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Préface

La mesure des isotopes stables de I'hydrogéne et de I'oxygéne (6%H, 680, §170) (en valeurs 6)
dans les échantillons d'eau naturels par spectrométrie laser est une méthode analytique rentable
pour l'analyse des échantillons d'eau relativement propres des études hydrologiques et
environnementales conduites dans le monde entier.!]

Les valeurs 6 mesurées par spectrometre laser sont généralement précises, mais lorsque les
échantillons contiennent des molécules organiques volatiles interférentes ou lorsque les
données sont requises a des fins juridiques, les résultats doivent étre vérifiés par spectrométrie
de masse a rapport isotopique (IRMS).[?!

Les analyseurs isotopiques de I'eau liquide par spectrométrie laser de Los Gatos Research " et
Picarro Inc. “ sont faciles & utiliser ; mais incorporer leur utilisation au sein des activités de routine
des laboratoires n'est pas si facile en raison du traitement extensif des données CSV exigé par
['utilisateur. Certains utilisateurs ont développé des feuilles de calcul complexes pour le
traitement des données ; cependant, les feuilles de calcul présentent un sérieux défi pour le
maintien a long terme d'AQ / CQ ou d'audits de laboratoire. Aucun fabricant ne fournit de logiciel
de traitement de données capable de répondre a tous les besoins.

7 étapes clés lors du traitement des données

Il existe sept étapes clés nécessaires lors du le traitement des données isotopiques obtenues par
spectroscopie laser pour assurer des résultats corrects et précis sur le long-terme qui sont trés
difficiles a réaliser en utilisant uniguement des feuilles de calcul :

e Eliminer les « mauvais » échantillons ou injections qui sont causés par les sous-
performances de la seringue ou du septum en fonction des concentrations en H,0

e Déterminer la dépendance de 6 en fonction de la concentration en H,0 et appliquer les
corrections nécessaires

e Ignorer les 3-4 premiéres injections de chaque échantillon pour réduire I'effet mémoire
inter-échantillons

e Déterminer et appliquer un algorithme de correction pour l'effet mémoire inter-
échantillons.

e Corriger la dérive linéaire ou non-linéaire de I'instrument.

e Normaliser toutes les données isotopiques a I"échelle VSMOW/SLAP

e Faire le suivi des procédures QA/QC, pour chaque analyse et sur le long terme

Le Systeme de gestion de I'Information au Laboratoire pour Lasers 2015 (LIMS pour Lasers 2015)
automatise ces sept étapes et supprime totalement le besoin d’utiliser des feuilles de calcul. LIMS
pour Lasers 2015 utilise des modeles similaires pour traiter I'analyse des standards et des
échantillons suivant le principe de traitement identique. Les modéles contiennent plusieurs
emplacements pour les standards afin de pouvoir quantifier I'effet mémoire inter-échantillons,



la dérive temporelle, corriger la dépendance de la mesure a la concentration en H,0 et normaliser
les résultats a I'échelle VSMOW — SLAP. Les normes de contréle mises en place permettent de
réaliser I'AQ / CQ sur le long terme ainsi que d’évaluer les performances du laboratoire.

LIMS pour Lasers 2015 gere également toutes les données clients et projets pour les
spectrometres laser. L'évaluation des performances du laser est réalisée a partir de standards
de contréle au moyen de graphiques de corrélation 6%H en fonction 60 et de graphiques de
séries temporelles. Les fonctions du traitement automatisé améliorent I'exactitude et la
précision de I'ensemble du processus et contribuent clairement a réduire les erreurs de la part
de l'utilisateur.

Ce document décrit comment utiliser LIMS pour Lasers 2015 pour les instruments Los Gatos
Research et Picarro dans les opérations quotidiennes de laboratoire. Pour faciliter I'utilisation
de LIMS pour Lasers 2015, ce document contient des liens vers la derniére version de ce logiciel.
Dans ce document, les termes références et standards sont utilisés indifféremment.

Dans la publication suivante se trouve un résumé des avantages en termes de performances de
I'utilisation de LIMS pour Lasers 2015 :BI

Coplen, T. B., & Wassenaar, L.I. (2015). LIMS pour Lasers 2015 for achieving long-term accuracy
and precision of 6°H, 6170, and 680 of waters using laser absorption spectrometry. Rapid
Communications in Mass Spectrometry 29(22): 2122-2130. http.//dx.doi.org/10.1002/rcm.7372

Le manuel utilisateur du LIMS pour Lasers 2015 a été rédigé par Leonard |. Wassenaar et Tyler
B. Coplen. Stefan Terzer, Cedric Douence et Liliana Poeltenstein ont testé intensivement et
qguotidiennement LIMS pour Laser 2015 a I'AlEA. Les retours et commentaires de Yesha
Shreshta, Lauren Brandes, et Haiping Qi a I'USGS ont aidé a améliorer LIMS pour Lasers 2015 et
le manuel utilisateur.

*Actuellement, l'instrument OA-ICOS est vendu par Los Gatos Research Inc. (www.lgrinc.com) et
I'instrument CRDS par Picarro Inc. (www.picarro.com). Toute utilisation de noms commerciaux,
d'entreprises ou de produits dans ce manuel est uniquement a des fins descriptives et n'implique pas
I'approbation de I'Agence internationale de I'énergie atomique ou du gouvernement des Etats-Unis.



http://www.lgrinc.com/
http://www.picarro.com/
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1 Introduction au LIMS pour Lasers 2015



1.1 Qu’est ce que LIMS pour Lasers 2015 ?

LIMS pour Lasers 2015 est un Systeme de gestion des Informations de Laboratoire (LIMS pour son
sigle en anglais) pour le spectrométre laser Los Gatos Research utilisant une technologie
d'absorption laser appelée « off-axis integrated cavity output (OA-ICOS) », et le spectrometre
laser Picarro utilisant une technologie d’absorption laser appelée « cavity ring-down » (CRDS)
utilisé pour I'analyse de 6?H et 680 (et éventuellement §'70) dans des échantillons d’eau liquide
dans le cadre d’études hydrologiques et environnementales. LIMS pour Lasers 2015 fournit un
environnement de travail Windows pratique pour gérer les clients, les projets, les échantillons et
les données instrumentales. LIMS pour Lasers 2015 peut également étre utilisé sur un Apple Mac
a l'aide de Boot Camp ou de I'installation d’'une machine virtuelle Windows PC.

Caractéristiques

° Systeme de gestion des clients, projets et échantillons et systéme de préparation
de rapports.
. Modeles pour I'analyse d’échantillons et la calibration de standards internes par
spectrométrie laser.
° Prétraitement a I'aide d’un graphique de performance de la seringue.
° Détection des valeurs aberrantes par code couleur et signalisation automatique
des erreurs.
. Correction des variations des valeurs 6 en fonction de la concentration en eau.
° Correction automatique de I'effet mémoire inter-echantillons.
° Correction automatique de la dérive instrumentale.
. Normalisation automatisée des données a I'échelle VSMOW-SLAP
° Suivi QA/QC du laboratoire pour I’évaluation des performances de I'analyseur et
du laboratoire.
° Exemple de modéle de soumission d’échantillons pour les clients

Avantages
. Augmentation de la productivité grace a I’élimination des feuilles de calcul
complexes
° Amélioration des performances a long terme grace a des approches
standardisées
° Réduction des erreurs de laboratoire dans la gestion des clients et des données
° Entierement compatible avec LIMS for Light Stable Isotopes v.9x pour IRMS

LIMS pour Lasers 2015 est construit sur le code MS Access 32-bit du LIMS for Light Stable
Isotopes *], et peut étre utilisé simultanément avec une base de données backend v.9. LIMS for
Light Stable Isotopes est une application logicielle développée et maintenue par T.B. Coplen a



I'Institut d’Etudes Geologiques des Etats-Unis (USGS) a Reston, Virginie, USA. LIMS pour Lasers
2015 est le résultat d’une collaboration entre le Laboratoire d'hydrologie isotopique (IHL) de
I'AIEA et le Laboratoire des isotopes stables Reston (RSIL) de I'USGS, et est fourni gratuitement

aux utilisateurs.



2 LIMS pour Lasers 2015 en un coup
d’oeil



2.1 LIMS pour Lasers 2015 en un coup d’oeil

Organization Name  LIMS for Lasers 2015

Sample Information

View Projects —» Create Sample List

for Instruments

Analyses in Progress

Import Data from
Instruments

Sample and Analysis
Survey of

Apply Data Normalization

Find a Sample —>
Unreported Projects _

Search For Samples

Import a New Project Using Criteria

Evaluate
Samples in Progress

from Excel Submission

Print / Export

Create a New Project Sample Range

Print / Export
Samples in Progress

Add / Edit a Customer View [ Edit Information

about Sample Analyses

Store Sample Results
to Projects

Special Features
Instrument Templates |

_Glose |

Mext Sample Number |
Lab Ref History

Assign Lab References |

Instruments |

|
Reporting Text |
|

| Backend Database

Add Stored Samples Back
to In Progress

Track My Lab QA/QC

Resources
IAEA | Programme

Interface utilsateur du LIMS pour Lasers 2015.

Projets | e Concevoir des modeles d’analyse

e Afficher des projets, imprimer

| Information sur I’échantillon

| | Analyses en cours

des rapports, et exporter les

données vers Excel °
e Vérifier les échantillons de la

série de mesures

e Importer les données d’un et Picarro

nouveau projet a partir d’Excel e Rechercher, visualiser et
modifier des échantillons

. Ajouter un nouveau projet

e Ajouter un nouveau client spécifiques

Caractéristiques spéciales

e Ajouter / modifier les modeéles

e Ajouter / modifier les standards
de laboratoire

e  Sauvergarder et personnaliser la
base de données

Créer des listes d’échantillons . Importer des fichiers de sortie
pouvant étre importées dans les
instruments Los Gatos Research

de données a partir des
instruments Los Gatos Research
et Picarro

e Déterminer et appliquer
automatiquement les
corrections d’effet mémoire et
de dérive temporelle

. Normaliser les résultats a
I’échelle VSMOW-SLAP

e Evaluer les résultats et suivre
I’'QA/QC du laboratoire

e Stocker les résultats finaux pour
les rapports clients



2.2 Liste de controles de routine pour les
échantillons

Une fois LIMS pour Lasers 2015 installé, la liste de contrdles procédurale suivante fournit un
apercu rapide des opérations de routine a effectuer pour I'analyse isotopique d’échantillons
d’eau:

A. Colonne Projets

1. S’assurer que le client existe déja dans LIMS pour Lasers 2015 (Chp. 6.1).

2. Créer un nouveau projet pour ledit client soit en saisissant manuellement les
informations sur les échantillons soit en les important a partir d’un fichier Excel
(Chp. 6.3, 6.4).

3. Ajouter les échantillons dudit projet client au modéle de liste d’échantillons a
analyser sur l'instrument laser (Chp. 8.8, 8.9).

B. Colonne Information sur I’échantillon

4. Créer une séquence d’analyse automatique des échantillons sur I'instrument et la
copier sur une clé USB (Chp. 9.1, 10.1).

C. Au laboratoire

5. Pipeter les échantillons d’eau et les standards de laboratoire dans des fioles
étiquetées de 2-mL.

6. Disposer les flacons des échantillons et des standards de laboratoire a leur position
respective sur les plateaux de I’échantillonneur automatique (Chp. 8.3).

D. Sur I'analyseur

7. Copier le fichier contenant la liste d’échantillons a analyser sur l'instrument laser a
partir de la clé USB (Chp.9, 10).

8. Analyser les échantillons de la liste d’échantillons sur I'instrument Los Gatos
Research ou Picarro.

9. Copier le fichier de sortie de la séquence d’analyse automatique terminée sur une
clé USB.

E. Colonne Analyses en cours

10. Importer des données a partir de I'instrument — utiliser la correction par défaut ou
personnalisée (Chp. 11).



11. Appliquer la normalisation des données (Chp. 12.1).

12. Evaluer la qualité des analyses réalisées (Chp. 12.3).

13. Stocker les données acceptées comme définitives pour le projet (Chp. 12.5).

14. Suivre I'QA/QC du laboratoire pour évaluer les performances globales (Chp. 12.7).

F. Colonne Projets

15. Voir les projets — Rapporter les résultats aux clients (Chp. 13.1).



3 Configuration matérielle et logicielle
requise



3.1 Configuration matérielle et logicielle requise

Nécessaire

e Windows PC avec connexion en USB ou LAN a lI'instrument. LIMS pour Lasers 2015 peut
étre utilisé sur un Apple Mac a l'aide de Boot Camp ou de l'installation d’une machine
virtuelle Windows PC.

e Microsoft Access 2007/2010/2013/2016 (32-bit uniquement) pour Windows 7/8.1/10
(32/64-bit).

e Interface du LIMS pour Lasers 2015 (v.10.092 ou version ultérieure).

e Une base de données LIMS backend nouvelle ou existante pour les utilisateurs actuels
du LIMS.

e Un emplacement de dossier LIMS nouveau ou existant pour la base de données
principale (réseau ou PC).

e Un modele Excel pour la soumission d’échantillons pour le client.

Le logiciel LIMS pour Lasers 2015 est fourni avec
e L’interface utilisateur LIMS pour Lasers 2015 (v10.092), ou version ultérieure.
e Labase de données (backend) LIMS pour Lasers 2015.
e Un modele Excel pour la gestion des échantillons clients.

La version la plus récente du logiciel peut étre téléchargée gratuitement a partir des pages web
de I'AIEA et de I'USGS :

http://www-naweb.iaea.org/napc/ih/IHS resources sampling.html#lims
http://isotopes.usgs.gov/research/topics/lims.html

Facultatif
e Une connexion réseau a(ux) analyseur(s)
e Undisque de sauvegarde (réseau ou emplacement de stockage externe)

Parameétres de sécurité

LIMS pour Lasers 2015 nécessite I'activation des macros. Il est peut-étre nécessaire de disposer
des droits administrateurs de I’ordinateur pour modifier ce réglage. Pour activer I’exécution des
macros dans MS Access, accéder a |Centre de gestion de la confidentialité | Parameétres du centre
de gestion de la confidentialité | Parametres des macros | Activer toutes les macros.

Configuration des emplacements approuvés
LIMS pour Lasers nécessite des emplacements approuvés dans MS Access. Par exemple,

supposons que C:\LIMS soit I'emplacement de la base de données. Nous devrons ajouter ce
répertoire aux emplacements approuvés dans MS Access :


http://www-naweb.iaea.org/napc/ih/IHS_resources_sampling.html#lims
http://isotopes.usgs.gov/research/topics/lims.html

Access 2010/13 : Fichier | Options | Centre de gestion de la confidentialité | Parametres du
centre de gestion de la confidentialité |Emplacements approuvés | Ajouter un nouvel
emplacement | chemin: C:\LIMS, Cocher la case: Les sous-dossiers sont approuvés, cliquer “OK”

Access 2007 : Icone Office | Access Options | Centre de gestion de la confidentialité | Paramétres
du centre de gestion de la confidentialité |Emplacements approuvés | Ajouter un nouvel
emplacement | chemin: C:\LIMS, Cocher la case: Les sous-dossiers sont approuvés, cliquer “OK”.

Remarque : Certaines stratégies de technologie de I'information (IT pour leur sigle anglais)
n’autorisent pas l'utilisation du Bureau Windows comme emplacement approuvé.



4 Premiers pas avec LIMS pour Lasers
2015
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4.1 Configuration LIMS pour Lasers 2015 - Nouveau
Laboratoire

1. Créer un dossier pour LIMS pour Lasers 2015 sur n‘importe quel disque dur de votre PC
pour I'interface utilisateur, la base de données MS Access et les sauvegardes (par exemple
C:\LIMS). Le dossier LIMS doit se trouver spécifiquement sur un ordinateur dédié au LIMS
ou dans un lecteur réseau fiable (et de préférence rapide).

a. C:\LIMS\Backend
b. C:\LIMS\Frontend
c. C:\LIMS\Sauvegarde de sécurité

2. S’assurer que Microsoft Access 2007/10/13/16 (32-bit uniquement) est installé.
S’assurer que MS Access a accés a C:\LIMS et aux sous-dossiers ajoutés comme
emplacements approuvés (voir le chapitre précédent).

3. Télécharger et extraire une version précédemment inutilisée de la derniére interface
LIMS pour Lasers 2015 (e.g. LIMS pour Lasers 2015 10.092.zip) sur C:\LIMS\Frontend.

4. Télécharger et extraire une version précédemment inutilisée de la base de données
backend spécifique a I'instrument du laboratoire (e.g. LIMS Backend pour Picarro.zip)
sur C:\LIMS\Backend.

5. Penser a renommer la base de données principale LIMS avec un nom plus descriptif
comme par exemple “Mon Laboratoire LIMS Backend.accdb”.

6. Conserver des copies enregistrées des fichiers ZIP non ouverts de sauvegarde en
sécurité.

7. Dans le dossier Frontend, ouvrir le fichier “LIMS pour Lasers 2015 10.092.accdb”, ou une
version ultérieure. Il est également possible de créer un raccourci Windows vers ce
fichier sur le bureau pour un acces facile.

8. Sil’avertissement de sécurité suivant s’affiche, les “Emplacements approuvés” n’ont pas été
définis correctement — voir la section précédente :

11



Microsoft Access Security Motice

@ A potential security concern has been identified.

Warning: It is not possible to determine that this
content came from a trustworthy source. You should
leave this content disabled unless the content provides
critical functionality and you trust its source.

File Path: C:\...OR LASERS 2015YTEST LIMS\LMIPREFS. ACCDE

This file might contain unsafe content that could harm yaur
computer. Do you want to open this file or cancel the operation?

Mare information

% |[=

Cpen ] [ Cancel

9. Cliquer sur “Ouvrir” (I'avertissement n’apparaitra pas si les emplacements approuvés sont
définis correctements).

10. LIMS pour Lasers 2015 demandera I'emplacement de la base de données “Back-end”.

-

LIMS

|

I_ Previously it was: ENLIMS for Lasers Back-end DB 20120502.accdb

@5 Cannot find the database for the analysis and sample data,

Please find the database for your samples and analyses.

oK

11. Cliquer sur “OK”, et utiliser la boite de dialogue pour accéder a C:\LIMS\Backend et cliquer
sur “Select” pour sélectionner le fichier de base de données Picarro ou Los Gatos Research,
ou celui qui a été renommé et copié précédemment a I'étape 4 ou 5.
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@ Find Your Backend Access Databaze | 3 |
. ¢ Computer b Local Disk (C:) » LIMS » Backend v | 44 Wl Search Backend yel
Organize » MNew folder = « [ .@.
@ Mi: MName ° Date modified Type Size
E_n LIMS BACKEND DE for LGR 20121002.accdb 2012-10-04 08:52 Microsoft Access ... 2416 KB
W Fa| o (] LIMS BACKEND DB for Picarro 20121002.accdb 2012-10-04 09:25 Microsoft Access ... 2308 KB
ol
81 \
Ei
= Lit
E
al
=
H -
File name:  LIMS BACKEND DB for LGR 20121002.accdb A [Access Files (*.mdb;*.accdhb) v]
Tools - ’ Select |v] ’ Cancel ]

12. Ensuite, un message d’accueil apparaitra. Cliquer sur OK (un avertissement de sécurité
apparaitra si les emplacements approuvés n’ont pas été correctement configurés), cliquer sur
“" ”
Select”:

(avs i ==

Welcome to LIMS Light for Lasers,

Currently, U.5. paper (85" x11") is enabled for reports. To change this option,
click Special Feature on the Main Menu and click Options.

13. Une note de rappel indiguant qu’un instrument laser doit étre installé dans la base de
données du laboratoire peut apparaitre. Cliquer sur “OK”. Un autre rappel concernant la
création de sauvegardes quotidiennes peut également apparaitre. Dans ce cas cliquer a
nouveau sur “OK”.

LIMS

You need to install an instrument. Please click the Special Features button on the
Main Menu and click the Instrurments button.
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14. Si LIMS pour Lasers 2015 a été installé avec succes, I’écran suivant apparaitra lors du

lancement de I'application :

Organization Mame  LIMS for Lasers 2015

View Projects —»

Sample and Analysis
Survey of
Unreported Projects

Sample Information

Create Sample List
for Instruments

Analyses in Progress

Import Data from
Instruments

Find a Sample —»

Apply Data Normalization

Import a New Project
from Excel Submission

Search For Ssamples
Using Criteria

Evaluate
Samples in Progress

Create a New Project

Print / Export
Sample Range

Print / Export
Samples in Progress

Add f Edit a Customer

View / Edit Information
about sample Analyses

Store Sample Results
to Projects

Add Stored Samples Back
to In Progress

Track My Lab QA/QC |

Special Features

Watar
Resources
IAEA | Programme

LIMS pour Lasers 2015 page d’accueil.

Inscription a I'assistance

Il est recommandé de s’inscrire a I'assistance LIMS pour Lasers par courriel tbcoplen@usgs.gov
afin d’étre informé des mises a jour importantes. Les suggestions des utilisateurs pour
améliorer LIMS pour Lasers 2015, les rapports d’erreurs, et les suggestions pour améliorer le
manuel utilisateur sont également appréciées.

Remarque : Pour les utilisateurs Européens et les autres utilisateurs internationaux, les parameétres régionaux de
Windows peuvent utiliser un point ou une virgule comme séparateur décimal. LIMS pour Lasers 2015 fonctionne
correctement avec les deux ; dans ce manuel le point est utilisé comme séparateur décimal.
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4.2 Mise a jour LIMS pour Lasers 2012

Pour les laboratoires utilisant le LIMS pour Lasers original (par exemple <v.10.69) de 2012, suivre
la méme procédure que celle indiquée ci-dessus pour un nouveau laboratoire, mais utiliser le
fichier base de données backend LIMS pour Lasers existant. Un redémarrage du LIMS pour Lasers
2015 sera nécessaire. La base de données principale existante reste inchangée.

4.3 Configurer LIMS pour Lasers 2015 dans un
laboratoire utilisant v.9

Pour les laboratoires utilisant LIMS for Light Stable Isotopes v.9x, suivre la méme procédure que
celle d’un nouveau laboratoire (indiquée ci-dessus), mais utiliser le répertoire existant LIMS v.9x
backend. Certaines mises en garde dans les paragraphes précédents ne sont pas pertinentes. A
I’étape 11, sélectionner la base de données principale backend LIMS (v.9x) existante. Un
redémarrage du LIMS pour Lasers 2015 sera nécessaire.

Remarque : Lors de l'utilisation d’'une base de données v.9x (backend), seuls les “W” (par
exemple : eau (water) 6180, §'70 et 62H) et les analyseurs seront visibles par I'utilisateur. Ceci est
intentionnel : les spectrometres isotopiques de masse (IRMS) ou tout autre équipement de
mesure isotopique (par exemple C->carbonates, S->soufre, etc.) ne seront pas visibles, bien qu’ils
soient toujours présents dans la base de données principale (backend). Les résultats de §°H et
680 des échantillons d’eau analysés par IRMS apparaitront également dans le LIMS pour Lasers
2015, et peuvent étre évalués avec n‘importe quelle valeur 6 d’'un analyseur laser. Il n’y a aucun
risque pour la base de données principale (backend), et toutes les préférences v.9x sont
conservées. Il est possible d’alterner sans probleme entre LIMS for Light Stable Isotopes et LIMS
pour Lasers 2015. Le personnel de laboratoire utilisant uniquement des spectrometres lasers
peut préférer utiliser uniquement LIMS pour Lasers 2015 en raison de toutes ses nouvelles
fonctionnalités.

Remarque : Lorsque de nouveaux projets concernant I’analyse isotopique d’échantillons d’eau
sont ajoutés a I'aide de v.9x, au démarrage de LIMS pour Lasers 2015 |'utilisateur en sera avisé.
Cet avis est émis uniquement a titre informatif.

4.4 Initiation rapide a l'utilisation de la base de
données (Backend)
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Les chapitres suivants décrivent comment utiliser LIMS pour Lasers 2015, ajouter de nouveaux
instruments laser, concevoir et créer de nouveaux modeles de séquences analytiques, mesurer
et normaliser les données, et présenter les résultats. Les informations contenues dans ce manuel
doivent étre étudiées pour bien comprendre le fonctionnement du logiciel.

Pour permettre aux nouveaux utilisateurs d’utiliser rapidement le logiciel, une base de données
(backend) LIMS pour Lasers 2015 et des modeéles de séquences analytiques préts a 'emploi pour
les analyseurs lasers Los Gatos Research et Picarro sont mis a dispositions (voir Chapitre 3.1).
L'utilisation de cette base de données backend suppose que :

e L’analyseur Picarro a le préfixe “P” (par défaut) dans le logiciel.

e L’analyseur Los Gatos Research a le préfixe “L” (par défaut) dans le logiciel.

e D’utiliser un modéle de séquence analytique pour 10-, 20-, ou 30-échantillons avec les
standards internes USGS.

e Les valeurs isotopiques des standards internes et de controle sont fournies dans les
modeles et doivent étre modifiées par I'utilisateur — Les valeurs initialement renseignées
dans le fichier sont nulles ou égales aux valeurs isotopiques des standards utilisés par
I"USGS.

Pour les utilisateurs Los Gatos Research :

1. Télécharger la base de données backend de Los Gatos Research LIMS pour Lasers 2015 a
partir du lien fourni ci-dessus.

2. Lire les Chapitres 4-8 pour personnaliser le LIMS pour Lasers 2015, et modifier ou
ajouter les valeurs isotopiques des standards internes et créer les modeles de séquence
analytique.

3. Aller au Chapitre 8.9 pour commencer I'analyse des échantillons.

Pour les utilisateurs Picarro :

1. Télécharger la base de données backend de Picarro LIMS fpour Lasers 2015 a partir du
lien fourni ci-dessus.

2. Lire les Chapitres 4—8 pour personnaliser le LIMS pour Lasers 2015, et modifier ou
ajouter les valeurs isotopiques des standards internes et créer les modéles de séquence
analytique.

3. Aller au Chapitre 8.9 pour commencer I'analyse des échantillons.

4.5 Vérification de la version LIMS pour Lasers

Le logiciel LIMS pour Lasers est continuellement mis a jour en fonction des commentaires des
utilisateurs. Les mises a jours sont mises a disposition sur les liens des sites Web mentionnés
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précédemment. Pour déterminer la version de LIMS pour Lasers dont vous disposez, cliquez sur
le bouton “About” de la page d’accueil (voir ci-dessous).

Pour mettre a jour LIMS pour Lasers, télécharger le nouveau fichier zip et extraire les fichiers
dans l'interface utilisateur. Suivre I'étape 3, puis I’étape 7 de la Section 4.1. Si un « raccourci »
vers le dossier d’interface sur le bureau a été créé précédemment, veiller a mettre a jour le
raccourci avec la derniere version.

About LIMS for Lasers 2015 [ =2 |

LIki% for Lasers 2015
Yersion 10,092 for Microsoft Access 2007-2016 December 2, 2016

TylerB-Coplen

L5, Geological Survey

431 Mational Center

Reston, Virginia 20192 USA
E-rnail: thcoplen@usgs.gov

With Assistance from:

L. . Wassenaar

International Atornic Energy Agency
Vienna, Austria

E-rnail: Lwassenaar@iaea.org

DISCLAIMER and NOTICE

Please refer to the USGS Software User Rights Motice
(http://fwater.usgs.gov/software/help/notice/) for use, copyright, and distribution
information. Although this software has been used by the U5, Geological Survey
(U5G5), no warranty, expressed or implied, is made by the USG5 or the .5,
Government as to the accuracy and functioning of the program and related
program material nor shall the fact of distribution constitute any such warranty,
and no responsibility is assumed by the USGS in connection therewith, The
software has been tested, but there could be undetected errors, Users whao find
errors are requested to report them to the USGS.
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4.6 Personnaliser les parametres du Laboratoire

Avant d’ajouter un(des) instrument(s) laser au logiciel LIMS pour Lasers 2015, il est nécessaire
de personnaliser les parameétres du laboratoire (emplacement, nom du laboratoire, format
d’impression, imprimante, etc.). Ces personnalisations créent un nouveau fichier dans le
répertoire LIMS appelé “LM9PREFS.ACCDB”, contenant les informations renseignées. Selon la
configuration de I'ordinateur, I'extention de fichier .ACCDB peut ne pas étre visible.

Le fichier “Preferences” doit étre placé dans le méme répertoire que le fichier d’interface LIMS
(frontend). Si le fichier LM9PREFS est supprimé par erreur, les personnalisations seront perdues
et LIMS reviendra aux valeurs par défaut. De méme si une mise a jour de l'interface LIMS pour
Lasers 2015 (frontend) est installée. Cependant, si I'interface utilisateur est déplacée vers un
nouveau dossier et que le fichier LMOPREFS.ACCDB n’a pas été déplacé, LIMS pour Lasers 2015
créera un autre fichier de préférences contenant les paramétres personnalisés du laboratoire.

@ Afin de se protéger contre la suppression et les entrées erronées, tous les formulaires
éditables dans le LIMS pour Lasers 2015 exigent que |’utilisateur clique sur le bouton “Edit” en
haut de I’écran avant de pouvoir effectuer des modifications. Cela peut paraitre déroutant au
début, mais cette fonctionnalité protege I'utilisateur ! Cliquer sur “Edit” - deviendra une
habitude.

Sur la page d’accueil — Cliquer sur “Special Features” / Options. Cliquer sur “Edit” (le contrdle
passe maintenant a “Save”).

e Entrer le nom de l'institution ; sélectionner le pays et le format du papier pour
I'impression.

e Le choix “Any Installed Printer” ouvrira une boite de dialogue pour choisir I'imprimante
Windows, au lieu de proposer directement I'impression Windows par défaut.

e Agrandir LIMS force I'affichage de |la page en plein écran. Les fonctionnalités de
facturation sont facultatives — activer ou désactiver selon les besoins.

e L’identification (ID) de chaque échantillon et les informations abrégées sur le projet
apparaissent avec plus de détails lors de I'impression de la liste d’échantillons ; le niveau
de détails souhaité est adaptable en fonction des préférences du laboratoire.

La personnalisation des options par 'utilisateur est présentée dans le Chapitre 6.5. Les
fonctionnalités de facturation sont indiquées dans le Chapitre 13.3.
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Une fois les parametres renseignés, cliquer sur “Save”, puis “Close”, et “Close” encore une fois

pour retourner a la page d’accueil.

Options

Edit | Close |

General Preferences

Organization name: |Drgan'|zat'|crn Name

Default country: [US —= United States of America =
Used in forms
Paper Size for Reports — Print Destination ——
¥ US letter +  Default Printer
A4 " Any Installed Printer

Use meters as default for distances instead of feet

™
[T Maximize LIMS Main Menu form
v

Include Sample ID and abbreviated project information
on printout of List of Samples to be analyzed

<]

Display Invoices

MNames for Samples Form and for Excel
File to Import New Projects

Sample 1D: |Sample In]

User Def Caption 2: [Aquifer

User Def Caption 3: |River/Lake

User Def Caption 4: |Conductivity

User Def Caption 5: |Temperature

User Def Caption 6&: |pH

Caption 7: |Alkalin'ltv

Other Info: |Dth er Info

Top: [Top

Bottom: |Ecrtt|:rn'|
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4.7 Emplacement de la base de données LIMS pour
Lasers 2015 (Backend)

Il est recommandé de s’assurer que I'emplacement de la base de données LIMS pour Lasers
2015 (backend) soit définie et qu’une sauvegarde soit fréquemment générée a un
emplacement également défini.

1. Cliquer sur “Special Features”.
2. Cliquer sur “Backend Database” — La fenétre suivante apparait :

BackEnd and FrontEnd Databases

As a Microsoft Access database is used, it expands. To remove the unused space and reduce file size, users Close
M can set LIMS to compact automatically the frontend LIMS database. This process is similar to defragmenting
a disk drive.

Users may compact the backend LIMS database as follows.

1. Close LIMS and make a backup of the backend LIMS database in case of problems.
2. In Office 2007 - 2013, open the backend database.

3. Click the Office button.

4. Select Manage, Compact and Repair database.

Back-end LIMS database CountryfLocation Codes
Back-end Database Location: Version of Country/Location Codes in Backend DB
|C:\DUMP\LIM5 BACKEND DB FOR LGR 20121002 ACREEB 2012

Connect to a Different Back-end Database

[~ Compact LIMS back-end database once {next time LIMS closes)

Monday To Sunday Backups of Back-end LIMS database

[T Enable creation of as many as 7 backups (Monday, Tuesday, Wednesday,
Thursday, Friday, Saturday, and Sunday)

Location of Monday to lay Backups of Back-end Database:
[@:\UMS Archivel,

Change Location

Front-end LIMS database

Front-end Database Location and Name:
|C:\Dump\LIM5_for_Lasers 10_071b.accdb

v Always compact LIMS front-end database when closing LIMS

3. Le champ “Backend Database location” indique I'emplacement assigné a la base de données
principale. Si I'emplacement n’est pas celui souhaité, cliquer sur “Connect to a Different
Backend Database” et indiquer le chemin du dossier ou se trouve la base de données
principale LIMS.

4. L'option “Compact LIMS” force la compression de la base de données

5. Activer (ou désactiver) les sauvegardes, et indiquer leur emplacement. LIMS effectue une
sauvegarde tous les 7 jours (par exemple, une sauvegarde effectuée le lundi est remplacée
par une sauvegarde effectuée le lundi suivant). Cette option offre une semaine de protection.
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Remarque : Les sauvegardes ne sont effectuées que lorsque LIMS pour Lasers 2015 est fermé.
Ces sauvegardes ne sont PAS automatiques. |l est fortement recommandé aux utilisateurs
d’utiliser d’autres moyens réguliers pour automatiser les sauvegardes (réseau, DVD, clé USB,
Cloud etc.).
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5 Ajouter un nouvel instrument Laser
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5.1 Ajouter un instrument Laser Los Gatos
Research DLT-100 série 24 D

Pour afficher, ajouter ou supprimer les analyseurs isotopiques de I'eau liquide 2007-2013 Los
Gatos Research DLT-100/24D dans le LIMS pour Lasers 2015 :

1. Cliquer sur “Special Features”.
2. Cliquer sur “Instruments”.

Dans la fenétre suivante, cliquer sur “Add”.

Instrurnents
uist | 14|« 707 » [0} Edit Add | Delete Close

General Information and Preferences

Instrument 1D: ITE[

short Name: |LGR

Sample Export Format: |Los Gatos Research =
[T Check for missing analyses when opening LIMS

IT Number of injections of each sample to Ignore

Exemple : ancienne génération analyseur isotopique de I’eau Los Gatos Research DLT-100.

3. Selectionner “L” dans le menu déroulant “Instrument ID”.
4. Entrer dans le champ “Short Name” une abréviation pour I'analyseur Los Gatos

Research.
5. Dans le menu déroulant “Sample Export Format”, choisir “Los Gatos Research”.

Pour supprimer I'analyseur Los Gatos Research, cliquer sur “Delete”.

Si des analyses isotopiques réalisées avec I'instrument ont déja été importées dans le LIMS pour
Lasers 2015, il ne peut pas étre supprimé.
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5.2 Ajouter un instrument Laser Los Gatos
Research IWA-35EP ou TIWA-45EP

Pour afficher, installer, ou supprimer les analyseurs isotopiques de I'eau liquide (2014-a
aujourd’hui) Los Gatos Research IWA-35EP ou TIWA 45-EP dans le LIMS pour Lasers 2015:

1. Ouvrir LIMS pour Lasers 2015.

2. Cliquer sur “Special Features”.

3. Cliquer sur “Instruments”.

4. Cliquer sur “Add”. Puis, modifier comme décrit ci-dessous.

Instruments

tst | 4]« 77 v [m] Edit Add | Delete | Close |

General Information and Preferences

Instrument I1D: ITE[

Short Name: |TIWA 45EP

Sample Export Format: |Los Gatos Research 2014 z B3
[T Check for missing analyses when opening LIMS

IT Number of injections of each sample to lgnore

& 1 ?D Information and Preferences

W &Y70 capability

Exemple : Analyseur isotopique de I'eau liquide Los Gatos Research TIWA 45 EP.

5. Selectionner “L” dans le menu déroulant “Instrument ID”. (remarque : cette lettre peut
étre modifiée et doit correspondre au préfixe dans le fichier de sortie de l'instrument).

6. Entrer dans le champ “Short Name” une abréviation pour I'analyseur Los Gatos
Research

7. Dans le menu déroulant “Sample Export Format”, choisir “Los Gatos Research 2014”.

Facultativement, si I'instrument mesure 6§70, cocher la case “6'0 Capability”.

9. Cliquer sur “Save”, puis cliquer sur “List” — le nouvel instrument Los Gatos Research
devrait apparaitre.

o0

Pour supprimer I'analyseur Los Gatos Research, cliquer sur “Delete”.
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Si des analyses isotopiques réalisées avec I'instrument ont déja été importées dans le LIMS pour
Lasers 2015, il ne peut pas étre supprimé.

Nombre d’injections

Pour obtenir de meilleurs résultats sur les instruments Los Gatos Research, il est recommandé
d’effectuer un total de 9 injections par échantillon et d’ignorer les 4 premieres (comme défini
dans le manuel d’utilisation de I'instrument). Voir la justification au Chapitre 8.2.

Le nombre d’injections a ignorer est spécifique a I'instrument et doit étre inférieur au nombre
total d’injections par échantillon défini dans le modéle de séquence analytique “Analysis
Template”.

Préfixe de l'instrument

Le préfixe d’identification de I'instrument (ID) “L” est prédéfini par défaut sur tous les nouveaux
instruments de Los Gatos Research. Pour les laboratoires possédant plusieurs instruments Los
Gatos Research, un ID unique doit étre attribué a chacun (L, M, N...).

e Surlesinstruments DLT-100/24D plus anciens (LGR de premiére génération), la
modification du préfixe d’identification nécessite I'acces au Shell LINUX de I'instrument
et une modification mineure dans le fichier .INI. Contacter Los Gatos Research pour
obtenir les instructions nécessaires pour effectuer la modification du préfixe ID par
défaut sur les analyseurs de premiére génération.

e Sur les instruments plus récents LIWA/TIWA -35/45EP (nouvelle génération, 2014-
présent), le préfixe de I'instrument peut facilement étre modifié a partir du panneau de
configuration de I'instrument (voir le manuel d’utilisation Los Gatos Research
LWIA/TIWA et l'illustration sur la page suivante).

