation Samples
¥ AT: Sample Callection [Blood)

I Date of Analyses [T EBR: %alidation 5 amples
™ Hints ¥ BE: Solutions

- [T B Solutions [15]
v Audit Trail % BT: Ok
[~ Table of Contentz/Memo ¥ OCs, DF<1

Select Al

d

Frint/E #port Options. . |

[v formatted Cancel | Ok |

Die Daten konnen formatiert, d.h. die Tabellen werden gleich mit Rahmen, Schattierung
und richtigen Spaltenbreiten geschrieben, exportiert werden. Die Ergebnisse sollten nach
Word am Ende des Dokuments, oder noch besser in ein eigenes Dokument, exportiert
werden, da beim Export die Schriftart und GroRe fir das Word-Dokument von der
aktuellen Cursorposition bis zum Ende des Dokuments moglicherweise gedandert wird
(entsprechend den Einstellungen in bBLABCAL).
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Format der exportierten Daten, falls formatiert exportiert werden soll, wie z.B. Schriftart,
SchriftgrofRe, Rander, Spaltenbreiten, Schattierung usw., kann (iber das Men{ PROJEKT |
EINSTELLUNGEN | DRuck/ExPORT-OPTIONEN oder hier im Export-Dialog variiert werden.

Probanden werden in dem gewahlten Format der Anzeige (Standard, Standard nur
gemessene Proben bzw. List of Data) exportiert.

Weiterhin kann man jederzeit die kompletten, aktuell angezeigten, oder nur die
markierten Daten liber die Windows-Zwischenablage (Tasten STRG-C oder STRG-EINFG,
oder Klick mit der rechten Maustaste bei markierten Daten) in andere Programme
exportieren.
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Status eines Projekts andern

Ein Projekt, genauer gesagt ein Analyt in einem Projekt, kann einen der folgenden Status’
besitzen:

Status Bemerkung wird gesetzt...
angelegt Projekt wurde vom Analytiker oder Prifleiter automatisch beim
angelegt, noch keine Daten importiert Anlegen des Projekts
gestartet Daten wurden fir mindestens einen Analyten automatisch beim
importiert Import der 1.Sequenz
beendet alle chromatographische Messungen beendet vom Analytiker oder
Prifleiter

freigegeben [alle Chromatogramme und Sequenzen akzeptiert, zu vom Prifleiter
berichtende Ergebnisse gewahlt
- alle Projektdaten “locked”

archiviert Status wie ‘freigegeben’, die Projekte werden im vom Administrator
Laden-Dialog angezeigt nur wenn Filter ,,archiv”
gewahlt wird

Mit dem Setzen des Projekt-Status’ auf ‘beendet’ bestatigt der Analytiker, dass alle
Sequenzen des Projekts importiert und alle Chromatogramme des Projekts (mit dem
entsprechenden Flag) von ihm akzeptiert wurden. Erst nachdem der Analytiker das
Projekt ‘beendet’ hat, kann der Prifleiter die Projektdaten freigeben.

Mit dem Setzen des Projekt-Status’ auf ‘freigegeben’ schlieRt der Priifleiter die
Datenbank. Es sind keine Anderungen der Projektdaten mehr moglich. Wahrend des
Freigabe-Vorgangs werden die Projektergebnisse noch mal gepriift. Falls z.B. noch keine
zu berichtenden Werte aus Mehrfachmessung gewahlt wurden, wird der Freigabe-
Vorgang abgebrochen.

Wéihrend der Freigabe werden alle Sequenzen automatisch gelockt!

Projekt-Status ‘archiviert’ setzt der Administrator (z.B. im Auftrag des Archiv-
verantwortlichen). Der lesende Zugriff bleibt auch fiir die archivierten Projekte erhalten.
Die Projektberechtigten kdnnen die Daten jederzeit einsehen, drucken und exportieren.

Anderung des Projekt-Status’ ist eine Aktion mit sehr weitreichenden Konsequenzen !

Nachdem ein Projekt freigegeben wurde, kann es

Status Bemerkung wird gesetzt...

QC noch nicht gestartet

QC in progress... QC von einem der ,,QC" gestartet | automatisch beim 1. Speichern der

QC-Kommentare

QC in beendet QC von einem der,,QC" beendet |vom QC-User

QA beendet Nur zu Dokumentation, keine vom Reviewer mit QA-Berechtigung
weiteren Details zu QA in
dblLabCal
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Ergebnisse fiir HoLaRo... / Ergebnisse fiir Bl...

Dieser Menupunkt ist nur sichtbar wenn im Projekt unbekannte Proben (SUB) gemessen
wurden, das Projekt freigegeben ist und diese Option vom Administrator freigeschaltet
wurde. Hiermit werden die Ergebnisse in eine spezielle ASCII-Datei geschrieben. Zuerst
erscheint ein Dialog in dem die zu exportierenden Daten bearbeitet werden kénnen.
Detaillierte Beschreibung dazu erfolgt im Anhang 1.

Ergebnisse in ASCII File!

Dieser Menupunkt ist nur sichtbar wenn im Projekt unbekannte Proben (SUB) gemessen
wurden und das Projekt freigegeben ist. Hiermit werden die Ergebnisse in ASCII Datei(en)
geschrieben, die z.B. fir die biometrische Auswertungen eingesetzt werden kénnen. Die
Benennung der Dateien und die Zuordnung zu den Analyten werden vom Programm
vorgenommen und im Anschluss an den Exportvorgang angezeigt und in Audit Trail
geschrieben. Der Dateiname wird gebildet aus dem Projektkode, Namen des Analyten
und aus der Matrix (Beispiele HA107_ANALYT8_PLASMA.BIO, HA107_ANALYT8_PLASMA-
02.BIO, RTOO1_SUBSTANZX_SERUM.BIO, usw.). Bei Bedarf wird noch eine laufende
Nummer angehangt, die automatisch immer um 1 erhéht wird, wenn schon eine
gleichnamige Datei im Verzeichnis existiert.

Die Dateien werden in den gewahlten Export-Verzeichnis, siehe Seite 28, geschrieben.

Das Format der ASCII-Dateien ist fest definiert und in der Programmdokumentation
beschrieben.

Exit

Beendet das Programm. Dabei wird gefragt, ob die aktuellen Daten beim nachsten Start
automatisch geladen werden sollen.
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Menii Ergebnisse

Zeigt die Ergebnisse des aktuellen Projekts fiir den gewahlten Analyten und, falls
vorhanden, Hinweise der Datenbank z.B. Gber mogliche Unstimmigkeiten in den Daten,
Uberschreitungen der Grenzwerte von Kalibrierungs-, QC- und/oder Validierungsproben,
noch nicht getatigte Auswahl der zu berichtenden Werte aus wiederholten Messungen
Usw...

| dbLabCal ¥3 - NX023 / DAD / Seq 3

Project | Results Seguence Seq. Data  Chromatography db QC+0A  Extra

~Projec ., statistics: Calibration Curves
M<023 Statistics: Regression Parameters

Diliazer  cpavickics: quality Control Samples
e el i
Cctatist Subjeck Samples Resulks
Yalidation Samples MR Matrix/Room Temperature
Mk Matri Refrigeratar (S£32C)

12 ' zzmisz db::rfl;;zzalyse'j NG: Matriz Freezer {(-204£5°C)
3 MT: Matrix/Deep Freezer (-75+£15%C)
4 Inizurrzd Samples ER: Extracts Room Termperature
3 Mok Used Cals, OiCs and YaLs EK: Extracts/Refrigeratar (5£320C)
5 Mok Used Sequences EG: Extracts/Freezer (-20+£5%C)
g Mok Used Chromatograms ET: Extracts/Deep Freezer (-F5E152C)
g Date of Analyses PR Walidation Samples

10 BE: Yalidation Samples

11 Hiriks Pa: Pools (Freezefthaw)

12 oY 2] P Yalidation Samples

13 biaz [%] AR Other Matrix:

14 &k Walidation Samples

15 &Gy Malidation Samples

::E AT validation Samples

18 B Walidation Samples

19 Bk Walidation Samples

0 & Walidation Samples

21 BT Walidation Samples

22 QCs, DF==1

77

Wenn ein Projekt/Analyt geladen wird, ist es empfehlenswert sich zuerst die Hinweise
der Datenbank anzuschauen.

Die Hinweise zu Validierungsproben kénnen aus technischen Griinden erst angezeigt
werden, nachdem sich der Analytiker die Daten wenigstens einmal angeschaut hat.
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Statistiken
...zeigen die Ergebnisse der statistischen Auswertungen von Kalibrierungs- und
Qualitatskontrollproben.

Folgende GréRen werden berechnet: Mittelwert (mean), Standardabweichung (sd) sowie
Variationskoeffizient (cv) und Bias in %:

; n>2 range=| x1—x2 | ; n=2
sd
cv[%] =100 ;n>2 cv[%]=n/a (range/mean) ; n=2
mean

calc.conc —nom.conc
nom.conc

bias[%] = 100

Wenn das Programm eine (und nur eine) Sequenz findet, in der die Anzahl der
Wiederholungen grosser ist, als in allen anderen Sequenzen, werden zusatzlich auch die
Ergebnisse der ‘intra-day’ Statistik fir diese Sequenz berechnet und angezeigt.

Falls bei Qualitatskontrollproben ein oder mehrere Werte mit A/E-Flag aus der Statistik
ausgeschlossen wurden, wird von dbLabCal automatisch noch eine Statistik inklusive
dieser Werte berechnet.
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Man kann einzelne Sequenzen fir die statistischen Berechnungen heranziehen oder aus
der Statistik ausschliefen, indem man auf die Schaltflache M klickt. Mit
Doppelklick, oder Taste J(Y) und N in der Spalte ‘benutzen’ wird zwischen ja/nein
geschaltet.

Die Benutzung der Sequenzen fiir die Statistik hat mit dem Status der Sequenz nichts zu
tun. StandardmaRig werden nur Sequenzen mit dem Status SEQUENZ AKZEPTIERT bzw. STATUS
NOCH NICHT GESETZT ! flir die statistische Auswertungen benutzt. Bei Bedarf kann der
Benutzer aber auch Sequenzen mit dem Status SEQUENZ NICHT AKZEPTIERT in die statistische
Auswertungen einbeziehen.

Unit| Sequence| Comment | apply -
1 LOG; i2d; pal YES [

21 stability stock solutions 5-A5A40-5-A54 YES

3 nrl; erd; ng2bd YES

4 stabilbity stock solution and warking zolution 15 4-AS4; erfd: ek?2 YES

5 intraday; recovery; pg3 YES

G selectivity: ziv differant blanks+5/L00; dilution of AC 45 pgdml [DF! YES

Statistics: [w intra daw, if found [ intra day, within batch

[~ Accuracy instead of Bias [~ Accuracy instead of Dey

¥ Show and print dewviations fram nominal cone.

¥ Show and print calculated cone. of not used CALs/GCs too

[¥ Show and print explanation for not used results [flag; N, 5, A)
[~ Show and print explanation for not reported values [flag: =, D)

[~ Print Mot used sequences

Cancel | Ok |

Man kann hier Teile der statistischen Auswertungen der QC-Ergebnisse ausblenden oder
wieder anzeigen lassen und veranlassen, dass fiir die fehlenden Werte der jeweilige
Chromatogramm-Flag und die Legende gedruckt werden (ERKLARUNG FUR NICHT...).

Wenn ABWEICHUNGEN VOM SOLLWERT... gewahlt ist, wird bei der Ausgabe von Statistiken der
Kalibrierungs- und QC-Proben neben jedem Einzelergebnis auch die dazugehorige
prozentuale Abweichung vom Sollwert angegeben.

Wenn AucH FUR NICHT BENUTZTEN CALS/QCs BERECHNETE KONz... gewahlt ist, werden die
Konzentrationen auch fir die Cals/QCs mit Flag A oder X in Klammern angezeigt und
gedruckt. Bei Cals/QCs mit Flags N oder D gibt es naturlich keine berechnete
Konzentration.

Falls ein Projekt an mehreren Messplatzen gemessen wurde kann man auch die
Sortierungsreihenfolge (zuerst nach Sequenz- und dann nach Messplatznummer, oder
umgekehrt) festlegen.
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Probanden

Die Ergebnisse der Probanden lassen sich auf vier verschiedene Arten anzeigen (Standard,
Standard/nur gemessene, List of Data, List of Data/nur gemessene). Bei den Standard-
anzeigen lassen sich die Ergebnisse auch graphisch darstellen. Die Skalierung der Achsen
erfolgt automatisch, oder man wahlt fir die aktuellen Analyten feste Grenzen tiber Men(
EINSTELLUNGEN | GRAPHIK... oder Doppelklick auf das Bild.

mildbLabCal ¥3 - HA10T7 / Analytel / Seq 1
Study Results Batch BatchData Chromatography db Language AudtInfo Extra
- Study Analyte Model
Ha107 SPONSORCODE Araltel / plma ymarh
Anale] and Analyte2 in Human Flasma Routine HPLCFL ng/mL i
Vagaday Al statted ph
| Subject Samples Result | ¢ Endad € ListofData I measuedonly 3>
sub or e | nalite o/l | Comment N

erpected: 512 [16/2/16] measwed: 512

ngful

150

Analpte] #1/1
Analpte] #1/2
Analpt=2 #1/1
Analpte? #1172

[ <toof
[ a8
[ i |
[ 1% |
[ 19 |
[ i |
[ 7 ]
[ 27 |
[ s |
[ A9
[ 508
[ zas]
[ 178]
[ 15
[ <]
[ <50
[ <oof
[ <20
[ <0
[T
[ i3 |
[ e |
[ 20 |
[ Ees |
[ aF |

523 | dblaboalDEY [Vagadey P

In der Abbildung werden die Daten aus den markierten Zeilen angezeigt. Sinnvollerweise
wahlt man einen Probanden mit Klick auf die linke obere Ecke der Probandentabelle.
Dann erscheint eine Liste mit allen Probanden des Projekts. Nach der Wahl eines
Probanden (oder ,all“ als den letzten Eintrag) werden alle Ergebnisse des/der Probanden
markiert und die Graphik angezeigt. Dann blattert man probandenweise mit den Tasten
BILD/M oder BILDY oder durchgangsweise mit SHFT-BILD/ oder SHFT-BILDY/, durch.

Die Farben der Punkte haben folgende Bedeutung:

blau Wert Ok

violett Wert Ok, soll aber wiederholt werden (W -Flag)

griin  Wert ist ein Ergebnis von wiederholten Messungen

rot Wert ist nicht korrekt (weitere Informationen in Zu WIEDERHOLENDE PROBEN und/oder
HINWEISE)
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Den einzelnen Durchgangen werden auch unterschiedliche Farben der Linien zugeordnet:
schwarz:1.Durchgang, blau:2.Durchgang, griin:3.Durchgang, magenta:4.Durchgang, usw...
Die Zuordnung der Farben zu den Durchgadngen ist unter der Graphik sichtbar.

Die graphische Darstellung kann durch Driicken der Tasten 1-9 an der numerischen
Tastatur variiert werden. Tasten 1-9:PunkgréfSe, Liniendicke; bei gleichzeitig gedriickten
CTRL-Taste werden auch die Linienfarben gecindert.

Mit der Darstellung der Konzentrations-Zeitverlaufe kann man schnell Gberblicken, ob
schon alle zu berichtenden Werte in Ordnung sind, bzw. ob es irgendwelche ‘nicht
plausible Ergebnisse’ gibt.

Weitere Hilfe um die Korrektheit der vorhandenen Ergebnisse zu Gberblicken ist die
Anzahl der erwarteten und gemessenen Proben. (Das Programm errechnet aus allen ihm
bis jetzt bekannten Probanden, Durchgangen und Abnahmezeiten die Anzahl der Proben,
die es erwartet.) Kann sich der Analytiker die Differenz zwischen erwarteten und
gemessenen Proben nicht erklaren, wurden wahrscheinlich eine/mehrere
Probandenproben falsch benannt. Diese kann man dann sehr schnell finden, wenn man,
wie oben beschrieben, die Probanden “durchblattert”.

Fehlende Proben und Proben bei denen der Analytiker kein Wert berichten kann (oder
will) werden, falls vorhanden, in einer kleinen Tabelle nochmals zusammengefasst und
angezeigt. Probanden-Proben mit dem ‘X’-Flag werden auch als ‘missing bzw. NOS’
angezeigt, falls sie nur einmal gemessen wurden.

Nach Doppelklick in der Spalte ‘Kommentar’ kann man zu jeder gemessenen Probe eine
Bemerkung schreiben. Hier kénnten zuséatzliche Angaben zu den Proben, wie z.B.
Kodierung des Sponsors u.a. stehen.

Das Programm zeigt jedes Mal zusatzlich zum Kommentar, was der Analytiker
geschrieben hat, den sogenannten ‘internen Kommentar’ an. In der Abbildung heisst es
z.B.: die erste Probe war Ok, die Probe wurde zweimal gemessen und als zu berichtender
Wert wurde der Mittelwert der beiden Messungen gewahlt. Man kann den ‘internen
Kommentar’ iibernehmen oder auch l6schen. (Beim nichsten Offnen des Kommentars
wird er trotzdem wieder angezeigt).

[0k [rowe 142 von 21|
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Uber L kann man bei der Standardanzeige zusatzlich zu jedem
Probandenergebnis den benutzten Dilution-Faktor und die Nummer(n) der Sequenz(en),
in der/denen die Probe(n) gemessen wurden, anzeigen lassen.

Options Subject Sample Results

— Columnz

v Sequences
= OF Uzed Chromatagranns Only
 OF &Nl Chramatogrars
v Comment
* toresult
" to chromatagramnm

[T Show LOQ and 10:L00
FandRep I ] 3 | Cancel |

Dilution Faktor

In einer zusatzlichen Spalte wird auch der benutzte Dilution-Faktor angezeigt. Bei
mehrmals gemessenen Proben ebenfalls, wenn alle ‘Wiederholer’ mit dem gleichen
Dilution-Faktor gemessen wurden. Wenn die ‘Wiederholer’ mit unterschiedlichen
Dilution-Faktoren gemessen wurden, ist hier keine Angabe moglich.

Sequenzen nur fiir benutzte Chromatogramme
In einer zusatzlichen Spalte wird/werden die Nummer(n) der Sequenz(en), in der/den die
fiir das Endergebnis benutzten Proben gemessen wurden, angezeigt.

Sequenzen fiir alle Chromatogramme

In einer zusatzlichen Spalte wird/werden die Nummer(n) der Sequenz(en) angezeigt, in
der/den die unbekannte Probe gemessen wurden, auch wenn die Konzentrationswerte
nicht in das Endergebnis einfliessen.

Kommentar
Kommentarspalte wird ein- bzw. ausgeblendet.

LOQ und 10xLOQ anzeigen
Bei der graphischen Darstellung der Ergebnisse werden Hilfslinien fir die
Quantifizierungsgrenze und das 10-fache der Quantifizierungsgrenze gezeichnet.

Bei der ‘List of Data’-Anzeige werden in der Statuszeile weitere Informationen zur Probe
unter dem Tabellen-Cursor angezeigt.
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RandRep

Nach dem Klick auf den RandRep-Button erscheint ein Dialog, in dem die ,,Random
Repeats” aus den bis zu diesem Zeitpunkt gemessenen Proben (und selektierten Zeilen)

zufallig ausgewahlt werden. In der Spalte ,Reserve” sind zusatzliche 10 Proben markiert,
die benutzt werden sollen, falls die urspriinglich ausgewahlten ,,Random Repeats” z.B.
wegen nicht ausreichendem Probenvolumen nicht nochmal gemessen werden kdénnen.

Diese Liste kann ausgedruckt werden.

Random Repeats

o

R3

A2

20| R1
21| R10

27| RY

33| RE

e T A R e R R gy N R R A N R R e I e

p=)

il e B S I S R R L T S I L ) S I Ll S TR L S T S R e et R Rl i I S R L L R

Reserve ub e timne: | Cornmet

250
3.00
0.50
200
250

24.00

0.50
.00
0.50
0.00
350

16.00

0.00
1.00
280
3.00

10.00

3.00
350
£.00
200
0.50
200

16.00
240.00

200
8.00
200

1200

0.50
1.00
3.00
.00

12.00

L [»

Print | “whaidepaweT_LIT300M_02_5 (Me03:)

[10% (37 +10) | Cloe |

Alle Random Repeats werden — wenn sie vom Benutzer (STRG+R) gewahlt wurden - in
ERGEBNISSE PROBANDEN, ERGEBNISSE WIEDERHOLTE PROBEN und in der Sequenzliste gelb

markiert.

43



dbLabCal V3 Bedienungsanleitung

Validierungsproben

Es gibt 20 ,,Bildschirme” fiir die Validierungsproben die beliebig fiir die Auswertung
unterschiedlicher Stabilitdts- und Selektivitdatsuntersuchungen benutzt werden kénnen.

Die Gruppierung erfolgt Giber die Probenbezeichnung. Die Bildschirm-Gruppe wird mit der
Buchstabenkombination (NR, NK,...EK...PT...AG...BG, BT) zugewiesen. Die ,,nominelle
Konzentration” in der Probenbezeichnung bestimmt die Spalte und die ,,Zeit” die Gruppe
innerhalb des Bildschirms.

Die Zuordnung der 0-Werte zu den einzelnen Arten der Stabilitatsproben erfolgt

folgendermalien:

- Gibt es nur einen Satz von Stabilitats-0-Werten wird er automatisch allen
vorhandenen Kombinationen , Matrix-Temperatur” zugewiesen.

- Gibt es zu einer Kombination ,Matrix/Temperatur” ein oder mehrere Sitze von
Stabilitats-0-Werten mit der gleichen Kombination ,Matrix/Temperatur”, werden sie
zusammen angezeigt.

ﬂdhLahEal ¥3 - NX002 / Diazepam / Seq 1
Project Results Seguence Seq. Data Chromatography db QC+QA Extra

(i Project nalyte
N=002 Diazepam / Plasma
Diazepam in human plasma W alidation HPLC-LIY
HFLC Depttdan Analyst]l o review
—¥alidation 5amples AR: Other Matrix % I
Time Sequence EO0 1100

1130

1110

- 1130

mean - 1120

=d - 167
ov [%] - .

bias [%]

30m [ 538
537
533
534
mean 536
= 265
cv [%] 05
bias [%] -10.7
1el [%] 96.9
4
15:34 | dblabcalDEY | Depttdan &

Dabei wird automatisch immer der ,,ndchste” Satz von Stabilitats-0-Werten als 100%
gesetzt und die relative Abweichung der Stabilitatswerte in Prozent, bezogen auf diesen
Stabilitats-0-Satz berechnet.
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Wenn es zu einer Kombination ,Matrix/Temperatur” keinen entsprechenden Satz von
Stabilitdts-0-Werten gibt, kann der Analytiker {iber die Schaltfliche -3 | die Zuweisung
der 0-Werte manuell vornehmen.

