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Uberblick

1 Uberblick

11 Einleitung

Dieses Tutorial beschreibt die Bedienung von Geraten der Produktfamilie
OMINIS NIR Analyzer, basierend auf der OMNIS Software-Version 4.6.

Das Tutorial gibt einen kurzen Uberblick Gber die OMNIS Software und
beschreibt die Gerateeinrichtung, die Modellentwicklung und die Pradik-
tion.

1.2 Angaben zur Dokumentation

Mégliche Darstellungen in der Dokumentation:

(1) Verweis auf Positionsnummer in der Abbildung

1 Anweisungsschritt
Methode Parameter, Menupunkte, Registerkarten und Dialoge
Pro- Menupfad

zesse » Arbei
tsvorschriften

[Weiter] Schaltflache oder Taste

n Erganzende Informationen zum beschreibenden Text

1.3 OMNIS-Lizenzen

OMNIS ist eine modulare Plattform. Geratefunktionen und Softwaremo-
dule sind frei kombinierbar:

= Geratefunktionen sind als Lizenzpakete verfugbar (siehe Metrohm
Knowledge Base).
Flr dieses Tutorial wird die folgende Funktionslizenz bendétigt:
— Funktionslizenz Lab NIR Spectroscopy


https://guide.metrohm.com/w/search/~/nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid7b0102d100463e150a9c221400e3ac13%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid9c22f933cd5aeb3b0a9c6222686a7922%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid45477a8297101e5a0a9c23625eda2322?page=1
https://guide.metrohm.com/w/search/~/nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid7b0102d100463e150a9c221400e3ac13%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid9c22f933cd5aeb3b0a9c6222686a7922%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid45477a8297101e5a0a9c23625eda2322?page=1

Uberblick

1.4

1.5

= Softwaremodule kénnen einzeln lizenziert und aktiviert werden (siehe
Metrohm Knowledge Base).
Fur dieses Tutorial werden die folgenden Softwarelizenzen bendtigt
(Belsp|e| fur OMNIS Stand-Alone):
Softwarelizenz OMNIS Stand-Alone
— Fur die Entwicklung von Quantifizierungsmodellen: Softwareli-
zenz Quant Development
— Fdr die Entwicklung von Identifizierungsmodellen und Qualifizie-
rungsmodellen: Softwarelizenz Ident Development

Weitere Informationen zu Lizenzen sind unter Metrohm Knowledge
Base oder beim regionalen Metrohm-Vertreter erhaltlich.

Benutzerrechte

Falls die Benutzerverwaltung aktiviert ist, kann ein Administrator weitere
Benutzer anlegen und Benutzerrechte zuweisen. Benutzerrollen fassen
eine Reihe einzelner Rechte zusammen und erleichtern somit die Rechte-
verwaltung (siehe Metrohm Knowledge Base).

Falls die Benutzerverwaltung aktiviert ist, wird fur die vollstandige Durch-
flhrung dieses Tutorials die Benutzerrolle Methodenentwickler oder
Laborleiter bendtigt.

Alternativ kann die OMNIS Software ohne aktivierte Benutzerverwaltung
genutzt werden.

Weiterfiihrende Informationen

Die OMNIS-Hilfe kann aus der OMNIS Software oder Uber einen Web-
browser aufgerufen werden.

Hilfe aus der OMINIS Software heraus aufrufen
» Online- oder Offline-Zugriff festlegen
— Online-Zugriff (Internetzugang erforderlich): In der Titelleiste
unter « ¢ o die Option Metrohm Knowledge Base aktivieren.
— Offline-Zugriff: In der Titelleiste unter o o o die Option Metrohm
Knowledge Base deaktivieren.
= Startseite der Hilfe aufrufen
— In der Titelleiste unter o o o auf Hilfe klicken.
— Oder auf die [F1]-Taste drlicken.
» Kontextabhdngige Hilfe aufrufen

— Im betreffenden Bereich oder Fenster auf 7 klicken.
Hinweis: Beim Offline-Zugriff erscheint immer die Startseite.


https://guide.metrohm.com/w/search/~/nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid7b0102d100463e150a9c221400e3ac13%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid9c22f933cd5aeb3b0a9c6222686a7922%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nidf3a525e8ee5de9020a9c62e1698af960?page=1
https://guide.metrohm.com/w/search/~/nidc46dc06a2d012e03c0a8014000441190_%7C_nidbaa33e2246b200540a9c221400289875%20AND%20nidc46dc06a2d012e03c0a8014000441190_%7C_nid38d018bcef60c1d00a9c23647db1efac%20AND%20nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid7b0102d100463e150a9c221400e3ac13%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid9c22f933cd5aeb3b0a9c6222686a7922?page=1
https://guide.metrohm.com/w/search/~/nidc46dc06a2d012e03c0a8014000441190_%7C_nidbaa33e2246b200540a9c221400289875%20AND%20nidc46dc06a2d012e03c0a8014000441190_%7C_nid38d018bcef60c1d00a9c23647db1efac%20AND%20nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid7b0102d100463e150a9c221400e3ac13%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid9c22f933cd5aeb3b0a9c6222686a7922?page=1
https://guide.metrohm.com/w/search/~/nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid7b0102d100463e150a9c221400e3ac13%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nidabc5fd7046b011450a9c221400d6e830%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid4622096a1ab5a7590a00224a29b618c0%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid0637a9631abb50db0a00224a361f6798?page=1

Uberblick

Hilfe tiber einen Webbrowser aufrufen

= https://guide.metrohm.com/ aufrufen.

=  Auf OMNIS Software klicken.

= Unter dem Filter Release die gewunschte Version der OMNIS Software
auswahlen.

= FUr die aktuellste Version der OMNIS Software und fur Long-term
support-Versionen steht die Hilfe auch als PDF zur Verfugung: Filter
Informationen » Publikation » Produkthandbuch verwenden.


https://guide.metrohm.com/

Kurziibersicht tiber die OMNIS Software

2 Kurziubersicht uber die OMNIS Software

2.1 Aufbau und Funktionen

2.11 Arbeitsbereiche

Die OMNIS Software teilt die Benutzeroberflache in mehrere Arbeitsberei-
che ein. Die Icons auf der linken Bildschirmseite 6ffnen jeweils einen
bestimmten Arbeitsbereich.

Arbeitsbereiche

Im Arbeitsbereich Proben kdénnen Proben organisiert und
Teilproben analysiert werden.

Im Arbeitsbereich Prozesse konnen Arbeitsvorschriften und
Methoden fur die Analyse von Proben festgelegt werden.

&g Im Arbeitsbereich Equipment konnen Gerate und Zubehor
verwaltet werden.

Ti,fx Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung konnen
spektroskopische Modelle entwickelt werden. Ein Modell
ermdglicht die Pradiktion von Probeneigenschaften.

Ausserdem gibt es den Arbeitsbereich Einstellungen.

Je nach System sind auch die Arbeitsbereiche Benutzerverwaltung und
Audit Trail vorhanden.

2.1.2 Registerkarten und Unterbereiche

Ein Arbeitsbereich enthalt eine oder mehrere Registerkarten. Jede Regis-
terkarte erflllt einen bestimmten Zweck. Im Arbeitsbereich Prozesse kann
eine Registerkarte z. B. die Bearbeitung einer Arbeitsvorschrift ermogli-
chen.

Jeder Arbeitsbereich hat seine eigenen Registerkarten. Die Registerkarte
ganz links (1) dient der Organisation des ausgewahlten Arbeitsbereichs.
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Von hier aus kdnnen andere Registerkarten zur Ausfuhrung bestimmter
Aufgaben gedffnet werden.

| |E) x [E X ..V

3 2 1

Arbeitsbereiche sind weiter in Unterbereiche unterteilt. Die Registerkarte
ganz links (1) zeigt die Unterbereiche (2) des ausgewahlten Arbeitsbe-
reichs (3) an.

Relevante Unterbereiche

Die folgende Abbildung 1 zeigt eine schematische Darstellung. Der
Arbeitsbereich Proben enthalt eine Probenliste. Die Probenliste enthalt Pro-
ben und Teilproben. Jeder Teilprobe ist eine Arbeitsvorschrift zugewiesen.

Proben Prozesse Equipment
Probenliste —p| Arbeitsvorschrift ® Arbeitssystem
Probe a
Teilprobe E Methode - ———— Gerat %ﬂ
> Befehl =
® g .

Abbildung 1

3 Arbeitsbereiche mit relevanten Unterbereichen

Eine Teilprobe ruft eine Arbeitsvorschrift auf.

Der Methode ist ein Arbeitssystem zugewiesen.

Wird eine Teilprobe analysiert, startet die OMNIS Software die zugewie-
sene Arbeitsvorschrift und fuhrt die darin enthaltenen Methoden und
Befehle aus.

Der Methode ist ein Arbeitssystem zugewiesen. Dadurch kénnen Befehle
auf das Arbeitssystem und die darin enthaltenen Funktionseinheiten
zugreifen.
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2.1.3

Arbeitsbereich Proben

Eine Probe ist die zu analysierende Substanz. Eine Probe wird in eine oder
mehrere Teilproben unterteilt.

Einer Teilprobe ist eine Arbeitsvorschrift zugewiesen. Bei einer Analyse
der Teilprobe wird die zugewiesene Arbeitsvorschrift ausgefihrt.

Eine Probenliste organisiert Proben und Teilproben. Eine Probe oder Teil-
probe kann in einer oder mehreren Probenlisten enthalten sein.

Ein Probenprofil ist eine Vorlage fur das Erstellen von Proben.

Proben - Uberblick

Im Arbeitsbereich Proben kdénnen Proben organisiert und
Teilproben analysiert werden.

Die folgende Abbildung 2 zeigt ein vereinfachtes Beispiel einer Probenliste
mit einer Probe, die wiederum eine Teilprobe enthalt.

Proben

Probenliste

Probe inj
Probenprofil
| Probendaten |<— P
@ ‘ Teilprobe E
Arbeitsvorschrift
—T' Teilprobendaten |

Abbildung 2 Arbeitsbereich Proben

—_— Spezifikation von Datenfeldern.

Fur Proben und Teilproben kénnen Datenfelder angelegt werden. Zum
Beispiel Probendaten fur Referenzwerte oder Teilprobendaten fur Analyse-
resultate.

Abbildung 2 zeigt auch, wie Datenfelder erstellt werden:

= Mit einem Probenprofil kdnnen Felder flr Probendaten vorgegeben
werden.

= Mit einer Arbeitsvorschrift kdnnen Felder fur Teilprobendaten vorgege-
ben werden.
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Datenfelder kdnnen manuell oder automatisch (z. B. durch einen Befehl)
mit Daten befullt werden.

Proben - Unterbereiche

Der Unterbereich Probenlisten bietet die folgenden Funkti-
onen:

= Probenlisten erstellen und verwalten.
= In einer Probenliste:

— Neue Proben oder Teilproben hinzufugen.

— Teilproben verarbeiten, wodurch fur jede Teilprobe
die ihr zugewiesene Arbeitsvorschrift ausgefuhrt
wird.

Die Arbeitsvorschrift kann z. B. eine Probenanalyse
oder eine Wellenlangenkalibrierung durchfuhren.

E‘.‘\ Im Unterbereich Suchabfragen kénnen mit Suchabfragen
alle Proben und Teilproben in der Datenbank nach verschie-
denen Kriterien gefiltert werden.

Die Filterkriterien konnen als Suchabfrage gespeichert wer-
den.

Die gefundenen Proben kénnen als Probenliste gespeichert
werden.

Im Unterbereich Probenprofile legt ein Probenprofil Fol-
gendes fur eine Reihe ahnlicher Proben fest:

= Struktur der Probendaten, d. h. Anzahl und Typ der Felder
fur Probendaten.

= Standardwerte flr Felder fir Probendaten.

= Eine oder mehrere Standardarbeitsvorschriften, die
jeweils fUr eine Standardanzahl an Teilproben gelten.

2.1.4 Arbeitsbereich Prozesse

Prozesse — Uberblick

E Im Arbeitsbereich Prozesse kdnnen Arbeitsvorschriften und
Methoden fUr die Analyse von Proben festgelegt werden.

Die folgende Abbildung 3 veranschaulicht die Bausteine fur Prozesse:

= Arbeitsvorschriften
« Methoden
=« Befehle (z. B. MEAS SPEC)
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E Prozesse

Arbeitsvorschrift @

Methode E IF

! E CALC
E MEAS SPEC i

T
1

Abbildung 3  Arbeitsbereich Prozesse

Prozesse — Unterbereiche

@ Im Unterbereich Arbeitsvorschriften konnen Arbeitsvor-
schriften aus Methoden und Befehlen zusammengestellt
werden. Die Methoden und Befehle kédnnen flr eine sequen-
tielle oder gleichzeitige Ausfuhrung angeordnet werden.

Im Unterbereich Methoden kénnen Methoden aus Befeh-
len zusammengestellt werden. Die Befehle konnen fur eine
sequentielle oder gleichzeitige Ausfihrung angeordnet wer-
den.

Eine Methode kann Befehle zur Steuerung der Aktionen
eines Arbeitssystems enthalten. Diese Befehle werden in
dem der Methode zugewiesenen Arbeitssystem ausgefuhrt.

2.1.5 Arbeitsbereich Equipment
Equipment - Uberblick

Im Arbeitsbereich Equipment kdnnen Gerate und Zubehor
verwaltet werden.

Die folgende Abbildung 4 zeigt, wie ein Gerat zuganglich gemacht wird:

1. Im Unterbereich Gerate werden in einem Inventar alle verflgbaren
Netzwerk- und USB-Gerate aufgefuhrt.

2. Uber das Inventar kann ein Geréat reserviert werden. Dadurch wer-
den die Funktionseinheiten des Gerats fir den Benutzer verfugbar.

3. Im Unterbereich Arbeitssysteme kann ein Arbeitssystem mit allen
fur die Bestimmung bendtigten Funktionseinheiten zusammengestellt
werden.



Equipment
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Gerate %ﬂ Arbeitssysteme
—= —= .
Inventar Inventar Arbeitssystem

Netzwerkgerate / Andere Geréate Funktionseinheiten
OMNIS NIR Analyzer @! Flissigproben
. (/|
= reservieren

OMN‘SN‘RAna‘yzerK" k:’ —— Flissig-Probenprasentation

Abbildung 4  Arbeitsbereich Equipment
Equipment - Unterbereiche
%ﬂ Im Unterbereich Gerate konnen Gerate reserviert und frei-

2.1.6

gegeben werden. Ist ein Gerat reserviert, stehen seine Funk-
tionseinheiten dem Benutzer zur Verfligung.

Nach der Analyse kann das Gerat wieder freigegeben wer-
den, damit andere Benutzer darauf zugreifen konnen.

Im Unterbereich Arbeitssysteme konnen Arbeitssysteme
aus einer oder mehreren Funktionseinheiten zusammenge-
stellt werden. Die gleiche Funktionseinheit kann in mehreren
Arbeitssystemen enthalten sein.

=

Um Proben zu analysieren, greift eine Methode auf ein
Arbeitssystem zu und nutzt die darin enthaltenen Funkti-
onseinheiten. Ein Arbeitssystem kann mehreren Methoden
zugewiesen sein.

Hinweis: Die Funktionseinheiten im Arbeitssystem konnen
bei Bedarf einfach ausgetauscht werden. Auf diese Weise
lassen sich Analysen auf unterschiedlichen Geraten ausfuh-
ren, ohne die Methoden andern zu mussen.

Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung

Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung kénnen spektroskopi-
sche Modelle entwickelt werden. Ein Modell ermdglicht die Analyse einer
Probe auf Basis des aufgenommenen Spektrums:

Quantifizierungsmodell: Pradiktion eines quantitativen Analysepara-
meters (z. B. Wassergehalt 5.1 %)

Identifizierungsmodell: Identifizierung oder Verifizierung einer Probe
(z. B. Fruktose)

Qualifizierungsmodell: Qualifizierung einer Probe (z. B.: die Probe
entspricht den Spezifikationen)
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Kalibrierung und Auswertung - Uberblick

e f

Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung kénnen
Modelle und Modellhierarchien entwickelt werden.

Der Arbeitsbereich ist in Unterbereiche unterteilt.

Kalibrierung und Auswertung — Unterbereiche

Im Unterbereich Quantifizierungsmodelle konnen Quanti-
fizierungsmodelle entwickelt werden.

Ein Quantifizierungsmodell beschreibt die Abhangigkeit
eines quantitativen Analyseparameters von den aufgenom-
menen Spektren der Proben.

Im Unterbereich Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrek-
turen kénnen Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrekturen
erstellt werden. Damit lassen sich systematische Fehler bei
der Anwendung eines bestimmten Quantifizierungsmodells
korrigieren. Systematische Fehler kénnen z. B. bei Anderun-
gen in den Proben oder in der Probenhandhabung auftreten.

Im Unterbereich Identifizierungsmodelle kdnnen Modelle
fur die Identifizierung und die Verifizierung von Proben ent-
wickelt werden.

Ein Identifizierungsmodell unterteilt Proben anhand der auf-
genommenen Spektren in verschiedene Produkte (z. B. Fruk-
tose, Glukose und Laktose).

Im Unterbereich Qualifizierungsmodelle kénnen Modelle
fur die Qualifizierung von Proben entwickelt werden.

Ein Qualifizierungsmodell unterteilt Proben anhand der auf-
genommenen Spektren in positive (verwendbare) und nega-
tive (nicht verwendbare) Proben.
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Im Unterbereich Modellhierarchien konnen Modellhierar-
chien entwickelt werden:

Falls sich die Proben nicht durch ein einziges Identifizie-
rungsmodell unterscheiden lassen, kann eine Modellhie-
rarchie mehrere Identifizierungsmodelle hierarchisch ver-
knupfen.

Falls fUr identifizierte Proben quantitative Analysen durch-
gefuhrt werden sollen, kann eine Modellhierarchie Quan-
tifizierungsmodelle mit Produkten verknUpfen.

Falls fr ein Quantifizierungsmodell prazisere Resultate
erforderlich sind, kénnen untergeordnete Quantifizie-
rungsmodelle erstellt und verknUpft werden. Jedes dieser
untergeordneten Modelle wird fUr einen Teil des Refe-
renzwertbereichs des Ubergeordneten Modells optimiert.

2.2 Praktische Einfiihrung

Die folgende Einflhrung bietet einen ersten Einblick in die OMNIS Soft-

ware.

Arbeitsbereiche

Die OMNIS Software teilt die Benutzeroberflache in mehrere Arbeitsberei-
che ein. Arbeitsbereiche konnen verschiedene Unterbereiche haben.

In diesem Tutorial werden Unterbereiche durch einen MenUpfad angege-
ben. Beispiel: Der Unterbereich Methoden im Arbeitsbereich Prozesse
wird angegeben mit Prozesse » Methoden.

Im Folgenden wird gezeigt, wie ein solcher Unterbereich eines Arbeitsbe-
reichs gedffnet wird.

1 Einen Arbeitsbereich 6ffnen

Auf die Icons auf der linken Bildschirmseite klicken, um zwischen
verschiedenen Arbeitsbereichen zu wechseln.

Q

11
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FUr das obige Beispiel den Arbeitsbereich Prozesse durch Anklicken

des entsprechenden Icons E offnen.

E Tooltips

Wird der Cursor Uber ein Icon platziert, erscheint ein Tooltip
mit dem Namen des Arbeitsbereichs, einer kurzen Erklarung
und einem Link zu weiterflihrenden Informationen. Auf die
gleiche Weise lassen sich Tooltips zu anderen Elementen der
Benutzeroberflache anzeigen.

Zum Anzeigen von Tooltips auf einem Touchscreen das Element
langer berdhren.

Der Arbeitsbereich kann eine oder mehrere Registerkarten (1) enthal-
ten.

Registerkarte Unterbereich 6ffnen

Auf die Registerkarte ganz links (1) klicken, um die Unterbereiche (2)
des ausgewahlten Arbeitsbereichs (3) anzuzeigen.

IE} x  [E X .V

Einen Unterbereich o6ffnen

Den Unterbereich Methoden durch Anklicken von (2) offnen.
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Q e _ O X

Prozesse

Methoden .,, T__J [j‘ Ej '3 X ? Eg

Q a
r— r— [r—g—

I
2 1

Der Unterbereich Methoden enthalt eine Ubersichtsliste mit allen
Methoden in der Datenbank (1).

Registerkarten

Wie oben in Schritt 3 dargestellt, kann der Unterbereich eines Arbeitsbe-
reichs eine Ubersichtsliste enthalten. Wird ein Eintrag in der Liste gedffnet
oder ein neuer Eintrag erstellt, wird er in einer eigenen Registerkarte
dargestellt.

Im Folgenden wird beispielhaft die Erstellung einer neuen Methode
beschrieben.

1 Den Unterbereich Methoden 6ffnen
Prozesse » Methoden wie oben beschrieben offnen.

Q eee _ O X
o Prozesse
(a]™|
B Methoden E, TJ B" Ej M X ? Eg
Q Q >
[ [ -

2 Methode erstellen
«  Auf + klicken.

13
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Es erscheint eine neue Registerkarte namens Neue Methode (2), in
der die Methode erstellt werden kann (3).

(0] T |

Methoden E‘/ H X

iy »:

[ |
u}
Neue Methode >

Die Icons (1) und (4) bieten Zugriff auf andere, gegenwartig ausge-
blendete Fenster, wie im Folgenden erlautert wird.

Fenster

Fenster sind Teil einer Registerkarte oder eines Bereichs in der Register-
karte. Einige Fenster sind sichtbar, andere sind ausgeblendet und mussen
Uber ein Icon ged6ffnet werden.

1 Bibliotheksfenster

Eine Bibliothek enthalt Elemente, die in einen Prozess eingeflgt wer-
den konnen.

= Das Fenster Bibliothek durch Klicken auf ii\ offnen.
Das Bibliotheksfenster 6ffnet sich:

1 2 3
1
Bibliothek ? €
|Befehle vl
Q.

;
;
B

Das Bibliotheksfenster hat verschiedene Unterbereiche, die aus
der Auswahlliste (1) ausgewahlt werden kénnen, z. B. Biblio-
thek » Befehle.

Das Suchfeld (2) ermdglicht die Suche nach Elementen eines
Unterbereichs, z. B. nach Befehlen (3).
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= Als Beispiel den Befehl CALC in die Methode einfligen:
— Unter Bibliothek » Befehle nach dem Befehl CALC

suchen.
— Den Befehl CALC per Drag-and-drop in die Methode einfu-

gen.

Bibliothek ?oe

Befehle

Methode
>0
E CALC r—= = — — — — — x
———

Nun enthalt die Methode einen Befehl:

Methode
Neue Methode 2> =

E CALC

Bei Bedarf konnen weitere Befehle eingefligt werden.
Befehle, die untereinander angeordnet werden, werden
sequentiell ausgefuhrt. Befehle, die nebeneinander ange-
ordnet werden, werden parallel ausgefihrt.

= Zum Schliessen des Bibliotheksfensters auf €= klicken.
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2 Eigenschaftenfenster

» Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf "W 6ffnen.
Der Inhalt des Eigenschaftenfensters hangt vom ausgewahlten
Element ab:

Durch Anklicken von

Methode

>

auf die Metho-

deneigenschaften zugreifen:

Eigenschaften

Methode
u| in v
Neue Methode > Allgemein
Il
|
CALC Methode
Name
Neue Methode
|

E CALC
— Durch Anklicken von
Befehlseigenschaften zugreifen:

auf die

Methode
Neue Methode

Eigenschaften

E CALC

>0 Allgemein ¥
Befehl
/'Name
Neue Methode
|

— Ein Doppelklick auf eines der Elemente 6ffnet den Unterbe-
reich Eigenschaften » Parameter.
= Zum Schliessen des Eigenschaftenfensters auf = klicken.

Abschluss der Einfiihrung

1 Methode benennen

«  Auf

Methode

>o

klicken.

» Eigenschaften » Allgemein 6ffnen.
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= Einen Namen fur die Methode eingeben:

Eigenschaften ? 2

Allgemein ¥

Methode
Name

| x

Methode speichern

= Die Methode durch Klicken auf H oder DrUcken der Tasten
[CTRL]+[S] speichern.

Ubersichtsliste 6ffnen

= Die Registerkarte schliessen und zurlck zur Register-
karte des Unterbereichs (die Registerkarte ganz links) Pro-
zesse » Methoden wechseln.

Die erstellte Methode wird nun in der Ubersichtsliste angezeigt:

Prozesse

Methoden

B +,D[jl|$j{‘§x?zu

Q al ®

Name Saved Version Tags

I My first method 2021-10-05 14:18:15 1 I

Methode loschen
= Die erstellte Methode auswahlen.

» Die ausgewahlte Methode durch Anklicken von X l6schen.
Hinweis: Solange eine Methode in einer Registerkarte gedffnet ist,
kann sie nicht geldscht werden.

» Eine Bestatigungsmeldung erscheint.

Den Namen der zu l6schenden Methode Uberprifen.
= Mit Loschen bestatigen.

Die Methode wird aus der Datenbank und der Ubersichtsliste
geldscht.

17
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2.3

OMNIS Befehle

Befehle flhren bestimmte Aufgaben aus. Mit dem Befehl MEAS SPEC
wird z. B. ein Spektrum aufgenommen. Der Befehl MEAS SPEC wird in
einer Methode verwendet und kann auf das der Methode zugewiesene
Arbeitssystem zugreifen.

Einige Befehle kdnnen auch in Arbeitsvorschriften eingefugt werden, z. B.
der IF-Befehl.

Befehle werden zweizeilig dargestellt. In der ersten Zeile steht der Name
des Befehlstyps (z. B. MEAS SPEC), in der zweiten Zeile ein benutzerspe-
zifischer Befehlsname.

Es bietet sich an, den Standard-Befehlsnamen (z. B. Spektrum 1
aufnehmen) in einen spezifischeren Namen zu andern. Die Querver-
weise auf den Befehl werden automatisch angepasst.

Der linke Rand des Befehlselements hat je nach Art des Befehls eine
andere Farbe:

=  Messbefehle, Kalibrierbefehle und Titrationsbefehle

» Strukturbefehle, die den Methodenablauf steuern (z. B. Verzweigungen
und Loops)

» Dosierbefehle, Automationsbefehle und weitere Befehle

Befehlsvariablen

Jeder Befehl besitzt mindestens eine Befehlsvariable, die im Prozessablauf
erzeugt wird und unter der Bezeichnung 'Variablenname.Befeh/sname'
in einer Formel verwendet werden kann.

Die folgende Variable ist fur alle Befehle verfugbar:
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'Finished.Befeh/sname'
Status des Befehls.

= Ungiiltig: Der Befehl wurde (noch) nicht gestartet.

= 0: Der Befehl lduft noch.

= 1: Der Befehl wurde korrekt beendet.

= 2: Der Befehl wurde nicht korrekt beendet. Ein Fehler oder eine
Warnung ist aufgetreten.

= 3: Der Befehl wurde durch einen SKIP-Befehl oder manuell in den
Live-Daten Ubersprungen.

» 4 Der Befehl wurde durch einen manuellen Eingriff des Benutzers
(Stopp oder Nothalt), durch einen STOP-Befehl oder aufgrund eines
Fehlers bei einem parallel ablaufenden Befehl gestoppt.

2.3.1 Spektrenaufnahme

Befehls- Beschreibung Erzeugte Befehlsvariablen (gefolgt
name von .Befehlsname)
PREP SPEC Bereitet die Analyse flussiger Proben

FUr Funktions-
einheiten vom
Typ Liquid
Sample Pre-
sentation

VOr:

» Stellt sicher, dass der eingesetzte
Probenhalter zum vorgegebenen
Probengefass passt. Andernfalls
wird die Bestimmung abgebro-
chen.

» Stellt sicher, dass ein Probenge-
fass eingesetzt ist. Andernfalls
erscheint eine Aufforderung zum
Einsetzen der Probe.

» Ermdglicht eine Temperaturrege-
lung am Probengefass oder am
Probenhalter (siehe "Temperatur-
regelung (Liquid Sample Presen-
tation)", Kapitel 2.5, Seite 30).

19
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Befehls-
name

Beschreibung

Erzeugte Befehlsvariablen (gefolgt
von .Befehlsname)

MEAS REF
SPEC

Nimmt auf der zugewiesenen Funk-
tionseinheit ein Referenzspektrum
auf. Das Referenzspektrum wird auf
dem Gerat gespeichert.

Es gibt 1 Referenzspektrum pro
Funktionseinheit. Mit jeder Ausfuh-
rung des MEAS REF SPEC-Befehls
wird das vorherige Referenzspekt-
rum Uberschrieben.

Das gespeicherte Referenzspektrum
wird von allen MEAS SPEC-Befeh-
len verwendet, die auf der jewei-
ligen Funktionseinheit ausgefuhrt
werden.

= Date.Result
Zeitpunkt, an dem das Referenzspekt-
rum aufgenommen wurde.
Zusatzlich fur Funktionseinheiten vom
Typ Liquid Sample Presentation:

» TemperatureControlMode.Result
Ort der Temperaturregelung

— Inactive: Keine Temperaturre-
gelung.

— Sample holder: Die Tempe-
ratur wurde am Probenhalter
geregelt.

— Sample vessel: Die Tempera-
tur wurde am Probengefass
geregelt.

» CurrentTemperature.Result
Aktuelle Temperatur wahrend der
Ausfuhrung des Befehls.

Einheit: °C

MEAS SPEC

Nimmt auf der zugewiesenen Funk-
tionseinheit ein Spektrum einer
Probe auf.

Anhand des Spektrums und des auf
dem Gerat gespeicherten Referenz-
spektrums flr die entsprechende
Funktionseinheit wird das Absorp-
tionsspektrum der Probe berech-
net.

FUr Funktionseinheiten vom Typ Liquid
Sample Presentation:

» TemperatureControlMode.Result
Ort der Temperaturregelung

— Inactive: Keine Temperaturre-
gelung.

— Sample holder: Die Tempe-
ratur wurde am Probenhalter
geregelt.

— Sample vessel: Die Tempera-
tur wurde am Probengefass
geregelt.

» CurrentTemperature.Result
Aktuelle Temperatur wahrend der
Ausfuhrung des Befehls.

Einheit: °C
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Befehls-
name

Beschreibung

Erzeugte Befehlsvariablen (gefolgt
von .Befehlsname)

VESSEL
REMOVAL

FUr Funktions-
einheiten vom
Typ Liquid
Sample Pre-
sentation

Kann die Entnahme des Proben-
gefasses sicherstellen. Der Pro-
zessablauf wird solange unter-
brochen, bis das Probengefass
entnommen ist. Dies ermdglicht
einen kontrollierten Ablauf bei
Serienbestimmungen.

Falls die Temperatur am Proben-
gefass geregelt wird, wird der
Temperatursensor vom Proben-
gefass wegbewegt. Sobald die
Aufforderung zur Entnahme des
Probengefasses erscheint, kann
das Probengefass ohne Beschadi-
gung des Temperatursensors ent-
nommen werden.

Die Temperaturregelung kann
deaktiviert oder am Probenhalter
fortgesetzt werden.

2.3.2 Pradiktion

PREDICT - Quantifizierung

Der PREDICT-Befehl wendet ein Modell auf ein Absorptionsspektrum an,
das mit dem MEAS SPEC-Befehl aufgenommen wurde.

Ein Quantifizierungsmodell liefert eine Pradiktion eines quantitativen Ana-
lyseparameters. Optional kann eine Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrek-

tur angewendet werden.

Erzeugte Befehlsvariablen (gefolgt von .Befehlsname)

« Predicted.Quantification.Result
Vorhergesagtes Resultat fur den Analyseparameter.
= Uncorrected.Quantification.Result
Vorhergesagter Wert fur den Analyseparameter ohne Anwendung der
Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur.
= Unit.Quantification.Result
Einheit des Analyseparameters.
= IsOutlier.OutlierDetection.Result
Bewertung, die angibt, ob das Spektrum ein Ausreisser ist.
0: Das Spektrum wird nicht als Ausreisser betrachtet.
1: Das Spektrum wird als Ausreisser betrachtet (Hotellings 72 oder

Q-Residuen).
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HotellingsT2.OutlierDetection.Result

Hotellings T2 des Spektrums.
LimitHotellingsT2.OutlierDetection.Result

Hotellings T2 Grenzwert fir die Kennzeichnung als Ausreisser. Der
Grenzwert ist abhangig vom Signifikanzniveau, das im Modell festge-
legt wurde.

QResiduals.OutlierDetection.Result

Q-Residuen des Spektrums.
LimitQResiduals.OutlierDetection.Result

Q-Residuen Grenzwert fur die Kennzeichnung als Ausreisser. Der Grenz-
wert ist abhangig vom Signifikanzniveau, das im Modell festgelegt
wurde.

NearestNeighborDistance.OutlierDetection.Result

Nearest Neighbor Distance (NND) des Spektrums (siehe "Quantifizie-
rungsmodell publizieren", Seite 94).

Falls das Modell ohne NND publiziert wurde: Ungiiltig
LimitNearestNeighborDistance.OutlierDetection.Result
NND-Grenzwert.

Falls das Modell ohne NND publiziert wurde: Ungiiltig

PREDICT - Identifizierung und Verifizierung

Der PREDICT-Befehl wendet ein Modell auf ein Absorptionsspektrum an,
das mit dem MEAS SPEC-Befehl aufgenommen wurde.

Ein Identifizierungsmodell liefert je nach Verwendung eine Identifizierung
einer unbekannten Probe (z. B. Fruktose) oder eine Verifizierung der Pro-
duktzugehorigkeit einer Probe.

Erzeugte Befehlsvariablen (gefolgt von .Befehlsname)

Product.ldentification.Result

Ermitteltes Produkt oder ermittelte Produktgruppe der identifizierten
Probe.

Falls die Identifizierung fehlgeschlagen ist, wird kein Resultat angezeigt.
Status.ldentification.Result

— Identified: |dentifizierung erfolgreich. Ein Produkt oder eine Pro-
duktgruppe konnte ermittelt werden.

— Ambiguous: Identifizierung fehlgeschlagen. Die Wahrschein-
lichkeitswerte von mehreren Produkten Uberschreiten die Wahr-
scheinlichkeitsschwelle.

— Unidentified: Identifizierung fehlgeschlagen. Kein Wahrschein-
lichkeitswert eines Produkts Uberschreitet die Wahrscheinlich-
keitsschwelle.
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= Probability.Identification.Result
— 0.01 ... 100: Die Wahrscheinlichkeit in Prozent druckt die Plau-
sibilitat aus, mit der die Probe zum Produkt oder zur Produkt-
gruppe gehort.
— Ungiiltig: Identifizierung fehlgeschlagen.

Falls das Modell fur die Verifizierung verwendet wurde:

= Status.Verification.Result
— 1: Verifizierung erfolgreich.
— 0: Verifizierung fehlgeschlagen.

PREDICT - Qualifizierung
Der PREDICT-Befehl wendet ein Modell auf ein Absorptionsspektrum an,
das mit dem MEAS SPEC-Befehl aufgenommen wurde.

Ein Qualifizierungsmodell qualifiziert eine Probe als positive (verwendbare)
Probe.

Erzeugte Befehlsvariablen (gefolgt von .Befehlsname)

= Status.Qualification.Result
— 1: Qualifizierung erfolgreich.
— 0: Qualifizierung fehlgeschlagen.

PREDICT - Modellhierarchie

Der PREDICT-Befehl wendet eine Modellhierarchie auf ein Absorptions-
spektrum an, das mit dem MEAS SPEC-Befehl aufgenommen wurde.

Die Modellhierarchie liefert je nach Verwendung eine Identifizierung einer
unbekannten Probe (z. B. Fruktose), eine Verifizierung der Produktzugeho-
rigkeit einer Probe oder eine Quantifizierung von Analyseparametern einer
Probe.

Erzeugte Befehlsvariablen (gefolgt von .Befehlsname)
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» Modellhierarchie (Identifizierung)

— Product.ldentification.Result

Ermitteltes Produkt oder ermittelte Produktgruppe der identifi-
Zierten Probe.

Falls die Identifizierung fehlgeschlagen ist, wird kein Resultat
angezeigt.

Status.ldentification.Result

Identified: |dentifizierung erfolgreich. Ein Produkt oder eine Pro-
duktgruppe konnte identifiziert werden.

Ambiguous: Identifizierung fehlgeschlagen. Die Wahrschein-
lichkeitswerte von mehreren Produkten Uberschreiten die Wahr-
scheinlichkeitsschwelle.

Unidentified: Identifizierung fehlgeschlagen. Kein Wahrschein-
lichkeitswert eines Produkts Uberschreitet die Wahrscheinlich-
keitsschwelle.

Probability.ldentification.Result

0.01 ... 100: Die Wahrscheinlichkeit in Prozent drlckt die Plau-
sibilitat aus, mit der die Probe zum Produkt oder zur Produkt-
gruppe gehort.

Ungiiltig: Identifizierung fehlgeschlagen.

» Modellhierarchie (Verifizierung)

— Status.Verification.Result

0: Verifizierung fehlgeschlagen.
1: Verifizierung erfolgreich.
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Modellhierarchie (Quantifizierung)

Hinweis: x = Index des Quantifizierungsmodells (siehe "Modellhie-
rarchie — Index fur Quantifizierungsmodelle”, Kapitel 11.4.1, Seite 182)
Falls kein Bezug auf ein Quantifizierungsmodell hergestellt werden
kann, liefern die folgenden Variablen den Wert Ungdiltig.

Predicted.Quantification{x}.Result

Vorhergesagter Endwert fir den Analyseparameter.
Uncorrected.Quantification{x}.Result

Vorhergesagter Wert fur den Analyseparameter ohne Anwen-
dung der Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur.
Unit.Quantification{x}.Result

Einheit des Analyseparameters.
ParameterName.Quantification{x}.Result

Name desReferenzparameters.
IsOutlier.OutlierDetection{x}.Result

Bewertung, die angibt, ob das Spektrum ein Ausreisser ist.

0: Das Spektrum wird nicht als Ausreisser betrachtet.

1: Das Spektrum wird als Ausreisser betrachtet (Hotellings 72
oder Q-Residuen).

AnyOutlier.OutlierDetection.Result

0: Keines der Quantifizierungsmodelle stuft das Spektrum als
Ausreisser ein.

1: Mindestens ein Quantifizierungsmodell stuft das Spektrum als
Ausreisser ein (Hotellings T2 oder Q-Residuen).
HotellingsT2.OutlierDetection{x}.Result

Hotellings 72 des Spektrums.
LimitHotellingsT2.OutlierDetection{x}.Result

Hotellings T2 Grenzwert fir die Kennzeichnung als Ausreisser.
Der Grenzwert ist abhangig vom Signifikanzniveau, das im
Modell festgelegt wurde.
QResiduals.OutlierDetection{x}.Result

Q-Residuen des Spektrums.
LimitQResiduals.OutlierDetection{x}.Result

Q-Residuen Grenzwert fur die Kennzeichnung als Ausreisser. Der
Grenzwert ist abhangig vom Signifikanzniveau, das im Modell
festgelegt wurde.
NearestNeighborDistance.OutlierDetection{x}.Result
Nearest Neighbor Distance (NND) des Spektrums (siehe "Quanti-
fizierungsmodell publizieren”, Seite 94).

Falls das Modell ohne NND publiziert wurde: Ungiiltig
LimitNearestNeighborDistance.OutlierDetection{x}.Result
NND-Grenzwert.

Falls das Modell ohne NND publiziert wurde: Ungiiltig
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2.3.3 Berechnungen und Statistik
Befehls- Beschreibung Erzeugte Befehlsvariablen (gefolgt
name von .Befehlsname)
CALC Fuhrt Berechnungen = 'Resultatname'
durch, z. B. zur Wei- Resultatwert der Berechnung.
terverarbeitung des vor- Hinweis: Der 'Resultatname' kann definiert oder
hergesagten Resultats. in den Befehlsparametern berechnet werden. Der
Die Formel kann mithilfe Standardname ist 'Resultat 1'.
des Formeleditors erstellt = 'MeanValue.Resultatname'
werden. Mittelwert aller Resultate, die mit derselben Ver-
sion der Arbeitsvorschrift und mit denselben Ver-
sionen der Methoden bereits zuvor bestimmt
wurden.
= 'StandardDeviation.Resultatname'
Absolute Standardabweichung. Fur die Berech-
nung werden die Werte der aktuellen Teilprobe
sowie aller Teilproben verwendet, die mit dersel-
ben Version der Arbeitsvorschrift und mit den-
selben Versionen der Methoden bereits zuvor
bestimmt wurden.
EVAL BASE Ermittelt grundlegende = Mean.Result
STATISTICS  statistische Werte eines Mittelwert der Absorbanzwerte.

Spektrums. Die zu ver-
wendenden Datenvorbe-
handlungen und Wellen-
langenbereiche konnen
definiert werden.

StandardDeviation.Result
Standardabweichung der Absorbanzwerte.
Minimum.Result

Minimalwert der Absorbanzwerte.
Maximum.Result

Maximalwert der Absorbanzwerte.
First.Result

Erster Absorbanzwert

Last.Result

Letzter Absorbanzwert
Integral.Result

Integralwert des Spektrums.