Pourquoi le bouton LIMS est grisé sur I'instrument Los Gatos ?

e Certains instruments LIWA/TIWA -35/45EP ne possédent pas I'option LIMS. Aucun
bouton ou un bouton LIMS grisé devrait apparaitre sur I’écran principal.

e Pour remédier a cela, une mise a jour du firmware sur Los Gatos Research est
nécessaire. Cette mise a jour est facilement réalisable par |'utilisateur en 10-15 minutes.
La version du firmware requise doit étre vérifiée sur I'instrument, Setup -> Time/Files.
Dans la partie inférieure droite de la fenétre, vérifier la date de création du logiciel (voir
figure page suivante). Les possibilités sont :

o Créé le 6 aolt 2015 ou apres, pour les instruments de type “dual-isotope”
o Créé le 16 décembre 2014 ou apres, pour les instruments de type “triple-
isotope”
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Format de date requis pour la sortie LIMS

e Le format de date requis pour LIMS est “Absolute Local ISO 8601”. Vérifier dans Setup ->
Time/Files et si nécessaire, modifier le parametre approprié (voir figure ci-dessous)

Autoinjector Laser Adjust Septum

* Close
Modifier le préfixe ID de I'instrument Los Gatos Research et le format de la date dans I'onglet Time/Files.
Attention : Si plusieurs instruments laser sont utilisés, il faut s’assurer qu’ils n’ont pas le méme

préfixe d’identification ! Le suivi des données des échantillons du LIMS pour Lasers 2015 se fait
via le préfixe ID de l'instrument.

Attention : Si I'instrument est envoyé en réparation et que Los Gatos Research remplace le
disque dur, vérifier que Los Gatos Research ait restauré le préfixe ID et les valeurs analysées au
moment du retour de I'instrument.
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5.3 Ajouter un instrument Laser Picarro

Pour afficher, ajouter ou supprimer un analyseur isotopique de I’eau liquide Picarro (11xx-2xxx

générations) dans le LIMS pour Lasers 2015 :

1. Ouvrir LIMS pour Lasers 2015.
2. Cliguer sur “Special Features”.
3. Cliquer sur “Instruments”.

Dans la fenétre suivante, cliquer sur “Add”.

Instruments

IT Save | Cancel |

General Information and Preferences

Instrument ID: | P |«

Short Name: |Picarro 2140i

Sample Export Format: |P'||:arr|:r »
[~ Check for missing analyses when opening LIMS

IT Number of injections of each sample to Ignore

& 1 ?D Information and Preferences

W 8170 capability

4. Entrer “P” dans le menu déroulant “Instrument ID”.

Entrer dans le champ “Short Name” une abréviation pour I'analyseur Picarro.

6. Dans le menu déroulant “Sample Export Format”, choisir “Picarro”. Si I'instrument est
un 2140i ou plus récent, il mesure 670, cocher la case “6%70 Capability”.

7. Cliquer sur “Save”, puis cliquer sur “List” — le nouvel instrument Picarro devrait
apparaitre.

b

Pour obtenir de meilleurs résultats sur les instruments Picarro, il est recommandé d’effectuer
un total de 8 injections par échantillon et d’ignorer les 4 premieres (comme ci-dessus). Voir la
justification dans le Chapitre 8.2.

Pour supprimer I'analyseur Picarro, cliquer sur “Delete”.

Si des analyses isotopiques réalisées avec I'analyseur Picarro ont déja été importées dans le
LIMS pour Lasers 2015, I'instrument ne peut pas étre supprimé.
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Nombre d’injections

Le nombre d’injections a ignorer est spécifique a chaque instrument. Le nombre total
d’injections pour chaque échantillon d’eau sur I'instrument Picarro est configuré dans le
I’échantillonneur automatique PAL (PAL handled device) (par exemple : série 11xx ) ou dans le
logiciel de configuration de I’échantillonneur automatique G2000 (G2000 Autosampler
Configurator Software) (exemple : série 21xx).

Préfixe de I’instrument

Le préfixe d’identification de I'instrument (ID) “P” est codé dans le logiciel Picarro Coordinator
INI. Pour les laboratoires possédant plusieurs instruments Picarro, un préfixe ID unique doit étre
attribué par instrument (exemple P, Q, T). Pour cela, il sera nécessaire d’éditer manuellement les
fichiers Coordinator.ini a l'aide du logiciel NotePad++ en changeant simplement la lettre
selectionnée dans la rubrique “Instrument prefix”.

Remarque : Il existe plusieurs fichiers Coordinator INI pour chague méthode (exemple Haute
précision, Haute performance, 1’0 dans N,, etc.). Par conséquent, il est nécessaire de modifier le
préfixe ID dans plusieurs fichiers INI si plusieurs modes sont utilisés. Ce n’est pas une tache
compliquée ; Contacter le support technique Picarro pour obtenir les instructions détaillées sur
la maniére de modifier le préfixe ID par défaut de I'instrument dans les parameétres.

Attention : Si plusieurs instruments laser sont utilisés, il faut s’assurer qu’ils n’ont pas le méme
préfixe d’identification ! Le suivi des données des échantillons du LIMS pour Lasers 2015 se fait
via le préfixe ID de l'instrument.

Attention : Si 'instrument est envoyé en réparation et que Picarro remplace le disque dur,
vérifier que Picarro ait restauré le préfixe ID et les valeurs analysées au moment du retour de
I'instrument.
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6 Clients, projets et échantillons
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6.1 Ajouter et modifier des clients

Avant que les échantillons d’eau puissent étre analysés et enregistrés a I'aide du LIMS pour
Lasers 2015, ces échantillons doivent étre associés a un “Client” et a son “Projet”. Un client est
généralement la personne qui fournit un modeéle avec la liste d’échantillons a analyser et a qui
les résultats des analyses isotopiques sont rapportées. Un client peut étre un laboratoire ou du
personnel technique. LIMS pour Lasers 2015 suit tous les clients du laboratoire et les
informations associées a leurs données.

Une liste de clients peut étre pré-remplie, ou des clients peuvent étre ajoutés individuellement
au fil du temps. Toujours s’assurer que le client existe avant de tenter de créer le projet. Il
convient de préter attention a I'orthographe et d’éviter la duplication du méme nom de client
(exemple Bill Smith, William Smith).

Pour ajouter un nouveau Client :

1. Sur la page d’accueil du LIMS, cliquer sur “Add/Edit a Customer” dans la colonne
“Projects”.

2. Cliguer sur “Add”.
3. Entrer le nom, prénom, d’autres informations facultatives et I'adresse du client.
4. Cliquer sur “Save”, puis cliquer sur “List” pour afficher la liste actuelle des clients.
5. Pour supprimer un client, cliquer sur “Delete”.

Customers

List | W]« 72T » 0] Edit | Add | Delete | Close |

General Information

Customer Number: |4 Last Edit: |2013-05-23 11:48:26

Last Name: [Wassenaar

First Name: |Lecnard

Middle Name: |

Institution: |Internat'|crna| Atomic Energy Agency

Address Line 1:|Isotope Hydrology Section

Address Line 2: [Wagramerstrasse

City: [vienna

Country: [AT —= Austria

[l &

State/Province: |DDQ --= Wien (Vienna)

Postal Code: |

Phone: |

Email: |L_Wassenaar@'|aea.org

Fax: |
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Les informations minimum requisent pour ajouter un client sont le nom et le prénom ; tous les
autres champs sont facultatifs. Les informations clients peuvent étre mises a jour
ultérieurement en sélectionnant le nom du client dans le menu “List” et en cliquant sur “Edit”.
Les clients “Reference” et “Test” sont des entrées prédéfinies qui peuvent étre utilisées pour
effectuer des tests ou pour la calibration des standards internes.

Remarque : Si des analyses isotopiques d’un projet client ont déja été importées dans le LIMS
pour Lasers 2015, le client ne peut pas étre supprimé.

6.2 Ajouter des Projets et des échantillons

Un projet est défini comme un ensemble d’échantillons envoyés par un client pour I'analyse
6°H et 6'0/6Y0 dans un but précis et/ou un endroit spécifique (exemple. Nom du projet,
Localisation).

LIMS pour Lasers 2015 possede des projets pré-enregistrés pour la mesure des standards
internationaux (exemple VSMOW?2, SLAP2) et pour les standards internes a chaque laboratoire.
Un projet test est également inclus — il est généralement utilisé pour des échantillons non réels
ou pour des échantillons déja connus. Ces projets ne doivent pas étre supprimés. Les mesures
des standards de laboratoire et les échantillons d’eau tests peuvent étre ajoutés et modifiés au
sein de ces projets.

Les nouveaux projets clients peuvent étre crées de deux manieres :

e Ajout manuel d’un client et de toutes les informations sur les échantillons
e Importation automatique des échantillons du client a I'aide d’'un modele Excel de liste
d’échantillons

La deuxiéme option peut étre préférable, car elle contient les informations fournies par le client
et accompagne généralement I'envoi des échantillons d’eau au laboratoire. L'importation de
ces informations a partir d’'un modeéle Excel est I'option préférée dans LIMS car elle garantit
gu’il n’y a pas d’erreur typographique de la part du personnel du laboratoire (voir les exemples
de modeéle Excel de liste d’échantillons).
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Find Project

Select Project Criteria List of Selected Projects Close
. N + Save
Name: | v Purpose contains: - Save List of Projects as Excel File |
Print
After (date): Location contains:
Before (date): [ Projects Ready To Report Print Reports of All 5 Selected Projects |
Create Excel Files of Data of Selected Projects (5 Files) |
Combine Data of Selected Projects and Save As a Single Excel File |
Open Selected Project Remove a project from the window below by pressing the Delete key on the keyboard {does not remove the project from LIMS)
A A A A A A
81 81 8l 8l 8l 8 |
Submission |LastName Range Purpose Location Reported
1/1/1995 Reference . . . .| W-4 Reference Gas Proxy for Lasers-Donotdelete . . . . . . . . . . . . . . . .. .. ... 9/1/2012
9/27/2012 |Test . . . . . . W-1to W-2 Testor Dummy Samples . . . . . . . . . L L L 9/27/2012
9/27/2012 |Reference . . . . W-3 Wash and Conditioning Sample . . . . . . . . . . . . .. ... 9/27/2012

9/27/2012 |Reference . . . . W-5to W-30 International References . . . . . . . . . . . . . L. L 9/27/2012

Reference . . . . W-31to W-69 lab References . . . . . . .. 000000 L

Page de résumé du projet.

Recherche de projet

Comme au fil du temps les projets s’accumulent dans la base de données, LIMS pour Lasers
2015 posséde des capacités de recherche puissantes pour localiser rapidement les données et
les projets des clients. Il est possible de rechercher des projets en utilisant une combinaison de
critéres d’information (complets ou partiels) :

e Nom du client

e Obijectif : qui contient du texte spécifié, tel que ‘Fuite’

e Avant et/ou aprés une date spécifiée

e Projet achevé ou inachevé

e Localisation du projet : qui contient du texte spécifié, tel que ‘Texas’

32



Classification des projets

La classification rapide des projets peut étre effectuée en cliquant sur I'en-téte souhaitée,
comme par exemple Date (‘ After (Date) ‘ ou ‘Before (Date)’), Nom (‘Name’), code
d’identification (‘ID range’), Objectif (‘Purpose contains’), Localisation (‘Location contains’).

Suivi et exportation de projets

La recherche, I'exportation et la combinaison de plusieurs projets dans un seul rapport ou un seul
ou plusieurs fichiers Excel se font sur la page de résumé du projet (‘Project overview page’). Les
résultats de projets de laboratoire recherchés peuvent étre organisés, imprimés ou enregistrés
dans des fichiers Excel. Cette fonction offre un moyen rapide d’acquérir, et de résumer les
informations d’activité du laboratoire pour des rapports annuels (exemple: combien
d’échantillons et de projets le laboratoire a réalisé en 2015 ?).

Find Project

select Project Criteria List of Selected Projects Close
v Save . . .

Save List of Projects as Excel File |
T Pprint

Name: | ) Purpose contains:
After (date): Location contains:
Before (date): [ Projects Ready To Report

Print Reports of All 5 Selected Projects |

Create Excel Files of Data of Selected Projects (5 Files) i

Combine Data of Selected Projects and Save As a Single Excel File |

81 81 81 8l 8l 8 |
Submission |LastName Range Purpose Location Reported
1/1/1995 Reference . . . .| W-4 Reference Gas Proxy for Lasers-Donotdelete . . . . . . . . . . . . . . . ... .. .. 9/1/2012
9/27/2012 |Test . . . . . . W-1to W-2 Testor Dummy Samples . . . . . . . . . . . ... L. 9/27/2012
9/27/2012 |Reference . .. W-3 Wash and Conditioning Sample . . .|9/27/2012

f

| Refl
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Informations sur le projet

Un projet s’ouvre en le sélectionnant et en double cliquant sur son nom. Le bas de la fenétre
affiche le résumé des informations obligatoires et facultatives du projet, notamment :

e La date de I'arrivée ou de I'enregistrement des échantillons (obligatoire)

e Le nom du client (obligatoire)

e Objectifs — un champ descriptif (facultatif)

e Localisation - un champ descriptif (facultatif)

e Plage d’identification (les numéros W-XX sont automatiquement attribués par le LIMS)
e Champ de commentaire pour d’autres informations pertinentes sur le projet (facultatif)
e Nombre total d’échantillons et type et nombre d’échantillons en attente

e Ladate alaquelle les résultats finaux ont été envoyés au client

Projects
List All Projects ||« 730 » [m | Edit | Delete | Close |
]
Show Samples Export Results Delta Plot Invoice Print Labels
Print Report Find Project By Invoice No Print Small Labels

Add samples to Instrument Template

[ Unpaid Invoices

Last Changed: |11/20/2014

General Information

Delta Values Date Results Reported: [2/1/2012
Submission: |6/6/2006 _E & 52Hand 880 Companion 817G and 6,/6/2006 Reference,
" 8170 and &80 5180 project: [W-8389 to W-8427

Project No: 506

Customer: |Reference =]

Range: |w-31 to W-69

Purpose: |IAEA Lab Standards & Controls

Location: |Vienna

Project
Comments:

Number of samples with missing delta values:| 22 of | 39 samples
Number of Missing &2H Samples:| 21
Number of Missing 615055mple5: 22

En haut de la fenétre ‘Projects’ sont affichés divers éléments d’action pertinents pour le projet
sélectionné (boutons gris). Ces éléments comprennent :

e Modifier et afficher le détail des échantillons individuels ‘Show Project Samples’
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e Ajouter des échantillons au modéle de séquence analytique de I'instrument (en bleu,
‘Add Samples to Instrument Template’)

e Créer / Afficher le projet complémentaire pour 670 (facultatif)

e Imprimer des étiquettes pour les échantillons ou les fioles de 2-mL (‘Print Labels’)

e Imprimer une copie du rapport de projet du client (‘Print Report’)

e Tracer le graphique de corrélation 62H en fonction 6§80 des résultats (‘Delta Plot’)

e Exporter les résultats vers une feuille de calcul Excel (‘Export Results’)

e Fonctionnalités pour les factures clients (‘Invoice’) (facultatif)

e Supprimer un projet — cliquer sur le bouton “Delete” — Cette action ne peut étre
effectuée que si les analyses n’ont pas été importées dans le LIMS pour Lasers 2015

Les informations ci-dessus peuvent étre modifiées en cliquant sur le bouton “Edit “ en haut de
la fenétre.

Echantillons et analyses

Cliquer sur le bouton “Show Samples” permet d’afficher les informations de chaque échantillon
du projet. La navigation a travers les échantillons se fait a |'aide des fleches du bouton “List All
Samples” de la partie supérieure gauche de la fenétre ou avec la molette de la souris
d’ordinateur.

Samples
List All samples | | || 31 » |PI ||Referen|:e, 6/6,/2008 Edit | Analyses | Print Project | Close |
our Lab ID:‘W 31 Sample ID: |W-31 Control
SZH Aquifer:l
River,’Lake:l
Comment:| Suctivi
Delta Value:-61 40 % Lozt
Temperature: |
18 pH: |
L] Alkalinity: |
Comment:| Other Info: [IHL Lab 5td &
Delta Value:|-8.640 Hoo
Decimal Degrees
Lat:l Lcmg:|
Accuracv:l =]
Meters Collection Date: |
Elevation: End Collection Date: |
Top: ,7 Country: |AT - Austria [=]
Bottom: ,7 State/Province: |DDB —», 'Wien [Vienna) L]

Dans la fenétre ‘Samples page information’ sont résumées toutes les informations concernant
les échantillons :
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e |D attribué a I’échantillon par le laboratoire (de type W-nombre attribué par le LIMS).
e Les résultats des analyses 6?H et 680/ 670, s’ils ont été évalués et stockés.
e Diverses informations facultatives concernant I’échantillon éventuellement renseignées

par le client.

Cliquer sur le bouton “Analysis” permet d’ouvrir une nouvelle fenétre qui fournit des
informations plus détaillées sur I'analyse isotopique dudit échantillon comme par exemple la
date d’analyse, I'analyseur utilisé, la méthode etc. Cette fenétre ne s’ouvrira qua si I'analyse des

échantillons est terminée.

Analysis
tist [14[< [ »[m]

Edit | Close |

sample Information

Our Lab ID:\W-31

Sample 1D |W-31 Control

Submitter: |Reference,

Submission Date:[6,6/2006

Delta Values: &62H and 6180

52H

Instrument: |A —> Isoprime DI

Analysis: |27 Injection #: |1

DateTime: [5/1/2015 7:40:27 AM
Vial Positicm:,i
Amount:[
Amount Unit:,i
Penultimate 52H:W I~ Ignore

Instrument Error: |D-:- No Error

Hourly Corr: |-1.01
Exp. Coef: |1 009995
Add. Corr: [-10.80

Final 62H: |-61.53

Lineanty Adjustment

Method:

Date: |

Previous Penultimate Delta:
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6.3 Créer manuellement un nouveau projet

La création manuelle d’un projet pour I'analyse 680 et 62H et la saisie manuelle des échantillons
dudit projet sont illustrées par I'exemple suivant. John Smith (un client précédement ajouté) a
envoyé 10 échantillons d’eau provenant d’un aquifere situé au Texas dans le cadre d’un projet
d’évaluation des ressources en eau. Les flacons contenant les échantillons réceptionnés au
laboratoire ont été étiquetés avec des numéros allant de “1” a “10”.

N

NouseWw

10.

11.

Sur la page d’accueil, Cliquer sur “Create a New Project”.

Cliquer sur “Submission Date” — utiliser I'icone calendrier pour sélectionner une date ou
sur “Today” pour choisir la date du jour.

Choisir “Smith, John”dans le menu déroulant “Customers”.

Ecrire “Water Resource Project” dans les champs “Project Purpose” ou “Title“.

Pour la localisation (“Location”) — entrer “Aquifére Texas”.

Choisir “US” dans le menu déroulant “Country”.

Dans la liste “Sample ID“, entrer les noms des échantillons (1 a 10). Ne mettre qu’un
échantillon par ligne.

Si I'analyse de 670 est demandée, cocher la case “Also create a companion project for
6170 water samples”.

Cliquer sur “Save” (en haut a droite) lorsque tout a été complété.

Une boite de dialogue demandera confirmation pour la création d’'un nouveau projet
contenant 10 nouveaux échantillons d’eau avec des ID attribués par le LIMS allant de W-
1001 to W1010. Cliquer sur “Yes"“.

La création du nouveau projet est finalisée et désormais visible dansl’'onglet “View
Projects".
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Login New Samples
Add/Edit Customer | Mext Sample#:’F Add Range | Save | Cancel |
Required Information Optional Information
Submission Date:|9,(11,{2015 Project |Water Resources Project |
Customer:[smith, John [l ';urrfiils;
[~ Alsocreate companion project for 170 water samples Location: |Proposed Aquifer Field Site
Country: |U5 —» United States of America [=]
State/Province: |048 = TX, Texas [=]
Sample |0

1
2
3
4
5
E
7
g
9
10

*

Record: W 4 11 of 11 ] % Mo Filte Search

Les informations minimales requises sont le nom du client, le nom des échantillons et la date.
Toute information facultative peut étre mise a jour ou ajoutée ultérieurement. Remarque : Les
noms des échantillons doivent étre uniques. Si un méme nom est utilisé pour deux échantillons
il est nécessaire de modifier (exemple Samplel, Samplela, Samplelb, etc.).

L’option “Add Range”
La saisie des données dans le projet peut étre partiellement automatisée a I'aide du bouton
“Add Range” situé en haut a droite de la page “Login New Samples” (voir figure ci-dessus). Le

bouton “Add Range” insére automatiquement une liste d’échantillons nommés avec, par
exemple une numérotation incrémentielle.
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Cliquer sur le bouton “Add Range” pour ouvrir un nouveau champ “From: To:” dans la case
blanche en dessous des informations :

[ Also create companion project for 5170 water samples
From: || to: Add
Cancel
#*

Le format des champs “From :” ("De”) et "To:” ("A”) exige que les deux entrées aient le méme
préfixe non numérique s’il en existe un. Pour créer un projet complémentaire 670, cocher la
case “Also create a companion project for 670 water samples”.

Format d’entrée de plage d’échantillons correct

Exemple: From: IAEA 001 To: IAEA 200
Ajoute automatiquement 200 échantillons numérotés consécutivement

Exemple From: |IAEA 4.011 To: IAEA 4.210
Ajoute automatiquement 200 échantillons numérotés consécutivement

Exemple From: IAEA200 To: IAEAL
Ajoute automatiquement 200 échantillons numérotés consécutivement, par ordre décroissant.

Format d’entrée de plage d’échnatillons incorrect

Exemple : From: Test1 to: Testsample200  (préfixe non-numerique différent)

Remarque importante concernant les nouveaux projets et échantillons

Une fois qu’un projet a été créé, de nouveaux échantillons ne peuvent pas étre ajoutés
ultérieurement audit projet. Il est nécessaire de s’assurer que tous les échantillons ont bien été
ajoutés avant de créer un projet, sinon il faudra créer plusieurs projets (ces multiples projets
pour un méme client peuvent étre combinés pour I'exportation d’un seul fichier - voir section
13.2).
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6.4 Créer un projet pour 6’0

Certains instruments laser pour les mesures isotopiques de la molécule d’eau ont également la
possibilité de mesurer 6*70. Ces instruments comprennent actuellement les modéles Los Gatos
Research TIWA 45-EP et Picarro L2140i.

Si le laser a la capacité de mesurer 670, cette option peut étre activée dans le LIMS pour Lasers
2015 comme décrit au Chapitre 5.2 pour I'instrument Los Gatos Research et au Chapitre 5.3
pour I'instrument Picarro. Afin d’éviter toute confusion entre un projet d’analyse isotopique a
deux ou trois isotopes, un projet complémentaire appelé ‘Companion Project’doit étre créé
pour 6*70.

Attention : Il est nécessaire d’utiliser des modeles de séquences analytiques spécialisés pour
atteindre une incertitude analytique de I'ordre de “<30-50 per meg” requise pour
I'interprétation des données 670 et Y70O-excess. Atteindre ce haut niveau de précision nécessite
beaucoup plus d’injections que ce n’est le cas pour les analyses de §2H et de 620. Par
conséquent, 'analyse 6§70 est considérée comme une activité analytique différente et est
traitée comme un processus distinct dans le LIMS pour Lasers 2015.

Tout d’abord, créer un projet pour I'analyse de §H et 680, comme décrit dans les sections 6.3
et 6.5.

1. Ouvrir le projet 6%H et 680 qui nécessite également I'analyse de 6'70.
2. En haut de la fenétre “Project” cliquer sur “Create Companion 6’0 and 680 Project”
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Projects

List All Projects || « [7506 » |m | Edit | Delete | close |
N\ ]
show Samples Export Results Delta Plot Invoice Print Labels
Print Report Find Project By Invoice No Print Small Labels
Unpaid Invoices

Last Changed: |5/23/2014

General Information

Delta Values Date Results Reported: [6/23/2014
- 2 8
Submission: [6/6/2006 G|  62Hand 6l Companion &2H and [6/6/2006 Reference,
& 8170 andsl8o 5180 project: |W-31 to W-65

Project No: 30

Customer: |Reference [~

Range: |W—8389t0 W-8427

Purpose: |Lab references for 170

Location: |Vienna

Project
Comments:

Number of samples with missing delta values:| 34 of | 30 samples
Number of Missingdl?OSamples: 34
Number of Missing 613053mples: 23

3. Un message de confirmation apparaitra ; cliquer sur “OK”. Remarque : Une nouvelle
plage W- nombre pour les échantillons est créée pour le projet 6170.

Remarque : Il est recommandé de créer le projet 670 en méme temps que le projet 6°H et
6'80. De cette facon, les numéros d’identification du laboratoire “Our Lab ID“ des échantillons
des deux projets seront consécutifs, ce qui peut faciliter par la suite leur identification.

LIMS [==]

Delta oxygen-17 and delta oxygen-18 cormipanion project 2015-03-04, Smith

W-1011 to W-1020 has been created succegsfully.
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Submission: 3/4/2015 Smith. John W-1001 to W-1010 342015
Purpose: Johns Test Waters for LAS

Location:  El Paso aquifer

ﬁzH\fSMow; in%  &"®0ysmow, in %e

Collection
Sample 1D: Date Our Lab I Value Comment Value Comment
Samplel W-1001
Sample? W-1002
Sample3 W-1003
Sampled W-1004
Samples W-1005
Sample6 W-10i6
Sample? W-1007
Sample§ W-1008
Sample9 W-1009
Sample10 W-1010

Exemple de projet 6180 et 62H depuis la page “Project” du LIMS (échantillons pas encore analysés).

Submission: 3/4/2015 Smith, John W-1011 to W-1020 342015
Purpose: Johnz Test Waters for LAS

Location:  El Paso aquifer

Collecti g»\ 8""1%Ousmomyin e 51%0ysuows in %o
ction

Sample 11: Date Our Lah Value - mt Yalue Comment
Samplel W-1011

Sample? W-1012

Sample3 W-1013

Sampled W-1014

Samples W-1015

Sample6 W-1016

Sample7 W-1017

Sample§ W-1018

Sample¥ W-1019

Samplel0 W-1020

Exemple de projet complémentaire 6170 depuis la page “Project” du LIMS (échantillons pas encore analysés).

Le suivi du projet complémentaire §'70 se fait a partir de la page “Project”. Par exemple, pour
le projet créé précédemment, la fenétre “Project” montre la gamme d’identifiants des
échantillons du projet complémentaire (“Range”) et du projet 6?H et 680 (“6'80 Project”). Les
valeurs 680 sont automatiquement mises a jour a partir du projet §2H et §'20.
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Projects
List All Projects |I4 I 4 I BOE | M | Create Companion 6170 & 5180 Project I

Edit | Delete | Close |
|

Show Samples Export Results Delta Plot |

Invoice

Print Labels

Print Report
Add samples to Instrument Template

Find Project By Invoice No

Print Small Labels

Unpaid Invoices

—— General Information

LastChanged:IszSf2014

Date Results Reported: |s,-'23,u'2ch~4\

Project No: 30

Delta Values —
Submission: |5f5f2005 = © 82Handél80 Companion 62H and 6/6/2006 Reference,
® 870 and 5180 5180 project: [W-31 to W-69

Customer: IReferen ce

Range: |w-33 89 to W-8427

Purpose: |Lab references for 170

Location: |Vienna

Project
Comments:

Number of samples with missing delta values:| 34 of I 35 samples
Number of Missing sl Samplﬁ:l 34
Number of Missing 518p Samplﬁ:l 23
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6.5 Importer un nouveau projet a partir d’Excel

Il est recommandé d’importer un fichier Excel contenant toutes les informations fournies par le
client pour créer un nouveau projet. Le fait que le client remplisse le formulaire et fournisse les
noms des échantillons et les données via un fichier Excel (qui peut étre envoyé par courriel ou
CD) en méme temps que les échantillons d’eau permet de gagner du temps et d’éliminer les
erreurs de transcription. Un modele de liste d’échantillons modifiable par l'utilisateur est
disponible sur les pages web de I"'USGS et de I'AIEA (Chapitre 3.1). Le fichier Excel le plus récent
de I'AIEA pour lister les échantillons est présenté ci-dessous a titre d’exemple :

Tt Formulst  Dats

Page Liyaut

A calivri S TR ® - ¥ n| =
Paste B \ EE & g-w s " oert Delete formot | B Find &
2% Pomat Puinter L Delte fomet | 3 Cear- fd
pbsard - Font alignment amber tytes o tatng
BS - § -
] G H 1 ] K L ] n=

A B [ ] E E
+ |IAEA Sample Worksheet - Water Isotopes by Laser Spectroscopy

2 Customer Information

3 Last Name: Lastname (Fusp. O] Ship samples with Excel file to:

4 First Name: My Firstname IAEA Isotope Hydrology Laboratory LIMS for Lasers

5 wnitial: P.0. Box 100 RoOM G-162 Water Version 1035 July 28, 2012

i Address [Line 1): wienna Intermational Center Used with permission

T Address [Line 2): 1400 Vienna, Austria T.8.Coplen

8 state or Province: Email: isgtope. hydrodogy labSiaea o ReSOU rces U5 Geological Survey

9 Postal Code: 431 Wational Center

10 Country: P rog ramme Raston, VA 20192

1 Emall: Instructions: Email: theaplen@uags.gov

12 Infarmation In RED 15 required

13 Fax: Information In BLUE Is aptianal, If availabla

" Complete and Sava As "MySamplas.xls”

15 i 2002.07-31 g vrreamacn)  Caution: “Sample 10" must be unigue, no duplicates

16 Project Name: [+ soce o ewsapics)

17 Location [0 et iceaton |

18 Account & ossn)

15 Semple Information

20 EDun:r infor Sample ID Country Code State/Prov Code Degrees Lat. Degrees Lon. | Collection Date/Time = End Coll. Date/Time  Elevation  Length Unit Top Bottom Aquifer Rive
21 Example 1 GIP 43329 (seetabbelow)  [seetabbelow) — DD.MMSSSS DOMMSSSS M0 19941115 18:30 1144 ft 607 132 Milk River  Danu
22 Example 2 ks ©hio 38889752 T7.008889 2012-02-28 00:00 {narmaily blank) a7 m 185 48 Nubian __Lake Hy

Wb W Headings  Countres | StetesProveces | Tamp | T ]4 L]
Reay | 2] | EECNEE 1008 (=) ’ i

Un autre exemple (voir ci-dessous) est disponible sur :
http://isotopes.usgs.gov/research/topics/lims.html.

Les deux fichiers integrent une mise en forme conditionnelle pour identifier les doublons de
noms d’échantillons (voir les deux cellules roses dans I'exemple ci-dessous). Les modeles Excel
de I'AIEA et de I'USGS peuvent étre facilement modifiés pour répondre aux besoins spécifiques
de chaque laboratoire.
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http://isotopes.usgs.gov/research/topics/lims.html

Last Name®:[Smith

Information in BLUE is optional, if available

* INFORMATION IS REQUIRED

Address (Line 1)

1
2
3
1
5 Submission Date:[10/6/2012
6
7
8
9

Address (Line 2):

Address (Line 3)

Caution: "Sample ID" must be unique, no duplicates

Organization Name

Laboratory address

Ship samples and Excel file to:

Attn: Name of sample receiver (if applicable)

(] LIS for Lasers Alternative Sample Submission Example sk o =
A B c D E F G H J K L M N
My Laloratory Analysis T ollowing 0 bo rtaines b tis
software was provide at no cast by the
Request form U.S. Geological Sunvey and the IAEA
Customer Information LIMS for Lasers
First Name*|John Instructions: Version 10 51 Oct 29, 2012

T. B. Coplen

431 National Center
Reston, VA 20192
Email:

US. Geological Survey

10 City: Laboratory address

" State or Province Laboratory address

12 Postal Code: Laboratory address W

13 Country Laburatnz address ate r

14 Email: Phone |

15 Email address R

16 Broject Tile [Vy project tile esources

oo — | o et Programm
|sotope Ratios Req:[180 and 2H

20 Sample Information

21 Counter Sample ID Country Code | State/Prov Code | DegreesLat. | DegreesLon. | Collection Date/Time | End Coll. Date/Time | Elevation | Length Unit|  Top Bottom Aquifer River/Lake

22 Example 1 GNIP 43329 (seetabbelow (seetabbelow) DD.MMSSSS  DD.VMSSSS m/dyy hiss 11/15/1995 18:30 144 ft 60.7 113.2 Milk River Danube

23 Example 2 3TT7-88 usa Ohio 38.889722  -77.008889 2/28/2012 0:00 (normally blank) 37 m 18.5 345 Nubian Lake Huron

A48 Example Sample 1 usA 30 38880722 | -77.008880 2/28/12 14:02 37 m 185 345 Nubian Lake Huran

252 Example Sample 2 UsA 39 38.889722 -77.008889 2/28/12 0:00 37 m 185 345 Nubian Lake Huron

2% 8 Example Sample 3 usa 39 38889722 | -77.008889 2/28/12 0:00 37 m 185 345 Nubian Lake Huron

27 & Example Sample 4 usa Ohio 38889722 | -77.008889 2/28/12 0:00 37 m 185 345 Nubian Lake Huron

288 Example Sample 5 UsA ©hio 38.889722 -77.008889 2/28/12 0:00 37 m 185 345 Nubian Lake Huren

298 Example Sample 6 Costa Rica Cartago

307 Example Sample 6

i

28

33 10

34

Importer et créer un nouveau projet a partir d’'un modeéle Excel

Sur la page d’accueil du LIMS, cliquer sur “Import a New Project from Excel Submission”.
Dans la boite de dialogue Windows, rechercher et double cliquer sur le fichier Excel

contenant la liste d’échantillons a importer.
Une boite de dialogue de confirmation indiquera le nombre d’échantillons et la plage
d’identifiants “W-nombre” attribuée aux échantillons. Cliquer sur “OK”.
Une autre boite de dialogue demandera si la création d’un projet complémentaire pour

570 est souhaitée (accepter ou refuser).
Le nouveau projet apparaitra sous “View Projects”.

Rappel : Avant d’importer les données, s’assurer que le client a été ajouté et que le nom et le
prénom dudit client correspondent exactement a ceux du fichier Excel (voir chapitre 6.1).
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6.6 Personnaliser les modeles Excel

Un moyen utile d’'importer de nouveaux projets dans le LIMS consiste a utiliser des modeles de
liste d’échantillons Excel personnalisés pour chaque client.

Les modeles Excel LIMS pour Lasers modifiables “non-protégés” sont disponibles sur les liens web
du chapitre 3.1. Ces fichiers Excel peuvent étre édités et modifiés en fonction des besoins du
laboratoire en terme d’information sur les échantillons et graphiques.

Toute modification des en-tétes dans le modele Excel de liste d’échantillons nécessitera
également des modifications des champs d’options dans le LIMS pour Lasers 2015. En effet, les
en-tétes dans le modele Excel doivent correspondre aux champs renseignés dans le LIMS pour
Lasers 2015.

Sur la page d’accueil, cliquer sur “Special Features”, puis cliquer sur le bouton “Options”. Sur le
volet droit de la fenétre se trouve une liste de champs qui peuvent étre modifiés par I'utilisateur
et utilisés dans le modeéle Excel.

Options
Edit | Close |
General Preferences Names for Samples Form and for Excel
File to Import New Praojects
Organization name: |Organization Name Sample !0 [sample ID N
Default country: |US --> United States of America w User Def Caption 2: [aquifer
Used in forms -
User D&f Caption 3: |River/Lake
Paper Size for Reports — Print Destination —
User/Def Caption 4: |Conductivity
" US letter " Default Printer
& pa & Any Installed Printer User Def Caption 5: |Temperature

User Def Caption 6&: |pH

Use meters as default for distances instead of feet e s |ﬁ\|ka|'|n'|t',.r

v

Maximize LIMS Main Menu form
r Other Info: [Other Info
v

Include 5ample ID and abbreviated project information )
on printout of List of Samples to be analyzed Top: [Top

Display Invoices Bottom: |Elottom

<]

Pour modifier une en-téte (par exemple Aquifer, Conductivity, pH, etc.) selon les préférences
du laboratoire, cliquer sur “Edit” et modifier le champ. Par exemple, “Aquifer” pourrait étre
remplacé par “Site Name”.

Tous les noms de champ ne sont pas obligatoires. LIMS pour Lasers 2015 ne nécessite que I'ID
échantillon (“Sample ID“) dans cette liste. Si I'information du champ 7 (exemple “Alkalinity”)
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n’est pas nécessaire, supprimer “Alkalinity” du champ “Caption 7“ et supprimer la colonne
“Alkalinity” du modele Excel. Une fois toutes les modifications terminées, cliquer sur “Save” et
“Close”. LIMS s’attend a ce que les noms des champs correspondent avec les noms des en-tétes
du modele Excel personnalisé.

Modification des en-tétes dans le modeéle Excel de liste d’échantillons

Ouvrir le modele Excel de liste d’échantillons “non protégé” et rechercher les noms de champs
facultatifs correspondants a modifier. Dans cet exemple, I'en-téte “Aquifer” peut étre remplacé
par “Site Name”:

LIMS for Lasers
Version 10.05 Feb 22, 2012
Used with permission
T. B. Coplen
U.S. Geological Survey
431 National Center
Reston, VA 20192
Email: tbcoplen@usgs.gov

Water
Resources

wailable

Programme
duplicates
 Lon. Collection Date/Time |End Coll. Date/Time |Elevation [Length Unit |Top  |Bottom |Aquifer
SSSS Yr-M-D 1995-11-15 18:30 1144 # 60.7 1132 Milk River
889 2012-02-28 00:00 (normally blank) 37 m 18.5 345  Nubian

Important : S’assurer que les en-tétes du modele Excel correspondent exactement a ceux des
champs d’options renseignés dans le LIMS pour Lasers 2015 sinon I'importation des données
échouera. En ce qui concerne les champs facultatifs vides dans LIMS pour Lasers 2015, il suffit
de supprimer la colonne correspondante dans le modéle Excel de liste d’échantillons.
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Attention ! Il n’est pas recommandé de changer régulierement les en-tétes. Il est recommandé
de faire un modeéle de liste d’échantillons avec toutes les informations nécessaires et de ne pas
le modifier.