Options ¥alidation Samples

Default label Used label ™ Use stability 0 set af... caloulate with
MR: b atrix/Foom Temperature MA: Matrix (RT] pratectad from light MR: Matrix [AT) protected from light (Seq. 2] = |calc.cone. ¥ 'l
ME.: Matriz/Foom Temperature ME.: Matrix/Foom Temperature [stabil hd = ]
MG: Matrix/Freezer [-20£5°C) MG Matris/Freezer -2025°C) - | ™
NT: Matrix/Deep Freezer (-75215°C]  MT: Matrix [RT] unprotected from light |NR: Matrix [FT) protected from light [Seq. 2] z cale.conc. z v
ER: Extractz/Room Temperature ER: Extracts [RT] protected from light |NF: Matrix [RT) protected from light [Seq. 2] = | calc.conc. ™ F
EEK: Extractz/Fefrigeratar [5+3°C) EF. Ewtractz/Refrigerator [5+3C) E E ]
EG: Estractz/dutozampler [ca 10°C]  EG: Extracts/dutozampler [ca 10°C) hd [~ ]
ET: Extracts/other conditions...light  ET: Extracts [RT] unprotected from lig |NR: Matrix (R T) protected from light [Seq. 2) > |edlccone. x| W
PR Selechivitg/id alig test [uze aigal  PR: Selectivity/Matrix test [use area) hd | [~ ?
PE: WaAL-S amples fres PFE. WaL-Samples free hd [~ ]
PG: Freeze/Thaw PG: Freeze/Thaw MR Matrix (R T) protected from light (Seq. 2) =] |calc.cone. x| M
PT: Wal samples free PT: Wal samples free hd [ ]
AR Whole Blood [during sample AR: Whole Blood [during sample colle | AK: Stock Solutions Analute [use are(Seq. 5] = | area - ?
Ak Stock Solutions Analpte [uze AF: Stock Solutions Analpte (use are | AK: Stock Solutions Analyte [use ars(Seq. 5] E area E 7
AG: Working Solutions Analute use  AG: Working Solutions Analyte [use & | AG: Working 5 olutions Analpte [use [Seq. 5] ™| |area I~ v
AT: WAL samples free [0-er] AT WAL samples free (O-er] AK: Stack Selutions Analyte [use are(Seq. §) 7| |area x|~
BR: Camy-over [use area) BR: Cary-over [use area) ha k area hd F
BY.: Stock zolution |5 [use area) BE: Stock zolution 15 [use area) BK: Stock solution 15 [use area)  [Seq. B8] ™) |area I~ 7
B Working solution |5 [use area)  BG: Working zolution |5 [uge area) =] [ ]
BT: WAL samples free (0-er] BT: WaL samples free (0-er) BK: Stock solution 1S [use area)  [Seq. 5] 7| |area x| ¥
¥ Shaw and print deviations from neminal cone. Fﬁa;z.iﬁgc.
CancefliE]

[~ uze deviation from nominal concentration only

Fiir den Fall, dass man andere Stabilitatsbedingungen oder andere Matrices (z.B. Analyt-
Losungen...) untersuchen muss, kann man die Standardbeschriftungen fir die
verschiedenen Arten der Validierungsproben andern (Beispiele: ,,Plasma Stabilisiert / -
80°C“, ,Analyt Lsg in MeOH/ 5°C“).

Wird ein Text in der Spalte ,Benutzte Beschriftung” geloscht, werden wieder die
Standardbeschriftungen benutzt. Hier kann auch ,,Andere Matrix“ genauer benannt
werden, z.B. in ,Vollblut/Probenaufarbeitung”, was in der Regel der Fall ist.

AuBerdem kann man festlegen, ob Abweichungen vom Sollwert angezeigt werden sollen
und/oder ob die Auswertung der Stabilitdatsdaten liber die fur den Analyten benutzte
MessgroRRe (p.h.r. oder p.a.r.) oder tGber die Peakh6he und/oder Peakflache (auch nur fir
den Internen Standard!) direkt erfolgen soll, oder ob die Abweichung von der nominellen
Konzentration statt der Abweichung von dem 0-Wert angegeben werden soll.
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Validierungsproben, Spezialfall: Matrix-Test

Schritt 1: Im folgenden Beispiel wurden 6 verschiedene Matrizes auf Interferenzen am
LOQ getestet. Dazu werden die Blank-Matrizes jeweils 2x, die LOQ jeweils 6x injiziert.

Mit der letzten (unsichtbaren) Stelle flr die Konzentration wird die Spalte in der
Ergebnistabelle bestimmt.
o memo

Sequence List

file.-‘samplel[| name

33 id 00017 wh

S| A RS | el g § 8 O
S| WS el g § O TS
S| A R e e F TR

. Fe
=| b matrices, 2x each jzee

e L T T T L T
47| AF REEY | v g P R TR BLANKS
A5 | 4 T | sad pe B ORRES
& | o s | sad g BB RS
87| A7 AT Pead ge i i AR
87 | 4 TR sl ae B R
ST R | sl pe B R
59 (id 00030  wal pr0 010001
B1 [id 00031 wal pr0 010001
B3 [id 00032  wal pr0 010007
65 [id 00033  wal or0 010007
57 | matrices, bx each 0001
ic ] - S 111
71 [id 00036 wal pr0 010002
73 [id 00037 wal pr0 070002
75 [id 00038  wal pr0 010002
77 [id 00033 wal pr0 010002
79 (id 00040  wal pr0 010002
a1 [id_00041 wal pr0 010002
83 [id 00042 wal pr0 010003
85 [id 00043 wal pr0 010003
87 [id_00044  wal pr0 070003
89 [id 00045  wal pr0 010003
91 [id 00046 wal pr0 010003
93 [id 00047  wal pr0 010003
| A RS | s ardd R
& .ﬂ.ﬁmﬁ? ?’dfﬂ"n'.’? £ FEies Luﬂs!
S5 | 4 AT | sl g & & T g
Jol | 4 Ry | v grdd 88 iR
il G N S
JOF | &F SWEF | vl g 8 O
107 {id 00054 wal pr0 010005
109 [id 00055 wal pr0 010005
PR | cvvins | sl e di G RORRES
FRF| o T | sl ar @ RS
F7a| & RRies | v grdd G SRR
FAT| i s | vl gl 8 OGRS
119 (id 000B0  wal pr0 010008
121 [id 00081 wal pr0 010008
123 [id 00062  wal pr0 010008
125 [id 00063 wal pr0 010008
127 [id 00064  wal pr0 010008
129 [id 000ES  wal pr0 010006
bk

11 LA nnncc
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Schritt 2: In Option Val Samples muss der Text ,,matrix“ enthalten sein, als ,calculate
with“muss ,,area” gewahlt sein.

Dptions Yalidation Samples

Default label Used label |Jze stability O zet of.. calculate with
ME: b atrix/Foom Temperaturs MA: Matriz/Room Temperature - -\
ME: Matris/Refrigerator [323°C) ME. Matris/Refrigarator (5x3°C) z z ]
MG Matriv/Freezer [-20£5°C) MG: Matrix/Freezer [-20£5°C) e [~ ]
[T Matne/Deep Freezer [7725°C]  NT: Matriw/Deep Freezer [-77£5°C) [ [ - ]
ER: Extractz/Foom Temperature ER: Extractz/dutosampler (10°C) ER: Extracts/Autosampler (10°C)  [Seq. 3] ¥ 0l area [ F
EF. Extractz/Refrigeratar [5+3°C) EF.: Extractz/Refrigeratar [5+3C) - | =
EG: Entracts/Freezer [-2025°C) EG: Extracts/Freezer [-20+5°C] T T r
ET: Eutractz/Deep Freszer [-77+5°C] ET: Extracts/Deep Freezer [-775°C) z z -
PR: Walidation Samples c PR: Selactivity/Matrix Test :) PR: 5electivity/Matrix Test [Seq 3 7 area _:':F
PE: Walidation 5 annples PE: Walidation S amples [ z ]
PGE: Pools [freezedthaw) PG Pools [freezedtham] [ [ - ]
PT: Walidation 5amples PT: Walidation 5amples =] [ ]

*| AR: Other Matrix AR: Reliability AR: Reliabiliy (5eq. 2 x| |calc.cone. x|

: Ak Walidation 5 amples AK: Specificity_without Glucuronides | Ak 5 pecificity_without Glucuronides(Seq. 2] 7| |ealc.cone. x| I~

.| AG: Validation Samples AG: Specificity_with 100ng/mL ¥130 | 4G: 5 pecificity_with 100ng/mL Y13(5eq. 2) 7| |cale.cone. x| v

| AT Walidation Samples AT: W alidation Samples [ [ - ]

| BR: Walidation Samples BR: Camy-over i 0l afea [ F
BE.: Walidation 5amples BE.: Walidation 5amples hd [ ]
BG: Yalidation Samples BGG: Validation 5amples - | -
BT: Walidation Samples BT: alidation 5 amples z z ]

j [ Show and print deviations from nominal canc.

Cancel Ok |

- [T use deviation from nominal concentration anly

Ergebnis:

¥l dblLabCal ¥3 - QAB39 / Seq. 1

Project Results Seguence Seq. Data Chromatography db QC+JA Extra

fiiProject Analyte ——
(4639 spohzoncode wcabgfhbfghe Thiz project iz part of a Multi-Site GLP Study kot iz part ot a b
Pe and Pat in Human Plazma [pediatric samples] DEY Y alidation
mEmo i T Wagaday Wagaday
-¥Yalidation Samples PR: Selectivity/Matrix Test [ peak area ]
i | Sequence 0.100 [ 0.100 [ 0100 ] 0.100 [ 0100 [ 0100 |
1 LOG 3 12255 12276 11869 16510 13189 11392
2 13031 12127 11652 15333 12721 12248
3 12238 12125 11732 14355 13877 11234
4 12936 1133 12030 15392 12795 11223
5 12766 11781 115811 14284 1410 11777
5 12632 12027 12132 15384 12872 12228
7 mean 12643 11345 11888 15310 13209 11684
g sd 336 342 179 72h 533 474
g o [%] 2E6 2.87 1.51 473 4.08 406
10 . . - . . -
11 rel [%] 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00
12 BLAME. 3 836 1120 553 3375 1650 997
13 432 554 337 2385 1522 7EE
14 Tmean E34 833 475 2880 1586 aa1
15 range 404 562 155 930 128 231
16 range [%] 63.66 67.06 3272 3437 8.07 26.26
17 - - - - - -
18 rel [%] 5.0 702 4.00 18.81 120 7.54
19
20
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Validierungsproben, Spezialfall: Carry-Over-Test

Schritt 1: Im folgenden Beispiel wurden in insgesamt 6 Sequenzen die ,,Carry-Over*“-
Proben ULQ->BLANK->LOQ injiziert. (Mdglich wére auch ULQ->BLANK-> BLANK->LOQ...)

¥ dbLabCal - FX064 | Z__ -~ [ Seq 1
Project Results Seguence Seq. Data Chromato
filProject
(14639 zponzorcode woabafh
P and Pat in Human Plazma [pediatric samples] DEY
[mERe T agada
—Sequence
1 JHITO “agada,
Carmy-over(1)/B ebween-azzan1)/Dilution T est
!
o mema

—Sequence List

filefsamplelﬂ name
id 00001 Sl keref

id_00002 | weh.

e
val briOh GO0,
val briOh 500

1

2

3

4

8 [id_00003
G

&

q

| 4 wat S i T
st S iy TR
id_ 0000 wal brOh 0100
10 wal br Ok 0.30
11 |id_0000g
17
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Schritt 2: In Option Val Samples muss der Text ,,carry” und ,,over“enthalten sein, als
»Calculate with“muss ,,area” gewahlt sein.

Options Yalidation Samples

Default label

sed label

Uze gtability O zet of ..

calculate with

MR: Matrin/Room Temperature
ME. Watrin/Refrigerator [5x3°C)
MG: Matrix/Freezer [-20£5°C)

MT: Matrin/Deep Freezer [-77£5°C)

MR: Matrix/Room Temperature
ME: tatris/Refrigerator [5+3°C)
MG: Matrix/Freezer [-20£5°C)

MT: Matix/Deep Freezer [-77£5°C)

ER: Extractz/Room Temperature
EF.: Extractz/Refrigeratar [5+3°C]
EG: Extracts/Freezer [-20+5°C)

ET: Extractz/Deep Freezer [-7725°C)

ER: Extractz/Autozampler [10°C]

EF. Extractz/Refrigeratar [5+3°C)
EGG: Extracts/Freezer [-20+5°C]

ET: Extractz/Deep Freezer [-77£5°C]

FR: W alidation 5amples
FE. Walidation S amples
FG: Pools [freezethaw]
FT: Y alidation Samples

FR: Selectivitg b atriv Tegt
P Walidation Samples
FE: Pools [freezetham]
FT: Validation Sarmples

&R Other Matrix

Ak Walidation Samples
AlF: Walidation 5amples
AT: Walidation 5amples

AR Reliability

Ak Specificity_without Glucuromdes
G0 Specificity_with 100ng/ml %130
AT: Validation Samples

AlG: Specificity_with 100na/mL 71 3[5eq. <]

calc.conc.

BR: alidation Samples

IZ Carm-over

—

. -

- w

ER: Extracts/Autozampler (10°C]  (Seq. 3] ™) |area I~
. -

FR: Selectiity/t atri Tesgt [Seq. 2] > |aea I~
I~ B

AR Reliability (Seq. 2] *| |calc.conc. ¥
&K Specificity_without Glucuronides(Seq. 2] | |calc.conc. |
-

w

area

L Y cle

‘|‘|‘|"6|‘|t|t|?||‘|‘|‘|‘||‘|‘|‘|t|“|‘|‘|‘|

BE. Walidation S amples B Walidation Samples -
BG: Walidation Samples B(5: Walidation 5amples -
BT: Walidation 5amples BT: Walidation Samples -
v Show and print deviations from nominal conc.
Cancel Ok |

[~ use deviation fram nominal concentration anly

Ergebnis:

il dbLabCal ¥3 - QAB39 /T
Project Results Seguence Seq. Data Chromatography db QC+QA Extra

o oo mo o

i Project
14539 gponzorcode wegbafhbfghey Thiz project iz part of a Mulki-Site GLP Study
Pe and Pat in Human Plazma [pediatnc zamples] DEY
mEma e T Wagaday W agaday
—¥alidation Samples BR: Carry-over [ peak area ]
| Sequence | 000 | 0.100 | 500 |
1 i 1 1230 11661 AE15080
2 2 3076 E363 3452020
3 3 2398 10808 A449620
4 4 2919 12486 A173020
] A= 13416 A841030
G MEan
v zd
g o [%]
3 blank in % LOQ
10 blank in % U0Q
11
12
13
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Wiederholer

Zu wiederholende Proben

In Zu WIEDERHOLENDE PROBEN werden alle Probandenproben (Chromatogramme) angezeigt,
deren Flag gleich ‘N’, ‘W/R’, 'D’, 'V’, ‘<’, ‘>’ oder ‘+’ ist und die noch nicht wiederholt
wurden. Dabei werden alle Chromatogramme aufgelistet, in denen der Flag eines der
Analyten im Chromatogramm die obengenannte Bedingung erfiillt. Proben mit dem ‘X’-
Flag werden ignoriert.

il dbLabCal ¥3 - HAL07 / Analytel / Seq 4
Project Results Sequence Seq.Data Chromatography db QC+QA Extra

fiProject Analyte Model

HA107 SPONSORCODE Analyte1 / plasma y=svby
Analptel and Analpte? in Human Plasma Floutine HPLC-FL ng/ml_ i
HFLE Vagaday Analystdl stanted phr

- Samples to be Re-Analy:

b = = Depthian: shrematoar. erree
Dept an: intemal standard area/height not accepte:

[15:43 | dblaboalDEV | Depttan L

In der Spalte ‘Details’ steht die ‘wértliche Ubersetzung’ des jeweiligen Chromatogramm-
Flags, und der Name des Analytikers (bei Flag: ‘N’, ‘W/R’) oder pDBLABCAL (bei Flag: ‘<’, >,
I+I).

Der Analytiker sollte, wenn er ein Chromatogramm-Flag in ANSICHT | LISTE gedndert hat, in
der Spalte ‘comment’ auch eine genauere Begriindung anzugeben. Dieses Kommentar
zum Chromatogramm wird, wie z.B. in der obigen Abbildung zu sehen ist, in der Spalte
‘Details’ auch angezeigt.

In der letzten Spalte kann der Analytiker mit Doppelklick die angezeigte zu wiederholende
Probe akzeptieren und damit bestéatigen, dass sie doch nicht wiederholt werden muss.
Das geht natirlich nur, wenn DBLABCAL den ,,zu wiederholen“-Flag gesetzt hat und nicht
der Analytiker selbst.
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Wiederholte Proben

WIEDERHOLTE PROBEN zeigt nur die “Standard”- Wiederholer ohne incurred samples.

Falls Proben sowohl wegen “Standard”-Wiederholer (flag N, R, D, >, <...) als auch fiir ISR
mehrfach gemessen wurden, werden sie in beiden Listen (RE-ASSAYED SAMPLES und INCURRED
SAMPLES) mit entsprechender Hintergrundfarbe (gelb, weiss) angezeigt

In wird bei der Wahl des zu berichtenden Ergebnisses die prozentuale Abweichung der
Wiederholer beriicksichtigt. Sie wird fir die einzelnen Messergebnisse, (Reihenfolge: 1.-2.
| 2.-3. | 3.-1. Messung) ausgedriickt in Prozent des jeweiligen Mittelwertes in der letzten
Spalte angezeigt. (Siehe auch OpTIONEN WIEDERHOLER) Wenn die Einzelwerte voneinander
um mehr, als im Dialog OPTIONEN WIEDERHOLER vorgegeben, abweichen, ist es nicht
moglich, den Mittelwert als zu berichtenden Wert zu wahlen. (na ja, die Priifleiter-
Sonderwunsch-Taste...)

ﬂdhlah[al ¥3 - HAL07 / Analytel / Seq 1 M= ES
Project Results Sequence Seq.Dats Chromatography ch QC+QA Exira
(fiProject Analyte — £ § Model
Ha107 SPONSORCODE Analyted / plasma y=a+hi
Analpte] and Analyte2 in Human Plasma Routine HPLCFL ng/mlL 1
Vagaday Bnalystdl started phi

" ReAssaped Sampl
ed Sample:

sub time 1st meas.

er Sex lan 2nd meas Sex 3rd meas. Sex flan

reported | Choice Analyte

337 M12 Analytel
818  M12 Analyte?

Istoalues e £
4| prdalie ¥ 1
ke T

MEET =2

eSS
ST 25
IMestles:

E 1 2400 Analpte]
alte:
ialte

n.rsport.

Analytel

)|N|N|—“—“—‘ =B —“—"—"—‘l—" ‘ ‘
& i | |en [ e

Der Analytiker wahlt mit der rechten Maustaste in der Spalte ‘Wahl’ den zu berichtenden
Wert aus den Mehrfachmessungen. Vom DBLABCAL werden nur die sinnvollen
Moglichkeiten angeboten. In dem Falls es nur eine Mdéglichkeit fiir die Wahl des zu
berichtenden Wertes gibt (z.B. 1. Messung=Flag ‘N’, >, ‘<’, ‘D’ usw., 2.Messung=Flag
‘J/Y’), wird auch nur diese eine angeboten. Es ist darum empfehlenswert, da es einige
Klicks spart, zuerst die zu berichtenden Werte automatisch eintragen zu lassen (siehe
weiter unten).

Man hat auch die Mdéglichkeit kein Wert zu berichten. In diesem Fall sollte in der Spalte
‘Kommentar’ in ERGEBNISSE | PROBANDEN der Grund angegeben werden.

Die Incurred Samples werden in einer separaten Liste/Ansicht angezeigt. Die Arbeitsweise
ist identisch.
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Nach der Wahl des zu berichtenden Wertes steht in der Spalte ‘Wahl’ ein Kiirzel. In der
folgenden Tabelle ist die Bedeutung des Kiirzels erklart:

Kiirzel Bedeutung

berichtet wird das Ergebnis der ersten Messung

1 - keine korrekte zweite (oder dritte) Messung

berichtet wird das Ergebnis der zweiten Messung

2a - keine korrekte erste (und dritte) Messung vorhanden

2b - keine verlassliche erste Messung vorhanden

2c - erste Messung oberhalb des kalibrierten Bereichs

2d - erste Messung unterhalb des verkleinerten kalibrierten Bereichs

berichtet wird das Ergebnis der dritten — neunten Messung

3 - keine korrekte erste und zweite Messung vorhanden
berichtet wird der Mittelwert von zwei/drei/vier Messungen

M12 - erste Messung mit der zweiten bestatigt ")

M13 - erste Messung mit der dritten bestatigt ")

M23 - zweite Messung mit der dritten bestatigt )

M123 - erste und zweite Messung mit der dritten bestatigt )

M14 usw.

M24

M34

M124

M134

M234

M1234

") Differenz der Einzelmessungen ist kleiner als in OPTIONEN WIEDERHOLER — Dialog gewahlter
Wert

Wenn das erste Untermeni gewahlt wurde, oder die Wahl entsprechend Lang&Bolton
erfolgte, steht in der Spalte ‘Wahl’ keines der obengenannten Kiirzel, sondern nur
welches Ergebnis berichtet wird (1.Wert, 2.Wert, mw1+2, mw123 usw.)
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Nach Klick auf -2 | erscheint der folgende Dialog: Hier kann der Priifleiter die Regel
bestimmen. Moglich sind:
- Standard ist die dbLabCal-Regel (bestatigter MW, ansonsten eine weitere Messung...)
- der erste akzeptierte Wert wird berichtet
- nach Lang/Bolton Regel

(J.R.Lang and S.Bolton, J.Pharm.Biomed.Anal. 9, 357-361 (1991), siehe auch Anh. 14)
- nach HolLaRo-Regel, siehe auch Anh. 15

Der Priifleiter kann hier die maximale prozentuale Abweichung der Einzelmessungen von
ihrem Mittelwert festlegen. Man kann fiir 2 ,, Konzentrationsbereiche” (<= unterster QC,
>unterster QC) verschiedene akzeptierte Abweichungen festlegen. Wenn ein Ergebnis
kleiner oder gleich dem untersten QC ist wird das entsprechende Kriterium angewandt.
Beide Kriterien werden standardmaRig beim Definieren eines neuen Projekts auf 28%
gesetzt.