Daruber hinaus sind Strukturbefehle wie IF, LOOP, SKIP, STOP, SYNC oder WAIT verflgbar.

Der EXPORT- oder REPORT-Befehl kann zur Erstellung einer Ausgabe der Bestimmungsdaten
verwendet werden.
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2.3.4 Wellenldngenkalibrierung

Befehls- Beschreibung Erzeugte Befehlsvariablen (gefolgt

name von .Befehlsname)

CAL WL Fuhrt eine Wellenlangenkalibrierung = Date.Result
des Gerats durch. Zeitpunkt, an dem die Wellenlangen-
Die Wellenlangenkalibrierung nor- kalibrierung durchgeflifrt wurde.
miert die Wellenlangenwerte, d. h.
die x-Achse der Spektren.

VAL WL Validiert die Wellenlangenkalibrie- = Date.Result

rung.

Zeitpunkt, an dem die Wellenlangen-
kalibrierung validiert wurde.

= OverallStatus.Result
1: Die Validierung war erfolgreich.
2: Die Validierung ist fehlgeschlagen.

= ExpectedWavelength.Peak{X}
Erwartete Wellenlange (in nm) des
Peaks X.

= MeasuredWavelength.Peak{X}
Gemessene Wellenlange (in nm) des
Peaks X.

» ExpectedBandwidth.Peak{X}
Erwartete Bandbreite (in nm) des
Peaks X.

= MeasuredBandwidth.Peak{X}
Gemessene Bandbreite (in nm) des
Peaks X.

= Index.Peak{X}

Peaknummer des Peaks X.
Beispiel: 'Index.Peak{2}' ergibt das
Resultat 2.

Existiert kein Peak fUr X, ergeben die obi-

gen Befehlsvariablen das Resultat: Ungdil-

tig
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2.3.5 Gerateleistungstests
Befehls- Beschreibung Erzeugte Befehlsvariablen (gefolgt
name von .Befehlsname)
TEST WL Der Wellenlangentest pruft die Wel- = Date.Result
lenlangengenauigkeit und Wellen- Zeitpunkt, an dem der Wellenlangen-
langenprazision. test durchgefihrt wurde.
Intern (obligatorisch): Der interne OverallStatus.Result ,
. . 1: Der Test war erfolgreich.
Wellenlangenstandard wird verwen- ,
det 2: Der Test ist fehlgeschlagen.
Extern (optional): Ein externer
Wellenlangenstandard wird verwen-
det.
TEST NOISE  Der Rauschtest pruft das Signalrau- = Date.Result
schen. Zeitpunkt, an dem das Signalrauschen
Intern (obligatorisch): Der Referenz- getestet wurde.
B} OverallStatus.Result
pfad der verwendeten Probenpra- ,
. , 1: Der Test war erfolgreich.
sentation wird verwendet. ,
2: Der Test ist fehlgeschlagen.
Low-Flux-Test und High-Flux-
Test (optional): Externe Referenzs-
tandards werden verwendet.
TEST PHO- Der externe, optionale Test pruft die = Date.Result
TOMETRIC photometrische Linearitat mit Hilfe Zeitpunkt, an dem die photometrische
LINEARITY von externen Referenzstandards. Linearitat getestet wurde.
= OverallStatus.Result
1: Der Test war erfolgreich.
2: Der Test ist fehlgeschlagen.
2.4 Gerate reservieren und freigeben

Ein bestimmtes Gerat kann jeweils nur von einem OMNIS-System genutzt

werden.

Das Gerat muss reserviert werden, bevor es genutzt werden kann. Solange
das Gerat reserviert ist, kann kein anderes OMNIS-System darauf zugrei-

fen.

Gerat reservieren

1 Verfiigbare Gerate suchen

« Equipment » Gerate 6ffnen.
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= Das Fenster Inventar durch Klicken auf == 6ffnen.
= Das bendtigte Gerat suchen.
Hinweis: Gerate mit ausgegrauten Icons sind nicht verflgbar.

2 Gerat reservieren

Das Gerat per Drag-and-drop in die danebenliegende Arbeitsflache
ziehen.

Equipment

Gerate

%ﬂ
Inventar S ? <
HI Netzwerkgerate r — — — |
SN |
/"
i1 | |
My NIR @ -

Das Gerat ist nun reserviert:

My NIR

@®

Eine griine Statusleuchte neben dem Gerat zeigt an, dass das Gerat
verwendet werden kann.

H Bei Bedarf kdnnen weitere Gerate reserviert werden.

E Das Gerat bleibt auch beim Beenden der OMNIS Software reserviert.
Das Gerat wird erst beim Beenden von Windows freigegeben.
Sobald der Computer erneut eingeschaltet wird, wird das Gerat
wieder reserviert. Es macht keinen Unterschied, ob sich derselbe
Benutzer oder ein anderer Benutzer anmeldet.

Gerat freigeben

Um ein reserviertes Gerat dauerhaft freizugeben, wie folgt vorgehen:

1 Unterbereich Gerate 6ffnen
» Equipment » Gerate 6ffnen.
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2 Gerat freigeben
» Das freizugebende Gerat auswahlen.

= Durch Klicken auf X das ausgewahlte Gerat entfernen.

Das Gerat wird freigegeben und ist fir andere Benutzer wieder ver-
fugbar.

2.5 Temperaturregelung (Liquid Sample Presentation)

Die Temperaturregelung regelt wahlweise die Temperatur im Probenhalter
oder in der Probe.

Temperaturregelung im Probenhalter

Unterstltzt Probenhalter fir Einwegvials, Kivetten und Durchflusszel-
len.

Zieltemperatur im Probenhalter: zwischen 25 °C und 80 °C (nicht tiefer
als 5.0 K unter der Umgebungstemperatur).

Genauigkeit der Temperatursensoren: < 0.5 K

Temperaturregelung in der Probe

Unterstutzt flr Einwegvials.

Zieltemperatur der Probe: zwischen 25 °C und 80 °C (nicht tiefer als
5.0 K unter der Umgebungstemperatur).

Genauigkeit der Temperatursensoren: < 0.5 K
Regelungsalgorithmus:

— Der Regelungsalgorithmus berucksichtigt die definierte Zieltem-
peratur der Probe und die gemessene Temperatur an den Senso-
ren. Sobald die modellierte Temperatur in der Probe mit ausreich-
ender Stabilitat erreicht ist und nicht mehr als 0.5 K von der
Zieltemperatur abweicht, kann die spektroskopische Messung
starten. Ggf. startet die spektroskopische Messung bereits kurz
nach Einsetzen des Einweguvials.

— Typische Genauigkeit: 1.0 K (gepruft in Wasserproben fir Pro-
bentemperaturen von 25 °C bis 80 °C bei einer Umgebungstem-
peratur von 23 °C).

Temperaturregelung einschalten

Durch einen PREP SPEC-Befehl (Befehlsparameter Temperaturrege-
lung).
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= In der manuellen Bedienung (nur fir Temperaturregelung am Proben-
halter):
— Unter Equipment » Gerate mit einem Doppelklick auf das
reservierte Gerat die Manuelle Bedienung 6ffnen.
— Im Bereich Temperatur regeln im Eingabefeld Zieltemperatur
Probenhalter die gewulnschte Temperatur eingeben und auf

@ klicken.

Temperaturregelung ausschalten

= Durch einen VESSEL REMOVAL-Befehl (Option Deaktivieren).
= In der manuellen Bedienung:
— Unter Equipment » Gerate mit einem Doppelklick auf das
reservierte Gerat die Manuelle Bedienung 6ffnen.

— Im Bereich Temperatur regeln auf @ klicken. Die Tempera-
turregelung wird beendet, unabhangig davon, ob die Tempera-
tur im Probenhalter oder in der Probe gemessen wird.

= Die Temperaturregelung wird generell nach 2 Stunden Inaktivitat oder
durch Ausschalten des Gerats beendet.
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3 Gerat vorbereiten

Bevor das Gerat Spektren aufnehmen kann, sind folgende Vorbereitungen
notig:
= Es muss ein Arbeitssystem eingerichtet werden.

Anschliessend sorgen die folgenden Aufgaben daflr, dass die Spektren
miteinander vergleichbar sind:

= Die Wellenlangenkalibrierung kalibriert die x-Achse der Spektren.
» Die Gerateleistungstests stellen sicher, dass die Gerateleistung den
Anforderungen entspricht.
Die Gerateleistungstests mussen regelmassig durchgefuhrt werden
(siehe "Gerdteleistungstests", Kapitel 10.1, Seite 170).

Zusatzlich mussen die Absorbanzwerte auf der y-Achse der Spektren
standardisiert werden. Dazu wird vor der Aufnahme von Spektren
jeweils ein MEAS REF SPEC-Befehl eingesetzt.

ﬂ Eine Veranschaulichung der Ablaufe in der OMNIS Software ist im
Anhang zu finden (siehe "Gerdt vorbereiten”, Seite 189).

3.1 Arbeitssystem erstellen

Voraussetzung:

= Das Spektrometer ist reserviert (siehe "Gerdte reservieren und freige-
ben", Kapitel 2.4, Seite 28).

1 Arbeitssystem erstellen

= Unter Equipment » Arbeitssysteme auf @+ klicken.

Eine neue Registerkarte 6ffnet sich.

2 Arbeitssystem benennen

= Den Unterbereich Neues Arbeitssystem auswahlen.
Der Rahmen des Unterbereichs wird grun.

= Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf ‘W 6ffnen.
= Unter Eigenschaften » Allgemein einen passenden Namen in
das Feld Name eingeben.
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3 Funktionseinheit einfiigen

=
= Das Fenster Inventar durch Klicken auf offnen.
» Die Funktionseinheit Liquid Sample Presentation oder Solid
Sample Presentation per Drag-and-drop in das Arbeitssystem
einflgen.

ﬂ Gerate vom Typ OMNIS NIR Analyzer Liquid/Solid stellen
2 Funktionseinheiten zur Verfugung. Metrohm empfiehlt die
Erstellung von separaten Arbeitssystemen mit jeweils einer der
beiden Funktionseinheiten.

Eine Funktionseinheit kann wieder aus dem Arbeitssystem ent-
fernt werden:

» Die zu l0schende Funktionseinheit auswahlen.

«  Auf X klicken oder die Taste [Entf] driicken.

ﬂ Bei Bedarf kann der Name der Funktionseinheit geandert wer-
den:
» Die Funktionseinheit auswahlen, deren Name geandert wer-
den soll.
» Unter Eigenschaften » Allgemein » Name einen passen-
den Namen eingeben.

4 Arbeitssystem speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlicken.

E Eine Funktionseinheit kann mehreren Arbeitssystemen zugeordnet
werden.

E Sobald das Arbeitssystem erstellt ist, kann das Gerat freigegeben
und nach Bedarf wieder reserviert werden.
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3.2 Wellenlangenkalibrierung

34

Die Wellenlangenkalibrierung sorgt fur die Vergleichbarkeit der Wellenlan-
genwerte der Spektren. Sie nutzt einen internen, metrologisch ruckfuhrba-
ren Wellenlangenstandard.

Die Wellenlangenkalibrierung erfolgt in 2 Schritten:

1. Der Befehl CAL WL normiert die Wellenlangenwerte, d. h. die x-
Achse der Spektren.

2. Der Befehl VAL WL validiert die Wellenlangenkalibrierung.
Die Validierung muss erfolgreich durchgefuhrt werden, bevor mit der
Funktionseinheit Spektren aufgenommen werden kénnen.

H Gerate vom Typ OMNIS NIR Analyzer Liquid/Solid stellen 2 Funk-
tionseinheiten zur Verfligung. Wellenlangenkalibrierung und Validie-
rung mussen fur beide Funktionseinheiten separat durchgefiihrt
werden.

3.2.1 Wellenlangenkalibrierung vorbereiten
Bei der erstmaligen Verwendung der OMNIS Software vor dem Fort-
fahren die Einleitung lesen (siehe "Praktische Einfiihrung”, Kapitel
2.2, Seite 11).

Die unten stehenden Anweisungen befolgen, um eine Methode mit den
Befehlen CAL WL und VAL WL zu erstellen. Anschliessend eine Arbeits-
vorschrift, ein Probenprofil und eine Probenliste erstellen. Damit kann die
Wellenlangenkalibrierung auf die gleiche Weise wie eine Probenbestim-
mung gestartet werden.

Methode erstellen

1 Methode erstellen

= Unter Prozesse » Methoden auf + klicken.

Eine Registerkarte mit der neu erstellten Methode und dem Titel
Neue Methode wird eréffnet.

2 Methode benennen

» Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf "W 6ffnen.
= Unter Eigenschaften » Allgemein den folgenden Namen in
das Feld Name eingeben: Wavelength Cal/Val.
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3 Arbeitssystem der Methode zuweisen

= Unter Eigenschaften » Ausfiihren mit das zu verwendende
Arbeitssystem auswahlen.

Eigenschaften
Ausflhren mit v

HI

Fur alle Methoden in diesem Dokument dasselbe Arbeitssystem
verwenden.

4 Befehle einfiigen

= Das Fenster Bibliothek durch Klicken auf ii\ offnen.

= Unter Bibliothek » Befehle nach dem CAL WL-Befehl suchen.

= Den CAL WL-Befehl per Drag-and-drop in die Methode einflgen.

= Nach dem VAL WL-Befehl suchen und ihn unter dem CAL WL-
Befehl anordnen.

Methode
>

E CAL WL
E VAL WL

ﬂ Die Reihenfolge der Befehle ist wichtig. Befehle, die unterei-
nander angeordnet sind, werden sequentiell ausgefihrt. Zuerst
wird der CAL WL-Befehl und danach der VAL WL-Befehl aus-
geflhrt.

Die Befehle nehmen automatisch ein Referenzspektrum auf.
Der MEAS REF SPEC-Befehl wird deshalb nicht benétigt.

5 Methode speichern
«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlicken.

35



36

Gerat vorbereiten

Arbeitsvorschrift anlegen

1 Arbeitsvorschrift erstellen

« Prozesse » Arbeitsvorschriften durch Anklicken von E und
dann @ offnen.
B,

= Eine neue Arbeitsvorschrift durch Anklicken von erstellen.

2 Arbeitsvorschrift benennen

= Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf { E offnen.
= Unter Eigenschaften » Allgemein den folgenden Namen in
das Feld Name eingeben: Wavelength Cal/Val

3 Methode einfiigen

= Das Fenster Bibliothek durch Klicken auf ii\ offnen.
= Die erstellte Methode per Drag-and-drop von Biblio-
thek » Methoden in die Arbeitsvorschrift einflgen.

Arbeitsvorschrift

B3 >

Methode

> "

4 Arbeitsvorschrift speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drucken.
Probenprofil anlegen

1 Probenprofil erstellen

» Unter Proben » Probenprofile auf + klicken.

2 Probenprofil benennen

= Den folgenden Namen in das Feld Probenprofilname eingeben:
Wavelength Cal/Val

Probenprofil
Probenprofilname
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3 Eingabefeld fiir den Probennamen
Der Bereich Probendaten enthalt ein Feld fUr den Namen der Probe:

Probendaten

Feldname kurz
Name
Feldname lang

Name

Typ des Eingabefelds
Text v

Verwenden als

Eingabefeld v

4 Eigenschaften Eingabefeld

Standardwert

My Sample name

» Einen Standardwert fir den Probennamen eingeben.

4 Arbeitsvorschrift und Anzahl Teilproben definieren

= Im Bereich Arbeitsvorschriften / Teilproben die Arbeitsvor-
schrift Wavelength Cal/Val auswahlen.

» Die Anzahl Teilproben legt fest, wie viele Teilproben automat-
isch fur jede Probe hinzugeftigt werden. 1 eingeben.

Arbeitsvorschriften / Teilproben

m
+i0

T

m
LTl

m
Y

Arbeitsvorschriften Anzahl Teilproben

5 Probenprofil speichern

»  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drucken.
Probenliste anlegen

1 Probenliste erstellen

= Unter Proben » Probenlisten auf + klicken.
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2 Probenliste benennen

» Den folgenden Namen in das Feld Name eingeben: Wavelength
Cal/Val

Mit [Enter] bestatigen.

Probenliste ¥

3 Probenliste speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlcken.
E Proben werden spater hinzugeflgt.

3.2.2 Wellenlangenkalibrierung starten

Ausflihrungsintervalle beachten (siehe "Wellenldngenkalibrierung”,
Kapitel 10.2, Seite 171).

ﬂ Metrohm empfiehlt, nach dem Einschalten des Gerats 1 Stunde zu
warten, bevor die Wellenlangenkalibrierung gestartet wird.

Wellenléingenkalibrierung starten

Voraussetzung:

Die Wellenlangenkalibrierung ist vorbereitet (siehe "Wellenlangenkalibrie-
rung vorbereiten”, Kapitel 3.2.1, Seite 34).

1 Gerat reservieren

Das Spektrometer reservieren (siehe "Gerdte reservieren und freige-
ben", Kapitel 2.4, Seite 28).

2 Probenliste ‘Wavelength Cal/Val' 6ffnen

= Den Arbeitsbereich Proben 6ffnen.

= Falls die Probenliste Wavelength Cal/Val geschlossen wurde, in
der Registerkarte Proben den Unterbereich Probenlisten 6ffnen
und einen Doppelklick auf die Probenliste Wavelength Cal/Val
machen.
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3 Probenprofil ‘Wavelength Cal/Val' auswéhlen

[}
= In der Auswahlliste links vom Icon B+ das Probenprofil Wave-
length Cal/Val auswahlen.

90 = v B8.| 8-

Anschliessend hinzugefligte Proben werden gemass den Spezi-
fikationen im ausgewahlten Probenprofil erstellt.

4 Probe hinzufiigen

o
« Durch Klicken auf B+ eine neue Probe zur Probenliste hinzufiigen.

[}
In der Probenliste erscheint ein neuer Eintrag. Er enthalt eine mit ©

gekennzeichnete Probe, gefolgt von ihrer mit g gekennzeichneten
Teilprobe.

&  Probenname g A Teilprobenname [N

ﬁnj Probe 1 ] 1 Teilprobe 1

Gemass dem Probenprofil enthalt die neue Probe 1 Teilprobe, die die
Arbeitsvorschrift Wavelength Cal/Val verwendet.

= Die Probennamen und Teilprobennamen nach Bedarf bearbeiten.

= Die Probenliste durch Anklicken von H oder Drlcken der Tasten
[CTRL]+[S] speichern.

5 Wellenlangenkalibrierung ausfiihren
= Die hinzugefligte Probe auswahlen.

= Die Wellenlangenkalibrierung durch Anklicken von @ starten.
Nach Abschluss der Kalibrierung wird der Status der Teilprobe als

‘/ angezeigt.

6 Resultat tiberpriifen
= Im Bereich unten rechts Resultate » Rohdaten offnen.

Die Resultate der Kalibrierung und Validierung werden angezeigt.
Den Gesamtstatus der Validierung prufen:

Gesamtstatus

Erfolgreich
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Statuswarnung: Falls die Validierung fehlgeschlagen ist, ist
das Teilproben-Icon in der Probenliste rot markiert:

&

E Informationen zur zuletzt ausgefihrten Wellenlangenkalibrie-
rung und Wellenlangenvalidierung sind in den Gerateeigen-
schaften einsehbar:
= Unter Equipment » Gerate das reservierte Gerat auswah-

len.

- Durch Klicken auf "\BE das Fenster Eigenschaften 6ffnen.
« Spezifische Daten » Kalibrierdaten und Testdaten

H Die VAL WL-Befehlsvariable OverallStatus.Result zeigt den
Gesamtstatus der Validierung an:
1: Die Validierung war erfolgreich.
2: Die Validierung ist fehlgeschlagen.

3.3 Gerateleistungstests

Interne und externe Gerateleistungstests sind verfugbar:

Interne Gerateleistungstests (obligatorisch)

Die internen Gerateleistungstests mussen erfolgreich durchgefihrt sein,
bevor mit der entsprechenden Funktionseinheit Spektren aufgenom-
men werden konnen.

— Der Wellenlangentest prift die Wellenlangengenauigkeit und
die Wellenlangenprazision mit dem TEST WL-Befehl. Der Wel-
lenlangentest nutzt einen internen, metrologisch rickfuhrbaren
Wellenlangenstandard.

— Die Rauschtests prifen das photometrische Rauschen, das Peak-
To-Peak-Rauschen und den Basislinien-Bias des Rauschens mit
dem TEST NOISE-Befehl.

Externe Gerateleistungstests (optional)

Die externen Gerateleistungstests unterstitzen die Validierung nach
Pharmakopden wie USP <856>, Ph.Eur 2.2.40 und JP 2.27.

Die folgenden Befehle werden verwendet: TEST WL (Wellenlan-
gengenauigkeit und Wellenlangenprazision), TEST NOISE (photo-
metrisches Rauschen, Peak-To-Peak-Rauschen und Basislinien-Bias

des Rauschens bei niedriger und bei hoher Lichtintensitat) und

TEST PHOTOMETRIC LINEARITY (photometrische Linearitat).

Die externen Gerateleistungstests erfordern externe, metrologisch rick-
fUhrbare Referenzstandards (siehe "Externe Gerdteleistungstests (optio-
nal)", Kapitel 3.3.3, Seite 46).
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3.3.1 Interne Gerateleistungstests vorbereiten

Die unten stehenden Anweisungen befolgen, um eine Methode mit den
Befehlen TEST WL und TEST NOISE zu erstellen. Anschliessend eine
Arbeitsvorschrift, ein Probenprofil und eine Probenliste erstellen. Damit
konnen die Gerateleistungstests auf die gleiche Weise wie eine Probenbe-
stimmung gestartet werden.

Methode anlegen

1 Methode erstellen

= Unter Prozesse » Methoden auf + klicken.

2 Methode benennen

= Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf { E offnen.
= Unter Eigenschaften » Allgemein den folgenden Namen in
das Feld Name eingeben: Gerateleistungstest.

3 Arbeitssystem der Methode zuweisen

» Unter Eigenschaften » Ausfiihren mit das zu verwendende
Arbeitssystem auswahlen.

Eigenschaften
Ausfihren mit v

HI

4 Befehle einfiigen

= Das Fenster Bibliothek durch Klicken auf ii\ offnen.

« Unter Bibliothek » Befehle nach dem TEST WL-Befehl suchen.

» Den TEST WL-Befehl per Drag-and-drop in die Methode einfi-
gen.

= Nach dem TEST NOISE-Befehl suchen und ihn unter dem
TEST WL-Befehl anordnen.
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Methode
>

E TEST WL
E TEST NOISE

Die Befehle nehmen automatisch ein Referenzspektrum auf.
Der MEAS REF SPEC-Befehl wird deshalb nicht bendétigt.

E Die Gerateleistungstests verwenden je nach Probenprasenta-
tion den jeweiligen Referenzpfad. Der Wellenlangentest nutzt
einen internen, metrologisch rickfuhrbaren Wellenlangen-
standard.

Die externen Gerateleistungstests (optional) erfordern externe
Referenzstandards (siehe "Externe Gerdteleistungstests (optio-
nal)", Kapitel 3.3.3, Seite 46).

5 Methode speichern

= Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drucken.
Arbeitsvorschrift anlegen

1 Arbeitsvorschrift erstellen

=« Unter Prozesse » Arbeitsvorschriften auf IE>+ klicken.

2 Arbeitsvorschrift benennen

= Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf “WE 6ffnen.
= Unter Eigenschaften » Allgemein den folgenden Namen in
das Feld Name eingeben: Gerateleistungstest

3 Methode einfiigen

» Das Fenster Bibliothek durch Klicken auf ii\ offnen.
= Die erstellte Methode per Drag-and-drop von Biblio-
thek » Methoden in die Arbeitsvorschrift einfugen.
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Arbeitsvorschrift

) >

Methode

> "

4 Arbeitsvorschrift speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlicken.
Probenprofil anlegen

1 Probenprofil erstellen

= Unter Proben » Probenprofile auf + klicken.

2 Probenprofil benennen
= Den folgenden Namen in das Feld Probenprofilname eingeben:
Gerateleistungstest.

Probenprofil

Probenprofilname

3 Eingabefeld fiir den Probennamen
Der Bereich Probendaten enthalt ein Feld fir den Namen der Probe:

Probendaten

Feldname kurz
Name
Feldname lang

Name

Typ des Eingabefelds
Text v

Verwenden als

Eingabefeld v

4 Eigenschaften Eingabefeld

Standardwert

My Sample name

= Einen Standardwert fir den Probennamen eingeben.
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3.3.2

4 Arbeitsvorschrift und Anzahl Teilproben definieren

= Im Bereich Arbeitsvorschriften / Teilproben die erstellte
Arbeitsvorschrift Gerateleistungstest auswahlen.

= Die Anzahl Teilproben legt fest, wie viele Teilproben automat-
isch fur jede Probe hinzugeflgt werden. 1 eingeben.

Arbeitsvorschriften / Teilproben

11
A
m
iy
Il
11
+10

Avrbeitsvorschriften Anzahl Teilproben

5 Probenprofil speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drucken.
Probenliste anlegen

1 Probenliste erstellen

= Unter Proben » Probenlisten auf + klicken.

2 Probenliste benennen

= Den folgenden Namen in das Feld Name eingeben: Gerateleis-
tungstest.

Probenliste ¥

Mit [Enter] bestatigen.

3 Probenliste speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drucken.
H Proben werden spater hinzugeflgt.

Interne Gerdteleistungstests ausfiihren

ﬂ Empfohlene Ausfiihrungsintervalle beachten (siehe "Gerdteleis-
tungstests”, Kapitel 10.1, Seite 170).

Gerateleistungstest ausfiihren

Voraussetzung:



Gerat vorbereiten

Die Gerateleistungstests sind vorbereitet (sieche "Interne Gerdteleistungs-
tests vorbereiten”, Kapitel 3.3.1, Seite 41).

1 Gerat reservieren

Das Spektrometer reservieren (siehe "Gerdte reservieren und freige-
ben", Kapitel 2.4, Seite 28).

2 Probenliste 'Gerateleistungstest' 6ffnen

= Den Arbeitsbereich Proben 6ffnen.

= Falls die Probenliste Gerateleistungstest geschlossen wurde, in
der Registerkarte Proben den Unterbereich Probenlisten 6ffnen
und einen Doppelklick auf die Probenliste Gerateleistungstest
machen.

3 Probenprofil 'Gerateleistungstest' auswahlen

[}
= In der Auswahlliste links vom Icon B+ das Probenprofil Geréate-
leistungstest auswahlen.

U H v| 8. 8-

Anschliessend hinzugefligte Proben werden gemass den Spezi-
fikationen im ausgewahlten Probenprofil erstellt.

4 Probe hinzufiigen

[
= Durch Klicken auf B+ eine neue Probe zur Probenliste hinzufiigen.

[}
In der Probenliste erscheint ein neuer Eintrag. Er enthilt eine mit O

gekennzeichnete Probe, gefolgt von ihrer mit E gekennzeichneten
Teilprobe.

& Pobenname @ Nt Telprobenname NN IS

inj Probe 1 ] 1 Teilprobe 1

Gemass dem Probenprofil enthalt die neue Probe 1 Teilprobe, die die
Arbeitsvorschrift Gerateleistungstest verwendet.

» Die Probennamen und Teilprobennamen nach Bedarf bearbeiten.

= Die Probenliste durch Anklicken von H oder Drlcken der Tasten
[CTRL]+[S] speichern.

5 Gerateleistungstest durchfiihren
= Die Probe auswahlen, welche die Gerateleistungstests durchfuhrt.

= Die Tests durch Anklicken von @ starten.
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Nach Abschluss der Gerateleistungstests wird der Status der Teilprobe

als \/ angezeigt.

6 Resultat Giberpriifen
=« |Im Bereich unten rechts Resultate » Rohdaten 6ffnen.

Die Resultate der Wellenlangentests und der Rauschtests werden
angezeigt. FUr beide Tests den Gesamtstatus prufen:

Gesamtstatus

Erfolgreich

E Statuswarnung: Falls ein Gerateleistungstest fehlgeschlagen
ist, ist das Teilproben-lcon in der Probenliste rot markiert:

&

Informationen zu den zuletzt ausgefliihrten Gerateleistungstests

sind in den Gerateeigenschaften einsehbar:

= Unter Equipment » Gerate das reservierte Gerat auswah-
len.

- Durch Klicken auf “\Z das Fenster Eigenschaften 6ffnen.
» Spezifische Daten » Kalibrierdaten und Testdaten

[J Die Variable OverallStatus.Result der Befehle TEST WL und
TEST NOISE zeigt jeweils den Gesamtstatus des Tests an:
1: Der Test war erfolgreich.
2: Der Test ist fehlgeschlagen.

ﬂ Fehlerbehebungsschritte bei fehlgeschlagenen Tests beachten (siehe
"Gerdteleistungstests”, Kapitel 10.1, Seite 170).

3.3.3 Externe Gerateleistungstests (optional)
Die externen Gerateleistungstests unterstutzen die Validierung nach Phar-
makopden wie USP <856>, Ph.Eur 2.2.40 und JP 2.27. Externe, metrolo-
gisch ruckfuhrbare Referenzstandards sind erforderlich. Fur jeden externen
Referenzstandard muss die entsprechende OMNIS-Standarddatei (*.ostd)
in die OMNIS Software importiert werden (siehe Metrohm Knowledge
Base).

Damit die internen und die externen Gerateleistungstests unabhangig von-
einander ausgefuhrt werden kénnen:

= Separate Methoden, Arbeitsvorschriften und Probenprofile erstellen.


https://guide.metrohm.com/w/search/~/nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nide7bc36c92ebf53b9c0a8014000f160d0%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nidc0e84b4469c702180a9c22e301bb85e5%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nidb42deabaf903a2710a00240f20842cd1%20AND%20nid361445930044bb950a9c2214008348a2_%7C_nidc8768f662e97afc6c0a8014001995d4d%20AND%20nid361445930044bb950a9c2214008348a2_%7C_nid6c62b4b22e9ec122c0a8014000a9576b%20AND%20nid361445930044bb950a9c2214008348a2_%7C_nid111febdc5a6939cb0a9c227f6bcdc5c6%20AND%20nid20fa3fcd288568ac0a9c624234fb5c3f_%7C_nidcfe9c2f02886a2650a9c62426f377b1f?page=1
https://guide.metrohm.com/w/search/~/nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nide7bc36c92ebf53b9c0a8014000f160d0%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nidc0e84b4469c702180a9c22e301bb85e5%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nidb42deabaf903a2710a00240f20842cd1%20AND%20nid361445930044bb950a9c2214008348a2_%7C_nidc8768f662e97afc6c0a8014001995d4d%20AND%20nid361445930044bb950a9c2214008348a2_%7C_nid6c62b4b22e9ec122c0a8014000a9576b%20AND%20nid361445930044bb950a9c2214008348a2_%7C_nid111febdc5a6939cb0a9c227f6bcdc5c6%20AND%20nid20fa3fcd288568ac0a9c624234fb5c3f_%7C_nidcfe9c2f02886a2650a9c62426f377b1f?page=1
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= FUr die externen Gerateleistungstests analog vorgehen wie bei den
internen Gerateleistungstests, mit den folgenden Modifikationen und
Erganzungen.

E Die Befehle nehmen automatisch ein Referenzspektrum auf. Der
MEAS REF SPEC-Befehl wird deshalb nicht bendtigt.

TEST WL
= In der Methode den TEST WL-Befehl einfugen und auswahlen.

» Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf “WE offnen.
» Unter Eigenschaften » Parameter » Messparameter die Messpa-
rameter eingeben:
— Den Messmodus Extern auswahlen.
— Liquid Sample Presentation: Den Standard
WL Standard Transmission OMNIS NIR auswahlen.
— Solid Sample Presentation: Den Standard
WL Standard Reflection OMNIS NIR auswahlen.

TEST NOISE - Low-Flux-Test
= In der Methode den TEST NOISE-Befehl einfligen und auswahlen.

» Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf “WE offnen.
= Unter Eigenschaften » Parameter » Messparameter die Messpa-
rameter eingeben:
— Den Messmodus Low-Flux-Test auswahlen.
— Liquid Sample Presentation: Den Standard
ND Standard Transmission 4 (OD 1.0) OMNIS NIR auswah-
len.
— Solid Sample Presentation: Den Standard
ND Standard Reflection 2 (R10) OMNIS NIR auswahlen.

TEST NOISE - High-Flux-Test

= In der Methode einen weiteren TEST NOISE-Befehl einfigen und
auswahlen.

= Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf y E offnen.
» Unter Eigenschaften » Parameter » Messparameter die Messpa-
rameter eingeben:
— Den Messmodus High-Flux-Test auswahlen.
— Liquid Sample Presentation: Den Standard
ND Standard Transmission 0 (OD 0) OMNIS NIR auswah-
len.
— Solid Sample Presentation: Den Standard
ND Standard Reflection 5 (R99) OMNIS NIR auswahlen.
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TEST PHOTOMETRIC LINEARITY

» In der Methode den TEST PHOTOMETRIC LINEARITY-Befehl einfu-
gen und auswahlen.

= Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf ‘W 6ffnen,
» Unter Eigenschaften » Parameter » Messparameter die Refe-
renzstandards eingeben:
— Liquid Sample Presentation:
ND Standard Transmission 1 (OD 0.1) OMNIS NIR
ND Standard Transmission 2 (OD 0.3) OMNIS NIR
ND Standard Transmission 3 (OD 0.6) OMNIS NIR
ND Standard Transmission 4 (OD 1.0) OMNIS NIR
ND Standard Transmission 5 (OD 1.7) OMNIS NIR
— Solid Sample Presentation:
ND Standard Reflection 1 (RO5) OMNIS NIR
ND Standard Reflection 2 (R10) OMNIS NIR
ND Standard Reflection 3 (R40) OMNIS NIR
ND Standard Reflection 4 (R80) OMNIS NIR
ND Standard Reflection 5 (R99) OMNIS NIR

Externe Gerateleistungstests ausfiihren

Y Empfohlene Ausfiihrungsintervalle beachten (siehe “Gerdteleis-
tungstests", Kapitel 10.1, Seite 170).

Zur Durchfuhrung der Tests analog vorgehen wie bei den internen Gerate-
leistungstests. Fur die Platzierung der Referenzstandards die Anweisungen
im Bereich Kurven und Daten » Live-Daten befolgen.

HINWEIS
Falscher Standard

Falls der platzierte Standard und der im entsprechenden Befehl aus-
gewahlte Standard nicht Gbereinstimmen, sind die Testresultate feh-
lerhaft.

= Die Seriennummer des platzierten Standards muss mit der
Seriennummer Ubereinstimmen, die im Bereich Kurven und
Daten » Live-Daten angezeigt wird.
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4 Modellentwicklung vorbereiten

Mit Funktionseinheiten vom Typ Liquid Sample Presentation kdnnen
Modelle fur flussige Proben entwickelt werden. Mit Funktionseinheiten
vom Typ Solid Sample Presentation kénnen Modelle fur Feststoff-Pro-
ben entwickelt werden.

Die Modellentwicklung beginnt mit dem Sammeln von Kalibrierproben
und Validierproben.

Proben sammeln
Die Proben fur die Entwicklung eines Modells mit Bedacht sammeln:

= Die Proben sollten typische, zuklnftig zu erwartende Probenvariationen
sowie saisonale Schwankungen oder Umweltbedingungen umfassen.

= Die Proben sollten gleichmassig Uber die Variationsbreite verteilt sein.

= Vorzugsweise separate Probensatze fur die Kalibrierung und Validie-
rung sammeln.

= Alle Proben sollten auf die gleiche Weise gehandhabt werden.

Quantifizierung

Metrohm empfiehlt eine Mindestanzahl von ca. 50 Proben, oder flr ein
erstes Modell ca. 20 Proben. Je mehr Schwankungen bei den Bedingun-
gen, chemischen Komponenten oder Partikelgrossen abgedeckt werden
mussen, umso mehr Proben werden benétigt.

1. FUr jede Probe wird ein Spektrum aufgenommen.

2. Fur jede Probe wird der Referenzwert fur den Analyseparameter
durch die Referenzmethode gemessen, z. B. mittels Titration.
Falls fUr einen bestimmten Analyseparameter mehrere Referenzwerte
pro Probe vorliegen, sollte fur jede Probe der arithmetische Mittelwert
der Referenzwerte berechnet werden. Der Mittelwert wird als Refe-
renzwert fur die jeweilige Probe verwendet. Jeder Mittelwert sollte
aus der gleichen Anzahl an Referenzwerten gebildet werden. In die-
sem Fall werden die statistischen Kennzahlen im Verhaltnis zu einer
bestimmten Anzahl an Referenzwerten ausgedrickt.

Falls die Probe bei der Referenzmessung nicht verandert oder zerstort
wird, kénnen die Messungen auch in umgekehrter Reihenfolge durchge-
fuhrt werden.

Identifizierung

FUr jedes Produkt mussen die Proben die erwarteten Variationen abde-
cken. Die Produkte kénnen eine unterschiedliche Anzahl von Proben
haben, die Mindestanzahl betragt 3.

= FUr jede Probe wird ein Spektrum aufgenommen.
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« Die Identitat der Probe muss bekannt sein.

Qualifizierung

Die Kalibrierproben mussen die erwarteten Variationen abdecken. Die
Mindestanzahl der Proben im Kalibrierdatensatz betragt 3.

Optional kdnnen Validierproben jeweils dem positiven Validierdatensatz
oder dem negativen Validierdatensatz zugewiesen werden.

» FUr jede Probe wird ein Spektrum aufgenommen.

Workflows

ﬂ Eine Veranschaulichung der Ablaufe in der OMNIS Software ist im
Anhang zu finden:
= Spektren der Kalibrierproben aufnehmen (siehe "Spektren der
Kalibrierproben aufnehmen”, Seite 191)
= Referenzwerte oder Produktnamen erfassen (siehe "Referenz-
werte oder Produktnamen erfassen”, Seite 190)

4.1 Spektrenaufnahme vorbereiten

Fur jede Kalibrierprobe und Validierprobe muss ein Spektrum aufgenom-
men werden.

FUr jede Probe nur 1 Spektrum aufnehmen. Fir heterogene Fest-
stoffe die Option Mehrpunktmessung nutzen (s. u.).

Zur Vorbereitung der Spektrenaufnahme eine Methode, eine Arbeitsvor-
schrift, ein Probenprofil und eine Probenliste wie folgt erstellen.
Methode anlegen

Voraussetzung:

Ein geeignetes Arbeitssystem ist erstellt (siehe "Arbeitssystem erstellen”,
Kapitel 3.1, Seite 32).

1 Methode erstellen und benennen

= Unter Prozesse » Methoden auf + klicken.

= Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf ‘W offnen.
= Unter Eigenschaften » Allgemein einen passenden Namen in
das Feld Name eingeben.
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2 Arbeitssystem zuweisen

3

= Unter Eigenschaften » Ausfiihren mit das zu verwendende
Arbeitssystem auswahlen:

— Fur flussige Proben ein Arbeitssystem wahlen, das eine
Funktionseinheit vom Typ Liquid Sample Presentation
enthalt.

— FUr Feststoff-Proben ein Arbeitssystem wahlen, das eine
Funktionseinheit vom Typ Solid Sample Presentation
enthalt.

Eigenschaften
Ausflhren mit v

HI

Befehle einfiigen

= Das Fenster Bibliothek durch Klicken auf ii\ offnen.
= Unter Bibliothek » Befehle die folgenden Befehle suchen und
per Drag-and-drop in die Methode einflgen:
— Nur fur FlUssig-Probenprasentation: PREP SPEC bereitet
die Analyse flussiger Proben vor.
— MEAS REF SPEC zeichnet das Referenzspektrum auf.
— MEAS SPEC nimmt das Spektrum einer Probe auf.
— Nur fur FlUssig-Probenprasentation: VESSEL REMOVAL
dient zur kontrollierten Entnahme des Probengefasses aus
dem Probenhalter der FlUssig-Probenprasentation.

Die richtige Reihenfolge der Befehle beachten:
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Fliissige Proben Feststoff-Proben
Basisstruktur Basisstruktur
Methode Methode
> >
| |
E PREP SPEC E MEAS REF SPEC
| |
E MEAS REF SPEC E MEAS SPEC
|
E MEAS SPEC

I
E VESSEL REMOVAL

Anhand des Referenzspektrums und des aufgenommenen
Spektrums der Probe wird das Absorptionsspektrum der Probe
berechnet.

E Es gibt nur 1 Referenzspektrum pro Funktionseinheit. Mit jeder

Ausflihrung des Befehls MEAS REF SPEC wird das vorherige
Referenzspektrum Uberschrieben.

Aus diesem Grund nutzt der MEAS SPEC-Befehl immer das
zuletzt aufgenommene Referenzspektrum der jeweiligen Funk-
tionseinheit.

E Metrohm empfiehlt, jedem Befehl unter Eigenschaften » All-

gemein einen aussagekraftigen Namen zu geben.

4 MEAS SPEC-Befehlsparameter konfigurieren (nur bei Fest-
stoff-Probenprasentation)

Den MEAS SPEC-Befehl auswahlen.

Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf ‘W 6ffnen,
Unter Eigenschaften » Parameter » Messparameter die
Messparameter eingeben:
— Den Halter auswahlen, der fUr die Messung der Probe ver-
wendet wird.
— Den Messmodus auswahlen, der die Anzahl der Messungen
bestimmt. Empfehlung:
Mehrpunktmessung flr heterogene Feststoffe.
Einpunktmessung fir homogene Feststoffe.
— Das Probengefass auswahlen, das fur die Messung der
Probe verwendet wird.
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5 PREP SPEC-Befehlsparameter konfigurieren (nur bei Fliissig-

Probenprasentation)

Der PREP SPEC-Befehl ermdglicht eine Temperaturregelung. Die
Temperatur der Probe oder des Probenhalters kann auf einen Wert
zwischen 25 °C und 80 °C geregelt werden (siehe "Temperaturrege-
lung (Liquid Sample Presentation)", Kapitel 2.5, Seite 30).

Zudem stellt der PREP SPEC-Befehl sicher, dass der eingesetzte Pro-
benhalter zum vorgegebenen Probengefass passt. Andernfalls wird
die Bestimmung abgebrochen. Falls kein Probengefass eingesetzt ist,
erscheint eine Aufforderung zum Einsetzen der Probe.

= Den PREP SPEC-Befehl auswahlen.

= Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf { E offnen.
Den Unterbereich Parameter 6ffnen.

— Unter Probengefass den verwendeten Typ sowie die
genaue Bezeichnung des Probengefdsses auswahlen.

— Unter Temperaturregelung die Temperaturregelung ein-
oder ausschalten. Gegebenenfalls den Ort der Temperatur-
regelung und die Zieltemperatur spezifizieren. Fur die Tem-
peraturregelung der Probe die Option Probengefass aus-
wahlen.

Hinweis: Die Zieltemperatur darf maximal 5.0 K unter der
Umgebungstemperatur liegen.

— Falls gefordert, den zugehoérigen VESSEL REMOVAL-

Befehl auswahlen.

ﬂ HINWEIS
Beschadigung des Temperatursensors
Solange die Temperatur am Probengefass geregelt wird, steht
ein Temperatursensor in direktem Kontakt mit dem Probenge-
fass. Um den Temperatursensor nicht zu beschadigen, muss
vor der Entnahme des Probengefasses der Temperatursensor
vom Probengefass wegbewegt werden. Dazu dient der VES-
SEL REMOVAL-Befehl.

VESSEL REMOVAL-Befehlsparameter konfigurieren (nur bei
Fliissig-Probenprasentation)

Der VESSEL REMOVAL-Befehl kann die Entnahme des Probenge-
fasses sicherstellen. Der Prozessablauf wird solange unterbrochen, bis
das Probengefass entnommen ist. Dies ermdglicht einen kontrollier-
ten Ablauf bei Serienbestimmungen.

Falls die Temperatur am Probengefass geregelt wird, wird der Tempe-
ratursensor vom Probengefass wegbewegt. Sobald die Aufforderung
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zur Entnahme des Probengefasses erscheint, kann das Probengefass
ohne Beschadigung des Temperatursensors entnommen werden.

Die Temperaturregelung kann deaktiviert oder am Probenhalter fort-
gesetzt werden.

» Den VESSEL REMOVAL-Befehl auswahlen.

= Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf ‘W 6ffnen.
Den Unterbereich Parameter 6ffnen.

— Die Option Entnahme des Probengefasses sicherstel-
len aktivieren. Dies unterbricht den Prozessablauf und for-
dert den Benutzer auf, das Probengefass aus dem Proben-
halter zu entnehmen. Sobald die Probe entnommen ist,
wird der Prozessablauf fortgesetzt.

— FUr den Parameter Temperaturregelung Probenhalter
die Option Fortsetzen aktivieren. Dies setzt eine beste-
hende Temperaturregelung am Probenhalter fort, unabhan-
gig vom bisherigen Ort der Temperaturregelung.

7 Methode speichern

= Die Methode durch Klicken auf EJ/ validieren.

= Die Methode durch Klicken auf H oder DrUcken der Tasten
[CTRL]+[S] speichern.

Arbeitsvorschrift anlegen

1 Arbeitsvorschrift erstellen

=« Unter Prozesse » Arbeitsvorschriften auf |i>+ klicken.

2 Arbeitsvorschrift benennen

» Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf ‘W 6ffnen.
» Unter Eigenschaften » Allgemein einen passenden Namen in
das Feld Name eingeben.

3 Methode einfiigen

= Das Fenster Bibliothek durch Klicken auf ii\ offnen.
= Die erstellte Methode per Drag-and-drop von Biblio-
thek » Methoden in die Arbeitsvorschrift einflgen.
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Arbeitsvorschrift

) >

Methode

> "

4 Arbeitsvorschrift speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlicken.
Probenprofil anlegen

1 Probenprofil erstellen und benennen

= Unter Proben » Probenprofile auf + klicken.
= Einen passenden Namen in das Feld Name des Probenpro-
filsName des Probenprofils eingeben.

2 Eingabefeld fiir den Probennamen
Der Bereich Probendaten enthalt ein Feld fUr den Namen der Probe:

Probendaten

Feldname kurz
Name

Feldname lang

Name

Typ des Eingabefelds
Text v

Verwenden als

Eingabefeld v

4 Eigenschaften Eingabefeld

Standardwert

My Sample name

» Einen Standardwert fir den Probennamen eingeben.

3 Fur Quantifizierung: Eingabefeld fiir den Referenzparameter
hinzufiigen

Nur Probendaten konnen als Referenzparameter verwendet
werden, nicht Teilprobendaten.
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0o

5

Im Bereich Probendaten ein Eingabefeld durch Klicken auf
hinzuftgen.
Ein neues Eingabefeld wird rechts hinzugefugt.
Feldname kurz: Den Namen eingeben, der als Spaltenuberschrift
in der Probenliste verwendet werden soll.
Feldname lang: Optional den Namen eingeben, der als Bezeich-
nung in Reporten verwendet werden soll.
Hinweis: Falls das Feld Feldname lang leer ist, wird in den
Reporten der Name im Feld Feldname kurz verwendet.
Typ des Eingabefelds: Zahl.
Verwenden als: Eingabefeld
Im Abschnitt Eigenschaften Eingabefeld:
— Das Kontrollkastchen Leeres Feld erlauben aktivieren.
Das Kontrollkastchen Eingabe erzwingen deaktivieren.
— Das Feld Standardwert leer lassen.
— Die Einheit eingeben, in welcher der Referenzparameter
angegeben wird.
— Optional den Minimaler Wert und Maximaler Wert fur
das Eingabefeld andern.
— Damit das Eingabefeld bearbeitet werden kann, muss das
Kontrollkastchen Feld editierbar aktiviert sein.

Probendaten
Feldname kurz Feldname kurz
Name |
] Feldname lang
|
] Typ des Eingabefelds
I v Zahl v
|| Verwenden als
] v Eingabefeld v
<« I 4 Eigenschaften Eingabefeld
] Standardwert
|

Minimaler Wert

-10000000000
Maximaler Wert
10000000000
Einheit
. v
Feld editierbar

Leeres Feld erlauben
[] Eingabe erzwingen
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H Mehrere Referenzparameter
Falls mehr als ein Analyseparameter vorhergesagt werden
muss, ein separates Eingabefeld fir jeden Referenzparame-
ter hinzufugen (siehe "Mehrere Analyseparameter (Quantifizie-
rung)", Kapitel 9.1.1, Seite 161).

Zum Loschen eines Eingabefelds Feldname kurz rechts ankli-
cken und im Kontextmen( [Eingabefeld I16schen] auswahlen.

Fiir Identifizierung und Verifizierung: Eingabefeld fiir den
Produktparameter hinzufiigen

Nur Probendaten kénnen als Produktparameter verwendet
werden, nicht Teilprobendaten.

on

3

= Im Bereich Probendaten ein Eingabefeld durch Klicken auf
hinzufugen.
Ein neues Eingabefeld wird rechts hinzugeflgt.

» Feldname kurz: Den Namen eingeben, der als Spaltentberschrift
in der Probenliste verwendet werden soll.

» Feldname lang: Optional den Namen eingeben, der als Bezeich-
nung in Reporten verwendet werden soll.
Hinweis: Falls das Feld Feldname lang leer ist, wird in den
Reporten der Name im Feld Feldname kurz verwendet.

Produktnamen kdénnen in der Probenliste entweder als Text oder als
Listenauswahl eingegeben werden. Falls spater Verifizierungen durch-
gefuhrt werden, die Listenauswahl verwenden.

Produktnamen in Textfeld schreiben:

» Typ des Eingabefelds: Text.

= Verwenden als: Produkt

= Den Abschnitt Eigenschaften Eingabefeld nach Bedarf ausfil-
len.

Produktnamen aus Liste auswahlen:

= Typ des Eingabefelds: Auswahlliste.
» Verwenden als: Produkt
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= Im Abschnitt Eigenschaften Eingabefeld die Produktnamen aus
einem Modell auswahlen oder manuell hinzuflgen:

— Elemente auswadhlen: Auf Elemente auswahlen kli-
cken. Ein Identifizierungsmodell oder eine Modellhierarchie
auswahlen. Mit einem Klick auf Auswahlen die Produktna-
men aus dem Modell Ubernehmen.

— Elemente manuell hinzufiigen: Unter Listenelemente
die gewlnschten Produktnamen eingeben und jeden einge-
gebenen Produktnamen durch Klicken auf + hinzufugen.

= Falls zusatzlich zu den vordefinierten Listenelementen auch die
Eingabe von Freitext moglich sein soll, das Kontrollkastchen Frei-
text erlauben aktivieren.

= Die weiteren Einstellungen nach Bedarf vornehmen.

Produktnamen in Textfeld Produktnamen aus Liste
schreiben auswahlen
Probendaten Probendaten

Feldname kurz Feldname kurz

Feldname lang Feldname lang

Typ des Eingabefelds

Typ des Eingabefelds Auswahlliste Vv
Text v
& Verwenden als
Verwenden als Produkt v
Produkt v

4 Eigenschaften Eingabefeld

4 Eigenschaften Eingabefeld Elemente auswahlen
Standardwert Listenelemente
+
Feld editierbar Produkt A X
Leeres Feld erlauben
. . Produkt B x
[[] Eingabe erzwingen
Produkt C X
Standardwert
Leer v

[] Freitext erlauben
Leeres Feld erlauben
|:| Eingabe erzwingen

5 Arbeitsvorschrift und Anzahl Teilproben definieren

» |Im Bereich Arbeitsvorschriften / Teilproben die erstellte
Arbeitsvorschrift auswahlen.

= Die Anzahl Teilproben legt fest, wie viele Teilproben automatisch
fur jede Probe hinzugeflgt werden. 1 eingeben.
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Arbeitsvorschriften / Teilproben

m
Tl
m
Yy
m
Sl
w
i

Arbeitsvorschriften Anzahl Teilproben

6 Probenprofil speichern

= Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drucken.
Falls mehrere Probenprofile bendtigt werden (zum Beispiel fur unterschied-
liche Produkte):

1. Unter Proben » Probenprofile das bereits erstellte Probenprofil
auswahlen.

2. Das ausgewahlte Probenprofil durch Klicken auf Ej duplizieren.
3. Das duplizierte Probenprofil 6ffnen und die benétigten Anpassungen
vornehmen.

Probenliste anlegen

1 Probenliste erstellen und benennen

= Unter Proben » Probenlisten auf + klicken.
Eine neue Registerkarte o6ffnet sich.
= Einen passenden Namen in das Feld Name eingeben.

Probenliste ¥

2 Proben hinzufiigen

o
= In der Auswahlliste links vom Icon B+ das erstellte Probenprofil
auswahlen.

90 H v| 8. 8-

Nachfolgend hinzugefligte Proben werden gemass den Spezifika-
tionen im ausgewahlten Probenprofil erstellt.
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[}
= Durch Klicken auf B+ eine neue Probe zur Probenliste hinzufigen.
So viele Proben wie bendtigt hinzuflugen.

[}
Jede Zeile der Probenliste enthilt eine mit dem Icon B gekenn-
zeichnete Probe. Rechts davon folgen die Probendaten. Danach

folgt die mit g gekennzeichnete Teilprobe und die Teilprobenda-
ten.

Die Proben werden gemass den Spezifikationen im ausgewahlten
Probenprofil erstellt:

— Quantifizierung: Mit dem definierten Eingabefeld fur den
Referenzparameter und seiner Einheit, sofern eine Einheit
definiert wurde.

Identifizierung und Verifizierung: Mit dem definierten Einga-
befeld flr den Produktparameter.

— Jede Probe enthalt 1 Teilprobe, welche die festgelegte
Arbeitsvorschrift verwendet.

B Probenname Name des Referenzparameters [/ Teilprobenname  Arbeitsvorschrift
é Probe 1 % @ 1 Teilprobe 1
g  Probe2 % @ 2 Teilprobe 2
8 Probe 3 % ® 3 Teilprobe 3

Abbildung 5  Probenliste (Beispiel fur Quantifizierung)

= Die Probennamen und Teilprobennamen nach Bedarf bearbeiten.

= Falls die Referenzwerte (Quantifizierung) bzw. die Produktnamen
(Identifizierung, Verifizierung) bereits bekannt sind, diese in die
entsprechenden Felder eingeben.

Probenliste speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drucken.

Falls mehrere Probenlisten bendtigt werden (zum Beispiel fur unterschiedli-
che Produkte):

1.

Unter Proben » Probenlisten die bereits erstellte Probenliste aus-
wahlen.

Die ausgewahlte Probenliste durch Klicken auf (2 duplizieren.
Die duplizierte Probenliste 6ffnen und die bendétigten Anpassungen
vornehmen.

Referenzwerte oder Produktnamen kénnen auch auf andere Weise

in die Probenliste eingetragen werden (siehe Metrohm Knowledge

Base).

= Manuell wahrend der Bestimmung, z. B. in ein Abfragefenster.

= FUr Quantifizierung auch automatisch aus einer nachfolgenden
oder vorhergehenden Bestimmung mit der Referenzmethode.


https://guide.metrohm.com/w/search/~/nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid0dffbac615e96f920a00ca8b2e8c8eab%20AND%20nid361445930044bb950a9c2214008348a2_%7C_nidc8768f662e97afc6c0a8014001995d4d%20AND%20nid361445930044bb950a9c2214008348a2_%7C_nid26d8860b2e9c264bc0a8014001e181a0%20AND%20nid361445930044bb950a9c2214008348a2_%7C_nidba13dbcf7328ae6c0a00237c0ebdf4be%20AND%20nid20fa3fcd288568ac0a9c624234fb5c3f_%7C_nidcfe9c2f02886a2650a9c62426f377b1f?page=1
https://guide.metrohm.com/w/search/~/nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid0dffbac615e96f920a00ca8b2e8c8eab%20AND%20nid361445930044bb950a9c2214008348a2_%7C_nidc8768f662e97afc6c0a8014001995d4d%20AND%20nid361445930044bb950a9c2214008348a2_%7C_nid26d8860b2e9c264bc0a8014001e181a0%20AND%20nid361445930044bb950a9c2214008348a2_%7C_nidba13dbcf7328ae6c0a00237c0ebdf4be%20AND%20nid20fa3fcd288568ac0a9c624234fb5c3f_%7C_nidcfe9c2f02886a2650a9c62426f377b1f?page=1

Modellentwicklung vorbereiten

Die Probenlisten und Prozesse sind bereit fur die Aufnahme der Spektren
(siehe "Spektren aufnehmen”, Kapitel 4.2, Seite 61).

4.2 Spektren aufnehmen

/A WARNUNG

Entflammbare Stoffe auf heisser Oberflache

Feuer- und Verbrennungsgefahr bei Verschiitten von entflammbaren
Stoffen. Proben, Probenvials, Probenhalter und die Probenprasenta-

tion kdnnen Temperaturen bis zu 85 °C erreichen.

» Zlndquellen vermeiden.

= Erdungsschutz benutzen.

= Absaugeinrichtung verwenden.

= Verschuttete FlUssigkeiten und Feststoffe unverzuglich beseitigen.

/A\ VORSICHT

Volumenausdehnung der Probe durch Erwarmung

Verletzungen und Gesundheitsschadigungen durch Uberlaufen oder

Zerbrechen des Probengefasses oder durch weggesprengten Stopfen.

= Probengefass nur bis zur Mindesthohe von 2 cm fullen. Die FlUs-
sigkeit kann sich im verbleibenden Luftvolumen ausdehnen.

Alternativ Stopfen mit Kapillarbohrung verwenden.
= Den Stopfen sanft eindrlicken, damit das Probengefass nicht
beschadigt wird.

/\ VORSICHT
Heisse Probenvials

Verbrennungen der Haut durch Kontakt mit heissen Oberflachen oder
heissen FlUssigkeiten. Proben, Probenvials, Probenhalter und die Pro-
benprasentation konnen Temperaturen bis zu 85 °C erreichen.

= Personliche Schutzausristung und hitzebestandige Schutzhand-

schuhe tragen.
= Verschuttete FlUssigkeiten und Feststoffe unverzuglich beseitigen.

Spektren fiir die Entwicklung des Modells aufnehmen

Voraussetzungen:

Die Spektrenaufnahme ist vorbereitet (siehe "Spektrenaufnahme vorbe-
reiten", Kapitel 4.1, Seite 50).

Das Spektrometer ist reserviert (siehe "Gerdte reservieren und freige-
ben", Kapitel 2.4, Seite 28).
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= Der richtige Probenhalter ist eingesetzt. Der Probenhalter muss auf das
zu verwendende Probengefdss abgestimmt sein.

1 Probenliste 6ffnen

= Den Arbeitsbereich Proben 6ffnen.
= Falls die Probenliste geschlossen wurde, unter Proben » Pro-
benlisten die Probenliste mit einem Doppelklick 6ffnen.

E Quantifizierung: Die Eingabefelder fur den Referenzparameter
kdnnen zu diesem Zeitpunkt noch leer sein. Die Referenzwerte
kdnnen nach der Spektrenaufnahme bestimmt und eingegeben
werden.

Identifizierung und Verifizierung: Die Produktnamen kénnen
vor oder nach der Spektrenaufnahme eingegeben werden.

2 Weitere Proben hinzufiigen (optional)
Falls weitere Proben bendtigt werden:

o
= In der Auswahlliste links vom Icon B+ das erstellte Probenprofil
auswahlen.

U H v| 8.] 8-

Anschliessend hinzugeflgte Proben werden gemass den Spezifika-
tionen im ausgewahlten Probenprofil erstellt.

[}
= Durch Anklicken von B+ neue Proben zur Probenliste hinzufiigen.
= Die Probennamen und Teilprobennamen nach Bedarf bearbeiten.

= Durch Klicken aufH die Probenliste speichern.

3 Bestimmungen durchfiihren

HINWEIS
Beschadigung des Temperatursensors bei Temperaturrege-
lung am Probengefass

Falls das Probengefass entnommen wird, wahrend der Sensor
in direktem Kontakt mit dem Probengefass ist, kann der Sensor
beschadigt werden.

= Probengefass erst entnehmen, wenn die Messung fertig und
der Temperatursensor vom Probengefass wegbewegt wurde.
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Die zu analysierende Teilprobe auf eine der folgenden Weisen
auswahlen:

— Die Teilprobe durch Anklicken des Icons g auswahlen.
— FUr Analysezwecke reicht es aus, eine einzelne Zelle der
Teilprobe auszuwahlen.
Die entsprechende physische Probe vorbereiten.
Das Probengefass in den Probenhalter einsetzen.

Die Bestimmung durch Anklicken von @ starten. Eine Zahl auf
der Schaltflache gibt an, wie viele Teilproben ausgefihrt werden.
Die der Teilprobe zugewiesene Arbeitsvorschrift wird gestartet.
Eventuelle Anweisungen im Bereich Kurven und Daten » Live-
Daten befolgen. Falls die Temperatur am Probengefass geregelt
wird, das Probengefass erst nach Aufforderung entnehmen.
Nach erfolgreichem Abschluss der Analyse wird der Status der

Teilprobe als \/ angezeigt.
Die Bestimmungen fur alle weiteren Proben auf die gleiche Weise
durchfdhren.

ﬂ Die Zieltemperatur darf max. 5.0 K unter der Umgebungstem-
peratur liegen.

ﬂ Falls die Prozesse fur Serienbestimmungen geeignet sind, kon-
nen mehrere Teilproben auf einmal ausgewahlt werden. Alter-

nativ startet alle ausfihrbaren Teilproben in der Proben-

liste.

= FlUssige Proben: Der VESSEL REMOVAL-Befehl ermdglicht
Serienbestimmungen.

» Feststoff-Proben: Fir die Durchfiihrung von Serienbestim-
mungen mussen Benutzeraktionen vorgesehen werden
(z. B. mit dem WAIT-Befehl).

Sichtpriifung der Spektren

Eine Sichtprufung der Spektren ermdéglicht die Identifizierung verrauschter
Wellenlangenbereiche und maglicher fehlerhafter Messungen.

Voraussetzung:

Die Analyse der Teilproben wurde erfolgreich abgeschlossen.

1 Unterbereich 'Kurven' 6ffnen

In der Registerkarte der Probenliste Kurven und Daten » Kur-
ven Offnen.
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2 Spektren anzeigen und priifen

= Einzelnes Spektrum anzeigen:
— In der Probenliste die entsprechende Teilprobe auswahlen

(mit dem Icon E gekennzeichnet).
= Mehrere Spektren anzeigen:

— Die Kurvenuberlagerung durch Anklicken von aktivie-
ren.
— In der Probenliste mehrere Teilproben mithilfe der Tasten
[CTRL] oder [SHIFT] auswahlen.
» Spektren prifen (siehe "Diagramme handhaben”, Kapitel 11.3,
Seite 173).
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Determination start Sample Subsample Curve Command - method Operating procedure
2022-02-24 10:37:22  EtOH (1)a  Subsamplel Absorbance EtOH — H20 [%] 3 - EtOH (1) simulated spectra 1 EtOH (1) simulated spectra
2022-02-24 10:37:30  EtOH (1) b Subsample2 ~ Absorbance EtOH — H20 [%] 4 - EtOH (1) simulated spectra 1 EtOH (1) simulated spectra
2022-02-24 10:37:34  EtOH (1) ¢ Subsample3  Absorbance EtOH — H20 [%] 5 - EtOH (1) simulated spectra 1 EtOH (1) simulated spectra

Referenzwerte (Quantifizierung) und Produktnamen (lden-
tifizierung, Verifizierung)

1 Referenzmethode (Quantifizierung)

= Die Referenzwerte der Proben mit einer geeigneten Referenzme-
thode messen, z. B. mit Titration.

2 Referenzwerte oder Produktnamen eintragen

» Die Referenzwerte bzw. Produktnamen in die entsprechenden Fel-
der in der Probenliste eintragen.
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[}l Probendaten in der Probenliste hinzufiigen
Falls bei Messbeginn noch keine Probendaten flr den Referenz-
parameter bzw. den Produktparameter vorhanden war, kann
ein Eingabefeld wie folgt hinzugefligt werden:

[}
= Durch Anklicken von B die Proben auswahlen, fiir die ein
Eingabefeld hinzugefugt werden soll. Zum Auswahlen aller

Proben e anklicken.

= Durch Rechtsklick auf die ausgewahlten Proben das Kon-
textmenu 6ffnen und Probendaten hinzufiigen auswah-
len.

» Probendaten flr den Referenzparameter oder den Produkt-
parameter hinzufligen (siehe "Spektrenaufnahme vorberei-
ten", Kapitel 4.1, Seite 50).

3 Probenliste speichern

= Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlicken.
Falls mehrere Probenlisten vorbereitet wurden, jede Probenliste wie oben
beschrieben verarbeiten.

Quantifizierung: Um ein Quantifizierungsmodell zu entwickeln, fortfah-
ren mit Quantifizierungsmodell, Kapitel 5, Seite 66..

Identifizierung, Verifizierung: Um ein Identifizierungsmodell zu entwi-
ckeln, fortfahren mit Identifizierungsmodell, Kapitel 6, Seite 105..

Qualifizierung: Um ein Qualifizierungsmodell zu entwickeln, fortfahren
mit Qualifizierungsmodell, Kapitel 7, Seite 124..
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5 Quantifizierungsmodell

5.1 Quantifizierungsmodell erstellen

Eine Veranschaulichung der Ablaufe in der OMNIS Software ist im
Anhang zu finden (siehe "Entwicklung eines Modells", Seite 192).

[} Mehrere Analyseparameter
Um mehr als einen Analyseparameter fir jede Probe vorherzusagen,
ein separates Modell fur jeden Parameter erstellen (siehe "Mehrere
Analyseparameter (Quantifizierung)", Kapitel 9.1.1, Seite 161).

Quantifizierungsmodell erstellen

Voraussetzung:

= Spektren fur die Entwicklung des Modells sind aufgenommen (siehe
"Spektren aufnehmen”, Kapitel 4.2, Seite 61).

1 Quantifizierungsmodell erstellen und benennen
» Unter Kalibrierung und Auswertung » Quantifizierungsmo-
I
delle auf L+ klicken.
Ein neues Quantifizierungsmodell erscheint in einer neuen Regis-
terkarte.

= Einen passenden Namen in das Eingabefeld Name des Quantifi-
zierungsmodells eingeben.

2 Proben und Referenzparameter auswahlen

= Alle Probenlisten durch Anklicken von Probenlisten anzeigen.
= Alle Probenlisten auswahlen, die fur die Entwicklung des Modells
vorbereitet wurden.

Quantifizierungsmodell erstellen

Name des Quantifizierungsmodells

Suchabfragen XDS-/DS-Import

Name Gespeichert Referenzparameter  Einheit

EtOH (1) simulation 2022-02-22 20:38:13 H20 %
EtOH (2) simulation 2022-02-24 09:42:40

My sample list 2022-02-17 10:49:44
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H Proben kénnen auch Uber eine Suchabfrage ausgewahlt wer-
den.
Bei Bedarf konnen auch Proben von XDS-Geraten und DS-Gera-
ten importiert werden (siehe "Wechsel von XDS/DS Analyzer
(Quantifizierung)", Kapitel 11.6, Seite 185).

ﬂ Die Probenauswahl kann spater angepasst werden.

» Die Liste Referenzparameter zeigt alle Probendaten, die als
Referenzparameter geeignet sind.
Den Referenzparameter auswahlen, fir den das Modell entwickelt
wird. Falls der Referenzparameter unterschiedliche Benennungen
hat, alle Benennungen auswahlen.

« Auf [Weiter] klicken.

3 Referenzparameter definieren

» Die Liste Referenzparameter zeigt alle Benennungen fir den
Referenzparameter, die im vorhergehenden Schritt ausgewahlt
worden sind.

In dieser Liste alle benétigten Benennungen auswahlen.

Referenzparameter definieren

Name des Quantifizierungsmodells

Name des Referenzparameters

Referenzparameter Einheit H20

Einheit des Referenzparameters
% v

H20 %

Dezimalstellen

» Im Feld Name des Referenzparameters den Namen eingeben,
den das Modell verwenden soll.

» Die Einheit des Referenzparameters auswahlen, die das
Modell verwenden soll.

= Die Anzahl der Dezimalstellen fur die Darstellung der Resultate
eingeben.

Alle Spektren, die Uber die ausgewahlten Benennungen des Referenz-
parameters verflgen, werden dem Modell hinzugeflgt.

4 Automatische oder manuelle Modellentwicklung

Falls das Modell automatisch entwickelt werden soll, aber vor-
her die Probenauswahl angepasst werden muss, mit der manu-
ellen Modellentwicklung fortfahren.
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= Automatische Modellentwicklung
Automatische Modellentwicklung mit dem OMD (OMNIS
Model Developer) und den ausgewahlten Proben. Im Anschluss
an die automatische Modellentwicklung kann das Modell publi-
ziert, validiert oder weiterentwickelt werden.
— Auf [OMD starten] klicken.
Die Dauer der OMD-Ausflihrung hangt von der Anzahl der
Spektren ab.
— Fortfahren mit Kapitel 5.2, Automatische Modellentwick-
lung — OMD, Seite 68.
= Manuelle Modellentwicklung
— Auf [Erstellen] klicken.
Das neue Modell wird in einer Registerkarte geoffnet.

— Modell speichern: Auf H klicken oder die Tasten
[CTRL]+[S] drucken.

— Fortfahren mit Kapitel 5.3, Manuelle Modellentwicklung,
Seite 71.

5.2 Automatische Modellentwicklung - OMD

Der OMD (OMNIS Model Developer) automatisiert die Entwicklung
von Quantifizierungsmodellen, prasentiert eine Auswahl der am besten
geeigneten Modelle und bewertet deren Vorhersagekraft.

Voraussetzung:

Der OMD wurde mit [OMD starten] gestartet.

1 Berechnete Quantifizierungsmodelle priifen

Sobald die Berechnungen beendet sind, bietet der OMD 5 Modelle
zur Auswahl an.

Berechnete Quantifizierungsmodelle

Name des Quantifizierungsmodells Dezimalstellen

Modell# SEC SECV 'SEP IR2P

Die Modelle sind gemass ihrer Vorhersagekraft geordnet. Fur jedes
Modell sind statistische Kennzahlen aufgefuhrt.

Am linken Rand der Tabelle sind die Modelle mit folgenden Farben
gekennzeichnet:



Quantifizierungsmodell

Griin markierte Modelle besitzen eine gute Vorhersagekraft. Falls
die Anzahl der Proben ausreichend gross ist, funktioniert das
Modell bei allen unbekannten Proben desselben Typs gut. Die sta-
tistischen Kennzahlen liefern eine zuverlassige Schatzung kunftiger
Fehler.

Gelb markierte Modelle besitzen eine mittlere Vorhersagekraft.
Falls die Anzahl der Proben ausreichend gross ist, ist eine gute
Leistung des Modells zu erwarten. Die statistischen Kennzahlen
konnten fUr zukunftige Proben zu optimistisch sein. Eine separate
Validierung wird empfohlen.

Rot markierte Modelle besitzen eine nicht ausreichende Vorher-
sagekraft. Das Modell hat gravierende Mangel. Es sollte nicht
verwendet werden.

ﬂ Falls ein Quantifizierungsmodell noch verbessert werden kann,

werden im Tooltip des Modells Verbesserungsvorschlage ange-
zeigt.

Statistische Kennzahlen priifen

Fur jedes Modell werden folgende Standardfehler dargestellt:

SEC: Standardfehler der Kalibrierung.

SECV: Standardfehler der Kreuzvalidierung.

SEP: Standardfehler der Pradiktion. Diese Zahl ist bei der Analyse
unbekannter Proben der beste Schatzwert fir den Pradiktionsfeh-
ler. Der SEP wird nur angezeigt, falls ein Validierdatensatz verfug-
bar ist.

Hinweis: Nur wenn nach der Ausreissererkennung noch mindes-
tens 100 Spektren verbleiben, erstellt der OMD einen Validier-
datensatz.

Das Modell 1 hat die beste Vorhersagekraft, jedoch nicht unbedingt
die kleinsten Standardfehler.

Korrelationsdiagramm priifen

Durch Klicken auf ein einzelnes Modell wird das zugehérige Kor-
relationsdiagramm angezeigt.

69



Quantifizierungsmodell

Korrelationsdiagramm
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Berechneter Wert

Das Korrelationsdiagramm ermdglicht eine Einschatzung der Leis-
tung des Modells auf einen Blick. Das Diagramm stellt die Korrelation
zwischen den mit dem Modell berechneten Werten (x-Achse) und
den Referenzwerten (y-Achse) dar.

Jeder Punkt reprasentiert eine Probe:

= Blaue Punkte reprasentieren die Proben im Kalibrierdatensatz.

= Grlne Punkte reprasentieren die Proben im Validierdatensatz (falls
vorhanden).

= Rote Punkte reprasentieren die Proben im Ausreisserdatensatz
(falls vorhanden).

Eine Regressionsgerade wird so durch die blauen bzw. grinen
Punkte gelegt, dass der Zusammenhang zwischen Referenzwerten
und berechneten Werten maéglichst gut beschrieben wird.

Korrelationsdiagramm beurteilen

= Die Steigung der blauen und griinen Regressionsgerade sollte
maoglichst nahe bei 1 sein, der y-Achsenabschnitt méglichst nahe
bei 0.

= Die blauen und grinen Punkte sollten méglichst nahe an der
entsprechenden Regressionsgerade liegen.

H Die Regressionsgerade und die Punkte kdnnen sich tUberde-
cken.

4 Modelle validieren, weiterentwickeln oder publizieren

E Damit das Modell in Bestimmungen und Nachauswertungen
verwendet werden kann, muss es publiziert werden.

Eines der 5 Modelle direkt publizieren
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= Falls der OMD bei der Erstellung des Modells gestartet wurde:

— Ein Modell auswahlen und auf [Speichern und publizie-
ren] klicken. Die Ubrigen 4 Modelle werden verworfen.

— Unter Kalibrierung und Auswertung » Quantifizie-
rungsmodelle wird die zuletzt publizierte Version ange-
zeigt.

Der PREDICT-Befehl kann nun auf die publizierte Version
des Modells zugreifen.
= Falls der OMD in einem gedffneten Modell gestartet wurde:
— Ein Modell auswahlen und auf [Bearbeiten] klicken.

— Modell speichern: Auf H klicken oder die Tasten
[CTRL]+[S] drucken.

— Fortfahren mit Kapitel 5.4, Quantifizierungsmodell publizie-
ren, Seite 94.

Ein oder mehrere Modelle validieren oder weiterentwickeln

» Ein oder mehrere Modelle auswahlen. Fir eine Mehrfachauswah!
die [SHIFT]-Taste oder die [CTRL]-Taste verwenden.

= Auf [Bearbeiten] klicken.
Jedes ausgewahlte Modell wird in einer neuen Registerkarte
geoffnet.

= Neue Modelle speichern: In den entsprechenden Registerkarten

auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drUcken.
» Fortfahren mit Kapitel 5.3, Manuelle Modellentwicklung, Seite
/1.

53 Manuelle Modellentwicklung

5.3.1 Proben auswahlen und Datensatz aufteilen

Die Registerkarte des Quantifizierungsmodells zeigt zuoberst eine waage-
rechte Navigationsleiste an, den Navigator. Der Navigator flhrt durch die
weiteren Schritte der Modellentwicklung.

Proben auswahlen Quantifizierungsmodell para-  Quantifizierungsmo-
metrieren dell validieren

[ parstellung von Spektren
In den 3 Prozessschritten werden die einzelnen Spektren in Form
von Kurven, Punkten oder Tabellenzeilen dargestellt.

Ausgewahlte Spektren werden in allen Darstellungen und in allen
Prozessschritten gleichzeitig hervorgehoben.
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) Tabellen und Diagramme
Die Handhabung von Tabellen und Diagrammen ist im Anhang
beschrieben:
» Tabellen handhaben (siehe "Tabellen handhaben", Kapitel 11.2,
Seite 172)
= Diagramme handhaben (siehe "Diagramme handhaben”, Kapitel
11.3, Seite 173)

Prozessschritt Proben auswahlen
Der Bereich Spektrenliste zeigt die Spektren der ausgewahlten Proben:

Spektrenliste é;; d we - 2?2 57

Probenname Teilprobenname Quelle H20

R ERER
KO KR K KO K

Ein Eingabefeld zeigt jeweils den zugehorigen Referenzwert an (im Bild
orange markiert).

Der Prozessschritt Proben auswahlen ermdglicht Folgendes:

» Probenauswahl anpassen
Zusatzliche Spektren hinzuflgen oder Spektren |6schen.
» Datensatz aufteilen
Automatische oder manuelle Aufteilung des Datensatzes:
— Kalibrierdatensatz: Mit den Spektren und Referenzwerten des
Kalibrierdatensatzes wird das Modell berechnet.
— Validierdatensatz: Die Spektren und Referenzwerte des Vali-
dierdatensatzes dienen ausschliesslich zur Validierung des
Modells.
— Ausreisserdatensatz: Der Ausreisserdatensatz hat keinen Ein-
fluss auf das Modell oder dessen Validierung. Ausreisser werden
lediglich in einigen Diagrammen informativ dargestellt.

H Ein Modell kann ohne Validierdatensatz entwickelt werden, z. B.
wenn in einer ersten Phase nur eine begrenzte Anzahl von Proben
zur Verflgung steht.

Probenauswahl anpassen (optional)

Voraussetzung:
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= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
gedffnet und im Vordergrund (siehe "Quantifizierungsmodell erstel-
len", Kapitel 5.1, Seite 66).

= Der Navigator ist im Prozessschritt Proben auswahlen.,

1 Spektren hinzufiigen oder lI6schen

Probenauswahl und Referenzparameter kdnnen jederzeit im Bereich
Spektrenliste angepasst werden:

= Um Proben auszuwahlen, deren Spektren der Spektrenliste hinzu-

gefugt werden sollen, auf L&+ klicken.
» Um Spektren aus der Spektrenliste zu entfernen, Spektren aus-

wahlen und auf b= klicken.
Hinweis: Die zugehorigen Proben inkl. Spektren bleiben in der
Datenbank erhalten.

o
«  Auf (Y klicken, um Folgendes zu andern:
— den Namen oder die Einheit des Referenzparameters
— die Auswahl der Benennungen fur den Referenzparameter
— die Anzahl der Dezimalstellen fur den Referenzparameter
und fur alle Resultate

ﬂ Falls der Referenzwert eines Spektrums bearbeitet werden
muss, die jeweilige Probenliste oder Suchabfrage 6ffnen und
einen Doppelklick auf den Referenzwert machen.

2 Modell speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlicken.

E Zur automatischen Modellentwicklung wechseln

Die weiteren Einstellungen in dieser Registerkarte haben keinen

Einfluss auf den OMD (OMNIS Model Developer). Daher kann

an dieser Stelle zur automatischen Modellentwicklung gewechselt

werden:

= Bei Bedarf im Histogramm die gleichmassige Verteilung der Refe-
renzwerte prifen (siehe "Histogramm", Seite 77).

= Der OMD sucht selbstandig nach Ausreissern und schliesst diese
von der Modellentwicklung aus.
Falls dennoch Ausreisser manuell ausgeschlossen werden sollen,
mussen sie aus der Probenliste entfernt werden. Eine Zuordnung
zum Ausreisserdatensatz hat keine Auswirkung auf den OMD.

« Auf [OMD starten] klicken.
Die Dauer der OMD-Ausfuhrung hangt von der Anzahl der Spekt-
ren ab.
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Signifikanzniveau fiir die Ausreissererkennung

Voraussetzung

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Quantifizie-
rungsmodell ge6ffnet und im Vordergrund.

1 Eigenschaften des Modells bearbeiten

= Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf ‘_5 offnen.

» Unter Eigenschaften » Parameter » Ausreissergrenzen das
Signifikanzniveau fur die Ausreissererkennung festlegen. Je
hoher das Signifikanzniveau ist, umso mehr spektrale Ausreisser
werden erkannt. Typische Werte sind 5 % oder 1 %.

Das Signifikanzniveau wird wie folgt verwendet:

— Die optionale automatische Ausreissererkennung wahrend
der Entwicklung des Modells berlcksichtigt das Signifikanz-
niveau zum Zeitpunkt der Ausreissererkennung (s. u.).

— Die Ausreissererkennung bei der Pradiktion von Probenei-
genschaften berlcksichtigt das Signifikanzniveau zum Zeit-
punkt der Publizierung des Modells.

2 Modell speichern
«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlicken.

Ausreisserdatensatz und Validierdatensatz ermitteln

Die Ausreissererkennung ermoglicht die automatische Erstellung eines
Ausreisserdatensatzes. Die verbleibenden Spektren kdnnen automatisch in
einen Kalibrierdatensatz und einen Validierdatensatz aufgeteilt werden.

Falls fUr Kalibrierung und Validierung separate Proben gesammelt wurden,
konnen die Proben manuell zugeordnet werden.

Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geoffnet und im Vordergrund.

= Der Navigator ist im Prozessschritt Proben auswahlen.

1 Datensatzaufteilung aufrufen

= Im Bereich Spektrenliste auf ('”9 klicken.

Der Dialog Datensatzaufteilung wird gedffnet.
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2 Ausreisserdatensatz ermitteln

= Um Spektren automatisch dem Ausreisserdatensatz zuzuordnen,
den Umschalter Ausreisser ermitteln aktivieren. Die automa-
tische Ausreissererkennung erkennt folgende Arten von Ausreis-
sern:
— Spektrale Ausreisser aufgrund von Abweichungen in den
Spektren
— Referenzwert-Ausreisser aufgrund von Anomalien in den
Referenzwerten

Bei Bedarf das Signifikanzniveau anpassen. Je hoher das Signi-
fikanzniveau, desto mehr spektrale Ausreisser werden erkannt.
Typische Werte sind 5 % oder 1 %.

3 Validierdatensatz ermitteln

Bei der automatischen Aufteilung wird sichergestellt, dass der Kalib-
rierdatensatz und der Validierdatensatz fur die Grundgesamtheit
reprasentativ und voneinander unabhangig sind.

» Um Spektren automatisch dem Validierdatensatz zuzuordnen, den
Umschalter Validierdatensatz ermitteln aktivieren.
— Im Feld Prozentsatz den Prozentanteil der Spektren defi-
nieren, der fUr den Validierdatensatz verwendet werden
soll, zum Beispiel zwischen 20 % und 30 %.