Remarque : Le logo LIMS pour Lasers 2015 illustré dans la figure ci-dessus doit étre conservé
dans les feuilles de calcul pour des raisons juridiques, car ce logiciel est fourni gratuitement par
L'U.S. Geological Survey et I'AIEA. Les feuilles de calcul sans logo ne peuvent pas étre
importées.

Protéger le modéle de liste d’échantillons

L'expérience a montré que les modeles de liste d’échantilllons Excel sont souvent modifiés par
les clients (par exemple, les clients peuvent essayer de supprimer ou d’ajouter des colonnes,
coller des formats de cellule incorrects, coller dans une nouvelle feuille de calcul, etc.), ce qui
peut entrainer des échecs lors de I'importation du fichier dans LIMS pour Lasers 2015.

L7

Pour cette raison, le modele de liste d’échantillons final fourni doit étre “protégé” pour
permettre aux clients de ne remplir que les champs requis par le laboratoire. La protection des
cellules d’Excel n’est pas infaillible, le laboratoire doit donc fournir des instructions explicites
aux clients pour son utilisation.

Pour aider a protéger le modeéle Excel de liste d’échantillons du laboratoire :

Dans Excel 2007/10, cliquer sur I'onglet “Revision”

Cliquer sur “Protéger la feuille” — Entrer un nouveau mot de passe (et I'enregister).
Enregister le fichier, envoyer le fichier aux clients.

Les clients peuvent ajouter les informations requises par le LIMS relatives a leurs
échantillons dans les champs correspondants. Tous les autres champs sont verrouillés
pour empécher I'ajout, sauf sile mot de passe est renseigné.

PwnNE
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6.7 Conseils pour réussir son modele de liste
d’échantillons Excel

Sur la base de notre expérience avec des centaines de clients, voici quelques conseils pour
utiliser, sans causer d’erreurs, des modeles de liste d’échantillons Excel :

Au laboratoire

e Télécharger I'un des modeéles Excel non protégé de liste d’échantillons pour
ajouter/modifier les informations nécessaires (adresse, logo du laboratoire etc.)

e S’assurer que les champs facultatifs modifiés dans Excel correspondent exactement aux
options incluses dans le LIMS.

e Protéger le modele Excel avec un mot de passe avant de I'envoyer au client.

e Tester le nouveau modeéle Excel avec des données factices pour s’assurer que
I'importation des données fonctionne correctement.

¢ Ne jamais combiner des échantillons de différents clients dans un seul projet —cela
créera de la confusion.

Pour les clients

e Envoyer la feuille de calcul protégée par courriel aux clients.

e Recommander aux clients de conserver une copie de sauvegarde du modele Excel
d’origine pour les prochains échantillons.

e Les clients doivent renseigner leurs coordonnées et utiliser “Enregistrer sous”, puis
renommer le document avec un nom plus explicite.

e Le modéle de liste d’échantillons Excel doit accompagner les échantillons d’eau envoyés
au laboratoire (sur CD, clé USB ou envoyé par courriel).

e |l est recommandé d’inclure une copie imprimée de la feuille de calcul Excel avec la liste
des échantillons d’eau.

e Lesinformations minimales requisent sont le nom, le prénom, la date, et I'ID de
I’échantillon.

instrucuons:

Information in RED is required

Information in BLUE is recommended, if available
Complete and Save As "MySamples.xIs’

Caution: "Sample ID" must be unique, no duplicates

State/Prov Code |Degrees Lat. |Degrees Lon Collection Date
(see tab below) DD.MMSSSS DD.MMSSSS Yr-M-D
Ohio 38.889722 -77.008889 2012-02-28 00:0
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Remarque pour les utilisateurs de LIMS v.9 : LIMS pour Lasers 2015 ne nécessite pas
d’informations provenant des codes de type d’échantillon (“Media Code”) — Le code 1 est
automatiquement attribué aux échantillons d’eau pour analyse de 6?H et 6*0, et le code 1017
aux échantillons d’eau pour analyse de 6§'70.
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6.8 Imprimer les étiquettes pour les flacons et les
fioles

Impression de grandes étiquettes pour les flacons d’échantillons

LIMS pour Lasers 2015 peut imprimer de grandes étiquettes (format Avery ou équivalent) a
coller sur les flacons contenant les échantillons d’eau. Cela permet au personnel de laboratoire
d’identifier et d’organiser facilement les échantillons d’eau.

1.
2.

4,

Dans la fenétre “Project” du client, cliquer sur “Print Labels”, puis cliquer sur “Yes”.

Le nombre par défaut d’étiquettes a imprimer est 1 (selectionner 2 (ou plus) en cas de
duplicata).

S’assurer que I'imprimante a le bon format d’étiquette renseigné - 30 ou 21 étiquettes
par feuille (respectivement, format lettre Avery 5260 ou format lettre Avery L7160 A4

Size, ou équivalent). Le format d’étiquette doit correspondre au format du papier dans
les options LIMS (Letter / A4). Cliquer sur “Print”.

Coller les étiquettes sur les échantillons d’eau correspondants.

Impression de petites étiquettes pour les fioles pour I’analyse laser

LIMS pour Lasers 2015 peut également imprimer des étiquettes de petite taille a placer sur les
fioles de 2-mL utilisées par I’échantillonneur automatique de I'instrument laser.

1.

Dans la fenétre “Project” du client, cliquer sur “Print Small Labels”, puis cliquer sur
“Yes”.

Le nombre par défaut d’étiquettes a imprimer est 1 (selectionner 2 (ou plus) en cas de
duplicata).

S’assurer que I'imprimante a le bon format d’étiquette renseigné - 80 ou 84 étiquettes
par feuille (respectivement, format lettre Avery 5267 ou format A4 Avery L7656, ou
équivalent). Cliquer sur “Print”.

Coller les étiquettes sur les fioles correspondantes (vous pouvez également écrire les ID
échantillons (“W*) directement sur les fioles avec un marqueur permanent).

Conseil : Il est plus facile d’écrire directement sur les fioles avec un marqueur permanant I'ID de
chaque échantillon.

51



Projects

List All Projects |I1 | 4 I 30 I PI‘ Create Companion §170 & 6180 Project I Edit | Delete I Close I

Show samples Export Results I Delta Plot | Inyoice Print Labels |

Print Report | Find Project By Invoice No / Print Small Labels |

Add samples to Instrument Template

Unpaid Invoices
%angﬁd: [11/20/201a

General Information

7
Delta Values — Date Results Reported: |2/1/2012
Submission: [5/6/2006 & 62Hand 510 companion 8170 and [6/6/2006 Reference,
87 and4l8o 5180 project. |W-B389 to W-8427

Project No: 506

Customer: IReferen(e E

Range: |w—31 to W-69

Purpose: |IAEA Lab Standards & Controls

Location: |Vienna

Project
Comments:

Number of samples with missing delta values:| 22 of | 39 samples
Number of Missing 62H samples:[ 21
Number of Missing 6180 samples:| 22

W-1001 W-1002 W-1003

Sample Sample2 Sample3
W-1005 W-1006 W-1007
Sample5 Samples Sample7
W-1009 W-1010

Sample9 Sample 0

W-1004
Sampled

W-1008
Sample8

Exemple d’impression de petites étiquettes format Avery.

N— Exemple : petite étiquette format Avery collée sur une fiole de 2-mL.
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6.9 Recherche de projets incomplets

Pour les laboratoires qui analysent des échantillons avec plusieurs instruments (par exemple, des
spectrometres lasers et des spectromeétres de masse), il est facile, pour les projets incomplets,
de perdre le fil sur I'instrument utilisé pour réaliser les analyses, le nombre d’échantillons en
attente d’analyse ou a réanalyser.

LIMS pour Lasers 2015 permet a 'utilisateur d’identifier rapidement les échantillons en attente
d’analyse et de déterminer si des réanalyses sont nécessaires. Sur la page d’accueil du LIMS,
cliquer sur “Sample and Analysis Survey of Unreported Projects”. Dans la fenétre qui s’ouvre (voir
ci-dessous), la liste des projets incomplets s’affiche (par exemple, échantillons non analysés,
projet partiellement terminé, ou résultats finaux non enregistrés). Les volets du milieu et du bas
présentent la liste d’échantillons de chaque projet, le nombre d’analyses effectuées sur chaque
échantillon (par exemple si le laboratoire applique une politique de double analyse), et sur quel
instrument les échantillons ont été analysés.

Dans I'exemple ci-dessous, I’échantillon W-12509 a été mesuré 5 fois (volet inférieur) sur trois
instruments différents (préfixes L, N, D). Le volet du milieu a droite indique que sur les 18
échantillons du projet, 15 ont été analysés 3 fois et 3 ont été analysés 5 fois.
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Sample and Analysis Survey of Unreported Projects

Close

Submission |Last name Purpose

GNIP_Ascension_:

2015-02-03 | Terzer IHL/Snow_2015/02_3235

2015-02-17 |Terzer GMNIR_CentAfrRep_3245
2015-02-19 | Terzer GMNIP_Braz_UNESP_3246
2015-02-27 | Terzer GNIP_Norway_32438
2015-03-02 | Terzer GMNIP_Honduras_3249
2015-03-03 |Terzer IHL/Isovip_2015/03_3251
IN1S5-N3-N3 | Terrer IHI fSnmw 2N S/N3 3280

4

Samples in this project (Select a Sample to View its Analyses)

W-13021 to W-13053
W-13054 to W-13063
W-13124 to W-13135
W-13184 to W-13209
W-13244 toW-13252
Wi-13310 +0 W-T13743

#Samples »

33
10
12
26

24

OurlablD str_FieldiD # Analyses »
W-12506 Ascension Is._201404 3

W-12507 Ascension Is._201405
W-12508 Ascension Is._201406

3
3

#ofruns - | for#ofsamples -

3

2
15

W-12510 Ascension Is._201408 5
W-12511 Ascension Is._201409 5
W-12512 Ascension Is._201410 3
W-12513 Ascension Is._201411 3
W-12514 Ascension Is._201412 3
W-12515 | Traveller's Hill 201404 3 i ecoutalinels’' ot 2 inbesll :
i of W-12509:
OurLablD - | Analysis - Instrument ~ Completed -
D-16930 DeltaPlus 2015-02-18
W-12509 D-16978 DeltaPlus 2015-02-19
W-12509 L-17831 LGR-V2 2015-01-26
W-12509 N-17687 LGR-V3 2015-01-23
W-12509 N-17739 LGR-V3 2015-01-27
*
Record: M lofs P MR [ Search

Capture d’écran du panneau de suivi des projets incomplets
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7 Mesure isotopique des standards
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7.1 Standards isotopiques internationaux et
internes

LIMS pour Lasers 2015 est fourni avec des projets prédéfinis pour les standards internationaux
et pour les standards internes au laboratoire a usage quotidien, qui sont utilisés pour
normaliser les résultats analytiques des échantillons d’eau.

Standards internationaux (VSMOW/2, SLAP/2)

Pour accéder au tableau des valeurs isotopiques attribuées aux standards de référence
internationaux :

1. Sur la page d’accueil du LIMS, ouvrir “Special Features”

2. Cliquer sur “Assign Lab References”

3. Cliquer sur “List” (en haut a gauche) pour voir les valeurs § des standards internationaux

Reference Samples

List |4 |4 .w-g kM Add a New Lab Reference| Edit |Qelete | Close ‘

The Table of Reference Samples contains samples that serve as isotopic
reference materials in LIMS. The 'true' delta value is assigned in the Final Delta

textbox.
Isotope Reference Information
Delta
52 Ourlab ID Sample 1D: |SLAP2
w [+]ls
Final Delta: |-427.5 Fa

Exemple : SLAP2 a I'ID de laboratoire “W-9” et une valeur 6’H égale a —427.5 %o

Noter que LIMS pour Lasers 2015 suit les recommandations du Systéme International d’Unités
(SI). Lors de I'utilisation de % ou %e., il doit y avoir un espace entre le nombre et le symbole (voir
la section 5.3.7 de la 8™ brochure SI)©®!. Par conséquent, la valeur de 6%H assignée au standard
international SLAP2 est -427.5 %eo.

Noter que les mesures des standards internationaux se trouvent dans le projet “International
References” et que le nom du client par défaut est “Reference”. Il existe 25 emplacements pour
les standards d’eau liquide internationaux actuels et futurs (W-5 to W-30).
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Remarque : Il n’y a actuellement aucun standard international pour §'70. ’ajout de 670
nécessite que |'utilisateur crée un projet complémentaire au projet “International References”

(voir Chapitre 6.4).

Open Selected Project | Remove a project from the window below by pressing th
2l 24 2l 24

ubmigsion | LastName Range Purpose
395-01-01 Test. . . . . . W1 to'w-2 Watertest samples . . . . . . . . . L.
395-01-01 Reference . . . . W-3 Empty capsule for TC/EA . . . . . . . . .
395-01-01 Reference . . . . W4 CFReflnjsample . . . . . . . . . . ..
006-06-06  Reference . . ..
006-06-06 Reference . . . . W-31toW-69 Labreferences . . . . . . . . . . ...
0M2-07-05 Smith . . . . . . W-1001 toW-1010 Water Resource Project - Houston . . . . .
012-07-05 Smith . . . . . . WA0TTeW-1199 0 L oL

7.2 Ajouter et modifier des standards internes

Les standards internes (ou standards de laboratoire) sont utilisés quotidiennement pour
normaliser les valeurs & des échantillons d’eau analysés a I’échelle VSMOW-SLAPI®!. || incombe a
chaque laboratoire d’obtenir et de maintenir des standards internes appropriés et de s’assurer
gu’ils sont régulierement calibrés par rapport a I’échelle VSMOW/2-SLAP/2 (voir annexes).

LIMS pour Lasers 2015 est fourni avec plus de 35 emplacements pour les standards internes dans
le projet “Lab References” du client “Reference”. Les standards internes ont des ID LIMS pré-
attribués allant de W-31 a W-69 (voir figure ci-dessus). L'utilisateur peut modifier ou ajouter de
nouveaux standards internes dans ce projet.

Noter que la version par défaut de LIMS pour Lasers 2015 n’a pas de valeurs &§ attribuées par
défaut pour les standards internes dans le tableau de référence. Pour attribuer des valeurs 6
connues, il est nécessaire d’éditer les noms des standards internes puis d’ajouter leurs valeurs
dans la table de référence du LIMS pour Lasers 2015.

Par exemple, il est possible d’ajouter un nouveau standard interne avec une composition
isotopique plus enrichie en isotopes lourds (“High Standard”), un standard interne avec une
composition isotopique plus appauvrie en isotopes lourds (“Low Standard”) et un standard de
controle (“Control”) dans la table de références. Ces standards ont les valeurs & suivantes (par
rapport a VSMOW) :

High Standard 6180 = -0.07 %o 6°H = —4.1 %o 6170=-0.2
Low Standard 6180 = —24.76 %o 62H = —-189.2 %o 6170=-14.2
Control 6180 = -999 %o 6%H = non attribué
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Remarque : La valeur 680 du standard de contrdle est =999 %o, ce qui signifie que la valeur 680
de ce standard est nulle. Aucune valeur 6°H ne doit lui étre attribuée. Comme les valeurs du
standard de contréle sont nulles, LIMS pour Lasers 2015 n’utilisera pas ce standard pour
normaliser les analyses lorsqu’il est inclu dans la séquence analytique. Les valeurs 6 du standard
de contrdle n’ont pas d’'importance, bien qu’il soit recommandé que les standards de controle
aient des valeurs &°H et 60 comprises dans la gamme de valeurs couverte par le “High
Standard” et le “Low Standard”. L'utilisation d’un standard de controle est nécessaire pour suivre
I’évolution du QA/QC du laboratoire.

Tout d’abord, dans cet exemple, pour les standards internes et le standard de controle, il faut
modifier et renommer 3 “pre-assigned placeholders” avec leurs vrais noms ou ID comme décrit
ci-dessus. Le nom “High Standard” est attribué a W-31, “Low Standard” a W-32, et “Control” a
W-33.

1. Sur la page d’accueil du LIMS, cliquer sur “View Projects”.

2. Double cliquer sur le projet nommé “Lab References”.

3. Cliquer sur “Show Project Samples”.

4. Ouvrir le premier échantillon du projet ; dans ce cas il s’agit de W-31.

5. Cliquer sur le bouton “Edit”.

6. Le champ “Sample ID” est mis en surbrillance — supprimer et remplacer “My laboratory
ref 1”7 par “High Standard”. Ne pas remplir les autres champs (Ne pas saisir les valeurs
6!).

7. Cliquer sur “Save”.

8. Cliquer a nouveau sur le bouton “List All Samples” et choisir W-32 dans le menu
déroulant.

9. Cliquer sur “Edit”, supprimer et remplacer “My laboratory ref 2” par “Low Standard”.

10. Cliquer sur “Save”.

11. Cliquer a nouveau sur le bouton “List All Samples” et choisir W-33 dans le menu
déroulant.

12. Cliquer sur “Edit”, supprimer et remplacer “My laboratory ref 3” par “Control”.

13. Cliquer sur “Save”. Ces trois échantillons sont désormais renommés dans le LIMS.

14. Cliquer sur “Close” pour revenir a la page d’accueil du LIMS.
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~ Select Project Criteria List of Selected Pr.

o =TT —

After {datel:| List All Projects |I< I 4 I E » | M | Create Companion 6170 & 5180 P
Before (date): | e

Show Samples port hesu
Delta Values: | = Print Report
Add samples to Ifistrument Template
Open Selected Project | — GeneAlnformation
Delta Values—
A A
. 2l | 2l | Submission: IE,!E,I'ZODE  52Hand 8180

Submission | LastName Range g7

1/1/1995 | Test . . . . . . W-1tof Tanzlre
1/1/15855 Reference . . . .| W-3

1 995 Reference . . . .| W-4 ST IREference

1/1/15885 Reference . . . . W-873

B/6/2 Reference . . . . W-5to Range: IW_31 to W69

Re nce ... .

6/6/2008 Reference . . . . W-8363 Purpose: ||AEA Lab Standards & Controls

6,/6,/2006 Reference . . . . W-B38¢

1/30/2012 ‘Wassenaar . . . W-1037

Projef “References” avec ID de laboratoire de W-31 3 W-69 pour les standards internes AIEA.

Samples

List All Samples [14] 4 [ 31

» I M "Reference, 6/6,/2006

Edit | Analyses |_Print Projectl Close I

Our Lab ID:IW_31

o/

Sample ID: |W-31 Control

\

\

d 6

Aguifer:
River/Lake:
Cn;éent: R
Co ctivity:
Delta Value:|-61.40 Yoa nductivity
Temperature:
18 pH:
6 Alkalinity:
Comment: Other Info: 1HL Lab 5t
Delta Value:|-3.640 %o
Decimal Degrees |
Lat;| Long]
Accuracy] [=]
Meters | Collection Date:
Elemanan] & End Collection Date:
Top: Country: [AT --» Austria
Bottom: State/Province: |008 >, Wien (Vienna)

(|

Informations d’entrée pour I’échantillon W-31 a modifier dans “My Laboratory Standard 1.

Remarque : Pour créer un projet pour I’analyse 670 des standards internes, il faut d’abord

créer un projet complémentaire (voir Chapitre 6.4). Les “W” du projet 670 différent de ceux du
projet 680 et 6%H. Voir I'exemple dans la figure suivante :
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2 2 2 24

Submission | LastName Range Purpose

1995-01-01 Reference . . . . W-4 Reference Gas Proxy for Lasers - Do not delete .
2012-00-27 Test . . . . . . | W-1toW-2 Test or Dummy Samples . .
2012-09-27 Reference . . . .| W-3 Wash and Conditioning Sample .

2012-09-27 Reference . . . . W-51toW-30 International References .

2012-09-27 Reference . . . .| W-31to W-69 Lab References .

W-70 to W-108 Lab References for 170 .

2015-03-04 Smith . . . . . | W-1001 to W-1010 lohns Test Waters for LAS .
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7.3 Attribuer les valeurs é aux standards internes

Les valeurs connues de 6 doivent étre attribuées aux standards et il faut préciser dans le LIMS le
standard utilisé comme standard de contréle. Actuellement, il n’est pas possible d’attribuer une
incertitude aux valeurs des standards dans le LIMS.

1. Sur la page d’accueil du LIMS, ouvrir “Special Features”
2. Cliquer sur “Assign Lab References”

Pour ajouter les valeurs 620, 6%H et 670 du standard “High”

3. Pour ajouter la valeur §'80 du standard “High“, cliquer sur “Add a New Lab Reference”.

Reference Samples

List IW—E M Add a New Lab Referenc:e| Edit |gelete | Close ‘

The Table of Reference Samples contains samples that serve as is@topic
reference materials in LIMS. The 'true' delta value is assigned in the Final Delta

textbox.
Isotope Reference Information
Delta b
52H Qur Lab D Sample I1D: |vsrOowW
w T+lls
Final Delta: |0 %0

4. Cliquer sur le menu déroulant “Isotope Delta”, choisir “6'20”.

5. Dansle champ “Our Lab ID”, entrer W “31”. “High Standard” devrait apparaitre dans le
champ “Sample ID”.

6. Dans le champ “Final Delta”, entrer sa valeur, ici —0.07 %o pour 680 comme indiqué
dans la section 7.2.

7. Cliquer sur “Save”.
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Reference Samples

W-31 Save |Caﬂcel ‘

The Table of Reference Samples contains samples that serve as isotopic
reference materials in LIMS. The ‘true’ delta value is assigned in the Final Delta

texthox,
Isotopg2 Reference Informatioh
Delia
5180 Qur Lab '? Sample ID: |High Standard
TS [ e—
Final Delta: [-0.07 ¥ %o

8. Ajouter ensuite la valeur de 6%H; cliquer sur “Add a New Lab Reference”.

9. Cliguer sur le menu déroulant “Isotope Delta” et choisir “6%H”.

10. Dans le champ “Our Lab ID field”, entrer W “31”. “High Standard” devrait apparaitre
dans le champ “Sample ID”.

11. Dans le champ “Final Delta”, entrer la valeur, ici—-4.1 %o pour 6°H comme indiqué dans la
section 7.2..

12. Cliquer sur “Save”.

13. Pour ajouter la valeur 670, cliquer sur “Add a New Lab Reference”.

14. Cliquer sur le menu déroulant “Isotope Delta” et choisir “6'70”.

15. Dans le champ “Our Lab ID“, entrer W “70. “High Standard” devrait apparaitre dans le
champ “Sample ID”.

16. Dans le champ “Final Delta”, entrer sa valeur, ici —0.2 %o pour 670 comme indiqué dans
la section 7.2..

Pour ajouter les valeurs 620, 6%H et 670 du standard “Low*”

17. Pour ajouter le standard “Low”, répéter les étapes 3 a 12, mais utiliser W-32, “Low
Standard”, 680 = —24.76 %o, 6°H = —189.2 %o, W-71, 670 = —14.2 %e.

Pour ajouter un standard de controle

18. Répéter les étapes 3 a 7, mais utiliser W-33 “Control”

19. Entrer la valeur 80 de =999 %o (rappel : ne pas ajouter de valeur de 62H ou 670 pour le
standard de controle)

20. Cliguer sur “Save”

21. Cliguer sur “Close”
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Pour consulter la liste nouvellement modifiée des standards internationaux et des standards
internes et leurs valeurs 6 attribuées, aller dans ”"Special Features” cliquer sur “Assign Lab
References”, puis cliquer sur le bouton “List” en haut a gauche.

La figure ci-dessous montre les standards internationaux, les standards de laboratoire et le
standard de contréle nouvellement ajoutés, classés par type de valeur § et ID de laboratoire
o" ”

W”.

Pour modifier la valeur 6 des standards internationaux ou internes, selectionner le standard
spécifique et la valeur 6 spécifique a modifier dans la liste et cliquer sur “Edit”. Puis, entrer la
nouvelle valeur 6 dans le champ “Final Delta” et cliquer sur “Save”.

= \

ReferenceSamples

List 2 ]w-s > Add a New Lab Reference I Edit I Delete 1 Close I
wW-6 GISP 82H -189.7 ) )
W-7 SLAP 52H |-a28 e
W-8 VSMOW2 52H 0 in the Final Delta
w-9 SLAP2 52H -427.5
W- High Standard 62H -4
W-32 Low Standard 82H -1859.2 \
< W-70 High Standard 5170 |-0.2 IDAVSMOW

= Low Standard 5170 -142
wW-5 W 018 0
wW-6 GISP 5180 |-24.78
w-7 SLAP 8180 -555
W-8 V! W2 0
W 5180 |-555
W-31 High Standard §180 |-0.07 >

-32 Low Standard 6180 -2476
Ww-33 rol W

Exemple de standards internes et de contr6le nouvellement ajoutés.

@ REMARQUE IMPORTANTE CONCERNANT LES VALEURS ATTRIBUEES AUX STANDARDS
Les valeurs 6 des standards nouvellement modifiées affectent seulement les résultats futurs qui
n’ont pas encore été normalisés ou stockés. Les résultats précédemment stockés ou normalisés
ne changeront pas rétroactivement ; la normalisation est conservée avec les valeurs 6
attribuées au moment du traitement des données. Toutes les données précédemment
normalisée sont protégées.
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7.4 Surveillance temporelle des standards internes

Un enregistrement de toutes les modifications apportées aux valeurs é des standards
internationaux et internes existe dans le LIMS pour Lasers 2015 afin d’assurer un suivi sur le
long terme des performances du laboratoire.

1. Cliquer sur “Special Features”

Cliquer sur le bouton “Lab Ref History”

3. Unfichier Excel est créé et enregistré avec I’historique complet des valeurs é attribuées
aux standards internationaux et internes.

N

Special Features Close
Instrument Templates | Mext Sample Number |
Assign Lab References Lab Ref History 4—4\

|
Instruments | Reporting Text |
Options |

Backend Database |

LIMS =N

You can create an Excel worksheet of all delta values of reference waters
since LIMS for Lasers 2015 version 10,069 or later was used to open the
current backend databaze.

0K

> |4 Music

» | m Pictures

» | @ Videos

> iy Drive (C3)

> g Disk (Dv) W

File name: | Lab_Reference_Histony.xdse

Save as type: | Excel File (*.xlsx)

“ Hide Folders
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8 Modeles de séquence analytique

65



8.1 Analyse des échantillons dans LIMS pour Lasers
2015

Apres avoir appris a ajouter des clients, leurs projets et la liste d’échantillons dans le LIMS pour
Lasers 2015, il est désormais possible de préparer et d’analyser les échantillons d’eau sur un
instrument laser en utilisant des modeéles de séquence analytique (‘““Analysis Template“ ou
“queue”).

L’analyse d’échantillons dans LIMS pour Lasers 2015 se fait en 9 étapes :

1. Ajouter les échantillons au modeéle de séquence analytique de I'instrument “Analysis
Template”.

2. Créer et imprimer la liste pour la préparation des échantillons (par exemple pour remplir
les fioles avec les échantillons) et transférer la séquence analytique a I'instrument Los
Gatos Research ou Picarro via une clé USB.

3. Mesurer les échantillons aux valeurs 6 inconnues au moins deux fois (sur I'instrument
Los Gatos Research ou Picarro) et importer les données isotopiques dans le LIMS pour
Lasers 2015.

4. Corriger éventuellement les résultats de la dépendance de la valeur 6 a la concentration
en H;O0.

5. Corriger les résultats importés de la dérive temporelle de I'instrument et/ou de I'effet
mémoire inter-échantillons.

6. Normaliser les résultats a I’échelle VSMOW-SLAP en utilisant les mesures des standards.

7. Evaluer et accepter les résultats finaux a partir des performances d’analyse du standard
de controéle.

8. Vérfier et enregister la valeur moyenne finale des résultats acceptés en utilisant au
moins 2 injections.

9. Générer un rapport avec les résultats finaux pour le client dans un fichier Excel ou sur
papier.
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Organization Name  LIMS for Lasers 2015

Projects Sample Information

for Instruments

Analyses in Progress

Import Data from

Find a Sample —>

Search For Samples
Import a New Projé&s Using Criteria
from Excel Submission

Create a New Project

Routine de travail dans le LIMS pour Lasers 2015.

to In Progress

Track My Lab QA/QC |

% | Water
Resources

IAEA | Programme
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8.2 De I'importance d’utiliser des modeles

LIMS pour Lasers 2015 est fourni avec des modeles congus pour obtenir des résultats haute
précision, vérifier les analyses problématiques en fonction du volume d’eau injecté, corriger de
la dépendance de 6 a la concentration en H;O, corriger de I'effet de mémoire inter-échantillons,
et normaliser les résultats a I'échelle VSMOW-SLAP, en utilisant des standards internes.
L'utilisation d’un standard de contrble permet la surveillance des performances QA/QC sur le
long terme. Les utilisateurs peuvent créer leurs propres modeles personnalisés.

Les modeéles fondés sur le principe de traitement identique ! sont connus pour donner de
meilleurs résultats et faciliter I'identification des problémes par I'utilisateur lors de changements
dans les schémas d’analyses de routine.

Dans LIMS pour Lasers 2015, il est recommandé de réaliser 8/9-injections par échantillon et
d’ignorer les 4 premiéres pour tous les instruments lasers utilisés pour I’analyse de 60 et §%H.
Les utilisateurs peuvent modifier les modéles proposés pour optimiser les performances en
fonction de leurs propres besoins, ou par échantillon en testant avec moins d’injections et
moins d’injections rejetées (par exemple 6 injections par échantillon et ignorer les 3 premiéres).
Les modeéles sont entierements personnalisables.

Les recommandations contenues dans ce manuel sont intentionnellement conservatrices afin
de garantir les meilleurs résultats possibles de 680 et 6%H pour toutes les générations
d’instruments lasers. Les modeles pour I"analyse de 6’0 sont beaucoup plus complexes que les
modeéles a usage quotidien de 680 et 6°H, et nécessitent plusieurs fioles par échantillons afin
de pouvoir réaliser 30, 50 injections ou plus.

Pourquoi utiliser des modéles ?

Il'y a deux facteurs matériels qui limitent la taille du modele de séquence analytique sur
I'instrument laser :

o Défaillance du septum. Le septum présente une fuite aprés 300 a 800 injections, selon la
marque et la qualité (standard ou haute performance).

e Défaillance de la seringue. Les seringues peuvent étre endommagées a partir d’'une
douzaine — a plus de 2000 injections. Généralement, les échantillons d’eau a teneur
élevée en solides dissous (TDS) endommagent plus rapidement la seringue a cause de
I"accumulation de sel qui se produit dans le baril.

De ce fait, la séquence analytique de I'instrument laser ne doit pas excéder 300-800 injections
apres quoi le septum doit étre changé. La seringue doit étre vérifiée pour détecter les signes de
dégradation. La dégration des seringues se manifeste habituellement par une diminution ou
une variabilité du volume injecté en H;0.

68




Il'y a trois facteurs instrumentaux qui affectent la qualité des analyses isotopiques sur
I'instrument laser :

o Effet mémoire inter-échantillon — Il s’agit d’'une contamination résiduelle par des
molécules d’eau d’échantillon antérieur encore présentes dans la cavité laser et/ou les
lignes de transfert entre les échantillons adjacents. Plus les différences de valeur 6 sont
importantes, plus I'effet mémoire est important.

e Dépendance de la valeur 6 au volume H;0 injecté. La variabilité des quantités de H,0
injectées, causées par exemple par un probléme de performance de la seringue ou une
fuite au niveau du septum, peut provoquer une variance isotopique élevée sur la plupart
des instruments lasers.

e Dérive temporelle de I'instrument. Les instruments lasers de premiére génération, ou
les nouveaux instruments insuffisamment chauds, présentent une dérive linéaire sur la
série de mesures. (81,

Les limitations matérielles de septa et seringues exigent une maintenance réguliére de
I'instrument comme décrit dans les manuels d’utilisation de chaque fournisseur. LIMS pour
Lasers 2015 aide a identifier et a corriger ces probléemes, comme décrit ci-dessous.

Outil de détection pour faible performance, erreur instrument, et variance élevée

Les défaillances de seringue ou septum entrainent généralement des concentrations en H;0
faibles ou tres variables dans la cavité laser, ou des erreurs de pression indiquées par le logiciel
de l'instrument. Les instruments lasers présentent souvent une forte dépendance de la valeur 6
a la concentration en eau dans la cavité laser ; par conséquent, le volume d’eau injecté doit étre
précis et constant. Alors que l'identification des défaillances matérielles comme une seringue
coincée ou cassée peut étre évidente, moins évidente est I'identification d’injections de faible
qualité causées par exemple par des fioles insuffisamment ou trop remplies ou une seringue
endommagée. Il est tres difficile de localiser les injections légérement médiocres parmi des
valeurs séparées par des des virgules (CSV) dans un fichier Excel.

Pour identifier les injections de faible qualité, les fichiers de données importées sont pré-
sélectionnés dans le LIMS pour Lasers 2015 afin de montrer graphiquement si les concentrations
en H;O sont constantes tout au long de la série de mesures. Un graphique montrant la
concentration H;0 en fonction du numéro d’injection apparait aprés I'importation des données.
Le graphique présente la concentration en H,O pour chaque injection individuelle d’échantillon
ou de standard par rapport a 85% du rendement moyen. Les résultats en dehors de cette limite
sont signalés et leurs ID affichés ; un message d’avertissemnt indiquant que la série d’analyses
peut étre compromise par une défaillance de la seringue est émis. Cela permet a l'utilisateur de
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vérifier I'instrument ou d’effectuer la réanalyse des échantillons avant que des résultats erronés
ne soient importés.

Des exemples de pré-selection des données dans le LIMS for Laser 2015 illustrant de faibles
rendements causés par une défaillance de la seringue ou du septum, et de bons rendements sont
présentés ci-dessous :

Range: L-014081 to L-014188
| Mean Water C 2.823 = 0.255 !

Mean — — — —Mean -1SD — — — — Mean + 1 SD

Défaillance de la seringue : La diminution importante de la concentration en H20 causée par une fuite au niveau
du septum est suivie par une variation importante de la concentration en H20. Les symboles bleus représentent les
standards internes et les symboles rouges les échantillons.
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Range: K-652 to K-694 Sootinue |

Median Relative Water Concentration: 2.050 * 0.019 Erint
(Of Regular Samples, Excluding Reference Waters)

25
24 |
23
22 |

21 ¢

‘:‘Il-'i": 'rﬂ:.'-"l ﬁ.'“-'l .

Relative Water Concentration

18

ol \

1.7

0 50 100 150 200 250 300

Cumulative Injection Number

| References ® Regular Samples Mean Mean -1 5D Mean +1 50 |

Bonne performance de la seringue. Les symboles bleus représentent les standards internes et les symboles rouges
les échantillons.

Pour aider a la visualisation des données avant leur importation et leur traitement, le logiciel
génére un tableau récapitulatif des valeurs de 6 mesurées aprés le graphique présentant la
concentration en H,O en fonction du numéro de l'injection. Ce tableau, illustré ci-dessous,
présente plusieurs fonctionnalités qui aident a identifier et a éliminer les « mauvaises » données:

e Les 4 premiéres injections sont automatiquement ignorées (1G) ; comme spécifié par
I"utilisateur.

e Lesinjections ayant causé des erreurs repérées par le logiciel de I'instrument
apparaissent en violet et sont automatiquement ignorées. Le type d’erreur est précisé
sur la droite.

e Les échantillons avec des concentrations en H,O supérieures a 85 % du rendement
moyen apparaissent en jaune, mais ne sont pas automatiquement ignorées a moins
gu’elles appartiennent aux 4 premiéres injections.

e Les échantillons dont I’écart type est supérieur a 0.2 et +1.5 %o pour 620 et §2H,
respectivement, apparaissent en orange.

e Lesstandards internes apparaissent en bleu pour étre facilement identifiables. Les
échantillons apparaissent en blanc.
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Continue
Ignore relative water concentrations and defta values as appropriate.  Ignore multiple peaks with 'right’ mouse button
Analysis| Inj | OurLablD | vial Rel H20 | 16 52H 1G 5180 16 . Cancel
Position Conc Conc 62H 6180

652 1 W-39 1-01 250 ¥ -5.44 =3 0.039 g
652 2 W-39 1-01 268 g 15.90 =3 2749 ¥ Bad Injections
652 3 W-39 105 2.08 g 18.91 =3 3.072 ¥ Analysis |Inj | Error
652 a W-39 101 205 ¥ 20,64 v 3203 ¥ 852 7 Bl
652 s W-39 1-01 2.09 r 21.44 T 3.294 r
652 6 W-39 1-01 2.02 r 22.05 T 3.349 r
652 7 W-39 1-01 199 W 2238 3 3.355 W
652 Means |206¢005 | B | 20752043 | [ | 332220039 | [T
653 1 W-34 1-02 2.03 g -180.86 =3 -24.358 g
653 2 W-34 1-02 2.00 g -190.94 =3 -25.104 g
653 3 W-34 1-02 2.00 g -193.59 =3 -25.309 g
653 4 W-34 1-02 2.00 g -194.87 =3 -25.422 g
653 s W-34 1-02 2.02 r -195.28 T -25.439 r
653 6 W-34 1-02 2.01 r -195.78 T -25.517 r
653 7 W-34 1-02 2.03 r -195.90 T -25.523 r
653 Means | 202£001 | B |-19565:033| [ |-2551320012 | [T
654 1 W-34 1-03 2.05 g -196.11 =3 -25.569 g
654 2 W-34 1-03 2.06 g -196.28 =3 -25.585 ¥ 52H and 6180
654 3 W-34 1-03 2.05 g -196.63 =3 -25.520 g Ref for Additive
654 | a4 | w34 103 2.05 4 -196.86 g 25512 4 Normalization " =2
654 s W-34 1-03 2.03 r -196.83 T -25.543 r

Reference for
654 | & w-34 103 203 r -196.98 T 25564 r Scale Expansion "
654 7 W-34 1-03 230 r -220.00 T -25.554 r
654 Means” | 2.12+016 | [E |-20860+1333) [ |-2555420011 | T
655 1 | w-17833 | 2704 204 g 9452 =3 -12.562 g
655 2 | w-17833 | 1-04 207 g -88.45 =3 -12.152 g
655 3 | w-17833 | 1-04 2.06 g -85.85 =3 -11.950 g
655 4 | w-17833 | 1-04 2.06 g -84.80 =3 -11.829 g
655 5 | w-17833 | 1-04 2.06 r -84.33 T -11.724 r
655 6 | W-17833 | 1-04 2.06 r -84.02 T -11.671 r
655 7 | w-17833 | 1-04 2.06 r -83.77 T -11.665 r -

Dans cet exemple, la 7¢™¢ injection de I'analyse 654 doit étre ignorée par lutilisateur. Les outils
de pré-selection des données sont utiles pour localiser visuellement et supprimer les
« mauvaises » données occasionnelles.