Die Art, wie die Chromatogramm-Flags in der Tabelle angezeigt werden, kann jeder
Benutzer andern.

Dptions Reassays

— Hules for reported Hezult [Heaszaps]

{+ dblLabCal default [mean if diff<=28% *). tatal 2 or 3 aszays)

{13t accepted result [total 2 to 9 assays)]
i~ Lang & Baolton Fule [mediandme, <152 /4 <30%, total 2 or 3 assays]

" HolaRo Rule [mean if diff.<=23% ] tatal 2 ar 3 assays)

M ax. dewiation between re-azzays in [%] of mean:  conc rlowest QC 25 10-40%
conc.<=lowest QC 23 10-60%

— Hules dev® caleulation [Incurmed Samples]
{+ FD&: diff. between ISR and FIRST in & of mean devi = [I5R-4] / mean(lSH+&)
i~ EBF: diff. between ISR and FIRST in % of FIRST devi = [ISR-4) / &

Max. difference between Incurred S amplez in [%] 20 10-40%
accepted Incured Samples at least 66,7 BB.7-100%

[T Doavto choice, donat ovensrite alieady set valies!

[~ | Da auts choice far &l reassaps! Dvenarite alfeady set values!

[™ Sort reassays according bo batch number [default sorting iz according batch start date]

Ok | Cancel |

Im unteren Teil des Dialogs wird die automatische Wahl der Ergebnisse gesteuert.
Dabei werden entweder alle ‘Wiederholer’ automatisch gewahlt (unterste Checkbox)
oder nur die, die vom Analytiker noch nicht gesetzt wurden (mittlere Checkbox).

Wenn die schon gesetzten Wiederholer von dbLabCal Gberschrieben werden sollen, wird
auch die vom Analytiker inzwischen geféallte Wahl iberschrieben - oder geldscht, falls vom
Programm keine eindeutige Wahl getroffen werden kann.

Wenn von der mehrmals gemessenen Proben nur ein “gililtiges” Ergebnis vorliegt, wird
dieses auch automatisch berichtet.
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Bei der dbLabCal-Standardregel wird als Kriterium fir die Wahl des zu berichtendes
Wertes aus zwei/drei glltigen Messungen (Chromatogramm-Flag: J, W/R) die Differenz
der jeweiligen Werte ausgedriickt in Prozent ihres Mittelwertes herangezogen.

Ist die Differenz kleiner als der in OPTIONEN WIEDERHOLER gewadhlter Wert, wird der
Mittelwert gebildet, ansonsten erfolgt keine automatische Wabhl.

Bei der 1Wert-Regel wird die erste gtiltige Messung (Chromatogramm-Flag: J, 0, W/R)
berichtet.

Die Flussdiagramme fiir die Wahl nach Lang&Bolton- bzw. HoLaRo-Regel sind im Anhang
abgebildet.

Falls mehr als die maximal erlaubte Anzahl der Messungen (3, 4 oder max.9) registriert

wurden (siehe HINWEISE), muss der Analytiker/Priifleiter entscheiden, welche 3, 4 bzw. 9
Chromatogramme ausgewertet werden sollen. Die restlichen Chromatogramme sollten
umbenannt werden (z.B. in DIV).

Mehrfachmessungen, in denen alle Konzentrationen <LOQ lagen, werden hier
Ubersichtshalber auch angezeigt. Wenn alle LOQ’s (unter Bertiicksichtigung des Dilution-
Faktors) gleich waren, wird als zu berichtender Wert wird automatisch <LOQ gewahlt und
lasst sich auch nicht andern. Falls die LOQ’s unter Berlicksichtigung des Dilution-Faktors
unterschiedlich sind, muss der Analytiker entscheiden, welcher LOQ-Wert zu berichten
ist.

Die Zelle ist grau markiert, wenn eine Wahl nicht erlaubt ist. Das kann sein, wenn alle
Konzentrationen <LOQ sind, oder wenn ein User mit groBeren Rechten die Wahl getroffen
hat. Der Name des Users wird automatisch in ToolTip angezeigt.

In ToolTip wird sowohl in Zu WIEDERHOLENDE PROBEN als auch in WIEDERHOLTE PROBEN der
Filename des Chromatogramms unter dem Mauszeiger angezeigt. Damit kann das
jeweilige Chromatogramm bei Bedarf schnell in bBLABCAL oder in der Dokumentation
gefunden werden. Siehe auch Seite 12 wegen STRG-Doppelklick
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Incurred Samples

In dieser Liste werden nur die Ergebnisse der Mehrfachmessungen fiir ISR angezeigt.

Falls Proben sowohl wegen “Standard”-Wiederholer (flag N, R, D, >, <...) als auch fiir ISR
mehrfach gemessen wurden, werden sie in beiden Listen (RE-ASSAYED SAMPLES und INCURRED
SAMPLES) mit entsprechender Hintergrundfarbe (gelb, weiss) angezeigt

DOptions Reassays

— Bules for reported Hesult [Reaszaps]

%+ dblabCal default [rean if diff<=28% *), tatal 2 or 3 assaps)

13t accepted result [total 2 to 9 assays)
(" Lang & Bolton Rule [medianme, <15% / <30%, total 2 or 3 assays)

" HolaRo Rule [mean if diff. <=28% ), tatal 2 or 3 assays)

i ax. deviation between re-aszays in [Z] of mean:  conc.»lowest QC 20 10-40%
conc. < =lowest QT 25 10-60%

— Rules dev® calculation [Incummred Samplez]
+ FDA: diff. between ISR and FIRST in % of mean dew® = [ISR-4] / mean(ISH+&]
" EBF: diff. between ISR and FIRST in % of FIRST dew® = [ISR-4] £ A

tax. difference bebween Incured Samples in [%] 20 10-40%
accepted Incurred Samples at least 66.7  BE.7-100%

I~ Reset allchoices!

[~ Do auto choice, do not oyvenrite alieady et values!

I~ Doauto choice for all reassaps! Ovenarnite alieady set values!

[~ Sort reassays according to batch number [default sorting is according batch start date)

Ok | Cancel |

Im mittleren Teil des Dialogs werden die Akzeptanzkriterien fiir die Incurred Samples
eingegeben. Die akzeptierte Abweichung bei den Incurred Samples ist in der Regel eine
andere als bei den ,Standard-Wiederholern” (20% bzw. 28%)

Weiterhin Gberprift dbLabCal auch ob die Mindestanzahl ( in der Regel 2/3 der Incurred
Samples miissen <20% sein) der akzeptierten Incurred Samples erreicht wurde.

StandardmaRig ist ,max.difference” auf 20% (keine Dezimalstellen!) gesetzt. Sollte die
prozentuale Differenz mit (mehr) Dezimalstellen angezeigt und bericksichtigt werden,
gibt man statt ,,20“ die Zahl mit entsprechender Dezimalstellenanzahl, z. B. ,,20.0“ oder
,»,15.00“ usw. Siehe auch Einstellungen->Zahlenformat.
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Ausgeschlossene Werte

Hier stehen alle

- AUSGESCHLOSSENEN CAL’S UND QC’S UND VAL'S,

d.h. Kalibrierungs-, QC- oder Validierungsproben mit Flag ‘N’ oder ‘A/E’,
- AUSGESCHLOSSENE SEQUENZEN

(Status SEQUENZ NICHT AKZEPTIERT oder AUSGESCHLOSSEN) und

- AUSGESCHLOSSENE CHROMATOGRAMME (‘X’-Flag).

Daten der Analysen

Im MenUpunkt DATEN DER ANALYSEN wird der zeitliche Ablauf der Projektdurchfiihrung
angezeigt. Hier kann man die Daten der Extraktion, Start und Ende der Messung der
Sequenzen sowie der Kommentar zu jeder Sequenz editieren.

Auch die Messplatz- und Sequenznummern kénnen hier gedandert werden.

Im Kommentar sollte man sinnvollerweise angeben, welche Proben in der Sequenz
gemessen wurden, z.B. ‘Proband 5 und 6°, Cal/QC-Set Nummern, ‘Stabilitdt 48h’ usw., und
nicht die Sequenznummer.

Falls ein Projekt an mehreren Messplatzen gemessen wurde kann man nach dem Klick auf

**2 | die Sortierungsreihenfolge (zuerst nach Sequenz- und dann nach
Messplatznummer, oder umgekehrt) festlegen.

DBLABCAL versteht auch Datumsangaben wie z.B. , heute, gestern, vorgestern, vor x Tagen,
Montag (oder Mo), Dienstag (Di)“ usw. und das auch in Englisch und an allen Stellen im
Programm, an denen Datumsangaben maoglich sind.

Menii Sequenz

Uber das Menii Sequenz werden die Sequenzen und Daten der Sequenzen verwaltet.

mil dbLabCal ¥3 - TX005 / Testosterone_LTS / Seq 1
Project  Results | Sequence Seq. Data  Chromatography db QCH0A

- Project Import File, ., 1
Te005 Impart from Empowerz, .. |
Testozterone inH i
WGEREN  Load.. M.
—Date of Analys Print
Export... extracted |
1 | 02-Jul-2003
2 Change Batch Status. ., 10-Feh-2003
= . .
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Import File...

Es erscheint ein Dialog, in dem man die zu importierende Datei wahlen kann.

Import File...

D Type:
[ 52 2 [WMyvshshare] = |*Ica(SCIEX AP Analyst) =l
e File:
S milan PRIO0T-005 l:a -
S TestData PRJO0T-006 lea

& 307123_analuth, PRJO01-007.Ica
o PRJO0T-008-2.Ica
PRJO01-009.Ica
PRJO0T-010.Ica
PRJOOT-011.Ica
PRJOOT-012-3 lca
PRJO0T-013.Ica
PRJO01-014-2.1ca
PRJO01-015-2.lca
PRJO01-016.Ica
PRJO01-017.Ica

FRJO01-019.lca hd
Lnit auto I Praject
| | |Uni
Batch Mo
Analyst -
nes I J Comrment
Batch Mo
Analyzt
extracted
extracted started A0-Aug-2011 1:3:553:.00
Comment to Segquence finizhed 30-4ug-2011 18:22:00
ChrmCount 67
Peak Azzignment bd atrix

Peak 1 Analted,

HEEEEEEEEE]E

Carncel | Wk |

Benutzer kann den aktuell gewéahlten Pfad speichern (rechte Maustaste auf die Pfad-

PRJO01-005.lca -
PRJO07-006.|ca
o o O T P

Aktuell gewahltes Verzeichnis wird nach einem erfolgreichen Import von dbLabCal
automatisch gespeichert.

Nach einem Klick auf den Dateinamen erscheinen im rechten unteren Teil alle
verfligbaren Informationen zum Inhalt der Datei.
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Vor dem Import einer Sequenz wird zuerst ein Dialog mit dem Inhalt der zu

importierenden Datei angezeigt.

| Jflessampled — name  Janabte [ w]  aea] k[ )]  aealis)]]  hifs)] dif] flag [Ta]
3T i ekl JEk) B

+ sl b, Analytel

sh1004 blank m. i.z. Analytel
sh1004 blank m. i.z. Analytes

: sh1006 cal 0.250 Analytel

sh1003 cal 1.00 Analytel
zh1008 cal 1.00 Analytes

sh1010 cal 250 Analytel

sh1012 Analytel
sh1012 Analytes

Print |\\AaidepaweI\IT_LJ41DD_S [Me03:] Cancel | Ok |

In der ersten Spalte kann man gezielt noch einzelne Chromatogramme von dem Import
ausschlieBen.

Wenn mehrere Analyten in einem Chromatogramm gemessen wurden, kann man mit
Doppelklick in Spalte ‘analyt’ die Anzeige auf nur einen Analyten reduzieren. Nach
erneutem Doppelklick in Spalte ‘analyt’ werden wieder alle Analyten wieder angezeigt.

Import Check

file/zamplel D arealiz)

sh1006 cal 0.250 . . 42434

shl1014 cal 250 . 7264 274 39214

Print |\\AaidepaweI\IT_LJ41DD_S [Mel3:] Cancel | Ok |
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Nach dem Klick auf die Schaltflache AuTo werden die Angaben zur Sequenz von DBLABCAL
soweit moglich, automatisch ausgefullt/vorgeschlagen. Der Analytiker muss in diesem
Dialog sorgfaltig die Angaben lberprifen. Er wird dabei von DBLABCAL unterstiitzt indem
Ok erst erlaubt wird, wenn alle Angaben vollstéandig und sinnvoll sind.

Es ist wichtig, dass alle Dateien fiir die Analyten, die in einem Chromatogramm
gemessen wurden beim ersten Mal auch zusammen in dbLabCal importiert werden,
damit diese Information (=Peaks zusammen in einem Chromatogramm gemessen) auch
in dbLabCal ankommt!

Bei allen folgenden Sequenzimporten, erlaubt bBLABCAL den Import nur wenn die
Peakanzahl korrekt ist.

Es ist fast unmoglich, eine Sequenz in ein ‘falsches’ Projekt zu importieren.
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Import aus Empower2...

Falls auf einem Client sowohl Empower2 als auch dbLabCal installiert sind, und der
Administrator dies freigeschaltet hat, besteht die Mdglichkeit, Daten aus Empower2
direkt zu importieren.

In diesem Dialog loggt sich der User direkt in die Empower2-Datenbank ein, wahlt ein
Project, ein oder mehrere Sample Sets und daraus die Results. Nach Erganzung der
fehlenden Daten (Schaltfliche AUTO) werden die selektierten Results (+) nach dbLabCal
importiert.

Database INEUEMP2 | UserlD /D wagadaym F login Projects ITA3487Ac}chovu d Launch Empower
Shaw Sample Sets for selected Prajest I 1 sample set(s) selected Show latest FResults for selected Sample Sets | 90 chrm(s) selected
| sam [ sam tsrDate | Samg inishDate | - [ wist|sTupe|nfo_sus  [Period] sTime | Tem]matr] Diution [ Datescquired [ Resutid =
3|+ runt7_unito3 24-0ct-2009 06:11:33 | 25-0c4-2009 05:42:15  MP03 1+ 1 keref 1,0000 24-0ct-2008 06:26:27 7754
4| runs_unito? 23-0ct-2000 21:25:20 1 24-0ct-2009 23:07:44 1 MPQ7 A2+ 2w 1,0000 24-Oct-2009 06:44: 7674
[ 5| rnnie_unios 23-0c1.2009 05:40:51 1 24-0ct-2008 06:11:32 1 MPO3 [ 3]+ 3 blank 1,0000 24-Oct-2009 07 7675
[ 6] runts_unio? 22-0ct-2008 19:41:58 1 23-0ct-2008 21:25:18 1 MPOT [ 4]+ 4/blank +15 1,0000 24-Oct-2009 07: 7676
| 7| run4_unios 22-0ct-2000 07:44:45 1| 23-0ct-2009 01:27:26 1 MPO3 | 5]+ slca [100ngmL 1,0000 24-0ct-2009 07: 7672
[ 8| rumi3_unior 21.0c-2009 19:43:38 1 22-0ct-2009 19:41:57 | MPQ7 [ 6]+ &cal | 200ngmL 1,0000 24-Oct-2009 07 7664
[ 8] runz_unioa 21-0ct-2008 06:40:23 1| 22-Oct-2008 07-44:44 1 MPO3 [ 7]+ 7lcal | 90.0ngimL 1,0000 24-Oct-2009 08:06: 7665
| 0] rumt1_unior 20-0ct-2009 18:00:17 1 21-0ct-2009 19:43:37 1 MPO7 | 8]+ 8lca | 80.0ngmL 1,0000 24-0ct-2009 08:22:52 7666
[ 11| rumio_unitos 20-0ct-2009 06:24:10 1 21-0ct-2009 06:40:22 1 MPO3 <2+ 9ca |100ngimL 1,0000 24-0ct-2000 08:39:12 7667
T _,|_I | 10]+ 10 cal | 200 ngimL 1,0000 24-0ct-2009 08:55:33 7668
: - 11]+ 11 cal | 400 ngimL 1,0000 24-0ct-2009 09:11: 7669
Wia o | [Project VERHEL Pyt 12|+ 12/cal | 800ngimL 1,0000 24-Oct-2009 09: 7670
JMPO3 HPLC MPO3 | [dnt [ 13|+ 13cal | 1000 ng/mL 1,0000 24-Oct-2009 03 7671
Analyst [fwick -] Eamh N°l | 14+ 14w 1,0000 24.0ct 2009 10 7687
Batch No Smmen [ 15+ 15/sup |23 1 lon 1,0000 24-0ct-2009 10: 7755
17 v |w avenwite | 16+ 16 sub 23 1 0sh 1,0000 24-Oct-2009 10: 7756
Analyst 17+ 17 sub |23 1 1on 1,0000 24-0ct-2009 10: 7757
_ extracted [ 18|+ 18sub 23 1 1.5h 1,0000 24-Oct-2009 11:06:14 7681
estracted stated 24-10-2003 0:28:00 [ 18]+ 19 sub 23 1 200 1,0000 24-0ct-2009 11:22:34 7758
Comment to Sequence bl ZEAIL T L | 20|+ 20 sub 23 1 |26n 1,0000 24-Oct-2009 11:38: 7759
sample set name=mnl?_unitd3 fid 7073) ChimCount 89 z . 2 eub 23 1 20h 1,0000 24-0ct-2009 11: 7760
2|+ 22sub |23 1 [ash 1,0000 24-Oct-2009 12: 7761
Peak Assignment | 2|+ 23sub 23 1 40n 1,0000 24 Oct 2009 12: 7762
[ T=Tm— =] [eak 1 Acyelovi | 24+ 24/sub |23 1 |50n 1,0000 24-0ct-2009 12: 7763
25+ 25 sub |23 1 [6oh 1,0000 24-Oct-2009 13: 7764
| 2]+ 26sub 23 1 [son 1,0000 24-0ct-2009 13+ 7765
| 27+ 27/sub |23 1 [1on 1,0000 24-0ct-200913:33:14 7766
28]+ 28 sub |23 1 1z 1,0000 24-0ct-200913:49:37 7767
| 28]+ 29sub 23 1 [16h 1,0000 24-0ct-2009 14:05:59 7768
[ 30+ 30sub |23 1 240 1,0000 24-0ct-200914:22:20 7693
3|+ 3 wb. 1,0000 24-0ct-2009 14:36:40 7694
[ @]+ 32sub 23 2 on 1,0000 24-0ct-2009 145600 7769
[ @3]+ 33 sub 23 2 [nsh 1,0000 24-Oct-2009 15:11:20 ?Tfl;l
4 5

Mit LAUNCH EMPOWER kann man das gewahlte Project in Empower2 6ffnen wenn Empower
auf dem PC installiert wurde.
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Laden...

Eine Liste aller Sequenzen des aktuellen Projekts (und fiir den aktuellen Analyten) wird
angezeigt.

Load Batch |

[ ik M. Comment

get-up, intraday + LO0O
revalidation, inter day
revalidation, inter day
Subect: 1+ 2 Penod 7 +
Subject: 3+ 4 / Period: 1+
Subject: 5+ 6/ Penod: 1+
Subject: ¥+ 8/ Penod: 1+
1+
1+
1+
1+

Subject: 9+10 / Penod:
Subject: 11 +12 / Peniod
Subject: 13 +14 / Peniod
Subject: 15+ 16 / Penod :

— DD 00 - T LIRS L [ —

—_

/reaszaps

[~ Show Mot Used Batches Cancel Ok

Die Sequenzen sind nach Messplatz- und Sequenz-Nummer sortiert.

Hinter der Sequenznummer steht (manchmal) ein Zeichen, das den Status der Sequenz
anzeigt:

*  Status unbestimmt

Sequenz akzeptiert

Sequenz nicht akzeptiert

Sequenz ausgeschlossen

Sequenz als geléscht markiert (Uberschrieben)

Sequenz wurde vom Pl gesperrt.

oder Projekt wurde inzwischen freigegeben und spdéter wieder die Freigabe
zurtickgenommen. Denn wdhrend der Projekt-Freigabe werden die Sequenzen
(automatisch) gesperrt (Lock)

— o X2

Ein Ausrufezeichen (!) hinter der Sequenznummer zeigt an, das bei (mindestens) einem
Analyten die fir das aktuelle Projekt gliltigen Akzeptanzkriterien nicht erfillt wurden.

Die Anzeige von Uberschriebenen und ausgeschlossenen Sequenzen kann man mit der
Option NICHT BENUTZTE SEQUENZEN ANZEIGEN aktivieren.

Schnellzugriff: Doppelklick irgendwo innerhalb des Bildschirmbereichs 'Sequenz’,

Die néichste, oder vorherige Sequenz kann man auch mit ”Bldttern” (Tasten STRG — + oder
STRG —; PLUS/MINUS-Tasten auf der numerischen Tastatur - in einer Sequenz-Ansicht)

oder mit Klick auf €5 direkt laden, ohne zuerst der Dialog SEQUENZ LADEN... 6ffnen zu
miissen.
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Drucken...

Man kann Daten der aktuellen Sequenz oder auch alle anderen Sequenzen ohne
Ricksicht auf ihren Status drucken. Fiir die Dokumentation ist es allerdings sinnvoll, nur
Ausdricke von Sequenzen mit dem Projekt-Status freigegeben zu benutzen. Falls im
Projekt mehrere Analyten in einem Chromatogramm gemessen wurden, hat man die
Moglichkeit, die gewahlten Daten entweder nur fir den aktuellen Analyten oder fiir alle
Analyten, die zusammen mit dem aktuellen Analyten in einem Chromatogramm
gemessen wurden, gleichzeitig auszudrucken.

Frinter: I POFCreatar [Nell:) j

— Seguence

w LCalibration C
% Curent Sequence & etz Dues

W lity Control 5ampl
Al Sequences @ ey Lanal bemples

SLbjest
= fram:; I j to: I j LI St
[T Walidation S amples
LlnitISean:hLight j ¥ Sequence List

[T 0K Sequences Dnly

— Analyte :
i Celect Al | ¥ print log

% Curment
Print/E =port Optionsz...

