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1. OBJET.
Le but de ce travail est de décrire les étapes à suivre pour qualifier les chaînes HPLC et UHPLC. Veuillez trouver un document séparé détaillant le protocole de vérification pour chaque module de la chaîne.

2. CHAMP D’APPLICATION ET RESPONSABILITE.
Cette procédure est utile à tout opérateur chargé de l'identification et du contrôle qualité des chaînes HPLC ou UHPLC. Les Responsables Qualité et Assurance Qualité suivent toujours cette procédure.

3. GESTION DES DOCUMENT.
Cette section est destinée à décrire la procédure documentée que nous suivons. Dès la réception d’une demande d'intervention, nous ferons parvenir une fiche de service (Revue de contrat) au client pour qu’ils puisse préciser  ces instructions. Le responsable de l'intervention recueille les données des mesures nécessaires pour la production du rapport final de certification. Qui sera transmis au client en respectant les délais prévus. 

4. QUALIFICATION DE LA CHAINE.
Les chaînes HPLC et UHPLC sont constituées de plusieurs modules et la qualification de ces chaînes comprend la qualification de tous les modules. Les conditions conformité sont précisées dans la revue de contrat.  mettre en œuvre par le client.
4.1 QUALIFICATION DE LA POMPE.
La pompe est le premier organe de la chaine, la qualification de la pompe se fait en plusieurs testes différents. 
a. Débits :
· Réaliser dix mesures successives des débits de la pompe.
· Vérifier la stabilité des débits mesurés par rapport aux débits souhaités.
b. Bruit (test RIPPLE) :
· Effectuer le test en deux étapes : une partie avec 50 % de solvant et une partie avec 100 % de solvant.
· Calculer l'indice Ripple en comparant les résultats obtenus pour chaque étape.
· Déterminer la valeur de l'indice Ripple.
c. Proportions de solvants :
· Lancer une voie à 100% d'eau et une autre avec un mélange 0,1% acétone/eau.
· Changer les proportions de solvants de manière progressive (100%, 80%, 50%, 20%, 0%) et vérifier la linéarité de ces proportions.
· Qualificatif les proportions des solvants.
d. Vérification des résultats :
· À la fin de chaque test, vérifier si les résultats répondent aux exigences du client.
Conclusion :
Qualifier la pompe en fonction de l’état de conformité obtenus aux cinq tests.


4.2 QUALIFICATION DU SYSTEME D4INJECTION.
La procédure pour le test du système d'injection (auto-échantillonneur) :
· Préciser le nombre de boucles du système d'injection.
· Effectuer le test de répétabilité des injections en injectant une série de 6 injections successives d'une solution de référence. Il est possible d'ajouter une injection supplémentaire pour stabilisateur le système à chaque volume de contrôle souhaité.
· Vérification de l'effet mémoire en procédant comme suit : a. Injecteur une solution de blanc au début de la séquence pour administrer que le système est propre. b. Injecteur une solution d'effet mémoire à 0,01 %. c. Injecteur une solution concentrée à 100 %. d. Injecteur trois injections successives de blanc. e. Si un pic d'impureté est détecté dans les solutions de blanc, le quantificateur à l'aide de la solution d'effet mémoire à 0,01 %.
· Vérifier les températures d'injection en prélevant la température chaque minute pendant 10 minutes à l'aide d'une sonde certifiée.
· S'assurer que la température est conforme aux conditions requises.
Il est important de suivre cette procédure et le protocole de manière rigoureuse pour garantir la qualité de la qualification du four de la chaîne.

4.3 QUALIFICATION DU FOUR.
voici la procédure pour la qualification du four de la chaîne :
· Stabiliser la température du four à la valeur X°C déclarée dans la revue de contrat par le client.
· Mesurer la température du four toutes les minutes pendant 10 minutes.
· Vérifier la valeur de la température ainsi que sa stabilité pour s'assurer qu'elle est conforme aux exigences.
Il est important de suivre cette procédure et le protocole de manière rigoureuse pour garantir la qualité de la qualification du four de la chaîne.