Remarque : Une série de mesures avec plusieurs erreurs ne devrait jamais étre importée, mais
ré-analysée avec un instrument laser fonctionnant correctement.

Effet mémoire inter-échantillons

L'effet mémoire inter-échantillons est quantifié dans le LIMS pour Lasers 2015 a partir de deux
standards internes qui different considérablement dans leurs valeurs & (d’au moins 40 %o et 5 %o
pour &2H et 680, respectivement) et qui sont séquentiellement séparés plusieurs fois au cours
d’une série d’analyses. La mesure du premier standard interne avec une valeur 6 sensiblement
différente du deuxieéme est suivie par la mesure successive de deux fioles contenant le deuxiéme
standard interne. Les corrections moyennes calculées pour |'effet mémoire inter-échantillons sur
les standards internes sont appliquées a tous les échantillons de de toutes les séries d’analyse.
LIMS calcule l'effet mémoire inter-échantillons a partir des injections “non-ignorées”
d’échantillons et de standards.
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L'avantage de cette approche réside dans le fait que la correction de I'effet mémoire inter-
échantillons est calculé a partir de I'effet mémoire inter-échantillons moyen déterminé en
utilisant les deux standards internes aux valeurs 6 sensiblement différentes sur I’ensemble de la
série analytique, et non pas de maniére incohérente en utilisant des paires d’échantillons aux
valeurs & plus ou moins différentes. Par la suite, le nombre d’injections ignorées n’a pas
d’importance car I'effet mémoire inter-échantillons est quantifié et suit le principe de traitement
identique. L'effet mémoire inter-échantillons moyen déterminé s’applique a tous les échantillons
analysés quelles que soient les valeurs & mesurées. Il est recommandé d’ignorer les 3-4
premieres injections pour réduire I'effet mémoire inter-échantillons (généralement < 1-2 %).
Voir le chapitre 11 pour plus de détails sur les calculs.

Ajustement pour la dépendance de é a la concentration en eau

La dépendance de la valeur & de chaque isotope est souvent fortement corrélée a la
concentration en vapeur d’eau dans la cavité laser. L'existence de cette dépendance a la
concentration en eau offre I'occasion d’améliorer les résultats iostopiques en ajustant
délibérement les quantités de H,O injectées a I'aide d’un standard interne (en utilisant par
exemple 800,100 et 1200 pL) placé au début de chaque série d’analyses. Cela permettra au LIMS
pour Lasers 2015 de déterminer les algorithmes de correction de dépendance a la concentration
en H,0 pour chaque valeur 6.

Un algorithme de correction, a condition qu’il soit robuste, peut étre appliqué a toutes les
injections d’échantillons pour normaliser les valeurs 6 mesurées par rapport a une quantité d’eau
injectée constante. Selon I'instrument, un ajustement de la concentration en eau peut entrainer
une amélioration marquée des résultats isotopiques d’un ou de plusieurs isotopes et peut aider
a atténuer, par exemple, la variabilité des performances d’injection de la seringue.

Remarque : Se référer a I'annexe 3 pour connaitre la facon de configurer les parameétres
facultatifs pour obtenir des valeurs de 6 en fonction de la concentration relative en eau. Bien que
cette option ne puisse pas étre utilisée dans les instruments Los Gatos Research de premiere
génération pour modifier délibérement les quantités injectées de H,0, I'algorithme de correction
de dépendance de la valeur 6 a la concentration en H,0 du LIMS pour Lasers 2015, peut étre
utilisé sur ces instruments et peut améliorer considérablement les résultats.

Dérive instrumentale

La dérive temporelle instrumentale est quantifiée dans le LIMS pour Lasers 2015 par régression
des moindres carrés entre le temps d’analyse et les mesures d’un ou plusieurs standards au cours
de la série de mesures. La correction de la dérive instrumentale (en %o par heure) est déterminée
et appliguée a tous les échantillons. Cependant, la dérive temporelle instrumentale n’est
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généralement pas linéaire au cours des séries de mesures longues (> 2 a 3 heures), et peut étre
différente d’un standard interne a l'autre (un standard dérive positivement et l'autre
négativement). Par conséquent, I'utilisation d’'une régression linéaire donne souvent de mauvais
résultats statistiques (par exemple de faibles valeurs de R?).

LIMS pour Lasers 2015 offre la possibilité aux utilisateurs de calculer la dérive temporelle de
I'instrument a partir d’'un ou plusieurs standards internes. Pour appliquer cette correction en
toute confiance, il faut que la dérive soit fortement linéaire (par exemple R? >0.6) et identique
pour deux ou plusieurs standards (par exemple, dérive positive). Bien que la correction de la
dérive temporelle de I'instrument soit facultative, son utilisation permet d’obtenir de meilleurs
résultats.

8.3 Modeles de séquence analytique

Les sections suivantes montrent des exemples de modéles de séquence analytique pour
I'instrument Los Gatos Research et Picarro utilisés dans le LIMS pour Lasers 2015. Ces modeles
ont été congus pour étre robustes et ont été testés pour produire les meilleurs résultats possibles
pour toutes les générations d’instruments lasers. De plus, lls ont été optimisés pour obtenir une
détermination précise de 'effet mémoire inter-échantillons, éventuellement quantifier la dérive
instrumentale, et appliquer la normalisation des données.

Les exemples de modeles de LIMS pour Lasers 2015 sont mis sous forme de tableaux présentant
la séquence analytique spécifique a Los Gatos Research et Picarro, suivis de sections individuelles
décrivant la mise en place et I'utilisation de ces modeles sur chaque instrument.

Les utilisateurs sont libres de concevoir leurs propres modéles d’analyse, ces modeles sont
présentés a titre d’exemple. En annexe, il existe plusieurs modeles Excel avec 10-, 20- et 30-
échantillons pour Picarro ou Los Gatos Research. Ces exemples sont également disponibles sur
le site Web de I’AIEA ou de I'USGS, a partir duquel la base de données LIMS peut étre téléchargée.
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Tableau 1. Exemple de modéle de séquence analytique pour 30-échantillons congu pour un
instrument Los Gatos Research (LGR).

Les échantillons sont organisés séquentiellement aux positions 1 a 30 dans le plateau 1 (plateau
avant) de l'injecteur automatique (Combi-PAL). Les standards internes, le standard de contrdle,
et I’échantillon de ringage sont disposés dans le plateau 3 (plateau arriere), chacun dans sa
rangée. Pour la procédure d’analyse, il est recommandé de réaliser 9 injections par échantillon
et d’ignorer les 4 premieres. Cet exemple de modele contient 61 lignes de 9 injections chacunes
soit un total de 549 injections individuelles. La colonne “Run Order” présente la séquence
analytique c’est-a-dire I'ordre dans lequel les échantillons vont étre analysés. Le volume d’eau
injecté est défini dans le logiciel du LGR.

Sample Vial Pos Run Order LIMS pour Lasers 2015 Function
Deionized Water  3-28 1 Instrument Conditioning
Deionized Water  3-28 2 Instrument Conditioning
High &6 Standard 3-10 3 Between-Sample Memory
Low 6 Standard 3-1 4 Between-Sample Memory
Low 6 Standard 3-2 5 Bracketed Normalization
Sample 1 1-1 6 Unknown Sample

Sample 2 1-2 7 Unknown Sample

Sample 3 1-3 8 Unknown Sample

Sample 4 1-4 9 Unknown Sample

Sample 5 1-5 10 Unknown Sample

Control Standard  3-19 11 QA/QC

Low 6 Standard 3-3 12 Between-Sample Memory
High 6 Standard 3-11 13 Between-Sample Memory
High 6 Standard 3-12 14 Bracketed Normalization
Sample 6 1-6 15 Unknown Sample

Sample 7 1-7 16 Unknown Sample

Sample 8 1-8 17 Unknown Sample

Sample 9 1-9 18 Unknown Sample

Sample 10 1-10 19 Unknown Sample

Control Standard  3-20 20 QA/QC

High 6 Standard 3-10 21 Between-Sample Memory
Low 6 Standard 3-1 22 Between-Sample Memory
Low 6 Standard 3-2 23 Bracketed Normalization
Sample 11 1-11 24 Unknown Sample

Sample 12 1-12 25 Unknown Sample

Sample 13 1-13 26 Unknown Sample

Sample 14 1-14 27 Unknown Sample

Sample 15 1-15 28 Unknown Sample
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Control Standard
Low 6 Standard
High 6 Standard
High 6 Standard
Sample 16
Sample 17
Sample 18
Sample 19
Sample 20
Control Standard
High 6 Standard
Low 6 Standard
Low 6 Standard
Sample 21
Sample 22
Sample 23
Sample 24
Sample 25
Control Standard
Low 6 Standard
High &6 Standard
High 6 Standard
Sample 26
Sample 27
Sample 28
Sample 29
Sample 30
Control Standard
High 6 Standard
Low 6 Standard
Low 6 Standard
Deionized Water
Deionized Water

3-21
3-3

3-11
3-12
1-16
1-17
1-18
1-19
1-20
3-19
3-10
3-1

3-2

1-21
1-22
1-23
1-24
1-25
3-20
3-3

3-11
3-12
1-26
1-27
1-28
1-29
1-30
3-21
3-10
3-1

3-28
3-28

29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61

QA/QC

Between-Sample Memory
Between-Sample Memory
Bracketed Normalization
Unknown Sample
Unknown Sample
Unknown Sample
Unknown Sample
Unknown Sample

QA/QC

Between-Sample Memory
Between-Sample Memory
Bracketed Normalization
Unknown Sample
Unknown Sample
Unknown Sample
Unknown Sample
Unknown Sample

QA/QC

Between-Sample Memory
Between-Sample Memory
Bracketed Normalization
Unknown Sample
Unknown Sample
Unknown Sample
Unknown Sample
Unknown Sample

QA/QC

Between-Sample Memory
Between-Sample Memory
Bracketed Normalization
DIl Wash

DI Wash
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Disposition des fioles pour le modeéle de séquence analytique Los Gatos Research
Jdalala

Plateau 3, Ligne 1- “Low Standard” x3

Plateau 3, Ligne 2— “High Standard” x3

Plateau 3, Ligne 3— “Control Standard”
x3

Plateau 3, Ligne 4— Eau déionisée pour
ringage

Plateau 1- échantillons organisés
séquentiellement aux positions 1 a 30

Voir tableau 1 pour les descriptions

Disposition des fioles sur les plateaux avant (1) et arriére (2) pour I’échantillonneur automatique de 'instrument
Los Gatos Research

Remarque : Dans ce modeéle de séquence analytique pour I'instrument Los Gatos Research, les
fioles d’échantillons et de standards contiennent ~1 to 1.5 mL d’eau. La présence de triplicats
pour les standards est intentionnelle afin d’éviter de se fier a une seule fiole et d’assurer la
meilleure assurance qualité possible. Le volume consommé par standard par série de mesures
en utilisant le modele d’analyse est 3 a 4 mL et a été congu pour correspondre aux ampoules de
standards disponibles pour les utilisateurs de I'USGS et de I’AIEA (voir I'annexe 1).
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Tableau 2. Exemple de modéle de séquence analytique pour 20-échantillons congu pour un
instrument Picarro (CTC Pal).

Les échantillons, les standards internes et le standard de contréle sont organisés
séquentiellement aux positions 1 a 32 dans le plateau 1. Pour la procédure d’analyse, il est
recommandé de réaliser 9 injections par échantillon et d’ignorer les 4 premiéres. Cet exemple de
modele contient 32 lignes de 9 injections chacunes soit 288 injections individuelles. Le temps
d’analyse sur le Picarro L2130i est égal a ~32 heures. La colonne “ List # “ présente la séquence
analytique c’est-a-dire I'ordre dans lequel les échantillons vont étre analysés. Il est fortement
recommandé que 1 ou 2 échantillons d’eau déionisée soient analysés au début et a la fin de la
série de mesures (a partir du logiciel Coordinator). Le volume d’eau injecté est défini dans
I’échantillonneur automatique (CTC ou G2000).

Sample Vial Pos List # Function
Memory/Normalizatio
High &6 Standard 1-01 1 n
Memory/Normalizatio
Low 6 Standard 1-02 2 n
Low 6 Standard 1-03 3 Normalization
Sample 1 1-04 4 Unknown Sample
Sample 2 1-05 5 Unknown Sample
Sample 3 1-06 6 Unknown Sample
Sample 4 1-07 7 Unknown Sample
Sample 5 1-08 8 Unknown Sample
Sample 6 1-09 9 Unknown Sample
Sample 7 1-10 10 Unknown Sample
Sample 8 1-11 11 Unknown Sample
Sample 9 1-12 12 Unknown Sample
Sample 10 1-13 13 Unknown Sample
Control Standard 1-14 14 QA/QC
Memory/Normalizatio
High 6 Standard 1-15 15 n
Memory/Normalizatio
Low 6 Standard 1-16 16 n
Low 6 Standard 1-17 17 Normalization
Sample 11 1-18 18 Unknown Sample
Sample 12 1-19 19 Unknown Sample
Sample 13 1-20 20 Unknown Sample
Control Standard 1-21 21 QA/QC
Sample 14 1-22 22 Unknown Sample
Sample 15 1-23 23 Unknown Sample
Sample 16 1-24 24 Unknown Sample
Sample 17 1-25 25 Unknown Sample
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Sample 18
Sample 19
Sample 20
Control Standard

High &6 Standard

Low 6 Standard
Low 6 Standard

1-26
1-27
1-28
1-29

1-30

1-31
1-32

26
27
28
29

30

31
32

Unknown Sample
Unknown Sample
Unknown Sample
QA/QC
Memory/Normalizatio
n
Memory/Normalizatio
n

Normalization
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Disposition des fioles pour le modeéle de séquence analytique Picarro

Exemple de modeéle pour I’analyse
de 20 échantillons et leur disposition
sur le plateau de I'échantillonneur
automatique Picarro (Combi-PAL).

Les fioles avec des bouchons bleus
sont des échantillons. Les fioles avec
des bouchons rouges sont les
standards internes et de contréle
disposés comme indiqué dans le
tableau 2.

Au dessus : Plateau avant de I’échantillonneur automatique d’eau liquide Picarro (Combi-PAL)

10

Exemple de modeéle pour I’'analyse de 20
échantillons et leur disposition sur le plateau de
I’échantillonneur automatique Picarro (G-2000).

8

[

9

Les fioles avec des bouchons bleus sont des
échantillons. Les fioles avec des bouchons rouges
sont les standards internes et de controle
disposés comme indiqué dans le tableau 2.

(Voir annexe 1 pour une disposition alternative)

Au dessus : Plateau avant de I’échantillonneur automatique d’eau liquide Picarro (G-2000)
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8.4 Créer un modele de séquence analytique pour
30 échantillons pour I'instrument Los Gatos
Research

1. Depuis la page d’accueil du LIMS, ouvrir “Special Features”
2. Cliquer sur “Instrument Templates”
3. Cliquer sur “Create a New Template”

Design Templates
List Instrument Templates |H |1 | LGR w2 - SMOW2 SLAPZ » |H | Create a New Template | Delete | Edit | Close |

Edit Vial & Tray Positions Duplicate this Template

Export Vial & Tray Positions

Import Vial & Tray Positions

General Information Last Edit:| 4/7/2015 10:44:01 AM
Name: |LGR v2 - SMOWZ SLAP2

Descriptiun:|54 samples

Instrument: [L = LGR-v2 =]
sample Information Printing
sample for Unfilled Positions:[w-3 [=] (& Print sample list
Number of injections: 5 3 Print sample list and multi-sheet template

4. Dans le champ “Name”, entrer une description pertinente (par exemple, Los Gatos
Research 30 Samples).

5. Dans le champ “Description” — ajouter des détails supplémentaires pertinents (par
exemple, les standards utilisés).

6. Dans le champ “Instrument”, choisir “L” ou la lettre appropriée pour I'instrument laser
Los Gatos Research.

7. Lavaleur du champ “Sample for Unfilled Positions” est W-1 par défaut (un échantillon
factice). Ceci est utilisé, par exemple, lorsque seulement 20 échantillons a analyser sont
ajoutés dans un modele congu pour 30. Ce champ ne peut pas étre laissé vide.

8. Laisser 9 dans le “Number of injections per sample”.

9. Cliquer sur “Save”.

10. Une fois enregistré, il n’est plus possible de modifier le champ “Name”; les autres

champs restent modifiables. Le modeéle peut étre supprimé et recréé en cas d’erreur.
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Design Templates
LGR vZ - SMOWZ SLAPZ Save Cancel
General Information Last Edit:| 4/7/2015 10:44:01 AM
Name: [LGR v2 - SMOW2 SLAPZ
Descriptiar‘l:|54 samples
Instrument: |L ->LGR-V2 E
sample Information Printing
Sample for Unfilled Positions: [w-3 - (& Print sample list
Number of injections: ,g_ » Print sample list and multi-sheet template

Créer un exemple de modeéle de séquence analytique pour I'instrument Los Gatos Research a partir de I'option “Design
Template”.

La séquence analytique comprenant la mesure des standards internes, du standard de contrdle,
et des échantillons du client peut étre configurée en cliquant sur le bouton “Edit Vial and Tray
Positions”. Une page comportant 12 échantillons s’affiche. Cliquer sur “Edit” pour la modifier
('exemple ci-dessous reprend les lignes 1 a 12 de la Table 1) :
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LGR 30

List | | | 1 | ‘ Page:| 1 Edit | AddPage | Delete Page | Close |
Vial Pos: Im Vial Pos: W Vial Pos: Im
Run Order: |1 Amt: (1200 RunOrder:[2  Amt: [1200 Run Order:[3  Amt: [1200
..} Sample ..} Sample ..} Sample

2 Fixed Ref W-3 W 2 Fixed Ref W-3 W 2 Fixed Ref W-31 W

Vial Pos: |3-1 Vial Pos: |3-2 Vial Pos: |1-1
Run Drder:|-.1. Amt: |12|]D Run Order: |5 Amt: (1200 Run Order: |g Amt: 1200
..} Sample .} Sample & Sample

X Fixed Ref W-32 W 2! Fined Ref W-32 W -2} Fixed Ref W

Vial Pos: |1-2 Vial Pos: |1-3 Vial Pos: [1-4
Run Drder:|? Amt: |12|::|D Run Order: |8 Amt: (1200 Run Order: |9 Amt: 1200
2 Sample 2 Sample 2 Sample

- Fixed Ref ) ! Fixed Ref W - Fixed Ref W

Vial Pos: |1-5 Vial Pos: (3-19 Vial Pos: |3-3
Run Drder|1D Amt: |12IJD Run Order: |11  Amt: [1200 Run Order:|12  Amt: |1200
& Sample . Sample ..} Sample

- Fixed Ref W 2! Fined Ref W-33 W X Fixed Ref W-32 W

Vial Pos = Position de la fiole contenant I’échantillon sur le plateau de I’échantillonneur
automatique. Par exemple, 1-1 signifie plateau 1 position 1, alors que 3-7 signifie plateau
3 position 7.

Run Order = L'ordre dans lequel les échantillons sont analysés, par exemple. 1,2,3.... 30.
(unique)

Amt = Volume injecté de H,0 en nL (par exemple, 400 a 1200 nL pour le LGR). Ce champ n’est
disponible que pour les systéemes IWA-35d/TIWA-45EP, série DLT-100. Si ce champ n’est
pas complété, le volume injecté est celui renseigné dans le logiciel de I'instrument.

Sample = Choisir ce bouton s’il s’agit d’un échantillon.

Fixed Ref = Choisir dans le menu déroulant le standard interne, le standard de contréle ou
I’échantillon de ringage.

Add Page /Delete Page = Ajouter des pages supplémentaires pour augmenter le nombre
d’échantillons a analyser. Toujours supprimer les pages en partant de la derniere.
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Créer, importer ou exporter des modeéles en utilisant Excel

Il est plus pratique de concevoir des modeles de séquence analytique dans Excel puis de les
importer dans le LIMS pour Lasers 2015. Les fonctions de remplissage automatique et de
copier-coller d’Excel facilitent en effet la création rapide de nouveaux modeles.

Exporter les positions des fioles : exporter le modéle de séquence analytique sélectionné vers

un fichier Excel.

Importer les positions des fioles : importer le modele de séquence analytique depuis Excel vers

le LIMS pour Lasers 2015. Le modele s’affichera et il sera possible de le modifier a I'aide du

mode édition ci-dessus.

| LGR v2 WeekEnd

[ |H | Create a New Template

Edit Vial & Tray Positions

Export Vial & Tray Positions

Impaort Vial 8 Tray Positions

Duplicate this Template

L'affichage dans Excel du modéle de séquence analytique décrit précédemment est présenté ci-

dessous. Les en-tétes de la feuille de calcul doivent étre exactement comme indiqué pour
pouvoir importer le fichier dans le LIMS pour Lasers 2015.

A B D F

LIMS_List Mo Tray_Position Ref OurLablD Page Page Position Amount
. 1328 W-3 1 1 1200
; 2 3-28 W-3 1 2 1200
| 3 3-10 W-31 1 3 1200
i 431 W-32 1 4 1200
i 532 W-32 1 5 1200
i 611 1 5] 1200
} 71-2 1 7 1200_
[ 8 1-3 1 8 1200
1] 91-4 1 9 1200
1 10 1-5 1 10 1200
2 11 3-19 W-33 1 11 1200
3 12 3-3 W-32 1 12 1200
4

Importer un modele depuis Excel

1. Pourimporter un modele depuis Excel, cliquer sur le bouton “Import Vial and Tray

Positions”
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2. Selectionner le fichier Excel contenant le modéle
3. Cliquer sur “Yes” (si des erreurs ont été commises, un message d’erreur s’affiche)
4. Siun précédent modele a déja été importé, confirmer qu’il peut étre remplacé

| Design Templates

List Instrument Templates I1|1 | LGR 30 » >I| Create a New Template Delete | Edit | Close
Edit Vial & Tray Positions Export Vial & Tray Positions Import Vial & Tray Positions Duplicate this Template
General Information Last Er.it:| 2015-03-09 20:50:15
Name: |LGR 30
-
Description: |LGR 30 Sample Templat UMS £

Instrument: |L --= LGR

Do you want to overwrite the existing Vial & Tray Positions?

Sample Information

Sample for Unfilled A Yes l l Mo ist

ist and multi-sheet template

| E_ Al [Jpd g .‘"a__ _? Resources |
1 Temnplates
rument Templates | 4 | 4 | LGR 30 b |H | Create a New Template Delete |
il & Tray Positions Export Vial & Tray Positions Import Vial & Tray Positions Duplica
zral Information Last Edit- 2015-03-
Name: |LGR 30
' s =
riptiEm:|LGR 30 Sample Templatg
ument: |L —» LGR You have successfully imported information for 61 vials.
ple Information
Sample for Unfilled P le list
Number of injections: Ig_ | ) Print sample list and multi-sheet t

Conseil : Le bouton “Duplicate” est trés utile. Par exemple, pour créer des modeles de
séquence analytique pour 60-, 30-, et 10-échantillons pour I'instrument Los Gatos Research, il
faut commencer par créer le modele avec le plus d’échantillons (60 dans ce cas), le dupliquer,
puis supprimer les pages pour obtenir un modele de séquence analytique avec moins
d’échantillons. Pour le modéle LGR par défaut, il faudra cependant également recréer les pages
de standards internes et de controle qui suivent les échantillons. Heureusement, les modéeles
analytiques performants, une fois créés, doivent rarement étre modifés.

Attention ! || est facile de remplacer un modéle de séquence analytique existant performant
par un autre. S’assurer d’abord de dupliquer et de renommer le modele avant d’y apporter et
d’enregistrer des modifications.
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8.5 Créer un modele de séquence analytique pour
20 échantillons pour lI'instrument Picarro

1. Depuis la page d’accueil du LIMS, ouvrir “Special Features”
2. Cliquer sur “Instrument Templates”
3. Cliquer sur “Create a New Template”

Design Templates

List Instrument Templates |I1 |4 .| Picarro » |N | Create a New Template Delete | Edit | Close |
Edit Vial & Tray Positions @plicatethisTemplate
Export Vial & Tray Positions /
Import Vial & Tray Positions

General Information Last Edit:| 5/27/2014 2:50:00 PM
Name: |P'|carr0

Description: |Picarro 20 Sample

Instrument: [P - Picarro 1102i [=]
Sample Information Printing
sample for Unfilled Positions: [w-1 = ® Print sample list

) Print sample list and multi-sheet template

4. Dans le champ “Name”, entrer une description pertinente (par exemple, Picarro 20
Sample)

5. Dans le champ “Description” — ajouter des des détails supplémentaires pertinents

Dans le menu déroulant “Instrument”, choisir “P” pour Picarro

7. Lavaleur du champ “Sample for Unfilled Positions” est W-1 par défaut (un échantillon
factice). Ceci est utilisé, par exemple, lorsque seulement 10 échantillons a analyser sont
ajoutés dans un modele congu pour 20. Ce champ ne peut pas étre laissé vide.

8. Laisser 9 dans le “Number of injections per sample”.

o
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Design Templates

List Instrument Templates | M |4 | Picarro

PlN| Create a New Template gelete| Edit | Close |

Edit Vial & Tray Positions

Expd/t Vial & Tray Positions

Import Vial & Tray Positions

Duplicate this Template

General Information

Name: |Picarr0

Description: |Picarro 20 Sample

Instrument: [P —> Picarro 1102 [=]

sample Information

Sample for Unfilled Positions: [W-1 :

Last Edit:| 5/27/2014 2:50:00 PM

Printing

(#) Print sample list
) Print sample list and multi-sheet template

9. Cliquer sur “Save”.

10. Une fois enregistré, il n’est plus possible de modifier le champ “Name” ; les autres

champs restent modifiables. Le modéle peut étre supprimé et recréé en cas d’erreur.

Modifier un modeéle de séquence analytique congu pour Picarro en utilisant “Pages”

La séquence analytique comprenant la mesure des standards internes, du standard de contrdle,

et des échantillons du client peut étre configurée en cliquant sur le bouton “Edit Vial and Tray
Positions”. Une page comportant 12 échantillons s’affiche. Cliquer sur “Edit” pour la modifier

('exemple ci-dessous reprend les lignes 1 a 12 de la Table 2) :
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Picarro 20 Sample

List | | | 1 ‘ | Page:| 1 Edit Add Page | Delete Page | Close |
Vial Pos: |1-01 Vial Pos: |1-02 Vial Pos: |1-03
Run Order: |1 Run Order: |2 Run Order: |3
. Sample .J Sample . Sample

2 Fixed Ref W-31 :

2 Fixed Ref W-32 :

2 Fixed Ref W-32 :

Vial Pos: |1-04 Vial Pos: |1-05 Vial Pos: |1-06
Run Order]a Run Order: |5 Run Order: |5
& Sample & Sample & Sample

-} Fixed Ref :

-} Fixed Ref :

-} Fixed Ref :

Vial Pos: |1-07 Vial Pos: |1-08 Vial Pos: |1-09
Run Order]7 Run Order: |8 Run Order: |9
& Sample & Sample & Sample

-} Fixed Ref :

-} Fixed Ref :

-} Fixed Ref :

Vial Pos: |1-10 Vial Pos: [1-11 Vial Pos: |1-12
Run Order|10 Run Order: (11 Run Order: (12
& Sample & Sample & Sample

-} Fixed Ref :

-} Fixed Ref :

-} Fixed Ref :

Vial Pos = Position de la fiole contenant I’échantillon sur le plateau de I’échantillonneur

automatique. Par exemple, 1-1 signifie plateau 1 position 1, alors que 3-7 signifie plateau

3 position 7.

Run Order = L'ordre dans lequel les échantillons sont analysés, par exemple. 1,2,3.... 30.
(unique)
Sample = Choisir ce bouton s’il s’agit d’un échantillon.
Fixed Ref = Choisir dans le menu déroulant le standard de laboratoire, le standard de controle
ou I’échantillon de rincage.
Add Page /Delete Page = Ajouter des pages supplémentaires pour augmenter le nombre
d’échantillons a analyser. Toujours supprimer les pages en partant de la derniere.
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Créer, importer ou exporter des modeéles en utilisant Excel

Il est plus pratique de concevoir des modeles de séquence analytique dans Excel puis de les
importer dans le LIMS pour Lasers 2015. Les fonctions de remplissage automatique et de
copier-coller d’Excel facilitent en effet la création rapide de nouveaux modeles.

T ———
[ | Picarro depleted [ 4 |H | Create a
Edit Vial 8 Tray Positions Duplicat

Export Vial & Tray Positions

Import Vial & Tray Positions

L'affichage dans Excel du modéle de séquence analytique décrit précédemment est présenté ci-
dessous. Les en-tétes de la feuille de calcul doivent étre exactement comme indiqué pour
pouvoir importer le fichier dans le LIMS pour Lasers 2015.

Al - S| LIMS_List_No

A B C D E
1 |LIMS List Nu_lTra‘,r_PuEitinn Ref OurlLablD Page Page Position
2 1 1-01 W-31 1 1
3 2 1-02 W-32 1 2
4 3 1-03 W-32 1 3
5 4 1-04 1 4
5] 5 1-05 1 5
7 1] 1-06 1 6
g 7 1-07 1 7
9 a8 1-08 1 8
Lo 9 1-09 1 9
11 10 1-10 1 10
L2 11 1-11 1 11
L3 12 1-12 1 12
L4

Exporter les positions des fioles : exporter le modéle de séquence analytique sélectionné vers
un fichier Excel.

Importer les positions des fioles : importer le modele de séquence analytique depuis Excel vers
le LIMS pour Lasers 2015. Le modéle s’affichera et il sera possible de le modifier a I'aide du
mode édition ci-dessus.

1. Pourimporter un modele depuis Excel, cliquer sur le bouton “Import Vial and Tray
Positions”.
2. Selectionner le fichier Excel contenant le modéle.
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3. Cliquer sur “Yes” (si des erreurs ont été commises, un message d’erreur s’affiche).
4. Siun précédent modele a déja été importé, confirmer qu’il peut étre remplacé.

Design Templates [r— o
List Instrument Templates I L] I 4 ' Picarro depleted 3 IPI I Create a New Template | Delete | Edit I Close
Edit Vial & Tray Positions Duplicate this Template

Export Vial & Tray Positions

Import Vial & Tray Positions

. A .
— General Information / LIMS —— @
Name: |Pi|:arra- depleted /

Dﬁcripﬁor‘lilpicarro 20 Sample ‘

Do you want to overwrite the existing Vial & Tray Positions?

Instrument: |P —»Picarro 1102i E

—> | v ][ M

— Sample Information

Sample for Unfilled Positions: |w-1 :

) Print sample list and multi-sheet template

Design Templates [— -
List Instrument Templates | L] | 4 ' Picarro depleted » |PI | Create a New Template Delete | Edit | Close
Edit Vial & Tray Positions Duplicate this Template

Export Vial & Tray Positions

Import Vial & Tray Positions

— General Information —a—3
LIMS

Name: |Pi carro depleted

Description: IF‘iEarro 20 sample

Instrument: [p — Picarro 1102 [=]

—Sample Information

Sample for Unfilled Pﬂsitinns:lw—l [=l ——————————
) Print sample list and multi-sheet template

Conseil : Le bouton “Duplicate” est tres utile. Par exemple, pour créer des modeéles de
séquence analytique pour 60-, 30-, et 10-échantillons pour I'instrument Los Gatos Research, il
faut commencer par créer le modéle avec le plus d’échantillons (60 dans ce cas), le dupliquer,
puis supprimer les pages pour obtenir un modéle de séquence analytique avec moins
d’échantillons. Pour le modele LGR par défaut, il faudra cependant également recréer les pages
de standards internes et de contréle qui suivent les échantillons. Heureusement, les modeles
analytiques performants, une fois créés, doivent rarement étre modifés.
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Attention ! || est facile de remplacer un modéle de séquence analytique existant performant
par un autre. Assurez-vous d’abord de dupliquer et de renommer le modele avant d’y apporter
et d’enregistrer des modifications.

8.6 Impression des modeles de séquence
analytique

L’organisation pratique des échantillons d’eau dans les fioles par rapport au modele de séquence
analytique de l'instrument peut étre facilitée a I'aide d’une copie imprimée sur papier de ce
modéle. L'option “Print sample list and multi-sheet template” imprime une copie papier de la
disposition de la séquence analytique correspondant au modeéle choisi, et elle aide le personnel
a organiser les échantillons et les fioles sur le plateau de I’échantillonneur automatique,
généralement la veille de leur analyse. De cette facon, une deuxiéme personne peut confirmer
qgue I'échantillon correct a été placé a I'emplacement exact sur la feuille imprimée du modéle,
améliorant ainsi le contréle qualité du laboratoire.

Design Templates

List Instrument Templates I1|1 | Picarro depleted PlN| Create a New Template Delete | Edit | Close |

Edit Vial & Tray Positions Duplicate this Template

Export Vial & Tray Positions

Import Vial & Tray Positions

General Information Last Edit:| 5/27/2014 2:35:28 PM
Name: |P'|carru:» depleted

Description: |Picarro 20 Sample

Instrument: |P —=> Picarro 1102i E
Sample Information Printing
sample for Unfilled Positions: [w-1 = ’7 (%) Print sample list

>3 Print sample list and multi-sheet template

L’activation de cette option permet de générer une page récapitulative comme illustré ci-
dessous pour le modele de séquence analytique a 20 échantillons ou les standards et les
échantillons sont correctement disposés avant d’étre pipetés dans les fioles.
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Impression du modéle de séquence analytique du LIMS pour I’organisation des échantillons.

8.7 Ajouter des échantillons a la liste
d’échantillons du modele de séquence analytique

Pour ajouter des échantillons a un modele de séquence analytique, le client et le projet
contenant les échantillons doivent déja exister dans le LIMS pour Lasers 2015 (voir chapitre
6.1).

Le projet contenant les échantillons du client John Smith (voir chapitre 6) est repris a titre
d’exemple. Smith a envoyé 10 échantillons d’eau pour analyse isotopique sur les instruments
Picarro et Los Gatos Research. Les ID de laboratoire des échantillons sont W-1001 a W-1010
pour le projet 680 et 6%H (ci-dessous).
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Find Project

Select Project Criteria List of Selected Projects
o
Name: | E| Purpose contains: | R Save List
) ) " Print S
After (date): | Location contains: |
Before (date): | [~ Projects Ready To Report Print Repc

Create Excel Files

Combine Data of Select

Open Selected Project | Remove a project from the window below by pressing the Delete key on the keyb
2l 21 21 24

Submission | LastMame Range Purpose
1717158495 Reference . . . . W-4 Reference Gas Prowy for Lasers - Do not delete . . . . . . . . .
Qf27/2012 |Test . . . . . . W-1to W-2 Test or Dummy Samples . . . . . . . . . . ... L.
9/27/2012 Reference . . . . W-3 Wash and Conditioning Sample . . . . . . . . . . . . . ..
Q/27/2012 |Reference . . . . W-5toW-30 Primary International References . . . . . . . . . . . . ..
9/27/2012 Reference . . . . W-31toW-69 Daily Use Lab Standard=s . . . . . . . . . . . . . ... ..
:2/24/2015 Smith . . . . . W-1001 to W-1010 Water Resources Project . . . . . . . . . . . . ...

8.8 Ajouter des échantillons a la liste
d’échantillons du modele de séquence d’analyse
de l'instrument Picarro

1. Ouvrir Smith “Water Resource Project” depuis la page “Project” en double cliquant
dessus.
2. Cliquer sur “Add Samples to Instrument Template”.
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Projects

List All projects [W |« |72 » [+1] gdit | Delete | close |
]
. Export Results | Delta Plot Inyoice Print Labels |
Print Report Find Project By Invoice No Print Small Lapels |

Add Samples to Instrument Template Unpaid Invoices

Last Changed: |s,l24}2015
—— General Inform
Date Results Reported:
Submission: [8/24/2015
Customer: ISmith, lohn E

Range: |w-1ooom W-1010

Purpose: [Water Resources Project

Location:

Project
Comments:

Number of samples with missing delta values:| 11 of | 11 samples
Number of Missing 52H samples:| 11
Number of Missing 6180 samples:[ 11

Add Samples To Be Analyzed 8/24/2015 Smith 10 samples

—_—

Samples can be added to the Table of Samples to be Analyzed.
Select the Template and select 'Add At' the Front of the queue or
the End of the queue.

Add Samples to Selected Template I

Delete I

Close

—— General Information

Template: IPicaer 20 Sample USGS Stds — Picarro 20 Sample Template with El

Erom: |1DDD
To: |1010

Number of non-consecutive sample repeats: |2_
For example, for an entry of 2, for 3 samples named
W-7, W-8, and W-2, one would have W-7, W-8, and W-
9 on one template AND W-7, W-8, and W-2 on the next
template

Number of consecutive sample repeats: |1
For example, for an entry of 2, for 3 samples named
W-7, W-8, and W-9, one would have samples W-7, W-
7, W-B, W-8, W-9, and W-2 all on one template

Add At

) Front of the queus

(#) End of the queue
[default position)
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Dans le menu déroulant “Template”, choisir “Picarro 20 Sample” puis cliquer sur le
bouton “Add Samples to Selected Template” en haut a droite.

Les échantillons sont désormais ajoutés au modele de séquence analytique de
I'instrument Picarro.
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8.9 Ajouter des échantillons a la liste
d’échantillons du modele de séquence d’analyse
de I'instrument Los Gatos Research

1. Ouvrir Smith “Water Resource Project” depuis la page “Project” en double cliquant
dessus.

2. Cliquer sur le bouton “Add Samples to Instrument Template” en haut a gauche.

Projects

List All Projects ||« 7727 » [»1] Edit | Delete | Close |

]
Show Samples Export Results Delta Plot Invoice Print Labels
Print Report Find Project By Invoice No Print Small Labels
Add samples to Instrument Template . .
f Unpaid Invoices
\ Last Changed: |3/24/2015
General Information

Date Results Reported:

Submission: |8/24/2015

Customer: |5n-| ith, JIchn lz‘

Range: |w-1000 to W-1010

Purpose: |Water Resources Project

Location:

Project
Comments:

Number of samples with missing delta values:| 11 of | 11 samples
NumberufMissingEzHSamples: 11
Number of Missing 618033mp|E'SZ 11

3. Dans le menu déroulant “Template”, choisir “ Los Gatos Research 30 Samples...” puis
cliquer sur le bouton “Add Samples to Selected Template” en haut a droite.