= Al Analytes
Cancel |

Fiir die Dokumentation der Sequenzdaten reichen vollkommen die Ausdriicke von
Kalibrierungs- und Qualitdtskontrollproben sowie die komplette Sequenzliste. Die Daten zu
Probanden- bzw. Validierungsproben werden auf den Ausdriicken der Ergebnisse des
Projekts dokumentiert.

Mit SELECT ALL kdnnen alle Optionen gewahlt , oder mit STRG- SELECT ALL, alle Optionen
abgewahlt werden.

Das Aussehen der Ausdriicke, wie z.B. Schriftart, SchriftgroRe, Rander, Schattierung usw.,
kann Gber das Men( PROJEKT | EINSTELLUNGEN | DRUCK/EXPORT-OPTIONEN oder hier im
Drucken-Dialog variiert werden.

Der aktuelle Drucker wird angezeigt und kann bei Bedarf gedndert werden.
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Export...

Man geht analog vor wie bei SEQUENZ | DRUCKEN. Man kann Daten nur fir den aktuellen
Analyten exportieren.

— Seguence

v Calibration Curve

& Al Sequences [T Quality Contral Samples
[T Subjects

ol b - b 11 i
eI | J . I J [T alidation Samples

Uit | =l ~l|| = BatehLis
[+ 0K Sequences Only

" Current Sequence

Select Al |

Print/E =port Options...

IF fl:l[matted Ear‘u:el | : -

Weiterhin kann man jederzeit die kompletten, aktuell angezeigten, oder nur die
markierten Daten liber die Windows-Zwischenablage (Tasten STRG-C oder STRG-EINFG,
oder Klick mit der rechten Maustaste bei markierten Daten) in andere Programme

exportieren.
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Sequenzstatus dndern...

Der Sequenzstatus kann flr jeden Analyten der Sequenz separat gesetzt werden.

D.h. man kann die Daten der Sequenz fiir einen Analyten akzeptieren, wiahrend die Daten
des/der anderen Analyten nicht benutzt werden, falls die Daten dieser Analyten die
Akzeptanzkriterien nicht erfillt haben.

Die Statusdanderung von oder nach SEQUENZ AUSGESCHLOSSEN wird immer flr alle Analyten
vorgenommen.

Change Batch Status...

ACE-A54 in plazma batch accepted > Ibatch accepted j
B854 in plazma batch accepted |- Ibatu:h hot accepted j
[~ lock batch ! [T Al &Analptes

Ok |

Text Bemerkung wird gesetzt...

* | Status unbestimmt ! Nach dem Import bekommt jede Sequenz automatisch den Status ‘*’ | automatisch

(J) | Sequenz akzeptiert

Kann vom Analytiker gesetzt werden, wenn die Sequenz die
Akzeptanzkriterien erfiillt hat. Prifleiter kann es (theoretisch) setzen
auch wenn die Akzeptanzkriterien nicht erfillt wurden

vom Analytiker
oder Priifleiter

N [ Sequenz nicht akzeptiert

Wird gesetzt wenn die Sequenz nicht die giiltigen Akzeptanzkriterien
erflllt. Die in dieser Sequenz gemessenen Probandenproben werden
in ZU WIEDERHOLENDE PROBEN angezeigt

vom Analytiker
oder Priifleiter

X | Sequenz ausgeschlossen

z.B. die ”system set-up”-Sequenz oder eine Sequenz, die aus anderen

vom Analytiker

Grinden nicht ausgewertet wurde... oder Priifleiter

Bei der Auswertung wird diese Sequenz ignoriert

D [Sequenz gel6scht Eine Sequenz mit der gleichen Messplatz- und Sequenznummer Automatisch
wurde importiert.

Bei der Auswertung wird diese Sequenz ignoriert

Automatisch
oder Prifleiter

L [ Sequenz gelockt Projekt-Freigabe wurde zuriickgenommen. Die wahrend der Freigabe
automatisch gesperrten Sequenzen bleiben aber weiterhin gesperrt.

Prifleiter muss sie bei Bedarf explizit entsperren

Anderung des Sequenz-Status’ ist eine Aktion mit weitreichenden Konsequenzen!
(Zumindest fiir den Analytiker...)

Beim Setzen des Sequenz-Status auf SEQUENZ AKZEPTIERT Uberpriift DBLABCAL, ob die
Kalibrierungskurve, QC-Proben und r? die aktuellen Akzeptanzkriterien erfillten.

Wenn die Akzeptanzkriterien nicht erfillt wurden, wird die Freigabe der Sequenz
abgebrochen. Nur noch der Priifleiter darf solche Sequenz auf SEQUENZ AKZEPTIERT setzen.

Schnellzugriff: rechte Maustaste iiber Status....

Nachdem der Sequenzstatus gesetzt wurde, kann die Sequenz auch gesperrt werden.
(Wdhrend der Projekt-Freigabe werden alle Sequenzen (automatisch) gesperrt)
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Menii Ansicht

Zeigt verschiedene Ansichten der Daten der aktuellen Sequenz.

CAL, QC’s, Probanden und Validierungsproben...

M| dbLabCal - HA107 [ AC-5-ASA [ Seq 4

Project Results Sequence|5eq.na13 Chromatography db QC+JA Extra

fiPioject v Calibration Curve

HA1D7 Quality Contral Samples

Ac-BA54 / BASA Subjects

S memo YWalidation Samples Vagaday
—Sequence -I:I

Sequence List 3 Otta
Cal 04 - Subject: 1+ 2/ Penod 1+
bArcce
S memo

— Calibration Curve

Man kann sich die Kalibrierungskurve bzw. Qualitatskontrollproben der aktuellen Sequenz
mit Graphik anzeigen lassen. Rote Punkte bedeuten, dass die Abweichung von der
Sollkonzentration grosser ist als in Men{ PROJEKT | EINSTELLUNGEN | AKZEPTANZ-KRITERIEN
vorgegeben.

Klickt man auf die Abbildung wahrend man die STRG-Taste gedriickt halt, wird die
Kalibrierungskurve nacheinander auf drei unterschiedliche Arten angezeigt:

x: Konzentration x: Konzentration, x: Konzentration,
y: MessgroRe logarithmisch logarithmisch
y: MessgroRe y: MessgroRe, logarithmisch
/Konzentration
A s
Y A
y e
/// : .//
e 4
/ .
P A
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Es ist moglich, sich die in der aktuellen Sequenz gemessenen Probanden- bzw.
Validierungsproben anzuschauen.

Es besteht ein Unterschied zwischen den hier angezeigten Probanden- bzw.
Validierungsproben und denen aus dem Menii ERGEBNISSE. Im Menii ERGEBNISSE (des
Projekts) werden die zu berichtenden Werte (Wiederholer ausgewertet, Flag nur J/Y’,
usw...) zusammengefasst, im Menii ANSICHT (der Sequenzdaten) nur die in der aktuellen
Sequenz gemessenen Werte, ohne Rlicksicht auf Wiederholer oder Flags und Proben die in
den anderen Sequenzen gemessen wurden...

Bei der Probandenansicht besteht, wie auch in ERGEBNISSE | PROBANDEN die Moglichkeit, die
Werte auch graphisch darstellen zu lassen. Die rote Farbe der Punkte bedeutet hier nur,
dass der Flag nicht ‘J/Y’ ist.

Man kann die Anzeige der Probandenergebnisse einer Sequenz dazu nutzen, sich diese
nach dem Import der Sequenz anzuschauen, um sofort die z.B. ‘nicht plausiblen
Ergebnisse’ zu erkennen und gegebenenfalls die ‘W/R’-Flags zu setzen.

Im Men( ERGEBNISSE | DATEN DER ANALYSEN hat man die Moglichkeit, Messplatz-,
Sequenznummer, Kommentar, Extraktionsdatum und Datum und Zeit von Start und Ende
der Sequenzen zu editieren.

Die Angabe (iber den Start der Sequenz hat eine groBe Bedeutung, da danach in einer
Validierung der Satz der 0-Werte fir die Stabilitatsuntersuchungen und fir Probanden-
Ergebnisse die Reihenfolge der wiederholten Messungen festgelegt wird.

Weiterhin kann man in der ANsICHT schnell durch Driicken der rechten Maustaste Uber der
ersten (grauen) Zeile der Tabelle die Anzahl der Dezimalstellen fiir die Darstellung der
Werte in der betreffenden Spalte andern. Falls man die Anzahl der signifikanten Stellen
andern will, muss man dies iber das Meni PROJEKT | EINSTELLUNGEN | ZAHLENFORMAT tun.
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Liste

Komplette Liste der Chromatographie-Daten der aktuellen Sequenz fiir alle Analyten, die
in einem Chromatogramm gemessen wurden, wird angezeigt und zwar in der Reihenfolge
wie sie gemessen wurden.

Solange der Status der Sequenz unbestimmt ist, lassen sich die Probenbezeichnung und
Chromatogramm-Flags vom Analytiker andern.

wMldbLabial - HALDT
Project Results Sequence Seq,Data Chromatography dbh QC+QA

iFlOiEDl Analyte Model
HA107 98-0435-001-L1 ACE-A54 7 plasma y=athy
AC-5-ASA S 5058 Routine HPLC-FL nadml 1/
G B Vagaday Otto z .
-5
4 9 Otto extracted 15-Mrz-19938 a= 0.00001
CalL04-Subject: 1+ 2/ Period :1+2 started 16-Mr2-1998 07:47 b= 0.00384
Acceptance cals qcs r a finished 17-Mrz-1998 02:25
o mema batchaccepted ] caloulated 17-Mrz1998 10:04 F= 0.98359
rs List P CiL ¥ OCs [ VAL ¥ SUE [¥ KON ¥ DIV
[ file/samplell] name [analyte | aiea | bt [ otfis] | arealis] | hifis] | phe [ dif] ng/ml | dev [%] | flag | comment -
[ 1 Fro0d40ma }sss ACS-ASA 277 2458351 202247 698 1951732 82112 24631 1.0 250 J
[ 2] GASA 458 2045334 101453 1.2356 100 J
| 3[ro040022  wb. ACEASA - - - - - - - 10 - Jd
4| 5454 - - - - - J
| 5|ro04003s  Blank ACE-ASA - - - 697 1991341 84158 0oooo 1.0 -0.000523 J
[ B BASA > > > 0.0000 0.00832 J
| 7 |mo04004a cal 250 ACE-A54 276 33704 2024 695 15954348 82708 00245 1.0 243 05
[ 8] cal 1.00 SASA 4.95 18973 my omeas 1.00 04 J
| 9|mo04005a cal 625 ACHASA 277 79538 4782 696 1845852 78083 O0og12 1.0 623 04
| 10| cal 250 SASA 4.96 47587 2426 0.0 253 10
[ 11 |ro0400Ba  cal 125 ACE-ASA 277 184540 10203 693 1959039 22035 01223 1.0 125 1 d
[ 12| cal 5.00 5454 4.96 96803 5086 00613 497 05
[ 13 |ro04007a  cal 26.0 ACEASA 276 el | 21137 695 1993234 24423 02504 1.0 255 18 J
[ 14] cal 10.0 5454 496 202287 10343 01226 995 05
[ 15 |ro04008a  cal 625 ACS-ASA 275 872068 51750 | 683 1995135 84562 0g120 1.0 E2.2 04 )
[ 16 | cal 2650 GASA 494 434858 25753 0.3045 247 12
| 17 [ro040092  cal 125 ACEASA 275 1787784 104513 697 2032543 95609 1.2197 1.0 124 08 J
[ 18] cal 50.0 BASA 4.96 10455971 52640 0E142 49.8 3 J
[ 19 [ro04010s  cal 250 ACE-ASA 275 2751271 162216 694 1538522 E5REE 24636 1.0 251 04 J
[ 20| cal 100 GASA 4.96 1821022 21657 1.241 101 08 J
[ 21 0040115 cal 625 ACE-A54 275 7625330 448193 694 1713853 72917 61467 1.0 625 oo J
[ 22| cal 250 SrASA 4.95 4571734 226421 31052 252 07 J
[ 23 |ro040125  cal 1250 ACE-ASA 277 8879333 520831 695 17733 42367 122333 1.0 1250 oo J
[ 24| cal 500 5ASA 4.95 5273346 260029 61375 438 04 )
[ 25 |ro04013a  wb. ACHASA B B B B B B - 10 B J
=3 5.AGA - - - - - J
[ 2F [ro040143  H1/1/0.00k ACEASA - - - E55 2253200 95200 00000 1.0 0000522 1}
[ 28 | 5454 - - - 0.0000 0.00632 a
[ 29(ro04015a  H1/1/1.00h ACS-ASA 275 637857 41275 635 1939366 82346 0smz 1.0 51.0 J
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Wenn mehrere Analyten in einem Chromatogramm gemessen wurden, kann man mit
Doppelklick in Spalte ‘analyt’ die Anzeige (um eine bessere Ubersicht zu bekommen) nur
auf einen Analyten reduzieren. Nach erneutem Doppelklick in Spalte ‘analyt’ werden
Daten fur alle Analyten wieder angezeigt.

wifldbLabCal - HALOT / AC-5-ASA / Seq 4

Project Results Seguence Seq. Data Chromatography db  QCH+QA

iPmiecl Analyte Model
Ha107 98042500111 ALCBASA / plasma y=athx
AcBASA /BASA Routing HPLCFL ng/ml 144
e B Vagaday Do z I o
4 9 Otto extracted 15-Mr2-1333 a= 0.00001
CAL 04 -Subject: 1+ 2 / Period :1+2 started 16-Mi2-1992 07:47 b= 0.00384
Acceptance cals qcs e a finished 17-Mrz-1998 08:25
o memo batchaceepted caloulated 17-Mr21398 10:04 = 0.93339
S List W CAL [# OC5 [ YAL [ SUB [ KON W DN
file/sarplel [ name [analyte | ] area | he ] tfis) | arealis] | hitfis) | phe | dif] na/mL [ dev[%] | flag | comment -
|1 [ro04007a | sss PACDASH 277 3458251 202247 | 698 1951732 22112 24671 1.0 250 J
[ 3]rc0d002a | wh [acEacs | - - - - - - - 10 - J
| 5[ro04003a | Blakk - - B9 1991341 24152 00000 1.0 -0.000523 J
| 7[m04004a | cal 250 33704 2024 | B35 1954348 82708 00245 1.0 243 05
| 9[ro04005a | cal 625 79338 4782 B.96 1845852 Ta083 0os1z 1.0 6.23 04 J
| 11 [ro04006a | cal 125 184540 10203 643 15953033 83035 01223 1.0 125 01
[ 13{ro04007a | cal 25.0 367361 21137 695 1993394 64423 02504 1.0 255 18
| 15 [ro04002a | cal E25 972066 51750 B89 1995195 24562 0e120 1.0 g2.2 04 J
| 17 [ro04009a | cal 125 1787784 104513 697 2032543 85689 12197 10 124 08 )
[ 19 [ro04010a el 260 2751271 162216 B.94 1638522 ERERE 248638 1.0 28 04 J
| 21 [ro0d4m1a cal 625 7625330 448198 694 1719853 7297 E1467 1.0 625 0o J
| 23 [ro04M2a | cal 1250 8879333 520831 BAS 1017793 42367 122933 1.0 1250 0o 4
[ 26| ro0dmaa  wh - - - - - - 10 - J
| 27 [ro0404a (#7171 /0.00k - - 695 2253300 95300 00000 1.0 -0.000523 1}
| 29 [ro04M5a  (#1/1/1.00k E97E57 41275 695 1939366 82346 0802 1.0 51.0 J
| 31 [ro04MBa #1717 200k 1326328 79377 BA7 1889333 B0EE1 09841 1.0 100 J
| 33 [ro04M7a  #71/1/3.00k 2146983 127207 | 697 2260202 95536 1315 1.0 135 J
| 35 [ro04m8a  (#1/1/4.00k 2255357 134718 6493 23159572 98761 13641 10 133 J
| 37 [ro04019a  (#71/1/5.00h 2653472 156542 698 2130915 0555 17508 1.0 178 J
| 39 [ro04020a  #1/1/600k 2315585 138637 693 2133429 91203 1652m 10 155 J
[ 4 [ro04021a #7171/ 7.00k 2663665 158818 698 2031510 86135 18438 1.0 187 J
43 [ro04022a  #1/1/8.00h 2893913 173513 7.00 1832325 77826 22295 1.0 227 J
45 [1o04023a  #1/1/9.00k 2481021 148016 698 2106563 89324 16571 10 168 J

Probenbezeichnungen editieren

Nach Doppelklick (oder ENTER) in der Spalte ‘name’ erscheint ein Dialog, in dem man die
neue Probenbezeichnung eingeben kann. Die Zeitangaben erfolgen im Format

" d__h__m”. Angaben wie z.B. 2w, 1d2h30m, 5d10m, 20m, 1d usw. sind giltig. Falls
hinter der Zahl kein Buchstabe steht, wird ein h angenommen.

Wenn man ALLE ZEITEN VON... wahlt, werden alle Zeitangaben fiir alle SUB-Proben auf den
neuen Wert gedandert. In dem Beispiel in der Abbildung heisst es: alle SUB-Proben fiir der
aktuellen Analyten im Projekt, die bis jetzt die Zeit von 1d(24h) haben, bekommen die
Zeit 1d1h zugewiesen.

Sample Identity

Line Mo.:  Smpl Tope Subject Feriod Time Ll Factor
a3 SUB 1 1 K] 1.0
SLE -1 1 1d12h 1
[T change all times from 3 ta 1d12h | Cancel | ] 3 |

Mit STRG-Anfangsbuchstabe der Probenart kann die Probenart schneller gedndert
werden.

STRG-C dndert die Probenart auf CAL, STRG-Q auf QC, STRG-V auf VAL, STRG-S auf SUB
usw.
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Chromatogramm-Flags editieren

Die Chromatogramm-Flags zeigen die Akzeptanz der Ergebnisse eines bestimmten
Analyten in einem Chromatogramm. Sie kénnen direkt tiber Tastatur in der Spalte
eingetippt werden (es werden nur die fir die aktuelle Probenart giiltige Eingaben
akzeptiert), oder man kann mit Doppelklick die moglichen Flags ‘durchblattern’, oder man
setzt die Flags Uiber das Kontextmen( (rechte Maustaste). Fall mehrere Analyten in einem
Chromatogramm gemessen wurden, kann man die Flags fir alle Analyten des
betreffenden Chromatogrammes gleichzeitig andern indem man die STRG-Taste wahrend
des Flag-Anderns gedriickt hilt. Wenn der neue oder alte Flag ‘D’ ist, wird er sowieso fiir
alle Analyten des betreffenden Chromatogramms gesetzt (logisch!).

Analytiker-Flags

Flag CAL/QCS VAL SUB/EQC Erklarung
Y + + + alles Ok
N + + + chromatographischer Fehler (z.B. Peakinterferenzen...),

Gerate-Fehler
Muss wiederholt werden (bei SUB)

S + + + chromatographisch Ok
interner Standard nicht akzeptiert (IS Peak zu klein/zu gross)
Muss wiederholt werden (bei SUB)

X + + + Chromatogramm wird nicht bericksichtigt.
In Comment-Spalte sollte der Grund angegeben werden
D + + + Probe wahrend der Probenaufarbeitung zerstort

oder ein Laborfehler
Muss wiederholt werden (nur SUB)

A + + chromatographisch Ok
wird fir Statistik nicht benutzt, da ausserhalb der
Akzeptanzgrenzen,

" + chromatographisch Ok,

aber Wert nicht plausibel, darum markiert zur Wiederholung
Sollte wiederholt werden

C + Chromatographisch Ok,
aber vom Client fur die Wiederholung ausgesucht
Muss wiederholt werden

Vv + Eine ,,dummy“ SUB-Probe wird mit V (Volume) markiert,
um zu markieren,dass Messung einer eigentlich gelieferten
Probe wegen Probenmangel (empty tube) unmaglich ist
Sollte wiederholt werden wenn neue Probelieferung

+ Eine ,dummy“ SUB-Probe wird mit | (Ignore) markiert, damit sie
in Ergebnisse Probanden als

,Probe erhalten aber nicht analysiert” (NOA) berichtet wird
Darf nicht wiederholt werden
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Bei Chromatogrammen von unbekannten Proben (SUB), die vom Analytiker mit J/Y, und
nur bei diesen, akzeptiert wurden, setzt DBLABCAL eigene Chromatogramm-Flags:

Datenbank-Flags
Flag Erklarung

0 chromatographisch Ok, berechnete Konzentration <LOQ

< berechnete Konzentration kleiner als der unterste CAL-Wert in der aktuellen Sequenz,
aber grosser als Projekts-LOQ (kann passieren, wenn der unterste CAL-Wert nicht verwendet wird)
> berechnete Konzentration grosser als der oberste CAL-Wert in der aktuellen Sequenz

+ berechnete Konzentration grésser als LOQ in einer Predose-Probe (SUB-Probe mit Zeit<=0) gefunden

# Das Akzeptanzkriterium fiir den CV-Wert der Doppelbestimmung nicht erfillt (nur bei ELISA ,double assays)

Alle Chromatogramme, die die Flags N, S, D, W/R, C, <, >, + und # haben, werden
automatisch in Zu WIEDERHOLENDE PROBEN aufgelistet.

Der Analytiker muss nicht, und soll auch nicht, ein Flag auf z.B. ‘N’ oder ‘W/R’ setzen,
nur weil die Konzentration <LOQ, >ULQ oder >LOQ in einer predose-Probe war...

Wird Probenbezeichnung oder Chromatogramm-Flag mindestens einmal geandert, sind
die entsprechenden Zellen grau unterlegt. Damit kann man sofort erkennen, ob Daten
nach dem Import in die dbLabCal-Datenbank gedndert wurden.

Nachdem Daten zur Sequenz (Messplatz, Sequenz-Nummer usw.) gedndert wurden ist es
ebenfalls moglich mit SHow HISTORY (rechte Maustaste) sich das Audit Trail selektiv
anzeigen zu lassen.

mifldbLabCal ¥3 - HA107 / Analytel / Seq 4
Study Resuks Batch BatchData Chromatography db Language AuditInfo Extra

[ Study Analyte Model
HA107 SPONSORCODE Analytel 7 plasma y=arbx
Analyte1 and AnalyteZ in Human Plasma Routine HPLCFL na/mL in

Vagaday Analystl started phi
4 3/ Analystdl history exiracted 15.03.1398 a=
Subject: 1+ 2 / Period :1+2 starled 16.03.1998 07:47 b=
fnished 17.03.1998 08:25
[ meme caleulated 09.11.2004 15:42 =

i~ Batch List

e
3900200 H1/1/600 Analyte]
Analyte?