4 Optionen festlegen
Optionen fir die Datensatzzuordnung festlegen:

= Parametrierung anwenden: Datenvorbehandlung und Wellen-
langenauswahl auf die Spektren anwenden (siehe "Quantifizie-
rungsmodell parametrieren”, Kapitel 5.3.4, Seite 86).

Hinweis: Spatere Anderungen an der Parametrierung oder dem
Signifikanzniveau haben keine Auswirkung auf die Datensatzzu-
ordnung. Es sei denn, der Datensatz wird erneut aufgeteilt.

= Ausreisser beibehalten: Bereits vorhandene Ausreisser beibe-
halten und bei der Aufteilung nicht bertcksichtigen. Diese Option
kann zu einer Vergrésserung des Ausreisserdatensatzes fuhren,
auch bei unverandertem Signifikanzniveau.

» Validierdatensatz beibehalten: Den bereits vorhandenen
Validierdatensatz beibehalten und bei der Aufteilung nicht berlck-
sichtigen. Diese Option fuhrt zu einer Vergrosserung des Validier-
datensatzes, auch bei unverandertem Prozentsatz.

5 Automatische Aufteilung starten
« Auf [Aufteilen] klicken.



76

Quantifizierungsmodell

Der Datensatz wird entsprechend den vorgenommenen Einstellungen
aufgeteilt.

Aufteilung priifen

Sobald mindestens ein Spektrum in der Spektrenliste ausgewahlt ist,
werden die ausgewahlten Spektren im Bereich Spektreniiberlage-
rung hervorgehoben.

In den Bereichen Histogramm und Spektreniiberlagerung wer-
den Spektren im Kalibrierdatensatz blau, Spektren im Validierdaten-
satz griin und Spektren im Ausreisserdatensatz rot angezeigt.

Im Bereich Spektrenliste sind die Zuordnungen durch folgende
Icons dargestellt:

|T4 Das Spektrum ist dem Kalibrierdatensatz zugewiesen.

|Ti, Das Spektrum ist dem Validierdatensatz zugewiesen.

| % Das Spektrum ist dem Ausreisserdatensatz zugewiesen.
| Zeigt fehlende oder ungultige Daten an. Den Tooltip

zurate ziehen.

Manuelle Aufteilung (optional)

Die manuelle Aufteilung kann mit oder ohne vorherige automatische
Aufteilung durchgefthrt werden.

» Durch Rechtsklick auf ein Spektrum das Kontextmenu 6ffnen. Das
Spektrum dem entsprechenden Datensatz zuordnen:

— Té) Kalibrierdatensatz
- Ti)VaIidierdatensatz
- T"—x'>Ausreisserdatensatz

E Mehrere Spektren auf einmal zuordnen:

= Optional die Spektren in eine geeignete Reihenfolge brin-
gen. Die Ubersichtsliste durch Klicken auf eine Spaltentber-
schrift sortieren.

= Mehrere Spektren mithilfe der Tasten [CTRL] oder [SHIFT]
auswahlen.

= Mit einem Rechtsklick auf die Auswahl das Kontextmenu
offnen. Die ausgewahlten Spektren zuordnen.
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8 Modell speichern
«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlcken.

Histogramm

Das Histogramm veranschaulicht, wie gleichmassig die Referenzwerte ver-
teilt sind. Dazu teilt das Histogramm den Referenzwertbereich in 10 gleich

grosse Klassen ein.

. R2
Histogramm ? 2N
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Anzahl Spektren

Im abgebildeten Beispiel sind 12 ganzzahlige Referenzwerte von 3 % bis

14 % auf die 10 Klassen aufgeteilt. Die erste Klasse umfasst die Referenz-
werte 3 % und 4 %, die letzte Klasse die Referenzwerte 13 % und 14 %.
Die anderen 8 Klassen umfassen jeweils nur 1 Referenzwert.

Das Beispiel bestatigt, dass die Spektren im Kalibrierdatensatz (blau) und
Validierdatensatz (grin) gleichmassig Uber den Bereich der Referenzwerte
verteilt sind.

Ausreisser

Dem Ausreisserdatensatz zugeordnete Spektren werden in Rot angezeigt.
Dabei kann es sich um spektrale Ausreisser oder Referenzwert-Ausreisser

handeln.
Ausreisser sollten untersucht werden. Falls sich ein Ausreisser als gultiges

Spektrum mit gUltigem Referenzwert erweist, kann er dem Kalibrierdaten-
satz oder dem Validierdatensatz zugeordnet werden.

Quantifizierungsmodell berechnen

Ein erstes Modell kann ohne Parametrierung berechnet werden. Dadurch
ergibt sich ein Vergleichsmassstab fir die statistischen Kennzahlen. Der
Einfluss einer spateren Parametrierung kann besser bewertet werden.

Machen Rauschen oder andere Artefakte einige Wellenlangen
unbrauchbar, kdnnen diese Wellenlangen direkt ausgeschlossen
werden (siehe "Quantifizierungsmodell parametrieren”, Kapitel
5.3.4, Seite 86).
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Modell berechnen

Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Quantifizie-
rungsmodell gedffnet und im Vordergrund.

1 Berechnung starten
« Durch Klicken auf [Berechnen] das Modell berechnen.

E Falls die Schaltflache [Berechnen] inaktiv ist, kdnnen folgende

Ursachen vorliegen:

= Das Modell wurde bereits berechnet und es gab seitdem
keine Anderungen.

= Einer der Prozessschritte enthalt eine fehlerhafte Eingabe.
Im Navigator wird der Prozessschritt des betroffenen
Bereichs rot dargestellt. Das Feld mit der fehlerhaften Ein-
gabe wird rot umrandet.

5.3.3 Quantifizierungsmodell validieren

Kreuzvalidierungsverfahren definieren

Voraussetzung:

» Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Quantifizie-
rungsmodell gedffnet und im Vordergrund.

1 Eigenschaften des Modells bearbeiten

= Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf ‘W 6ffnen.
« Unter Eigenschaften » Parameter » Kreuzvalidierung das
Kreuzvalidierungsverfahren definieren:
— Bei Spektrenlisten mit bis zu 70 Spektren wird das Verfahren
Leave-One-Out empfohlen.
— Bei grosseren Spektrenlisten wird das Verfahren K-fold
empfohlen. Je grésser die Anzahl Blocke, umso langer
dauert die Berechnung des Modells. Ein typischer Wert fur k
ist 5.
Der Aufteilungsalgorithmus bestimmt, wie Spektren
des Kalibrierdatensatzes in einzelne Blocke aufgeteilt wer-
den. Der Aufteilungsalgorithmus Random wahlt die Bl6-
cke zufallig aus. Der Aufteilungsalgorithmus Fixed Blocks
(DUPLEX) wahlt die Blocke in reproduzierbarer Weise aus.
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2 Modell speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlicken.

Quantifizierungsmodell validieren

Voraussetzung:

Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Quantifizie-
rungsmodell gedffnet und im Vordergrund.

Das Quantifizierungsmodell ist berechnet (siehe "Quantifizierungsmo-
dell berechnen”, Kapitel 5.3.2, Seite 77).

1 Zum Prozessschritt Validierung wechseln

= Im Navigator durch Klicken auf Quantifizierungsmodell vali-
dieren zum Prozessschritt Validierung wechseln.

Die Daten des berechneten Quantifizierungsmodells werden in den
Bereichen Statistische Kennzahlen, Korrelationsdiagramm und
Influence-Plot angezeigt.

Durch Klicken auf W kénnen auch die Diagramme Loading-Plot
und Score-Plot dargestellt werden.

2 Statistische Kennzahlen priifen

Im Bereich Statistische Kennzahlen wird ein Diagramm mit den
folgenden statistischen Kennzahlen dargestellt:

= SEC: Standardfehler der Kalibrierung.

» SECV: Standardfehler der Kreuzvalidierung.

» SEP: Standardfehler der Pradiktion. Diese Zahl ist bei der Analyse
unbekannter Proben der beste Schatzwert fur den Pradiktionsfeh-
ler. Der SEP wird nur angezeigt, falls ein Validierdatensatz verfug-
bar ist.

Die statistischen Kennzahlen (y-Achse) sind fUr verschiedene Anzah-
len latenter Variablen (x-Achse) dargestellt.
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Statistische Kennzahlen
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Anzahl latente Variablen

Die grune senkrechte Linie zeigt die aktuell ausgewahlte Anzahl
latenter Variablen an. In der Abbildung oben wurden 3 latenten Vari-
ablen ausgewahlt. Bei 3 latenten Variablen hat der SECV mit 0.14 %
einen ersten Minimalwert.

E Anzahl der Dezimalstellen in der Tabelle

Um die Anzahl der Dezimalstellen fur die statistischen Kenn-
zahlen zu andern, im Prozessschritt Proben auswahlen im

Bereich Spektrenliste auf € Klicken.

Anzahl latenter Variablen festlegen

Das endgultige Quantifizierungsmodell verwendet eine feste Anzahl
latenter Variablen. Fir die Leistung des Quantifizierungsmodells ist es
entscheidend, die optimale Anzahl latenter Variablen zu finden.

Mehr latente Variablen erklaren mehr spektrale Variationen im Kalib-
rierdatensatz. Zu viele latente Variablen erklaren hingegen zu spezifi-
sche Variationen oder Rauschen, was zu weniger genauen Pradiktio-
nen bei unbekannten Proben fiihrt. Dies wird als Uberanpassung
bezeichnet.

Weniger latente Variablen kénnen ein verlasslicheres Quantifizie-
rungsmodell ergeben. Ist die Anzahl latenter Variablen jedoch zu
gering, werden relevante spektrale Variationen nicht erfasst. Die Pra-
diktionen sind dann weniger genau. Dies wird als Unteranpassung
bezeichnet.

» Vorldufig eine angemessene Anzahl latenter Variablen auswahlen.
Dazu in der Tabelle die entsprechende Zeile doppelt anklicken.
Die Anzahl ausgewahlter latenter Variablen wird in der Tabelle

durch v/ gekennzeichnet.

Im Zweifelsfall die von der OMNIS Software vorgeschlagene
Anzahl wahlen. Falls die ausgewahlte Anzahl latenter Variablen
von der vom System vorgeschlagenen Anzahl abweicht, wird die

vorgeschlagene Anzahl durch = gekennzeichnet.
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4 Korrelationsdiagramm priifen

Das Korrelationsdiagramm bietet eine Bewertung der Leistung des
Quantifizierungsmodells auf einen Blick. Das Diagramm stellt die Kor-
relation zwischen berechneten Werten (x-Achse) und Referenzwerten
(y-Achse) dar. Jeder Punkt reprasentiert eine Probe.

Das Korrelationsdiagramm und die Tabelle daneben zeigen fur jede
Probe die folgenden Werte an:

Referenz- Wert fir den Referenzparameter
wert

Berechneter  Resultat des Quantifizierungsmodells
Wert

Residuum Differenz zwischen berechnetem Wert und Refe-
renzwert

H Anzahl der Dezimalstellen in der Tabelle

Um die Anzahl der Dezimalstellen fiir die obigen Werte zu
andern, im Prozessschritt Proben auswahlen im Bereich

Spektrenliste auf € Klicken.

Die blauen Punkte ergeben eine blaue Regressionsgerade. Die grunen
Punkte ergeben eine griine Regressionsgerade.

Die Regressionsgerade zeigt den systematischen Zusammenhang zwi-
schen berechneten Werten und Referenzwerten. Die Regressionsge-
rade hat idealerweise eine Steigung von 1 und einen Achsenabschnitt
von 0. Alle Proben liegen idealerweise direkt auf der Geraden. In
diesem Fall entspricht bei jeder Probe der berechnete Wert dem
Referenzwert.

Korrelationsdiagramm

% 14 —1 X
~| 7 Steigung CV: 1.005

/ y-Achsenabschnitt CV: -0.05
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Das Korrelationsdiagramm zeigt verschiedene Arten von Fehlern auf:

= Systematische Fehler konnen als Abweichungen der Regres-
sionsgeraden von der Idealgeraden (Steigung = 1, y-Achsenab-
schnitt = 0) betrachtet werden.

« Zufallige Fehler: Je verstreuter die Punkte um die Regressionsge-
rade sind, umso hoher sind die zufalligen Fehler.

In der Abbildung sind mehrere Punkte hinter anderen Punkten ver-
borgen. Die blaue Regressionsgerade ist hinter der grinen Regressi-
onsgerade verborgen.

= Im Bereich Statistische Kennzahlen eine andere Anzahl latenter
Variablen auswahlen. Die Anderungen im Korrelationsdiagramm
beobachten.

[} piagramm handhaben
Die Darstellung des Diagramms kann angepasst und ein-
zelne oder mehrere Punkte kdnnen ausgewahlt werden (sieche
"Diagramme handhaben”, Kapitel 11.3, Seite 173).

Influence-Plot priifen

Der Influence-Plot beschreibt die charakteristischen Eigenschaften
der Spektren und hilft bei der Ermittlung von spektralen Ausreissern.

Ein Influence-Plot kann fur die Berechnungsmethode PLS oder PCA
angezeigt werden. Eine Berechnungsmethode aus der Liste auswah-
len:

= PLS (Partielle Kleinste-Quadrate-Regression)
PLS nutzt die relevanten Informationen der Spektren und der Refe-
renzwerte. PLS ist die Basis des Quantifizierungsmodells.

» PCA (Hauptkomponentenanalyse)
PCA extrahiert die relevanten Informationen aus den Spektren.

H Beide Influence-Plots, PLS und PCA, berlcksichtigen die
definierten Datenvorbehandlungen und Wellenlangenbereiche
(siehe "Quantifizierungsmodell parametrieren”, Kapitel 5.3.4,
Seite 86).

Referenzwerte beeinflussen den PLS-Influence-Plot, jedoch
nicht den PCA-Influence-Plot. Die einzige Ausnahme ist, dass
jeder Punkt aufgrund eines extremen Referenzwerts als mogli-
cher Ausreisser markiert werden kann.

Die gewahlte Anzahl latenter Variablen beeinflusst den PLS-
Influence-Plot, jedoch nicht den PCA-Influence-Plot. Fir PCA
wird die Anzahl der Hauptkomponenten so gewahlt, dass die
erklarte Varianz mindestens 95 % betragt.
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Beispiel: PLS-Influence-Plot der EtOH-Spektren auf Basis von 3 laten-
ten Variablen
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) piagramm handhaben
Die Darstellung des Diagramms kann angepasst und ein-
zelne oder mehrere Punkte konnen ausgewahlt werden (siehe
"Diagramme handhaben”, Kapitel 11.3, Seite 173).

Jeder Punkt reprasentiert ein Spektrum. Hohe Werte fur Hotellings 72
und Q-Residuen deuten auf magliche Ausreisser hin.

Spektren mit hohen Werten fur Hotellings 72 weisen auf eine extreme
Zusammensetzung der betreffenden Proben hin. Diese Proben haben
einen grossen Einfluss auf das Modell. Falls der Referenzwert einer
solchen Probe fehlerhaft ist, kann die Pradiktion von ahnlichen Pro-
ben zu fehlerhaften Resultaten fuhren.

Spektren mit hohen Q-Residuen weisen Eigenheiten auf, die nicht
erfolgreich modelliert wurden. Zum Beispiel, weil in den betreffenden
Proben ungewdhnliche chemische Komponenten vorkommen.

Die gestrichelten Linien zeigen die kritischen Werte (Grenz-
werte) fur das festgelegte Signifikanzniveau.

Die obige Abbildung zeigt keine moglichen Ausreisser. Alle Punkte
liegen weit innerhalb der gestrichelten Linien.

Score-Plot prifen

Wahrend der Hotellings T2-Wert eines Spektrums die Scores
aller latenten Variablen in einem einzigen Wert zusammenfasst,
ermoglicht der Score-Plot eine noch detailliertere Analyse der
Scores.

Der Score-Plot fur Quantifizierungsmodelle basiert auf der Berech-
nungsmethode PLS und berlcksichtigt die definierten Datenvorbe-
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handlungen und Wellenlangenbereiche (siehe "Quantifizierungsmo-
dell parametrieren”, Kapitel 5.3.4, Seite 86).

Jeder Punkt reprasentiert ein Spektrum. Die Scores fur die ersten
beiden latenten Variablen kdnnen auf der x-Achse und der y-Achse

abgelesen werden. Unter { E Eigenschaften kann auch jedes
andere Paar latenter Variablen angezeigt werden. Die Scores sind
normalisiert, jede latente Variable erhalt das gleiche Gewicht.

Beispiel: Score-Plot der EtOH-Spektren fir die latenten Variablen 1

und 2:
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[§ Diagramm handhaben

Die Darstellung des Diagramms kann angepasst und ein-
zelne oder mehrere Punkte kdnnen ausgewahlt werden (sieche
"Diagramme handhaben", Kapitel 11.3, Seite 173).

Die Punkte sind wie auf einer Perlenschnur aufgereiht. Dies ist auf
die regelmassigen Abstande zwischen den Referenzwerten und auf
die Abwesenheit von zusatzlichen Probenvariationen zurtckzufthren.
In diesem Fall kann die Frage gestellt werden, ob alle in Zukunft zu
erwartenden Probenvariationen berlcksichtigt wurden.

Bei den héheren latenten Variablen, die einen immer geringeren
Anteil der Varianz erklaren, ist der Effekt nicht mehr sichtbar, wie
die folgende Abbildung zeigt.

Beispiel: Score-Plot der EtOH-Spektren fUr die latenten Variablen 3
und 4:
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Der Validierdatensatz (grine Punkte) nimmt in beiden Abbildungen
innerhalb der dargestellten latenten Variablen ungefahr den gleichen
Raum ein wie der Kalibrierdatensatz (blaue Punkte). Potentielle Aus-
reisser sind nicht zu erkennen.

7 Ausreisser aufnehmen oder ausschliessen

= Maogliche Ausreisser sorgfaltig prufen.
= Falls Proben einem anderen Datensatz zugeordnet werden, alle in
einem Schritt zuordnen:

— Im Influence-Plot, im Korrelationsdiagramm oder im Score-
Plot alle neu zuzuordnenden Punkte auswahlen (siehe
"Mehrere Punkte oder Kurven auswdhlen”, Seite 175).

— Mit einem Rechtsklick auf einen der ausgewahlten Punkte
das Kontextmenu 6ffnen. Den passenden Datensatz aus-
wahlen.

— Durch Klicken auf [Berechnen] das Quantifizierungsmodell
erneut berechnen.

= Nach der Neuzuordnung der Spektren das Quantifizierungsmodell
erneut validieren.

8 Modell speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlicken.

Quantifizierungsmodell duplizieren

Das Quantifizierungsmodell kann dupliziert werden, um bei Bedarf auf den
aktuellen Stand zurlickzugreifen:

1. Das Quantifizierungsmodell speichern.
2. Unter Kalibrierung und Auswertung » Quantifizierungsmo-
delle das Quantifizierungsmodell auswahlen.

3. Das ausgewahlte Quantifizierungsmodell durch Klicken auf I}j dupli-
Zieren.
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4. Das duplizierte Quantifizierungsmodell 6ffnen und die Optimierung
fortsetzen.

5.34 Quantifizierungsmodell parametrieren

Der Prozessschritt Quantifizierungsmodell parametrieren ermoglicht
eine automatische oder manuelle Optimierung der Spektren. Artefakte
und Nichtlinearitaten werden korrigiert. Bei richtiger Durchflhrung verbes-
sert die Parametrierung die Genauigkeit und Robustheit des Modells.

Die Parametrierung wird angewendet auf:

= alle Spektren im Kalibrierdatensatz
» alle Spektren im Validierdatensatz und im Ausreisserdatensatz

Bei der Pradiktion im Arbeitsbereich Proben wird das Spektrum
einer Probe aufgenommen und mit einem Modell ausgewertet.
Auch auf dieses Spektrum wird die Parametrierung angewendet, die
im Modell definiert ist.

Zwei Parametrierungsmoglichkeiten stehen zur Verfligung:

= Definieren der zu verwendenden Wellenlangenbereiche.
= Anwenden von Datenvorbehandlungen, um die Spektren in eine geeig-
netere Form zu bringen.

Automatische Parametrierung

Parametrierung optimieren

Voraussetzungen:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geoffnet und im Vordergrund.

1 Prozessschritt '‘Quantifizierungsmodell parametrieren’

= Im Navigator auf den Prozessschritt Quantifizierungsmodell
parametrieren klicken.

2 Datenvorbehandlung und Wellenlangenbereiche automatisch
definieren

= Im Bereich Spektreniiberlagerung auf die Schaltflache [Para-
metrierung optimieren] klicken.
Hinweis: Bereits bestehende Datenvorbehandlungen und Wellen-
langenbereiche werden Uberschrieben.

3 Manuelle Parametrierung (optional)

= Bei Bedarf kénnen die Datenvorbehandlungen und Wellenlangen-
bereiche manuell weiterbearbeitet werden.
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Manuelle Parametrierung

Die manuelle Parametrierung beginnt mit einer visuellen Untersuchung der
Spektren im Prozessschritt Proben auswahlen.

Spektren darstellen

Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geoffnet und im Vordergrund.

1 Prozessschritt ‘Proben auswahlen’
= Im Navigator auf den Prozessschritt Proben auswahlen klicken.

In diesem Prozessschritt konnen die Spektren gleichzeitig in Tabellen-
form und in Kurvenform untersucht werden.

2 Spektren untersuchen

» Tabellen handhaben (siehe "Tabellen handhaben", Kapitel 11.2,
Seite 172)

= Diagramme handhaben (siehe "Diagramme handhaben", Kapitel
11.3, Seite 173)

3 Prozessschritt '‘Quantifizierungsmodell parametrieren’

= Im Navigator auf den Prozessschritt Quantifizierungsmodell
parametrieren klicken.

= Im Bereich Datenvorbehandlung mit W die Auswahlliste auf-
klappen und den Bereich Loading-Plot auswahlen.

In diesem Prozessschritt konnen die Spektren gleichzeitig in Kurven-
form und im Loading-Plot untersucht werden. Der Loading-Plot
zeigt, wie die urspringlichen Wellenlangenvariablen zum Aufbau
jeder latenten Variable beitragen.

Weitere Schritte

= Manuelle Wellenlangenauswahl (siehe “Manuelle Wellenldngenaus-
wahl", Kapitel 5.3.4.1, Seite 88)

» Datenvorbehandlung manuell definieren (siehe "Datenvorbehandlung
manuell definieren”, Kapitel 5.3.4.2, Seite 91)
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5.3.4.1 Manuelle Wellenlédngenauswahl

Eine Wellenlangenauswahl kann das Quantifizierungsmodell verbessern.
Beispiel: Falls bei hohen Absorbanzwerten Rauschen sichtbar ist, konnen
die betreffenden Wellenlangenbereiche ausgeschlossen werden.

Das Modell verwendet die definierten Wellenlangenbereiche. Falls keine
Wellenlangenbereiche definiert sind, verwendet das Modell alle Wellenlan-

gen.

Spektren und Loadings anzeigen

Voraussetzungen:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geodffnet und im Vordergrund.

1 Prozessschritt 'Quantifizierungsmodell parametrieren’

= Im Navigator auf den Prozessschritt Quantifizierungsmodell

parametrieren klicken.
» Gleichzeitig die Bereiche Spektreniiberlagerung, Loading-Plot

und Wellenlangenbereich anzeigen.

Spektreniiberlagerung

Die generischen H,0-Absorptionsbanden kénnen in einem Diagramm
nachgeschlagen werden und als grober Anhaltspunkt dienen. Die H,0-
Absorptionsbanden erstrecken sich von 1400 bis 1450 nm und von 1900

bis 1980 nm.
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Die EtOH-Spektren weisen deutlich sichtbare Variationen entsprechend
dem unterschiedlichen H,O-Gehalt der Proben auf (Bereiche A und B).

Es gibt jedoch einen Unterschied zwischen den 2 Bereichen. Im Gegensatz
zum Bereich B (1900 ... 2000 nm) zeigt der Bereich A (1350 ... 1550 nm)
gleichmassige vertikale Abstande zwischen den Linien, entsprechend den
gleichmassigen Abstanden der Referenzwerte.
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Loading-Plot

Loadings zeigen, wie die ursprunglichen Wellenlangenvariablen zum Auf-
bau jeder latenten Variable beitragen.
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Die bereits identifizierten Bereiche A (1350 ... 1550 nm) und B (1900 ...
2000 nm) weisen die hochsten Loadings auf, insbesondere fir die latente
Variable 1 (grun). Diese Bereiche tragen somit am meisten zur Bildung der
latenten Variable 1 bei.

E Es ist irrelevant, ob die Loadings positiv oder negativ sind.

Aufgrund der Artefakte im Bereich B scheint es sinnvoll, ein Modell basie-
rend auf dem Bereich A (1350 bis 1550 nm) zu erproben.

Wellenldngenbereiche definieren

Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
gedffnet und im Vordergrund.

= Der Navigator ist im Prozessschritt Quantifizierungsmodell para-
metrieren.

1 Wellenlangenbereich hinzufiigen
= Im Bereich Wellenlangenbereich einen Wellenlangenbereich

durch Klicken auf E% hinzufigen.

Wellenldngenbereich ? 2 g
) ) =3
# Startwellenlénge Endwellenlédnge
1 1000.0 2250.0 x

Ein Wellenlangenbereich wird hinzugefugt. Der Bereich deckt
zunachst alle Wellenlangen ab.

2 Wellenldngenbereich festlegen
Den Wellenlangenbereich auf eine der folgenden Weisen festlegen:
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= Um den Wellenlangenbereich durch die Eingabe von Zahlen fest-
zulegen, die Startwellenlange und die Endwellenlange in die
entsprechenden Eingabefelder eintragen.
= Um den Wellenlangenbereich im Diagramm festzulegen, wie folgt
vorgehen:
— Im Bereich Spektreniiberlagerung auf [Verschieben
aktivieren] klicken.
— Mit dem Cursor an den linken Rand des hervorgehobenen

Bereichs fahren, bis der Cursor als 1 angezeigt wird.

— Mit gedruckter linker Maustaste den linken Rand zur ent-
sprechenden Position verschieben.

— Auf der rechten Seite des hervorgehobenen Bereichs
genauso verfahren.

— Um einen Wellenlangenbereich zu verschieben, mit dem
Cursor Uber den Bereich fahren, bis der Cursor als &>
angezeigt wird. Mit gedruckter linker Maustaste den
Bereich nach links oder rechts verschieben.

— Auf [Verschieben deaktivieren] klicken.

3 Weitere Wellenlangenbereiche hinzufiigen

T

Weitere Wellenlangenbereiche kénnen durch Klicken auf hinzu-

geflgt werden.

E Wellenlangenbereiche diirfen nicht iiberlappen
Ein neuer Wellenlangenbereich tberschneidet sich zunachst mit
den vorhandenen Wellenlangenbereichen. Den Wellenlangen-
bereich so anpassen, dass es keine Uberlappungen mehr gibt.

4 Modell berechnen
« Durch Klicken auf [Berechnen] das Modell berechnen.

5 Modell validieren

= Im Navigator durch Klicken auf Quantifizierungsmodell vali-
dieren zum Prozessschritt Validierung wechseln.

= Das Modell validieren. Die statistischen Kennzahlen mit dem zuvor
erstellten Modell vergleichen.
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Statistische Kennzahlen
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Anzahl latente Variablen

Bei Wasser in EtOH und einem Wellenlangenbereich von 1350 bis
1550 nm scheint eine einzelne latente Variable anstelle von 3 laten-
ten Variablen bei Verwendung des gesamten Wellenlangenbereichs
auszureichen. Der SECV ist in beiden Fallen ahnlich: 0.13 % und
0.14 %.

Eine Variable anstelle von 3 Variablen ist eine bedeutende Verbesse-
rung. Irrelevante Variabilitat wurde erfolgreich beseitigt. Das neue
Modell mit weniger Variablen ist mutmasslich robuster.

6 Modell speichern
«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlcken.

Falls die neu erstellte Wellenlangenauswahl bei der Aufteilung des
Datensatzes oder der Ausreissererkennung bertcksichtigt werden
soll, kann der Datensatz neu aufgeteilt werden.

Datenvorbehandlung manuell definieren

Eine geeignete Datenvorbehandlung kann das Quantifizierungsmodell
verbessern. Beispiel: Basislinienverschiebungen enthalten fur die meisten
Anwendungen keine relevanten Informationen und kénnen entfernt wer-
den.

EtOH-Spektren
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Spektreniiberlagerung
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Wellenlinge m

Bei EtOH-Spektren werden beim Vergrossern des Bereichs von 1000 bis
1200 nm kleine Basislinienverschiebungen zwischen den Spektren sichtbar.
Dabei handelt es sich um konstante (nicht wellenlangenabhangige) Basisli-
nienverschiebungen.
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Die Basislinienverschiebungen sind auf die Bildung von Gasblaschen
bei einer fir Demonstrationszwecke vorsatzlich nicht ausgegasten
Probe in einer Durchflusskivette zurtuckzufihren.

Eine klare FlUssigkeit weist normalerweise keine Basislinienverschie-
bungen in diesem Ausmass auf.

Die Basislinienverschiebung lasst sich mit einer Datenvorbehandlung korri-
gieren.

Datenvorbehandlung manuell definieren

Voraussetzungen:

= Der Navigator ist im Prozessschritt Quantifizierungsmodell para-
metrieren.

1 Datenvorbehandlungsschritt hinzufiigen
= Im Bereich Datenvorbehandlung einen Datenvorbehandlungs-

schritt durch Klicken auf =% hinzuflgen.

= Im Feld Datenvorbehandlung die Art der Datenvorbehandlung
auswahlen und die zugehdrigen Felder ausfullen.
Beispiel fir Gap-Segment mit einer Ableitung erster Ordnung,
welche konstante (nicht wellenlangenabhangige) Basislinienver-
schiebungen entfernt:

R2
Datenvorbehandlung ?7 23
# Datenvorbehandlung
1 Gap-Segment v
Ableitungsordnung Segmentgrosse Segmentabstand X

1 10.0 0.0

Die vorbehandelten Spektren werden im Bereich Spektrentiberla-
gerung sofort angezeigt.

Nach der Datenvorbehandlung sehen die Spektren anders aus.

Spektreniiberlagerung

Auos!

Intensitit

I e e e e B
1900 2000 2100 2200
nm

g R : :
1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800
Wellenliinge

Im Fall der EtOH-Spektren werden die konstanten Basislinienverschie-
bungen entfernt.



Quantifizierungsmodell

2 Weitere Datenvorbehandlungsschritte hinzufiigen

Weitere Datenvorbehandlungsschritte kdnnen durch Klicken auf

hinzugeflgt werden.

00

T

ﬂ Bei Verwendung mehrerer Datenvorbehandlungsschritte kann
die Reihenfolge entscheidend sein. Gap-Segment oder Savitzky-
Golay werden vorzugsweise vor SNV angewendet und SNV vor

Detrend.

Durch Klicken auf 224 und EE¥ kénnen Zeilen nach oben
oder unten verschoben und dadurch die Reihenfolge festgelegt

werden.

3 Modell berechnen
« Durch Klicken auf [Berechnen] das Modell berechnen.

4 Modell validieren

» Im Modellnavigator durch Klicken auf Quantifizierungsmodell

validieren zum Prozessschritt Validierung wechseln.

« Das Modell validieren. Die statistischen Kennzahlen mit den zuvor

erstellten Modellen vergleichen.

Statistische Kennzahlen

% 1
0.20 —
] x
] —-SEC
1 —&-SECV
0.15 SEP
1 4

Anzahl latente Variablen

SEC, SECV, SEP

Im Fall von H,0 in EtOH bei einem Wellenlangenbereich von 1350 bis
1550 nm und einem Gap-Segment mit Ableitungsordnung 1 scheint
eine einzelne latente Variable immer noch ausreichend zu sein. Der

SECV hat sich minimal auf 0.12 % verbessert.

Da die Basislinienverschiebungen fir diese Anwendung keine relevan-
ten Informationen enthalten, kann die Datenvorbehandlung trotz der

nur minimalen Verbesserung beibehalten werden.

5 Modell speichern
= Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drUcken.
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H Falls die neu erstellten Datenvorbehandlungen bei der Aufteilung
des Datensatzes oder der Ausreissererkennung berucksichtigt wer-
den sollen, kann der Datensatz neu aufgeteilt werden.

5.4 Quantifizierungsmodell publizieren

Damit ein Modell fur Bestimmungen verwendet werden kann, muss das
Modell publiziert werden. Dadurch ist das Weiterentwickeln des Modells
moglich, ohne die publizierte Version und die damit durchgefihrten
Bestimmungen zu beeinflussen.

Quantifizierungsmodell publizieren

Voraussetzung:

= Das Modell ist berechnet und gespeichert.
= Das Modell ist gedffnet.
= Die gewlnschte Anzahl latenter Variablen ist ausgewahlt.

1 Dialog 6ffnen

= Durch Klicken auf ’T‘E] den Dialog Quantifizierungsmodell
publizieren 6ffnen.

E Falls das Modell bereits zuvor publiziert und in Methoden ver-
wendet wurde, konnen diese Methoden durch das Aktivieren
des Kontrollkastchens Methoden aktualisieren automatisch
aktualisiert werden.

Hinweis: Nicht automatisch aktualisiert werden:

» Geoffnete Methoden

= Unterschriebene und publizierte Methoden

= Falls die Filterung der Datenberechtigungen aktiviert ist:
Methoden ohne Datenberechtigungen des aktuell angemel-
deten Benutzers

2 Nearest Neighbor Distance

Falls das Kontrollkastchen Nearest Neighbor Distance berechnen
aktiviert wird, steht die Nearest Neighbor Distance (NND) zur
Verfugung. Das Modell berechnet im Raum der latenten Variablen
fur jedes Kalibrierprobenspektrum die Distanz zum nachstgelegenen
Kalibrierprobenspektrum. Die grésste aller ermittelten Distanzen wird
in der PREDICT-Befehlsvariable LimitNearestNeighborDistance
(NND-Grenzwert) gespeichert (siehe "Pradiktion”, Kapitel 2.3.2, Seite
21).
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Bei der Pradiktion berechnet das Quantifizierungsmodell auf gleiche
Weise die Distanz des aufgenommenen Spektrums zum nachstge-
legenen Kalibrierprobenspektrum. Diese Distanz wird in der PRE-
DICT-Befehlsvariable NearestNeighborDistance (NND) gespeichert
(siehe "Pradiktion”, Kapitel 2.3.2, Seite 21).

Die beiden Variablen kénnen miteinander verglichen und mithilfe der
Resultatuberwachung uberwacht werden (siehe "Arbeitsvorschrift
anlegen”, Seite 157).

3 Publizieren
» Durch Klicken auf [Publizieren] das Modell publizieren.

Unter Kalibrierung und Auswertung » Quantifizierungsmo-
delle wird die zuletzt publizierte Version angezeigt:

. W g0 BB x 2R

Name Version  Typ Zuletzt publizierte Version -
Der PREDICT-Befehl kann nun auf die publizierte Version des
Modells zugreifen.

[} Modelliibersicht
Falls ein oder mehrere Quantifizierungsmodelle ausgewahlt
werden, zeigt die Modellibersicht auf der rechten Seite die
wichtigsten Daten auf einen Blick (maximal 5 verschiedene
Modelle).
Falls die zuletzt gespeicherte Version nicht der zuletzt publizier-
ten Version entspricht, zeigt die Modellubersicht beide Versio-
nen an.

5.5 Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur

Die Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur ermdglicht die Korrektur
systematischer Fehler bei der Anwendung eines Quantifizierungsmodells.
Voraussetzung ist ein robustes und zuverlassiges Quantifizierungsmodell.
Die Fehler sollten statistisch signifikant, aber nicht zu gross sein.
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[} Systematische Fehler sind im Korrelationsdiagramm als Abweichun-

gen der Regressionsgeraden von der Idealgeraden (Steigung = 1,
y-Achsenabschnitt = 0) zu sehen.

Zufallige Fehler sind im Korrelationsdiagramm ebenfalls zu sehen.
Je verstreuter die Punkte um die Regressionsgerade sind, umso
hoher sind die zufalligen Fehler. Zuféllige Fehler kénnen mit der
Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur nicht korrigiert werden.

Eine Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur wird in den folgenden Fallen
verwendet:

Falls ein Quantifizierungsmodell revalidiert oder mit Kontrollproben
Uberwacht wird und sich herausstellt, dass die statistischen Kennzahlen
z. B. aufgrund von Umweltveranderungen nicht mehr den Anforderun-
gen entsprechen.

Falls ein Quantifizierungsmodell mit importierten XDS-/DS-Spektren
erstellt wurde (siehe "Wechsel von XDS/DS Analyzer (Quantifizierung)",
Kapitel 11.6, Seite 185).

2 Korrekturen stehen zur Verfligung:

Bias: Korrigiert den Bias — die durchschnittliche Abweichung zwischen
den Referenzwerten und den vorhergesagten Werten der Proben.
Nach der Korrektur ist der Bias gleich O.
Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur: Korrigiert die Steigung
und den y-Achsenabschnitt der Regressionsgeraden im Korrelationsdia-
gramm.

Nach der Korrektur ist die Steigung gleich 1 (entspricht einer
45°-Geraden) und der y-Achsenabschnitt gleich 0.

Hinweis: Nach einer Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur ist der Bias
gleich 0.

ﬂ Die Biaskorrektur und v. a. die Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrek-

tur mit Bedacht anwenden.

Falls die Fehler nicht statistisch signifikant sind, keine Korrektur
anwenden. Falls die Fehler statistisch signifikant sind, die Feh-

ler grindlich untersuchen. Die Ursache der Fehler nach Maglich-
keit beheben. Kdnnen die Fehler aus einem berechtigten Grund
nicht behoben werden, kann eine Biaskorrektur oder Steigungs-/y-
Achsenabschnittskorrektur angewendet werden.

Hinweis zur Probenanzahl;

Fur einen verlasslichen Schatzwert des Bias werden mindestens 20
Proben benétigt.

Flr einen verlasslichen Schatzwert der Steigung werden mindestens 30
Proben benétigt.



Proben vorbereiten

Die
Steigungs-/y-Achsen-
abschnittskorrektur
wird in der Regel mit
Proben durchgeflhrt,
die fur die Revalidie-
rung des Quantifizie-
rungsmodells verwen-
det werden, oder mit
Kontrollproben, die
zur Uberwachung der
Leistung des Quanti-
fizierungsmodells die-
nen.

Die Proben in Pro-
benlisten oder
Suchabfragen
zusammenstellen.
Sicherstellen, dass
jede Probe Folgen-
des enthalt:

— Einen Refe-
renzwert fr
den zu korri-
gierenden
Parameter.

— Ein Spekt-
rum.

— Einen vor-
hergesagten
Wert fir
jedes Spekt-
rum.

Quantifizierungsmodell
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Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur erstellen

ﬂ Mehrere Quantifizierungsmodelle (optional)
= Falls unterschiedliche Quantifizierungsmodelle korrigiert
werden sollen, eine separate Steigungs-/y-Achsenabschnitts-
korrektur fur jedes Modell erstellen.
= Falls mehrere gleichartige Versionen desselben Quantifizie-
rungsmodells korrigiert werden sollen, genugt eine einzige
Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur.
Die gleichartigen Versionen drfen sich in folgenden Punk-
ten unterscheiden:
— unterschiedliche Namen des Quantifizierungsmodells
— unterschiedliche Namen des Referenzparameters
— unterschiedliche Ausreisserdatensatze, solange der
Kalibrierdatensatz nicht davon betroffen ist
— unterschiedliche Validierdatensatze, solange der Kalib-
rierdatensatz nicht davon betroffen ist
— unterschiedliche Kreuzvalidierungsparameter

Die gleichartigen Versionen durfen hingegen keine Unter-
schiede aufweisen, die das Pradiktionsresultat beeinflussen:
— Die Kalibrierdatensatze mussen identisch sein.
— Die Parametrierung muss identisch sein.
— Die Anzahl latenter Variablen muss identisch sein.

1 Neue Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur erstellen
= Unter Kalibrierung und Auswertung » Steigungs-/y-Achse-

nabschnittskorrekturen auf ll+ klicken.

2 Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur benennen

= Einen passenden Namen in das Feld Name eintragen, z. B. den
Namen des zu korrigierenden Quantifizierungsmodells.

3 Proben auswahlen

= Eine oder mehrere Probenlisten oder Suchabfragen auswah-
len, aus denen Proben fir die Erstellung der Steigungs-/y-Achsen-
abschnittskorrektur verwendet werden sollen.
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Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur erstellen

Name

|

Probenlisten Suchabfragen
Name Gespeichert Quantifizierungsmodell, Version
[ | |

Quantifizierungsmodell auswahlen

Die Liste Quantifizierungsmodell zeigt alle Quantifizierungsmo-
delle an, die mit den ausgewahlten Proben korrigiert werden konnen.

Name Gespeichert Quantifizierungsmodell, Version

» In der Liste Quantifizierungsmodell das zu korrigierende Quan-
tifizierungsmodell auswahlen.
Hinweis: Falls die vorhergesagten Werte der verwendeten Proben
von mehreren Versionen eines Quantifizierungsmodells stammen,
konnen bei Bedarf alle diese Versionen ausgewahlt werden.