4. Les échantillons sont désormais ajoutés au modeéle de séquence analytique de
I'instrument Los Gatos Research.
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Add Samples To Be Analyzed 8/24/2015 Srnith 10 samples

Add samples to Selected Template |

Samples can be added to the Table of Samples to be Analyzed.
Select the Template and select 'Add At' the Front of the queue or Delete

the End of the gueue.
Close

Template: |L05 Gatos 20 Sample - Los Gatos 20 Sample IZ'

From: |1000
To: |1010

Number of non-consecutive sample repeats: ’2_
For example, for an entry of 2, for 3 samples named
W-7, W-8, and W-9, one would have W-7, W-8, and W-
9 on one template AND W-7, W-8, and W-9 on the next
template

General Information

Number of consecutive sample repeats: ’1_
For example, for an entry of 2, for 3 samples named
W-7, W-8, and W-9, one would have samples W-7, W-
7, W-8, W-8, W-9, and W-9 all on one template

Add At

) Front of the queue

= End of the queue
(default position)

Rappel : Les modéle de séquence analytique du LIMS sont spécifiques a chaque instrument.

8.10 Options pour ajouter des échantillons

Il existe plusieurs fonctionnalités utiles sur la page “Add Samples to be Analysed” a considérer
avant de cliquer sur le bouton “Add” pour ajouter des échantillons a la séquence analytique :

Options “From” et “To”
Les options “From” et “To” permettent de sélectionner la plage d’ID d’échantillons a ajouter a
la séquence analytique. Par défaut, tous les échantillons du projet client sont proposés pour

étre ajoutés a la séquence analytique — échantillons W-1001 a W-1010 du client John Smith.

Si seuls les cing premiers échantillons du projet doivent étre ajoutés a la séquence analytique, il
faut entrer “1005” dans le champ “To” pour les sélectionner.
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Si seuls les cing derniers échantillons du projet doivent étre ajoutés a la séquence analytique, il
faut entrer “1006” dans le champ “From” et “1010” dans le champ “To”.

Nombre de répétitions non consécutives (par défaut = 2)

Le nombre de répétitions non consécutives est généralement “2”. Cela signifie que le
laboratoire analysera les échantillons de Mr. Smith deux fois en utilisant 2 fioles différentes
dans ce modéle de séquence analytique, et de préférence pas le méme jour. Par exemple, pour
un petit projet a 3 échantillons (1,2,3) :

Réglage =1 Séquence analytique : 1,2,3
Réglage = 2 Séquence analytique : 1,2,3,1,2,3
Réglage =4 Séquence analytique : 1,2,3,1,2,3,1,2,3,1,2,3

Nombre de répétitions consécutives (par défaut = 1)

En modifiant cette valeur en une valeur plus élévée, chague échantillon de la séquence
analytique devient un “groupe”. Par exemple, pour un petit projet a 3 échantillons (1,2,3) :

Réglage =1 Séquence analytique : 1,2,3
Réglage = 2 Séquence analytique : 1,1,2,2,3,3
Réglage =4 Séquence analytique : 1,1,1,1,2,2,2,2,3,3,3,3

En paramétrant le nombre de répétitions consécutives et non consécutive a 2 :

Séquence analytique : 1,1,2,2,3,3,1,1,2,2,3,3
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Add Samples To Be Analyzed 8/24/2015 Srnith 10 samples

Add samples to Selected Template |
Samples can be added to the Table of Samples to be Analyzed.
Select the Template and select 'Add At' the Front of the queue or Delete

the End of the gueue.
Close

Template: |L05 Gatos 20 Sample - Los Gatos 20 Sample IZ'

From: |1000
To: (1010
Number of non-consecutive sample repeats: |2 \

For example, for an entry of 2, for 3 samples named
W-7, W-8, and W-9, one would have W-7, W-8, and W-
9 on one template AND W-7, W-8, and W-9 on the next

template

General Information

Number of consecutive sample repeats: |1 \

For example, for an entry of 2, for 3 samples named
W-7, W-8, and W-9, one would have samples W-7, W-
7, W-8, W-8, W-9, and W-9 all on one template

Add At

) Front of the queue

= End of the queue \

(default position)

“Add At” (par défaut= “end of the queue”, c’est-a-dire a la fin de la séquence analytique)

L'option “Front of the Queue”permet d’ajouter des échantillons prioritaires au début de
séquence analytique.

Par exemple, si une série de mesures est en cours et que 5 échantillons urgents de ce projet
arrivent au laboratoire, ils peuvent étre ajoutés au début de la séquence analytique pour étre
prioritairement analysés.

Si la séquence analytique ne comporte pas d’échantillons, les options “Front of the Queue” et
"End of the Queue” produisent le méme résultat.

8.11 Supprimer des échantillons de la liste
d’échantillons du modele de séquence analytique
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Les échantillons ajoutés a un modeéle de séquence d’analyse s’accumulent au fur et a mesure
gu’ils sont ajoutés jusqu’a ce que tous les échantillons aient été analysés et leur “run flag” égal

a 0, ou qu'’ils soient supprimés.

Il existe deux fagons de supprimer des échantillons d’une séquence d’analyses en cours
d’exécution. Cette action peut étre nécessaire, par exemple, si I’on ajoute par erreur des

échantillons au mauvais modele ou que I'on souhaite tout simplement ne pas les analyser.

Supprimer des échantillons de la liste d’échantillons d’un modéle de séquence analytique

depuis la page “Project”

Si les échantillons ont été ajoutés dans le modéle de séquence analytique depuis la page

“Project”, ils peuvent étre supprimés depuis cette page de la méme facon qu’ils ont été ajoutés.
Cliguer sur “Add Samples to Instrument Template”. La fenétre suivante apparait — cliquer sur

“Delete” pour supprimer tous les échantillons du modele de séquence analytique, ou
sélectionner la plage d’échantillons a supprimer a partir des champs “From” et “To”.

Add Samples To Be Analyzed 8/24/2015 Smith 10 samples

Add Samples to Selected Template

Samples can be added to the Table of Samples to be Analyzed.

the End of the gueue.

General Information

Select the Template and select 'Add At' the Front of the queue or Delete

Close

Template: |L05 Gatos 20 Sample - Los Gatos 20 Sample

From: | 1000
To: [1010

Number of non-consecutive sample repeats: ’2_
For example, for an entry of 2, for 3 samples named
W-7, W-8, and W-2, one would have W-7, W-8, and W-
9 on one template AND W-7, W-8, and W-9 on the next
template

Number of consecutive sample repeats: ,1_
For example, for an entry of 2, for 3 samples named
W-7, W-8, and W-9, one would have samples W-7, W-
7, W-B, W-8, W-9, and W-2 all on one template

Add At

) Front of the queue

%' End of the queue
(default position)

L]

Suppression en un clic de tous les échantillons du projet Smith du modele de séquence analytique de
I'instrument Picarro.
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Supprimer manuellement et modifier la liste d’échantillons d’'un modéle de séquence
analytique

Les échantillons ajoutés au modele de séquence analytique peuvent étre supprimés
manuellement :

1. Surla page d’accueil, cliquer sur “Create Sample List for Instruments”.
2. Sous “List Instrument Templates”, choisir le modéle de séquence analytique a modifier.

Il existe un certain nombre d’options disponibles :

e Utiliser le bouton “Find” pour rechercher un échantillon spécifique de la séquence
analytique (utile pour les longues séries de mesures).

e Déplacer les échantillons vers le haut ou vers le bas de la séquence a I'aide des fleches
bleues pour modifier I'ordre de priorité de la séquence.

e Supprimer un échantillon ou un groupe d’échantillons en les selectionnant et en
cliquant sur “Delete”.

e Modifier manuellement le nombre de répétitions pour un ou plusieurs échantillons
(valeur 0 ou >1).

e Supprimer I'intégralité de la séquence d’analyses en cliquant en haut a gauche pour
selectionner toute la liste (comme sur Excel) puis sur “Delete”.

e Effectuer une sauvegarde de la séquence analytique et la récupérer en cliquant sur le
bouton “Make a backup “ (précaution a prendre pour éviter les erreurs de modification).

e Importer la derniére liste d’échantillons utilisés (utile pour pouvoir répéter des séries de
mesures sans avoir a ajouter de nouveau les échantillons dans un modele de séquence
analytique).
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Create a Sample List

List Instrument Templates | L] | L | || LGR 30 k(M| Close

Description: |LGR 30 5ample Template

Instrument: |LGR

‘Right’ mouse buton information
available for 4ll colurins.

Create Sample List
Find + ¥ | Delete | for Instrument
Prefi« | Sample = Repeats
W 1001 2
d 1002 2 Make
W 1003 2 Backup
W 1004 2
kil 1005 2 Retrieve
s 1006 2 Backup
W | 1007 | 2
W 100a 2
W 1003 2
s 1ma 2
* W
Retrieve Last
Sample List

Modiication de la liste d’échantillons de la séquence analytique dans le LIMS pour Lasers 2015.

8.12 Répétition d’échantillons dans LIMS pour
Lasers 2015

Dans LIMS pour Lasers 2015, par défaut, tous les échantillons sont analysés deux fois, et de
préférence pas le méme jour. Réaliser deux répétitions ou plus par échantillon (dans des fioles
différentes) est une bonne stratégie de laboratoire. Cette stratégie peut étre remplacée
manuellement (voir Chapitre 12.5).

Disposer de deux analyses ou plus d’'un méme échantillon promeut les bonnes pratiques de
laboratoire et permet a l'utilisateur de repérer les erreurs de placement de fiole, de s’assurer
de la cohérence entre deux analyses ou plus d’'un méme échantillon, d’identifier les

« mauvaises » analyses, et de s’assurer de la répétabilité de la mesure. Cette approche donne
une vision réaliste des performances globales de I'instrument laser.
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Remarque : Pour obtenir des valeurs 670 suffisamment précises, il est suggéré d’effectuer au
moins 50 répétitions ou plus avec plusieurs flacons, comparativement a 620 et §%H.

8.13 L'option “Next Sample Number”

Le bouton “Next Sample Number” se trouve dans la section “Special Features”. Cette option
permet de spécifier le prochain numéro d’identification (“Our Lab ID“) attribué aux nouveaux
échantillons importés.

Bien que cette option soit raremement nécessaire (par exemple, pour corriger les erreurs), elle
est utile pour ajouter des standards et maintenir leur ID dans une plage de valeurs “W”
spécifique. Généralement, il est plus simple de se souvenir des standards qui ont un petit
numéro “W”.

Par exemple, par défaut, LIMS pour Lasers 2015 les échantillons des clients commencent a
partir de W-1001. La derniére place par défaut réservée aux standards internes est W-69. Cela
signifie que les numéros d’identification de W-70 a W-997 sont toujours disponibles pour étre
affectés a de nouveaux standards.

Cliquer sur le bouton “Next Sample Number”permet d’afficher le prochain numéro
d’identification “W” qui sera attribué au prochain échantillon ajouté — dans cet exemple il s’agit
de W-1011.

Mext Cur Lab ID

uist [ 14 « [ » 0] Edit | Close |

The Our Lab 1D consists of a letter prefix (W) and the integer sample
number. The 'Next Sample' below is the next integer that LIMS will assign
when logging in samples.

You may edit the Next Sample value, but be careful to avoid entering any
value that already exists in the database because you may corrupt the
database.

Our Lab ID

Prefix: [w

Description: |W ater

MNext Sample: 1011

103



Supposons que nous voulons ajouter 10 nouveaux standards internes, mais qu’ils respectent
séquentiellement les standards internes actuels (par exemple se terminant a W-69). Tout
d’abord, noter le dernier ID (ici c’est W-1011 pour le dernier échantillon du projet Smith).
Cliquer sur “Edit”, modifier la valeur du champ “Next Sample” par 70 et cliquer sur “Save”. Puis,
importer les 10 nouvelles mesures de standards dans un nouveau projet comme décrit dans le
chapitre 6. lls recevront les numéros d’identification W-70 a W79.

Attention ! : Une fois terminé, retourner a I'option “E Next Sample Number*, cliquer sur “Edit”,
puis modifier le numéro pour revenir a celui d’origine (W-1011 dans notre exemple). Cela
garantit que lors de I'ajout de nouveaux échantillons les numéros “W” ne se chevaucheront
pas.
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9 Analyser des échantillons sur
I'instrument laser Picarro
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9.1 Créer une liste d’échantillons pour Picarro

LIMS pour Lasers 2015 crée des listes d’échantillons (aussi appelées séquences analytiques). Ces
listes sont transférées a I'instrument Picarro via un clé USB ou réseau. Cette action s’effectue a
partir du bouton “Create Sample List for Instruments” de la colonne “Sample Information
column” de la page principale du LIMS.

=2 Organization Name  LIMS for Lasers 2015 B3
Prioje ampile 0 atio AL nid B Progre E!it
View Projects —» | Create Sample List Import Data from
for Instruments Instruments
Sample and Analysis About
Survey of Find a sample —> | Apply Data Normalization
Unreported Projects
Search For Samples E\rd_uate

Import a New Project Using Criteria Samples in Progress
from Excel Submission " -
- Print / Export Print / Export

Create a New Project | Sample Range Samples in Progress

Add / Edita Customer ||| view / Edit Information Store Sample Results

about 5ample Analyses to Projects
Add Stored Samples Back

Special Features to In Progress

Track My Lab QA/QC

i ;:,; Water
% USGS LE Resources
-~ b IAEA | Programme
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Par exemple, pour créer la liste d’échantillons du projet Smith sur I'instrument Picarro :

1. S’assurer que les échantillons du projet Smith ont été ajoutés au modele de séquence

analytique (voir chapitre 8.8).

2. Sur la page d’accueil du LIMS, cliquer sur “Create Sample List for Instruments”.
3. Choisir “List Instrument Templates” et cliquer sur “Picarro 20 Sample” ; la séquence

analytique s’ouvre.

4. Cliguer sur “Create Sample List for Instrument” ; une boite de dialogue confirme que les 10
échantillons du projet Smith ont été ajouter a la liste d’échantillons actuelle (nombre de

répétition = 2). Cliquer sur “OK”.

List Instrument Templates I:IIHI
icarro 20 San

find | 4| W |Delete

S ample

Repeatz

1001

1002

1003

1004

1005

1008

1007

1003

1003

1010

Pl | P P P Pl P3| P P3| PO Tad

AR AR A -

| picarro20sample | ¥ |M| dlose |

Picarro

107



Picarro 20 Sample

‘Right" mouse button information available for all columns.
YISI'IPDS $reflﬂ Sampl; Save and Print Instrument
T2 w 2 A Sample List
103 |w 32 \
104 |w 1001 _ Cancel |
105 |w 1002
1-06 | 1003
107 |w 1004
108 |w 1005
109 |w 1006
110w 1007
1-11 WA 1008
112 W 1009
113 |w 100
114 | X
115 |w k1l
116 W 32
117 |w 32
118 |w 1001
119 W 1002
1-20 W 1003
1-21 W EX]
1-22 W 1004
1-23 W 1005
1-24 | 1005
126 |Ww 1007
1-26 W 100a
127w 1009
128 |w 100
129 | EX]
130 |w Ell
1-31 W 32
132 |w 32
*
Record: M 1 of 32 L

Dans la liste d’échantillons ci-dessus, le projet du client Smith (W-1001 a W-1010) est configuré pour étre
analysé deux fois de fagon non consécutive (# de répétitions = 2).

5.

La séquence d’analyses qui contient I’échantillon de rincage, les standards internes et de
controdle séléctionnés, et les échantillons du projet Smith s’ouvre (figure ci-dessus).

Cliquer sur “Save and Print Instrument Sample List”.

Une boite de dialogue s’ouvre pour demander ou sauvegarder la séquence d’analyses. Il
s’agit du fichier CSV a transférer sur I'instrument Picarro, qui doit étre enregistré sur une clé
USB ou un emplacement réseau accessible depuis le logiciel de I'instrument Picarro.
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8. Cliquer sur “Select” pour enregistrer le fichier a I'emplacement souhaité. Remarque : le
fichier est enregistré au format CSV et le nom du fichier a le préfixe de I'instrument (“For P”
pour Picarro) et la date. Cette nomenclature permet de suivre les listes d’échantillons qui
s’accumulent au fil du temps sur I'instrument. Il est possible de renommer le fichier avec
guelque chose de plus descriptif comme par exemple, “Smith Samples.csv”.

(@] save s — ; b
:JU [| « Wassenaarl » Desktop S 4 || Search Desktop p
Organize » New folder 52w 7]

[EJ Microsoft Access frame Ve mogsie Type

) For_P_0723 143825.csv 2012:07-231438 M .;.c:m@

{ Favorites

Bl Desktop \
& Downloads

o, RecentPlaces =

~4 Libranes
+/ Documents
@' Music
| Pictures
B videos

& Computer
& Local Disk (C:)
¥ Homedrive (H:)
¥ lims (\\naal-f1) {1 _

« m »

File name: For_P_0723_143825,csv

Save as type: | All file (*.7) \ / -

# Hide Folders Tools ~ [ Select ] Cancel
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10.

11.

Une boite de dialogue s’ouvre pour demander comment
imprimer la liste d’échantillons (par exemple,
I'imprimante Windows par défaut). Un résumé de la liste
d’échantillons est imprimé.

Apres I'impression, la fenétre avec la liste d’échantillons
s’ouvre a nouveau. Dans la colonne “repeats”, le nombre
de répétitions passe de 2 a 0. Cela indique que tous les
échantillons ont été ajoutés deux fois dans la série de
mesures.

La liste imprimée des échantillons a analyser (figure ci-
dessous) indique la position de la fiole sur le plateau de
I’échantillonneur automatique et I'ID des standards et des
échantillons.

Remplir les 32 fioles avec ~ 1.5 mL d’échantillon, selon les
recommandations d’utilisation du Picarro. Coller
I’étiquette (ou écrire) le “W” de I’échantillon sur chaque
fiole. Disposer les fioles sur le plateau de I’échantillonneur
automatique selon le modele de séquence analytique.

Description: |Picarro 20 Sample
Instrument: |Picarr1:|- L21401
‘Right" mouse button information

available for all columns.

FEind f * gelete|

*

Prefix

Sample

Fepeats

100

1002

1002

1004

1005

1008

1007

1002

1003

100

Lo I o ) [ e e ) s )

AR -
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Picarro 20 Sample Samples To Be Analvzed
‘ial Pos Our Lab ID Sample I Project Notes  Vial Pos Our Lab ID) Sample ID
1.01 W.3l High Standard Refers 20120027
1-02 W32 Low Stamdard Refere 20120027
1-03 W-12 Low Standard  Befers 20120077
1-04 W-1001  Samplel Smith 30150304
1-05 W-1002  Samplel Smith 20150304
1-06 V.1003  Sampled Smith 30150304
1-07 W-1004  Sampled Smith 20150304
1-08 VW.1005  Samples Smith 20150304
1-09 W-1006  Samples Smith 20150304
1-10 W.1007  SampleT Smith 30150304
111 W-1008  Sampled Smith 20150304
1-17 W-1000  Sample® Smith 30150304
1-13 W-1010 Sampleld  Smith 30150304
1-14 W33 Contral Esfars 10120027
1-15 W-31 High Standard Refere 20120027
1-16 W12 Low Standard  Bsfers 20120027
1-17 W.12 Low Standard  Befers 20120077
1-18 W-1001  Samplel Smith 20150304
1-19 W-1007  Samplel Smith 20150304
2 W-1003  Sample3 Smith 20150304
1.21 W.33 Camrral Befers 30120077
1.22 W.1004  Samplet Smith 20150304
1.23 VW.1005  Samples Smith 30150304
1-24 W-1006  Samples Smith 30150304
1.25 VW.1007  SampleT Smith 30150304
1-26 W-1008  Sampled Smith 20150304
1-37 Wo1009  Sampled Smith 20150304
1.2 W.1010 Samplel0  Smith 20150304
1.20 W13 Contral Befers 10120077
1-30 W31 High Standard Refere 20120927
1.31 W.12 Low Stamdard Refere 20120027
1-32 W-32 Low Standard Refere 20120927

Exemple de modéle de liste d’échantillons

12. Dans I’échantillonneur automatique du Picarro, la mesure des fioles de standards et

d’échantillons se fait suivant I'ordre configuré dans le modele de séquence analytique décrit
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précédement (Tableau 2). Vérifier la liste d’échantillons imprimée dans le LIMS pour vous
assurer que toutes les fioles sont conformément disposées sur le plateau de I'analyseur
automatique.

La figure ci-dessous (partie gauche) montre I'écran de I’échantillonneur automatique G-2000
pour l'instrument Picarro pour le modele de séquence analytique avec 20 échantillons (20
échantillons plus les standards pour un total donc de 32 fioles). Chaque fiole doit étre mesuré 9
fois, selon les recommandations, a partir du plateau 1 position 1. Sur I’échantillonneur
automatique Combi PAL (non montré ici), les mémes configurations sont effectuées a I'aide du
manuel UNITPAL.

Remarque : Les échantillons de rincage et de pré-conditionnement ne sont pas répertoriés car

le fichier de données CSV de sortie de I'instrument ne doit contenir que les données
d’échantillon du LIMS (Voir annexe 1).

8, Autosampler Ul 1.0024 | IHLS Picarro Default [E)E|[%] | & Autosampler Ul 1.0024 | IHL5 Picarro Defaul =1

o Queue I Method ] Job Queve | Methad 1
Run ‘ Chg Syringe | ‘ ‘ | |IHL5 Picarro Default j & &
. 4 : : - #Pre Rinse 2 0 e
Load Queus Save Queus Tray Start End #Inj iz ,j_ZI ’7:‘
dear | ¥ > [1Le Picarre Defauit =] |Tj ,1_j = j ’g_j #Pre Sample Rinse [0 = Sample Wash Vol uL [ 0.00
(Eeary T ST AP A R
: ! =2l S TN | s rnse s o= #Post Rinse 2 o=
Clear | T | ﬂ Fj ! j ! ﬂ : j
gear |75 = |Tj ! j ! j ! j Fill Speed Rinse 0.01 Fill Strokes [o =
Clear | T | ﬂ Fﬁ ! ﬁ ! ﬁ ! ﬁ
Qear | T | j |Tj ’Tj ’Tj Wj Sample Volume uL | 150 Fill Speed ul/sec 0.50
I r BN = = T |
Cer | J rJ - = = Inject Speed ul/sec | 1,000 Post Fill Dly secs 1,00
gear | -5 | N = = = =
Clear | T | -l |Tj 1 j 1 j 1 j Pre Inj Dly secs 0.00 Post Inj Dly secs 2.00
gear |5 | = 1 =1 E= 1 El =
Aumsam‘p\er Connected Rinse Post Fill Dly 0.00 Waste Eject ulfsec [o0.01
ASReadInit successful
Rinse Vol uL 0,00 Rinse only between Vials [
Injection Depth [40.00
ASReadInit successful v110 No Error a0 ASReadInit successful ViIo Mo Error ai+

@Attention : Il est important de savoir que I'analyse des échantillons utilisant le logicel de
données Picarro est indépendante du LIMS pour Lasers 2015. Il n’y a pas de lien coordonné
entre I'instrument et la liste d’échantillons. Par conséquent, il est nécessaire de s’assurer que le
nombre et la position des analyses dans I’échantillonneur automatique correspond exactement
a ce que le modele de séquence analytique du LIMS attend.

Enfin, il faut s’assurer qu’un nouveau fichier de sortie du Picarro est immédiatement créé avant
d’entreprendre la série de mesures pour éviter d’'importer des données issues de séries de
mesures précédentes ou d’échantillons de pré-conditionnement (rincage).
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La deuxieme fenétre (en haut, a droite) montre les parametres d’injection par défaut du Picarro
2130i. Ici, 1.6-uL d’eau sont injectés pour atteindre la concentration en H>0 cible de 20000 ppm.
Les parameétres de I’échantillonneur automatique se trouvent dans l'interface utilisateur du
Combi-PAL. Se reporter aux manuels d’utilisation de I'instrument Picarro pour plus de détails sur
la configuration de I’échantillonneur automatique.

Sur tous les instruments Picarro, la collecte des échantilllons, I'intégration, et le traitement des
valeurs 6 mesurées est effectué a I'aide du logiciel coordinateur d’acquisition et de contrdle des
données (Coordinator). Dans la capture d’écran ci-dessous, sont présentées les 5 premieres
injections d’une série de mesures (autorun). Les données de sortie de la série de mesures
(autorun) seront enregistrées dans le fichier créé lors du démarrage du logiciel coordinateur du
Picarro (par exemple, HIDS2018 Isowater_201207024_133527.csv).

La liste d’échantillons LIMS pour les instruments Picarro, créée au chapitre 9.1, peut étre chargée
dans le logiciel Coordinator lorsqu’une ou plusieurs lignes de résultats d’analyse apparaissent
dans la fenétre logicielle du coordinateur. La liste d’échantillons du LIMS pour Lasers 2015 peut
étre importée a partir d’'une clé USB ou via une connexion réseau.

Ajouter la liste d’échantillons LIMS au logiciel coordinateur de I'instrument Picarro

1. Démarrer la série de mesures (autorun) sur le Picarro et attendre qu’un ou plusieurs résultats
isotopiques d’un ou plusieurs échantillons apparaissent dans la fenétre du logicel
coordinateur (et avant que la série de mesures (autorun) ne se termine) ; cela peut prendre
guelgues minutes aprés la premiéres injection d’échantillon.

2. Puis, dans le logiciel coordinateur du Picarro, cliquer sur le bouton “Load Sample
Descriptions”.

3. Rechercher la liste d’échantillons générée par le LIMS, nommée “For_Q_0713_103740.csv”
dans cet exemple (le préfixe du deuxieme instrument Picarro était “Q”au lieu “P”).

4. Les infomations du fichier LIMS vont désormais compléter les champs “ldentifier 1”7 et
“Identifier 2”, qui correspondent aux échantillons et aux standards en cours d’analyse.

5. Laisser la série de mesures se terminer (30 heures ou plus pour le modele de séquence
analytique par défaut).

113



e New output file |
Load Sample Descriptions

ilenaxe IHIDS: 018_IscWater_20120724_133527.csv I

ne | Analysis Time Code Port | Inj...| d(18_16)M...  d(D_H)Mean | H20.I
Q-1089 2012/07/24 15:38:19 101 1 -8.931 -63.998 20255 W-36//208/808/  STD11
Q-1089 2012/07/24 15:47:13 101 2 -8.009 63,430 202 w-36/ /208/808/  STD11
Q-1089 2012/07/24 15:56:09 101 3 -8.007 63.292 20 W-36/ f208/808/  STD11
Q-1089 2012/07/24 16:05:05 101 4 63.142 W-36/ /208 /808 /
Q-1089 2012/07/24 16:14:00 101 5 63.128 W-36 / /208 /808 /

Sample description file

- I = Lookin: | & Picaro LIMS Sample Lists ¥ o2 @
[ @ [E) For_P_0607.csv
serting inject, waiting for inj - @FN_Q_0713_10371).GV
,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, My Recent
eived injected Documents
2rt gas sample preparation
B SRR e R e S S S @
08 Ssuasaisaiss Desktop
e
Alarms My Documents
S System Alarm
- ectivit |
N H20_High
S H20_Low Picamo
HIDS2018
H20 (ppm) il name: [For_0_0713_103720.cov ¥ [Copen
My Network Files of type: ICammasepnedvaluefie ("csv) v;] [ Cancel
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9.2 Importation de données isotopiques depuis
I’instrument Picarro

Une fois la série de mesures terminée sur I'instrument Picarro, les résultats isotopiques peuvent
étre importés dans le LIMS pour Lasers 2015 pour la sélection, la normalisation des données, le
traitement et I’évaluation, et la génération du rapport final pour le client.

Le fichier CSV contenant les résultats de la série de mesures terminée sur I'instrument Picarro,
se trouve, généralement, dans I'emplacement du disque nommé C:\IsotopeData. Le nom du
fichier de sortie est identique a celui attribué dans le logiciel coordinateur au début de I'exécution
de la série de mesures. Ci-dessous sont présentés quelques exemples de fichiers CSV contenant
les résultats de la série de mesures sur I'instrument Picarro.

= C:\IsotopeData |'-_| |'E| El
File Edit View Favorites Tools Help #
: = y u
- ) = ) =
e Back \_/I lﬁ 7 Search - Folders | = Lj} x E)
Address |3 C:\lsotopeData v| o
Mame Size | Type Date Modified "
[M|HIDs2018_HT IsoWater 20120719 070627.csv 151KE CSV File 7/20/2012 4:46 AM .
[Z] HID52018_HT Iso\Water 20120715 074341.csv 151KB CSV File 7/15/2012 5:29 AM
IE] HID52018_IsoWater_20120716_083214.csv 151KB CSV File 7/18/2012 3:23 AM
E] HID52018_IsoWater_20120713_095314.csv 151KB CSV File 7/15/2012 5:44 AM
[£) HIDS2018_HT IsoWater_20120710_142408.csv 139 KE SV File 7/11/2012 4:57 FM
@ HID52018_IsoWater_20120706_065107.c5v 173KB SV File 7faf2012 2:20 PM
E HID52018_IsoWater_20120703_074130.csv 173KE SV File 7/5/2012 3:16 PM
IE] HID52018_IsoWater 20120622 152432.csv 131KB CSV File 6/24/2012 2:53 AM b
Type: CSY File Date Modified: 7/20,/2012 4:46 AM Size: 150 KB 150 KB :J My Computer

1. Copier le fichier de données CSV de I'instrument Picarro sur une clé USB ou un
emplacement réseau accessible a partir du LIMS.

2. Surla page d’accueil du LIMS, cliquer sur “Import Data from Instruments”, choisir
I'instrument Picarro dans le menu déroulant, et cliquer sur “Import”. Choisir le fichier de
sortie pertinent sur la clé USB ou I'emplacement réseau.

Remarque : Cocher la case “Replace Existing Analyses” remplacera I'importation précédente de
ce méme de fichier de données a condition que les données ne soient pas normalisées ou
stockées. Ceci est utile pour importer les mémes données plusieurs fois pour tester les
différentes options d’importation décrites dans le chapitre 11.1, ou pour corriger une erreur.
Cette option est cochée par défaut.
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Organization Mame  LUMS for Lasers 2015
Sample Information

View Projects —» Create Sample List

for Instruments

Analyses in Progress

Import Data from
Instruments

Sample and Analysis
Survey of

Find a Sample —»

Unreported Projects
Search For Samples

Instrument:

|k --= Picarro 21401

IAEA

Resources
Programme

3. Un graphique indiquant les quantités d’eau injectées au cours de la série de mesures

apparait. Si les quantités injectées varient considérablement, alors la seringue ou le septum
sont probablement défectueux. Cette prévisualisation des données est essentielle pour
s’assurer que les volumes d’eau injectés sont constants tout au long de I’exécution de la
série de mesures. LIMS pour Lasers 2015 divise la concentration mesurée sur 'instrument
Picarro par 10 000 pour déterminer la concentration relative de H,O.
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4. Siaucun avertissement n’apparait pour I'importation des données (chapitre 11), la fenétre

suivante s’affiche :

Import Criteria for Instrument K (Picarro 2140)

A Picarro import has been identified. Isotopic data can be imported using either:
1. An Import With Normalization Over Sub-ranges of Analyses (sometimes called Bracketed Normalization). LIMS will first perform an additive
normalization on sub-ranges of analyses for either or both isotopes selected. LIMS commonly uses the reference water most enriched in

deuterium and oxygen-18. This is equivalent to adjusting 'b' in the equation:

y=mx+b

Next LIMS will normalize the scale expansion, which is the 'm' coefficient by using a second reference water, which commonly is Antarctic water
or a low delta value reference water. A result of this normalization is that after importing analyses and opening the 'Normalization Equation
Coefficients' form, the 'Final Delta’ values of these reference waters will be identical to the values found in the Table of References in LIMS.

2. AStandard Import With Choices. Linearity correction and (or) between-sample memaory correction can be applied to data before they are
imported into analysis tables of LIMS.

3. AStandard Import. Data are imported as is, that is, without linearity correction or between-sample memory correction.

In many laboratories hydrogen and oxygen isotopic data are imported with the Import With Normalization Over Sub-ranges (Bracketed
Normalization) because their baselines commonly drift randomly for unexplained reasons.

Carry-over is a known problem of many of the syringes used for transferring the small amounts of water analyzed by this laser-based system.
LIMS is able to compute the average between-sample memory from analyses of the same sample loaded into two sequentially analyzed vials.

——62H Data —— &80 Data

— Import Type — Import Type

& |mport With Normalization Over Sub-ranges & Import With Normalization Over Sub-ranges
(Bracketed Mormalization) (Bracketed Normalization)

" Standard Import With Choice of Corrections " Standard Import With Choice of Corrections
" standard Import (Import Data As Shown) " Standard Import {Import Data As Shown)

— Adjustment for Variation in Delta with — — Adjustment for Variation in Delta with —

Variation in Relative Water Concentration Variation in Relative Water Concentration

" Correct For Change in § with Rel H20 Conc ¢ Correct For Change in § with Rel H20 Conc
& Do Not Correct & Do Not Correct

~ Between-Sample Memory Correction — ~ Between-Sample Memory Correction
& Carrect For Between-Sample Memory & Carrect For Between-Sample Memory
" Do Not Correct For Between-Sample Memory " Do Not Correct For Between-Sample Memory

Continue
Cancel
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5. Dans la fenétre “Import Criteria for Instrument K”, accepter les options par défaut et
cliquer sur “Continue”. Les diverses options d’importation disponibles sont décrites dans le
chapitre 11.1, et la correction de la dépendance de la valeur 6 a la concentration relative
en eau dans I'annexe 3. Accepter les valeurs par défaut pour le moment.

6. Un résumé présentant toutes les mesures de 6?H, 630 et de concentration relative en H,0
de la série de mesure avec un code couleur par type d’échantillon apparait avec en en-téte,
le numéro de I'analyse, le numéro de I'injection, I'ID de I’échantillon, la position de la fiole
sur le plateau de I’échantillonneur automatique, la concentration relative en
H,0, et les valeurs 6 (avec les valeurs a ignorer). Les statistiques sont présentées pour
chaque échantillon (calculées a partir des injections non-ignorées). Noter que les 4
premiéres injections de chaque échantillon sont ignorées, comme indiqué dans les options
de I'instrument. (Rappel: les injections présentant I'erreur de logiciel coordinateur “ignore”
sont ignorées dans LIMS pour Lasers 2015).

Avant de cliquer sur “Continue”, rechercher les valeurs aberrantes de concentration en H,0
dans la colonne “Rel H,0 Conc” (2.03 représente une concentration en H,O de 20300 ppm
sur I'instrument Picarro) et de é. Les valeurs aberrantes détectées et mises en couleur
peuvent étre ignorées en cliquant sur la case “IG”. Cocher la case “IG Conc” permet
d’ignorer automatiquement les données correspondantes des colonnes 6%H et §20.

Si toutes les données semblent correctes, cliquer sur “Continue”.
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Ignore relative water concentrations and delta values as appropriate.

Ignore multiple peaks with ‘right' mouse button

Analysis| Inj | OurLabID | Vial Rel H20 | 16 &82H 16 65180 16
Position Conc Conc 62H 6180
652 1 W-39 101 |\ 250 W -5.44 v 0.039 W
652 2 W-39 1-01 2.08 W 15.90 v 2749 W
652 3 W-39 1-01 2.08 W 18.91 v 3.072 W
652 4 W-39 1-01 205 W 20.64 v 3.203 W
652 5 W-39 1-01 2.09 r 2144 r 3.294 r
652 6 W-39 1-01 202 r 22.05 r 3.349 r
652 7 W-39 1-01 199 r 2238 r 3.355 r
652 Means | 2032005 | [ | 21962048 | [ | 333320032 | [T
653 1 W-34 1-02 203 W -180.86 v -24.358 W
653 2 W-34 1-02 2.00 W -190.94 v -25.104 W
653 3 W-34 1-02 2.00 W -193.59 v -25.309 W
653 4 W-34 1-02 2.00 W -194.87 v -25.422 W
653 5 W-34 1-02 202 r -195.28 r -25.499 r
653 6 W-34 1-02 201 r -195.78 r -25.517 r
653 7 W-34 1-02 203 r -195.90 r -25.523 r
653 Means | 202£001 | B |-19565:033| [ |-2551320012 | [T
654 1 W-34 1-03 205 W -196.11 v -25.569 W
654 2 W-34 1-03 2.06 W -196.28 v -25.585 W
654 3 W-34 1-03 205 W -196.63 v -25.520 W
654 4 W-34 1-03 205 W -196.86 v -25.512 W
654 5 W-34 1-03 203 r -196.83 r -25.543 r
654 6 W-34 1-03 203 r -196.98 r -25.564 r
654 7 W-34 1-03 203 r -196.85 r -25.554 r
654 Means | 203£000 | [ |-19683:008| [ |-2555420011 | T
655 1 | w-17833 1-04 204 W -94.52 v -12.562 W
655 2 | w-17833 1-04 207 W -88.46 v -12.152 W
655 3 | w-17833 1-04 2.06 W -85.85 v -11.950 W
655 4 | w-17833 1-04 2.06 W -84.80 v -11.829 W
655 5 | w-17833 1-04 2.06 r -84.33 r -11.724 r
655 6 | w-17833 1-04 2.06 r -84.02 r -11.671 r
655 7 | w-17833 1-04 2.06 r -83.77 r -11.665 r

-

Continue
Cancel

5§2H and 6180

Ref for Additive
Normalization

W-39

Reference for

Tor hw-34
Scale Expansion

7. Le calcul de I'effet mémoire inter-échantillons peut désormais étre quantifié sur
I'intégralité de la série de mesures. Les valeurs moyennes s’affichent pour chaque isotope.
Elles doivent étre inférieures a 1 ou 2 %. Cliquer sur “OK” pour continuer.