2133429

H12147000 2031810

43|icM022a  #1/1/800h Analyts1
Aralyte2

1832325

#1/1/10.00h

1276978
207652

1868157

Anset!
Analyts?

Analie?
Analytel
Analyte2

¥ oK
v M chimetrar
5 irregurality of 1.5. areajheight
E GALGE excluded
R tobe reassayed (not reliable)
C tobe reassayed (clients raquast)
D sample destroyed
. ¥ insuff.sample volume
& chrm. excluded

e
Analyte]
Analyts?

Aralyel
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Menii Chromatographie

M| dbLabCal - HA107 / AC-5-ASA | Seq 4

Project Results Seguence Seq. DaElChrnmatography db QC+QA Extra

Project Retention Times

H&107 35 Peak Areas

Ac-h-A58 f B-ASA Peak Heights

P meme I BA o widthe Vagaday
Sequence H theor. Plates

4 9 Otto
Cal 04 -Subject: 1+ 2/ Perod ;1 + - (=

Acceptar

Man kann sich Retentionszeiten, Peakflachen, Peakh6hen, Peakbreiten oder theoretische
Trennstufenzahlen des aktuellen Analyten und des internen Standards (falls vorhanden),
anzeigen lassen.

Sinn und Nutzen dieser Auswertungen besteht vor allem darin, dass man ‘auf einen Blick’
Uberprifen kann, ob die Integrationssoftware die Peakzuordnung korrekt vorgenommen
hat (Retentionszeit, relative Retentionszeit) und ob die Basislinie korrekt gelegt wurde
(Peakbreiten, theor. Trennstufen werden aus dem Verhaltnis der Peakflache/ Peakhohe
berechnet...).

alelx]

vvvvvv

roinL

Fie B85y Sange $6/2/50h ~ ACHASA/glama  ShowSuines /%2 Rerton Tie:
g 96 Cone: 206 Pagd g v Baalrast PockAises
Lsome 2am 7083 ORI Ry
s 202 wrsen s A% T

o s ,77,_42432231423_mgthﬁ;,,,,,,,ﬁ

St =
s e e —

1870 | cbsbcatabcblaboalder iabosl

Bewegt man die Maus Uber der Abbildung, werden automatisch Angaben, in der
Reihenfolge Retentionszeit, Peakflache, Peakhdhe und Peakbreite, zu den Proben
‘unterhalb’ der aktuellen Mausposition angezeigt.

Mit STRG-Doppelklick kann man zu dem Chromatogramm ,,springen®.
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Speziell...

Hier besteht die Moglichkeit, fir die chromatographische Auswertung nur bestimmte
Probenarten und/oder Konzentrationen heranzuziehen; sich die Daten fiir alle Peaks des
Chromatogrammes (nicht nur der aktuelle Analyt) anzeigen zu lassen, usw...

Chromatography /Queries |

P Peak[z]:

Retention Times
Peak Areas

Peak Heights
Peak Wwidths
theor. Flates
Concentration

Sample Type(s]: Marminal Conc.:
Cal 250

E.00 — MtEEE
SUe a0.0
555 ST * o,
Wil [ER: Extractz/Roam Temperature] 1000  Retention Ti
Wil [EK: Estracts/Refrigerator [5+3°C]) 1.00 SiErian 1imes
Vol [EG: Extracts/Freezer [-2025°C)) 2.00 " Peak freaz
Wil [ET: Estractz/Deep Freezer [-77+5°C)) 200 )
Wal  [ME: Matris/Foom Temperature] 200 " Peak Heights
Wal o [ME: Matns/Refngerator [5237C)) 400 .
il [NG: Matris/Freszer [-2045°C)) € Peak Widths
Wal  [MT: Matns/Deep Freezer [-77£5°C]) ™ theor. Flat
vl [PR: Validation Samples] =on TS
Wal o [PE: Yalidation Samples] " Concentration

Wal  [PGE: Pools [freezedthaw])
Wal  [PT: Walidation 5amples]
Wal  [BR: Walidation Samples)
val [BE: Validation 5amples] [T Cone.>LOQ anly
Wal  [BG: Walidation Samples) :

VAL [BT: Validation S amples) ™" Raio Analpte/1S
Wal (AR Other b atrid]

Wal o [AR: Yalidation Samples]
Wal [AG: Waldation Samples)
WAL [AT: Validation 5 amples] Cancel | ok |

Wenn Daten fir mehrere Peaks angezeigt werden sollen, ist als x-Achse nur die laufende
Chromatogramm-Nummer (nr.) erlaubt.
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Wenn [ Benest0@enh gewzhlt wird, werden nur Daten von Chromatogrammen mit
berechneter Konzentration, die grosser als LOQ ist, angezeigt. Mit I Faieansbels \yird dje
GroRe der y-Achse relativ zu der des internen Standards berechnet und angezeigt. Aus
Peakflache wird p.a.r., aus Peakhohe p.h.r...

Wird in sb /% eine Zahl >=5 eingegeben (siehe nachste Seite), wird statt des Mittelwertes
und der gewahlten Standardabweichung die Sollkonzentration und die entsprechenden
%-Linien angezeigt.

BB duiabial - Ao [ AC-5 ASA{ Sen &
Poect Agwas seqemce SenDg Cramswguchy (b QCHQA Egra
s Analie B8 ey

Haw HUBDL prcrory . [
So5ASh TS Fouine FRE il T
R ¢ aoade, o

AC54Ca{pasna itrion Tmes
Fle  mS00s  Sample qos 500 [ ShomSieier /%20 :

[ 95 e 08 Flag 4 ¥ Seqlinsl # e
Anaits s o s 15459 Peak Heigh
5 ) TENE mrE am & 0-sno T tn - suse Peak Widhs

1. Ear VL Find || e Flses
. -l
e . e 0 o
.

1817 | dlaboabbucbisboatiey iateal
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Oft ist es sinnvoll, sich die Peakbreite in Abhdngigkeit von der Peakhdhe oder Peakflache
anzeigen zu lassen.

Wiirde man in der folgenden Abbildung Peakbreite von z.B. 18 bei einem Peak mit der
Héhe von z.B.

300 000 finden, sollte man sich das zugehérige Chromatogramm genauer anschauen. Bej
kleinen Peaks wdire eine Peakbreite von 18 durchaus akzeptabel.

TETH | bl /e ey e

Export der Daten, die der graphischen Darstellung zugrunde liegen, ist auch méglich. Auf
diese Weise kann man aus der Datenbank auch diese ,speziellen Daten’ exportieren.

Man kann zusétzlich auch verschiedene und oft sehr interessante Korrelationen (z.B.
zwischen Peakbreite und Konzentration, oder Peakhdhe und Peakflache usw. anzeigen,
drucken und exportieren.
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SchlieBlich kann, falls man fiir die x- und y-Achse die gleichen GréRen wabhlt, die
prozentuale Verteilungsdichte der Daten angezeigt werden.

=loix]

yyyyy

1876 | chisbes cb/dlatcakder

Mit STRG-EINFG oder STRG-C kann man die Graphiken oder auch die darunterliegenden
Daten in die Windows-Zwischenablage kopieren.
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Menii db

db QCH+0A

L T T T L .1 LY

L T 4

Capacity Browser, ..

Long Term Stability Planning
Attached Users. ..

Mew Password. ..

SOL Direck. ..

Mews Admin Password, ..
Re-Login required after minukes. ..

Syskern AuditTrail

Edit departments. ..

Edit users...

Edit comparnysite name. .,
Edit database syskem texts .,

Edit messagesjcaptions/menus ek, ..

Al *,|ca import (Analyst)
Farce *.rdb Far *.lca impart
Allows Empower2 direct import
Allow *, xls import {xcalibur)
Allows * rep impark (ICP-MS)
Allow *, asc impart (Magellan)
Allow *, csw import {accesse)
Al *,xls import (Searchlight)
Bllaw *, x5 import (Labi)

Allows * . xls impart {Chromera)
Allows *, bt import {SoftMazx Pro)
Allows export bo BI ASCIT File
Alloww export bo HoLaRo ASCII File
Allow Hol aRo reassay rule

Allow External access

Allaw Mok analyzed flag (MoA)
Allows Range [%%] display

Allow 2 Languages

Lock Q04 items editing

Allow regression model y=a+bux+cx?

Allow no calc, model (v = x)

Bllow reqression model y=a+h,loglx)

Allowe 1/ and 1)%2 weghtings

Max, length of study code...
Max, sequences., ..
flax. lines For results., ..

Max. nomimal conc, for walidation)'stabiliey samples. ..
Max. chrmdata entries)projeck (resulks auto load), .

Die meisten Eintrage (die ab der ersten Linie) sind nur dem pBLABCAL-Administrator
zuganglich. Die Administration von dbLabCal kann von hier erledigt werden.
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angemeldet sind...

Dieses Menli ist ab Abteilungsleiter aufwarts sichtbar. Damit besteht flir den
Abteilungsleiter die Moglichkeit, die Benutzer abzumelden (durch ,Wegklicken’ des
Namen), die aufgrund eines unkorrekten Verlassens des Programms immer noch in der
Datenbank angemeldet sind und damit die Bearbeitung der Projektdaten durch andere
Benutzer blockieren kénnten.

!mattached... M=

Analyst; since:;

Cancel Ok

SQL Direct...

Uber dieses Menii kann man zusétzliche Informationen aus der Datenbank gewinnen. Z.B.
Status aller Projekte in der Datenbank, Anzahl der gemessenen Proben in einem
bestimmten Zeitraum, mit einer bestimmten analytischen Methode usw. Wie schon in
der Uberschrift angedeutet, werden dabei ad-hoc SQL-Abfragen an die Datenbank
abgeschickt. Es sind zwar nur SELECT-Abfragen moglich, diese kdnnen aber auch, wenn sie
"unglinstig” formuliert sind, die Datenbank doch ziemlich belasten. Deswegen kénnen
(und sollen) vom Administrator den einzelnen Benutzern explizit die Zugriffsrechte auf
SQL DIrecT erteilt werden. Um eigene SQL-Abfragen kreieren zu kénnen, miissen die
berechtigten Benutzer natiirlich neben SQL auch die Struktur der bBLABCAL-Datenbank gut
kennen.

Einige SQL-Abfragen sind schon nach der Installation vordefiniert und fir jeden Benutzer
mit Zugriffsberechtigung zuganglich.

] SAL Direct [1] M= E3
Prepared Queries: « public " private Show SOL | Execute 50U | Os Cloze |
All Studies by Unit in vear BDATETH [wywy] in Dept #DEPT# [detailed) ~| uoEPTe [pERTy -

All Studies by Unit invear #DATETH [wwy] in Dept #DEPTH [short) —

Al Studies Performed by User, HDATET# HOATET # 2001

All Studi th Analpte ke #ANALYTEH#

&l Studies with Code ke H5TUIDY# et

Results for Study #STUDY'H — HSTUDYH

Samples/Day between BDATETH and BDATEZ2H [/ mm./dd] j

Samples/D ap/Unit between BDATETH and #DATE2H [poww/mm./dd)

Samples/D ay/Unit between #DATE1H and HDATE 28 (wp/mm/dd], #DEPTH HANALYTEH

Samples/Month between BDATETH and BDATE 28 [y mim//dd)
Samples/Maonth by Technique GC between #DATETH and HDATE 24 ()

Samples/Manth by Technique HPLC between HDATETH and HDATE 24 [y x Copy Tablel |
DEPT  [5TUDY [SPOMSORCODE [8MALYTE  [ISMAME  [MATRI<  [STUDYTYPE [5T8TUs |51~

12 DEPTT  HAT14 Analyt13 IS Flazma Rautine skarted 'IE_

13 |DEPT1  |Hatl14 Analyt!0 IS Urin Yalidation finished 1<

q | 1Y)

Man kann bis zu vier SQL Direct — Dialoge gleichzeitig 6ffnen.
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Capacity Browser

Der berechtigte Benutzer hat hier einen Uberblick (iber die Ausnutzung der einzelnen
Messplatze (Kapazitdtsauslastung) und Gber die Anzahl der gemessenen Proben pro Tag
oder pro Monat

Long Term Stability Planning

Dieser Dialog dient der Planung der Stabilitidtsexperimente und ist auch eine Ubersicht
aller vorhandenen Stabilitatsergebnisse.

Alle Ergebnisse werden von dbLabCal automatisch gepflegt. D.h. wenn entsprechende
VAL-Proben importiert/umbenannt wurden, erscheinen die entsprechenden Ergebnisse in
dieser Tabelle automatisch.

g =T
Code Froject Analyte Matrix Prajsct Type| Analyte Statn[Months Plan] Dus Date |Reminder  [Vall Done LTS Done | Condition [FResut [Comment  [firished 14
| 1Bazss MF in Serun MFA Senm Vaidation | dala releaser 1 15.07.2002 | 02102002 | MATRDS / GS 532 NO
2|BA538 Langzeltstab 15-KeloPGED Flasma Validation | started 1 1062002 | 4548 7955 | MATRIE / TK 65 NO
E Langzelstab FRED Flasma Vaidation | started 1 11062002 | 768 7957 | MATRIX / TK 6.5 NO
4 Langzelstab PGET Flasma Vaidation | started 1 11062002 | 4768 7957 | MATRIS / TK 6.5 NO
[ 5|Ean0s Amlodipine i Amlodipine Flasma Vaidation | data releaser 1 08.01.2002 | MATRAD:/ G5 730 NO
[ g Exon Amosicilln in | Amosicilin Flasms Vaidation | data relesser 1 05032001 | AATATT | MATAD/ TK 28 NO
[ 7| mioar Clavulanic & Clavulanic Acid Flasma Validation | data releaser 1 06032001 | AEAEATH | MATRI/ TK 28 NO
E R Interday  Clonidinel S57LTS Flasma Validation | dala releaser 1 12061957 | MATRIX/ G5 30 NO
| 9Geas 40uo-/so-/" danorlsolietingin Flasma Routine | datareleaser 1 01121938 |03.021333 | MATRIX / G3 24 NO
| 10| 40uo-/so-/" sotietinoin Flasma Routine | datareleaser 1 01121938 |03.021999 | MATRIX / G3 24 NO
EE| 4-0u0-/se-/" Tretinoin Flasma Routine | datarleaset 1 01121998 |09.021999 | MATAIX / GS 24 NO
B Trimethopim Sulfamethoxazol Flasms Routine | datareleaser 1 02091998 15101933 | MATADS/ TK 136 NO
EE| Trimethoprim Trimethoprim Flasms Foutine | datareleaser 1 02091998 | 15101333 | MATRDS/ TK 136 ND
14 Trimethopiim Sulfsmethoxazol Utin Floune | datareleased 1 15091938 | 15111333 | MATRDS/ GS 145 NO
5| Trimethoprim Trimethopiim Utin Routne | datareleasec 1 09091938 | 25101333 | MATRI / GS 137 NO
| 18| Goszs Methimazole Methimazole Flasma Vaidation | data releaser 1 22051938 | 26.03.1398 | MATRIX / TK 4.3 NO
| 17| Gesss Fievalidation Fo 1-8551_Dog dog plasma Vaidation | data releaser 1 12031938 |07.031998 | MATRIX /G3 5.4 NO
E Revaiidstion R 19583 Dog dag plasma Vaidation | data releaser 1 12031998 |07.03.1998 | MATADS/ GS 5.4 NO
E Revalidstion Fo 1-8551_Rat 13t plasma Vaidation | data relesser 1 06031998 |08.031398 | MATADS/GS 6.1 NO
I Frevalidstion Fo 18583 Fiat 3t plasma Vaidation | data relesser 1 06031938 | 08.031398 | MATRDS/ GS 6.1 ND
ECE Metabolie M M-13 Flasma Validation | dala releaser 1 22041938 | 22031398 | MATRIS/ GS 53 NO
| 22|GA702  VALSARTAM Valsaitan Flasma Vaiidation | dala release 1 13101938 | 12011333 | MATRI / GS 33 NO
| 23| Gone Buspirone in | 1FP Flasma Validation | started 1 13032002 |MATRIX / G5 396 NO
| 24 Buspiione i Buspirone Flasma Vaidation | started 1 13.03.2002 | MATRAIX / G5 396 NO
| 25| Goos LZST CE frer Dekad3DHE Flasma Vaidation | data releaser 1 18102002 |MATAD:/ G5 6.3 NO
25| LZ5T CE frer Equilin Flasms Vaidation | data relesser 1 18102002 |MATAD:/ G5 6.3 NO
[ 27| LZ5T CE freadEstion. o % Plasma Walidation | data releaser| 1 18.10.2002 | MATRI / GS 6.3 NO
E L Loratadine/C. Dessarbosthorylora Flasma Validation | dala releaser 1 04.01.2000 |EXTR /RT 1.1 NO
) Loratadine/C. Loratadine Flasma Vaiidation | dala release 1 04.01.2000 |EXTR /RT 1.1 NO
| 30| Gozn Testosteron| Testosteron Flasma Vaidation | data releaser 1 13.05.2003 |13.05.2003 |EXTR /RT 103 NO
IET ] Gemfibrazilir Gemfibrazi Flasma Vaidation | data releaser 1 11.01.2007 | 725720 | MATRIX / GS 21 NO
[ 32(G¥047  Valdienng C CPA Flasma Vaidation | data releaser 1 29051998 | AT I | MATADG/ GS 8.2 NO
[ 33| Gnan Estionsuliate Estion Flasms Vaidation | data relesser 1 10031998 | /407 195 | MATRIG/ GS 1.1 ND
34| HAOSE Peiindopiil/P Perindopri Flasma Validation | data releaser 1 27.041998 | 17.051398 | MATRDS/ GS 17 NO
S| Peiindopil/F Ferindopriat Flasma Vaiidation | dala releaser 1 27.041938 | 17.081398 | MATRI / GS 1.7 NO _'j
4 »
[y rctects =] [show al =] [orciect sort =l [ Closs

Language

Sichtbar nur wenn vom Administrator freigeschaltet.

Hier kann man jederzeit zwischen den beiden vordefinierten Sprachen hin- und
herschalten. Dabei werden die Daten des aktuellen Projekts neu geladen und in der neu
gewahlten Sprache angezeigt.

Neues Passwort...

Der Benutzer kann hier sein Oracle-Passwort jederzeit andern.
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Die folgenden Mendtieintrége sind nur dem DBLABCAL-Administrator zugdnglich

New Admin Password...

Der Administrator kann hier sein Oracle-Passwort jederzeit andern.

Re-Login required after minutes...

Wenn in DBLABCAL ein anderer Benutzer eingeloggt ist als am Rechner/im Netz, und Gber
den Zeitraum von hier eingestellten Minuten keine Aktion in DBLABCAL erfolgt, wird aus
Sicherheitsgriinden der in bBLABCAL angemeldete Benutzer automatisch ausgeloggt.

Edit company/site name...

Der Name der Firma und/oder Niederlassung, wie er auf den pBLABCAL-Ausdriicken
erscheinen soll, wird hier eingegeben.
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Edit departments...

Departments

IC: 0 Mame:  Bioanalytics ¥ has instruments Hew | Exit I

ifuze  [nstrument Comment inuze  Instument Comment

LCk5-01 AP BEO0+Analst 1.5
LCk5-02 AP B000+Analyst 1.4.2
LCH5-03 APl 4000+Analyst 1.4.2
GCMS-0 DS0+xcalibur 2.0
GCMS-02 D50l +calibur 2.0
HPLC-O1 HPLC-FL+Empower
HPLC-02 HFLC-EC+E mpower
ELISA ELISA+k agelan

e e e e e e e e B R Y R R Y Y
e e e e e e e e e e v

Cancel | Savel I

Firat | Ereviu:uusl et | Lazt I

Die Namen der Abteilungen werden hier eingegeben. Wenn die betreffende Abteilung
z.B. zu QAU o0.4. gehort, also keine analytische Abteilung ist, wird HAS INSTRUMENTS.
deaktiviert.

80



dbLabCal V3 Bedienungsanleitung

Edit users...

ID: 254 Mew I E it |
Usger ID: WALANALYST I account
Mame: Val-Analyst [T locked
Fazsword for Oracle Login:
Departmet: IU.-’-‘-.LDEF'T j
Aytharization: I,&,nah,.gt j v active

v "' flag allowed
[T B&-Reviewer

[T estemal uzer [T releazed data anly

SOL Direct: ISeIect Cuem Only j

Capacity Browszer: IEIwn Department j

Fifd! | LCancel I Savel |
Eirzt I Ereviuusl Hewt I Last |

Wenn der User ein Analytiker ist AcTIVE aktiviert. Damit ist sichergestellt, dass dieser
Analytiker wahrend des Editierens eines Projekts, oder beim Import der Sequenzen in den
Analytiker-Listen angezeigt wird. In DBLABCAL werden keine User (und auch keine
Abteilungen) geldscht. Sollte ein User nicht mit bBLABCAL arbeiten, wird nur AcTIVE
zurlickgesetzt bzw. der Login auf die Datenbank wird von dem Datenbank-Administrator
deaktiviert

UserlD ist der Username mit dem man sich im Netz einloggt. Name erscheint in dbLabCal
in den Analytiker-Listen und in der Statuszeile. Zugriffsberechtigungsstufen sind:
ReadOnly-User, Analyst/Analytiker, Study Director/Prifleiter,
Dept.Manager/Abteilungsleiter und Administrator/Admin. Mit SQL Direct wird bestimmt,
ob der User das Meni SQL-Direkt Gberhaupt sieht und ob er auch SQL-Abfragen
schreiben kann. ,R/W’ flag allowed ist fiir User mit der Zugriffsberechtigungsstufe vom
Prufleiter aufwarts immer erlaubt.

»QA-Reviewer” ist ein ,read-only“-User mit der Berechtigung im QC/QA-Dialog den
erfolgten QA zu dokumentieren.

Die account und locked — Checkboxen zeigen ob der aktuelle User einen Oracle-Account
hat und ob dieser gelockt ist.
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Edit messages/captions/menus etc...

Meszzages |

IC: 10 EDTDID!' Firudl! |

Diezcription: ~bbrechen

Cancel

Tab:»» Mewlne: /! Parameters: _1_, 2 . 3 or_4
german: Abbrechen

english; Cancel

[Eancel | Hawel I Eirst | Ereviu:uusl Ment | Last |

Alle Programm-Texte, Beschriftungen usw. lassen sich hier andern/anpassen. Die

Anderungen sind fiir den Administrator sofort, fiir die anderen User nach pBLABCAL-
Neustart sichtbar.