4.4 QUALIFICATION DU DETECTEUR.
Voici la procédure pour la qualification du détecteur de la chaîne :
· Identifier le type de détecteur disponible dans la chaîne HPLC ou UHPLC.
· Sélectionner les tests appropriés pour le type de détecteur identifié.
· Effectuer les tests de qualification du détecteur en utilisant les méthodes appropriées.
· S'assurer que le type de détecteur utilisé est noté dans la revue de contrat.
Il est important de suivre cette procédure et le protocole de qualification pour garantir la qualité de la qualification du détecteur de la chaîne et s'assurer que les tests appropriés ont été effectués pour chaque type de détecteur.

a. Détecteur ULTRAT VIOLET : 
Procédure pour qualifier ce type de détecteur :
· Tester le bruit de fond et sa dérive en utilisant une solution de référence (Blanc) soumise à l'analyse pendant un certain temps. Récupérer et traiter le signal à l'aide de la méthode décrite dans le document PROTOCOLE DE QUALIFICATION DES HPLC & UHPLC.
· Vérifier la linéarité du détecteur en utilisant des solutions de référence de différentes concentrations de caféine. Effectuer la détection pendant un certain temps et vérifier la conformité de cette partie.
· Vérifier l'exactitude de la longueur d'onde en identifiant les 3 longueurs d'onde maximales de la solution de référence.

b. Détecteur à BARRETTE de DIODE :
Procédure pour vérifier la longueur d'onde du détecteur :
· Effectuer les deux premiers tests similaires à ceux effectués sur le détecteur précédent.
· Vérifier la longueur d'onde à plusieurs longueurs d'onde spécifiées dans le protocole de qualification des HPLC et UHPLC. Cette étape est différente du détecteur précédent.

c. Détecteur D’INDICE DE REFLEXION :
Procédure pour qualifier ce type de détecteur :
· Mesurer le bruit et la dérive en injectant de l'eau à un débit précis à travers la cellule de détection.
· vérifier la linéarité en utilisant la méthodologie des solutions de concentrations différentes, décrite dans le document de protocole.

d. Détecteur de DETECTEUR de CONDUCTIVITE :
Procédure pour qualifier un détecteur :
· Test de bruit et de dérive : Le premier test consiste à mesurer le bruit et la dérive en injectant de l'eau à un débit précis à travers la cellule de détection.
· Vérification de la linéarité : Le deuxième test consiste à vérifier la linéarité du détecteur en utilisant la méthodologie des solutions de concentrations différentes, conformément au protocole établi.

e. Détecteur AMPEROMETRIQUE :
Procédure pour l'utilisation d'un détecteur basé sur la mesure de la variation de la concentration :
· Réglage des paramètres : Avant de commencer l'enregistrement du signal, il est important de régler plusieurs paramètres liés au détecteur.
· Enregistrement du signal : Une fois les paramètres réglés, lancez l'enregistrement du signal.
· Test de linéarité : Pour tester la linéarité du détecteur, augmentez la pression de l'injection et utilisez des solutions de différentes concentrations avec un volume précis, tel que demandé par le client, pendant un certain temps.
· Comparaison des résultats : Comparez les résultats obtenus avec les conditions de conformité établies par le client.

f. Détecteur EVAPORATIF A DIFFUSION DE LA LUMIERE :
La procédure pour le fonctionnement d'un détecteur basé sur la nébulisation, l'évaporation et la détection :
· Nébulisation : La première étape du fonctionnement du détecteur consiste à changer la phase liquide de l'état mobile en un nuage de gouttelettes. Cette étape est également appelée nébulisation de la phase liquide.
· Évaporation : Une fois la nébulisation terminée, l'étape suivante consiste à évaporer la phase mobile.
· Détection : La dernière étape du fonctionnement du détecteur est la détection de la substance.
· Réglage de la température d'évaporation : Le seul paramètre à régler dans ce type de détecteur est la température d'évaporation, qui doit être adaptée à la substance que vous souhaitez détecter.

g. Détecteur de FLUORESCENCE : 
Procédure pour qualifier un détecteur :
· Test de longueur d'onde : Pour vérifier l'exactitude de la longueur d'onde, effectuez un premier test afin de déterminer les limites d'excitation et d'émissions maximales qui doivent respecter les valeurs de la consigne.
· Mesure du rapport signal/bruit : La deuxième chose à vérifier est le rapport signal/bruit, qui doit respecter les consignes de conformité établies.








GimoExpert                              PROCEDURE DE QUALIFICATION                                                          1/5

image1.jpeg
—

imo e)@rt

[s))