'.e.‘ Between-sample delta hydrogen-2 memory: 050 3%

This value is based on the fellowing data,

Analyses
342-343
356-357
370-371
384-385

OurlablD
W-34
W-36
W-34
W-36

Memory
054 %
051 %
053 %
042%

Between-sample delta oxygen-18 memory: 0.30 %

This value is based on the fellowing data.

Analyses
342-343
358-357
370-371
384-385

Do you wish to continue?

OurLablD Memary
W-34 051 %
W-36 031%
W-34 022 %
W-36 016 %
QK | | Cancel
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8. Les données corrigées de la dérive temporelle de I'instrument et de I'effet mémoire inter-
échantillons sont importées dans le LIMS.

—

- B - =
RS - — - — R ——
[ Importing Instrument Analyses from \ANAPC-Home\MAPC-Home\WASSENAA
RLA\DesktopA\HIDS 2018 _HT_lsowWater_20120719_070627 cav

Frocessed 36 spreadsheet rows, Imported 108 records.

9. Alafin de l'importation, LIMS pour Lasers 2015 vérifie que les données ont bien été
importées. Cliquer sur “OK”.

Import Analyses IE

End of importing. Imported 864 records.

Analyses Q-1054 through Q-1085 imported.

10. La normalisation, I'évaluation et I'enregistrement des résultats finaux est présentée dans le
chapitre 12.
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10 Analyser des échantillons sur
l'instrument laser Los Gatos Research
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10.1 Créer une liste d’échantillons pour LGR

Par exemple, pour créer la liste d’échantillons du projet Smith sur I'instrument Los Gatos
Research:

1. S’assurer que les échantillons du projet Smith ont été ajoutés au modele de séquence

analytique (voir chapitre 8.9).
2. Sur la page d’accueil du LIMS, cliquer sur “Create Sample List for Instruments”.

3. Choisir“List” et cliquer sur “LGR 30 Samples”, la séquence analytique s’ouvre :

Create a Sample List

List Instrument Templates | L] |4 || LGR 30 » |I'I Close |

Description: |LGR 30 Sample Template

Instrument: |LGR

‘Right" mouse button information

available for all columns. Create Sample List
Find f ’ Delete | for Instrument
Prefis | Sample | Fepeatz
W 1001 2
W 1002 2 Make
W 1003 2 e
W 1004 2
W 1005 Z Retrieve
A 1008 2 Backup
A 1007 2
W 1008 2
W 1009 2
W 1010 2
#w | |
Retrieve Last
Sample List

4. Dans la séquence analytique pour instrument Los Gatos Research ci-dessus, les 10
échantillons du client Smith (W-1001 a W-1010) ont été ajoutés au modele de séquence
analytique pour 30 échantillons (nombre de répétition =2). Cela laisse 10 emplacements
vacants, qui seront automatiquement remplis par W-1 (échantillon fictif), qui peuvent étre
supprimés (voir ci-dessous).

5. Cliquer sur “Create Sample List for Instrument”, une boite de dialogue confirme que les 10
échantillons sont ajoutés a la série de mesures (nombre de répétition = 2). Cliquer sur “OK”.
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LGR 30

Yial Poz| Prefis | Sample
311 iy H
>z LN 3
16 LN 1006
1-7 W 1007
1-8 N 1008
19 N 1009
1-10 LN 1010
320 LN 33
310 iy H
1 LN 32
32 LN 32
1-11 W 1001
112 N 1002
113 N 1003
1-14 LN 1004
1-15 LN 1005
321 iy 33
33 LN 32
311 LN 31
312 W 3
1-16 N 1006
117 N 1007
1-18 LN 1005
1-19 LN 1009
1-20 iy 1010
19 LN 33
310 LN 31
31 W 32
32 N 32
1-2—w ]
-2 LN 1
1-23 LN 1
/ 1-24 iy 1
1-25 LN 1
3-20 LN 33
33 W 32
311 N 31
2 N K]l
\ 126 |w 1
1-27 iy 1
-2 LN 1
12~w [ 1
Record: M 1 of &1 L

F

‘Right" mouse button information available for all columns.

Save and Print Instrument
Sample List

Cancel |

6. Laséquence d’analyses qui contient I’échantillon de ringage, les standards internes et de

controle sélectionnés, et les échantillons du projet Smith s’ouvre (figure ci-dessus). Noter

gue les échantillons sur les positions 1-21 a 1-30 ne sont pas nécessaires. lls peuvent étre
mis en surbrillance et supprimés (appuyer sur la touche suppr du clavier).
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7. Cliquer sur “Save and Print”.

8. Une boite de dialogue s’ouvre pour demander ou sauvegarder la séquence d’analyses. Il s’agit
du fichier CSV a transférer sur I'instrument Los Gatos Reserach, qui doit étre enregistré sur
une clé USB ou un emplacement réseau accessible depuis le logiciel de I'instrument LGR.

9. Cliquer sur “Select” pour enregistrer le fichier a 'emplacement souhaité. Remarque : le
fichier est enregistré au format CSV et le nom du fichier a le préfixe de I'instrument (“For L”
pour Los Gatos Research) et la date. Cette nomenclature permet de suivre les listes
d’échantillons qui s’accumulent au fil du temps sur l'instrument.

@ Save As =
< LEN (K:) » LGR LIMS Sample Lists
Organize New folder = ~ @
=
£l Recent Places = Mame Date modified Type
@ For_L_0801_091420.csv 2012-08-01 09:14 Microsoft |
wdl Libraries
| Documents
-. Music
=] Pictures
B Videos L

1M Computer
&L Local Disk (C1)
5# Homedrive (H:)
¥ lirns (Vunaal-f1) (1
G THL (\\naal-f1) ()
e LEN (KC)
Endnote Files
LGR LIMS Samj
LIMS Light
lim<a.065 far € 7 ° " s

File name: For_L_0801_091420.csv

Save as type: | All file (*.7)

T ‘

“ Hide Folders Tools = ‘ Select | | Cancel |

10. Une boite de dialogue s’ouvre pour demander comment imprimer la liste d’échantillons
(par exemple, I'imprimante Windows par défaut). Un résumé de la liste d’échantillons est
imprimé.

11. Apres I'impression, la fenétre avec la liste d’échantillons s’ouvre a nouveau. Dans la colonne
“repeats”, le nombre de répétitions passe de 2 a 0. Cela indique que tous les échantillons
ont été ajoutés deux fois. lls peuvent étre supprimés.

12. La liste imprimée des échantillons a analyser (figure ci-dessous) indique la position de la fiole
sur I’échantillonneur automatique et I'ID des standards et des échantillons.

13. Remplir les 68 fioles avec ~ 1.5 mL. Coller I'étiquette (ou écrire) le “W” de I’échantillon sur

chaque fiole. Disposer les fioles sur le plateau de I’échantillonneur automatique selon le
modele de séquence analytique.
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V10r2015 %:00:31 PM
LGR 30 Samples To Be Analyzed
Vial Pos Our Lab 1TV Sample 1D Project Motes Vial Pos  Ohwr Lab 11} Sample 1D Project Notes

328 w-3 DWW Wash  Refess 2012092 R 31 W-32 Low Standard  Refer 2012092
328 w-3 MW Wash Raler 2012092 S 32 Ww-32 Lew Sumndard Rafom 2012092
310 w-31 High Standard  Refees 3013092
31 W-32 Low Standand  Refess 2012092
32 W-32 Low Standand  Refese 2012092
1-1 W-100]1  Sampll Semith H150304
1-2 W-1002  Samplel? Smmith 20150304
1-3 W-1003  Sample3 Semith 20150304
1-4 W.l004  Sampled Senith 20030304
1-5 W-1005 Sampled Senith 20030304
319 w-33 Cantral Refese H1H092
33 Ww-32 Low Standand  Refese 2012092
311 Ww-31 High Standsrd Rafese 2012002
312 W-31 High Standard Refes 3013092
1-6 W-1006G  Sampled Semith 2150304
1-7 W-1007  Samplk? Semith 2150304
1-8 W-1008  SampleXE Senith 20150304
1-9 W-1009  Sampld Semith 20150304

1-10 W-1010  SamplelDd Sgmith 20130304

320 W-13 Cantral Rafew 2012002
310 w-31 High Standard Refes 3013092
31 W-32 Low Standerd Refes 3012092
32 W-32 Low Standand Refese 2013092
1-11 W-1001  Sampiet Semith M1 30304
1-12 W-1002  Samplel Semith M1 30304
1-13 W-1003  Sampk3 Samith 20130304
1-14 W-1004  Sampled Senlth 20130304
1-15 W-1005  SampleS Semith 20150304
321 w-33 Control Refese H01H092
33 w-32 Low Standerd  Refes H1H92
311 W-31 High Standsrd Rafose 2012092
312 w-31 High Standard  Refees 3013092
I-16 W-1006  Samplet Semith 2150304
1-17 W-1007  SamplT Semith 20130304
1-18 W-1008  SampleX Semith 20150304
1-19 W-1000  Sampld Semith 20130304

1-20 W-1010  SamplelD Semith H1 50304
319 W-33 Claniral alfow 2012002
310 W-31 High Standand Refese 2013092

Exemple de modéle de liste d’échantillons sur le LGR.

14. Dans I’échantillonneur automatique du LGR, la mesure des fioles de standards et
d’échantillons se fait suivant I'ordre configuré dans le modeéle de séquence analytique décrit
dans le tableau 1. Vérifier la liste d’échantillons imprimée dans le LIMS pour s’assurer que
toutes les fioles sont conformément disposées sur le plateau de I'analyseur automatique.
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Analyser la liste d’échantillons sur I'instrument Los Gatos Research DLT-100/24D

Series (2007-2013)

La liste d’échantillons générée avec le LIMS enregistrée sur la clé USB est directement chargée
dans l'instrument Los Gatos Research DLT-100 instrument (2007—2013), qui relie les données
échantillons du logiciel aux information LIMS correspondantes. L'instrument doit étre prét a

exécuter la série de mesures conformément aux instructions du fabricant :

1. Insérer la clé USB contenant la liste d’échantillons préparée pour Los Gatos Research

dans le port USB de I'instrument laser.

2. Surlinstrument Los Gatos Research, cliquer sur le bouton “File Transfer” situé en bas a

droite de la page d’accueil.

3. Depuis le volet gestion des fichiers, selectionner la liste d’échantillons “For_L_xxxx.csv”
et la copier depuis la clé USB vers le dossier de données du LGR en utilisant le bouton de

transfert de fichiers situé entre les deux volets.

4. Lorsque le transfert de fichier est terminé, cliquer sur le bouton “Exit”.

# Lacal Drive @ + Local Drive @
+ USE Key E 5 4 USE Key E 5

ui

Ishomes'lgr.l’datai IJ‘mntﬂgrﬂashSJ’LGH LIMS Sample Lists!

Size I Type I Date Modified Size I Type

| ate Mosified

27755 File 030172012 09:23:4 27755 File
_L]hED_EDIED?SD_EIDI . 274607 File 073172012 10:25:3 56513 File
jhED_EDIED?SD_DD 269314 File 0703172012 10282 41216 File
jhED_EDIED?SD_EI . 414259 File 0703172012 10282 _ 001 _LIMS.... 274607 Fie

_h20_20120730_001 t=
_]2012-07-30.cav
_k20_20120730_000_LIMS ...
] k20_20120730_000 bkt
_k20_20120730_000 txtlgr 54259 Fie

.. File
545 File
File

0703172012 10:25.
0743072012 03:34.
0703072012 12:25:
07f30/2012 12:25:

0310172012 09:14:32 £
0510172012 09:24:04 £
030172012 09:24.07 £
030172012 092453 £

| h2o_20120730_000.txt sp... 199088 File O7/30/2012 12:25: 13
j h2o_20120727 _002_LIMS.... 3127 File 07272012 03:12: I
j h2o_20120727 _002 txt 13714 File 07272012 03:12:
j h2o_20120727 _002 t=t lar 99059 File 07272012 03:12: ‘I
_L] h2o_20120727 _002 txtsp... 413033 Fle 07272012 0312 3
| h2o_20120727_001_LIMS... 3127 Fis e FIIRE
_L] h2o_20120727_001 txt 13714 File 07272012 01:10:3
_L] h2o_20120727 _001 t=t lgr 99059 File 07272012 01:10:4
j h2o_20120727 _001 txtsp... 417454 File 07272012 01:10:4
j h2o_20120727 _000_LIMS.... 3129 File 07272012 12:311
j h2o_20120727_000 txt 13714 File 072712012 12:311
j h2o_20120727 _000.txt lar 99059 File 07272012 12:5311
_L] h2o_20120727 _000 txtsp... 421704 File 072712012 12:31
_L]h20_2|3120511_UD1_L|M3.... 27E313 File 0EM 32012 12:21:

h2o 20120611 001.txt 271066 File 0BAERI2 12211 £

[ - ~ [ -

| Exit |

5. Laliste d’échantillons du LIMS peut maintenant étre chargée dans la liste d’échantillons

de l'instrument afin de débuter les analyses isotopiques.
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6. Dans le panneau “Configure”, cliquer sur le bouton “LIMS Import”.

[

Sample List |Sta.ndard List| r Fiun List
W-3 f J 208/ DIW Wash

samiple List hlame SN |Tray  |Position | 4|
Tame SiM |Tray |P03iti0n l_ DI Wash 3 25
D' Mash 28 W-3 0120848 DY Wash ] 28
=36 1 [208 5TD11 10 -3 002088 DY Wash 28
V=33 /208 5TDOS 1 -3 1§ 20588 DY Wash ] L |
=33/ /208 5TDOS 2 td | -3 0§ § 20588 DY Wash 26
Downl
-3 002088 DY Wash

— L) L L L

W-1842 1 2 Myashishi - River 1
W-1843 7§ 2 MNganza Sec. Scho 1
W-1844 7 72 Mkoyuni - River 1
WW-1845 7 12 Kayenze - Sikel 1
W-1846 1 F 2 Makutano - BrHole 1
W-1847 1 2 Mara "B" - River |1
W-31/ 7208 STDOG Contral 3
W-33 4 1208 STOOS 3
W-1848 1 12 Mara "C" - River |1
W-1549 1 12 Mara river - Wetlar 1
WET1BE0 1 F 2 Kaibuse - Skl 1
W-1851 / ¥ 2 Mhbatamo - Spring 1
W-1852 1 £ 2 Ltegi - BiHole 1

[XURE R N R N R VI SV 0 ]

Injections per sample 1 E

W-36/ 7208 51011 12 @ | W-3 0120808 DIV Wash
Downl

W-36 F T 208 5TD1 11 W-3 02080 DIV Wash
Up | W-3 8 P 2080 DIV Wash 28
L N TR ~

— Standard Setup

LIS Import | Standards To Run

Marne SiN |Tra_l.r |P03iti0n |

w

. 120727-T2-01 a2 01
= |
~ |
Dravwn
Inzert | Delete | Select All |
I Trayor | Tray03 SaveCfy Start with: _Samples £ Run after [0 <5 samples
Populate Tray Y =l

_| Tray02 J Tray04
\ LoadCfy | Standard Interlezve Type:  One Standard per Sample Set jI

= = D0 ) = @ n R LM

L=

7. Selectionner et double cliquer pour ouvrir le fichier CSV contenant la liste d’échantillons
créée avec le LIMS (“For_L_xxxx.csv”) copiée précédemment sur I'instrument.
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Sample List |Standard List Run List

Samnple List

-38 I 4308 STD11 Chpose a Conyerted LIMS Eile To Load [=][=][x]
W-33 4 1208 STDOS Lookin: [homegridata L'l EEE - | e & - Up |
W-33 47208 3TD0S
W36/ /208 5T S |Type | Date Modified | attributes| owner |5 Downl
W-3E 44208 STDH 27755 File 0301/2012 09:23:43 AM rw-tw-r-- lgr
W-1842 1 1 2 Myashishi 274607 File 07312012 10:28:27 PM rw-rw-r-- lgr
W-1843 1 12 Nyanza S 36848 File 07302012 03:34:51 FM rw-rw-r-- lgr
W-1844 1 7 2 Mekuyuni - 1725 File 0730202122511 PM rw-rw-r-- logr /
W-1545 1 12 Kayenze - 3127 File 072712012 03:12:52 PM rw-rw-r-- lgr
W-1846 1 [ 2 Makutano 3127 File 0727202 01:10:29 PM rw-rw-r-- lgr
W-1847 1 12 Wara "B 4 _"] h2o_20120727_000_LIMS.... 3129 File OF272M2 123108 FM rw-tw-r-- logr
W-31 1 7208 STDO6 Cd | _h2o_20120611_001_LIMS.... 276313 File OBAZ201212:21:18 AM rw-rw-r-- lar
W-33 4 4208 STDOS _L] 2012-06-11 caw 40712 File 05/ 1/2012 04:51:38 PM rw-tw-r-- lgr
W-1848 1 12 Mara "C*{ | m2o_20120611_000_LIMS.... 0 File 06 1/2012 02:18:32 PM rw-rwr—- lgr ition_|
W-1849 1 12 Wara river| _"] h2o_20120604_003_LIMS.... 56369 File 05042012 11:17:20 FM rw-tw-r-- - lgr
W-1850 7 12 Kwikuse -| | ] lgr manual 2012-06-04 csv 901 File 0B/04/2012 04:50:21 PM rw-rw-r-- lgr g |
W-1851 1 1 2 Mbatamo _L] h2o_20120604_002_LIMS ... 1157 File 0504/2012 03:44:11 PM rw-tw-r-- lgr /
W1852 4 12 Utegi - B |- = Downl
Insert | O File Mame: | 2012-07-30.csv | Open |
Fopulate Tray | File Type:  cav files {*.cav) jl Cancel | Pr ID _;| samples

ToadcTy ” AR e e TypE— ot Sample Set 1|

8. Une fenétre apparait confirmant que la liste d’échantillons du LIMS a été chargée. A ce
stade, la liste d’échantillons du panneau de gauche doit correspondre a la liste
d’échantillons du LIMS.

Sample List |Standard List Fun List

Sarnple List

WS T T 20808 DIV Wash
W3 2080 DIV Wash

W-31 /206 My Lab Standard 13
W-32 /208 My Lab Standard 23 1
W-32 0 5208 My Lab Standard 13 2
W31 5208 My Leb Standard 13 11
W31 5208 My Leb Standard 13 12
W-94 1 1208 Location 1-1 1
W-85 f F 208 Location 1-2 1
W-8E  F 208 Location 1-3 1
W-AT T 208 Location 1-4 1
1
1

|
1208158 DI Wash
1208158 DI Wash 28 Downl
1208158 DI Wash
42085 DIV Wash
120818 DIV Wash

£ 2081 DIV Wash

mne s fur e a
=

N3 per samiple 1

W-BE f 1208 Location 1-5

2
3
4
5
-89 F 205 Location 2-1 5
‘W33 0 S 208 My Control Stanch3 1
3
7
g
]
1
1

— Standard Setup

' LIMS Import | Standards To Run

w

W-32 1 1208 My Lab Standard 13
W-1004 720 Location 2-2 1
W-101 4 720 Location 2-3

Pasition
120727-T2-01 nz2 o

1 :
W-102/ 120 Location 2-4 1 X ” | Up |
W-103 7§ £ 20 Location 2-5 1 o ;
W-104 / /20 Location 3-1 1 1 - | Downl
Insert | Delete | Gelect All |

Pagulate Tr I Tray01 | Tra SaveCfy | Start with: Samples jl Fun after ID _‘Izsammes

_I Tray02 _I Tray04

LoarCfy | Standard Interleave Type:  One Standard per Sample Set jl
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9. Cliquer sur le panneau “Run” et cliquer sur la fleche “Go”. Aucune autre action de
configuration ou modification n’est requise. Laisser la série de mesures se terminer (20
heures ou plus pour le modele de séquence analytique par défaut).

# Sarple Mame Sample S/ | Tray- Fos | H20_M_cm3 | Faw delta D Fiaw delta 150 | Flag | |5
T2 W3 J20am0e T Wazh £ E E B B =
15 W3/ J208@080 DI Wash 328

14 w3/ /206m08/ DIv Wash 328

1S w3/ /208m08/ DIV Wash 328

16 W3/ /2088080 DIV Wash 328

17 w3/ J206m08/ DI Wash 328

18 w3/ /208m08/ DIV Wash 328

19 W31 S 2088080 My Lok Stancard 1 310

o w3t i 208m000 My Lok Standard 1 310

21 w3t 20am08 My Lok Standard 1 3-10

22 w31 208m080 My Lok Stancard 1 310

es w3t/ 208E080 My Lab Standard 1 3-10

24 w3t o0am0a My Lok Stancord 1 3-10

s w31 208m080 My Lok Stancard 1 310

6 w3t i 208E080 My Lab Standard 1 3-10

or w3t 20am0a My Lok Stancord 1 3-10

22 w32y 208m0a0 My Lok Stancard 2 3-1

2 w3z 20amoa0 My Lok Stancard 2 31

G0 weazi ) 208m080 My Lok Stencard 2 31

31 w32y 20am08 My Lok Stancard 2 3-1

52 weazs ) 20am0a0 My Lok Stancard 2 31 7
Testing Sample: 920 - W-36 ¢ f 208/808/ - STD11 Tray 03 - Inclex 10 Fun Complete.

Analyser la liste d’échantillons sur I'instrument Los Gatos Research IWA-
35/TIWA-45EP (2014-présent)

La liste d’échantillons générée avec le LIMS et enregistrée sur la clé USB est directement
chargée dans l'instrument Los Gatos Research IWA-35EP ou TIWA-45EP, qui relie les données
échantillons du logiciel aux information LIMS correspondantes. L'instrument doit étre prét a
exécuter la série de mesures conformément aux instructions du fabricant :

1. Insérer la clé USB contenant la liste d’échantillons préparée pour Los Gatos Research
dans le port USB de I'instrument laser.
2. Surlinstrument Los Gatos Research, cliquer sur le bouton “File Transfer” situé en bas a
droite de la page d’accueil.
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3. Depuis le volet gestion des fichiers, sélectionner la liste d’échantillons “For_L_xxxx.csv”
et la copier depuis la clé USB vers le dossier de données du LGR en utilisant le bouton de
transfert de fichiers situé entre les deux volets.

4. Lorsque le transfert de fichiers est terminé, cliquer sur le bouton ”Exit”.

Local Hard Drive USB Flash Drive

|lhome:‘|gn’data E] /media D
‘ Name Size Date Modified | Narme Size Date Modified |
[ 2014-10-21 22 Oct 2014 04:5... i floppy 3 0Oct 2013 23:44:50
[l 2014-10-22 18 Dec 2014 10:... i floppy0 3 Oct 2013 23:44:50
[l 2014-10-23 24 Oct 2014 13:2...

[l 2014-10-29 30 Oct 2014 07:0...

[ 2014-11-11 11 Nov 2014 15:...

s 2014-11-12 13 Nov 2014 01:...

i 2014-11-13 14 Nov 2014 07....

[l 2014-11-17 18 Nov 2014 06:...

[l 2014-11-18 19 Nov 2014

i 2014-11-19

[l 2014-11-20 20 Nov 2014 21:...

i 2014-11-21 21 Nov 2014 21....

[l 2014-11-24 25 Nov 2014 00....

W 2014-11-25 26 Nov 2014 01:...

[ 2014-11-26 26 Nov 2014 16....

[l 2014-11-27 27 Nov 2014 19:...

[l 2014-11-28 29 Nov 2014 00....

[ 2014-12-01 2 Dec 2014 02:5...

[l 2014-12-02 2 Dec 2014 21:1...

[ 2014-12-03 4 Dec 2014 09:3...

[l 2014-12-04 4 Dec 2014 20:4...

s 2014-12-05 5Dec2014 20:3...

[l 2014-12-08 9 Dec 2014 02:4...

[l 2014-12-09 10 Dec 2014 01:...

[ 2014-12-11 12 Dec 2014 05:....

[l 2014-12-12 12 Dec 2014 22:...

[ 2014-12-15 18 Dec 2014 10:...

[l 2014-12-16 19 Feb 2015 09:...

[l 2014-12-17 17 Dec 2014 16:...

[l 2014-12-18 18 Dec 2014 18:...

[ 2015-01-05 6 Jan 2015 02:15...

[l 2015-01-06 6 Jan 2015 23:10...

[ 2015-01-07 8Jan 2015 14:52...

[ 2015-01-08 8 Jan 2015 17:14...

[l 2015-01-09 10 Jan 2015 12:5... E

Mount USBE  Unmount USE  There is no drive mounted. X Close

5. La liste d’échantillons du LIMS peut maintenant étre chargée dans la liste d’échantillons
de l'instrument afin de débuter les analyses isotopiques.
6. Dans le panneau “Display”, cliquer sur le bouton“LIMS Import”.
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Tray Population Samples To Measure

Available Samples Available Standards Name SIN |Tray|Pos.| Comment
Name S/N |Tray|Pos.| Comment sample 515030911703 3 28 |-
sample 150309-T1-01 |1 1 - 4
a rS
sample 150309-T1-02 |1 2 |- 1 5
_—
=
v
A o a )
Prep Inj/vial 1 = Measured Inj/Vial 24
22t
Standards To Measure
=
| Name S/IN |Tray|Pos.| Comment
v 2
1 = -
p—
==

LIMS Import

Load Cfg Start with Standards ~ Run after 1 < samples

\ Save Cfg Standard Interleave Type: One Standard per Sample Set -

Put new vials in tray @ 1 2 3 4 Complete standard set at beginning and end

Make Run

Time: Mon Mar 9 09:46:52 2015 Gas Temperature: 46.43 °C Laser At: 6.33 ps

Data File: tiwia2015-03-09_f0000.txt Gas Pressure: 1.04 Torr Laser B t: 5.96 ps
Disk Space: 98%

7. Selectionner et double cliquer pour ouvrir le fichier CSV contenant la liste d’échantillons
créée avec le LIMS (“For_L_xxxx.csv”) et copiée précédement sur l'instrument.

8. Pour analyser les échantillons, cliquer sur “Display” — la liste d’échantillons chargée
devrait apparaitre.

Remarque : Ne pas cliquer sur le bouton “Make Run” apres le chargement d’un fichier LIMS (la
liste d’échantillons disparaitra). Aller directement sur I'onglet “Display”.

@ Si le bouton “LIMS Import” est grisé sur I’écran ci-dessus, une mise a jour du firmware de
I'instrument Los Gatos Research est nécessaire (voir détails dans le chapitre 5.2).
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Name S/N Tray Pos Comment Flag H20_N/cm3 | RawdeltaD |Raw delta 180 | Raw delta 170 ||
1 isample 150309-T1-03 (3 28 -
2 |sample 150309-T1-03 |3 28 -
3 |sample 150309-T1-03 (3 28 -
4 |sample 150309-T1-03 |3 28 =
5 |sample 150309-T1-03 |3 28 -
6 |sample 150309-T1-03 (3 28 -
7 |sample 150309-T1-03 |3 28 -
8 |sample 150309-T1-03 |3 28 -
9 |sample 150309-T1-03 (3 28 - Lt
10 |sample 150309-T1-03 |3 28 -
11 |sample 150309-T1-03 (3 28 -
12 |sample 150309-T1-03 |3 28 -
13 |sample 150309-T1-03 |3 28 -
14 |sample 150309-T1-03 (3 28 -
15 |sample 150309-T1-03 |3 28 - <
|16 | sample 150309-T1-03 3 28 = =

One Injection Progress:

|

Total Run Progress: Run Completed

Start Next Pause Stop.

Time: Mon Mar 9 03:47:35 2015 Gas Temperature: 46.43 °C Laser At

DataFile:  twia2015-03-09_f00D0.txt Gas Pressure:  1.05Torr Laser BT:
Disk Space:  98%

9. Cliquer sur le bouton “Start”. Aucune autre action de configuration ou modification
n’est requise. Laisser la série de mesures ci-dessous se terminer.

Name S/N Tray Pos Comment Flag H20 N/cm3 | RawdeltaD |Raw delta 180 | Raw delta 170 ||
1 sample 150309-T1-03 |3 28 - prep - - - -
2 |sample 150309T1-03 3 28 - norm 3.50905e+16  -81.4207 -14.6143 -3.72764
3 |sample 150309T1-03 3 28 - norm 3.5586e+16 -82.1273 -14.5752 -3.7269
4 |sample 150309T1-03 3 28 - norm 3.55696e+16  -82.7869 -14.4387 -3.70437
5 |sample 150309T1-03 3 28 - norm 3.5559%+16  -82.9567 -14.2414 -3.84733
6 |sample 150309T1-03 3 28 - norm 3.55837e+16  -82.6894 -14.2821 -3.6805
7 |sample 150309T1-03 3 28 - norm 3.63462e+16 | -82.7589 -14.2876 -3.63817
28 |sample 150309T1-03 3 28 - norm 3.55409e+16  -81.8798 -14.2772 -3.59096
9 |sample 150309-T1-03 |3 28 - norm 3.56005e+16 | -82.8306 -14.1617 -3.68226 L
10 |sample 150309-T1-03 |3 28 - norm 3.56278e+16 | -82.7425 -14.16 -3.63895
11 |sample 150309-T1-03 |3 28 - norm 3.56843e+16 | -82.1521 -14.2705 -3.66623
12 |sample 150309-T1-03 |3 28 - norm 3.55863e+16 | -83.1107 -14.1783 -3.54623
13 |sample 150309-T1-03 |3 28 - norm 3.55691e+16 | -82.9007 -14.007 -3.69015
14 |sample 150309-T1-03 |3 28 - norm 3.56582e+16 | -81.6843 -14.0536 -3.59916
15 |sample 150309-T1-03 |3 28 - norm 3.56123e+16 | -83.0918 -14.063 -3.65172 e
|16 | sample 150309-T1-03 |3 28 - norm 3.56168e+16 | -81.6291 -13.9674 -3.66031 =

One Injection Progress: Measuring Spectra

(DDDBNDDRRRDNRNNRRRNNRRNNNRNNTNNNND ]

Total Run Progress: Processing Injection 20 of 25

Man Mar 909:32:11 2015 Gas Temperature: 46.43 °C LaserAm: 633 ps
Data File: tiwia2015-03-09_f0000.txt Gas Pressure: 0.92 Torr LaserB 5.96 us
Disk Space:  98%
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10.2 Importation de données isotopiques depuis
I’instrument Los Gatos Research

Une fois I'exécution de la série de mesures terminée sur I'instrument Los Gatos Research, les
résultats isotopiques peuvent étre importés dans le LIMS pour Lasers 2015 pour la sélection, la
normalisation des données, le traitement et I'évaluation, et la génération du rapport final pour
le client.

Le fichier CSV contenant les résultats de la série de mesures terminée se trouve dans le répertoire
de données de l'instrument Los Gatos Research et doit étre transféré sur le PC ou le LIMS est
installé pour pouvoir importer les données (via clé USB ou connexion réseau). Par convention, le
nom du fichier de sortie de I'instrument Los Gatos Research est “h20_date_000_LIMS.csv”. La
“date” dans le nom du fichier est identique a celle du nom de fichier de la liste d’échantillons.

Instrument Los Gatos Research DLT-100 (2007-2013)

1. Insérer une clé USB dans le port USB de I'instrument Los Gatos.

Cliquer sur le bouton “File Transfert” situé en bas a droite.

3. Sur la partie gauche du volet de gestion des fichiers, sélectionner le fichier de sortie
souhaité “h2o0_date_000_LIMS” et le copier sur la clé USB en utilisant le bouton de transfert
de fichiers situé entre les deux volets.

4. Lorsque le transfert de fichiers est terminé, cliquer sur le bouton “Exit”. Retirer la clé USB de
I'instrument et I'insérer dans le port USB du PC ou le LIMS est installé.

5. Sur la page d’accueil du LIMS, cliquer sur “Import Data from Instruments”. Choisir
I'instrument Los Gatos Research approprié dans le menu déroulant puis cliquer sur
“Import”. Choisir le fichier de sortie pertinent sur la clé USB.

N

Instrument Los Gatos Research IWA-35EP ou TIWA-45EP (2014-présent)

1. Insérer une clé USB dans le port USB de I'instrument Los Gatos Research.

Cliquer sur le bouton “Files” situé en bas a droite.

3. Sur la partie gauche du volet de gestion des fichiers, sélectionner le fichier de sortie
souhaité, par exemple, “(t)lwia2015-03-10_lims0001.csv.zip” et le copier sur la clé USB en
utilisant le bouton de transfert de fichiers situé entre les deux volets.

4. Lorsque le transfert de fichiers est terminé, cliquer sur le bouton “Close”. Retirer la clé USB
de l'instrument et I'insérer dans le port USB du PC ou le LIMS est installé. Extraire les
données du fichier ZIP sur le PC.

5. Sur la page d’accueil du LIMS, cliquer sur “Import Data from Instruments”. Choisir
I'instrument Los Gatos Research approprié dans le menu déroulant puis cliquer sur
“Import”. Choisir le fichier de sortie pertinent sur la clé USB.

g
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& Local Drive + Local Drive

~ USE Key @l [E%l m A USE Key @l ['E%l m
I.l'homengr.l’dataf I.l'rnnts'lgrﬂashS.l’LGH LIMS Sample Listss

Narme Sze | Type | Date Modimied Sz |Type | Date Modified

27755 File OB #2012 09:23:4 27755 File OB £201 2 09:14:32 £

_Ih20_20120730_001_LIMS.... 274607 File 0743102012 10:28:3 SRS13 File R0 /201 2 09:24 04 £
_Ir2n_201207 : 268314 File 0743102012 10:28:3 41216 File R0 /201 2 09:24 07 £
_Ir2n_201207 it 8414259 File 0743102012 10:28:3 0120730_001_LIMS... 274607 File R0 /201 2 09:24 53 £
_]r2n_20120730 sp... 36846 Fle 0743142012 10:25:

_]2012-07-30 cav 38545 File 0743002012 03:34:

] h2n_20120730_000_ 1725 File 0743002012 12:25:

] hi2n_20120730_000 txt 354 File 0743002012 12:25:

] h20_20120730_000 txt lgr B2 0743052012400

_]h20_20120730_000 txtsp.. 199085 File 0743002012 12:25: I" <

_Ih2o_20120727_002_LIMS.... 3127 File 0742702012 0F:12: — \

_]h2n_20120727 _002 txt 13714 File 0742702012 0F:12:

_]h20_20120727_002 txt lgr 99053 File 0742702012 0F:12:

_]h20_20120727_002 txtsp.. 413033 File 0742702012 0F:12: ‘

_Ih2o_20120727_001_LIMS.... 3127 File orizvEOizOi0E | T

_]h2n_20120727 _001 txt 13714 File 0742702012 01:10:3

_]h20_20120727_001 xtdgr 99053 File 0742702012 01:10:3

_Ih20_20120727_001 txtsp.. 417454 File 0742702012 01:10:3

_Irh20_20120727_000_LIMS... 3123 File O7427I2012 1231

_]h2n_20120727 _00 txt 13714 File O7427I2012 1231

_]h20_20120727_000 txt lgr 99053 File O7427I2012 1231

_Ih20_20120727_000 txtsp.. 421704 File O7427I2012 1231

_Ih20_20120611_001_LIMS.... 276313 File DR 362012 12:21:

Th2o 20120611 001 txt 271066 File oEA3E012 1221 F

- [ P - [ -

Exit

Exemple de transfert de fichiers de sortie depuis I'instrument Los Gatos instrument DLT-100.
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Organi
Projects Sample Information Analyses in Progress

View Projects —» Create Sample List Import Data from
for Instruments Instruments
Sample and Analysis

= _— —
i
Unr nalyziz Impo pr—
Import|
from € 7y meert |

m
Create] ¥ Replace Existing Analyses e
Add /f _I

Instrument:

Assign Lab References |

Instruments |

_ 3,: ,,? Water
il Resources

IAEA | Programme

Remarque : Cocher la case “Replace Existing Analyses” remplacera I'importation précédente de
ce méme fichier de données a condition que les données ne soient pas déja normalisées ou
stockées. Ceci est utile pour importer les mémes données plusieurs fois pour tester les
différentes options d’importation, ou pour corriger une erreur. Cette option est cochée par
défaut.

6. Siaucun avertissement d’importation n’apparait (voir chapitre 11), la fenétre suivante
s’affiche présentant les quantités d’H,0 injectées au cours de la série de mesures
(remarque, I'échelle du graphique est automatiquement modifiée). Cette prévisualisation
des données est essentielle pour s’assurer que les volumes d’eau injectés sont constants
tout au long de I'exécution de la série de mesures. LIMS pour Lasers 2015 divise la
concentration mesurée sur I'instrument Los Gatos Research par 1 x 10 pour déterminer la
concentration relative en H;O. Si les concentrations de H,0 semblent normales (stables et
au sein de la plage de variations acceptée), cliquer sur “Continue”.

135



Range: V-3314 to V-3420
Median Relative Water Concentration: 3.280 ¥ 0.040
(of Regular Samples, Excluding Reference Waters)

Continue
Print

45 -

43

41

3.9 -

31 -

Relative Water Concentration
(2]
o

29

27

25 L . . .

» | g o Yine G gl wmlh R iy

o 100 200 300 400

Cumulative Injection Number

500 600 700 800 900

References = Regular Samples

Mean - 1 SD Mean + 1 5D

Import Criteria for Instrument M (LGR 4]

y=mx+b

=]

imported into analysis tables of LIMS.

A Los Gatos Research import has been identified. Isotopic data can be imported using either:
1. An Import With Normalization Over Sub-ranges of Analyses (sometimes called Bracketed Normalization). LIMS will first perform an additive

normalization on sub-ranges of analyses for either or both isotopes selected. LIMS commonly uses the reference water most enriched in
deuterium and oxygen-18. This is equivalent to adjusting 'b' in the equation:

Next LIMS will normalize the scale expansion, which is the 'm’ coefficient by using a second reference water, which commonly is Antarctic water
or a low delta value reference water. A result of this normalization is that after importing analyses and opening the 'Normalization Equation
Coefficients' form, the 'Final Delta’ values of these reference waters will be identical to the values found in the Table of References in LIMS.

ASstandard Import With Choices. Linearity correction and (or) between-sample memory correction can be applied to data before they are

3. Astandard Import. Data are imported as is, that is, without linearity correction or between-sample memory correction.

In many laboratories hydrogen and oxygen isotopic data are imported with the Import With Normalization Over Sub-ranges (Bracketed
Normalization) because their baselines commonly drift randomly for unexplained reasons.