Edit database system texts...

e Ten

I0: 1 Find! | Exit |

Diescription; Calibration sample

Tab:»» Mewlne: /! Parameters: _1_, 2 . 3 or_4
QErmar: Cal

englizh: CAL

[Earizel Havel Eirst | Ereviuusl = | Last |

Hier werden definiert die Probentyp-Bezeichnung (CAL, QCS, SUB, usw.), Kiirzel fir Matrix
und Temperatur (EXTR, RT, GS, usw.), Kodierung der Chromatogramm-Flags, Kodierung
des Sequenz-Status’,Projekt-Typs, Sequenztyps, Messgrofien, Audit Trail- Texte usw.

Die Anderungen sind nach pDBLABCAL-Neustart sichtbar.
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Allow...

Hier wird die Sichtbarkeit der jeweiligen Menii-Punkte und damit der nutzbare
Funktionsumfang von DBLABCAL festgelegt.

Makx...

Die Datenbank-Limits werden hier bei Bedarf erhoht.

Menii Extra

Dieses Menii kann sichtbar sein, falls der Administrator es eingerichtet hat. Uber dieses
Mendi ist es moglich, beliebige andere Programme, die auch eine Erweiterung von
DBLABCAL sein kdnnen, zu starten. Das Extra-Menu spart einige Klicks...

Eine Beschreibung des Zwecks und der Handhabung solcher Extra-Programme muss
separat erfolgen.
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Tipps und Tricks

Es sei hier nochmals auf die Umstellung in der Arbeitsweise mit der analytischen Daten
vom ‘Papier’- oder ‘Excel’-Biiro auf die Datenbank hingewiesen. Die wichtigsten Punkte
sind:

Vergabe von Probenbezeichnungen
diese muss wohl lberlegt sein, da die Ergebnisse mit den Probenbezeichnungen ‘fest
verbunden’ sind. Man kann zwar die Probenbezeichnungen auch in der Datenbank
nachtraglich andern (Sequenzstatus, Audit Trail), dies ist jedoch eine miihsame
Prozedur, die jedesmal eine komplette Neuberechnung der Sequenzdaten und
Aktualisierung der Projektergebnisse nach sich zieht.

Setzen von Chromatogramm-Flags, Sequenz- bzw. Projekt-Status
Chromatogramm-Flags, Sequenz- bzw. Projektnstatus sind mindestens genauso wichtig
wie die analytischen Werte und haben eine genau definierte Bedeutung und
Konsequenzen.

Die Daten, die aus der Datenbank herauskommen sind weiterhin genauso richtig oder

falsch wie die Daten, die hineinkommen. Da man auch die ‘nicht ganz korrekten’ Daten
schnell weitergeben kann, ist es sehr wichtig, dass die Rohdaten, die in die Datenbank

gelangen, 100%-ig gecheckt sind.

Die Daten gehen folgenden Weg vom Messplatz bis zum Bericht:

1) Erzeugen der Chromatogramme (Rohdaten) am Messplatz
EMPOWER2, ANALYST...

2) Zusammenfassen der Ergebnisse der Chromatogramme einer Sequenz in einer ASCII-
Datei
EXPORT-OPTION DER CHROMATOGRAPHIE-SOFTWARE

3) Bei Bedarf, Kopieren der ASCII-Datei auf den Server
4) Import der seq/man/sqd/ASCII-Datei in die Datenbank
Ab hier haben die ASClI-Dateien ihre Aufgabe erfiillt. Sie konnen geldscht werden,

da sie in der Datenbank gespeichert sind (Audit Trail).

5) Export der Daten von der Datenbank in Bericht
DBLABCAL, WORD, EXCEL
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Die Zahlen sind ,unrealistisch hoch“

dbLabCal V3 kann bei manchen Windows-Versionen Probleme mit der Zahlendarstellung
haben, wenn im Zahlen/Wa&hrungsformat beide Zeichen (Punkt und Komma) gewahlt
sind.

Zur Behebung: im Arbeitsplatz — Systemsteuerung — Landereinstellungen Zahlen und
Wahrungsformat Giberprifen. Es hilft, wenn als Zeichen fur die Zifferngruppierung das
Leerzeichen gewahlt wird.

Eigenschaften von Landereinstellungen HE

Gebietsschema  Zahlen |W’éhrung| Uhrzeitl Datuml

Darstellung
Positive ‘Werte: Megative ‘Werte:
|1 23 456 789.00 |-1 23 456 789.00

Dezimaltrennzeichen: I vl
Anzahl der Dezimalstellen: m
Symbal fur Zifferngruppierung: I@_
Anzahl der Ziffern je Gruppe: m

Megatives Worzeichen: I vl

Format fiir negative Zahlen: 1.1 =

Fiihrende Mullen anzeigen: 0.7 -

M alzystem: I Metrizch 'l
Listentrennzeichen: I,‘ 'l

oK I Abbrechenl Ulgemehmenl

Eigenschaften von Landereinstellungen H B

Gebietsschema | Zahlen W hung | Uhizsit | Datum |

Diarstellung
Pozitive \Werte: Megative Werte:
|123 456 783.00 DM |-1 273 456 783.00 DM

# = Univerzales W ahrungzsymbol

W ahrungssymbal: [n]] -
Position des Wahrungssymbols: (1.1 -
Format fur negative Zahlen: A1E -

Dezimaltrennzeichen: I vl
Anzahl der Dezimalstellen: I 2 'l

Symbal fur Zifferngruppierung: I@_’
Anzahl der Ziffern jg Gruppe: |3 'l

QK I Abbrechenl liEemetmen
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Man muss ein in die Datenbank importiertes Chromatogramm re-integrieren

Da die Daten in die Datenbank sequenzweise importiert werden, zieht jede Anderung der
Daten eines Chromatogramms die gesamte “Import”-Prozedur nach sich, das heil3t:

Falls man erst in der Datenbank merkt (?!), das die Integrationssoftware die
Peakzuordnung oder die Basislinie nicht korrekt vorgenommen hat, muss man:

1) mit der Integrationssoftware den Chromatogramm (manuell) re-integrieren

2) sicherstellen, dass die neuen Ergebnisse gespeichert sind

3) die neue Export-Datei in die Datenbank importieren
Falls die urspriingliche Sequenz noch den Status ‘unbestimmt’ hat, ist es kein
Problem; falls der Status der urspriinglichen ‘Sequenz akzeptiert’ ist, muss man ihn
vorher auf ‘Sequenz ausschliessen’ setzen, da eine ‘akzeptierte’ Sequenz nicht
Uberschrieben werden darf

Das Programm meldet: ”"Das Projekt wird von XYZ bearbeitet”

XYZ hat sich nicht oder konnte sich nicht in der Datenbank abmelden.

XYZ soll das betreffende Projekt laden und wieder verlassen, indem er/sie ein anderes
Projekt wahlt oder das Programm beendet.

AuRerdem hat der Priifleiter die Moglichkeit (DB | ANGEMELDET SIND...) den Benutzer durch
ent-selektieren” und OK abzumelden.

In einer ,,Routine” die MessgroRe bzw. die Wichtung dndern

Die Anderung von MessgréRRe bzw. die Wichtung ist nur in einer ,,Validierung” erlaubt.
Darum muss man zuerst die Projektart auf ‘Validierung’ andern. Dann kann man z.B. iber
Meni PROJEKT | WICHTUNG oder PROJEKT | MESSGRORE usw. die neue Wahl treffen. Alle Daten
fir alle Analyten die in einem Chromatogramm gemessen wurden, werden entsprechend
den neuen Einstellungen umgerechnet. AnschlieBend sollte man nicht vergessen die
Projektart zurlick auf ,Routine” zu andern.

Weitere Bedeutung hat die Wahl der Projektart (Routine oder Validierung) nicht.
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Probandenproben miissen zweimal gemessen werden (z.B. Bestimmung der
Proteinbindung)

Damit das Programm die zweifach gemessenen Proben nicht als Wiederholer ausgibt,
muss man die Proben unterschiedlich benennen. Am besten man dndert den Durchgang.
ZB.:

Proband 1Durchgang1 4.00 h Plasma

Proband 1Durchgang 2 4.00 h Plasma

Proband 1Durchgang 3 4.00 h eigentlich Durchgang 1, Puffer
Proband 1Durchgang 4 4.00 h eigentlich Durchgang 2, Puffer

Man mochte Sequenzen drucken, am Drucker kommt aber Nichts an

Dies ist moglich, wenn die Sequenzen noch den unbestimmten Status besitzen und man
hat vergessen, die Option NUR ‘OK’ SEQUENZEN abzuschalten.

Abbildung mit Probanden-Konzentrationsverlauf drucken

Das Drucken von Probanden-Konzentrationsverlauf ist in DBLABCAL nicht vorgesehen. Man
kann aber die Abbildung in ein anderes Programm exportieren und von da aus drucken.

1) STRG-EINFG (oder STRG-C) driicken, ABBILDUNG wahlen, oder rechte Maustaste
Uber der Abbildung

2) in das Zielprogramm wechseln

3) im Edit-Mendi des Zielprogramms EINFUGEN oder PASTE oder etwas Ahnliches wihlen
oder SHIFT-EINFG (oder STRG-V) driicken

Man kann natdrlich auch eine eigene Darstellung des Konzentrationsverlaufs erzeugen,
indem man die (markierten) Daten aus bBLABCAL z.B. nach Excel exportiert.
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Daten in einer ASCII-Datei speichern

Eine ASCII-Datei mit TAB’s als Trennzeichen wird am einfachsten mit Hilfe von Windows
Notepad folgendermalien erzeugt:

1) Daten nach Notepad exportieren - entweder mit STRG-EINFG (oder STRG-C),
oder rechte Maustaste bei markierten Daten

2) Im Notepad im Bearbeiten/Edit-Men(i EINFUGEN/PASTE wahlen,
oder SHIFT-EINFG (oder STRG-V) driicken

3) Datei speichern

in Probanden erscheinen manche Zeiten zweimal, mal mit ‘missing’, mal mit Wert...

Dies passiert, wenn einigen (eine einzige reicht auch schon!) Proben, nur geringfiigig
unterschiedliche Zeiten zugewiesen wurden. Man hat z.B. einmal die Probe bezeichnet
SUBxXDGxxXTP 0.17h und spater vielleicht SUBxxDGxxTP 10m. Da 0.17h eigentlich 10.2min
sind, unterscheidet bBLABCAL zwischen den beiden Zeiten, obwohl (gerundet) jedes Mal
10m (oder 0.17h) angezeigt werden. In diesem Fall andert man fir eine SUB-Probe mit
Zeit 0.17h die Zeit auf 10m, und wahlt in dem Dialog PROBENBEZEICHNUNG (siehe Seite 67)
ALLE ZEITEN VON...

Nach der Wahl der Ergebnisse der Validierungsproben erscheint die Meldung:
”Keine Validierungs-0-Werte gefunden..., Probenbezeichnungen und/oder
Datumsangaben iiberpriifen...

Gemeint ist damit genau das, was in der Meldung steht. Meistens fehlt in der Datenbank
die Information iber den Datum ”Start der Sequenz”. Man kann den fehlenden Datum
am besten in ERGEBNISSE | DATEN DER ANALYSEN ergdnzen. Sind in der Datenbank alle Daten
zum Start der Sequenz vorhanden, bleibt noch die Moéglichkeit, dass in den
Probenbezeichnungen fiir die Validierungs-0-Werte z.B. die Information iber Matrix
und/oder Temperatur fehlt. Man sollte die entsprechende Sequenz(en) laden und die
Probenbezeichnungen Uberpriifen und korrigieren.
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In einem Projekt sind (die gleichen) Analyten in verschiedenen Matrices definiert. In
einer Sequenz wurden Proben mit verschiedenen Matrices gleichzeitig gemessen.
DBLABCAL erlaubt aber nur einen sequenzweisen Import in ein bestimmtes Paar
Analyt/Matrix, definiert fur ein Projekt

Die Zuordnung der Analyten wird zuerst in das erste Paar Analyt/Matrix vorgenommen
und die gleiche Datei nochmal importiert, wobei jetzt die Zuordnung in das nachste Paar
Analyt/Matrix vorgenommen wird usw. In der Datenbank werden dann die
Chromatogramm-Flags der Chromatogramme mit der ‘anderen’ Matrix auf ‘X’ gesetzt —
oder umbenannt (DIV).

Es ist viel komplizierter dies zu beschreiben als es einfach zu tun. Darum ein Beispiel:

Im Projekt sind definiert: - Analytl in Rattenplasma
- Analytl in Hundeplasma
In der Sequenz wurden gemessen: -  Kalibrierungskurve (Analytl in Wasauchimmer)

- 50 Proben von Analytl in Rattenplasma
- 10 Proben von Analytl in Hundeplasma

- Beim Import ...

- der Benutzer wahlt ‘Analytl in Rattenplasma’

- nachdem die Sequenz importiert wurde, setzt der Benutzer die Chromatogramm-Flags
der 10 Chromatogramme von Analytl in Hundeplasma auf ‘X’ — oder nennt sie um in
DIV.

- Die Sequenz-Datei wird noch einmal importiert.

-diesmal wahlt der Benutzer ‘Analytl in Hundeplasma’

- die Chromatogramm-Flags der 50 Chromatogramme von Analyt1 in Rattenplasma
werden jetzt auf ‘X’ gesetzt - oder man nennt sie um in DIV.

- fertig

Grenzen des Programms

Die Grenzen des Programms sind so gewahlt, dass die Gberwiegende Mehrzahl der
Projekte bearbeitet werden kann und gleichzeitig die Ressource-Anforderungen an den
PC nicht unnotig groR sind.

Die Programmgrenzen sind in einer Tabelle der Datenbank eingetragen und kénnen nur
vom Administrator gedandert werden. Sollte es wahrend der Bearbeitung eines Projekts
zur Uberschreitung der Programmgrenzen kommen, wird eine entsprechende Meldung
ausgegeben.
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Fehler und Fehlermeldungen

Neben einer Vielzahl von Fragen, Hinweisen und Sicherheitsabfragen gibt es drei
verschiedene Arten von Fehlermeldungen:

1)

2)

3)

In der Meldung steht deutlich wo und was passierte.

Z.B.: "Beim Zeichnen der Punkte ist ein Fehler aufgetreten...”, oder "Probleme mit
OLE. Aktion abgebrochen...”. Diese Fehlerart ist eigentlich nicht kritisch, obwohl
"irgendetwas” mit den Daten nicht stimmt.

Die Meldung fangt mit “Unerwarteter Fehler...” an.

Das ist schon schlimmer. Das Programm bleibt zwar standhaft aber es ist nicht mehr
sicher, wie lange noch. Alle "Unerwarteter Fehler” werden wenn technisch maéglich, in
der Datenbank festgehalten, so dass der Administrator die notwendigen Informationen
erhalt. Man sollte ihn natirlich Gber das Auftreten eines Fehlers informieren.

Kurze und knappe englische Fehlermeldung.

Das heiRt, nach dem Klick auf OK ist das Programm weg!

Dies durfte sehr selten passieren. Wahrscheinlichster Grund fiir solche Fehlermeldung
sind ernsthafte Probleme mit der Hardware oder Software (Betriebssystem). Den
Rechner neu booten und nochmal versuchen.

Falls die Fehlermeldung reproduzierbar ist, bitte folgende Angaben festhalten und an
den Programmierer weitergeben:

Projekt, Analyt, Sequenz und die letzte Aktion.

Da es aber aufRerst unwahrscheinlich ist, dass der Grund fiir einen solchen Fall im
Programm zu suchen ist :-), sollte man auf jeden Fall zuerst Gberprifen, ob (und falls es
zutrifft) nicht der Server fiir kurze Zeit nicht zur Verfligung war, oder ob man nicht
einen defekten Rechner besitzt... es gibt tausend andere gute Griinde. Ansonsten hilft
nur, den Daumen zu driicken, dass der Programmierer den Bug schnell beseitigen
kann.
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Anhang 1: HoLaRo- bzw. Bl- ASCII-Files

Dieser Menupunkt ist nur sichtbar, wenn dies der Administrator auch erlaubt hat und das
Projekt freigegeben ist.

HoLaRo-ASCll bzw. BI-ASClI sind ein von der Fa. Hoffman-LaRoche bzw. Boehringer-
Ingelheim genau definierte ASCII-Formate zum Transfer von analytischen Ergebnissen.
Mit dem folgenden Dialog kann man Dateien mit diesem ASClI-Format generieren.

Projekt laden, Menii Projekt-> Ergebnisse fiir Bl... wahlen

=l

Studie  Ergebnisse  Sequenz  Ansicht  Chromatographie db Language  Audit Info  Extra

Meu...
Laden...
Editieren. ..
Yfintergerst
Einstellungen r
Audit Trail a/mlL | dil.f | Seq. | K.ommentar
<250 1.0/5
Drucken. .. <250 1.0 B
Expaort... <250 1.0 6
£2.50 105
AR B0 £.34 1.0 5
Freigabe zurtcknehmen. .., <2 R0 105
Ergebnisse in ASCII File! { j:ims1imessdatentmp09loa0ad) ) <280 1.0 6
Ergebnisse Fir BI. ., 375 1.0 10
<250 1.0/5
Exxit A7 1.0/5
11 | 42584190 795 1.0/5
12 | 42684192 268 1.0/5
13 | 42684203 <250 1.0/10
14 | 42584208 <250 1.0/5
15 | 42684210 329 1.0/5
16 | 42684211 11.4 1.0/5
17 [ APRR4T 3 R 43 1Mn5

HolLaRo-Dialog:

w. Expont in HoLaR o-Datei... M=l E3

STUDY |0 |PATIENT_ID|S&MPLE_ID [SAMPLE_NO |&MALDATE |aMALYTE_MEASURED  |SPECIMEM_TYPE «

+ Abbrechen | Import db | Inport ASCH HDLaHDschreibenl| |h:'\hplc_std'\ha1D?\ha1D?hIr.t:-:t | |
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Bl-Dialog:

ol x]
STUDY |PTNO ACTEVEMT [PTM PTMSP  |AMALYTE | PKMATRIX [PKMET WALUE WALUE_UNI[PEQ PEQL |PKQLH \F\ELEASE_E|HELEASE_T|BAHEDDE \CDMMENT -

Ahhlechanl Import db | Import ASCIH|  BI-File schreiben! | i:\dblabcalidatatransfer\2939114_BA,_v_06 EII = deBdlneméDSS' 'i ?elette rnwsl‘
oyl | Find+Diel rowal | [t o

Mit IMPORT DB kdnnen zuerst die in DBLABCAL vorhandenen Daten in die Tabelle geladen. Es
ist ebenfalls moglich Daten aus einer ASCII-Datei mit IMPORT ASCII (Text mit TABs getrennt)
zu laden. Die Daten kdnnen in dem obigen Dialog (oder auch in Excel) editiert werden.
Dazu kann man die Daten jederzeit Gber die Zwischenablage (oder eine ASCII-Datei)
zwischen Excel und pBLABCAL austauschen. Der Name und Pfad der Datei(en) kann man
entweder direkt oder Gber ‘... eingeben.

dblLabCal ladt ,,so gut es geht” die in der Datenbank gespeicherten Daten.

il
STUDY |PTNO [ACTEVENT [PTM_ [PTMSP  |ANALYTE |PRMATHIX | PKMET WALUE [ALUE_UMI[PKD _ [PKOL [PKOLH | FELEASE_C|RELEASE_T|BARCODE [COMMENT =
3111600068 2 |3 1100 ANALYTET | PLASMA  HPLCMS/MS | 126 ng/ml 20060823 | 160700
52| 1160 0088 2 |3 1200 ANALYTET PLASM&  HPLCMS/MS | 951 ng/ml 20060823 | 160700 =
53] 1160 0088 2 |3 1300 ANALYTET | PLASM&  HPLCMS/MS 583 ng/ml 2000823 | 160700
54]1160 0088 2 |3 1400 ANALYTET | PLASM&  HPLCMS/MS | 20.0 na/ml 20060823 | 160700
9501160 0088 2 |3 15:00 ANBLYTET | PLASM&  HPLCMS/MS | 292 na/ml. 20060823 | 160700
6] 11600088 2 |3 16:00 ANBLYTET |PLASMA  HPLCMS/MS ng/l. BLO 1.00 20060823 | 160700
7] 11600088 3 1 1:00 ANBLYTET |PLASMA  HPLCMS/MS ng/l. MOS 20060823 | 160700
8] 11600088 3 |1 200 ANALYTET | PLASMA  HPLCMS/MS ngll. MOS 20060823 | 160700
93] 11600088 3 |1 200 ANALYTET |PLASMA  HPLCMS/MS nglnl. MOS 20060823 | 160700
10011600058 (3 |1 400 ANALYTET | PLASMA  HPLCMS/MS ngdml O3 2000823 | 160700
10111600068 (3 1 500 ANALYTET |PLASMA  HPLCMS/MS ng/ml O3 20060823 | 160700 -
i i . Fill | FindrestNOS! | Delete ol
Abbrechen | mportdb | Import ASCII | BIFile schreibenl | Fidblabealidatatiansier\2939114 BA Vi 06 .. Dol | FindrDelAINDS rowl [ Irset ows!

,SO gut es geht” heildt:

BI:

dbLabCal BI-ASClI-File-Spalte
Proband PTNO

Durchgang ACTEVENT

Zeit PTM und PTMSP
HolaRo:

dbLabCal HoLaRo-ASClI-File-Spalte
SUbPATIENT_ID_SAMPLE_ID_SAMPLENO PATIENT_ID
SUbPATIENT_ID

SUbPATIENT_IDdg1tpSAMPLENO

Durchgang : N/A SAMPLE ID

Zeit : N/A SAMPLENO

Ab diesem Moment ist es moglich, jeden Wert in dem Export-Dialog zu dndern.
(NUR in dem Export-Dialog, nicht in der Datenbank selbst)
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Meistens ist es notwendig, die vorliegenden Daten entsprechend dem DTA anzupassen.

Das geht sehr einfach, schnell und sicher mit folgenden Tastenkombinationen.

Eine ZELLE editieren

Doppelklick oder ENTER in Zelle ->  Zelle wird geoffnet/editierbar

ENTER in gedffneter Zelle ->  Zelle wird geschlossen, neuer Inhalt

ESCAPE in geoffneter Zelle ->  Zelle wird geschlossen, keine Anderung

SUCHEN&ERSETZEN

CTRL-D in geoffneter Zelle ->  alle Zellen unterhalb werden mit dem
aktuellen Inhalt gefillt.