« Auf [Weiter] klicken.

Referenzparameter des Quantifizierungsmodells

Das Feld Referenzparameter / Einheit des Quantifizierungsmo-
dells zeigt den Namen und die Einheit des Referenzparameters des
ausgewahlten Quantifizierungsmodells.

» Bei Bedarf die Anzahl der Dezimalstellen anpassen.

Referenzparameter der ausgewahlten Proben

Die Liste Referenzparameter zeigt alle verfigbaren Referenzpara-
meter der ausgewahlten Proben an.

Referenzparameter auswahlen
Name
|

Referenzparameter / Einheit des Quantifizierungsmodells

Referenzparameter Einheit

= In dieser Liste den gewunschten Referenzparameter auswahlen.
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[ Falls der Referenzparameter in den Probenlisten oder Suchab-
fragen mehrere Benennungen hat, konnen alle diese Benen-
nungen ausgewahlt werden.

Eingaben bestdtigen

= Durch Klicken auf [Erstellen] die neue Steigungs-/y-Achsenab-
schnittskorrektur erstellen.

Die Korrektur wird anhand der Referenzwerte und der vorhergesag-
ten Werte der ausgewahlten Proben berechnet. Berlcksichtigt wer-
den alle Proben, welche die folgenden beiden Bedingungen erfullen:

= Die Probendaten enthalten einen Referenzwert fir den ausge-
wahlten Referenzparameter.

= Die Probe besitzt ein durch das ausgewahlte Quantifizierungsmo-
dell berechnetes Quantifizierungsresultat.

Eine neue Registerkarte zeigt die Steigungs-/y-Achsenabschnitts-
korrektur an. Der Bereich Proben listet die bertcksichtigten Proben
auf.

R2
Proben ?7 029

Probenname  Teilprobenname  Referenzwert Berechneter Wert  Korrigierter Wert

3

Typ der Korrektur

Den Typ der Korrektur auswahlen, Bias oder Steigung/y-Achsen-
abschnitt.

Typ der Korrektur: @ Bias QO steigung/y-Achsenabschnitt

Ausreisser markieren

= Um ein Spektrum als Ausreisser zu markieren, im Bereich Proben
auf das Spektrum rechtsklicken und mit einem Klick auf Ausreis-
serdatensatz das Spektrum aus der Berechnung ausschliessen.

Das Symbol T—> markiert das Spektrum als Ausreisser. Das Spektrum
wird aus dem Bereich Korrelationsdiagramm und aus allen Berech-
nungen entfernt.
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= Um die Ausreissermarkierung zu entfernen, nochmals auf das
Spektrum rechtsklicken und auf Korrekturdatensatz klicken.

Das Spektrum wird wieder mit T4> markiert. Das Spektrum erscheint
erneut im Bereich Korrelationsdiagramm und wird wieder in alle
Berechnungen einbezogen.

Mithilfe der Tasten [CTRL] oder [SHIFT] konnen mehrere
Spektren gleichzeitig ausgewahlt und geandert werden (siehe
"Tabellen handhaben”, Kapitel 11.2, Seite 172).

10 Korrelationsdiagramm

Der Bereich Korrelationsdiagramm stellt fur jedes Spektrum 2
Punkte mit demselben Referenzwert auf der y-Achse, aber mit unter-
schiedlichen Werten auf der x-Achse dar:

= Der blaue Punkt zeigt auf der x-Achse den vom Quantifizierungs-
modell vorhergesagten berechneten Wert.

— Den Cursor auf einen Punkt positionieren, um sein Resi-
duum anzuzeigen (Differenz zwischen berechnetem Wert
und Referenzwert).

= Der grine Punkt zeigt auf der x-Achse den korrigierten Wert.
Der korrigierte Wert hangt vom gewahlten Typ der Korrektur ab
(Bias oder Steigung/y-Achsenabschnitt).

— Den Cursor auf einen Punkt positionieren, um sein Resi-
duum anzuzeigen (Differenz zwischen korrigiertem Wert
und Referenzwert).
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Korrelationsdiagramm fiir eine Biaskorrektur

. . RA
Korrelationsdiagramm ? N

%
% ~ | ® Berechneter Wert X

Korrigierter Wert
/ ldeal
~ | 7/ Aktuell
= Korrigiert

S
|

oo

-l—i\\ll\\\ll\\\ll\\\

Referenzwert

o

IS

=i prrrrprrrrjprrrrprrerrprrrrn e
| | | | | |

4 6 8 10 12 14
Berechneter Wert %

Die berechneten Werte (blaue Punkte) werden um den Bias korrigiert.
Die korrigierte Regressionsgerade (grun) schneidet die gestrichelte
45°-|dealgerade so, dass sich ein Bias von 0 ergibt.

Das Beispiel im obigen Korrelationsdiagramm ergibt eine Verbesse-
rung des SEP von 0.82 auf 0.24.

FUr einen verlasslichen Schatzwert des Bias werden mindestens
20 Proben bendtigt.
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Korrelationsdiagramm fiir eine Steigungs-/y-Achsenab-
schnittskorrektur

R2
"

Korrelationsdiagramm ?

%
° — | ® Berechneter Wert

Korrigierter Wert
/ Ideal
~ | 7/ Aktuell
Korrigiert

Referenzwert
© o
|

o

~

-I—i\\ll\\\ll\\\ll\\\

'!—|II|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII|II-!—

4 6 8 10 12 14
Berechneter Wert %

Die berechneten Werte (blaue Punkte) werden um die Steigung

und den y-Achsenabschnitt korrigiert. Die korrigierten Werte (grine
Punkte) haben eine ideale Regressionsgerade (45°, y-Achsenabschnitt
0).

Das Beispiel im obigen Korrelationsdiagramm ergibt eine Verbesse-
rung des SEP von 0.86 auf 0.12.

Fir einen verlasslichen Schatzwert der Steigung werden min-
destens 30 Proben benétigt.

Korrekturwerte

Im Bereich Korrekturwerte werden der SEP und die Korrekturwerte
fUr Steigung und y-Achsenabschnitt angezeigt, abhangig vom Typ
der Korrektur:

» SEP gibt den Standardfehler der Pradiktion an, basierend auf den
Proben im Korrekturdatensatz.
Hinweis: Die Formeln fUr die 3 SEP-Werte berlcksichtigen jeweils
die entsprechenden Freiheitsgrade. Bei einer geringen Anzahl von
Proben konnen deshalb die Werte mit Korrektur grosser sein als
die Werte ohne Korrektur.
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= Der multiplikative Korrekturwert Steigung und der additive Kor-
rekturwert y-Achsenabschnitt wandeln die berechneten Werte
(blaue Punkte) in die korrigierten Werte (grine Punkte) um:
Korrigierter Wert = Berechneter Wert x Steigung + y-Achsenab-
schnitt

R
Korrekturwerte ?2 25

SEP Steigung y-Achsenabschnitt
Unkorrigiert

3

Biaskorrektur

Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur I_—'_l I_—'_l

Die Tabelle enthalt die folgenden Daten der berechneten Werte
(blaue Punkte):

= Die Steigung der Regressionsgerade (1).

= Den y-Achsenabschnitt der Regressionsgerade (2).

= Den Bias der Regressionsgerade (3).

Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur publizieren

Eine publizierte Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur kann
nachtraglich weder gedffnet noch bearbeitet werden.

= Prifen, ob der richtige Typ der Korrektur (Bias oder Steigung/y-
Achsenabschnitt) ausgewahlt ist.

= Auf ﬁ] klicken, um den Dialog Steigungs-/y-Achsenab-
schnittskorrektur publizieren zu 6ffnen.

= Durch Klicken auf [Publizieren und schliessen] die Stei-
gungs-/y-Achsenabschnittskorrektur publizieren.

Die Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur wird publiziert und
gleichzeitig gespeichert. Die Registerkarte wird geschlossen und die
Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur wird in der Ubersichtsliste
angezeigt.

Der PREDICT-Befehl kann nun auf die publizierte Version der Stei-
gungs-/y-Achsenabschnittskorrektur zugreifen.
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6 Identifizierungsmodell

Eine Veranschaulichung der Abldaufe in der OMNIS Software ist im
Anhang zu finden (siehe "Entwicklung eines Modells", Seite 192).

Ein Identifizierungsmodell liefert je nach Verwendung:

= Eine Identifizierung einer unbekannten Probe (z. B. Fruktose). Das
Resultat ist ein Produktname.

= Eine Verifizierung der Produktzugehorigkeit (z. B. Fruktose) einer
Probe. Das Resultat ist ja/nein — Verifizierung erfolgreich oder fehlge-
schlagen.

6.1 Identifizierungsmodell erstellen

Identifizierungsmodell erstellen

Voraussetzung:

= Ein Datensatz mit Spektren und Produktnamen ist erstellt (siehe "Spekt-
ren aufnehmen”, Kapitel 4.2, Seite 61).

1 Identifizierungsmodell erzeugen und benennen
» Unter Kalibrierung und Auswertung » Identifizierungsmo-

delle auf Tl+ klicken.
Ein neues Identifizierungsmodell erscheint in einer neuen Regjister-

karte.
= Einen passenden Namen in das Eingabefeld Name des Identifi-

zierungsmodells eingeben.

2 Proben auswahlen
= Alle Probenlisten durch Anklicken von Probenlisten anzeigen.
= Alle vorbereiteten Probenlisten auswahlen.
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Identifizierungsmodell erstellen

Name des Identifizierungsmodells

Probenlisten Suchabfragen XDS-/DS-Import

Name Gespeichert Produkt Anzahl Spektren

Proben kénnen auch tber eine Suchabfrage ausgewahlt wer-
den. Zudem kénnen Proben von XDS-Geraten und DS-Gera-

ten importiert werden (siehe “Wechsel von XDS/DS Analyzer
(Quantifizierung)”, Kapitel 11.6, Seite 185).

E Die Probenauswahl kann spater angepasst werden.

Die Auswahl muss Proben mit einem Produktparameter enthalten.
Die Spalte Produkt listet die enthaltenen Produkte auf.

3 Identifizierungsmodell erstellen
= Auf [Erstellen] klicken.

= Modell speichern: Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S]
dricken.

6.2 Proben auswahlen und Datensatz aufteilen
Die Registerkarte des Identifizierungsmodells zeigt zuoberst eine waage-

rechte Navigationsleiste an, den Navigator. Der Navigator fuhrt durch die
weiteren Schritte der Modellentwicklung.

Proben auswahlen Identifizierungsmodell para- Identifizierungsmo-
metrieren dell validieren

ﬂ Darstellung von Spektren
In den 3 Prozessschritten werden die einzelnen Spektren in Form
von Kurven, Punkten oder Tabellenzeilen dargestellt.
Ausgewahlte Spektren werden in allen Darstellungen und in allen
Prozessschritten gleichzeitig hervorgehoben.
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[} Tabellen und Diagramme
Die Handhabung von Tabellen und Diagrammen ist im Anhang
beschrieben:

= Tabellen handhaben (siehe "Tabellen handhaben", Kapitel 11.2,
Seite 172)

= Diagramme handhaben (siehe "Diagramme handhaben”, Kapitel
11.3, Seite 173)

Prozessschritt ‘Proben auswahlen’
Der Bereich Produktliste zeigt die Produkte der ausgewahlten Proben an:

Produktliste 4 2 g

Produkt Anzahl Spektren Produktgruppe

Jedes Produkt ist durch eine Produktfarbe gekennzeichnet. Durch Klicken
auf eine Produktfarbe kann eine andere Farbe gewahlt werden.

Sobald in der Produktliste mindestens ein Produkt ausgewahlt ist, zeigt der
Bereich Spektrenliste alle Spektren der ausgewahlten Produkte an:

Spektrenliste qp L Lh- p W&

Probenname Teilprobenname Quelle Produkt

Lol

Ein Eingabefeld zeigt jeweils die Produktzugehorigkeit der Probe an (im
Bild orange markiert).

Die folgenden Icons symbolisieren die Zuordnung zu den Datensatzen:

|T°_‘, Das Spektrum ist dem Kalibrierdatensatz zugewiesen.

|Ti, Das Spektrum ist dem Validierdatensatz zugewiesen.

|T_) Das Spektrum ist dem Ausreisserdatensatz zugewiesen.
| Zeigt fehlende oder ungultige Daten an. Den Tooltip zurate
‘ ziehen.

Die Spektren im Bereich Spektrenliste erscheinen auch im Bereich
Spektreniiberlagerung und werden wie folgt dargestellt:
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Spektren im Kalibrierdatensatz blau, Spektren im Validierdatensatz
griin und Spektren im Ausreisserdatensatz rot.

Falls der Umschalter Produktfarben anzeigen aktiviert ist, sind die
Spektren entsprechend den Produktfarben eingefarbt.

Der Prozessschritt Proben auswahlen ermdglicht Folgendes:

Probenauswahl anpassen

Zusatzliche Spektren hinzufligen oder Spektren |6schen.
Datensatz aufteilen

Automatische oder manuelle Aufteilung des Datensatzes:

— Kalibrierdatensatz: Mit den Spektren und Produktzugehorig-
keiten des Kalibrierdatensatzes wird das Modell berechnet.

— Validierdatensatz: Die Spektren und Produktzugehdrigkeiten
des Validierdatensatzes dienen ausschliesslich zur Validierung des
Modells.

— Ausreisserdatensatz: Der Ausreisserdatensatz hat keinen Ein-
fluss auf das Modell oder dessen Validierung. Ausreisser werden
lediglich in einigen Tabellen informativ dargestellt.

ﬂ Ein Modell kann ohne Validierdatensatz entwickelt werden, z. B.

wenn in einer ersten Phase nur eine begrenzte Anzahl von Proben
zur Verfugung steht oder wenn die Validierung ausschliesslich mit
einem externen Datensatz erfolgt.

Probenauswahl anpassen

Voraussetzung:

Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geoffnet und im Vordergrund (siehe “Identifizierungsmodell erstellen”,
Kapitel 6.1, Seite 105).

Der Navigator ist im Prozessschritt Proben auswahlen.

1 Spektren hinzufiigen oder I6schen
Die Probenauswahl und die Produktzugehdrigkeit kénnen jederzeit
im Bereich Spektrenliste angepasst werden:
= Um Proben auszuwahlen, deren Spektren der Spektrenliste hinzu-

gefugt werden sollen, auf LM+ klicken.

= Um Spektren aus der Spektrenliste zu entfernen, Spektren aus-
wahlen und auf kM= Kiicken.
Hinweis: Die zugehorigen Proben inkl. Spektren bleiben in der
Datenbank erhalten.
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2 Produktzugehorigkeit andern

= Alle Spektren auswahlen, denen ein anderes Produkt zugewiesen
werden soll.

» Auf die ausgewahlten Spektren rechtsklicken und im Kontext-
menU Produkt zuweisen auswahlen.
Ein Eingabefenster erscheint:

— Ins Feld Neues Produkt klicken. Entweder ein bestehendes
Produkt auswahlen oder einen neuen Produktnamen einge-
ben.

— Durch Klicken auf [Zuweisen] das Produkt den ausgewahl-
ten Spektren zuweisen.

3 Modell speichern
«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlcken.

Datensatz automatisch aufteilen

Die Ausreissererkennung ermoglicht die automatische Erstellung eines
Ausreisserdatensatzes. Die verbleibenden Spektren kénnen automatisch in
einen Kalibrierdatensatz und einen Validierdatensatz aufgeteilt werden.

Falls fur Kalibrierung und Validierung separate Proben gesammelt wurden,
konnen die Proben manuell zugeordnet werden.

Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
gedffnet und im Vordergrund.
= Der Navigator ist im Prozessschritt Proben auswahlen.

1 Datensatzaufteilung aufrufen

= Im Bereich Spektrenliste auf ('”9 klicken.

Der Dialog Datensatzaufteilung wird gedffnet.

2 Ausreisserdatensatz ermitteln

» Um Spektren automatisch dem Ausreisserdatensatz zuzuordnen,
den Umschalter Ausreisser ermitteln aktivieren. Die automati-
sche Ausreissererkennung erkennt spektrale Ausreisser aufgrund
von Abweichungen in den Spektren.

— Bei Bedarf das Signifikanzniveau anpassen. Je hoher das
Signifikanzniveau, desto mehr spektrale Ausreisser werden
erkannt. Typische Werte sind 5 % oder 1 %.
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3 Validierdatensatz ermitteln

Bei der automatischen Aufteilung wird sichergestellt, dass der Kalib-
rierdatensatz und der Validierdatensatz fur die Grundgesamtheit
reprasentativ und voneinander unabhangig sind.

= Um Spektren automatisch dem Validierdatensatz zuzuordnen, den
Umschalter Validierdatensatz ermitteln aktivieren.
— Im Feld Prozentsatz den Prozentanteil der Spektren fir
den Validierdatensatz definieren, z. B. zwischen 20 % und
30 %.

Optionen festlegen
Optionen fur die Datensatzaufteilung festlegen:

= Parametrierung anwenden: Datenvorbehandlung und Wellen-
langenauswahl auf die Spektren anwenden (siehe "Identifizie-
rungsmodell parametrieren”, Kapitel 6.5, Seite 117).

Hinweis: Spatere Anderungen an der Parametrierung haben
keine Auswirkung auf die Datensatzzuordnung. Es sei denn, der
Datensatz wird erneut aufgeteilt.

= Ausreisser beibehalten: Bereits vorhandene Ausreisser beibe-
halten und bei der Aufteilung nicht berlicksichtigen. Diese Option
kann zu einer Vergrésserung des Ausreisserdatensatzes fuhren,
auch bei unverandertem Signifikanzniveau.

» Validierdatensatz beibehalten: Bereits vorhandene Spektren
im Validierdatensatz beibehalten und bei der Aufteilung nicht
berucksichtigen. Diese Option fuhrt zu einer Vergrosserung des
Validierdatensatzes, auch bei unverandertem Prozentsatz.

5 Automatische Aufteilung starten

« Auf [Aufteilen] klicken.

Der Datensatz wird entsprechend den vorgenommenen Einstellungen
aufgeteilt.

6 Modell speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlcken.

Influence-Plot und Score-Plot

Nach der automatischen Datensatzaufteilung stehen die Diagramme Influ-
ence-Plot und Score-Plot zur Verflgung:

Im Prozessschritt Proben auswéhlen in einem der Bereiche auf W kli-
cken und das Diagramm Influence-Plot oder Score-Plot auswahlen.
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Der Influence-Plot und der Score-Plot basieren auf der Berechnungsme-
thode PCA (Hauptkomponentenanalyse). Die Anzahl der Hauptkompo-
nenten wird so gewahlt, dass die erklarte Varianz mindestens 95 %
betragt.

Als Ausgangspunkt fur die PCA dienen die Spektren in folgender Form:

= Spektren ohne Datenvorbehandlung und Wellenlangenauswabhl, falls
bei der automatischen Datensatzaufteilung die Option Parametrie-
rung anwenden deaktiviert wurde.

= Spektren mit Datenvorbehandlung und Wellenlangenauswabhl, falls bei
der automatischen Datensatzaufteilung die Option Parametrierung
anwenden aktiviert wurde.
Hinweis bei aktivierter Option: Falls die Parametrierung geandert wird,
stehen der Influence-Plot und der Score-Plot erst nach einer erneuten
automatischen Datensatzaufteilung zur Verflgung.

Influence-Plot

Der Influence-Plot beschreibt die charakteristischen Eigenschaften der
Spektren und hilft bei der Ermittlung von Ausreissern.
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[} piagramm handhaben
Die Darstellung des Diagramms kann angepasst und einzelne oder
mehrere Punkte kdnnen ausgewahlt werden (siehe "Diagramme
handhaben”, Kapitel 11.3, Seite 173).

Jeder Punkt reprasentiert ein Spektrum. Hohe Werte fur Hotellings 72 und
Q-Residuen deuten auf maégliche Ausreisser hin.

Spektren mit hohen Werten fir Hotellings 72 weisen auf eine extreme
Zusammensetzung der betreffenden Proben hin.

Spektren mit hohen Q-Residuen weisen auf ungewohnliche chemische
Komponenten in den betreffenden Proben hin.
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H Die gestrichelten Linien zeigen die kritischen Werte (Grenzwerte)
fur das festgelegte Signifikanzniveau. Falls bei der automatischen
Datensatzaufteilung keine Ausreisserermittlung durchgefuhrt wurde,
betragt das Signifikanzniveau 5 %.

Die obige Abbildung zeigt keine moglichen Ausreisser. Alle Punkte liegen
innerhalb der gestrichelten Linien.

Score-Plot

Y Wahrend der Hotellings T2-Wert eines Spektrums die Scores aller
Hauptkomponenten in einem einzigen Wert zusammenfasst, ermog-
licht der Score-Plot eine noch detailliertere Analyse der Scores.

Jeder Punkt im Score-Plot reprasentiert ein Spektrum. Die Scores fur

die ersten beiden Hauptkomponenten konnen auf der x-Achse und der
y-Achse abgelesen werden. Die Scores sind normalisiert, jede Hauptkom-
ponente erhalt das gleiche Gewicht.

Unter “\BE Eigenschaften kann auch jedes andere Paar von Hauptkom-
ponenten angezeigt werden.
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Datensatz manuell aufteilen (optional)
Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geoffnet und im Vordergrund.
= Der Navigator ist im Prozessschritt Proben auswahlen.
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Falls vor der manuellen Aufteilung eine automatische Daten-
satzaufteilung durchgefiihrt wird, stehen der Influence-Plot
und der Score-Plot zur Verfligung.

1 Spektren neu zuordnen

» In einem der Bereiche die Spektren auswahlen.
Beispiel fur die Auswahl im Influence-Plot:

— Den Bereich Influence-Plot 6ffnen.

— Im Influence-Plot einen oder mehrere Punkte auswahlen
(siehe "Mehrere Punkte oder Kurven auswdhlen”, Seite
175).

— Durch Rechtsklick auf einen der ausgewahlten Punkte das
Kontextmenu 6ffnen. Die Spektren einem Datensatz zuord-
nen:

T’—A> Kalibrierdatensatz
Ti) Validierdatensatz

T—> Ausreisserdatensatz

2 Modell speichern
«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlcken.

6.3 Identifizierungsmodell berechnen

Ein erstes Modell kann ohne Parametrierung berechnet werden. Dadurch
ergibt sich ein Vergleichsmassstab fur die Validierungsresultate. Der Ein-
fluss einer spateren Parametrierung kann besser bewertet werden.

Machen Rauschen oder andere Artefakte einige Wellenlangen
unbrauchbar, kénnen diese Wellenlangen direkt ausgeschlossen
werden (siehe "ldentifizierungsmodell parametrieren”, Kapitel 6.5,
Seite 117).

Modell berechnen

Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Identifizie-
rungsmodell gedffnet und im Vordergrund.

1 Berechnung starten
« Durch Klicken auf [Berechnen] das Modell berechnen.
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E Falls die Schaltflache [Berechnen] inaktiv ist, kdnnen folgende

Ursachen vorliegen:

= Das Modell wurde bereits berechnet und es gab seitdem
keine Anderungen.

= Einer der Prozessschritte enthalt eine fehlerhafte Eingabe.
Im Navigator wird der Prozessschritt des betroffenen
Bereichs rot dargestellt. Das Feld mit der fehlerhaften Ein-
gabe wird rot umrandet.

6.4 Identifizierungsmodell validieren

Der Prozessschritt Identifizierungsmodell validieren ermdglicht eine
Validierung mit den folgenden Proben:

= Proben im Kalibrierdatensatz
Diese Proben wurden zur Erstellung des Modells verwendet. Eine kor-
rekte Klassifizierung durch das Modell ist daher einfacher als bei ande-
ren Proben.

= Proben im Validierdatensatz (falls vorhanden)
Diese Proben sind vom Modell unabhangig. lhre Validierungsresultate
sind ein besserer Massstab fur die Identifizierung unbekannter Proben.

ﬂ Im Folgenden wird von Produkt gesprochen, auch wenn es ebenso
gut eine Produktgruppe sein konnte. Produktgruppen fassen meh-
rere Produkte zusammen und werden fur Modellhierarchien verwen-
det (siehe "Modellhierarchie", Kapitel 8, Seite 141).

Identifizierung einer Probe
Das Modell weist der Probe flr jedes Produkt eine Wahrscheinlichkeit zu.

ﬂ Die Wahrscheinlichkeiten sind unabhangig voneinander. Die Werte
summieren sich nicht auf 100 %.
Die Werte sind relativ zueinander zu betrachten, was einen Ver-
gleich der verschiedenen Produkte ermoglicht.

Die Auswertung erfolgt mit Hilfe einer einstellbaren Wahrscheinlich-
keitsschwelle und mit Qualifizierungen fur einzelne Produkte:

1. FUr jedes Produkt, dessen Wahrscheinlichkeit Uber der Wahrschein-
lichkeitsschwelle liegt, wird eine Qualifizierung der Probe mit
dem entsprechenden Qualifizierungsmodell durchgefihrt. Falls die
Qualifizierung fehlschlagt, wird die Wahrscheinlichkeit fur das ent-
sprechende Produkt auf Null gesetzt.

114



Identifizierungsmodell

2. Auswertung mit den modifizierten Wahrscheinlichkeiten aus Schritt 1:

a. Falls keine Wahrscheinlichkeit Uber der Wahrscheinlichkeits-
schwelle liegt, schlagt die Identifizierung fehl (Identifizierungs-
status Nicht identifiziert).

b. Falls eine einzige Wahrscheinlichkeit Uber der Wahrschein-
lichkeitsschwelle liegt, ist die Probe erfolgreich identifiziert
und wird dem entsprechenden Produkt zugeordnet (Identifizie-
rungsstatus Identifiziert).

c. Falls mehrere Wahrscheinlichkeiten Uber der Wahrscheinlich-
keitsschwelle liegen, ist die Pradiktion mehrdeutig und die
Identifizierung fehlgeschlagen (Identifizierungsstatus Mehr-
deutig).

Validierungsresultat einer Probe

Die OMNIS Software vergleicht das vom Modell ermittelte Produkt mit
dem erwarteten Produkt. Daraus ergibt sich das Validierungsresultat:

» Erfolgreich: Die Identifizierung ist erfolgreich und stimmt mit dem
erwarteten Produkt Uberein.

= Fehlgeschlagen: keine Ubereinstimmung, keine Identifizierung oder
mehrdeutige Identifizierung.

Bereich Validierungsiibersicht

Der Bereich Validierungstuibersicht fasst die Resultate fir die Proben des
Kalibrierdatensatzes und des Validierdatensatzes (falls vorhanden) zusam-
men.

Links ist eine Ubersicht tber alle Kalibrierproben und Validierproben:

Gesamt

Erfolgreich % Richtig klassifizierte Proben in %

Erfolgreich Anzahl richtig klassifizierter Proben

Fehlgeschlagen Anzahl falsch klassifizierter Proben

Anzahl Spektren Anzahl der Spektren im Kalibrierdatensatz und im
Validierdatensatz

Rechts ist eine Ubersicht Gber die einzelnen Produkte und Produktgrup-

pen:

Produkt/ Fehlgeschlagen Erfolgreich Erfolgreich %
Produktgruppe

Produkt A Anzahl der Produkt-A-Pro- | Anzahl richtig klassifi- | Richtig klassifizierte

ben, die nicht als Produkt zierter Produkt-A-Pro- | Produkt-A-Proben in
A klassifiziert sind ben %
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Produkt/ Fehlgeschlagen Erfolgreich Erfolgreich %

Produktgruppe

Produkt B Anzahl der Produkt-B-Pro- | Anzahl richtig klassifi- | Richtig klassifizierte
ben, die nicht als Produkt zierter Produkt-B-Pro- | Produkt-B-Proben in
B klassifiziert sind ben %

Produktgruppe C | Anzahl der Produktgruppe- | Anzahl richtig klas- Richtig klassifi-
C-Proben, die nicht als Pro- | sifizierter Produkt- zierte Produktgruppe-
duktgruppe C klassifiziert gruppe-C-Proben C-Proben in %
sind

Bereich Validierungsresultate

Der Bereich Validierungsresultate zeigt die detaillierten Resultate der
einzelnen Proben. Angezeigt werden die Proben aller Produkte, die im
Bereich Validierungsuibersicht ausgewahlt sind.

Fur jede Probe werden die Produkte angezeigt, deren ursprungliche
Wahrscheinlichkeiten Uber der Wahrscheinlichkeitsschwelle liegen.
Falls eine 0.0 % Wahrscheinlichkeit angezeigt wird, ist die Qualifizie-
rung fur das entsprechende Produkt fehlgeschlagen.

Daten handhaben und kopieren

» Tabellen handhaben (siehe "Tabellen handhaben”, Kapitel 11.2, Seite
172)

Identifizierungsmodell optimieren

Die folgenden Massnahmen konnen helfen, das Identifizierungsmodell zu
verbessern.

1 Wahrscheinlichkeitsschwelle anpassen

= Falls viele Pradiktionen mehrdeutig sind oder viele 0.0 % Wahr-
scheinlichkeiten auftreten, kann die Wahrscheinlichkeitsschwelle
angehoben werden.

= Falls viele Proben nicht identifiziert werden, weil die Wahrschein-
lichkeitsschwelle nicht erreicht wurde, kann die Wahrscheinlich-
keitsschwelle gesenkt werden.

= Um die Wahrscheinlichkeitsschwelle anzupassen, die folgenden
Schritte ausfihren:

— Durch Klicken auf ‘\BE die Eigenschaften des Identifizie-
rungsmodells offnen.

— In der Auswahlliste Parameter auswahlen.

— Die Wahrscheinlichkeitsschwelle anpassen. Der Stan-
dardwert ist 80 %.

— Das Identifizierungsmodell erneut berechnen und validieren.
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2 Parametrierung anpassen

= Datenvorbehandlung anpassen (siehe "Datenvorbehandlung”,
Kapitel 6.5.2, Seite 121).

=  Wellenlangenbereiche anpassen (siehe "Wellenldngenauswahl”,
Kapitel 6.5.1, Seite 118).

3 Modellhierarchie entwickeln

Eine Modellhierarchie ermdglicht die hierarchische Strukturierung
von Identifizierungsmodellen und die quantitative Analyse von identi-
fizierten Proben (siehe "Modellhierarchie", Kapitel 8, Seite 141).

6.5 Identifizierungsmodell parametrieren

Der Prozessschritt Identifizierungsmodell parametrieren ermdéglicht
die Optimierung der Spektren. Artefakte und Nichtlinearitaten werden
korrigiert. Bei richtiger Durchflhrung verbessert die Parametrierung die
Genauigkeit und Robustheit des Modells.

Die Parametrierung wird angewendet auf:

= alle Spektren im Kalibrierdatensatz
= alle Spektren im Validierdatensatz und im Ausreisserdatensatz

E Bei der Pradiktion im Arbeitsbereich Proben wird das Spektrum
einer Probe aufgenommen und mit einem Modell ausgewertet.
Auch auf dieses Spektrum wird die Parametrierung angewendet, die
im Modell definiert ist.

Zwei Parametrierungsmaglichkeiten stehen zur Verflgung:

= Definieren der zu verwendenden Wellenlangenbereiche.
= Anwenden von Datenvorbehandlungen, um die Spektren in eine geeig-
netere Form zu bringen.

Die visuelle Untersuchung der Spektren beginnt im Prozessschritt Proben
auswahlen.

Spektren darstellen

Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geoffnet und im Vordergrund.

1 Auswahl der zu untersuchenden Spektren

» Im Prozessschritt Proben auswahlen im Bereich Produktliste
alle Produkte auswahlen, deren Spektren angezeigt werden sollen.
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Der Bereich Spektrentiberlagerung zeigt die Spektren der ausge-
wahlten Produkte.

Spektreniiberlagerung Produktfarben anzeigen 7 58

Absorbanz

'
e e L B B e e B B e e B B A e B e e e L i e
100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000 2100 2200
nm

Wellenléange

Das Bild zeigt Spektren von 3 verschiedenen Produkten. Spektren
von verschiedenen Produkten kénnen visuell gut oder schlecht unter-
scheidbar sein.

Die Spektren sind wie folgt dargestellt:

= Spektren im Kalibrierdatensatz blau, Spektren im Validierdatensatz
griin und Spektren im Ausreisserdatensatz rot.

= Falls der Umschalter Produktfarben anzeigen aktiviert ist, sind die
Spektren entsprechend den Produktfarben eingefarbt.

2 Spektren untersuchen
= Tabellen handhaben (siehe "Tabellen handhaben”, Kapitel 11.2,

Seite 172)
= Diagramme handhaben (siehe "Diagramme handhaben”, Kapitel

11.3, Seite 173)

Weitere Schritte

= Wellenlangenauswahl (siehe "Wellenlangenauswahl", Kapitel 6.5.1,

Seite 118)
= Datenvorbehandlung definieren (siehe "Datenvorbehandlung", Kapitel

6.5.2, Seite 121)

6.5.1 Wellenlangenauswahl

Eine Wellenlangenauswahl kann das Identifizierungsmodell verbessern.
Beispiel: Falls bei hohen Absorbanzwerten Rauschen sichtbar ist, kdnnen
die betreffenden Wellenlangenbereiche ausgeschlossen werden.

Das Modell verwendet die definierten Wellenlangenbereiche. Falls keine
Wellenlangenbereiche definiert sind, verwendet das Modell alle Wellenlan-

gen.

Wellenldngenbereiche definieren

Voraussetzung:
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= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geoffnet und im Vordergrund.

1 Auswahl der darzustellenden Spektren
Produkte auswahlen, deren Spektren angezeigt werden sollen:

= Im Prozessschritt Proben auswahlen im Bereich Produktliste
die Produkte auswahlen.
oder

» Im Prozessschritt Identifizierungsmodell parametrieren in der
Produktliste die Produkte auswahlen.

2 Wellenldngenbereich hinzufiigen

= Im Navigator zum Prozessschritt Identifizierungsmodell para-
metrieren wechseln.
= Im Bereich Wellenlangenbereich einen Wellenlangenbereich

durch Klicken auf =% hinzufigen.

Wellenlidngenbereich ?2 o7
) \ =3
# Startwellenlénge Endwellenldnge
1 1000.0 2250.0 x

Ein Wellenlangenbereich wird hinzugefugt. Der Bereich deckt
zunachst alle Wellenlangen ab.

3 Wellenldngenbereich festlegen
Den Wellenlangenbereich auf eine der folgenden Weisen festlegen:

= Um den Wellenlangenbereich durch die Eingabe von Zahlen fest-
zulegen, die Startwellenlange und die Endwellenlange in die
entsprechenden Eingabefelder eintragen.
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= Um den Wellenlangenbereich im Diagramm festzulegen, wie folgt
vorgehen:
— Im Bereich Spektreniiberlagerung auf [Verschieben
aktivieren] klicken.
— Mit dem Cursor an den linken Rand des hervorgehobenen

Bereichs fahren, bis der Cursor als “+ angezeigt wird.

— Mit gedruckter linker Maustaste den linken Rand zur ent-
sprechenden Position verschieben.

— Auf der rechten Seite des hervorgehobenen Bereichs
genauso verfahren.

— Um einen Wellenlangenbereich zu verschieben, mit dem
Cursor Uber den Bereich fahren, bis der Cursor als &>
angezeigt wird. Mit gedruckter linker Maustaste den
Bereich nach links oder rechts verschieben.

— Auf [Verschieben deaktivieren] klicken.

2 R2

Spektreniiberlagerung ? 23

Absorbanz

i G i i i i i S
1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000 2100 2200
Wellenlinge nm

Im Bild ist ein Wellenlangenbereich von 1150 bis 2250 nm definiert.
Dieser Bereich wird vom Modell verwendet.

4 Weitere Wellenldngenbereiche hinzufiigen

([

T

Weitere Wellenlangenbereiche kénnen durch Klicken auf hinzu-

geflgt werden.

E Wellenlangenbereiche diirfen nicht iiberlappen
Ein neuer Wellenlangenbereich Uberschneidet sich zunachst mit
den vorhandenen Wellenlangenbereichen. Den Wellenlangen-
bereich so anpassen, dass es keine Uberlappungen mehr gibt.

5 Modell speichern
«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drUcken.

Falls die neu erstellte Wellenlangenauswahl bei der Aufteilung des

Datensatzes oder der Ausreissererkennung bertcksichtigt werden
soll, kann der Datensatz neu aufgeteilt werden.
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6.5.2 Datenvorbehandlung

Eine geeignete Datenvorbehandlung kann das Identifizierungsmodell ver-
bessern. Beispiel: Basislinienverschiebungen enthalten fur die meisten
Anwendungen keine relevanten Informationen und kénnen entfernt wer-
den.

Datenvorbehandlung definieren

Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geoffnet und im Vordergrund.

1 Auswahl der darzustellenden Spektren
Produkte auswahlen, deren Spektren angezeigt werden sollen:

= Im Prozessschritt Proben auswahlen im Bereich Produktliste
die Produkte auswahlen.
oder

= Im Prozessschritt Identifizierungsmodell parametrieren in der
Produktliste die Produkte auswahlen.

2 Datenvorbehandlungsschritt hinzufiigen

= Im Navigator zum Prozessschritt Identifizierungsmodell para-
metrieren wechseln.
= Im Bereich Datenvorbehandlung einen Datenvorbehandlungs-

schritt durch Klicken auf = hinzuftgen.

= Im Feld Datenvorbehandlung die Art der Datenvorbehandlung
auswahlen und die zugehdrigen Felder ausfullen.
Beispiel fir Gap-Segment mit einer Ableitung erster Ordnung,
die konstante (nicht wellenlangenabhangige) Basislinienverschie-
bungen entfernt:

R2
Datenvorbehandlung ? ¢ZN
# Datenvorbehandlung
1 Gap-Segment v
Ableitungsordnung Segmentgrosse Segmentabstand x
1 10.0 0.0

Die vorbehandelten Spektren der in Schritt 1 ausgewahlten Produkte
werden im Bereich Spektreniiberlagerung sofort angezeigt.

Nach der Datenvorbehandlung sehen die Spektren anders aus, z. B.:
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Spektreniiberlagerung ? 23

AU 02 1
o E

Intensitit

1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000 2100 2200
Wellenléinge

3 Weitere Datenvorbehandlungsschritte hinzufiigen

T

Weitere Datenvorbehandlungsschritte kdnnen durch Klicken auf
hinzugefugt werden.

E Bei Verwendung mehrerer Datenvorbehandlungsschritte kann
die Reihenfolge entscheidend sein. Gap-Segment oder Savitzky-
Golay werden vorzugsweise vor SNV angewendet und SNV vor
Detrend.

Durch Klicken auf 2=4 und EE¥ kénnen Zeilen nach oben
oder unten verschoben und dadurch die Reihenfolge festgelegt
werden.

4 Modell speichern

= Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drucken.

Falls die neu erstellten Datenvorbehandlungen bei der Aufteilung
des Datensatzes oder der Ausreissererkennung berucksichtigt wer-
den sollen, kann der Datensatz neu aufgeteilt werden.

6.6 Identifizierungsmodell publizieren

Damit ein Modell fir Bestimmungen verwendet werden kann, muss das
Modell publiziert werden. Dadurch ist das Weiterentwickeln des Modells
maoglich, ohne die publizierte Version und die damit durchgefuhrten
Bestimmungen zu beeinflussen.

Identifizierungsmodell publizieren

Voraussetzung:

» Das Modell ist berechnet und gespeichert.
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= Das Modell ist gedffnet.

1 Dialog 6ffnen

= Durch Klicken auf ﬁ] den Dialog Identifizierungsmodell pub-
lizieren 6ffnen.

ﬂ Falls das Modell bereits zuvor publiziert und in Methoden ver-
wendet wurde, konnen diese Methoden durch das Aktivieren
des Kontrollkastchens Methoden aktualisieren automatisch
aktualisiert werden.

Hinweis: Nicht automatisch aktualisiert werden:

»  Gedffnete Methoden

» Unterschriebene und publizierte Methoden

» Falls die Filterung der Datenberechtigungen aktiviert ist:
Methoden ohne Datenberechtigungen des aktuell angemel-
deten Benutzers

2 Publizieren
» Durch Klicken auf [Publizieren] das Modell publizieren.

Unter Kalibrierung und Auswertung » Identifizierungsmo-
delle wird die zuletzt publizierte Version angezeigt:

. W g0 BB x 2R

Name Version  Typ Zuletzt publizierte Version

My model 4 full My model, V4 _ .

Der PREDICT-Befehl kann nun auf die publizierte Version des
Modells zugreifen.
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7 Qualifizierungsmodell

Eine Veranschaulichung der Ablaufe in der OMNIS Software ist im
Anhang zu finden (siehe "Entwicklung eines Modells", Seite 192).

Ein Qualifizierungsmodell ermoglicht es, eine Gruppe von Proben von
anderen Proben zu unterscheiden. Das Qualifizierungsmodell eignet sich
z. B. dazu, verwendbare Proben (positive Proben) von nicht verwendbaren
Proben (negativen Proben) zu unterscheiden.

7.1 Qualifizierungsmodell erstellen

Qualifizierungsmodell erstellen

Voraussetzung:

= Ein Datensatz mit Spektren ist erstellt (siehe “Spektren aufnehmen”,
Kapitel 4.2, Seite 61).