Carry-over is a known problem of many of the syringes used for transferring the small amounts of water analyzed by this laser-based system.
LIMS is able to compute the average between-sample memory from analyses of the same sample loaded into two sequentially analyzed vials.

— 62HData

— Import Type
@ Import With Normalization Over Sub-ranges
(Bracketed Normalization)

" standard Import With Choice of Corrections
" standard Import (Import Data As Shown)

Variation in Relative Water Concentration
" Correct For Change in & with Rel H20 Conc

* Do Not Correct

— Between-Sample Memory Correction
* Correct For Between-Sample Memory

" Do Not Correct For Between-Sample Memory

— Adjustment for Variation in Delta with —

— 6180 Data

’ Continue
Cancel

— Import Type
& Import With Normalization Over Sub-ranges
(Bracketed Normalization)

" standard Import With Choice of Corrections
" Standard Import (Import Data As Shown)

— Adjustment for Variation in Delta with
Variation in Relative Water Concentration

" Correct For Change in & with Rel H20 Conc
* Do Not Correct

~ Between-Sample Memory Correction
* Correct For Between-5ample Memory

" Do Not Correct For Between-Sample Memory

There are 15 samples in the import file without
companion delta oxygen-17 and delta oxygen-18
samples. The first few are:

W-3
W-33
W-34
W-35
W-998

To import delta oxygen-17 analyses you will need
to create companion delta oxygen-17 and delta
oxygen-18 samples for these samples.

Click "View Project’ on the Main Menu. Select the
project with the specified sample(s).

Click the 'Create Companion delta oxygen-17 and
delta oxygen-18 Project’ button.
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7. Dans la fenétre “Import Criteria for Instrument M”, accepter les options par défaut et cliquer
sur “Continue”. Les diverses options d’importation disponibles sont décrites dans le chapitre
11.1, et la correction de la dépendance de la valeur & a la concentration relative en eau dans
I’'annexe 3. Accepter les valeurs par défaut pour le moment. Dans I'exemple ci-dessus, le volet
vert (en bas a droite) affiche un message qui montre I'absence de projet complémentaire
pour la mesure de 6'70. De de ce fait, il n’y a pas de résultats pour cet isotope.

8. Un résumé présentant toutes les mesures de §%H, 680 et de concentration relative en H20
de la série de mesures avec un code couleur par type d’échantillons apparait avec en en-
téte, le numéro de I'analyse, le numéro de l'injection, I'ID de I’échantillon, la position de la
fiole sur le plateau de I’échantillonneur automatique, la concentration relative en H;0, et
les valeurs & (avec les valeurs a ignorer). Les statistiques sont présentées pour chaque
échantillon (calculées a partir des injections non-ignorées). LIMS pour Lasers 2015 ignore les
4 premieres injections de chaque échantillon, comme spécifié dans le LIMS pour les
parameétres de cet instrument.

Continue
Ignore relative water concentrations and defta values as appropriate.  Ignore multiple peaks with 'right’ mouse button
Analysis| Inj | OurLablD | vial Rel H20 | 16 52H 1G 5180 16 . Cancel
Position Conc Conc 62H 6180
3323 2 W-39 311 I v I
3328 3 W-39 3 11 W v W Bad Injections
3328 4 W-39 311 ¥ =3 ¥ Analysis | Inj | Error
¥ il 3324 &  H20 Density issue
3328 s W-39 311 3.29 r 711 13.719 r 3347 7 H20 Density issue
3328 6 W-39 311 327 r 5.47 T 13524 r 3353 5 Pressure issue
3323 7 W-39 311 327 r 6.90 r 13.642 r 3353 6 H20 Density issue
3357 8  Pressure issue
3328 8 W-39 311 3.28 r 9.18 T 13.916 r 3358 |7 | Pressure issue
3328 9 W-39 311 3.28 r 8.03 r 13.646 r 3360 7 Pressure issue
3328 Means | 328+001 | & | 734+138 | I | 1368920145 | [ 3361 |5 |H20 Density issue
v v v 3361 6 Pressure issue
3329 | 1 W-39 312 v 3385 & H20 Density issue
3329 2 W-39 312 I v I
3329 3 W-39 312 I v I
3329 4 W-39 312 ¥ v ~
3329 s W-39 312 3.29 r 977 T 13.971 r
3329 6 W-39 312 3.28 r 8.63 T 13.723 r
3329 7 W-39 312 3.28 r 8.66 T 13.706 r
3329 8 W-39 312 3.28 r 875 T 13.855 r
3329 9 W-39 312 3.28 r 8.88 T 13.803 r 52H and 6180
* i + r *
3329 Means | 328000 | [E | 894048 13.812:0108 | [ Ref for Additive [ =5
3330 1 | w-18103 19 ¥ =3 ¥ Normalization
3330 2 | w-18103 19 [ =3 [
Reference for [[o—=7
3330 3 | w-18103 19 ¥ =3 ¥ =ik ErsnEy
3330 4 | w-18103 19 ¥ =3 ¥
3330 5 | w-18103 19 3.28 r -90.15 T -1.464 r
3330 6 | W-18103 19 3.28 r -30.50 T -1.505 r
3330 7 | w-18103 19 327 r -92.13 T -1.728 r
3330 8 | w-18103 19 327 r -88.16 T -1.188 r
3330 3 | w-18103 19 3.28 r -90.45 T -1.493 r
3330 Means | 3282001 | [ | -9028+142 | [ | -147620192 | [T
3331 1 | w-18104 | 1_10 ¥ =3 ¥
3331 2 | w-18108 | 1_10 [ =3 W T
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9. Avant de cliquer sur “Continue”, rechercher les valeurs aberrantes de concentration en H,O
dans la colonne “Rel H20 Conc” (2.38 représente une concentration en H,0 de 2.38 x 101'°
molécules sur I'instrument Los Gatos Research) et de 6. Les valeurs aberrantes peuvent étre

ignorées en cliquant sur la case “Ignore”. Cocher la case “IG Conc” permet d’ignorer

automatiquement les données correspondantes des colonnes 6%H, §'80 et 6'70. Noter que

toute injection avec des erreurs instrumentales apparait dans le volet rose a droite.

Si toutes les données semblent correctes, cliquer sur “Continue”.

10. Le calcul de I'effet mémoire inter-échantillons peut désormais étre réalisé sur I'intégralité

de la série de mesures. Le résultat doit étre inférieur a 1 ou 2 %. Cliquer sur “OK” pour

continuer.

LIMS

Analyses

12434-12435
12442-12443
12450-12451
12460-12461
12468-12469

Analyses

12434-12435
12442-12443
12450-12451
12460-12461
12468-12469

This value is based on the following data.

CurlLabID
W-34
W-33
W-34
W-33
W-34

This value is based on the following data.

Do you wish to continue?

% Between-sample delta hydrogen-2 memony: 034 %

Memory
0.438 %
0.23 %
0.32 %
0.33 %
0.34 %

Between-sample delta oxygen-18 memony: 0,23 %

OurLabID Memory
W-34 0.28 %
W-33 0.00 %
W-34 0.34 %
W-33 0.08 %%
W-34 0,00 %
l oK I l Cancel

11. Les données corrigées de la dérive temporelle de I'instrument et de I'effet mémoire inter-
échantillons sont importées dans le LIMS.
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P —

Importing Ingtrument Analyses from YAMAPC-Home\MAPC-Home\WASSENAA
RLADezktop\HIDS2018 HT_lsoWater_ 20120719 070627 czv

Processed 36 spreadsheet rows, Imported 108 records.

12. A la fin de I'importation, LIMS pour Lasers 2015 vérifie que les données ont bien été
importées. Cliquer sur “OK”.

13. La normalisation, I’évaluation et I'’enregistrement des résultats finaux sont présentés dans
le chapitre 12.
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11 Importation des données - Options
et Erreurs
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11.1 Explications des différentes options
d’importation des données

Il existe plusieurs options d’importation disponibles dans LIMS pour Lasers 2015. Ces options
sont décrites en détail ci-dessous. L'utilisateur peut sélectionner différentes options pour
importer les données 62H, 630 et 6170 (si analysé).

Import Criteria for Instrument M (LGR 4]

y=mx+b

imported into analysis tables of LIMS.

A Los Gatos Research import has been identified. Isotopic data can be imported using either:
1. An Import With Normalization Over Sub-ranges of Analyses (sometimes called Bracketed Normalization). LIMS will first perform an additive

normalization on sub-ranges of analyses for either or both isotopes selected. LIMS commonly uses the reference water most enriched in
deuterium and oxygen-18. This is equivalent to adjusting 'b' in the equation:

Next LIMS will normalize the scale expansion, which is the 'm’ coefficient by using a second reference water, which commonly is Antarctic water
or a low delta value reference water. A result of this normalization is that after importing analyses and opening the 'Normalization Equation
Coefficients' form, the 'Final Delta’ values of these reference waters will be identical to the values found in the Table of References in LIMS.

2. ASstandard Import With Choices. Linearity correction and (or) between-sample memory correction can be applied to data before they are

3. Astandard Import. Data are imported as is, that is, without linearity correction or between-sample memory correction.

In many laboratories hydrogen and oxygen isotopic data are imported with the Import With Normalization Over Sub-ranges (Bracketed
Normalization) because their baselines commonly drift randomly for unexplained reasons.

Carry-over is a known problem of many of the syringes used for transferring the small amounts of water analyzed by this laser-based system.
LIMS is able to compute the average between-sample memory from analyses of the same sample loaded into two sequentially analyzed vials.

Continue
Cancel

—52H Data

— Import Type

% Import With Normalization Over Sub-ranges
(Bracketed Normalization)

" standard Import With Choice of Corrections
" Standard Import (Import Data As Shown)

Variation in Relative Water Concentration
" Correct For Change in & with Rel H20 Conc

* Do Not Correct

— Between-Sample Memory Correction
% Correct For Between-Sample Memory

" Do Not Correct For Between-Sample Memory

— Adjustment for Variation in Delta with —

— 6180 Data

— Import Type
% Import With Normalization Over Sub-ranges
(Bracketed Normalization)

" standard Import With Choice of Corrections
" standard Import (Import Data As Shown)

— Adjustment for Variation in Delta with —
Variation in Relative Water Concentration

" Correct For Change in & with Rel H20 Conc
* Do Not Correct

~ Between-Sample Memory Correction
% Correct For Between-Sample Memory

" Do Not Correct For Between-Sample Memory

There are 15 samples in the import file without
companion delta oxygen-17 and delta oxygen-18
samples. The first few are:

W-3
W-33
W-34
W-35
W-998

To import delta oxygen-17 analyses you will need
to create companion delta oxygen-17 and delta
oxygen-18 samples for these samples.

Click "View Project’ on the Main Menu. Select the
project with the specified sample(s).

Click the 'Create Companion delta oxygen-17 and
delta oxygen-18 Project’ button.

Importation de données isotopiques (valeur par défaut = Importer avec normalisation par blocs)

Importation standard

Les données isotopiques du fichier CSV de I'instrument laser sont simplement importées telles
gu’elles sont sans appliquer de corrections. Il n’y a pas de correction de dérive instrumentale ou
d’effet mémoire inter-échantillons, et les autres options sont grisées. Apres I'importation des
données, la correction de la dérive instrumentale peut-étre appliquée lorsque les données sont
normalisées par rapport a I'échelle VSMOW-SLAP.
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Importation standard avec choix de corrections

Cette option utilise toutes les données de la série de mesures qui n’ont pas été ignorées, avec la
possibilité d’appliquer des corrections pour la dérive instrumentale et I’effet mémoire inter-
échantillons. Cette option utilise toutes les données non-ignorées pour la normalisation, et
toutes les données sont traitées comme un seul lot. Aucune normalisation de bloc n’est
appliquée, une étape qui est souvent utilisée pour corriger la dérive instrumentale non-linéaire
qui s’est produite pendant I’éxécution de la série d’analyses.

Importation avec normalisation par bloc- recommandée par défaut

Il s’agit de I'option d’importation recommandée par défaut (“bracketed normalization”) dans le
LIMS pour Lasers 2015. Cette option utilise la disposition spéciale du modeéle de séquence
analytique par défaut pour normaliser les données d’échantillons entre les groupes de mesures
des standards. Les équations de normalisation sont appliquées aux segments entre les blocs de
la série de mesures présentée dans les tableaux 1 et 2 et donc cette option d’importation
corrige également la dérive instrumentale non linéaire.

Ajustement des valeurs § a la variation de la concentration en eau relative

La dépendance des valeurs de 6 aux concentrations relatives en H,O est significative pour la
plupart des instruments lasers. En régle générale, les variations de quantité de H,0 dans la
cavité laser résultent d’une défaillance de la seringue, d’une fuite ou d’un choix délibéré de
I'utilisateur. La dépendance de 6 a la quantité de H,O peut étre corrigée a I'aide de méthodes
d’ajustement linéaires ou non-linéaires. L'annexe 3 présente comment la mise en ceuvre d’'un
algorithme de correction de la concentration peut considérablement améliorer I'exactitude et
la précision des résultats 6 pour toutes les espéeces isotopiques.

Correction de I’effet mémoire inter-échantillons (par défaut = correction de I’effet mémoire)

Cette option utilise la disposition du modeéle de séquence analytique par défaut du LIMS pour
Lasers 2015 pour déterminer, a partir des deux standards internes répartis sur I’ensemble de Ia
série de mesures (“High“ standard - “Low” standard ; “Low” standard - “High“ standard et ainsi
de suite), la correction d’effet mémoire inter-échantillons a appliquer. Comme indiqué ci-
dessus, il est recommandé d’utiliser 9 injections par échantillon et d’ignorer les 4 premieres
injections pour minimiser I'effet mémoire inter-échantillons.

L'effet mémoire inter-échantillons est calculé en comparant la valeur 6 moyenne obtenue a
partir des injections non ignorées du premier standard (“High“ standard) a la valeur 6 moyenne
obtenue a partir des injections non ignorées de ce méme standard obtenue apres la deuxieme
occurrence du deuxieme standard (“Low” standard), ou vice-versa. Pour une série de mesures
de type High” standard - “Low"” standard ; “Low" standard - “High” standard (par exemple,
HighStd, LowStd1, LowStd2), I'effet mémoire inter-échantillons se calcule a partir des injections
non ignorées comme suit :

Effet mémoire inter-échantillons (%) = (moy LowStd1 — (moy Low Std2)) / moy (HighStd — (moy Low
Std2))

142



Exemple d’effet mémoire inter-échantillons pour 6°H : 0.68 % = (—401.57 %o — (—404.03 %o)) / (—41.89
%o — (—404.03 %o))

L’effet mémoire inter-échantillons se calcule a partir de la moyenne de tous les standards
internes de la série de mesures et s’applique a tous les échantillons et standards mesurés :

Valeur de 6%H ajustée = 1.0068 * (valeur moyenne de I’échantillon — valeur moyenne de I’échantillon
précédent) + Valeur moyenne de I'échantillon précédent

Résultat final 6 corrigé = Valeur moyenne de I’échantillon — (Valeur moyenne ajustée de I’échantillon
— Valeur moyenne de I’échantillon)

LMS - . |-§;7—

"e' Between-sample 2H memory: 0.65 percent

This value is based on the following data.

Analyses OurlLabID Port Memory

1022-1023 W-34 1-03 061 percent
1036-1037 W-34 1-17 0.46 percent
1050-1051 W-34 1-31 0.89 percent

Between-sample 180 memory: 0.53 percent

This value is based on the following data.

Analyses OurlLabID Port Memory

1022-1023 W-34 1-03 0.36 percent
1036-1037 W-34 1-17 0.00 percent
1050-1051 W-34 1-31 0.69 percent

Do you wish to continue?

{ OK I [ Cancel

Correction de la dérive temporelle de I'instrument

Cette option permet a I'utilisateur de corriger les données d’une série de mesures présentant
une forte dérive temporelle linéaire (en utilisant les standards internes). C’est rarement le cas,
comme le montre généralement le faible coefficient de régression obtenu entre les données 6
et le temps. Cette option peut étre cochée, mais généralement le message suivant apparait :
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LIMS eS|

o G g w et s Drift Correction with Time
The standard deviation of hydrogen isotopic data is relatively high. Itis not

suggested that you correct for linearity.

[w Uze Linear Drift Correction with Time

-0.018 %afhr

]

Remarque : La correction linéaire de I'instrument en fonction du temps n’est disponible que si
I'option “Standard Import” est sélectionnée. La valeur de correction de la dérive instrumentale
est visible depuis la colonne “Hourly Corr” de la page de normalisation des données (voir
section 12.2).

11.2 Message d’erreur d’importation de données

Les deux erreurs d’importation les plus courantes proviennent de « mauvaises » analyses, telles
qgue celles dont les rendements de H,0 sont faibles ou trés variables a la suite de défaillances de
seringue ou de septum, ou de données nulles provennant d’analyses erronées ou d’autres
défaillances instrumentales.

LIMS pour Lasers 2015 informe I'utilisateur de la présence d’un échantillon « erroné » et des
conditions d’analyses lors de I'importation des données. Cette fonction de pré-sélection permet
de s’assurer que les utilisateurs n’importent pas de « mauvaises » données. Ces avertissements
n’apparaitront pas si les données de la série de mesures passent les tests de dépistage
préliminaires.

UMS X

There is a problem with one of the results. The yield of water (area) of at
! % least one peak is too low.
Possible causes include:
Needle is jamming or sticky
Septa is faulty
Bad vials
Please double-check your instrument.

The average high area (average of top 25 percent of area values) is 1.924,
Check the following analyses because at least one value of area is less

than 85 percent of the average high area.

Analysis  Area
Q-1026  0.060

Lo |

Exemple : La fiole de cet échantillon contenait trop ou trop peu d’eau, ce qui a entrainé un rendement
de H,0 faible dans I'analyseur laser, et donc une analyse isotopique erronée. LIMS pour Lasers 2015
avertit I'utilisateur que cet échantillon est problématique.
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LIMS =X

|‘6‘| There is one record whose delta oxygen-18 value is null.

For this record, LIMS will set both delta values to -999 %o., the area to
zero, the H20_Mean to zero, the d(18_16)_SD value to zero, the
d(D_H)_SD value to zero, and will Ignore the analysis.

Exemple : occasionnellement, des défaillances instrumentales se produisent de sorte que des données
isotopiques nulles ou vierges apparaissent pour une ou plusieurs injections. LIMS pour Lasers 2015
recherche les valeurs nulles pour les exclure du processus de normalisation.
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12 Normaliser, évaluer et enregistrer les
résultats

146



12.1 Normaliser les résultats a I’échelle VSMOW-

SLAP

Le marquage, la normalisation et I’évaluation des données sont présentés dans ce chapitre.
Etant donné que la méme procédure s’applique aux instruments Los Gatos Research et Picarro,
et qu’elle est identique pour les mesures de 680, 670 et &62H, les étapes ne seront présentées

gu’une seule fois sur un seul isotope comme exemple.

1. Une fois que les fichiers de données ont été importés avec succés (chapitre 9 et 10) sur la
page d’accueil du LIMS pour Lasers 2015, cliquer sur le bouton “Apply Data Normalization”.

View Projects —»

Sample and Analysis
Survey of
Unreported Projects

Organization Name  LIMS for Lasers 2015

Sample Information

Create Sample List
for Instruments

Analyses in Progress

Import Data from
Instruments

Find a Sample —»

Apply Data Normalization

Import a New Project
from Excel Submission

Search For Samples
Using Criteria

Evaluate

Create a New Project

Print / Export
Sample Range

Samples in Progress

Print / Export
Samples in Progress

Add f Edit a Customer

Special Features

View J Edit Information
about Sample Analyses

Store Sample Results
to Projects

Add Stored Samples Back
to In Progress

Track My Lab QA/QC

IAEA

Resources
Programme

(52|

2. Dans le menu déroulant en haut de la fenétre, choisir I'instrument approprié et I'isotope
spécifique a traiter. Rappel : cette procédure est effectuée deux fois - une fois pour 2H et
une fois pour 20 (et optionnellement une troisieme fois pour 70). Aprés avoir choisi
I'instrument et le 6, cliquer sur “Query”.
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5| Lata Normalizaton -

Choose ln;llumenl and Isotope: =)
L (Los Gatos) for 2H

= = P (Picarro) for 2H
Analysis IPkI Date/Time ll]ul Lab ! b {P:EZ:E} fz: 360 j— l ‘ ‘

Dans la fenétre qui s’ouvre (voir ci-dessous), les 500 derniéres analyses de I'instrument
séléctionné seront affichées. La liste d’analyses est triée par date ; les analyses les plus récentes
sont affichées par défaut. Les données plus anciennes peuvent étre affichées a I'aide des
champs “from” et “to”, en interrogeant a nouveau la base de données avec le bouton “Query”.

Les champs de données affichés sont :

Analysis — Le préfixe de I'instrument (L, P, etc.) et son compteur, tel que fourni par I'instrument
laser.

Inj — Le numéro d’injection de I’échantillon. Ici, chaque échantillon individuel se compose de
neuf injections. Le méme numéro d’injection est répété deux fois — une fois pour 2H et 'autre
pour 20,

Date/time — La date et I’heure de I'analyse sur I'instrument.

Our Lab ID — Le nom de I'échantillon dans le LIMS. Le signe plus (+) a c6té du champ “Our Lab
ID“ indique I'isotope sélectionné a I’étape 2 a normaliser (ici ?H sur un Picarro).

Vial Pos — La position de I’échantillon sur le plateau de I’échantillonneur automatique.

Importance du marquage et de la normalisation immédiate des données importées

Etant donné que les données des deux/trois isotopes sont importées en méme temps dans les
fichiers CSV, LIMS pour Lasers 2015 ne peut pas distinguer une série de mesures d’une autre.
L'utilisateur doit indiquer manuellement dans le LIMS pour Lasers 2015 quelles données
correspondent a chaque série d’analyses, spécifique a chaque isotope. La procédure est connue
sous le nom de « marquage » (“Marking”) et permet a I'utilisateur de définir explicitement le
début et la fin de chaque série d’analyse a normaliser pour chaque isotope, comme le montre
I’exemple suivant.

Conseil :

e |lestdebonne pratique d’'importer, de marquer et de normaliser chaque série de mesures
pour tous les isotopes dés qu’elle est terminée ; cela empéche I'accumulation de fichiers
de données sur I'instrument laser ou d’importer plus tard les données de facon aléatoire.

e Laderniére analyse marquée de chaque série de mesures définit le début de la prochaine
série de mesures importée lorsque les données sont importées dans |'‘ordre
chronologique (par exemple, par numéro d’analyse consécutif).
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e Siles données sont importées mais que les étapes de marquage et de normalisation ne
sont pas effectuées, la prochaine série de mesures sera ajoutée a celle-ci et tout
apparaitra comme une unique série de mesures. Cette option est fortement déconseillée.

e Pour réimporter une série de mesures afin d’effectuer un traitement alternatif, il faut
d’abord retirer le marquage (“UnMark“) des données précédemment marquées, puis les
réimporter. LIMS pour Lasers 2015 émettra une alerte si des données précédemment
marquées et normalisées sont réimportées.

Data Mermalization

Choose Instrument and lsotope Delta: |M {LGR v&) for 62H El

'Right’ mouse button information available
for columns with blue column headings.

Print |§Ios-e ‘

Analyses from: |119?D to: |124?D

Analysis ‘ Inj | Date/Time ‘ Our Lab ID | Vial Pos | Correction Co=fs. ‘ Range Mark |gnmark View/Edit |?|
M-12468 8 2015/08/26 23:04:32 W-34 + 3_10 1.00000, ,, -
M-12468 8 2015/08/26 23.04:32 'W-34 3_10 1.00000, ,,
M-12468 g 2015/08/26 23:06:18 W-34 + 3_10 1.00000, ,,
M-12468 9 2015/08/26 23:06:18 W-34 310 1.00000, ,,
M-12465 1 2015/08/26 23.07:33 W-34 + 3_11 1.00000, ,,
M-12469 1 2015/08/26 23:07:33 W-34 311 1.00000, ,,
M-12465 2 2015/08/26 23.08:48 W-34 + 3_11 1.00000, ,,
M-12469 2 2015/08/26 23.08:48 W-34 3_11 1.00000, ,,
M-12469 3 2015/08/26 23:10:03 'W-34 + 3_11 1.00000, ,,
M-12465 3 2015/08/26 23:10:03 W-34 3_11 1.00000, ,,
M-12469 4 2015/08/26 23:11:18 W-34 + 311 1.00000, ,,
M-12469 4 2015/08/26 23:11:18 W-34 3 11 1.00000, ,,
M-12469 5 2015/08/26 23:13:03 W-34 + 3_11 1.00000, ,,
M-12469 5 2015/08/26 23:13:05 W-34 3_11 1.00000, ,,
M-12465 B 2015/08/26 23:14:48 W-34 + 3_11 1.00000, ,,
M-12469 B 2015/08/26 23:14:48 W-34 311 1.00000, ,,
M-12469 7 2015/08/26 23:16:35 W-34 + 3 11 1.00000, ,,
M-124639 7 2015/08/26 23:16:33 |W-34 3_11 1.00000, ,,
M-12469 8 2015/08/26 23:18:19 W-34 + 3_11 1.00000, ,,
M-12465 8 2015/08/26 23:18:19 'W-34 3_11 1.00000, ,,
M-12469 g 2015/08/26 23:20:04 W-34 + 3_11 1.00000, ,,
M-12469 9 2015/08/26 23:20:04 W-34 311 1.00000, ,,
M-12470 1 2015/08/26 23:21:20 'W-3 + 3_37 1.00000, ,,
M-12470 1 2015/08/26 23:21:20 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 2 2015/08/2623:22:34 W-3 + 3_37 1.00000, ,,
M-12470 2 2015/08/26 23:22:34 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 3 2015/08/26 23:23:50 W-3 + 3_37 1.00000, ,,
M-12470 3 2015/08/26 23:23:50 | W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 4 2015/08/26 23:25:04 W-3 + 3_37 1.00000, ,,
M-12470 4 2015/08/26 23:25:04 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 5 2015/08/26 23:26:50 W-3 + 3_37 1.00000, ,,
M-12470 5 2015/08/26 23:26:50 W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 B 2015/08/26 23.28:36 ' W-3 + 3_37 1.00000, ,,
M-12470 B 2015/08/26 23:28:36 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 7 2015/08/2623:30:22 W-3 + 3_37 1.00000, ,,
M-12470 7 2015/08/26 23:30:22 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 8 2015/08/26 23:32:08 W-3 + 3_37 1.00000, ,,
M-12470 8 2015/08/26 23:32:08 | W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 g 20 7 1

M-12470 2015,/08/26 23:33:53 3_37 1.00000, ,, o

[fe]

Selectionner la derniére analyse avec le signe + pour marquer la série de mesures souhaitée.
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3. Pour normaliser les données laser importées, double cliquer sur la derniére occurence d’'un
numéro d’analyse ayant un signe “+” a coté. Cela s’appelle le « marquage » pour normaliser

toutes les données H (ou O) accumulées depuis la derniére normalisation des données
importées. Etant donné que le choix par défaut pour la normalisation des données dans
LIMS pour Lasers 2015 est “bracketed normalization”, LIMS a déja pré-traité et normalisé

toute les données isotopiques, et le message “Fully normalized Instrument (Picarro or Los
Gatos Research) analyses have been identified” apparait. Cliquer sur “OK”. Puis, cliquer sur
le bouton “Apply Normalization” pour accepter la normalisation des données réalisée par le

LIMS.

4. C'est fini | Répéter les étapes depuis I'étape 2 pour le deuxieme ou le troisieme isotope (par

exemple, 680, 670). LIMS a effectué la normalisation des données isotopique H et O a
I’échelle VSMOW-SLAP par bloc (sur des données déja corrigées de I'effet mémaoire inter-
échantillons et de la dérive temporelle). Puis, effectuer I'évaluation des résultats comme

décrit au chapitre 12.3.

I Vo

Conection Factor List Rl AEDIELY] Fande: ‘r

Show
¢ One Reference

Al References

Al Analyses
Normalization Equation Coefficients
Proposed Accepted
Exp Coef: {1.00000 . o 1.00000
Add Cor 000 ek T
‘Right’ button info ilable for Our Lab ID Ignore multiple peaks with ‘right' mouse button
Date Our Lab Area| Penult |Hourly | Expans | Add | Final A
\ Time 1D Analysis [Pk | Port | ¥s Conr Coef | Comr 16
2012-071810:26:54 | W34 Vv =
7 NV
. g
ums - Q =
==
Fully normalized Picarro analyses have been identified. You only need to apply _r_
the proposed normalization equation coefficients by clicking on button with the L
right arrow. iIr
o
ﬂ L
‘ d
| - = ~
5 :
BRTET —*#—p
W-34 7
W-34 =
W34 r: s
Record: 10f108 » M < No Filter | Search
OurLabID | Port Analysis Average Std Dev -
W-34 1-02 Q-1023 -24.76 0.05 3
Mulliple Peaks |w-34 1-03 Q-1024 -24.76 0.04 =
Analysis Summary | y/-34 1-16 Q-1037 -24.76 0.13
W-34 1-17 Q-1038 -24.76 0.37
Ww-34 1-30 Q-1051 -24.76 0.03
W-34 1-31 Q-1052 -24.76 0.04
W-34 1-02 Q-1055 -24.76 0.35
W-34 1-03 Q-1056 -24.76 0.11
' W-34 1-16 0-1069 -24.76 .60 b
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@ Pour éviter toute confusion, marquer et normaliser toujours les résultats de chaque série
de mesures avant d’importer la suivante. Cela évite de combiner des jeux de données issus de
série de mesures différentes. S’assurer également que la date et I’heure sur I'instrument sont
correctes.

LIMS pour Lasers 2015 attribue un nouveau numéro d’injection lors de I'importation des
analyses 6%70. Ce nouveau numéro d’injection est égal a la somme du numéro d’injection de
6%H et de 70. Lors de la normalisation des résultats de 6170, I'utilisateur observera des numéros
d’injection supérieurs a 71 comme dans |'exemple ci-dessous.

[ Data Normalization . — — .
Choose Instrument and Isotope Delta: |M (LGR v4) for 5170 [=l .
'Right' mouse Ihutton information a?railahle Analyses from: |119?D o |124?D Erint | —ioE ‘
for columns with blue column headings.

Analysis ‘ Inj | Date/Time | Our Lab ID ‘Viall’os | Correction Coefs. ‘ Range Mark |gnmark View/Edit |?|
M-12469 8 2015/08/26 23:18:19 W-34 311 1.00000, ,, -
M-12469 8 2015/08/26 23:18:19 W-34 3 11 1.00000, ,,

M-12465 ] 2015/08/26 23:20:04 W-34 3_11 1.00000, ,,
M-12469 9 2015/08/26 23:20:04 W-34 311 1.00000, ,,
M-12469 71 2015/08/26 23:07:33 W-100+ 3 11 1.00000, 0.00, ,
M-12465 72 2015/08/26 23:08:48 W-100 + 3_11 1.00000, 0.00, ,
M-12469 73 2015/08/26 23:10:03 W-100 + 311 1.00000, 0.00, ,
M-12469 74 2015/08/26 23:11:18 W-100+ 3 11 1.00000, 0.00, ,
M-12465 75 2015/08/26 23:13:03 W-100+ 3_11 1.00000, 0.00, ,
M-12469 76 2015/08/26 23:14:48 W-100 + 311 1.00000, 0.00, ,
M-12465 77 2015,/08/26 23:16:33 'W-100 + 3 11 1.00000, 0.00, ,
M-12465 78 2015/08/26 23:18:19 W-100+ 3_11 1.00000, 0.00, ,
M-12469 79 2015/08/26 23:20:04 W-100+ 3_11 1.00000, 0.00, ,
M-12470 1 2015,/08/26 23:21:20 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 1 2015/08/26 23:21:20 W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 2 2015/08/26 23:22:34 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 2 2015,/08/26 23:22:34 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 3 2015/08/26 23:23:50 W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 3 2015/08/26 23:23:50 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 4 2015,/08/26 23:25:04 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 4 2015/08/26 23:25:04 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 5 2015/08/26 23:26:50 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 5 2015/08/26 23:26:50 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 B 2015/08/26 23:28:36 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 5 2015/08/26 23:28:36 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 7 2015/08/26 23:30:22 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 7 2015/08/26 23:30:22 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 8 2015/08/26 23:32:08 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 8 2015/08/26 23:32:08 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 9 2015/08/26 23:33:53 W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 9 2015/08/26 23:33:53 'W-3 3_37 1.00000, ,,
M-12470 71 2015/08/26 23:21:20 |'W-96 + 3_37 1.00000, 0.00, ,
M-12470 72 2015/08/26 23:22:34 'W-96 + 3_37 1.00000, 0.00, ,
M-12470 73 2015/08/26 23:23:50 'W-96 + 3_37 1.00000, 0.00, ,
M-12470 74 |2015/08/26 23:25:04 'W-96 + 3_37 1.00000, 0.00, ,
M-12470 75 2015/08/26 23:26:50 'W-96 + 3_37 1.00000, 0.00, ,
M-12470 76 2015/08/26 23:28:36 'W-96 + 3. 37 1.00000, 0.00, ,
M-12470 77 2015/08/26 23:30:22 |'W-96 + 3_37 1.00000, 0.00, ,
M-12470 78 2015/08/26 23:32:08 'W-96 + 3_37 1.00000

70 2 1.0 1
3|

Plage d’échantillons marqués avec la normalisation appliquée.



12.2 Normalisation des données (sans
normalisation par blocs)

Si les données isotopiques ont été importées a I'aide de I'option “Standard Import” ou
“Standard Import with Choice of Corrections”, la série de mesures est traitée en un seul bloc, et
les autres options de normalisation, telles que la correction de dérive temporelle, peuvent par
la suite étre appliquées en suivant les étapes 1-3 du chapitre 12.1.

1. Cliquer sur “Normalize with All References”. Les valeurs calculées de R? doivent étre >0.9. Si
ces valeurs sont significativement <0.9, il existe une variabilité isotopique inattendue dans
les standards. Vérifier les valeurs aberrantes.

2. Cliquer sur “Apply Normalization”. Le coefficient de normalisation proposé par LIMS et les
facteurs de correction dérivés de la mesure des standards de la série analytique sont
appliqués aux données. Facultativement, vérifier la dérive de I'instrument en cochant “Use
Linear Drift Correction”.

3. C’est fini | Répéter les étapes pour le deuxiéme isotope (par exemple, 6*20). Puis, évaluer
les résultats (chapitre 12.3).

Remarque : LIMS pour Lasers 2015 ignore automatiquement 4 injections par échantillon tel que
parametré dans les options de I'instrument. Il est possible de rechercher et d’ignorer le nombre
d’injections souhaité manuellement. Le volet inférieur affiche un résumé des mesures de
standards utilisées pour la normalisation — Remarque : les « mauvaises » mesures de standards
peuvent également étre ignorées.
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Normalization Equation Coefficients

| K (Picarro 2140i) for 52H

|K—1.DDD to K-470.007

lgnore Some Deltas |LgnoreAII Deltas | Print | Close |

~ Show
™ QOne Reference
™ All References

+  All Analyses

~ Normalization

™ Normalize with This Reference:

*  Normalize with All References

R-Squared:|0.999989

: ‘True' Value:
Multiple Injections/Analysis

Mean Intermediate

Delta:

Std Dewv:

[~ Force Exp Coef to 1.00000

Mormalization Equation’ Coefficients

Drift Correction with Time
. . L Proposed Accepted
[v Use Linear Dift Correction with Time Exp Coef: [0.98207 o 1000000
0018 %/ hr Add Corr:[3.27 Apply Normalization —> li
'Right' mouse button info available for Our Lab ID lgnore multiple peaks with 'right’ mouse button
Date Our Lab ¥ial |Rel H2O| Instr |Penult|Hourly| Expans | Add Final e
Time 1D Analysis | Inj Pos Conc Error 62H Corr Coef Corr b2H 1G
2015/08/27 14:31:12 W-998 K-456 3 1-03 1747 -84.28 | -0.03 | 098207 |3.47 -78.33 | |w
2015/08/27 14:39:59 W-958 K-456 4 1-03 1776 -84.18 | -0.03 | 098207 |3.47 -79.24 |V i
2015/08/27 14:48:47 W-958 K-456 5 1-03 1734 -B4.37 | -0.04 | 098207 |3.47 7943 ([T |~
2015/08/27 14:57:34 W-958 K-456 5 1-03 1717 -8452 | -0.04 | 098207 |3.47 -79.58 ([T
2015/08/27 15:06:22 W-958 K-456 7 1-03 1.235 -85.06 | -0.04 | 098207 (3.47 -80.11 ([T
2015/08/27 15:15:08 W-33 K-457 1 1-04 14973 -152.43 | -0.05 | 0.98207 |3.47 -146.27 | |»
2015/08/27 15:23:57 W-33 K-457 2 1-04 1987 -155.22 | -0.05 | D.98207 |3.47 -149.02 W
2015/08/27 15:32:45 W-33 K-457 3 1-04 199 -156.01 | -0.05 | 0.98207 |3.47 -149.80 |
2015/08/27 15:41:33 W-33 K-457 4 1-04 1934 -156.21 | -0.05 | D.98207 |3.47 -14999 (W
2015/08/27 15:50:21 W-33 K-457 5 1-04 2.009 -156.42 | -0.06 | 0.98207 |3.47 -150.21 ([T
2015/08/27 15:55:05 W-33 K-457 [ 1-04 2.007 -156.51 | -0.06 | 0.98207 |3.47 -150.28 | [~
2015/08/27 16:07:58 W-33 K-457 7 1-04 14955 -156.69 | -0.06 | D.98207 |3.47 -150.48 ([T
2015/08/27 16:16:45 W-34 K-458 1 1-05 2.046 -14.12 -0.06 0.898207 [3.47 -10.46 W
2015/08/27 16:25:33 W-34 K-458 2 1-05 2034 -8.35 -0.07 | D.98207 |3.47 -4.80 ~
2015/08/27 16:34:22 W-34 K-458 3 1-05 2034 -7.26 -0.07 | D.98207 |3.47 -3.74 W
Record: M 10f119 » M Search
OurLabID Vial Pos | Analysis Average Std Dev
W-33 1-04 K-457 -150.32 0.14
Multiple Injections| \/-33 1-15 K-459 -149.96 0.27
Analysis Summary| W-33 1-17 K-470 -150.32 0.07
W-34 1-05 K-458 -2.34 0.19
W-34 1-06 K-459 -1.62 0.04
W-34 1-15 K-468 -2.04 0.11
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12.3 Evaluer les analyses “in Progress”

Une fois que les échantillons ont été mesurés et normalisés a I’échelle VSMOW-SLAP, ils restent
en mode “in progress” dans le LIMS jusqu’a ce que les résultats soient évalués par |'utilisateur

et enregistrés. L'utilisateur doit évaluer tous les résultats avant de les enregistrer et d’en
informer le client.