SHIFT-CTRL-D in gedffneter Zelle ->  alle leeren Zellen unterhalb werden mit dem
akt. Inhalt gefullt.

CTRL-R in geoffneter Zelle ->  gleiche Inhalte (wie Original in der aktuellen
Zelle)

aller Zellen unterhalb werden mit dem
aktuellen Inhalt ersetzt.

ZEILEN editieren
DEL / INS (Zelle geschlossen) ->  ganze Zeile wird geldscht / neue leere Zeile
wird eingefligt
CTRL-C / CTRL -INS / Rechte Maus + Copy mit markierten Zellen
->  Kopieren in die Zwischenablage
CTRL-V oder SHIFT-INS ->  Kopieren aus der Zwischenablage

Oft muss noch eine manuelle Erganzung der Accession number mit PTNO, ACTEVENT,
PTM etc. aus separat gelieferten Excel files erfolgen.

Es ist moglich, zu diesem Zweck die Daten zwischen dem dblLabCal-Export-Dialog und
Excel Gber die Zwischenablage auszutauschen.

Filename entsprechend DTA waéhlen.

Mit HOLARO ScHREIBEN! bzw. Bl scHREIBEN! wird schlief3lich die Datei in dem jeweiligen ASCII-
Format erzeugt.
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Anhang 2: LC-MS/MS (Analyst)

Aus der PE SCIEX Software ANALYST (Analyst Versionen 1.1-1.6.2 wurden getestet) werden
die Daten wie folgt exportiert.

Nach der Messung wird im ANALYST der QUANTITATION WIZARD unter QUANTITATE gestartet.
Nachdem im Wizard das Sequenzfile (*.wiff) und die Chromatogramme ausgewahlt
wurden, wird die RESULTS TABLE angezeigt.

In dieser ResuLTs TABLE miissen folgende Spalten definiert sein (falls noch nicht erledigt...).

Sample Name |Analyte Peak Name Analyte Concentration |...
Analyte Retention Time |[Analyte Peak Area Analyte Peak Height
IS Retention Time |IS Peak Area IS Peak Height
Acquisition Date Sample ID Dilution Factor

Die erste Spalte muss SAMPLE NAME sein - sie wird im Analyst standardmaRig als erste
Spalte angezeigt.

Die Reihenfolge der anderen Spalten ist beliebig. In der ResuLT TABLE diirfen auch
zusatzliche Spalten definiert sein.

Die Tabelle muss nach Chromatogrammen sortiert sein - d.h. in der Reihenfolge der
Messung.

Nach Wahl von EXPORT... im FiLE... -Menl wird nach Namen fiir die zu exportierende ASCII
Datei gefragt. Gewahlt werden sollte ein Name, der aus z.B. zwei beliebigen Buchstaben
und maximal drei Zahlen (=Sequenznummer) besteht. Als Dateierweiterung sollte *.LCA
gewahlt werden. Dadurch ,weill’ DBLABCAL, dass es sich bei der Datei um eine vom Analyst
generierte ASCIlI-Datei handelt. (Beispiel: sq01.Ica, we7.lca, ab115.Ica...)

Sollte im Analyst kein Sample ID definiert worden sein, wird der Filename/Sample ID fur
die einzelnen Proben beim DBLABCAL-Import aus den ersten 5 Zeichen des Namens der Ica-
Datei und der Vial Position gebildet.

Import der Ica-Datei erfolgt in DBLABCAL Uber dbLabCal-Meni{ SEQUENZ IMPORT...
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Anhang 3: Empower2

Um Daten aus Empower2 exportieren zu kdnnen, missen die folgenden Custom Fields
definiert sein:

SType: Art der Probe, siehe untere Tabelle
Info_Sub: Probandnummer oder Konzentration der CAL oder QC und VAL Proben

Period: Durchgangsnummer

STime: Abnahmezeit bei Probanden oder Lagerdauer bei Validierungs/Stabilitatsproben
Matrix: Angabe der Matrix-Gruppe bei Validierungs/Stabilitatsproben

Temp: Angabe der Temperatur-Gruppe bei Validierungs/Stabilitatsproben

Empower2-Namenskonvention

SType |Info_Sub Period STime Matrix Temp
cal nom. Konzentration *)
qc nom. Konzentration
sub Nummer oder Bezeichnung | Durchgang | Abnahmezeit
in h oder
_d_h_m
val nom. Konzentration Dauer E Extrakte | R (RT)
in h oder N Matrix | K (KS)
_d_h_m P Auftauzyklen | G (GS)
A Vollblut | T (TK)
B (frei)

blank z.B. mit oder ohne IS
oder Batch-Nummer, usw.

diverse | Bezeichnung

k-ref

w.b.

*) es wird zuerst versucht, die nominelle Konzentration fiir CAL-Proben aus dem
Empower Field ,Amount” zu holen. Falls Amount in Empower nicht benutzt wurde,
werden die nominellen Konzentrationen aus Info_Sub herausgelesen.

Bei SUB gibt es zwei Moglichkeiten fir die Kombination von den Feldern Info_Sub, Period
und STime.

Entweder

werden Info_Sub, Period als Zahlen und STime in Stunden oder _d_h_m eingegeben,
dann versteht dbLabCal die Eingaben als ,,Proband/Durchgang/Zeit”

oder

wenn (auch nur) eine Eingabe keine Zahl (_d_h_m bei STime) ist versteht dbLabCal die
Eingaben als ,Proband” wobei die Felder Info_Sub, Period als und STime mit einem
Unterstrich verbunden werden.

AuBer dem Feld Sample Name oder den Custom Fields muss noch Vial, Dilution, und
(selbstverstandlich) die Retentionszeiten, Peakflaichen und Peakhdhen exportiert werden.
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Der Import aus Empower2 erfolgt direkt mithilfe des dbLabCal’s Dialog ,,Import from
Empower2...“. (Es wird keine ASCII-Datei exportiert oder importiert.)

Der Benutzer gibt sein Empower2-Passwort ein und logt sich in Empower2 mit dem Klick
auf den Button LOGIN ein. Falls solches Projekt in Empower2 das in dbLabCal geladene
Projekt existiert wird es in der Dropdownbox PROJECTS gleich ausgewahlt.

Nach der Wahl des/der SampleSets, der zu importierenden Chromatogramme, Ergdnzung
der restlichen Sequenzinformationen und Klick auf Ok werden die Daten ins dbLabCal
importiert.

Database INEUEMP2 | UserlD/PwD wagadaym P login Projects ITA348_AcycIovu d Launch Empower
Shaw Sample Sets for selected Prajest I 1 sample set(s) selected Show latest FResults for selected Sample Sets | 90 chrm(s) selected
| samg [ 5am tDate | Sam; inishDate |5y - [ wist|sType|nto_sue [Period|sTime | Tem]Matr] Diution | Datescquired [ Resutid <
3[+ runt7_unitos 24-0c1-2009 06:11:33 | 25-0c1-2009 05:42:15  MP03 A+ 1 keref 1,0000 24-0ct-2008 06:28:27 7754
| 4| runta_unior 23-0ct-2000 21:25:20 1 24-Oct-2000 23:07:44 1 MPO7 A2+ 2w 1,0000 24-0ct-2000 06:44:49 7674
5| runt6_unitoa 23-0c1.2009 05:40:51 1 24-0ct-2008 06:11:32 1 MPO3 [ 3]+ 3 blank 1,0000 24-0ct-2009 07:01:11 7675
[ 6] runts_unio? 22-0ct-2008 19:41:58 1 23-0ct-2008 21:25:18 1 MPOT [ 4]+ 4/blank +15 1,0000 24-Oct-2009 07: 7676
| 7| runt4_unios 22-0ct-2000 07:44:45 1| 23-0ct-2000 (1:27:26 1 MPO3 | 5]+ &lcal [100ngmL 1,0000 24-Oct-2009 07: 7672
[ 8| rumi3_unior 21.0c-2009 19:43:38 1 22-0ct-2009 19:41:57 | MPQ7 [ 6]+ &cal | 200ngmL 1,0000 24-Oct-2009 07 7664
[ 8] runz_unioa 21-0ct-2008 06:40:23 1| 22-Oct-2008 07-44:44 1 MPO3 [ 7]+ 7lcal | 90.0ngimL 1,0000 24-Oct-2009 08:06: 7665
| 0] rumt1_unior 20-0ct-2009 18:00:17 1 21-0ct-2009 19:43:37 1 MPO7 | 8]+ 8lca | 80.0ngmL 1,0000 24-0ct-2009 08:22:52 7666
[ 1] runto_unios 20-0ct-2009 06:24:10 1 21-0ct-2009 06:40:22 1 MPO3 <[ 3+ 9ca 100ngimL 1,0000 24-0ct-2000 08:39:12 7667
Tel _,rl [ 10+ 10 cal | 200 ngimL 1,0000 24-Oct-2000 08:55:33 7668
: - | 1]+ 11 ca |00 ngimL 1,0000 24-0ct-2009 09:11:53 7669
Wia o | [Project VERHEL Pyt 12|+ 12/cal | 800ngimL 1,0000 24-0ct-2000 09:26:13 7670
[MPO3 HPLCMPO3 =] |uni 13|+ 13/cal | 1000 ngimL 1,0000 24-Oct-2009 09: 7671
Analyst [k | Eamh N°l | 18]+ 14w, 1,0000 24-0ct-2009 10 7687
Batch No Smmen [ 15+ 15/sup |23 1 lon 1,0000 24-0ct-2009 10: 7755
[T17 =% ovenie | 16+ 16 sub 23 1 0sh 1,0000 24-Oct-2009 10: 7756
Analyst 17+ 17 sub |23 1 1on 1,0000 24-0ct-2009 10: 7757
_ extracted [ 18|+ 18eub 23 1 1.5h 1,0000 24-Oct-2009 11:06:14 7681
estracted stated 24-10-2003 0:28:00 [ 18]+ 19 sub 23 1 200 1,0000 24-0ct-2009 11:22:34 7758
Comment to Sequence bl ZEAIL T L | 20|+ 20 sub 23 1 |26n 1,0000 24-0ct-2009 11:38:54 7759
sample set name=mnl7_unitd3 fid 7073) ChimCount 89 T2 le 21 eub 23 1 30n 1,0000 24-0ct.2009 11:55:15 7760
[ 2|+ 22/sub 23 1 [ash 1,0000 24-Oct-2009 12: 7761
Peak Assignment | 2|+ 23sub 23 1 40n 1,0000 29 Oct 2009 12: 7762
[ T=Tm— =] |Peak 1 Acyclovi | 24+ 24/sub |23 1 |50n 1,0000 24-0ct-2009 12: 7763
| 25+ 25 sub 23 1 [6oh 1,0000 24-Oct-2009 13: 7764
26|+ 26 sub |23 1 [son 1,0000 24-0ct-2009 13+ 7765
| 27+ 27/sub |23 1 [1on 1,0000 24-0ct-200913:33:14 7766
| 28]+ 28 sub 23 1 1z 1,0000 24-0ct-200913:49:37 7767
2]+ 29 sub |23 1 |16h 1,0000 24-0ct-2009 14:05:59 7768
[ 30+ 30sub |23 1 240 1,0000 24-0ct-200914:22:20 7693
3|+ 3 wb. 1,0000 24-0ct-2009 14:36:40 7694
[ @]+ 32sub 23 2 on 1,0000 24-0ct-2009 145600 7769
[ 3]+ 33 sub 23 2 |0sh 1,0000 24-0ct-2009 15:11:20 772';|
4 *
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Anhang 4: Xcalibur

Nach der Messung wird im Xcalibur (Version 1.4 wurde getestet) der QUANBROWSER
gestartet. Man ladt im QUANBROWSER das ausgewertete Sequenzfile (*.sld) aus dem
Datenverzeichnis (z.Z.: c:\Xcalibur\data\PROJEKT\SEQ) )

Im QuanBrowsers FILE-Meni wahlt man EXPORT DATA TO EXCEL und dann

EXPORT LONG EXCEL REPORT.

Gewahlt werden sollte ein Name, der aus z.B. zwei beliebigen Buchstaben und maximal
drei Zahlen (=Sequenznummer) besteht. Als Dateierweiterung ist *.xls vorgegeben.

Import der xIs-Datei erfolgt in DBLABCAL Uber dbLabCal-Men( SEQUENZ IMPORT...
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Anhang 5: SoftMax Pro

Create the export file (*.txt, plain ASCIl with TABs) as described in SoftMax Pro.
File structure should be as in the following example:

coL 1 - 3 4 5 6 T & a 10 1
ROW
1 BHELOCKS=4
2 Group: - 1
3 Eample wellz: | Zampledl Yalues | Mleanalue
-I-ISSSIM .Iﬁ-.S 1 0327 0528
5 4 0.52E
B
T “End
& Group: 1
3 Zample wells | Zampledl Yalues | Mean'a) BackCal Mean Canc.
10 sUEQIDGTTR |1 1 0108 o112 575 542
1 oz o 6.4
12 :UB0DGTTRPE | D4 2| 0446 046 5.45 XL
13 E3 0146 G5
14 =UEQIDGTTRS | D5 3 01z 0121 £.45 E43
15 [nl] o1 547
16 =UEQIDGTTRY | DT 4| 00853 0053 .96 5.5
17 [u:] 0.03 34T
18 =UBDIDGTTRPS | D3 5 0043 0043 0 0.
13 [uy (1] 0.043 0.
&0
21 “End
22 Group: - 1
23 Zample well: | Concent| Walues | MeanV'a) BackCal X Biaz | Mean
24 2CE 1S c1 15| 0225 0283 1461 SlE T
25 c2 0222 4.6 -2.6
26 c7 n.22 14.43 =38
27 o] 0.226 14.53 -0
28 QCE 45 C3 45| 0555 0585 4453 S04 4456
3 c4 0.5ET 44,75 0.5
30 ca 0573 4355 3.2
3 10 0531 4511 0.3
F2 QCEE0 (53] 0| 0481 04T2] TTED -248 TEG
33 CE 0332 S0.45 0.6
34 ci 0.a7 5.5 -3
35 cia 0365 1764 -2
36
FT “End
38 Group: - 1
F3 Eample wellz | Flean Co Concent) BackCal Mean Co Walues | Meant Std.00 VR X bias
A0 Cals E1 a0z ] a7 EAI= R T 5] o1 o 0.8 14
a E2 4.95 002 -04
42 Calid E3 3.3 10 282 348 0164 016 o 03 -08
a3 Ed4 365 0164 -2
a4 Cal25 =] 25.22 25 2531 25.22| 0354 035 o 04 1.2
45 Ei 2513 0,352 0.5
A6 Cal 50 ET 437 50 S0t 437 065 064 001 12 0.3
aT E& 43.23 0.633 -1.5
AF Cal 75 E3 T5.25 [H] TETE| Ta.ES 034 033 001 08 1
43 E10 T4.76 0923 -0
50 cal 100 E1l 3354 00 3357 5394 1135 12) 0 07 -06
51 E1z2 1005 1207 0.5
52
53 Emallest standard value: 0105
54
55 Largest standard value: 1200
56
57 “End

- use dblLabCals naming conventions for the Group name
(CAL, QCS, SUB, VAL, SSS, DIV) if you want import data of that group

(if you don’t want to import data from a group, just name the group with some text unknown to dbLabCal)
- use dblLabCals naming conventions for the sample name
(CAL, QCS, SUB, VAL, SSS, DIV)
it is sufficient to name the samples only once, if the following row has data of the same
sample, as shown above
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- define the data columns for each sample type in the softmaxpro.col file in the
dblLabCals working folder

softmaxpro.col file — example:

[default]
DataColCAL=5
DataColQCS=6
DataColSUB=7
DataColSUBDILF=-1
DataColVAL=6
DataColKON=4
DataColDIV=6

- sample name is in the first column for all sample types

The *.txt file is imported into dbLabCal via menu BATCH IMPORT...

All individual data (not only the mean values!) will be imported.

It means:

- there is NO regression calculation in dbLabCal, and therefore, NO concentration
calculation for QCS, SUB, VAL and SSS samples

- the user will have to make choice on final SUB results for ALL samples
since for ALL SUB samples at least two individual results were imported.
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Anhang 6: Magellan (ELISA Reader)

Nach der Messung mit der Magellan Software V 3.11 werden die Messdaten automatisch
in ein vorgegebenes Datenexport-Verzeichnis exportiert
(J:\RIA_STD\MESSDATEN\MAGELLAN\Projekt)

Der Dateiname wird vor der Messung im Software Assistenten Methode ausfiihren
(Dialogfeld Messung) vergeben; in der Regel enthilt er die Studiennummer/Studiencode,
die Abkiirzung des Analyten, falls in der Studie mehrere Analyten zu messen sind, und die
Sequenznummer (z.B. RA999 AGP_Run001). Die Dateierweiterung Asc ist vorgegeben
Der Import der asc-Datei (*.asc) erfolgt in dbLabCal Giber das dbLabCal-Menii SEQUENZ
IMPORT...

Wichtig: Der Import der asc-Datei wird von dbLabCal nur erlaubt, wenn fiir das aktuelle
Projekt als Regressionsmodel NO CALC.(DOUBLE ASSAYS) gewdhlt wurde.

Beispiel einer asc-Datei:

Definition: 96 Zeilen

Spalte 1 Position

Spalte 2 Probenbezeichnung (oder ,empty* falls die Position leer ist)

Spalten 3,4 nicht benutzt

Spalten 5-9 Daten

Al CAL 0.00 0.067 <Min <Min

B1 CAL0.00 0.069 <Min

C1 CAL0.313 0.109 <Min 0.3331 6.4218
D1 CAL0.313 0.121 0.3331

E1l CAL 0.625 0.223 0.65434 0.62479 6.6885 -0.033407
F1 CAL 0.625 0.203 0.59524

G1 CAL 1.25 0.449 1.271 1.2499 2.38 -0.0050019
H1 CAL 1.25 0.433 1.2289

A2 CAL 2.50 0.958 2.474 2.5001 1.4778 0.0048336
B2 CAL 2.50 0.979 2.5262

C2 CAL 5.00 1.663 5.0925 5.0005 2.6038 0.0094718
D2 CAL 5.00 1.625 4.9084

E2 CAL 10.0 2.361 10.039 10 0.54452 0.0014085
F2 CAL 10.0 2.354 9.9616

G2 CAL 20.0 2.759 >Max 18.827 -5.8664
H2 CAL 20.0 2.732 18.827

A3 QCS 0.750 0.247 0.72357 0.71499 1.6976 -4.668

B3 QCS 0.750 0.241 0.70641

C3 QCS 7.50 2.273 9.1401 8.6304 8.3535 15.071
D3 QCS 7.50 2.155 8.1206

E3 QCS 15.0 2.683 16.26 16.599 2.8895 10.662

F3 QCS 15.0 2.699 16.938

G3 empty

H3 empty

A4 QCS 0.750 0.234 0.68627 0.71771 6.1966 -4.3049
B4 QCS 0.750 0.256 0.74916

c4 QCS 7.50 2.11 7.7737 8.3231 9.3361 10.975
D4 QCS 7.50 2.244 8.8726

E4 QCS 15.0 2.688 16.461 16.942 4.0176 12.95

F4 QCS 15.0 2.709 17.424

G4 empty

H4 empty

A5 QCS 0.750 0.255 0.74633 0.75622 1.8507 0.82971
B5 QCS 0.750 0.262 0.76612

c5 QCS 7.50 2.113 7.7962 8.3798 9.8497 11.731
D5 QCS 7.50 2.254 8.9635

ES5 QCS 15.0 2.811 >Max >Max >Max

F5 QCS 15.0 2.821 >Max

100



dbLabCal V3 Bedienungsanleitung

Anhang 7: Access2

Nach der Messung einer Sequenz am Access®2 werden die Testergebnisse abgerufen,
gespeichert und ausgedruckt (Anweisung siehe auch Access®2 Immunoassay System
»Kurzbedienungsanleitung ab Softwareversion 2.0“). Die gesamte Auswahl zu
druckender/speichernder Proben muss hierzu markiert sein. Die Sequenz wird als
»Aktuelle Auswahl” unter Auf Diskette kopieren F6 in das Verzeichnis
»C:\Instrument\Data« gespeichert (als Dateierweiterung ist *.csv vorgegeben!). Der
Dateiname sollte die Projekt Nummer, den Parameter und die Sequenznummer
enthalten.

Die Datei wird von dem Access2 System-PC in ein vorgegebenes Datenexport-Verzeichnis
(z.B.: J:\...\MESSDATEN\ACCESS2\Projekt) exportiert. Das kann mit beliebigen Remote-
Tool erfolgen, z.B. mithilfe von Symantec pcAnywhere installiert auf einem separaten PC.

Import der csv-Datei erfolgt in dbLabCal iber dbLabCal-Meni Sequenz Import...
Wichtig:

csv-Datei — Import wird von dbLabCal erlaubt nur wenn fiir das aktuelle Projekt als
Regressionsmodel NO CALC.(DOUBLE ASSAYS) gewdihlt wurde.
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Anhang 8: ISE

MultiLab pilot

- Im MultiLab pilot ,,Speicher/Datenbank & Export...“ klicken

- File 6ffnen (Die Messwerte erscheinen in einer Liste)

- Den Export Button klicken

- Excel format auswahlen (.xls)

- xls Speichern (unter J:\MS_II\Messdaten\MPO09\Projekt\)

- die Messwerte (aus dem xls-File in die
»Sequenzliste“(J:\MS_II\Messdaten\MPO9\ISE.d01..xIt) kopieren

- ,Sequenzliste” neu unter ,J:\MS_II\Messdaten\MPQ09\Projekt\“ als
db_Projekt_SeqNr.xls abspeichern (z.B. db_TX023_01.xls)

Import der xIs-Datei (,,Sequenzliste”) erfolgt in DBLABCAL liber dbLabCal-Meni{ SEQUENZ
IMPORT...

Wichtig:
xIs-Datei — Import wird von dbLabCal erlaubt nur wenn fiir das aktuelle Projekt als
Regressionsmodel LOG.REG gewdhlt wurde.

LabX Mettler

KC specific part for ISE here...example...
- Click...
- Save..

Import der xls-Datei (,Sequenzliste”) erfolgt in DBLABCAL Uber dbLabCal-Men(i SEQUENZ
IMPORT...