1 Qualifizierungsmodell erzeugen und benennen
» Unter Kalibrierung und Auswertung » Qualifizierungsmo-

delle auf T@I- klicken.
Ein neues Qualifizierungsmodell erscheint in einer neuen Register-

karte.
= Einen passenden Namen in das Eingabefeld Name des Qualifi-

zierungsmodells eingeben.

2 Kalibrierproben auswahlen

= Alle Probenlisten durch Anklicken von Probenlisten anzeigen.
= Die vorbereiteten Probenlisten fir den Kalibrierdatensatz auswah-
len.

Qualifizierungsmodell erstellen

Name des Qualifizierungsmodells

Probenlisten Suchabfragen XDS-/DS-Import

Kalibrierdatensatz

Name Gespeichert
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Proben kénnen auch Uber eine Suchabfrage ausgewahlt wer-
den. Zudem kénnen Proben von XDS-Geraten und DS-Gera-
ten importiert werden (siehe "Wechsel von XDS/DS Analyzer

(Quantifizierung)", Kapitel 11.6, Seite 185).

ﬂ Die Probenauswahl kann spater angepasst werden.

3 Validierproben auswahlen (optional)
» Auf Validierdatensatze hinzufiigen klicken.
= Die vorbereiteten Probenlisten fur die Validierdatensatze Uber die
entsprechenden Kontrollkastchen dem positiven oder dem negati-
ven Validierdatensatz zuweisen.

Validierdatensatz
Name Gespeichert Positiv Negativ

4 Qualifizierungsmodell erstellen
= Auf [Erstellen] klicken.

= Modell speichern: Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S]
dricken.

7.2 Proben auswahlen und Datensatz aufteilen

Die Registerkarte des Qualifizierungsmodells zeigt zuoberst eine waage-
rechte Navigationsleiste an, den Navigator. Der Navigator fuhrt durch die
weiteren Schritte der Modellentwicklung.

Proben auswahlen Qualifizierungsmodell para- Qualifizierungsmo-
metrieren dell validieren

E Darstellung von Spektren
In den 3 Prozessschritten werden die einzelnen Spektren in Form
von Kurven, Punkten oder Tabellenzeilen dargestellt.
Ausgewahlte Spektren werden in allen Darstellungen und in allen
Prozessschritten gleichzeitig hervorgehoben.
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) Tabellen und Diagramme
Die Handhabung von Tabellen und Diagrammen ist im Anhang
beschrieben:
» Tabellen handhaben (siehe "Tabellen handhaben”, Kapitel 11.2,
Seite 172)
= Diagramme handhaben (siehe "Diagramme handhaben”, Kapitel
11.3, Seite 173)

Prozessschritt 'Proben auswahlen’

Der Bereich Kalibrierdatensatz listet die Spektren im Kalibrierdatensatz
auf:

Kalibrierdatensatz o b+ Lho ? 2
Probenname Teilprobenname Quelle

e ¥ ®

e, 4 ©

e ¢ ©

Falls Proben fUr die Validierdatensatze ausgewahlt wurden, erscheinen
deren Spektren im Bereich Validierdatensatz.

Die folgenden Icons kennzeichnen die Zuordnung zu den Datensatzen:

|T@) Das Spektrum ist dem Kalibrierdatensatz zugewiesen.

|Ti, Das Spektrum ist dem positiven Validierdatensatz zugewie-
sen.

|Ti) Das Spektrum ist dem negativen Validierdatensatz zugewie-
sen.

Y Das Spektrum wurde dem Datensatz manuell zugewiesen.

(.”9 Das Spektrum wurde dem Datensatz automatisch zugewie-
sen.

g Das Spektrum wurde in der OMNIS Software aufgenommen.

g Das Spektrum ist aus einer externen Datei importiert.

Im Bereich Spektrenuiberlagerung sind die Spektren im Kalibrierdaten-
satz blau dargestellt, die Spektren im positiven Validierdatensatz griin
und die Spektren im negativen Validierdatensatz rot.

Der Prozessschritt Proben auswahlen ermdglicht Folgendes:

» Probenauswahl anpassen
Zusatzliche Spektren hinzufligen oder Spektren |6schen.
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» Datensatz aufteilen
Automatische oder manuelle Aufteilung des Datensatzes:
— Kalibrierdatensatz: Mit den Spektren des Kalibrierdatensatzes
wird das Modell berechnet.
— Validierdatensatze: Die Spektren der Validierdatensatze dienen
ausschliesslich zur Validierung des Modells.

E Ein Modell kann ohne Validierdatensatz entwickelt werden, z. B.
wenn in einer ersten Phase nur eine begrenzte Anzahl von Proben
zur Verflgung steht oder wenn die Validierung ausschliesslich mit
einem externen Datensatz erfolgt.

Probenauswahl anpassen

Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
gedffnet und im Vordergrund (siehe "Qualifizierungsmodell erstellen”,
Kapitel 7.1, Seite 124).

= Der Navigator ist im Prozessschritt Proben auswahlen.

1 Spektren hinzufiigen oder lI6schen
» Spektren hinzuflgen: Im Bereich Kalibrierdatensatz oder im
Bereich Validierdatensatz auf L+ klicken.

» Spektren entfernen: Spektren auswahlen und auf L~ Klicken.
Hinweis: Die zugehdrigen Proben inkl. Spektren bleiben in der
Datenbank erhalten.

2 Modell speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlicken.

Datensatz automatisch aufteilen

Die Aufteilung bezieht alle Spektren des Kalibrierdatensatzes und der bei-
den Validierdatensatze ein. Die Aufteilung bietet folgende Moglichkeiten:

= Automatische Erstellung eines negativen Validierdatensatzes (optional)
Die Spektren fir den negativen Validierdatensatz werden durch die
Ausreissererkennung ermittelt (spektrale Ausreisser).

= Automatische Erstellung eines positiven Validierdatensatzes (optional)
Die verbleibenden Spektren konnen automatisch in den Kalibrierdaten-
satz und den positiven Validierdatensatz aufgeteilt werden.

Die Proben koénnen jederzeit auch manuell zugeordnet werden.

Voraussetzung:
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= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geoffnet und im Vordergrund.
= Der Navigator ist im Prozessschritt Proben auswahlen.

1 Datensatzaufteilung aufrufen

« Im Bereich Kalibrierdatensatz auf ('”9 klicken.

Der Dialog Datensatzaufteilung wird gedffnet.

2 Negativen Validierdatensatz ermitteln (optional)

= Um spektrale Ausreisser automatisch dem negativen Validier-
datensatz zuzuordnen, den Umschalter Negative Spektren
ermitteln aktivieren.
— Bei Bedarf das Signifikanzniveau anpassen. Je hoher das
Signifikanzniveau, desto mehr spektrale Ausreisser werden
erkannt. Typische Werte sind 5 % oder 1 %.

E Die Ermittlung negativer Spektren sollte mit Bedacht verwen-
det werden. Ein hohes Signifikanzniveau kann die Zuverlas-
sigkeit der positiven Resultate verbessern. Allerdings konnen
auch mehr positive Proben ibersehen und falschlicherweise als
negativ eingestuft werden.

Die Spektren im ermittelten negativen Validierdatensatz mus-
sen daraufhin untersucht werden, ob es sich tatsachlich um
Ausreisser handelt. Hierfur sind der Influence-Plot und der
Score-Plot hilfreich.

3 Positiven Validierdatensatz ermitteln (optional)

Bei der automatischen Aufteilung wird sichergestellt, dass der Kalib-
rierdatensatz und der positive Validierdatensatz fur die Grundgesamt-
heit reprasentativ und voneinander unabhangig sind.

= Um Spektren automatisch dem positiven Validierdatensatz zuzu-
ordnen, den Umschalter Positive Spektren ermitteln aktivieren.
— Im Feld Prozentsatz den Prozentanteil der Spektren fur
den positiven Validierdatensatz definieren, z. B. zwischen
20 % und 30 %.

4 Optionen festlegen
Optionen fir die Datensatzaufteilung festlegen:
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» Parametrierung anwenden: Datenvorbehandlung und Wellen-
langenauswahl auf die Spektren anwenden (siehe "Qualifizie-
rungsmodell parametrieren”, Kapitel 7.5, Seite 135).

Hinweis: Spatere Anderungen an der Parametrierung haben
keine Auswirkung auf die Datensatzzuordnung. Es sei denn, der
Datensatz wird erneut aufgeteilt.

» Negative Spektren beibehalten: Bereits vorhandene Spektren
im negativen Validierdatensatz beibehalten und bei der Aufteilung
nicht bertcksichtigen. Diese Option kann zu einer Vergrosserung
des negativen Validierdatensatzes flhren, auch bei unverandertem
Signifikanzniveau.

» Positive Spektren beibehalten: Bereits vorhandene Spektren
im positiven Validierdatensatz beibehalten und bei der Aufteilung
nicht berucksichtigen. Diese Option fuhrt zu einer Vergrésserung
des positiven Validierdatensatzes, auch bei unverandertem Pro-
zentsatz.

ﬂ Falls separate Spektren fur die Validierdatensatze hinzugefligt
wurden, sollten die Optionen Negative Spektren beibehal-
ten und Positive Spektren beibehalten aktiviert werden.
Andernfalls werden alle Spektren zusammengelegt und neu
aufgeteilt, was zu unerwiinschten Ergebnissen flihren kann.

5 Automatische Aufteilung starten
= Auf [Aufteilen] klicken.

Der Datensatz wird entsprechend den vorgenommenen Einstellungen
aufgeteilt.

6 Modell speichern
«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlicken.

Influence-Plot und Score-Plot

Nach der automatischen Datensatzaufteilung stehen die Diagramme Influ-
ence-Plot und Score-Plot zur Verfigung:

= Im Prozessschritt Proben auswihlen in einem der Bereiche auf W kli-
cken und das Diagramm Influence-Plot oder Score-Plot auswahlen.

Der Influence-Plot und der Score-Plot basieren auf der Berechnungsme-
thode PCA (Hauptkomponentenanalyse). Die Anzahl der Hauptkompo-
nenten wird so gewahlt, dass die erklarte Varianz mindestens 95 %
betragt.

Als Ausgangspunkt fur die PCA dienen die Spektren in folgender Form:

129



130

Qualifizierungsmodell

= Spektren ohne Datenvorbehandlung und Wellenlangenauswahl, falls
bei der automatischen Datensatzaufteilung die Option Parametrie-
rung anwenden deaktiviert wurde.

» Spektren mit Datenvorbehandlung und Wellenlangenauswahl, falls bei
der automatischen Datensatzaufteilung die Option Parametrierung
anwenden aktiviert wurde.

Hinweis bei aktivierter Option: Falls die Parametrierung geandert wird,
stehen der Influence-Plot und der Score-Plot erst nach einer erneuten
automatischen Datensatzaufteilung zur Verfugung.

Influence-Plot

Der Influence-Plot beschreibt die charakteristischen Eigenschaften der
Spektren und hilft bei der Ermittlung von spektralen Ausreissern fir den
negativen Validierdatensatz.
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[§ biagramm handhaben
Die Darstellung des Diagramms kann angepasst und einzelne oder
mehrere Punkte konnen ausgewahlt werden (siehe "Diagramme
handhaben", Kapitel 11.3, Seite 173).

Jeder Punkt reprasentiert ein Spektrum. Hohe Werte fur Hotellings 72 und
Q-Residuen deuten auf maogliche Ausreisser hin.

Spektren mit hohen Werten fir Hotellings 72 weisen auf eine extreme
Zusammensetzung der betreffenden Proben hin.

Spektren mit hohen Q-Residuen weisen auf ungewdhnliche chemische
Komponenten in den betreffenden Proben hin.

Die gestrichelten Linien zeigen die kritischen Werte (Grenzwerte)
fur das festgelegte Signifikanzniveau. Falls bei der automatischen
Datensatzaufteilung keine negativen Spektren ermittelt wurden,

betragt das Signifikanzniveau 5 %.

Die obige Abbildung zeigt keine moglichen negativen Spektren. Alle
Punkte liegen innerhalb der gestrichelten Linien.
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Score-Plot

E Wahrend der Hotellings T2-Wert eines Spektrums die Scores aller
Hauptkomponenten in einem einzigen Wert zusammenfasst, ermég-
licht der Score-Plot eine noch detailliertere Analyse der Scores.

Jeder Punkt im Score-Plot reprasentiert ein Spektrum. Die Scores fur

die ersten beiden Hauptkomponenten kénnen auf der x-Achse und der
y-Achse abgelesen werden. Die Scores sind normalisiert, jede Hauptkom-
ponente erhdlt das gleiche Gewicht.

Unter “NBE Eigenschaften kann auch jedes andere Paar von Hauptkom-
ponenten angezeigt werden.
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Latente Variable 3 AU

Datensatz manuell aufteilen (optional)
Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geoffnet und im Vordergrund.
= Der Navigator ist im Prozessschritt Proben auswahlen.
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7.3

Falls vor der manuellen Aufteilung eine automatische Daten-
satzaufteilung durchgefiihrt wird, stehen der Influence-Plot
und der Score-Plot zur Verfigung.

1 Spektren neu zuordnen

= In einem der Bereiche die Spektren auswahlen.
Beispiel fur die Auswahl im Influence-Plot:

— Den Bereich Influence-Plot 6ffnen.

— Im Influence-Plot einen oder mehrere Punkte auswahlen
(siehe "Mehrere Punkte oder Kurven auswahlen”, Seite
175).

— Durch Rechtsklick auf einen der ausgewahlten Punkte das
Kontextmenu 6¢ffnen. Die Spektren einem Datensatz zuord-
nen:

Positiver Validierdatensatz
Negativer Validierdatensatz
Kalibrierdatensatz

2 Modell speichern
«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drucken.

Qualifizierungsmodell berechnen

Ein erstes Modell kann ohne Parametrierung berechnet werden. Dadurch
ergibt sich ein Vergleichsmassstab fur die Validierungsresultate. Der Ein-
fluss einer spateren Parametrierung kann besser bewertet werden.

Machen Rauschen oder andere Artefakte einige Wellenlangen
unbrauchbar, kénnen diese Wellenlangen direkt ausgeschlossen
werden (siehe "Qualifizierungsmodell parametrieren”, Kapitel 7.5,
Seite 135).

Modell berechnen

Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Qualifizie-
rungsmodell gedffnet und im Vordergrund.

1 Berechnung starten
= Durch Klicken auf [Berechnen] das Modell berechnen.
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H Falls die Schaltflache [Berechnen] inaktiv ist, konnen folgende

Ursachen vorliegen:

= Das Modell wurde bereits berechnet und es gab seitdem
keine Anderungen.

= Einer der Prozessschritte enthalt eine fehlerhafte Eingabe.
Im Navigator wird der Prozessschritt des betroffenen
Bereichs rot dargestellt. Das Feld mit der fehlerhaften Ein-
gabe wird rot umrandet.

7.4 Qualifizierungsmodell validieren

Der Prozessschritt Qualifizierungsmodell validieren erméglicht eine
Validierung mit den folgenden Proben:

= Proben im Kalibrierdatensatz
Diese Proben wurden zur Erstellung des Modells verwendet. Eine kor-
rekte Klassifizierung durch das Modell ist daher einfacher als bei ande
ren Proben.

= Proben im positiven und im negativen Validierdatensatz (falls
vorhanden)
Diese Proben sind vom Modell unabhangig. Ihre Validierungsresultate
sind ein besserer Massstab fur die Qualifizierung unbekannter Proben.

Validierungsresultat einer Probe

Flr jede Probe ermittelt das Qualifizierungsmodell ein Resultat (positiv
oder negativ). Fur die Proben im Kalibrierdatensatz und im positiven
Validierdatensatz wird ein positives Resultat erwartet. Fur die Proben

im negativen Validierdatensatz wird ein negatives Resultat erwartet. Die
OMNIS Software vergleicht das vom Modell ermittelte Resultat mit dem
erwarteten Resultat. Daraus ergibt sich das Validierungsresultat:

= Erfolgreich: Das vom Modell ermittelte Resultat stimmt mit dem
erwarteten Resultat Uberein.

» Fehlgeschlagen: Das vom Modell ermittelte Resultat stimmt nicht mit
dem erwarteten Resultat Uberein.

Bereich Validierungsiibersicht

Der Bereich Validierungsuibersicht fasst die Resultate fir die Proben des
Kalibrierdatensatzes und der Validierdatensatze (falls vorhanden) zusam-
men.

Links ist eine Ubersicht tiber alle Kalibrierproben und Validierproben:

Gesamt

Erfolgreich % Richtig vorhergesagte Proben in %
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Gesamt

Erfolgreich Anzahl richtig vorhergesagter Proben

Fehlgeschlagen Anzahl falsch vorhergesagter Proben

Anzahl Spektren Anzahl der Spektren im Kalibrierdatensatz und in
den beiden Validierdatensatzen

Auf der rechten Seite ist eine Ubersicht (ber die einzelnen Datensatze.

Bereich Validierungsresultate

Der Bereich Validierungsresultate zeigt die detaillierten Resultate der
einzelnen Proben. Angezeigt werden die Proben aller Datensatze, die im
Bereich Validierungsuibersicht ausgewahlt sind.

Qualifizierungsmodell optimieren

Die folgenden Massnahmen kénnen helfen, das Qualifizierungsmodell zu
verbessern:

= Datenvorbehandlung anpassen (siehe "Datenvorbehandlung”, Kapitel
7.5.2, Seite 138).

= Wellenlangenbereiche anpassen (sieche "Wellenldngenauswahl”, Kapi-
tel 7.5.1, Seite 136).

Bei einer erneuten Aufteilung des Datensatzes kann Uber die Ermittlung
negativer Spektren das Qualifizierungsmodell an die Anforderungen ange-
passt werden:

» Ein hoheres Signifikanzniveau kann die Zuverlassigkeit der positiven
Resultate erhohen. Das heisst: Weniger falsch positive Resultate, aber
mehr positive Proben werden Ubersehen.

= Ein tieferes Signifikanzniveau (oder der Verzicht auf die Ermittlung
negativer Spektren) kann bewirken, dass weniger positive Proben Uber-
sehen werden. Das heisst: Weniger falsch negative Resultate, aber
mehr negative Proben werden falschlicherweise als positiv eingestuft.
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7.5 Qualifizierungsmodell parametrieren

Der Prozessschritt Qualifizierungsmodell parametrieren ermdglicht
die Optimierung der Spektren. Artefakte und Nichtlinearitaten werden
korrigiert. Bei richtiger Durchflhrung verbessert die Parametrierung die
Genauigkeit und Robustheit des Modells.

Die Parametrierung wird angewendet auf:

= alle Spektren im Kalibrierdatensatz
= alle Spektren in den beiden Validierdatensatzen

E Bei der Pradiktion im Arbeitsbereich Proben wird das Spektrum
einer Probe aufgenommen und mit einem Modell ausgewertet.
Auch auf dieses Spektrum wird die Parametrierung angewendet, die
im Modell definiert ist.

Zwei Parametrierungsmaglichkeiten stehen zur Verflgung:

= Definieren der zu verwendenden Wellenlangenbereiche.
= Anwenden von Datenvorbehandlungen, um die Spektren in eine geeig-
netere Form zu bringen.

Die visuelle Untersuchung der Spektren beginnt im Prozessschritt Proben
auswabhlen.

Spektren darstellen

Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geoffnet und im Vordergrund.

1 Prozessschritt ‘Proben auswahlen’
= Im Navigator auf den Prozessschritt Proben auswahlen klicken.
In diesem Prozessschritt konnen die Spektren gleichzeitig in Tabellen-
form und in Kurvenform untersucht werden. Falls eine automatische

Datensatzaufteilung durchgefihrt wurde, stehen auch der Influence-
Plot und der Score-Plot zur Verflugung.

2 Spektren untersuchen

» Tabellen handhaben (siehe "Tabellen handhaben", Kapitel 11.2,
Seite 172)

= Diagramme handhaben (siehe "Diagramme handhaben", Kapitel
11.3, Seite 173)

Weitere Schritte
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»  Wellenlangenauswabhl (siehe "Wellenldngenauswahl”, Kapitel 7.5.1,

Seite 136)
» Datenvorbehandlung definieren (siehe "Datenvorbehandlung”, Kapitel

7.5.2, Seite 138)

7.5.1 Wellenldngenauswahl

Eine Wellenlangenauswahl kann das Qualifizierungsmodell verbessern.
Beispiel: Falls bei hohen Absorbanzwerten Rauschen sichtbar ist, kénnen
die betreffenden Wellenldangenbereiche ausgeschlossen werden.

Das Modell verwendet die definierten Wellenlangenbereiche. Falls keine
Wellenlangenbereiche definiert sind, verwendet das Modell alle Wellenlan-
gen.

Wellenldngenbereiche definieren

Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geodffnet und im Vordergrund.

1 Prozessschritt '‘Qualifizierungsmodell parametrieren’

= Im Navigator auf Qualifizierungsmodell parametrieren kli-
cken.

2 Wellenlangenbereich hinzufiigen
= Im Bereich Wellenlangenbereich einen Wellenlangenbereich

==

durch Klicken auf =F hinzuflgen.

Wellenléngenbereich ?2 o2
. . =3
# Startwellenlange Endwellenlange
1 1000.0 2250.0 x

Ein Wellenlangenbereich wird hinzugefligt. Der Bereich deckt
zunachst alle Wellenlangen ab.

3 Wellenlangenbereich festlegen
Den Wellenlangenbereich auf eine der folgenden Weisen festlegen:

= Um den Wellenlangenbereich durch die Eingabe von Zahlen fest-
zulegen, die Startwellenlange und die Endwellenlange in die
entsprechenden Eingabefelder eintragen.
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= Um den Wellenlangenbereich im Diagramm festzulegen, wie folgt
vorgehen:
— Im Bereich Spektreniiberlagerung auf [Verschieben
aktivieren] klicken.
— Mit dem Cursor an den linken Rand des hervorgehobenen

Bereichs fahren, bis der Cursor als <+ angezeigt wird.

— Mit gedruckter linker Maustaste den linken Rand zur ent-
sprechenden Position verschieben.

— Auf der rechten Seite des hervorgehobenen Bereichs
genauso verfahren.

— Um einen Wellenlangenbereich zu verschieben, mit dem
Cursor Uber den Bereich fahren, bis der Cursor als <>
angezeigt wird. Mit gedruckter linker Maustaste den
Bereich nach links oder rechts verschieben.

— Auf [Verschieben deaktivieren] klicken.

Spektreniiberlagerung ? 23

Absorbanz

t i I i ) i i o i i i o
1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000 2100 2200
Wellenlinge nm

Im Bild ist ein Wellenlangenbereich von 1150 bis 2250 nm definiert.
Dieser Bereich wird vom Modell verwendet.

4 Weitere Wellenlangenbereiche hinzufiigen

([

T

Weitere Wellenlangenbereiche kénnen durch Klicken auf hinzu-

geflugt werden.

H Wellenldangenbereiche diirfen nicht iiberlappen
Ein neuer Wellenlangenbereich Gberschneidet sich zunachst mit
den vorhandenen Wellenlangenbereichen. Den Wellenlangen-
bereich so anpassen, dass es keine Uberlappungen mehr gibt.

5 Modell speichern
«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlcken.

E Falls die neu erstellte Wellenlangenauswahl bei der Aufteilung des
Datensatzes bertcksichtigt werden soll, kann der Datensatz neu
aufgeteilt werden.
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7.5.2 Datenvorbehandlung

Eine geeignete Datenvorbehandlung kann das Qualifizierungsmodell ver-
bessern. Beispiel: Basislinienverschiebungen enthalten fur die meisten
Anwendungen keine relevanten Informationen und kénnen entfernt wer-
den.

Datenvorbehandlung definieren

Voraussetzung:

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist das Modell
geodffnet und im Vordergrund.

» Der Navigator ist im Prozessschritt Qualifizierungsmodell paramet-
rieren.

1 Datenvorbehandlungsschritt hinzufiigen
= Im Bereich Datenvorbehandlung einen Datenvorbehandlungs-

schritt durch Klicken auf =% hinzufigen.

= |Im Feld Datenvorbehandlung die Art der Datenvorbehandlung
auswahlen und die zugehdrigen Felder ausfullen.
Beispiel fir Gap-Segment mit einer Ableitung erster Ordnung,
die konstante (nicht wellenlangenabhangige) Basislinienverschie-
bungen entfernt:

R2
Datenvorbehandlung ? ¢N
# Datenvorbehandlung
1 Gap-Segment v
Ableitungsordnung Segmentgrosse Segmentabstand x
1 10.0 0.0

Die vorbehandelten Spektren der in Schritt 1 ausgewahlten Produkte
werden im Bereich Spektreniiberlagerung sofort angezeigt.

Nach der Datenvorbehandlung sehen die Spektren anders aus, z. B.:

Spektreniiberlagerung ? 2

AU 0D 1

Intensitit

1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000 2100 2200
Wellenliinge
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2 Weitere Datenvorbehandlungsschritte hinzufiigen

00

T

Weitere Datenvorbehandlungsschritte kdnnen durch Klicken auf
hinzugeflgt werden.

ﬂ Bei Verwendung mehrerer Datenvorbehandlungsschritte kann
die Reihenfolge entscheidend sein. Gap-Segment oder Savitzky-
Golay werden vorzugsweise vor SNV angewendet und SNV vor
Detrend.

Durch Klicken auf 224 und EE¥ kénnen Zeilen nach oben
oder unten verschoben und dadurch die Reihenfolge festgelegt
werden.

3 Modell speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlicken.

E Falls die neu erstellten Datenvorbehandlungen bei der Aufteilung
des Datensatzes berlcksichtigt werden sollen, kann der Datensatz
neu aufgeteilt werden.

7.6 Qualifizierungsmodell publizieren

Damit ein Modell fur Bestimmungen verwendet werden kann, muss das
Modell publiziert werden. Dadurch ist das Weiterentwickeln des Modells
moglich, ohne die publizierte Version und die damit durchgefuhrten
Bestimmungen zu beeinflussen.

Qualifizierungsmodell publizieren

Voraussetzung:

= Das Modell ist berechnet und gespeichert.
= Das Modell ist gedffnet.

1 Dialog 6ffnen

= Durch Klicken auf ﬁ] den Dialog Qualifizierungsmodell publi-
zieren Offnen.
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E Falls das Modell bereits zuvor publiziert und in Methoden ver-
wendet wurde, kdnnen diese Methoden durch das Aktivieren
des Kontrollkastchens Methoden aktualisieren automatisch
aktualisiert werden.

Hinweis: Nicht automatisch aktualisiert werden:

=  Geoffnete Methoden

= Unterschriebene und publizierte Methoden

= Falls die Filterung der Datenberechtigungen aktiviert ist:
Methoden ohne Datenberechtigungen des aktuell angemel-
deten Benutzers

Publizieren
= Durch Klicken auf [Publizieren] das Modell publizieren.

Unter Kalibrierung und Auswertung » Qualifizierungsmodelle
wird die zuletzt publizierte Version angezeigt:

BN W9 BB e x ? 23
Name Version  Typ Zuletzt publizierte Version -

My model 4 full My model, V4 _ ~

Der PREDICT-Befehl kann nun auf die publizierte Version des
Modells zugreifen.
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8 Modellhierarchie

Eine Modellhierarchie ermoglicht Folgendes:

= Identifizierungsmodelle hierarchisch strukturieren
Falls ein Identifizierungsmodell ahnliche Produkte schlecht voneinander
unterscheiden kann, kann diese Unterscheidung an dafir optimierte
Untermodelle ausgelagert werden.
Beispiel: Ein Identifizierungsmodell mit 4 Produkten kann die ahnlichen
Produkte Fruktose und Glukose schlecht unterscheiden. Werden Fruk-
tose und Glukose zu einer Produktgruppe ,Zucker” zusammengefasst,
ist das Hauptmodell in der Lage, zwischen Zucker und den beiden
anderen Produkten zu unterscheiden. Wird eine Probe als Zucker iden-
tifiziert, Gbernimmt ein Untermodell die Klassifizierung zwischen Fruk-
tose und Glukose.
Bei Bedarf kdnnen weitere Hierarchieebenen hinzugefugt werden.

» Quantifizierungsmodelle mit Produkten verkniipfen
Identifizierte Proben kénnen quantitativ analysiert werden. Fur
jeden Analyseparameter wird ein Quantifizierungsmodell mit dem
entsprechenden Produkt verknupft. Optional kann eine Steigungs-/y-
Achsenabschnittskorrektur angewendet werden.

» Quantifizierungsmodelle hierarchisch strukturieren
In manchen Fallen kann eine hierarchische Struktur von Quantifizie-
rungsmodellen eine bessere Vorhersagekraft erzielen als ein einzel-
nes Quantifizierungsmodell. Dabei werden untergeordnete Quantifizie-
rungsmodelle jeweils fur einen Teil des Referenzwertbereichs des Uber-
geordneten Modells optimiert.
Beispiel: Liefert das Ubergeordnete Quantifizierungsmodell ein Resultat
< 5, kommt ein untergeordnetes Quantifizierungsmodell fir Werte <5
zum Einsatz und bestimmt das endgultige Resultat. Analog fir Resul-
tate = 5.

= Modellhierarchie aus Quantifizierungsmodellen
In einer Modellhierarchie lassen sich ein oder mehrere Quantifizierungs-
modelle untereinander auflisten, mit oder ohne untergeordnete Quan-
tifizierungsmodelle. In der Methode genlgt dann ein einziger PRE-
DICT-Befehl, um alle Analyseparameter vorherzusagen.

Eine Modellhierarchie liefert je nach Verwendung:

= Eine Identifizierung einer unbekannten Probe (z. B. Fruktose). Das
Resultat ist ein Produktname.
— Optional je nach ermitteltem Produkt eine oder mehrere Quan-
tifizierungen.
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= Eine Verifizierung der Produktzugehorigkeit (z. B. Fruktose) einer
Probe. Das Resultat ist ja oder nein — Verifizierung erfolgreich oder
fehlgeschlagen.

— Optional je nach ermitteltem Produkt und unabhangig vom
Resultat der Verifizierung eine oder mehrere Quantifizierun-
gen.

= Eine oder mehrere Quantifizierungen.

8.1 Modellhierarchie entwickeln

8.1.1 Modelle entwickeln

Zunachst mussen die Identifizierungsmodelle und/oder Quantifizierungs-
modelle entwickelt werden, die in der Modellhierarchie verwendet werden
sollen.

Identifizierungsmodelle entwickeln

Falls die Modellhierarchie Identifizierungsmodelle enthalten soll, diese wie
folgt entwickeln.

1 Hauptmodell

= Ein Identifizierungsmodell fur alle vorliegenden Produkte entwi-
ckeln (siehe "Identifizierungsmodell”, Kapitel 6, Seite 105).

= Falls einzelne Produkte schlecht voneinander zu unterscheiden
sind, konnen diese Produkte zu einer Produktgruppe zusammen-
gefasst werden:

— Im Prozessschritt Proben auswahlen im Bereich Produkt-
liste fur die zusammenzufassenden Produkte in der Spalte
Produktgruppe einen gemeinsamen Namen definieren.
Im folgenden Beispiel bilden die Produkte €1 und C2
zusammen die Produktgruppe C:

Produktliste ? z Z
Produkt Anzahl Spektren Produktgruppe

A

B

C1 C

Cc2 C

Das Modell behandelt daraufhin die Produktgruppe C wie ein
einzelnes Produkt. Das Modell klassifiziert nicht mehr zwischen
A/B/C1/C2, sondern nur noch zwischen A/B/C.
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H Bei Bedarf konnen weitere Produktgruppen gebildet werden.

2 Untermodelle

FUr jede Produktgruppe des Hauptmodells ein Identifizierungsmodell
entwickeln (siehe "Identifizierungsmodell”, Kapitel 6, Seite 105).

Im obigen Beispiel wird ein Untermodell mit allen Proben entwickelt,
die den Produkten €1 und €2 zugehoren. Dafur sollten die glei-
chen Proben verwendet werden wie im Hauptmodell fur die Produkt-

gruppe C.

Durch einen Rechtsklick auf die Produktliste konnen Unter-
modelle fur die definierten Produktgruppen erstellt werden.

3 Weitere Hierarchieebenen

Falls ein Untermodell mehr als 2 Produkte enthalt, kdnnen bei Bedarf
wiederum mehrere Produkte zu einer Produktgruppe zusammenge-
fasst werden. Fur diese Produktgruppe wird wieder ein separates
Identifizierungsmodell entwickelt. Auf diese Weise entstehen zusatzli-
che Hierarchieebenen.

Quantifizierungsmodelle entwickeln

Falls die Modellhierarchie Quantifizierungsmodelle enthalten soll, diese wie
folgt entwickeln.

1 Quantifizierungsmodelle fiir jeden Analyseparameter

Fur alle quantitativen Analyseparameter die entsprechenden Quantifi-
zierungsmodelle entwickeln (siehe "Quantifizierungsmodell", Kapitel
5, Seite 66).

2 Untergeordnete Quantifizierungsmodelle

Falls fUr ein Quantifizierungsmodell untergeordnete Quantifizierungs-
modelle bendtigt werden, die untergeordneten Quantifizierungsmo-
delle entwickeln.

8.1.2 Modelle in Modellhierarchie einfiigen

Voraussetzung: Alle Modelle, die in der Modellhierarchie verwendet
werden sollen, sind erstellt (siehe "Modelle entwickeln”, Kapitel 8.1.1,
Seite 142) und publiziert.

Die nachsten Schritte sind die Erstellung der Modellhierarchie und das
Einflgen der Modelle in die Modellhierarchie:
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» Publiziertes Hauptmodell oder publizierte Quantifizierungsmodelle ein-
figen.

» Publizierte Untermodelle mit Produktgruppen verknUpfen.

= Publizierte Quantifizierungsmodelle mit Produkten verknupfen.

= Publizierte, untergeordnete Quantifizierungsmodelle mit Gbergeordne-
ten Quantifizierungsmodellen verknupfen.

Modellhierarchie erstellen

1 Modellhierarchie erzeugen
= Unter Kalibrierung und Auswertung » Modellhierarchien

auf !'+ klicken.
Eine neue Modellhierarchie erscheint in einer neuen Registerkarte.

2 Modellhierarchie benennen

- Durch Klicken auf “\BE in der oberen Symbolleiste das Fenster
Eigenschaften 6ffnen.

= Unter Eigenschaften » Allgemein im Feld Name den
gewunschten Namen eingeben.

Identifizierungsmodelle in Modellhierarchie einfiigen

Falls die Modellhierarchie Identifizierungsmodelle enthalten soll, diese wie
folgt einflgen.

1 Hauptmodell hinzufiigen
= Der Prozessschritt Modellhierarchie bearbeiten beinhaltet den
Modellhierarchieeditor. Zunachst ist der Modellhierarchieeditor
noch leer.

= Durch Klicken auf ii\ das Fenster Bibliothek 6ffnen.

» Unter Bibliothek » Identifizierungsmodelle das Hauptmodell
mit Drag-and-drop nach rechts ziehen und in den Modellhierar-
chieeditor einflgen.
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Hauptmodell
V1

~ Produkt A

~  Produkt B

= Produktgruppe C

Der vertikale Pfeil dient zum Einklappen und Ausklappen der
Produkte.

H Falls ein Modell in der Bibliothek nicht auffindbar ist;

= Sicherstellen, dass das Modell publiziert ist.

r‘ﬁl
= In der Bibliothek mit einem Klick auf =/ die Ansicht aktuali-
sieren.

Untermodelle mit Produktgruppen verkniipfen

Falls im Hauptmodell Produktgruppen definiert wurden:

Unter Bibliothek » Identifizierungsmodelle das Untermodell
mit Drag-and-drop neben die zugehdrige Produktgruppe einfu-
gen. Eine grune vertikale Linie zeigt die Einfugeposition an:

! |

Weitere Untermodelle und Hierarchieebenen
Weitere Untermodelle auf die gleiche Weise mit der jeweils zuge-
horigen Produktgruppe verknUpfen.

Beispiel: Ein Untermodell ist mit einer Produktgruppe verknupft.
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Hauptmodell N
V1
~ Produkt A
= Produkt B
- Produktgruppe C < — l\J/:\termodeII A
Produkt C1
Produkt C2

E Der horizontale Pfeil dient zum Einklappen und Ausklappen des
Untermodells.

Untermodelle kbnnen mit Produktgruppen oder mit Produkten
verknUpft werden.

3 Modelle versionieren

Die in der Modellhierarchie enthaltenen Modelle bleiben unveran-
dert, auch wenn fur ein Modell eine neue Version publiziert ist. Bei
Bedarf das entsprechende Modell aus der Modellhierarchie entfernen
und eine neuere Version einfugen.

4 Modellhierarchie speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlcken.

Quantifizierungsmodelle in Modellhierarchie einfiigen

Falls die Modellhierarchie Quantifizierungsmodelle enthalten soll, diese wie
folgt einflgen.

1 Modellhierarchie mit Identifizierungsmodellen

Falls die Modellhierarchie auch Identifizierungsmodelle enthalt, dann
mussen die Quantifizierungsmodelle mit Produkten verknUpft wer-
den:
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Unter Bibliothek » Quantifizierungsmodelle das Quantifizie-
rungsmodell mit Drag-and-drop neben das zugehdrige Produkt
einfugen. Eine grune vertikale Linie zeigt die Einflgeposition an:

| [

Falls mehrere quantitative Analyseparameter fur dasselbe Produkt
vorhergesagt werden sollen:
— Die weiteren Quantifizierungsmodelle jeweils mit Drag-and-
drop untereinander einfugen. Eine griine horizontale Linie
zeigt die Einfugeposition an:

l )

(e,

Falls flr weitere Produkte quantitative Analysen vorgesehen
sind, die entsprechenden Quantifizierungsmodelle auf die gleiche
Weise verknUpfen.

Beispiel: 2 Quantifizierungsmodelle sind mit einem Produkt ver-

knUpft.
Hauptmodell ~
\Al
~  Produkt A < (\)/:Jantifizierungsmodell 1
Quantifizierungsmodell 2
V1
= Produkt B

Quantifizierungsmodelle kdnnen mit Produkten oder mit Pro-
duktgruppen verknipft werden.

2 Modellhierarchie ohne Identifizierungsmodelle

Falls die Modellhierarchie ausschliesslich Quantifizierungsmodelle ent-
halten soll:

Der Prozessschritt Modellhierarchie bearbeiten beinhaltet den
Modellhierarchieeditor. Zunachst ist der Modellhierarchieeditor
noch leer.

Durch Klicken auf ii\ das Fenster Bibliothek offnen.
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Unter Bibliothek » Quantifizierungsmodelle das erste Quan-
tifizierungsmodell mit Drag-and-drop nach rechts ziehen und in
den Modellhierarchieeditor einfugen.

Falls die Modellhierarchie mehrere Analyseparameter vorhersagen
soll, die weiteren Quantifizierungsmodelle jeweils mit Drag-and-
drop untereinander einfligen. Eine grune horizontale Linie zeigt
die EinfUgeposition an:

(e,

E Falls ein Modell in der Bibliothek nicht auffindbar ist:

= Sicherstellen, dass das Modell publiziert ist.

f\l
= In der Bibliothek mit einem Klick auf =/ die Ansicht aktuali-
sieren.

3 Untergeordnete Quantifizierungsmodelle

Um untergeordnete Quantifizierungsmodelle in die Modellhierarchie
einzuflgen, wie folgt vorgehen:

Unter Bibliothek » Quantifizierungsmodelle das untergeord-
nete Quantifizierungsmodell mit Drag-and-drop neben das Uber-
geordnete Quantifizierungsmodell einfliigen. Eine grine vertikale
Linie zeigt die EinfUgeposition an:

T

Im Dialog Bedingung hinzufiigen die Bedingung festlegen,
unter der das untergeordnete Quantifizierungsmodell angewen-
det werden soll. Die Bedingung muss einen Teil der vorhergesag-
ten Werte des Ubergeordneten Quantifizierungsmodells umfassen,
z.B.<5.

Sobald die Bedingung hinzugefugt wird, ist das untergeord-

nete Quantifizierungsmodell mit dem Ubergeordneten Quantifizie-
rungsmodell verknupft.




Modellhierarchie

= Die weiteren untergeordneten Quantifizierungsmodelle jeweils mit
Drag-and-drop untereinander einfugen. Eine grune horizontale
Linie zeigt die EinfUgeposition an:

(e,

Hinweis: Falls fur einen Zahlenbereich kein untergeordnetes
Quantifizierungsmodell erforderlich ist, kann das Ubergeordnete
Modell als Ersatz verwendet und mit sich selbst verknlUpft werden.
Voraussetzungen: Die Bedingungen der untergeordneten Quan-
tifizierungsmodelle mussen folgende Voraussetzungen erfullen:

— Die Bedingungen mussen den gesamten Bereich der ratio-

nalen Zahlen umfassen.
— Die Bedingungen durfen sich nicht Uberlappen.