Wichtig:
xIs-Datei — Import wird von dbLabCal erlaubt nur wenn fiir das aktuelle Projekt als
Regressionsmodel LOG.REG gewdhlt wurde.
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Anhang 9: ICP-MS Elan

Methode definieren (Icon ,,Method“).
Mit ,,Report Filename” wird die eigentliche Export-Datei definiert, die rep-Datei, die nach

Ende der Messung in dbLabCal importiert wird.

B Quantitative Analysis Method - C:\elandata\Method\Lithium\SAD61\SA061 seq 8.mth

& Tirming | W Processing | % Equation | e Calibration | §,! Sarmpling | B2 1 - G, 0c.. ]
REmOrt Wiew Report To File ]
pnl
[¥]Send to Printer [¥]Send to File '§
Report Cptions Termplate |:|E><p0rt to LABWORKS
. .(}
guiart surnrary0Ll.rap [Jsend tao Serial Part £
[m]
m
MNetCDF Report Options Template
[l automaticaly Generate MatCOF File dblabcalreportL.rop
MetCDF Destination Directory Report Flename
celandatalreportoutput sa06 1isal
Repart Format File Write Option
Include Titles & append
[use Delirmiter O Crverwrite
Use Separator O Mew Per Sample

[Juse International Character Set

Hier wird der ,,Report Option Template” gewahlt. In der rop-Datei sind die Export-
Einstellungen definiert.

In der rop-Datei in ,,Report Option” folgende Sections gewahlt werden:
- Sample Information

- Mean Values
Die Report-Methode wird z.B. als dblabcalreport.rop gespeichert (Report-Vorlage)
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Siehe folgende 2 Abbildungen fiir Details:

Available Selected Section
Sections Append - Sectians Title
1 | Sample Information 1
2 |Replicates 2 |Mean Walues
" 3 |Mean values E
= | EEX
4 |Standard Deviations 4
7 5 [Relative std. Dev. | s |
Tsummary T
77 |calloration [ 7|
TQ[ Calculated Values T
"9 |oc out OF Limits [ o |
10 |oc Action [0
11 [Raw Data | 11|
12 |pusl Detector Gans = |
Available Selected Field
Filds Append -> Fields Title
36 |Mumber of Replicates 1 |Batch ID Batch D
?QC Mode 2 |Sample ID Sample 10
?Dua\ Detector Mode ?Samp\e Type Sample Type:
=] T -
39 |Blank subtracted 4 |Sample Description Sample Description:
TMeasurement Unit _SAcquwsit\Dn Date,Tirme-Int. Acquisition Date/Time-Intl.:
Tpeak Processing Mode Tsamp\e File Sample File:
Tsrﬁnoth Signal Profile Factar _7Methnd File: Method File:
?S\gna\ Profile Processing Mode TAquth volume Aliquat volurne (mL):
TNumher of Baseline Readings TDlIuted To Wolume Diluted To Wolume (mL):
?Auto Lens Made ?Autnsamplar Position Autosampler Position:
?User Mame TUser Name User Mame:
47 | Computer Name 12 | Computer Name |Cnmputer MName:
48 |Plain Text 13
?Repnrt Date/Time 7
?Repnrt Date/Time & Timezone ?
5_1Repnrt DatefTime-Short ?
?Repnrt Date/Time&Zone-5hort 7
?Repnrt Date/Time-Tntl. ?
5_4Repnrt DatefTimesZone-Intl. ?

Avallable Selected Section
Sections Append -> Sections Title
1 | Sample Information 1 |Sarnple Infarmation
2 |Replicates 2 |Mean Values |
3 |Mean Values 3
I |
4 |Standard Deviations 4
5 |Relative Std. Dev, 5
6 |Summary ]
7 [Calibration 7
B |QC Calculated Values a8
9 |2C Out Of Limits =]
10 |OC Action 10
11 |Raw Data 11
12 [Dual Detector Gains i
Ayailable Selected Columnn Titkef
Fields Append -> Columns/Rows List Header
1 |Internal Standard Syrnbal 1 |Internal Standard Syrmbal Internal Standard Syrnbal
2 |tnalyte 2 |&nayte Analyte
3 |Mass 3 |Mass Mass
] ]
4 |Measured Intensity Mean 4 |Measured Intensity Mean Meas, Intens. Mean
5 | Blank Intensity 5 |Blark Intensity Blank Intensity
6 |Met Intensity Mean 6 |Met Intensity Mean MNet Intens. Mean
7 [Concentration Mean 7 [Concentration Mean Conc. Mean
8 [Report Unit 8 [Repart Unit Repart Unit
o e 0 - —
10 10
11 11
12 12
13 13
14 14
15 15
16 16
17 17
138 138
19 19
20 20
a1 a1
o0 | 0|
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Probenliste schreiben (Icon ,,Sample”).
Hier stehen nur noch alle unbekannten Proben, da die Standards und QCs in der Methode

definiert werden.

&F\Ie Edit  Analy:

Wizard  Window Help

S0 W % & 8

BN

Method Sample Dataset  Realtime Interactive CalibView — RptOption Rptview  Optimize  Tuming  Instrument Devices — SmartTume
B | Manual Batch l
B
" [ Analyze Batch l [ Sample Template. .. ] [ SUmmary... I [ Build Run List... ]
; IB:;;: LADIES ‘ Batch 1D ‘ Sample ID ‘ Miﬁﬁﬁ?ﬁ? ‘ Me(tp)od ‘ Description Samp(IE)Tvpe
1 |24 doubleblank Rurn Sample lithium?sa061Ysalal seq .mth Sample
) 2 |25 wash Rur Blank, Stds. and Samnple lithiurnsa0f1sa061 seq 8.mth Sample
3 (3B ﬂ:lsublsdgmtpﬂh Rur Sarmple lithiurnsa0f1sa061 seq G.mth Sample
& 4 (39 sub15dg01tp0.Sh Rur Sarnple lithiurnlsa061Ysa061 seq 8.mth Sample
—540 sub15dg0itplh Run Sample lithiurmn'sa061%sa06l seq 8.mth Sample
5 |41 sub15da01tpl.5h Rur Sarmple lithiurn'sa061%sa061 seq S.mth Sample
®? 7|42 sub15dg0itp2h Rurn Sample lithium?sa061Ysalal seq .mth Sample
g |43 sub15dgo1tp2.5h Rur Sarmple lithiurnsa0f1sa061 seq 8.mth Sample
9 |44 sub15dg01tpsh Rur Sarmple lithiurnsa0f1sa061 seq G.mth Sample
10 |49 sub15dg01tpsh Rur Sarnple lithiurnlsa061Ysa061 seq 8.mth Sample
T% sub15dg01tpsh Run Sample lithiurmn'sa061%sa06l seq 8.mth Sample
12 |47 sub15dg01tpah Rur Sarmple lithiurn'sa061%sa061 seq S.mth Sample
13 |48 sub15dg0itp7h Rurn Sample lithium?sa061%sa061 seq 8.mth Sample
14 |49 sub15dg01tpsh Run Sample lithiurmsa0fi1sa061 seq 8.mth Sample
15 |50 sub15dg01tpsh Rur Sarmple lithiurnsa0f1sa061 seq G.mth Sample
16 |51 sub15dg01tp 10k Rur Sarnple lithiurnlsa061Ysa061 seq 8.mth Sample
752 sub15dg0ltplzh Run Sample lithiurmn'sa061%sa06l seq 8.mth Sample
753 sub15dg0itplch Run Sample lithiurn'sa061%sa061 seq S.mth Sample
10 |54 sub15dg01tp24h Rurn Sample lithium?sa061%sa061 seq 8.mth Sample
20 |55 sub15dg01tp4sh Run Sample lithiurmsa0fi1sa061 seq 8.mth Sample
21 |56 sub15dg01tp72h Rur Sarmple lithiurnsa0f1sa061 seq G.mth Sample
22 |57 sub15dg01tpash U Sarnple lithiurnsa0614sa061 seq G.mth Sample
23 ISR <1h1SAANT A1 20k Rim Samla lithil It 2anATVEANRT <A B rrth Sarnnle

Die Datei mit den Ergebnissen , Dataset” definieren (Icon ,Dataset”)

Edit  Analy:

ndata\DataSet\SAO61 seqB\]

sy 1) % BN
Method  Sample Dataset = Realtine Interactive CalbView = RatOption Rptwiew —Optimize Tuning  Instument Devices | SmartTune

I Reprocess 1 [ Surmary Report... ] |Method Vl [ Load ]

&

. [Cuse original conditions

O

= Batch ID | Sarnple 10 ‘ éz?:}f'rt"nqu ‘ Method Description | Read Type (*) F;“;;E;‘_:e
1|l doubleblank 13-May-2003 7:41:39 AM Ch\elandatayMethodylithimlsalf1ysalal seq 8.mth Sample doubleblank. 001 D

& 2 0ng 12-May-2009 7:45:20 AM CilelandataiMethod\lithiumlsa061sa06l seq 2.mth Blank 0 ng.002 D

& 3 2519 13-May-2008 7:49:00 AM CrielandatalMethod\fithimisa061lsalel seq 2.mth Standard #1 25 ng 002 D

4 5019 13-May-2008 7:52:41 AM CiielandataMethodifithiumisa06isalel seq &.mth Standard #2 S0 ng 004 D
5 100 ng 13-May-2008 7:56:23 AM CrielandatalMethodfithimisa061isa061 seq &.mith Standard #3 100 ng.005 D

? 6 500 ng 13-May-2008 8:00:05 M CielandatatMethodifithimisa06isalel seq 8 mth Standard #4 500 ng.006 D
7 1000 ng 13-May-2008 8:02:45 AM CiielandataMethodifithiumisad6tisalel seq & mth Standard #5 1000 ng.0o07 D
g 2500 ng 13-May-2008 8:07:24 AM ChelandatayMethod\lithimlsa0f1ysa0al seq B.mth Standard #6 2500 ng.008 D
g 5000 ng 13-May-20038 8:11:03 AM Ch\elandatayMethodylithimlsalf1ysalal seq 8.mth Standard #7 5000 ng.009 D
10 10000 ng 12-May-2009 2:14:42 AM CilelandataiMethod\lithiumlsa061sa06l seq 2.mth Standard #28 1000C ng. 010 D

T 7300 ng 13-May-2008 8:18:22 AM CrielandatalMethod\fithimisa061lsalel seq 2.mth QU Std #= 7500 ng.011 D

12 wash 13-May-2008 8:22:03 AM CiielandataMethodifithiumisa06isalel seq &.mth Sarmple weash.012 D
13 sublSdg0itpoh  13-May-2008 5:25:44 AM CrielandatalMethodfithimisa061isa061 seq &.mith Sarrple sub153g01tpoh.013 D
14 subl1Sdg0ltp0.Sh 13-May-2008 5:22:24 Ak ChelandatayMethodylithimlsaif1ysalal seq 8.mth Sample sub154g01tp0.5h.014 D
15 sublSdgOitpih | 13-May-2008 2:22:05 AW CihelandataiMethod\lithiumlsa06 Lisad6l seq &.mth Sarmple sub15dg01tpih. 015 D
16 subl5dg01tpl Sh 13-May-2003 5:26:45 AM CrielandatatMethod\fithimisa06lsalel seq 2.mith Sarnple sub154g01tpl.5h.ole D
17 sublSdo0ltpzh  13-May-2008 5:40:25 A CielandatatMethodifithimisa06isalel seq 8 mth Sarmple sub15dg01tp2h.017 D
18 sublSdg01tp2 Sh 13-May-2009 9:44:05 AM CiielandataMethodifithiumisad6tisalel seq & mth Sarmple subl1Sdg0itp2.5h.Oie D
19 sublSdg0itpzh 13-May-2003 8:47:45 AM ChelandatayMethod\lithimlsa0f1ysa0al seq B.mth Sample sub153g01tp3h.019 D
20 subl1Sdg0itpdh 13-May-2008 8:51:25 AM Ch\elandatayMethodylithimlsalf1ysalal seq 8.mth Sample sub153g01tp4h.020 D
21 sublSdg0ltpsh | 12-May-2008 2:55:06 AW CilelandataiMethod\lithiumlsa061sa06l seq 2.mth Sarnple sub153g01tpsh.021 D
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Wieder ,,Sample” Icon wahlen, alles markieren und ,,.Build Run List“-Button klicken

| ELAN Instrument Control Session - [Samples - C:\elandata\Sample\Lithium\SA061\SA061 seq 8.sam]
m Ele Edit Analysis Belalday= Wizard ‘Window Help

2 8m LB B 84" % N

Method  Sample  Datasst  Realtime Interactive CalbView — RptOption RptView — Optimize  Tuning  Instrument Devices  SmartTune

| Manual Batch l

=

R { Analyze Batch I [ Sample Template... ] [ Summary... ] [ Build Run List... ]

; IE:dt;: b ‘ Batch ID ‘ Sample ID ‘ Miistfor,f“(’f;‘t ‘ Me(tf)od ‘ Description Samp(lf)wpe

1 |24 doubleblank Run Sample lithiumsaD&1Ysa061 seq .mth Sample

= 2 |25 wash Run Blank, Stds. and Sample lithiumsaD61lsa0a1 seq S.mth Sample
3 |8 sub15dg01tpoh Rurn Sarple lithiurnsad6 1Y sa061 seq B.mth Sarmnple

& 4 |29 sub15dg01tp0.5h Run Sample lithiumsaD61Ysa061 seq S.mth Sample

5 |40 sub15dg01tplh Rur Sarnple lithiurnysa0f1lsa061 seq B.mth Sarmnple
5 |41 sub150dg01tpl.sh Run Sample lithiumsaD61Ysa061 seq S.mth Sample

? 7|42 sub15dg01tpzh Run Sample lithiumsaD61Ysa061 seq 8.mth Sample
g |43 sub150dg01tp2.5h Run Sample lithiumsaD&1Ysa061 seq .mth Sample
=R sub15dg01tp3h Run Sample lithiumsaD61lsa0a1 seq S.mth Sample
1o |45 suUb15dg01tp4h Rur Sarnple lithiurnsalf 1Y 5a061 seq B.rmth Sarnple

Die ,Run List” ausdrucken.

Run List Q|§|@

Status: Mo pricrity samples pending
ﬁ‘éﬁ Sample ID ?ﬁéﬂ:{ Sample Type Method A

1 |24 doubleblank 1 Sample £al61 seq S.mth

2 |9 0ng Blarik salil seq 2.mth

3 |10 25 ng Standard £al61 seq S.mth

4 |11 50 nig Standard salil seq 2.mth

3 |12 100 ng Standard 53061 seq 8.mth

6 |13 500 ng Standard zalal seq 8.mth

7|14 1000 ng Standard 53061 seq 8.mth

2 |15 2500 ng Standard zalal seq 8.mth

9 |16 5000 Mg Standard salB1 seq 8.mth

10 |17 10000 ng Standard zalal seq 8.mth

11 |20 7500 ng QC std 53061 seq 8.mth

12 |25 wwash 2 Sample zalal seq 8.mth

13 |38 sub15dg01tpoh a Sarmple 53061 seq 8.mth

14 |39 sb1Sdg01tp0.5h 4 Sample zalal seq 8.mth w
< >
[Pause after every sample

»Analyze Batch” — Button klicken. Messung lauft...
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Nach Ende der Messung sind alle Daten in der rep-Datei.
Import der rep-Datei erfolgt in bBLABCAL liber dbLabCal-Meni SEQUENZ IMPORT...

Dabei werden als Messwerte die zuerst gefundenen Werte (die erste Spalte von links)
importiert: Entweder "MEAS. INTENS. MEAN" oder "NET INTENS. MEAN"
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Anhang 10: ICP-HPLC-MS Chromera

NUR 1 Analyt plus 1 IS moglich

In Excel ,,Suchen&Ersetzen ,ISName” mit “ IS “+,ISName*

An der Buchstabenkombination ,, IS“ vor dem Elementnamen erkennt dbLabCal, dass es
sich um den internen Standard zum Element X handelt.

Sample Name Sample Description l;ter;ttl)z: Vial Number Sample Type | Standard Name | Group
QCs 150 ng 1 1 Sample UA290
Channel Ret. Time Component Name Area Height
Gd 160 17.14168111 129811.6075 | 1507.66624
IS Lu 175 19.32693663 Lutetium 1370701.828 | 10672.56676
QCs 1500 ng 1 2 Sample | UA290 ‘
Channel Ret. Time Component Name Area Height
Gd 160 17.03649412 1236305.684 | 14069.79958
IS Lu 175 19.3152 Lutetium 1415110.746 | 10364.69024
QCs 4000 ng 1 3 Sample | UA290 ‘
Channel Ret. Time Component Name Area Height
Gd 160 17.09205576 3432714.392 | 39252.48262
IS Lu 175 19.3431267 Lutetium 1515799.547 | 10645.02664
wash 1 4 Sample | UA290 ‘
Channel Ret. Time Component Name Area Height
Gd 160 17.01013632 28490.2845 | 331.671417
IS Lu 175 19.17466486 Lutetium 6196.9763 61.08675937
wash 1 5 Sample | UA290 ‘
Channel Ret. Time Component Name Area Height
Gd 160 17.12721705 12902.0261 | 157.6733076
IS Lu 175 19.45235138 Lutetium 3814.75719 | 33.17419784
wash 1 6 Sample | UA290 ‘
USW...
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Anhang 11: FACS

Im Programm FlowCytomix Pro 2.3 in der Ansicht EVALUATION RESULTS werden die
Ergebnisse in eine csv-Datei exportiert (Schaltflache GENERATE CSV REPORT).

Import der csv-Datei erfolgt in DBLABCAL Uiber dbLabCal-Men{ SEQUENZ IMPORT...
Wichtig:

Da aus FACS nur die berechneten Ergebnisse importiert werden, muss beim Definieren des
Projekts als Regressionsmodel ,,no calc.” gewdhlt werden.

Anhang 12: SearchlLight

Die SearchLight-Software erzeugt ein Report im Excel-Format. Die xIs-Datei enthalt auch
die fur dbLabCal angepasste Tabelle PG-ML DATA2.

Import der Daten aus der pg-ml Data2 Tabelle erfolgt automatisch wenn die xIs-Datei in
DBLABCAL Uber dbLabCal-Meni SEQUENZ IMPORT... ausgewahlt wurde.

Sofort nach dem Import der Daten lberprift dbLabCal automatisch die ,,CV-
Akzeptanzkriterien” (wenn aktiviert, siehe unten...) und setzt bei Bedarf den #-Flag.

Standards QCs
b ax. deviation fram nam. conc. at LOO / LAC IW "I 4 |15 "I 4

b aw. dewviation fran nom. cone. [remaining CALzs/0Cz) |15 j x |15 j =
tin. number of uzed and accepted values I B j I 4 j

|1 "I i
Set flag to # [all zamples except CALYFCY » M

Set flag for ACz"ALs ta E if deviation higher than Ioff "I"/o
Setflag for SUBs to 5 if15 not within mean(CaL] + |off  =|z |5 -]

Setflag for OCS to 5 1S not within mear(CAL) £ [off =z |5 |

& At least 1 QCs at the zame concentration must fit acceptance critsrion!

Cancel Ol

Wichtig:
Der Import der xls-Datei wird von dbLabCal nur erlaubt, wenn fiir das aktuelle Projekt als
Regressionsmodel NO CALC.(DOUBLE ASSAYS) gewdihlt wurde.
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Anhang 13: Mesoscale (MSD)

Die MSD Discovery Bench Software erzeugt ein CSV-File mit den Ergebnissen aller
Analyten. Die Analytnamen sind in der zweiten Spalte (,,Assay”) definiert. Ein Beispiel
eines CSV-Files ist in der folgenden Abbildung zu sehen.

A2 A I | well
A B C D B F G H I J
1 Plate *2CC20QAA038%™
2 |We|| *  Assay ~ Sample Group ~ Sample  Concentration v Dilution = Signal ~ Mean v Std. Deviation ~ CV ~
3 A03 TNF-? (Human) Standard S009 0 2068 228 30.40559159  13.3650952
4 Ao4 TNF-? (Human) Standard 5009 v} 245 228 30.40559159  13.3650952
5 HO1 TNF-7 (Human) Standard S008 4 830 824 8.485281374 1.029767157
6 HO2 TNF-? (Human) Standard S008 4 818 824 8.485281374 1.029767157
7 G01 TNF-? (Human) Standard S007 10 1418 1351 94.75230868 7.013494351
8 Go2 TNF-? (Human) Standard S007 10 1284 1351 94.75230868 7.0134594351
K L M N o] P Q
Calc. Concentration ~ Calc. Conc. Mean ~ Calc. Conc. Std. Deviation ~ Calc. Conc. CV = % Recovery ~ % Recovery Mean ~ Detection Range M
] 0.08504436 0.120270888 141.4213562 Below Fit Curve Range
0.170088721 0.08504436 0.120270888 141.4213562 Below Detection Range
5.391467711 5.342448938 0.069323014 1.297588706  134.7866928 133.5612234 In Detection Range
5.293430164 5.342448938 0.065323014 1.297588706  132.3357541 133.5612234 In Detection Range
10.03301317 9.514880521 0.732750223 7.701097465  100.3301317 95.14380521 In Detection Range

8.996747869 9.514880521 0.732750223 7.701097465  89.96747869 95.14880521 In Detection Range

Nach dem Import erzeugt dbLabCal fiir jeden Analyten einen separaten Batch in der
Datenbank. Das ist der Unterschied zu dem Standardverhalten wenn alle Analyten, die
zusammen gemessen werden in einem gemeinsamen Batch gespeichert werden.
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Anhang 14: Calculation of weighted linear regression

y=a+b-X
Weighting:
none: w.=1
1 1
1/X: Wi:;i 1/Y Wi :V.
2 W=i 2 W Zi
1/X% i Xi2 1/Y%: i y,2
SXZZVVVXi
Sy:iZ;:Wi.yi
Sxy:iZ::\Ni'Xi'yi
Sx?_:g\/\/i')(iz
SyzziZ::VVi'yiz
5,555,
Intercept: = 2
Sw'sz_Sx
oo ,_S5.7S8.S,
| S.'S.-S.

Determination Coefficient: r2: (SW'SXZ_SX.SY) .
(SW‘SXZ_SX)'(SW.SyZ_Sy)
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Anhang 15: Flowchart: Ergebnisse aus Mehrfachmessung (Lang&Bolton)
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Anhang 16: Flowchart: Ergebnisse aus Mehrfachmessung (HoLaRo)
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