Beispiel mit korrekten Bedingungen:
— Bedingung fur Modell A1 (Einzelwert): <5
— Bedingung fur Modell A2 (Intervall): > 5 und < 10
— Bedingung fur Modell A3 (Einzelwert): > 10

Falls die Voraussetzungen nicht erfullt sind, kann die Modellhierar-
chie trotzdem gespeichert, aber nicht publiziert werden.
Bedingungen priifen:
— Auf Intern validieren klicken.
— Falls keine Fehlermeldung erscheint, sind die Voraussetzun-
gen erfullt.
— Andernfalls informiert die Fehlermeldung dartber, wo und
weshalb die Voraussetzungen verletzt sind.

Bedingungen einsehen oder bearbeiten:
— Ein untergeordnetes Quantifizierungsmodell auswahlen.

— Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf ‘W 6ffnen,

— Den Unterbereich Bedingung &ffnen.

— Nacheinander die betreffenden untergeordneten Quantifi-
zierungsmodelle auswahlen, um die jeweilige Bedingung
anzuzeigen. Bei Bedarf die Bedingung anpassen.

= Falls fur weitere Quantifizierungsmodelle untergeordnete Quanti-
fizierungsmodelle vorgesehen sind, diese auf die gleiche Weise
verknupfen.

4 Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrekturen

Alle Quantifizierungsmodelle, die eine Steigungs-/y-Achsenabschnitts-
korrektur benétigen, wie folgt modifizieren:

» Quantifizierungsmodell auswahlen.
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8.2

= Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf ‘W offnen,
= Unter Eigenschaften » Parameter die Steigungs-/y-Achsenab-
schnittskorrektur definieren.

v

Das Symbol Té) weist darauf hin, dass das Quantifizierungsmodell
mit einer Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur verknUpft ist. Beim
Prifen von Bedingungen fur eventuelle untergeordnete Quantifizie-
rungsmodelle kommt das korrigierte Resultat zum Einsatz.

Modelle und Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrekturen ver-
sionieren

Die in der Modellhierarchie enthaltenen Modelle und Steigungs-/y-
Achsenabschnittskorrekturen bleiben unverandert, auch wenn fur
das Modell oder fur die Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur eine
neue Version publiziert wird. Bei Bedarf das entsprechende Modell
oder die Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur aus der Modellhie-
rarchie entfernen und eine neuere Version einfugen.

6 Modellhierarchie speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drucken.

Modellhierarchie validieren

ﬂ Modellhierarchien mit Quantifizierungsmodellen

Bei der Validierung von Modellhierarchien werden keine Quantifizie-

rungsmodelle ausgewertet. Fir Quantifizierungsmodelle mit unter-

geordneten Quantifizierungsmodellen wird jedoch geprtft, ob die

Voraussetzungen erfullt sind:

= Die Bedingungen mussen den gesamten Bereich der rationalen
Zahlen umfassen.

» Die Bedingungen durfen sich nicht Uberlappen.

Bedingungen priifen

= Auf Intern validieren klicken.

= Falls keine Fehlermeldung erscheint, sind die Voraussetzungen
erfullt.

= Andernfalls informiert die Fehlermeldung dartiber, wo und wes-
halb die Voraussetzungen nicht erfullt sind.
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Interne und externe Validierung

FUr Modellhierarchien mit Identifizierungsmodellen bietet der Prozess-
schritt Modellhierarchie validieren 2 unterschiedliche Validierungen an:

Interne Validierung

Die interne Validierung verwendet den Kalibrierdatensatz und, falls vor-
handen, den Validierdatensatz des Hauptmodells.

Externe Validierung

Die externe Validierung verwendet einen separaten, externen Daten-
satz. FUr den externen Datensatz werden Proben an einem anderen
Tag gesammelt und gemessen, ggf. von einer anderen Person und mit
einem anderen Gerat.

Modellhierarchie validieren

Voraussetzung:

Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung ist die Modellhie-
rarchie erstellt, gedffnet und im Vordergrund (siehe "Modellhierarchie
entwickeln", Kapitel 8.1, Seite 142).

Falls extern validiert wird, ist ein entsprechender Datensatz mit Spekt-
ren und Produktnamen vorhanden (siehe "Spektren aufnehmen”, Kapi-
tel 4.2, Seite 61).

1 Zum Prozessschritt 'Validierung' wechseln

= Im Navigator durch Klicken auf Modellhierarchie validieren
zum Prozessschritt Validierung wechseln.

Interne oder externe Validierung durchfiihren
Interne Validierung

= Auf Intern validieren klicken.

Die interne Validierung verwendet nur Spektren des Hauptmo-
dells (Kalibrierdatensatz und falls vorhanden Validierdatensatz).
Ausreisser und zusatzliche Spektren in Untermodellen sind
nicht mit einbezogen.

Externe Validierung

= Auf Extern validieren klicken.
= Proben aus Probenlisten oder aus Suchabfragen auswahlen.

Die Auswahl muss Proben mit einem Produktparameter enthalten.

Die Spalte Produkt listet die enthaltenen Produkte auf.
« Auf [Validieren] klicken.
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3 Validierungsresultate priifen

= Im Prozessschritt Modellhierarchie validieren den Bereich Vali-
dierungstibersicht prufen. Die Validierungsubersicht fasst die
Resultate in gleicher Weise zusammen wie fur ein einzelnes
Modell (siehe "Bereich Validierungstbersicht”, Seite 115).
Dabei wird die Modellhierarchie wie ein einziges, grosses Modell
betrachtet. Das Validierungsresultat eines Spektrums ist entweder
erfolgreich oder fehlgeschlagen.
= Resultate von einzelnen Spektren prufen:
— Im Bereich Validierungsiibersicht alle Produkte auswah-
len, deren einzelne Spektren angezeigt werden sollen.
— Der Bereich Validierungsresultate listet die Spektren der
ausgewahlten Produkte auf.
Das Modellhierarchieresultat zeigt jeweils das Schlussre-
sultat der Modellhierarchie an.
Anschliessend wird die schrittweise Auswertung fur jede
Hierarchieebene dargestellt. Das Resultat der Ebene 1
zeigt das Resultat des Hauptmodells an. Danach folgen
fur alle weiteren Hierarchieebenen die Resultate der ent-
sprechenden Untermodelle.

8.3 Modellhierarchie publizieren

Damit eine Modellhierarchie fur Bestimmungen verwendet werden kann,
muss die Modellhierarchie publiziert werden.

Modellhierarchie publizieren

Voraussetzung:

» Die Modellhierarchie ist gespeichert.

= Die Validierung ist optional. Metrohm empfiehlt, eine Validierung
durchzufuhren.

= Die Modellhierarchie ist gedffnet.

1 Dialog 6ffnen

= Durch Klicken auf 2] den Dialog Modellhierarchie publizieren
offnen.
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H Falls die Modellhierarchie bereits zuvor publiziert und in
Methoden verwendet wurde, konnen diese Methoden durch
das Aktivieren des Kontrollkastchens Methoden aktualisieren
automatisch aktualisiert werden.

Hinweis: Nicht automatisch aktualisiert werden:

»  Gedffnete Methoden

» Unterschriebene und publizierte Methoden

= Falls die Filterung der Datenberechtigungen aktiviert ist:
Methoden ohne Datenberechtigungen des aktuell angemel-
deten Benutzers

Publizieren
= Durch Klicken auf [Publizieren] die Modellhierarchie publizieren.

Unter Kalibrierung und Auswertung » Modellhierarchien wird
die zuletzt publizierte Version angezeigt:

. W 9B e x o ?2d

Name Version  Typ Zuletzt publizierte Version

~
My model 4 full My model, V4 _

Der PREDICT-Befehl kann nun auf die publizierte Version der
Modellhierarchie zugreifen.
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9 Pradiktion

9.1

Bei der Pradiktion wird ein Modell auf das Spektrum einer unbekannten
Probe angewendet. Je nach Modell kann Folgendes vorhergesagt werden:

= Analyseparameter (Quantifizierung)
= Produktzugehorigkeit bzw. Verifizierungsresultat (Identifizierung)
= Qualifizierungsresultat (Qualifizierung)

ﬂ Die Proben fiir die Pradiktion mussen gleich behandelt und gemes-
sen werden wie die Proben, mit denen das Modell erstellt wurde.

ﬂ Eine Veranschaulichung der Ablaufe in der OMNIS Software ist im
Anhang zu finden (siehe "Prddiktion”, Seite 193).

Pradiktion vorbereiten

Zur Vorbereitung der Pradiktion eine Methode, eine Arbeitsvorschrift, ein
Probenprofil und eine Probenliste wie folgt erstellen. Die Methode enthalt
einen PREDICT-Befehl, der eine Verbindung zum Modell herstellt.

Methode anlegen

1 Methode iibernehmen und benennen

Die Spektren mussen mit den gleichen Einstellungen aufgenommen
werden wie die Spektren fur die Modellentwicklung. Der einfachste
Weg ist, die fur die Modellentwicklung verwendete Methode zu
ubernehmen (siehe "Spektrenaufnahme vorbereiten”, Kapitel 4.1,
Seite 50).

« Unter Prozesse » Methoden die Methode auswahlen, die fur
die Modellentwicklung verwendet wurde.

= Die ausgewahlte Methode durch Klicken auf [ duplizieren.
» Die duplizierte Methode durch Doppelklick auf den Methoden-
namen offnen.

= Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf ‘W 6ffnen.
= Unter Eigenschaften » Allgemein einen passenden Namen in
das Feld Name eingeben.

2 PREDICT-Befehl einfiigen
PREDICT erstellt eine Pradiktion fir das aufgenommene Spektrum.
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= Das Fenster Bibliothek durch Klicken auf ii\ offnen.
= Unter Bibliothek » Befehle den PREDICT-Befehl suchen und
per Drag-and-drop in die Methode einflgen.

Die richtige Reihenfolge der Befehle beachten:

Fliissige Proben Feststoff-Proben
Basisstruktur Basisstruktur
Methode Methode
> . > 0
| |
E PREP SPEC E MEAS REF SPEC
| |
E MEAS REF SPEC E MEAS SPEC
| }
E MEAS SPEC E PREDICT
|

E VESSEL REMOVAL

E PREDICT

Der PREDICT-Befehl kann
auch vor oder neben dem
VESSEL REMOVAL-Befehl
stehen.

3 PREDICT-Befehlsparameter konfigurieren
= Den PREDICT-Befehl auswahlen.

» Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf ‘W 6ffnen,
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Unter Eigenschaften » Parameter die Befehlsparameter defi-
nieren:

Spektrum referenzieren

Die Liste Name des Messbefehls aufklappen. Den Namen
des MEAS SPEC-Befehls auswahlen, der das auszuwer-
tende Spektrum aufnimmt.

Modell referenzieren

Die Struktur des Modells auswahlen: Einzelnes Modell
oder Modellhierarchie.

Falls die Struktur Einzelnes Modell ausgewahlt wurde,
den Modelltyp auswahlen: Quantifizierungsmodell, Identi-
fizierungsmodell oder Qualifizierungsmodell.

Das publizierte Modell oder die publizierte Modellhierarchie
auswahlen.

Quantifizierung: Falls notig, eine Steigungs-/y-Achsenab-
schnittskorrektur auswahlen.

Verifizierung: Falls das Identifizierungsmodell oder die
Modellhierarchie fur die Verifizierung verwendet werden
soll, die Option Fiir die Verifizierung verwenden ein-
schalten.

4 Mehrere Analyseparameter (Quantifizierung)

Falls fUr jede Probe mehr als ein Analyseparameter vorhergesagt
werden muss (siehe "Mehrere Analyseparameter (Quantifizierung)”,
Kapitel 9.1.1, Seite 161), wie folgt vorgehen:

FUr jeden Analyseparameter einen PREDICT-Befehl einflgen.
Hinweis: Eine Modellhierarchie benétigt nur einen PREDICT-
Befehl, unabhangig von der Anzahl der darin enthaltenen Quanti-

fizierungsmodelle.

Fur jeden PREDICT-Befehl die Befehlsparameter wie oben defi-
nieren. Alle PREDICT-Befehle referenzieren dasselbe Spektrum,
aber flr jeden Analyseparameter ein anderes Quantifizierungsmo-

dell.

5 Methode speichern

= Die Methode durch Klicken auf EJ/ validieren.

= Die Methode durch Klicken auf H oder Driicken der Tasten
[CTRL]+[S] speichern.
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Arbeitsvorschrift anlegen

1 Arbeitsvorschrift erstellen und benennen

= Unter Prozesse » Arbeitsvorschriften auf IE>+ klicken.
Die neue Arbeitsvorschrift erscheint in einer neuen Registerkarte.

» Das Fenster Eigenschaften durch Klicken auf ‘W sffnen,
» Unter Eigenschaften » Allgemein einen passenden Namen in
das Feld Name eingeben.

2 Methode einfiigen

» Das Fenster Bibliothek durch Klicken auf ii\ offnen.
= Die erstellte Methode per Drag-and-drop von Biblio-
thek » Methoden in die Arbeitsvorschrift einflgen.

Arbeitsvorschrift

) >

Methode

> "

3 Resultatiiberwachung definieren (optional)

H Fir Quantifizierung kann eine Resultatiberwachung einge-
setzt werden. Beispiel: Uberwachung, dass das Analyseresultat
innerhalb bestimmter Grenzen liegt, z.B. innerhalb des Refe-
renzwertbereichs der Kalibrierproben.

Fur Identifizierung wird in der Regel keine Resultatiiber-
wachung eingesetzt. Bei Bedarf lasst sich jedoch auf
gleiche Weise die Befehlsvariable 'ldentificationProbabi-
lity.Final.Befeh/sname' Gberwachen.

Arbeitsvorschrift )

= Aufl®

klicken.

= Durch Klicken auf { E das Fenster Eigenschaften 6ffnen.

» Den Unterbereich Eigenschaften » Resultatiiberwachung
auswahlen.

« Auf [Resultate liberwachen] klicken.
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Il

5

« Durch Klicken auf
gen:

— Durch Klicken auf (X) den Dialog fur die Variable 6ffnen.

— Die Variable des PREDICT-Befehls fur den vorhergesagten
Wert auswahlen. Fir Quantifizierung zum Beispiel: 'Predic-
ted.Quantification.Result.Befeh/sname’

— Falls eine Modellhierarchievariable mit Index ausgewahlt
wurde, im obersten Eingabefeld den Index nach Bedarf
anpassen, z. B.
'Predicted.Quantification{2}.Result.Befeh/sname'

(siehe "Modellhierarchie — Index fur Quantifizierungsmo-
delle", Kapitel 11.4.1, Seite 182)

— Durch Klicken auf [Ubernehmen] die ausgewahlte Variable
ubernehmen.

— In den Feldern Untere Warngrenze, Obere Warn-
grenze, Untere Eingreifgrenze und Obere Eingreif-
grenze die Grenzen des Quantifizierungsmodells festlegen.
Die Grenzen sollten nicht Uber den Referenzwertbereich der
Kalibrierproben hinausgehen.

Hinweis: FUr die Warngrenzen einen kleineren Bereich
wahlen, der innerhalb der Eingreifgrenzen liegt.
Identifizierung: Bei Uberwachung der Befehlsvariable ‘lden-
tificationProbability.Final.Befeh/sname' fur beide oberen
Grenzen den Wert 100 wahlen.

— Optional kénnen Aktionen definiert werden, die bei einer
Verletzung der Grenzen ausgeldst werden. Damit eine
Aktion ausgewahlt werden kann, muss in der Arbeitsvor-
schrift mindestens ein Optionaler Ablauf Execute on
limit definiert sein.

— Durch Klicken auf => den Bereich schliessen.

eine neue Resultatuberwachung hinzufu-

4 Resultate direkt in Probenliste anzeigen (optional)

Falls die Pradiktionsresultate direkt in der Probenliste angezeigt wer-
den sollen, kann ein Feld fir Teilprobendaten definiert werden (siehe
"PREDICT -Befehlsvariablen”, Kapitel 11.4, Seite 177).

5 Arbeitsvorschrift speichern

= Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] dricken.
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Probenprofil anlegen

Ein Probenprofil vereinfacht das Erstellen von mehreren gleichartigen Pro-
ben.

1 Probenprofil iibernehmen und benennen

Das fur die Modellentwicklung verwendete Probenprofil tbernehmen
(siehe "Spektrenaufnahme vorbereiten”, Kapitel 4.1, Seite 50).

= Unter Proben » Probenprofile das Probenprofil auswahlen, das
fur die Modellentwicklung verwendet wurde.

= Das ausgewahlte Probenprofil durch Klicken auf I}j duplizieren.

» Das duplizierte Probenprofil durch Doppelklick auf den Probenpro-
filnamen o6ffnen.

= Einen passenden Namen in das Feld Name des Probenprofils
eingeben.

2 Eingabefeld fiir den Probennamen
Bei Bedarf den Standardwert fur den Probennamen anpassen.

Probendaten

Feldname kurz
Name

Feldname lang

Name

Typ des Eingabefelds
Text v

Verwenden als

Eingabefeld v

4 Eigenschaften Eingabefeld

Standardwert

My Sample name

3 Referenzparameter / Produktparameter
Das Probenprofil enthalt Probendaten fur den Referenzparameter
(Quantifizierung) oder den Produktparameter (Identifizierung, Verifi-
zierung).
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» Quantifizierung und Identifizierung: Die Probendaten sind fur
die Pradiktion nicht zwingend erforderlich. Das Eingabefeld kann
geldscht oder fur Kontrollproben verwendet werden. Kontrollpro-
ben dienen zur Uberwachung des Modells und des Gerats und zur
Bestatigung, dass das System fur die weitere Analyse geeignet ist.

= Verifizierung: In den Probendaten wird das Produkt definiert,
auf das die Probe verifiziert wird:

— Typ des Eingabefelds: Auswahlliste

— Das Produkteingabefeld muss fur die Verwendung als Pro-
dukt angelegt sein: Verwenden als: Produkt

— Die Listenelemente mit den Produktnamen sollten bereits
vorhanden sein.

— Standardwert: Leer

— Die Kontrollkastchen Leeres Feld erlauben und Eingabe
erzwingen aktivieren.

» Qualifizierung: Fir die Pradiktion sind keine spezifischen Proben-
daten erforderlich.

4 Weitere Probendaten hinzufiigen (optional)
» Bei Bedarf im Bereich Probendaten ein Eingabefeld durch Kli-

cken auf = % hinzufugen.

5 Arbeitsvorschrift und Anzahl Teilproben definieren

= Im Bereich Arbeitsvorschriften / Teilproben die erstellte
Arbeitsvorschrift auswahlen.
= Die Anzahl der Teilproben definieren: 1

Arbeitsvorschriften / Teilproben

i

|
m
Y
il
(I}
+100

Arbeitsvorschriften Anzahl Teilproben

6 Probenprofil speichern

»  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drucken.
Probenliste anlegen

1 Probenliste erstellen und benennen

= Unter Proben » Probenlisten auf + klicken.
Eine neue Registerkarte 6ffnet sich.
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= Einen passenden Namen in das Feld Name eingeben.

Probenliste ¥

2 Proben hinzufiigen

[}
= In der Auswahlliste links vom Icon B+ das erstellte Probenprofil
auswahlen.

U H v| 8. 8-

Anschliessend hinzugefligte Proben werden gemass den Spezifika-
tionen im ausgewahlten Probenprofil erstellt.

[}
= Durch Klicken auf B+ eine neue Probe zur Probenliste hinzufiigen.
So viele Proben wie bendtigt hinzuflgen.

[
Jede Zeile der Probenliste enthalt eine mit dem Icon @ gekenn-
zeichnete Probe. Rechts davon folgen die Probendaten. Danach

folgt die mit g gekennzeichnete Teilprobe und die Teilprobenda-
ten.

Die Proben werden gemass den Spezifikationen im ausgewahlten
Probenprofil erstellt. Jede Probe enthalt 1 Teilprobe, welche die
festgelegte Arbeitsvorschrift verwendet.

B Probenname Name des Referenzparameters B N Teilprobenname  Arbeitsvorschrift
inj Probe 1 % ®@ 1 Teilprobe 1
@  Probe2 % @ 2 Teilprobe 2
inj Probe 3 % @ 3 Teilprobe 3

Abbildung 6  Probenliste (Beispiel fur Quantifizierung)

» Die Probennamen und Teilprobennamen nach Bedarf bearbeiten.
= Verifizierung: Falls das Produkt, auf das die Proben verifiziert wer-
den, bereits bekannt ist:

— Im Produkteingabefeld das Produkt auswahlen.
3 Probenliste speichern

«  Auf H klicken oder die Tasten [CTRL]+[S] drlicken.

9.1.1 Mehrere Analyseparameter (Quantifizierung)

Um mehrere quantitative Analyseparameter flr jede Probe vorherzusagen,
bei der Modellentwicklung und der Vorbereitung der Pradiktion die fol-
genden Modifikationen verwenden.
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Proben fiir die Entwicklung von Quantifizierungsmodellen

» Spektrenaufnahme vorbereiten
Im Probenprofil ein separates Eingabefeld fir jeden Referenzparameter
hinzuflgen.

Probendaten & 58 =2
Feldname kurz Feldname kurz Feldname kurz
H20 Methyl acetate Methanol
Feldname lang Feldname lang Feldname lang
Typ des Eingabefelds Typ des Eingabefelds Typ des Eingabefelds
Zahl v Zahl v Zahl v
Verwenden als Verwenden als Verwenden als
Eingabefeld v Eingabefeld v Eingabefeld v
4 Eigenschaften Eingabefeld 4 Eigenschaften Eingabefeld 4 Eigenschaften Eingabefeld
Standardwert Standardwert Standardwert
Minimaler Wert Minimaler Wert Minimaler Wert
0 0 49
Maximaler Wert Maximaler Wert Maximaler Wert
5 50 99.7
Einheit Einheit Einheit
% v % v % v
Feld editierbar Feld editierbar Feld editierbar
Leeres Feld erlauben Leeres Feld erlauben Leeres Feld erlauben
["] Eingabe erzwingen ["] Eingabe erzwingen ["] Eingabe erzwingen

Die Probenliste enthalt fur jeden Referenzparameter ein Eingabefeld.

é’i Probenname H20 Methyl acetate | Methanol ﬁi [ | I
8 I % % % |8 I I .
8 I % % % @ I I .
8 % % %€ N
& % % % € I

» Spektren aufnehmen
Die Spektren wie gewohnt aufnehmen.

Quantifizierungsmodelle entwickeln

» FUr jeden Analyseparameter ein separates Quantifizierungsmodell
erstellen.

Pradiktion vorbereiten

Variante 1: mit Modellhierarchie

Diese Variante erfordert die Erstellung einer Modellhierarchie, die alle
Quantifizierungsmodelle enthalt. Bei Bedarf bietet die Modellhierarchie

zusatzlich die Moéglichkeit, mithilfe von untergeordneten Quantifizierungs-
modellen eine bessere Vorhersagekraft zu erzielen.

In der Methode wird nur ein einziger PREDICT-Befehl benétigt:

= Modellhierarchie erstellen (siehe "Modelle in Modellhierarchie einfti-
gen", Kapitel 8.1.2, Seite 143).



Quantifizierungsmodelle in die Modellhierarchie einfugen (siehe
"Modelle in Modellhierarchie einfligen”, Kapitel 8.1.2, Seite 143).
In der Methode im PREDICT-Befehl die Modellhierarchie referenzieren.

Variante 2: mehrere PREDICT-Befehle

Pradiktion

Diese Variante erfordert mehrere PREDICT-Befehle in der Methode. Jeder

Befehl referenziert ein Quantifizierungsmodell:

Methode

E MEAS REF SPEC

E MEAS SPEC

|
PREDICT
———

|
PREDICT
—— 2

PREDICT
—

9.2 Pradiktion starten

/A WARNUNG

Entflammbare Stoffe auf heisser Oberflache

Fir jeden Analyseparameter einen PREDICT-Befehl in die Methode
einfugen:

Jeden PREDICT-Befehl nach einem der Analyseparameter benennen.
In jedem PREDICT-Befehl das passende Quantifizierungsmodell refe-
renzieren.

In jedem PREDICT-Befehl dasselbe Spektrum referenzieren, d. h. den-
selben MEAS SPEC-Befehl.

Feuer- und Verbrennungsgefahr bei Verschiitten von entflammbaren
Stoffen. Proben, Probenvials, Probenhalter und die Probenprasenta-

tion kdnnen Temperaturen bis zu 85 °C erreichen.
Zundquellen vermeiden.

Erdungsschutz benutzen.

Absaugeinrichtung verwenden.

Verschittete Flussigkeiten und Feststoffe unverziglich beseitigen.
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A\ VORSICHT

Volumenausdehnung der Probe durch Erwarmung

Verletzungen und Gesundheitsschadigungen durch Uberlaufen oder
Zerbrechen des Probengefasses oder durch weggesprengten Stopfen.

= Probengefass nur bis zur Mindesthohe von 2 ¢cm fullen. Die Flis-
sigkeit kann sich im verbleibenden Luftvolumen ausdehnen.
Alternativ Stopfen mit Kapillarbohrung verwenden.

= Den Stopfen sanft eindrucken, damit das Probengefass nicht
beschadigt wird.

/\ VORSICHT
Heisse Probenvials

Verbrennungen der Haut durch Kontakt mit heissen Oberflachen oder
heissen Flussigkeiten. Proben, Probenvials, Probenhalter und die Pro-
benprasentation kdnnen Temperaturen bis zu 85 °C erreichen.

= Personliche Schutzausrustung und hitzebestandige Schutzhand-
schuhe tragen.
= Verschuttete Flissigkeiten und Feststoffe unverzuglich beseitigen.

Pradiktion starten

Voraussetzungen:

Die Pradiktion ist vorbereitet (siehe "Prddiktion vorbereiten”, Kapitel
9.1, Seite 154).

Das Spektrometer ist reserviert (siehe "Gerdte reservieren und freige-
ben", Kapitel 2.4, Seite 28).

Der richtige Probenhalter ist eingesetzt. Der Probenhalter muss auf das
zu verwendende Probengefass abgestimmt sein.

1 Probenliste 6ffnen

= Falls die Probenliste geschlossen wurde, unter Proben » Pro-
benlisten die Probenliste mit einem Doppelklick 6ffnen.

[ Verifizierung

Fir eine Verifizierung muss in den Probendaten das Produkt
definiert sein, auf das die Probe verifiziert wird. Das Produktein-
gabefeld muss fur die Verwendung als Produkt angelegt sein.
Gross-/Kleinschreibung ist nicht relevant.

Falls im Produkteingabefeld der Name einer Produktgruppe ein-
gegeben wird, die mit einem weiteren Identifizierungsmodell
verknUpft ist, schlagt die Verifizierung immer fehl. Das Gleiche
gilt fur ein Produkt, das mit einem weiteren Identifizierungsmo-
dell verknUpft ist.
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Weitere Proben hinzufiigen (optional)
Falls weitere Proben bendtigt werden:

[}
= In der Auswahlliste links vom Icon B+ das erstellte Probenprofil
auswahlen.

g H v B+ 6-

Neu hinzugefligte Proben werden gemass den Spezifikationen im
ausgewahlten Probenprofil erstellt.

= Durch Anklicken von inj+ neue Proben zur Probenliste hinzufugen.

= Die Probennamen und Teilprobennamen nach Bedarf bearbeiten.

» Verifizierung: Im Produkteingabefeld das Produkt auswahlen, auf
das die Probe verifiziert wird.

= Die Probenliste speichern: Auf H klicken oder die Tasten
[CTRL]+[S] drucken.

Bestimmungen durchfiihren

HINWEIS

Beschadigung des Temperatursensors bei Temperaturrege-
lung am Probengefass

Falls das Probengefass entnommen wird, wahrend der Sensor
in direktem Kontakt mit dem Probengefass ist, kann der Sensor
beschadigt werden.

= Probengefass erst entnehmen, wenn die Messung fertig und
der Temperatursensor vom Probengefass wegbewegt wurde.

» Die zu analysierende Teilprobe auf eine der folgenden Weisen
auswahlen:

— Die Teilprobe durch Anklicken des Icons E auswahlen.
— Fur Analysezwecke reicht es aus, eine einzelne Zelle der
Teilprobe auszuwahlen.
= Die entsprechende physische Probe vorbereiten.
Das Probengefass in den Probenhalter einsetzen.

= Die Bestimmung durch Anklicken von @ starten. Eine Zahl auf
der Schaltflache gibt an, wie viele Teilproben ausgefihrt werden.

= Die der Teilprobe zugewiesene Arbeitsvorschrift wird gestartet.
Eventuelle Anweisungen im Bereich Kurven und Daten » Live-
Daten befolgen. Falls die Temperatur am Probengefass geregelt
wird, das Probengefass erst nach Aufforderung entnehmen.
Nach erfolgreichem Abschluss der Analyse wird der Status der

Teilprobe als \/ angezeigt.
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= Die Bestimmungen fur alle weiteren Proben auf die gleiche Weise
durchfuhren.

E Die Zieltemperatur darf max. 5.0 K unter der Umgebungstem-
peratur liegen.

E Falls die Prozesse flr Serienbestimmungen geeignet sind, kon-
nen mehrere Teilproben auf einmal ausgewahlt werden. Alter-

nativ startet alle ausfihrbaren Teilproben in der Proben-

liste.

= FlUssige Proben: Der VESSEL REMOVAL-Befehl ermdglicht
Serienbestimmungen.

» Feststoff-Proben: Fir die Durchfiihrung von Serienbestim-
mungen mussen Benutzeraktionen vorgesehen werden
(z. B. mit dem WAIT-Befehl).

Pradiktionsresultate

Die Pradiktionsresultate der ausgewahlten Proben sind im Bereich Resul-
tate » Pradiktionen zu finden (siehe "Prddiktionsresultate”, Kapitel 9.3,
Seite 166).

9.3 Pradiktionsresultate

Pradiktionsresultate anzeigen:

» Eine oder mehrere Teilproben auswahlen.

= Die Pradiktionsresultate aller ausgewahlten und bereits analysierten
Teilproben sind unter Proben » Probenliste » Resultate » Pradik-
tionen zu finden.

Beispiel fur Quantifizierung, Unterbereich Ubersicht:

Resultate Pradiktionen Ubersicht ? A
Probeninformation Quantifizierungsresultate
Nr.  Probenname Teilprobenname H20/ %

1

2

3

Mehrere Unterbereiche stehen zur Verflugung:

= Der Unterbereich Ubersicht zeigt fir jede Teilprobe die Endresultate
an.
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= Der Unterbereich Detailansicht zeigt fur jede Teilprobe detaillierte
Pradiktionsresultate an. Falls unterschiedliche Modelle oder Modellhie-
rarchien zum Einsatz gekommen sind, werden deren Resultate in sepa-
raten Tabellen dargestellt. Eine Teilprobe kann in mehreren Tabellen
erscheinen. Bei Bedarf kdnnen die jeweiligen Modelleigenschaften
angezeigt werden.

= Quantifizierung: Im Unterbereich Nachbearbeitung kénnen ausge-
wertete Teilproben mit anderen Quantifizierungsmodellen ausgewertet
werden.

= Modellhierarchie: Im Unterbereich Nachbearbeitung kénnen ausge-
wertete Teilproben mit einer anderen Modellhierarchie ausgewertet
werden.

E Pradiktionsresultate konnen bei Bedarf auch in den Teilprobendaten
angezeigt werden (siehe "PREDICT -Befehlsvariablen”, Kapitel 11.4,
Seite 177).

Je nach Modell werden die Resultate wie folgt angezeigt:

Resultate in Proben » Probenliste » Resultate » Pradiktionen

Unterbereich Ubersicht Unterbereich Detailansicht

Quantifi-
zierung

Quantifizierungsresultat » Berechneter Wert: Pradiktionsresul-
tat ohne Steigungs-/y-Achsenabschnitts-
korrektur

= Korrigierter Wert: Pradiktionsresultat
mit Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrek-
tur

Hinweis: Falls keine Steigungs-/y-Achsen-

abschnittskorrektur angewendet wurde, ist

der korrigierte Wert identisch mit dem
berechneten Wert.

(inklusive Steigungs-/y-Achsenab-
schnittskorrektur)

» Hotellings T2 und Q-Residuen wer-
den angezeigt, falls der entsprechende
Grenzwert Uberschritten ist.

Identifi-
zierung

Identifizierungsresultat: Zusatzlich:

= Bei erfolgreicher Identifizierung: = Wahrscheinlichkeit des ermittelten Pro-
Name des ermittelten Produkts. dukts
= Bei fehlgeschlagener Identifizie-
rung: Status der Identifizierung
(Nicht identifiziert oder Mehr-
deutig).
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Resultate in Proben » Probenliste » Resultate » Pradiktionen

Unterbereich Ubersicht

Unterbereich Detailansicht

Verifizie- = Identifizierungsresultat Zusatzlich:
rung . \/e_rlfrl]zle(rjun?:sr;ejultat:hlirfolg- Erwartetes Produkt

reich ogerrehlgeschlagen Wahrscheinlichkeit des ermittelten Pro-

dukts
Qualifizie- Qualifizierungsresultat: Erfolgreich  Zusatzlich:
rung oder Fehlgeschlagen = Gruppierung nach Modellen
» Modelleigenschaften

Modell- Die Endresultate fur Identifizierung,  Die detaillierten Pradiktionsresultate fur alle
hierarchie Quantifizierung und Verifizierung zum Einsatz gekommenen Modelle wer-

werden nebeneinander aufgelistet.

Hinweis: Falls die Identifizierung
fehlschlagt, kann keine Quantifizie-
rung durchgefuhrt werden.

den nebeneinander aufgelistet, jeweils mit
Angabe der Hierarchieebene.

Bei untergeordneten Quantifizierungsmo-
dellen wird auch die Bedingung angegeben,
die fur die Ausfihrung des Modells definiert
wurde.

Statuswarnung fiir Teilproben

» Die Teilproben in der Probenliste prifen. Bei Fehlern oder Warnungen
erscheint eine Statuswarnung:

&

= Betroffene Pradiktionsresultate sind mit dem Status-lcon Bl gekenn-

zeichnet.

Den Cursor Uber eines der Icons halten, um die Ursachen anzuzeigen.

Ursachen konnen sein:

— Fehler beim Ablauftest vor der Bestimmung der Teilprobe.

— lIdentifizierung: Die Identifizierung der Probe ist fehlgeschlagen
(Nicht identifiziert oder Mehrdeutig).

— Verifizierung: Die Verifizierung der Probe ist fehlgeschlagen.

— Qualifizierung: Die Qualifizierung der Probe ist fehlgeschlagen.

— Quantifizierung: Das aufgenommene Spektrum ist ein spektraler
Ausreisser (Hotellings T2-Ausreisser oder Q-Residuen-Ausreisser).

— Quantifizierung: Uberschreitung der Grenzen, die in der Resultat-
uberwachung definiert sind (siehe folgenden Punkt).

Quantifizierung: Warngrenzen und Eingreifgrenzen

Falls in der Arbeitsvorschrift eine Resultatiberwachung definiert ist (siehe
"Arbeitsvorschrift anlegen”, Seite 157), kann der Uberwachungsstatus wie

folgt gepruft werden:

= Den Bereich Resultate » Pradiktionen » Uberwachung 6ffnen.
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= Teilprobe auswahlen, deren Uberwachungsstatus gepruft werden soll.
Hinweis: Falls mehrere Proben ausgewahlt sind, wird der Status der
zuletzt angeklickten Probe angezeigt.

Je nach Wert des Resultats erscheint eines der folgenden Status-lcons:

@ Der Wert liegt innerhalb der definierten Warngrenzen.

A Der Wert liegt ausserhalb der definierten Warngrenzen,
aber innerhalb der definierten Eingreifgrenzen.

[ | Der Wert liegt ausserhalb der definierten Eingreifgrenzen.

Sichtpriifung der Spektren (optional)
« Den Bereich Kurven und Daten » Kurven 6ffnen.

= Einzelnes Spektrum anzeigen:
— In der Probenliste die entsprechende Teilprobe auswahlen (mit

dem Icon E gekennzeichnet).
= Mehrere Spektren anzeigen:

— Die Kurvenuberlagerung durch Anklicken von aktivieren.
— In der Probenliste mehrere Teilproben mithilfe der Tasten [CTRL]
oder [SHIFT] auswahlen.
= Spektren prifen (siehe "Diagramme handhaben”, Kapitel 11.3, Seite
173).
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Test- und Wartungsintervalle

10 Test- und Wartungsintervalle

10.1 Gerateleistungstests
Die Gerateleistungstests mussen regelmassig durchgefthrt werden.
Aufgabe OMNIIS- Empfohlenes Ausfiih- Resultat
Befehl rungsintervall
Wellenlangentest TEST WL Nicht regulierte Branche: Wellenlangengenauig-
alle 1 bis 2 Wochen (Mess- keit und -prazision lie-
modus intern) gen innerhalb der vor-
Regulierte Branche: gegebenen Toleranz.
= Taglich: Messmodus
intern
= Wochentlich: Messmo-
dus extern
Rauschtest TEST NOISE Nicht regulierte Branche: Das Rauschen liegt
alle 1 bis 2 Wochen (Mess-  innerhalb der vorgege-
modus intern) benen Toleranz.
Regulierte Branche:
= Taglich: Messmodus
intern
= Wdchentlich: Low-Flux-
Test und High-Flux-Test
Photometrische Line- TEST PHOTO- Regulierte Branche: Die photometrische
aritat METRIC wochentlich Linearitat liegt innerhalb
LINEARITY der vorgegebenen Tole-

ranz.

Falls ein Test fehlschlagt:

= FUr Flussig-Probenprasentation: Die Messfenster auf Verunreinigung
prufen und ggf. reinigen.
= Betriebsstunden des Lampenmoduls prifen. Ggf. Lampe ersetzen.
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» QGerateleistungstests wiederholen.

— Falls der Wellenlangentest fehlschlagt, die Wellenlangenkalibrie-
rung wiederholen. Falls danach der Wellenlangentest erneut
fehlschlagt, den regionalen Metrohm-Service-Vertreter kontaktie-
ren.

— Falls der Rauschtest fehlschlagt, den regionalen Metrohm-Ser-
vice-Vertreter kontaktieren.

— Falls der Test der photometrischen Linearitat fehlschlagt, den
regionalen Metrohm-Service-Vertreter kontaktieren.

10.2 Wellenlangenkalibrierung

Nach bestimmten Aktionen muss in der OMNIS Software eine Wellenlan-
genkalibrierung fur das Gerat durchgefuhrt werden. (siehe "Wellenldngen-
kalibrierung starten”, Kapitel 3.2.2, Seite 38)

Aufgabe OMNIS- Empfohlenes Ausfiih- Resultat
Befehl rungsintervall

Wellenlangenkalib- CAL WL und Nach dem Austausch von Die x-Achse des Spekt-
rierung VAL WL Hardwarekomponenten. rums ist kalibriert.

Nach einem langeren Trans-
port des Gerats.

10.3 Geratewartung

Das Gerat muss regelmassig gewartet werden.

Aufgabe Ausfiih- Resultat
rungsin-
tervall
Wartung durch  Jahrlich. Das Gerat entspricht weiterhin den
S/T:nt regonsalen Bei Bedarf technischen Spezifikationen.
etronm=>er ofter. Filtermatten sind gepruft und bei

vice-Vertreter Bedarf ersetzt.

Der interne Wellenlangenstandard ist
rezertifiziert.

E Externe Referenzstandards rezertifizieren
Falls Referenzstandards fir externe Gerateleistungstests verwendet
werden, mussen diese Standards periodisch rezertifiziert werden.

= Das nachste empfohlene Kalibrierdatum auf dem Zertifikat
beachten.
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Anhang

11 Anhang

11.1 Reporte

In der OMNIS Software stehen mehrere Optionen fur die automatische
oder manuelle Reporterstellung zur Verfugung (siehe Metrohm Know-
ledge Base).

[} In den Reporten ist in der Regel der Windows-Benutzername ange-
geben, der sich vom OMNIS-Benutzernamen unterscheidet.

11.2 Tabellen handhaben

Tabellen in Modellen und Modellhierarchien kdnnen wie nachfolgend
beschrieben gehandhabt werden. Die beschriebenen Techniken kénnen
teilweise auch fur andere Tabellen verwendet werden.

Bereich maximieren und minimieren

R
= Den Teilbereich, der die Tabelle enthalt, durch einen Klick auf ¢ N maxi-
mieren.

. . . . YN
= Den Teilbereich durch einen Klick auf #& minimieren.

Spaltenbreiten dandern

1. Den Cursor in die Titelzeile zwischen der ersten und zweiten Spalte
positionieren.
Der Cursor verwandelt sich in <.

2. Mit gedruckter linker Maustaste den Cursor nach rechts oder links
bewegen.

3. Sobald die gewunschte Breite fur die erste Spalte erreicht ist, die
Maustaste loslassen.

4. Die weiteren Spalten der Reihe nach in gleicher Weise anpassen.

Tabellenzeilen sortieren

1. In eine Spaltenuberschrift klicken, um die Zeilen nach dieser Spalte zu
sortieren.

2. BeiBedarf durch nochmaliges Klicken auf die Spaltenuberschrift die
Sortierreihenfolge umkehren.

Eine oder mehrere Tabellenzeilen auswahlen
Neue Auswahl;

= Eine einzelne Zeile anklicken.
oder


https://guide.metrohm.com/w/search/~/nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid3cad2d9e4bdf6eaf0a9c22140188fd58%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid19cbebda2713dceec0a8014000679c6e%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nide2776fd0139ed25a0a9c223f245f8895?page=1
https://guide.metrohm.com/w/search/~/nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid3cad2d9e4bdf6eaf0a9c22140188fd58%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid19cbebda2713dceec0a8014000679c6e%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nide2776fd0139ed25a0a9c223f245f8895?page=1

Anhang

= In der Ubersichtsliste der Modelle kann auch mit gedriickter linker
Maustaste Uber mehrere Zeilen gefahren werden.

Auswahl verandern:

= Mit gedruckter [CTRL]-Taste eine einzelne Zeile anklicken.
Die Auswahl der Zeile wird invertiert. Die Auswahl der Ubrigen Zeilen
bleibt unverandert.
oder

= Mit gedruckter [SHIFT]-Taste eine Zeile anklicken.
Alle Zeilen von der zuletzt ohne [SHIFT]-Taste angeklickten Zeile bis
zur aktuellen Zeile werden ausgewahlt. Die Ubrigen Zeilen werden
abgewahlt.
oder

» Mit gedruckter Tastenkombination [CTRL]+[SHIFT] eine Zeile ankli-
cken.
Alle Zeilen von der zuletzt angeklickten Zeile bis zur aktuellen Zeile wer-
den ausgewahlt. Die Auswahl der Ubrigen Zeilen bleibt unverandert.
oder

=  Mit [CTRL]+[A] alle Zeilen auswahlen.

Tabelle in die Windows-Zwischenablage kopieren
Gesamte Tabelle kopieren:

1. In die Tabelle rechtsklicken.
2. Im Kontextmenu [Tabelle kopieren] auswahlen.

Eine oder mehrere Tabellenzeilen kopieren:

1. Die gewUlnschten Zeilen auswahlen.
2. Die ausgewahlten Zeilen mit der Tastenkombination [CTRL]+[C]
kopieren.

Die Tabelle oder die Tabellenzeilen kénnen nun in eine beliebige Datei
eingefligt werden.

11.3 Diagramme handhaben

Diagramme in Modellen und Modellhierarchien kénnen wie nachfolgend
beschrieben gehandhabt werden. Die beschriebenen Techniken kénnen
teilweise auch fur andere Diagramme verwendet werden, z. B. fur die
Spektren in der Probenliste.

Bereich maximieren und minimieren

R
= Den Teilbereich, der das Diagramm enthalt, durch einen Klick auf ¢ s
maximieren.

. . . . N
= Den Teilbereich durch einen Klick auf 28 minimieren.
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Detailfenster ein- und ausblenden

Manche Diagramme enthalten ein Detailfenster oder eine Legende. Das
Fenster lasst sich ausblenden und einblenden:

1. In das Diagramm rechtsklicken.
2. Im KontextmenU [Detailfenster ein-/ausblenden] auswahlen.

Zoomen
Zoomen mit dem Mausrad:

1. Den Cursor im Diagramm positionieren.
2. Das Mausrad zum Vergrossern vorwarts und zum Verkleinern rick-
warts drehen.
a. Nur vertikal zoomen: Gleichzeitig die [CTRL]-Taste drlcken.
b. Nur horizontal zoomen: Gleichzeitig die [SHIFT]-Taste dru-
cken.

Zoomen mit der Maustaste:

= Mit gedrlckter linker Maustaste einen Bereich aufspannen, beginnend
an der Ecke links unten oder links oben.
oder

» [CTRL]+[SHIFT] gedruckt halten und zum Vergréssern die linke Maus-
taste und zum Verkleinern die rechte Maustaste driicken.

— Nur vertikal zoomen: Mit gedrickter [CTRL]-Taste zum Vergros-
sern die linke Maustaste und zum Verkleinern die rechte Maus-
taste drlcken.

— Nur horizontal zoomen: Mit gedruckter [SHIFT]-Taste zum Ver-
grossern die linke Maustaste und zum Verkleinern die rechte
Maustaste dricken.

Zoomen mit den Zoomelementen:

1. Den Cursor auf einem der griinen Zoomelemente am Anfang oder
Ende der x-Achse oder y-Achse positionieren.

Der Cursor verwandelt sich in <> oder ji

2. Mit gedruckter linker Maustaste entlang der Achse oder tUber die
Achse hinaus fahren.

3. Sobald die gewunschte Ansicht erreicht ist, die Maustaste loslassen.

Den dargestellten Bereich verschieben
In beliebige Richtung verschieben:

1. Den Cursor im Diagramm positionieren.

2. Den dargestellten Bereich mit gedrlckter rechter Maustaste in eine
beliebige Richtung verschieben.

3. Sobald die gewunschte Ansicht erreicht ist, die Maustaste loslassen.
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= Bei Touchscreens: Berlhren und langer halten. Dann den dargestellten
Bereich verschieben.

Vertikal oder horizontal verschieben:

1. Den Cursor auf den Zahlenbereich der x-Achse oder y-Achse positio-
nieren.
2. Den dargestellten Bereich mit einer der folgenden Methoden ver-
schieben:
a. Das Mausrad drehen.

a. Mit gedruckter linker Maustaste der Achse entlang fahren.

Das Diagramm auf die Standardansicht zuriicksetzen

= In das Diagramm rechtsklicken. Im Kontextmenu Ansicht zuriickset-
zen auswahlen.
oder

= Mit gedruckter linker Maustaste einen Bereich von rechts nach links
aufspannen.

Mehrere Punkte oder Kurven auswahlen

= Bei gedrickter [CTRL]-Taste nacheinander auf die Punkte oder Kurven
klicken.
Die Auswahl des Punktes bzw. der Kurve wird jeweils invertiert. Die
Auswahl der Ubrigen Punkte oder Kurven bleibt unverandert.

Fir die Diagramme Influence-Plot, Score-Plot und Korrelationsdia-
gramm steht zusatzlich ein Modus fur die Mehrfachauswahl zur Verfu-

gung:
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Mehrfachauswahl aktivieren

Auf Mehrfachauswabhl aktivieren klicken.

Ein Teil der obigen Funktionen zur Anpassung des Diagramms wird
durch die folgenden Funktionen ersetzt.

Neue Auswahl

Mit gedrUckter linker Maustaste einen Bereich aufspannen.
Alle Punkte innerhalb des Bereichs werden ausgewabhlt. Die
Punkte ausserhalb des Bereichs werden abgewahlt.

Auswahl erweitern

Mit gedruckter [SHIFT]-Taste einzelne Punkte anklicken oder
einen Bereich aufspannen.

Die entsprechenden Punkte werden ausgewahlt. Die Auswahl
der Ubrigen Punkte bleibt unverandert.

Auswahl reduzieren

Mit gedrlckter [ALT]-Taste einzelne Punkte anklicken oder einen
Bereich aufspannen.

Die entsprechenden Punkte werden abgewahlt. Die Auswahl der
ubrigen Punkte bleibt unverandert.

Auswahl invertieren

Mit gedruckter [CTRL]-Taste einzelne Punkte anklicken oder
einen Bereich aufspannen.

Die Auswahl der entsprechenden Punkte wird invertiert. Die Aus-
wahl der Ubrigen Punkte bleibt unverandert.

Auswahl aufheben
In die leere Flache des Diagramms klicken.

Mehrfachauswahl deaktivieren
Auf Mehrfachauswahl deaktivieren klicken, um die Standardfunkti-
onen zur Anpassung des Diagramms wieder verwenden zu konnen.

Diagramm in die Windows-Zwischenablage kopieren

1.
2.

In das Diagramm rechtsklicken.
Im Kontextmenu [Diagramm kopieren] auswahlen.

Das Diagramm kann nun in eine beliebige Datei eingefugt werden.
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Diagramm in Probenliste

[ Kurveniiberlagerung
In einer Probenliste mehrere Spektren gemeinsam anzeigen:
= In der Probenliste Kurven und Daten » Kurven 6ffnen.

= Die Kurvenuberlagerung durch Anklicken von aktivieren. Falls
das Icon nicht sichtbar ist, den Bereich durch Ziehen an der
Trennleiste vergrossern.

= In der Probenliste mehrere Teilproben mithilfe der Tasten [CTRL]
oder [SHIFT] auswahlen.

Zum Anzeigen aller Spektren in der Probenliste B oder ﬁi ankli-
cken.

1.4 PREDICT-Befehlsvariablen

Die OMNIS Software bietet verschiedene Kategorien von Variablen an,

z. B. Probendaten, Teilprobendaten, Methodenvariablen, Befehlsvariablen
oder Systemvariablen.

Die Software erstellt einige Variablen automatisch. Zusatzliche Variablen
konnen nach Bedarf erstellt werden. Bei der Verwendung von Variablen

muss deren Datentyp berucksichtigt werden (Zahl, Text oder Datum/
Zeit).

Die Variablen kénnen fur weitere Berechnungen verwendet, in Reports als

Resultat ausgegeben oder z. B. im IF-Befehl als Bedingung eingegeben
werden.

Im Arbeitsbereich Proben erscheinen die Probendaten (1) und die Teilpro-
bendaten (2) in der Probenliste:

S | Emm [V B | S S S
8 i
8 ¥
8 ¥
L1 L2

E Zum Erstellen von Probendaten das Probenprofil bearbeiten.

Zum Erstellen von Teilprobendaten die Arbeitsvorschrift bearbei-
ten.

Pradiktionsresultate als Teilprobendaten anzeigen

Als Beispiel sollen die folgenden PREDICT-Befehlsvariablen in den Teilpro-

bendaten angezeigt werden (siehe "Spektrenaufnahme”, Kapitel 2.3.1,
Seite 19):

177



178

Anhang

» Quantifizierung: Predicted.Quantification.Result.Befeh/sname
Vorhergesagter Wert fur den Analyseparameter.

» |dentifizierung: Product.ldentification.Result.Befeh/sname
Ermitteltes Produkt oder ermittelte Produktgruppe der identifizierten
Probe. Falls die Identifizierung fehlgeschlagen ist, bleibt die Variable

leer.

Voraussetzung:

Zur Vorbereitung der Pradiktion wurden eine Methode und eine Arbeits-
vorschrift erstellt (siehe "Prddiktion vorbereiten”, Kapitel 9.1, Seite 154).

1 Teilprobendaten erstellen

= Die entsprechende Arbeitsvorschrift 6ffnen.

= Aufl®

Arbeitsvorschrift )

klicken.

» Eigenschaften » Parameter &ffnen.

« Durch Klicken auf = ¥ ein Teilprobendaten-Feld erstellen.
— Als Feldname kurz einen passenden Namen flr das vor-

hergesagte Resultat bzw. das ermittelte Produkt eingeben.
Quantifizierung: Zur Erstellung eines numerischen Daten-
felds als Typ des Eingabefelds die Option Zahl auswah-
len.

Identifizierung: Zur Erstellung eines alphanumerischen
Datenfelds als Typ des Eingabefelds die Option Text aus-
wahlen.

Das Datenfeld soll mit dem Resultat eines CALC-Befehls
ausgefullt werden. Unter Verwenden als daher die Option
Resultat auswahlen.

Hinweis: Eingabefelder fir ein Resultat konnen nicht
manuell bearbeitet werden.

Beispiel fur Quantifizierung (1) und Identifizierung (2):
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Eigenschaften ?7 >
Parameter
Teilprobendaten T ¥F =5 ?
Feldname kurz Feldname kurz
H20 Produkt
Feldname lang Feldname lang
Typ des Eingabefelds Typ des Eingabefelds
v Zahl Text v
Verwenden als Verwenden als
v Resultat Resultat v

I
1

I
2

= Die Arbeitsvorschrift speichern: Auf H klicken oder die Tasten

[CTRL]+[S] dricken.

[} Der Variablenname fir die erstellten Teilprobendaten hangt

vom gewahlten Feldname kurz ab:

'Feldname kurz.CurrentSubsampleData'

ﬂ Quantifizierung: Falls fir jede Probe mehrere Analyseparameter
vorhergesagt werden, mehrere Teilprobendaten fur die vorher-

gesagten Resultate erstellen.

Einen CALC-Befehl fiir das vorhergesagte Resultat einfiigen

Die angelegten Teilprobendaten mit dem Ergebnis eines CALC-

Befehls fullen:

= Die entsprechende Methode offnen.

= Einen CALC-Befehl einflgen.

Den CALC-Befehl unterhalb vom PREDICT-Befehl anordnen.

Anzuzeigenden Wert berechnen

= Den CALC-Befehl auswahlen und Eigenschaften » Parameter

offnen.

— Als Resultatname einen passenden Namen fir das vorher-
gesagte Resultat bzw. das ermittelte Produkt eingeben.

— Quantifizierung: Die Resultateinheit und die Anzahl der
benotigten Dezimalstellen eingeben.
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Methode El/ H X ?
. ?
ii\ Eigenschaften [
Parameter
Methode O
— >
I Resultatname
] v
MEAS REF SPEC
I Resultateinheit
| v
MEAS SPEC Dezimalstellen
| v
I Formel
PREDICT f
— -
| Resultat in Variable speichern
. (x)
CALC
] D Statistik berechnen

E Statistik berechnen wird auf mehrere Teilproben in einer
Probe angewendet. Statistik berechnen deaktivieren.

» Im Feld Formel zum Offnen des Formeleditors auf .fx klicken.

Formeleditor

Variablen

Variablenkategorie

Befehlsvariablen

Suchergebnis

&
»
Funktionen Weitere Operatoren

Unterkategorie
v | IS v

Q

Einfliigen
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» Eine Formel unter Verwendung der Variablenkategorie Befehls-
variablen erstellen. Fur die Resultatanzeige besteht die Formel
nur aus einer einzigen PREDICT-Befehlsvariable:

— Identifizierung:
Product.ldentification.Result.Befeh/sname

— Quantifizierung:
Predicted.Quantification.Result.Befeh/sname
Falls eine Modellhierarchievariable mit Index ausge-
wahlt wurde, im obersten Eingabefeld den Index
nach Bedarf anpassen, z. B.: 'Predicted.Quantifica-
tion{2}.Result.Befehisname' (siehe "Modellhierarchie —
Index fur Quantifizierungsmodelle”, Kapitel 11.4.1, Seite
182)

» Die eingegebene Formel durch Klicken auf f/ auf Gultigkeit pru-
fen.

= Hinweis: Das Pradiktionsresultat wird erst zur Laufzeit einer
Bestimmung generiert. Beim Berechnen der Formel durch Klicken

auf @ wird daher das Resultat Ungiiltig angezeigt.
= Den Formeleditor durch Klicken auf = schliessen.

Berechneten Wert in Teilprobendaten speichern

Im Feld Resultat in Variable speichern auf (X) Klicken.

= Die Variablenkategorie Teilprobendaten auswahlen.

» Als Unterkategorie die entsprechende Arbeitsvorschrift auswah-
len.
Das Suchergebnis zeigt die in der ausgewahlten Arbeitsvorschrift
definierten Teilprobendaten an.

= Die neu erstellte Variable auswahlen.

Die ausgewahlte Variable wird in das Feld Variablen eingefugt.

Variablen ?
I CurrentSubsampleData X
Variablenkategorie Unterkategorie
Teilprobendaten v — v

Suchergebnis

.CurrentSubsampleDate

I CurrentSubsampleData
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« Auf Ubernehmen klicken.

» Die Methode speichern: Auf H klicken oder die Tasten
[CTRL]+[S] drucken.

Quantifizierung: Werden fir jede Probe mehrere Analyseparameter
vorhergesagt, einen CALC-Befehl flr jedes vorhergesagte Resultat
einfugen.

Proben analysieren

1 Probenliste 6ffnen

= Falls die Probenliste geschlossen wurde, unter Proben » Pro-
benlisten die Probenliste mit einem Doppelklick 6ffnen.

2 Inder Probenliste erscheint fur alle noch nicht analysierten Proben
ein Feld fur die erstellten Teilprobendaten:

&  Probenname ﬁi Teilprobenname [ ]
8 ¥

Nach der Pradiktion zeigt das Feld das Resultat an.

Identifizierung: Falls die Identifizierung fehlgeschlagen ist, bleibt das
Resultatfeld leer.

Y Weitere Variablen
Auf die gleiche Weise wie oben kénnen weitere Variablen in
den Teilprobendaten angezeigt werden (siehe "Prddiktion”, Kapitel
2.3.2, Seite 21).

11.4.1  Modellhierarchie - Index fiir Quantifizierungsmodelle

Eine Modellhierarchie kann mehrere Quantifizierungsmodelle enthalten.
Damit die PREDICT-Befehlsvariablen die Quantifizierungsmodelle unter-
scheiden konnen, kommen Indexnummern zum Einsatz.

Das erste Quantifizierungsmodell, das mit einem bestimmten Produkt oder
einer bestimmten Produktgruppe verknupft ist, bekommt den Index 1.
Falls weitere Quantifizierungsmodelle mit demselben Produkt oder der-
selben Produktgruppe verknupft sind, wird der Index inkrementiert. Die
Inkrementierung erfolgt anhand der Reihenfolge der Quantifizierungsmo-
delle in der Modellhierarchie.
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Hauptmodell ~

V1

_  Produkt A Quantifizierungsmodell — {1}
V1

{2}

Quantifizierungsmodell /
V1

~  Produkt B __| Quantifizierungsmodell «— {1}
Al

{2}
Quantifizierungsmodell /

V1 {3}
| Quantifizierungsmodell /

V1

Abbildung 7  Indexnummern fir Quantifizierungsmodelle in einer
Modellhierarchie

Die PREDICT-Befehlsvariablen referenzieren das Quantifizierungsmodell
Uber die Indexnummer.

Beispiel: 'Predicted.Quantification{1}.Result.Befeh/sname’

Falls eine Probe bei der Pradiktion als Produkt A identifiziert wird, kom-
men alle Quantifizierungsmodelle zum Einsatz, die mit dem Produkt A
verknupft sind. Die obige Befehlsvariable referenziert in diesem Fall das
mit dem Produkt A verknupfte Quantifizierungsmodell mit Index 1 (im Bild
orange umrahmt).

Falls eine Probe als Produkt B identifiziert wird, referenziert die obige
Befehlsvariable das mit dem Produkt B verknupfte Quantifizierungsmodell
mit Index 1 (im Bild blau umrahmt).

Falls die Befehlsvariable fur das blau umrahmte Quantifizierungsmodell auf
andere Weise eingesetzt werden soll als fir das orange umrahmte Quanti-
fizierungsmodell, kann ein IF-Befehl die Bearbeitung auf eine bestimmte
Produktzugehdrigkeit beschranken.

Bei einer Modellhierarchie ohne Identifizierungsmodelle bekommt
das oberste Quantifizierungsmodell den Index 1. Fir die weiteren
Quantifizierungsmodelle wird der Index der Reihe nach inkremen-
tiert.

Untergeordnete Quantifizierungsmodelle

Den untergeordneten Quantifizierungsmodellen wird keine Indexnummer
zugeordnet. Die PREDICT-Befehlsvariable muss das Ubergeordnete Quan-
tifizierungsmodell referenzieren. Die Variable liefert hingegen fur jede Teil-
probe die Werte des zum Einsatz kommenden untergeordneten Modells.
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11.5 Modelle exportieren und importieren

Modelle konnen fur die Verwendung in einer anderen OMNIS-Installation
exportiert und importiert werden.

Modelle exportieren

1 Exportdialog 6ffnen

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung einen der fol-
genden Unterbereiche offnen:
— Quantifizierungsmodelle
— Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrekturen
— Identifizierungsmodelle
— Qualifizierungsmodelle
— Modellhierarchien

= Auf Iy klicken.
Ein Exportdialog 6ffnet sich.

2 Exportdateien erzeugen

= Alle zu exportierenden Modelle auswahlen.
» Falls ausschliesslich publizierte Modelle Typ full ausgewahlt wur-
den, kann der Exporttyp definiert werden:

— Ein Modell Typ full ist vollstandig funktionsfahig. Nach
dem Import kann das Modell bearbeitet und gespeichert
werden.

— Wurde ein Modell publiziert, kann die zuletzt publizierte
Version als Typ light exportiert werden. Dieses Modell
kann ausschliesslich fur Pradiktionen verwendet werden.

= Den Zielordner nach Bedarf anpassen.

E Folgende Sonderzeichen bzw. Zeichenketten dirfen nicht ver-
wendet werden: > <: " /\| *? und CON, PRN, AUX, NUL,
COM1-COM9, LPT1-LPT9.

= Durch Klicken auf [Exportieren] die Exportdateien erzeugen.

Die Modelle werden in den angegebenen Ordner exportiert.
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Modelle importieren

1 Den Importdialog 6ffnen

= Im Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung einen der fol-
genden Unterbereiche 6ffnen:
— Quantifizierungsmodelle
— Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrekturen
— Identifizierungsmodelle
— Qualifizierungsmodelle
— Modellhierarchien

«  Auf ?J klicken.

2 Dateien o6ffnen

= Den Ordner und alle zu importierenden *.opmo-Dateien oder
* osic-Dateien auswahlen.
» Auf [Offnen] klicken.

Die Modelle werden in die OMNIS Software importiert.

11.6 Wechsel von XDS/DS Analyzer (Quantifizierung)

Beim Wechsel von einem DS2500 oder XDS Analyzer kdnnen die zum
Erstellen eines Quantifizierungsmodells fir XDS/DS Analyzer verwendeten
Spektren und Referenzparameter in die OMNIS Software importiert wer-
den. Mit diesen Daten kann ein Quantifizierungsmodell entwickelt wer-
den.

In einem zweiten Schritt wird eine Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur
erstellt. Dazu werden Spektren verwendet, die mit der OMNIS Software
aufgenommen wurden. Die Referenzwerte zu diesen Spektren mussen
bekannt sein.

Fur die Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur werden weniger Proben
verwendet als fur die Entwicklung eines Quantifizierungsmodells:

= FUr einen verlasslichen Schatzwert des Bias werden mindestens 20
Proben bendtigt.

= FUr einen verlasslichen Schatzwert der Steigung werden mindestens 30
Proben bendtigt.

Quantifizierungsmodell entwickeln

Voraussetzung:
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Die Spektrendatei (.da) ist verfigbar, in der die XDS-/DS-Spektren ent-
halten sind.

Im gleichen Ordner ist die Referenzparameterdatei (.cn) verfugbar, in
der die Referenzparameter enthalten sind.

Quantifizierungsmodell erstellen und benennen
» Unter Kalibrierung und Auswertung » Quantifizierungsmo-
I
delle auf L+ klicken.

= Einen passenden Namen in das Eingabefeld Name des Quantifi-
zierungsmodells eingeben.

Spektren importieren
» Auf XDS-/DS-Import klicken.

Quantifizierungsmodell erstellen

Name des Quantifizierungsmodells

Suchabfragen XDS-/DS-Import

«  Auf [ Klicken.

= Die Spektrendatei (.da) auswahlen, die importiert werden soll.
= Die Auswahl durch Klicken auf [Offnen] bestatigen.

= Auf [Weiter] klicken.

Den Referenzparameter auswahlen

» Aus der Liste Referenzparameter / Einheit den Referenzpara-
meter auswahlen.

= Im Eingabefeld Einheit des Referenzparameters die Einheit
des Referenzparameters auswahlen.

Alle Spektren, die Uber die ausgewahlten Benennungen des Referenz-
parameters verfugen, werden dem Quantifizierungsmodell hinzuge-
fugt.

Automatische oder manuelle Modellentwicklung

Fir die Modellentwicklung stehen mehrere Méglichkeiten zur Verfu-

gung:

= Automatische Modellentwicklung mit dem OMNIS Model
Developer (OMD): Auf [OMD starten] klicken.

Fortfahren mit Kapitel 5.2, Automatische Modellentwicklung —
OMD, Seite 68.
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= Manuelle Modellentwicklung: Auf [Erstellen] klicken.
Fortfahren mit Kapitel 5.3, Manuelle Modellentwicklung, Seite
/1.

5 Automatische oder manuelle Modellentwicklung

Falls zunachst die Probenauswahl manuell angepasst werden
und danach das Modell automatisch entwickelt werden soll,
mit der manuellen Modellentwicklung fortfahren.

= Automatische Modellentwicklung: Auf [OMD starten] kli-
cken.
Fortfahren mit Kapitel 5.2, Automatische Modellentwicklung —
OMD, Seite 68.

» Manuelle Modellentwicklung: Auf [Erstellen] klicken.
Fortfahren mit Kapitel 5.3, Manuelle Modellentwicklung, Seite
/1.

6 Modell publizieren

= Das Quantifizierungsmodell publizieren (siehe "Quantifizierungs-
modell publizieren”, Kapitel 5.4, Seite 94).

Proben fiir die Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur

Jede Probe fur die Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur benétigt:

= Einen Referenzwert fUr den zu korrigierenden Parameter.
= Ein Spektrum.
= Einen vorhergesagten Wert flr jedes Spektrum.

1 Proben sammeln

= Die physischen Proben fur die Steigungs-/y-Achsenabschnitts-
korrektur sammeln, als waren sie Proben fur die Entwicklung eines
Quantifizierungsmodells (siehe "Modellentwicklung vorbereiten”,
Kapitel 4, Seite 49). Eine kleinere Probenanzahl ist jedoch ausrei-
chend.

2 Spektrenaufnahme und Pradiktion vorbereiten

= Eine Methode, eine Arbeitsvorschrift, ein Probenprofil und eine
Probenliste erstellen, als waren die Proben fiur die Entwicklung
eines Quantifizierungsmodells (siehe "Spektrenaufnahme vorberei-
ten”, Kapitel 4.1, Seite 50). Aber:
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= Methode
In der Methode nach dem MEAS SPEC-Befehl und, falls vor-
handen, nach dem VESSEL REMOVAL-Befehl einen PREDICT-
Befehl hinzufligen.
Als PREDICT-Befehlsparameter Folgendes angeben:
— Name des Messbefehls
— Das mit den importierten Spektren entwickelte Quantifi-
zierungsmodell.

3 Spektren aufnehmen und Analyseparameter vorhersagen

= Die Spektren aufnehmen und den Analyseparameter vorhersagen
als waren die Proben fur die Entwicklung eines Quantifizierungs-
modells (siehe "Spektren aufnehmen”, Kapitel 4.2, Seite 61).

Anschliessend hat jede Probe ein Spektrum, einen Referenzwert und
einen vorhergesagten Wert.

Bei mehreren Analyseparametern hat jede Probe ein Spektrum und
fur jeden Analyseparameter einen Referenzwert und einen vorherge-
sagten Wert.

Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur erstellen

Eine Steigungs-/y-
Achsenabschnitts-
korrektur erstellen.
Dazu werden
Spektren verwen-
det, die mit der
OMNIS Software
aufgenommen
wurden. Die Refe-
renzwerte zu die-
sen Spektren mus-
sen bekannt sein.
(siehe
"Steigungs-/y-
Achsenabschnitts-
korrektur", Kapitel
5.5, Seite 95)
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Pradiktion

1 Pradiktion vorbereiten

= Die fur die Pradiktion bendtigten Prozesse vorbereiten (siehe "Prd-
diktion vorbereiten", Kapitel 9.1, Seite 154).
Dabei im PREDICT-Befehl das Quantifizierungsmodell und die
entsprechende Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur angeben.

2 Pradiktion durchfiihren

= Die Pradiktion durchfuhren (siehe "Pradiktion starten", Kapitel
9.2, Seite 163).

H Die Durchfuhrung der Analyse sollte mit Kontrollproben Gber-
wacht werden. Kontrollproben werden sowohl mit der spekt-
roskopischen Methode als auch mit der Referenzmethode ana-
lysiert. Die Resultate der beiden Methoden kénnen verglichen
werden.

11.7 Workflows fiir OMNIS NIR Analyzer

Um mit einem OMNIS NIR Analyzer Proben zu analysieren, fuhrt die
OMNIS Software folgende Aufgaben durch:

1. Gerat vorbereiten:
a. Geratekonfiguration
b. Wellenlangenkalibrierung und Validierung
C. Gerateleistungstests
Spektren der Kalibrierproben aufnehmen
Referenzwerte der Kalibrierproben aufzeichnen
Modelle entwickeln
Analyseparameter vorhersagen
6. Gerateleistungstest: Wiederholung nach Bedarf.

Uk W

In den folgenden Abschnitten werden die entsprechenden Workflows in
der OMNIS Software veranschaulicht.

Gerat vorbereiten

Bevor Spektren aufgenommen werden kénnen, muss das Gerat vorberei-
ten werden. Unter anderem muss eine Wellenlangenkalibrierung durchge-
fuhrt werden.

Die folgende Abbildung 8 veranschaulicht beispielhaft eine Wellenlangen-
kalibrierung. Die Methode wird anhand eines einzelnen Befehls veran-
schaulicht.
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Proben E Prozesse Equipment
Probenliste —»-| Arbeits- ® Arbeitssystem
vorschrift
Proben i':j l
Teilprobe g Methode T o

®

E CAL WL Fliissig-Probenprésentation

Abbildung 8  Gerdteeinrichtung

VerknUpfungen in der OMNIS Software.

Der Methode ist ein Arbeitssystem zugewiesen.

Der Arbeitsbereich Proben enthalt eine Probenliste mit einer Probe. Die
Probe enthalt eine Teilprobe. Der Teilprobe ist eine Arbeitsvorschrift zuge-
wiesen.

Normalerweise dienen Proben zum Analysieren von realen Proben. In die-
sem Fall jedoch dient die Probe zur Durchfuhrung einer Wellenlangenka-
librierung. Sobald die entsprechende Teilprobe gestartet wird, werden die
folgenden Schritte durchgefuhrt:

1. Die Teilprobe startet die zugewiesene Arbeitsvorschrift.

2. Die Arbeitsvorschrift fuhrt die in ihr enthaltene Methode aus.

3. Die Methode fihrt den CAL WL-Befehl aus. Der Befehl wird mit dem
Arbeitssystem ausgefuhrt, das der Methode zugewiesen ist.
Das Arbeitssystem enthadlt eine Funktionseinheit des Gerats OMNIS
NIR Analyzer. Dieses Gerat fuhrt eine Wellenlangenkalibrierung durch.
Die Kalibrierdaten werden auf dem Gerat gespeichert.

Referenzwerte oder Produktnamen erfassen

Um ein Modell zu erstellen, muss fur jede Kalibrierprobe und Validierprobe
ein Referenzwert (Quantifizierung) oder ein Produktname (Identifizierung)
erfasst werden. Fur die Qualifizierung muss bekannt sein, ob die einzelnen
Proben als positiv oder negativ einzustufen sind.

Beispiel fiir Quantifizierung

Die folgende Abbildung 9 zeigt die Aufzeichnung eines Referenzwerts fir
den Analyseparameter, z. B. den Wassergehalt einer Probe.
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Proben

Probenliste

Probe i':j

4— Referenzwert

Teilprobe E

Abbildung 9  Referenzwert aufzeichnen

Der Analyseparameter wird mit einer Referenzmethode gemessen, z. B.
mittels Titration. Der Messwert dient als Referenzwert.

Der Referenzwert fr jede Probe in der Probenliste wird in das ent-
sprechende Eingabefeld eingetragen.

Spektren der Kalibrierproben aufnehmen
Um ein Modell zu erstellen, muss fur jede Kalibrierprobe und Validierprobe
ein Spektrum aufgenommen werden.

Die folgende Abbildung 10 zeigt eine schematische Darstellung der Auf-
nahme eines Spektrums.

Prozesse Equipment

Probenliste ] Arbeiths-_ft ® Arbeitssystem
vorschri
Proben ":j l
Teilprobe | ‘ Methode OV NI Anelveer
@ T m
III. g I i | E MEAS SPEC Fliissig-Probenprésentation

Abbildung 10  Spektrum einer Kalibrierprobe aufnehmen

VerknUpfungen in der OMNIS Software.

Der Methode ist ein Arbeitssystem zugewiesen.
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Proben

Der Arbeitsbereich Proben enthalt eine Probenliste mit Kalibrierproben.
Jede Probe enthalt eine Teilprobe. Den Teilproben ist jeweils eine Arbeits-
vorschrift zugewiesen.

Sobald eine Teilprobe gestartet wird, werden die folgenden Schritte durch-
gefuhrt:

1. Die Teilprobe startet die zugewiesene Arbeitsvorschrift.

2. Die Arbeitsvorschrift fuhrt die in ihr enthaltene Methode aus.
Die Methode fuhrt den MEAS SPEC-Befehl aus. Der Befehl wird mit
dem Arbeitssystem ausgefihrt, das der Methode zugewiesen ist.
Das Arbeitssystem enthalt eine Funktionseinheit (beispielsweise
Liquid Sample Presentation). Die Funktionseinheit nimmt ein
Spektrum auf und Ubermittelt es an die OMNIS Software. Die OMNIS
Software speichert das Spektrum in den Teilprobendaten.

Entwicklung eines Modells

Quantifizierung: Aus den Spektren und Referenzwerten der Kalibrierpro-
ben wird ein Quantifizierungsmodell erstellt, automatisch mit dem OMD
(OMNIS Model Developer) oder manuell.

Identifizierung: Aus den Spektren und Produktnamen der Kalibrierproben
wird ein Identifizierungsmodell erstellt.

Qualifizierung: Aus den Spektren der Kalibrierproben wird ein Qualifizie-
rungsmodell erstellt.

Beispiel fiir Quantifizierung
Die folgende Abbildung 11 zeigt die Schritte fur die manuelle Entwicklung

eines Quantifizierungsmodells.

Kalibrierung und Auswertung

Probenliste

Quantifizierungsmodell B
Proben wahlen Quantifizierungsmodell
, parametrieren
> Spektrenliste

Abbildung 11
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Modell entwickeln (Beispiel fiir Quantifizierung)

Zunachst werden die Proben inklusive Referenzwerte in eine Spektrenliste
Ubertragen. Dann erfolgt die Entwicklung des Modells in 3 Prozessschrit-
ten:
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1. Der Prozessschritt Proben auswahlen ermoglicht es, Ausreisser
zu erkennen, Validierungsspektren festzulegen und ein Kreuzvalidie-
rungsverfahren anzugeben.

2. Im Prozessschritt Quantifizierungsmodell parametrieren kénnen

Datenvorbehandlungen auf die Spektren angewendet und Wellen-
langenbereiche definiert werden.

Nach der Berechnung eines Modells wird im Prozessschritt Quantifi-
zierungsmodell validieren bewertet, ob das Modell den Anforde-
rungen entspricht.

Die vorherigen Schritte kdnnen zur Optimierung des Modells ange-
passt werden. Falls ein geeignetes Modell ermittelt wurde, kann es
publiziert werden. Das publizierte Modell kann dann fur die Pradik-
tion unbekannter Proben verwendet werden.

Pradiktion

Bei der Pradiktion wird ein Modell auf das Spektrum einer unbekannten
Probe angewendet. Je nach Modell kann Folgendes vorhergesagt werden:

= Analyseparameter (Quantifizierung)
» Produktzugehorigkeit bzw. Verifizierungsresultat (Identifizierung)
» Qualifizierungsresultat (Qualifizierung)

Beispiel fur Quantifizierung: Die folgende Abbildung 12 veranschaulicht
die Pradiktion eines Analyseparameters.

Prozesse Equipment

Probenliste = Arbeiths-_ﬂ ® Arbeitssystem
vorschri
Probe ‘aj l & OMNIS NIR Analyzer
Teilprobe g Methode e -I 7 Flissig-Probenprésentation
®
A._fx . =
- E MEAS SPEC Kalibrierung
WaVAY | und Auswertung
ean = frreoor i ¥
I Quantifizierungsmodell

Abbildung 12 Analyseparameter vorhersagen (Beispiel fir Quantifizierung)

Verkntpfungen in der OMNIS Software.

Der Methode ist ein Arbeitssystem zugewiesen.

Der PREDICT-Befehl spezifiziert ein Modell.
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Der Arbeitsbereich Proben enthalt eine Probenliste mit Proben, die zum
Analysieren bereit sind. Jede Probe enthalt eine Teilprobe. Den Teilproben
ist jeweils eine Arbeitsvorschrift zugewiesen.

Sobald eine Teilprobe gestartet wird, werden die folgenden Schritte durch-
gefuhrt:

1. Die Teilprobe startet die zugewiesene Arbeitsvorschrift.
2. Die Arbeitsvorschrift fuhrt die in ihr enthaltene Methode aus. Die
Methode enthalt mindestens 2 Befehle:
a. Messbefehl
Der MEAS SPEC-Befehl nimmt ein Spektrum der Probe auf.
Der Befehl wird mit dem Arbeitssystem ausgefuhrt, das der
Methode zugewiesen ist.
Das Arbeitssystem enthalt eine Funktionseinheit (beispielsweise
Liquid Sample Presentation). Damit nimmt das Gerat ein
Spektrum auf und Ubermittelt es an die OMNIS Software.
b. Pradiktion
Im PREDICT-Befehl ist ein Messbefehl und ein Modell ausge-
wahlt. Das Modell wertet das Spektrum aus, das mit dem
Messbefehl aufgenommen wurde. Daraus resultiert eine Pra-
diktion, z. B. ein Wassergehalt von 8.1 %.



	Inhaltsverzeichnis
	1  Überblick
	1.1  Einleitung
	1.2  Angaben zur Dokumentation
	1.3  OMNIS-Lizenzen
	1.4  Benutzerrechte
	1.5  Weiterführende Informationen

	2  Kurzübersicht über die OMNIS Software
	2.1  Aufbau und Funktionen
	2.1.1  Arbeitsbereiche
	2.1.2  Registerkarten und Unterbereiche
	2.1.3  Arbeitsbereich Proben
	2.1.4  Arbeitsbereich Prozesse
	2.1.5  Arbeitsbereich Equipment
	2.1.6  Arbeitsbereich Kalibrierung und Auswertung

	2.2  Praktische Einführung
	2.3  OMNIS Befehle
	2.3.1  Spektrenaufnahme
	2.3.2  Prädiktion
	2.3.3  Berechnungen und Statistik
	2.3.4  Wellenlängenkalibrierung
	2.3.5  Geräteleistungstests

	2.4  Geräte reservieren und freigeben
	2.5  Temperaturregelung (Liquid Sample Presentation)

	3  Gerät vorbereiten
	3.1  Arbeitssystem erstellen
	3.2  Wellenlängenkalibrierung
	3.2.1  Wellenlängenkalibrierung vorbereiten
	3.2.2  Wellenlängenkalibrierung starten

	3.3  Geräteleistungstests
	3.3.1  Interne Geräteleistungstests vorbereiten
	3.3.2  Interne Geräteleistungstests ausführen
	3.3.3  Externe Geräteleistungstests (optional)


	4  Modellentwicklung vorbereiten
	4.1  Spektrenaufnahme vorbereiten
	4.2  Spektren aufnehmen

	5  Quantifizierungsmodell
	5.1  Quantifizierungsmodell erstellen
	5.2  Automatische Modellentwicklung – OMD
	5.3  Manuelle Modellentwicklung
	5.3.1  Proben auswählen und Datensatz aufteilen
	5.3.2  Quantifizierungsmodell berechnen
	5.3.3  Quantifizierungsmodell validieren
	5.3.4  Quantifizierungsmodell parametrieren
	5.3.4.1  Manuelle Wellenlängenauswahl
	5.3.4.2  Datenvorbehandlung manuell definieren


	5.4  Quantifizierungsmodell publizieren
	5.5  Steigungs-/y-Achsenabschnittskorrektur

	6  Identifizierungsmodell
	6.1  Identifizierungsmodell erstellen
	6.2  Proben auswählen und Datensatz aufteilen
	6.3  Identifizierungsmodell berechnen
	6.4  Identifizierungsmodell validieren
	6.5  Identifizierungsmodell parametrieren
	6.5.1  Wellenlängenauswahl
	6.5.2  Datenvorbehandlung

	6.6  Identifizierungsmodell publizieren

	7  Qualifizierungsmodell
	7.1  Qualifizierungsmodell erstellen
	7.2  Proben auswählen und Datensatz aufteilen
	7.3  Qualifizierungsmodell berechnen
	7.4  Qualifizierungsmodell validieren
	7.5  Qualifizierungsmodell parametrieren
	7.5.1  Wellenlängenauswahl
	7.5.2  Datenvorbehandlung

	7.6  Qualifizierungsmodell publizieren

	8  Modellhierarchie
	8.1  Modellhierarchie entwickeln
	8.1.1  Modelle entwickeln
	8.1.2  Modelle in Modellhierarchie einfügen

	8.2  Modellhierarchie validieren
	8.3  Modellhierarchie publizieren

	9  Prädiktion
	9.1  Prädiktion vorbereiten
	9.1.1  Mehrere Analyseparameter (Quantifizierung)

	9.2  Prädiktion starten
	9.3  Prädiktionsresultate

	10  Test- und Wartungsintervalle
	10.1  Geräteleistungstests
	10.2  Wellenlängenkalibrierung
	10.3  Gerätewartung

	11  Anhang
	11.1  Reporte
	11.2  Tabellen handhaben
	11.3  Diagramme handhaben
	11.4  PREDICT-Befehlsvariablen
	11.4.1  Modellhierarchie – Index für Quantifizierungsmodelle

	11.5  Modelle exportieren und importieren
	11.6  Wechsel von XDS/DS Analyzer (Quantifizierung)
	11.7  Workflows für OMNIS NIR Analyzer