L’évaluation des données dans le LIMS pour Lasers 2015 compte deux parties : (1) vérifier la
répétabilité de tous les échantillons normalisés qui ont été mesurés deux fois ou plus, et (2)
vérifier les valeurs du standard de contréle inclus dans chaque série de mesures, et au fil du

temps (voir chapitre 12.7).

1. Sur la page d’accueil du LIMS pour Lasers 2015, cliquer sur “Evaluate Samples in Progress”.

Organization Mame  LIMS for Lasers 2015

View Projects —»

Sample and Analysis
Survey of
Unreported Projects

Sample Information

Create Sample List
for Instruments

(52|

Analyses in Progress

Import Data from
Instruments

Apply Data Normalization |

Import a New Project
from Excel Submission

Find a Sample —»

Search For Samples
Using Criteria

Evaluate
Samples in Progress N

Create a New Project

Print / Export
Sample Range

Print / Export
Samples in Progress

Add f Edit a Customer

Special Features

View J Edit Information
about Sample Analyses

Store Sample Results
to Projects

Add Stored Samples Back
to In Progress

Track My Lab QA/QC

Watar
Resources
Programme
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Evaluate Analyses in Progress

| | | | | Query |ﬂetrieve | Print | Close |
lsotope Our Lab ID Range sample Information Resuits
LEE Prefix Our Lab ID: Mean F nal §2H:
62H
8 C -» Carbonate o — Mean 1: 5td Dev 1:
G -» Genera e
= nan Mean 2: 5td Dev 2:
OIN-= Nitrogen
) R -> Reference
Subm Date:
5= 5ulfur uam ae|
(&) W = Water Sample ID:
Erom:|1001 To:[1010
'Right' mouse button info available for Instr Error
Vial |[Rel H2O| Instr Penult (Hourly| Expans | Add Final
Date Analysis | Inj [Position| Conc Error &62H Corr Coef Corr &62H 16
Record: { Search

Choisir le § — par exemple 6?H — a évaluer a partir du menu déroulant situé en haut a
gauche (se rappeler de répéter la procédure pour 6'20).

Le préfixe disponible dans le LIMS pour Lasers 2015 est “W” pour I'eau (les autres préfixes
ne sont pas activés).

Entrer la plage d’identifiants “W” des échantillons normalisés ou standards de contréle a
évaluer. Dans I'exemple suivant, W-1802 a W-1821 correspond aux derniers échantillons de
la derniére série de mesures exécutée.

Puis, cliquer sur “Query”.

Une fenétre contenant le résumé de tous les résultats pour chaque échantillon de la plage
d’identifiants “W” demandé s’ouvrira.
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List |14« |» M Query | Retrieve | Delete | Print | Close
w1802
w1803 _ Our Lab ID Range Sample Information Results .
T ,(I:-‘)lelix : Our Lab ID: Iw_] 804 Mean Final Delta: |-2.4 %o relative to VSMOW
W-1806 C -> Carbonate . Mean 1: |-2.4 Std Dev 1: ]UJ
W-1807 \ () G -> General Submitter: || eonard Wassenaar
w1808 O} 4> Julian ) Mean 2: Std Dev 2 ]
. Subm Date: |2012-07-13
Ww-1809 () N -> Nitrogen :
W-1810 O R -> Reference Sample ID: [GH-13-03
wl 3112 {5 > Sulfur Multiple Peaks/Analysis S Yy
W:1 13 © W > Water Analysis | Mean | Std Dev
w1814 0959|236 007 3
W-1815 rom:ig02  To:ffgal | 098 [248 v 009
W-1816 L i
W-1817 N
Ww-1818
W-1819 |
m} 3310 Ignore multiple peaks with ‘right’ mouse button
¥ial |Area| Penult |[Hourly | Expans | Add Final ‘
Date Analysis Pk_| Position | ¥s Delta Corr Coef | Corr Delta 1G
20120713 3-959 1 107 (201 |-250 1.00000 (0.0 -2.50 v l
20120713 3-959 2 107 |2 -2.42 1.00000 (0.0 -2.42 v
20120713 3-959 3 107 [1.99 |-2.39 1.00000 (0.0 -2.39 v
20120713 3-959 4 107 |2 -2.41 1.00000 (0.0 -2.41 =
20120713 3-959 5 107 |2 -2.29 1.00000 (0.0 -2.29 &
20120713 3-959 3 107 |2 -2.46 1.00000 (0.0 -2.46 &
20120713 3-959 7 107 |2 -2.38 1.00000 (0.0 -2.38 |
2012-0713 3-959 8 107 (202 |-227 1.00000 (0.0 -2.27 I
20120713 3-959 9 107 [1.99 |-2.34 1.00000 (0.0 -2.34 i
20120716 3-993 1 107 (200 |-277 1.00000 (0.0 -2.77 v
20120716 3-993 2 107 (201 |-281 1.00000 (0.0 -2.81 v
20120716 3-993 3 107 2 -2.74 1.00000 (0.0 -2.74 v
20120716 (3-933 4 107|201 |-260 1.00000 (0.0 -2.60 v
20120716 0-993 B 107 (202 |-280 1.00000 (0.0 -2.60 =
20120716 3-993 3 107 (201 |-254 1.00000 (0.0 -2.54 |
20120716 0-993 7 107 (202 |-243 1.00000 (0.0 -2.43 B
20120716 3-993 8 107 (202 |-2.46 1.00000 (0.0 -2.46 i
20120716 (2-933 9 107 |2 -2.37 1.00000 (0.0 -2.37 I
|

7. Encliguant sur le bouton “List” (en haut a gauche) ou en utilisant les boutons de navigation
(fleches), il est possible d’afficher individuellement les échantillons pour examiner les
résultats. Dans I'exemple ci-dessus, I’échantillon avec I'ID de laboratoire W-1804 a été
sélectionné pour 62H. Il est également possible de naviguer au sein des échantillons a I'aide
de la molette de la souris.

Cette fenétre affiche les informations sur I’échantillon (ID, client, date d’analyse) et un résumé
des résultats normalisés (moyenne, écart type). Dans cet exemple, I'’échantillon W-1804 a été
analysé deux fois, numéro d’analyse Q-959 et Q-993 dans la fenétre“Multiple Peak Summary“.
Les valeurs moyennes normalisées (VSMOW) pour chaque série d’injections sont présentées
pour cet échantillon (6%H de —2.36 %o et—2.48 %o) et concordent, ce qui indique que le résultat
final peut étre accepté.
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Le tableau ci-dessus montre que I'échantillon W-1804 a été mesuré le 13 et le 16 juillet 2012, les
valeurs normalisées, et les injections ignorées. La position des fioles sur le plateau de
I’échantillonneur automatique ainsi que les facteurs d’échelle et de correction utilisés (le cas
échéant) sont également affichés.

A I'aide des fleches de navigation ou de la molette de la souris, vérifier tous les échantillons a
évaluer. S'assurer de vérifier tous les échantillons de chaque série de mesures, par exemple, si
des échantillons de plusieurs projets (différents groupe d’identifiants W) ont été inclus.

Si les valeurs de 6%H et 680 des réplicats d’'un méme échantillon présentent un écart significatif,
cet échantillon doit étre analysé une troisieme fois. Si deux des trois mesures concordent, il est
possible de conclure que la troisieme valeur aberrante peut étre une « mauvaise » analyse (ou
une erreur de fiole).

La définition d’un écart important est propre a chaque utilisateur. Cette définition prend en
considération l'exactitude et la précision que linstrument utilisé peut raisonnablement
atteindre.

En premier lieu (et cela est spécifique a chaque instrument), les répétitions de 6%H qui se situent
dans une fourchette de 1.5 %o les unes des autres sont généralement considérées comme
acceptables pour les études hydrologiques. Pour 620, les répétitions qui se situent dans une
fourchette de 0.2 %o les unes des autres sont considérées comme acceptables. Cette évaluation,
cependant, demeure une décision propre a chaque laboratoire, et c’est le laboratoire qui établit
ses propres performances standards (voir le chapitre 12.7 pour obtenir des indicateurs de
performance a long terme).

Important ! Si I'échantillon a été analysé 2-3 fois et qu’il y a parmi ces 3 valeurs une valeur
aberrante évidente ; cette valeur peut étre manuellement ignorée a partir de la fenétre “Evaluate
Analyses in Progress”. Dans le panneau inférieur, cocher la case “IG” (ignore) des injections
correspondant a I"échantillon aberrant (par exemple, toutes les lignes avec le méme numéro
d’analyse). Sinon, utiliser le clic droit de la souris pour ignorer toute les injections d’un coup.
L'analyse disparaitra du panneau “ Multiple Peak Summary ”, et ne sera pas utilisée pour
effectuer le calul de la valeur moyenne finale de I’échantillon.

Attention : Si les valeurs aberrantes ne sont pas ignorées, elles seront utilisées pour calculer
la valeur moyenne finale !

En cliguant sur le bouton "Retrieve", I'utilisateur peut ajouter un échantillon a la liste
d’échantillons a évaluer ("in Progress") pour l'isotope sélectionné. Pour ajouter plusieurs
échantillons en méme temps, voir la section 12.6.

En cliguant sur le bouton "Delete", I'utilisateur peut supprimer un échantillon de la liste
d’échantillons a évaluer ("in Progress") pour 'isotope sélectionné. Ceci est utile pour supprimer
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de la liste d’échantillons des échantillons de test ou factices dont les résultats ne sont pas utiles
ou a évaluer. Noter que les analyses ne sont pas supprimées de la base de données du LIMS pour
Lasers 2015. Il est possible d’ajouter/récupérer des échantillons supprimés de la liste
d’échantillons en cliquant sur le bouton "Retrieve" ou "Add Stored Results Back to In Progress
form" comme présenté dans la section 12.6.

Le bouton "Print" permet d’'imprimer les résultats analytiques des échantillons sélectionnés. Les

options d’impression sont présentées dans la section suivante (section 12.4).

Comme LIMS pour Lasers 2015 attribue un nouveau numéro d’injection lors de I'importation de
toutes les analyses de 60 (numéro d’injection de la derniére analyse de 6%H +70), lors de
I’évaluation des résultats de 670, les utilisateurs observent des numéros d’injections supérieurs

a7l

-

Evaluate Analyses in Progress

tist | 1]« [r|m]

|ﬁetrieve Delete | Print

lsotope
Delta

Our Lab ID Range

sample Information

Results

Prefix Our Lab ID: \W-1011 Mean Final Delta: -106.97 %o relative to VSMOWW
6170 =l () c > carbonate . Mean 1: [-106.97 Std Dev1:[0.45
() G -» Genera Submitter: [Test
€3 1> 1lian Mean2: [ StdDev|[
8 N -= Nitrogen
O E:Eue _‘_EJ:“CE Sl 2 |S‘{25‘(2015 Multiple Injections/Analysis Summan
(& w > Water Sample 1D: [1 Analysis Mean Std Dev
Efﬂl‘ll=|1011 To:[1020 M-12436 [-107.29 1.00
M-12454 |-106.66 1.32
'Right' mouse button info available for Instr Error
vial |Rel H2O| Instr Penult |Hourly| Expans | Add Final
Date Analysis | Inj |Position| Conc Error 6170 Corr Coef Corr 6170 G lgnore multiple
8/26/2015 | M-12436 | 71 | 1.1 1.00000 |0.00 V¥ injections with 'right’
8/26/2015 M-12436 72 11 1.00000 |0.00 2 mouse button
8/26/2015 M-12436 73 11 1.00000 |0.00 v
8/28/2015 M-12436 74 11 1.00000 |0.00 v
a/26/2015 M-12436 75 11 4258 -106.51 100000 (000 |-106.51 r
8/26/2015 M-12436 76 11 4296 -106.58 100000 (000 |-106.58 r
8/26/2015 M-12436 77 11 4277 -108.07 100000 (000 |-108.07 r
8/26/2015 M-12436 78 11 4275 -108.65 1.00000 (0.00 -108.65 r
a/26/2015 M-12436 79 11 4274 -106.64 100000 |0.00 |-106.64 r
8/26/2015 fM-12454 71 111 1.00000 |0.00 i~
8/26/2015 M-12454 72 111 1.00000 |0.00 v
8/26/2015 M-12454 73 111 1.00000 (0.00 v
8/28/2015 M-12454 74 111 1.00000 |0.00 v
8/26/2015 M-12454 75 1. 11 |4.285 -107.93 100000 (000 |-107.93 r
8/26/2015 M-12454 76 111 |4.248 -106.36 100000 (000 |-106.36 r
8/26/2015 M-12454 77 111 (4359 -104.54 1.00000 (0.00 -104.54 r
8/28/2015 M-12454 78 111 |4.278 -107.50 1.00000 |0.00 |-107.50 r
8/26/2015 M-12454 79 111 |4274 -106.94 100000 |0.00 |-106.94 r
Record: M lofls L | search
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12.4 Imprimer ou exporter les analyses “in
Progress”

Certains utilisateurs préferent évaluer les résultats hors connexion a 'aide d’Excel, ou imprimer
des résumés individuels détaillés pour chaque échantillon avant qu’ils ne soient enregistrés. Le

bouton “Print/Export Samples in Progress” sur la page d’accueil du LIMS permet d’effectuer ces
opérations. En cliquant dessus, la fenétre suivante apparait.

Print or Save Analyses in Progress

To print delta values of samples in the Table of Samples in Progress, select the range
of samples by entering the Our Lab 1D=, which consists of a letter prefix and the

integer sample numbers, and select the isotope.
Close

The print Samples in Progress query can be constrained by clicking the Advanced
toggle button to allow the user to select a range of analyses from a single instrument.

Save

Isotope Delta Our Lab ID
62H Prefix
~
~
Preferences i
Save As Excel File ?
~
Print Amounts and H2O Concentrations s
* W - Water
From:|1002 to:|1010
[dsave Only Analyses From a Single Instrument Export with references

Analyses from: | to:

Dans I'exemple ci-dessus, toutes les analyses de §2H des échantillons W-1804 & W-1821 peuvent
étre imprimées ou enregistrées “Saved” dans une feuille de calcul Excel pour étre évaluées. Il est
possible de sélectionner les analyses d’un seul instrument, ou d’inclure les standards internes
utilisés, ou (et) d’inclure les concentrations en eau relatives mesurées. Certains clients souhaitent
recevoir les valeurs istopiques des standards de références utilisés avce leurs échantillons dans
un fichier Excel. Cocher la case “Export with references” fournit cette option.
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12.5 Enregistrer les résultats des projets

L’action “Store Sample Results to Projects” d’un projet signifie que I"utilisateur a normalisé tous

les échantillons et standards de contréle mesurés et que par conséquent, les résultats sont
acceptables selon les critéres d’évaluation du laboratoire.

La derniére étape consiste a enregister les résultats finaux des échantillons du projet client dans
le but de produire le rapport final.

Organization Name  LIMS for Lasers 2015

View Projects —»

Sample and Analysis
Survey of
Unreported Projects

Sample Information

Create Sample List
for Instruments

Analyses in Progress

Import Data from
Instruments

| %= |

Find a Sample —>

Apply Data Normalization

Import a New Project
from Excel Submission

Search For Samples
Using Criteria

Evaluate

Create a New Project

Print / Export
Sample Range

Samples in Progress

Print / Export
Samples in Progress

Add / Edit a Customer View [ Edit Information

about Sample Analyses

Store Sample Results
to Projects =

Add Stored Samples Back
to In Progress

Special Features

Track My Lab QA/QC

Watar
Resources
Programme

1. Cliquer sur le bouton “Store Sample Results to Projects”.
2. Dans la fenétre qui s’ouvre, choisir I'isotope (62H ou 6'80), puis entrer la plage
d’identifiants de laboratoire (“W”) a sauvegarder dans les champs “From” et “To”.
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Store Final Results to Projects

Storing Samples in Progress saves the delta value of a sample for the selected isotope Store
to the Table of Samples. Select a range of samples to store by entering the Our Lab =

1Ds, which consists of a letter prefix {"W') and the integer sample numbers, and select

the isotope. Close

Isotope Delta Our Lab 1D
5180 : Prefix

i
i

Preferences -

Store Single Analysis ?
lﬁ

Store 6180 values of 5170 and §180 = .

companion samples e e
From:|1001 to:|1010

3. Dans I'exemple ci-dessus, les résultas finaux de 680 pour les échantillons W-1802 a W-
1821 sont selectionnés pour étre enregistrés et inclus dans le rapport final au client.
Pour enregister un seul échantillon écrire le “W” de I’échantillon dans le champ “From”,
et laisser le champ “To” vide.

4. Cliquer sur “Store” et LIMS pour Lasers 2015 démarre I'enregistrement des échantillons
affichés et un message indique sa réalisation. Remarque : si un échantillon a été analysé
sur deux ou plusieurs instruments lasers, le LIMS offre le choix d’enregister les résultats
de tous les instruments ou seulement ceux sélectionnés.

Status

storing Samples in Progress

Storing sample W-1804

5. Répéter les étapes pour 6%H. Puis fermer la fenétre “Store Samples page”.
6. Toutes les analyses isotopiques de I'hydrogene et de I'oxygéne pour la plage
d’échantillons sélectionnée sont enregistrées dans “Projects for final reporting” (voir

chapitre 13).

Important : Par défaut, LIMS pour Lasers 2015 n’enregistre pas les résultats finaux tant que les
échantillons n’ont pas été analysés deux fois ou plus. Pour remplacer cette fonction, cocher la
case “Store Single Analysis” — ce n’est qu’alors que les échantillons analysés une seule fois
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pourront étre enregistrés. Modifier les parameétres par défaut pour cette option n’est pas
recommandé mais peut étre utilisé pour des échantillons tests, ou dans le cas ou le flacon
d’échantillon ne contenait pas suffisament d’eau pour une analyse double.

12.6 Ajouter des résultats enregistrés a nouveau
dans “In Progress”

Dans certains cas, les résultats enregistrés peuvent nécessiter d’étre a nouveau mis “In
Progress”:

e Enregistrement erroné ou échantillon analysé une seule fois
e Probléme de mélange de positions de fiole et certaines données doivent étre ignorées
e Facteurs de corrections réévalués pour les données enregistrées

Remettre des échantillons “In Progress” permet a I'utilisateur de traiter a nouveau les données,
de corriger ou d’ignorer les erreurs, de supprimer les données aberrantes du projet client.
Remarque : si un échantillon a déja été enregistré et qu’il est réanalysé, LIMS pour Lasers 2015
remet automatiquement I‘échantillon “In Progress”.

Pour ajouter manuellement des résultats enregistrés a nouveau “In Progress”:
1. Sur la page d’accueil, cliquer sur “Add Stored Samples Back to In Progress”.

2. Choisir I'isotope (6%H ou 6'80) puis entrer la plage d’identifiants de laboratoire des
échantillons dans les champs “From”et “To”. Répéter I'opération pour le deuxiéme isotope,
si besoin.

3. Cliquer sur “Add” — les échantillons sont maintenant a évaluer avant d’étre enregistrés a
nouveau.
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Add Stored Samples Back to In Progress

Once samples have been stored, they are removed from the Table of Samples in
. . Add
Progress and one cannot edit them unless they are added to the Table of Samples in
Progress again. To add samples to the Table of Samples In Progress, select a range of
. . . . - Close
samples by entering the Our Lab 1Ds, which consists of a letter prefix and the integer
sample numbers, and select the isotope.

Isotope Delta Our Lab ID
62H Prefix

~
~
Preferences —
set any previcusly stored values in -
Table of Samples to null &
~

' W -» Water

From:|1001 to:[1010

Remarque : si des échantillons sont enregistrés par erreur, le projet conserve les données
incorrectes qui ont été enregistrées. Pour supprimer des données incorrectes stockées, cocher
la case “Set previously stored values in the Table of Samples to null”, puis cliquer sur “Add”.
Cette action supprimera tous les résultats enregistrés des échantillons de la plage d’identifiants
“W”.

12.7 Surveillance des performances QA/QC

Un élément clé de I"’évaluation des données consiste a examiner les résultats des standards de
contrble de chaque série de mesures et de confirmer que ces résultats sont cohérents avec les
valeurs connues ou la valeur analysée au fil du temps (généralement avant I’enregistrement des
résultats finaux). Cette évaluation QA/QC repose sur "utilisation systématique et le suivi des
standards de controle, comme le prévoit le modele de séquence analytique par défaut du LIMS
pour Lasers 2015.

Apres I'éxecution de chaque série de mesures, LIMS pour Lasers 2015 permet I'évaluation des
standards de controle. Au fil du temps, cette évaluation fournit a I'utilisateur des mesures
réalistes de précision instrumentale a long terme et permet de détecter rapidement des
changements inattendus.
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Des changement graduels ou brusques des valeurs 6 d’un standard de controle peuvent étre

dues a un stockage inadéquat du standard de laboratoire (par exemple, évaporation) ou a une

erreur humaine en laboratoire (par exemple, position erronée d’un flacon sur le plateau de
I’échantillonneur automatique).

1. Sur la page d’accueil du LIMS, cliquer sur “Track My Lab QA/QC”.

Organization Name  LIMS for Lasers 2015 @

Sample Information Analyses in Progress

View Projects — |

Sample and Analysi:
Survey of

Create Sample List
for Instruments

Find a Sample -

Import Data From
Instruments

Apply Data Normalization

Search For Samples Using

Import a Ne\u Prnject Criteria
From Excel
Print / Export

Samples in Progress

Print / Export

Create a New Project | Sample Range

Unreported Projects |

les in Progress

Add / Edit a Customer |

Special Features

View / Edit Information
about Sample Analyses

Store Sample Results

|
Evaluate |
to Projects |

Add Stored Samples Back
to In Progress

Track My Lab OAfQC

! 'S\..‘} Water
Resources

IAEA | Programme

Entrer I'identifiant du standard de contréle (W-31 dans I'exemple ci-dessous).

Cliquer sur n’importe quel champ pour accepter toutes les analyses ou pour définir une
plage d’analyses.

Facultatif, sélectionner un instrument spécifique si le standard de contréle a été mesuré sur
plusieurs instruments (par exemple, plusieurs lasers).

Cliquer sur “Create Graph”. LIMS pour Lasers 2015 affiche un graphique présentant la valeur
6 du standard de contréle au cours du temps et la valeur moyenne ainsi que I'écart type.
Etudier le graphique, ou exporter les données pour isoler les valeurs aberrantes et
déterminer une cause (par exemple, flacons mélangés).

Facultatif, les données du standard de contrble peuvent étre exportées vers Excel pour
I'analyse hors ligne ou pour étre utilisées dans le rapport final annuel de performance du
laboratoire.
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} [

Save QA/OC Data as Excel File

2012-03-23 2016-03-22

-11.5
2012-03-23  2013-07-23  2014-11-22  2016-03-23 2012-03-23  2013-07-23  2014-11-22  2016-03-23

Time Time

LIMS pour Lasers 2015 surveille les performances du laboratoire a 'aide de standards de controle.

165



12.8 Consulter et modifier les informations des
échantillons

Dans la colonne “Sample Information” de la page d’accueil du LIMS pour Lasers 2015 se
trouvent des options supplémentaires qui permettent a I'utilisateur de trouver rapidement des
informations sur un échantillon ou un groupe d’échantillons analysés.

Rechercher un échantillon

Cliquer sur “Find a Sample” et entrer l'identifiant “W”; cliquer sur “Find”. LIMS renvoie vers la
page qui contient les informations spécifiques a I'échantillon, que son analyse soit terminée ou
non.

Find a Sample
Find a sample in LIMS by entering X
M the Our Lab 1D, which consists of ﬂ
a letter prefix and the integer
sample number. Cancel
Our Lab ID
Prefix

" ¢ > Carbonates
" G -» General

" 1 == ulian
N> Nitrogen

" R > Reference
" 5 = sulfur

& W > Water

Sample: (2345
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Samples

List Al samples || 4 [2435 " » | v |[Araguas-Araguas, 2012-08-06

Edit

Analyses | Print Project | Close |

Our Lab ID:|W_2435

&

Comment:
Delta Value:|-47.81 Hoo

%0

Comment:|

Delta Value:|-7.66 Hoa

Decimal Degrees

Lat Long]

Accuracy] [=]

Meters

Elevation:

Top:
Bottom:

Sample 1D: | 201202

Aquifer: |

River/Lake: |

Conductivity: |

Temperature: |

pH:|

Alkalinity: |

Other Info:

Collection Date: [2012-02-15

End Collection Date: |

Country: |

State/Province: |

a{a

Résultat de recherche d’un échantillon

Rechercher un échantillon ou un groupe d’échantillons a partir de critéres

Cliguer sur “Find a Sample using Criteria”. Il existe plusieurs options pour rechercher un ou tous
les échantillons dans tous les projets qui répondent a certains critéres de recherche a I'aide de
caracteres génériques dans le champ de texte ou des critéres booléens basés sur des valeurs 6

ou dates.

Par exemple, il est possible de rapidement trouver toutes les données ou échantillons d’une
région, d’un aquifere ou d’une formation spécifique, quel que soit le client, a condition que les
renseignements recherchés aient été fournis avec le projet. Ces résultats de recherche peuvent

étre enregistrés dans Excel.
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Find a Sample or a Group of Samples

M Find a sample or samples in LIMS using search criteria. Some Wildcards in Microsoft Access oo
e
You can use pattern matching (wildcards). Characters Matches in string
7/ Any single character
You can find all samples in a range with "Use These Criteria”. * Zero or more characters
For example, you can find a sample collection date between # Any single digit (0-9)
a range of two dates.
~— Sample Selection Criteria
Search Field (Required):|5180 =] ﬂl
¢ Search For Exact Entry:|
 Search With Wildcards: |
[~ Vvalues greater than or equal to: [
& Use These Criteria:
V¥ Values less than or equal to:  |-2
Samples:
OurlabiD |Sample ID Search Field | Collection Date | Delta 2H | Delta 180 | Submission | Last Name -
W-1862 Katunguru - Spring -2.74 2012-02-16 -9.3 -2.74 2012-05-21 Kassa :;
W-1864 Kasota -2.77 2012-02-16 -10.7 -2.77 2012-05-21 Kassa
W-1866 Nyamigota -2.6 2012-02-16 92 -2.6 2012-05-21 Kassa
W-1867 Mkungo -3.35 2012-02-16 -14.2 -3.35 2012-05-21 Kassa
W-1868 Chato Msikitini -2.92 2012-02-16 -14 -2.92 2012-05-21 Kassa
W-1869 Kagoma - Spring -37 2012-02-17 -15.3 -3.7 2012-05-21 Kassa
W-1870 Rugaze -3.01 2012-02-17 -11.7 -3.01 2012-05-21 Kassa
Ww-1871 Kagera Burifani -2.62 2012-02-17 -114 -2.62 2012-05-21 Kassa
W-1873 Kagera hosp -3.52 2012-02-17 -153 -3.52 2012-05-21 Kassa
W-1874 Daraja 8 - Wetland -3.23 2012-02-18 -141 -3.23 ,LIMS | =® h
W-1875 Bwongera -3.03 2012-02-18 -13 -3.03
W-1876 Katemwa -3.49 2012-02-18 -15.8 -3.49
W-1877 Ibondo - stream -2.32 2012-02-18 -125 -2.32 9371
records found.
W-1880 IND-KA-02 -7.14 2012-07-13 -51.3 -7.14
W-1883 Permafrost ICE -23.86 2011-12-31 -179.4 -23.86
Ww-1929 BUG/12/2011-gwd -2.7 2011-12-21 -8 -2.7
W-1931 | 1160301]201201 -1058 2012-01-15 71 -1058 Bs
W-1932 1160301201202 -10.08 2012-02-15 -69.4 -10.08 Bs
W-1933 1160301]201203 -7.35 2012-03-15 -49 -7.35 ‘“—=vrzrvozo rruguusroupdas 2
W.1024 116N201 1201204 -11 00 201204185 -R7 R -11 00 IN1INARIR!  Aramuac.Aramaac

Exemple de recherche pour tous les échantillons de tous les projets dont les valeurs de 20 sont inférieures ou

égales a -2 %o.
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Imprimer une plage d’échantillons

Pour imprimer les informations et les données d’une plage d’échantillons, cliquer sur “Print

Sample Range” et entrer la plage d’identifiants “W”, cliquer sur “Print”. Facultativement, les
informations peuvent également étre enregistrées dans un fichier Excel.

E Print S5ample Range [ 7 |
Frint a range of zamples from the Table of Samples by
entering the Our Lab [D s, which congizt of the letter
prefis % and the integer zample numbers of the range.
Our Lab ID Range Print
Prefix Close
e~
o~
o~
o~
& [] Save az Excel File
o~
£ - Water
Erom:|112 to: (116 |
Sample ranges Created: 2012-09-14 09:12:11
Lab ID: ;’-112 Country: [AU — Awmia | Sample ID: |Location 44
Name: |Smith StateProvince: |000 — , Unknown | Aquifer:
2012-07-18 Latitude: River/Lake:
o Ua: [ T
Delta 2H: [342 L Conductiviry:
Comment- Allcalinity: | ] Temperature:
Elevation: pH:
Top: Beg/End Collection Date: | | |
Bottom:
Other Info:
Lab ID: |W-113 Country: (AU —> Ausmia I Sample ID: |Location 4-5
Name: (Smith StateProvince: |000 — , Unknown ] Aquifer:
gssi 2012-07-18 Latitude: River/Lake:
% Unc: 42
Delta 2H: [27.8 ] L = Cominciinty. [ |
Comment.[ ] Allalimity: | | Temperature: [ |
Elevation: pH: | |
Delia 180:(4.63 Top: Beg/End Collection Date: | |
Comment: I Bottom: Iﬁ
Other Info:

Exemple d’impression d’une plage d’échantillons.
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Voir / modifier des informations sur I’analyse des échantillons

Des informations détaillées et une option avancée pour modifier directement les analyses (y
compris les injections laser simples) sont disponibles a partir de “View / Edit Information about
Sample Analyses”. Tous les résultats isotopiques et informations détaillées peuvent étre
manuellement modifiés et sauvegardés.

Dans I'exemple ci-dessous, sont affichées les informations pour 6?H de la 1% injection de
I’échantillon W-15874 qui correspond a I’analyse #435 réalisée sur un instrument Picarro dont
le préfixe est “K”. Cette injection a été ignorée étant la premiére de 7 injections.

Add or Edit Analyses

List | Edit | New Analysis New Inj New Procedure | Delete ‘ Close |

Range of Instrument Analyses for List _ Analysis Information
¥ Last 1000 analyses Analysis # lﬁ Inj #: r #of Injs: ’77
® TS Vial Position: ’T
Instrument: [k > Picarro 21401 Date/Time: [8/22/2015 12:07:11 AM
Amount: [100

Amount Unit:

Dur Lab 1D

Prefix Analytical Results

Isotope Delta |52H :
Value: |-67.32 Ignore: [#
Instrument Error: | [=]
Hourly Corr:
W -> Water Exp. Coef:|1_ooDo0
Sample:
mple: |15874 Add. Corr:[p.00

Final Value: |-67 32

e e N e e

Linearity Adjustment

Method:

Date:
Previous Penultimate Delta:

Sample Information

Submitter:[Terzer, Stefan

Submission Date: |6/4/2015

sample ID:|L-1 6.6.2014

Delta Values: |§2H and 5180

Tous les champs peuvent étre modifiés manuellement en cliquant sur le bouton “Edit”, puis en
modifiant les données et en enregistrant les informations mises a jour. Comme mentionné
précédemment, ces options d’édition peuvent étre utilisées pour modifier une seule analyse.
L'utilisateur peut ajouter une nouvelle analyse, une nouvelle injection, ou une nouvelle mesure.

Important : Les fonctionnalités d’édition avancées sont congues pour faciliter la correction des
défaillances analytiques, lorsque I'utilisateur a corrigé les données hors connexion. Cependant,
il est préférable de répéter une « mauvaise » série de mesures, que de la modifier
manuellement. En résumé, I’édition manuelle des résultats n’est pas systématiquement
recommandeée.

170



13 Compte-rendu des résultats
isotopiques
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13.1 Compte-rendu des résultats 6120, 6%H et 6’0
au client

L’édition du compte rendu final des résultats 680, 6170 et §2H pour le client se fait a partir de
la fenétre “Projects”. LIMS pour Lasers 2015 renseigne la valeur moyenne de chaque
échantillon répété qui a été évaluée, acceptée et enregistrée par 'utilisateur. Il existe un
certain nombre d’options pour I’édition du compte-rendu final. Les clients peuvent recevoir une
copie imprimée ou, plus généralement, une feuille de calcul Excel.

1. Sur la page d’accueil du LIMS, cliquer sur “View Projects”, puis double cliquer sur le projet
terminé et prét a étre envoyé au client. Dans cet exemple, double cliquer sur le projet
permet d’afficher la fenétre suivante :

Projects

List All Projects |M| 4 7837 | » |M| create companion 6170 & 6180 Project | Edit | Delete | Close |
]
Show Samples Export Results Delta Plot Invoice Print Labels
Print Report Find Project By Invoice No Print Small Labels
Add Samples to Instrument Template Unpaid Invoices
| Project Ready to Report Last Changed: |3/24/2015

General Information

Delta Values Date Results Reported: |

Submission: [4/7/2015 # 52H and #80

&7 and 6180

Customer: |Terzer. Stefan lz‘

Range: |w-14435 to W-14519

Purpose: |GNIP_Denmark_3271

Location: |7 stations

Project
Comments:

Number of samples with missing delta values:| 0 of | 82 samples
Number of Missing 521 Samples:| 0
Number of Missing 180 Samples:| 0

2. Etant donné que tous les échantillons ont été mesurés deux fois, évalués, acceptés et
enregistrés par l'utilisateur, le projet est surligné en jaune comme projet prét a étre envoyé
“Project Ready to Report”. Le volet inférieur de la fenétre montre qu’aucun des 23
échantillons n’est en attente d’analyse (620 ou &%H).
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3. Avant d’envoyer les résultats finaux, une derniere étape consistant a examiner les résultats
a partir de la fonction “Delta Plot” est nécessaire. Cliquer sur le bouton “Delta Plot” permet
d’afficher les échantillons du projet dans le graphique de corrélation 6%H en fonction 6*20.
Les échelles des axes s’ajustent automatiquement en fonction des données. Ce graphique
fournit un moyen rapide de visualiser la corrélation entre les deux isotopes par rapport a la
droite des eaux météoriques mondiale (GMW.L). Les valeurs éloignées de la droite GMWL
peuvent aussi bien étre correctes ou aberrantes. Elles peuvent résulter de processus tels
gue I"évaporation (naturelle ou liée a une mauvaise conservation des échantillons avant
analyse) dans ce cas les valeurs de &§%H s’alignent en dessous de la GMWL, ou étre liées a
des interférences spectrales non détectées par le logiciel de I'instrument laser (ce qui
entraine une valeur de § mesurée significativement différente de celle obtenue par IRMS)!2.

Delta Plot

4f7/2015 Terzer, Stefan W-14438 to W-14519 Close
Print
GMWL of Rozanski et al. (1993) shown g

(62H=820%56%0+11.27 %)

30 -

-40 |

2 s
5 HVSMOW! n %l:l
co
(=]
+*

-100 -

-110
+*

120 L L L L 1 1 L L L L L |
-16 15 14 13 12 11 10 8 -8 -7 -6 -5 -4

'80ysmows in %o

Graphique de corrélation 6?H en fonction de 60 dans le LIMS pour Lasers 2015.
Pour imprimer la copie du compte-rendu d’un client, cliquer sur “Print Report”. Le rapport

sera imprimé sur I'imprimante par défaut, ou une imprimante sélectionnée en option ou
dans un PDF si un créateur de PDF est installé.
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Export Results

Print Report

Delta Plot |

Invoice

Find Project By Invoice Mo

Unpaid Invoices

Print Labe

Print Small La

| Project Ready to Report

Last Changed: |8f2 4/2015

Select Destination

Report To Be Printed

Project Report

Cancel |

19

Default Printer

| on USBOO1

Send to Default
Printer

Selected Printer

Send to Selected
Printer
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Exmple de compte-rendu client du LIMS pour Lasers 2015

Submission: 2/2/2015

Terzer, Stefan

Purpose: GNIP_Benin_3231

Location:  Bohicon, Kandi, Natitingou

W-12720 to W-12742 NR2015

&?Hyswow, In %o 3"®Oyswow, in %o

Collection
Sample 1D: Drate Our Lab I Value Comment Value Comment
Kandi 201404 415204 W-12720 L6 -1.19
Kandi 201405 15204 W-12721 =200 -4.36
Kandi 201406 & 1204 W-12722 =37 =205
Kandi 201407 TW204 W-12723 -8.1 -158
Kandi 201408 152014 W-12724 =149 -4.58
Kandi 201409 WIVI04 W-12725 -37.0 -6.43
Kandi 201410 1W152014 W-12726 =136 -4.35
Bohicon 201403 M1 W-12727 -3 -1.41
Bohicon 201404 L1524 W-1272% -H.6 <190
Bohicon 201405 W24 W-12729 -44.5 <743
Bohicon 201406 &1VI014 W-12730 =313 -5.88
Bohicon 201407 WIVI04 W-12731 =231 -4.37
Bohicon 201408 5204 W-12732 =206 -4.36
Bohicon 201409 WIVI04 W-12733 =310 -5
Bohicon 201410 1152012 W-12734 =341 -5.81
Bohicon 201411 1IN 2014 W-12735 =13.0 =308
Natitingon 201403 152014 W-12736 9.6 0.28
Natitingon 201404 415204 W-12737 <62 -243
NMatitingon 201405 SN2 W-12738 -17.9 -3.56
Natitingon 201406 & 152014 W-12739 -17.0 -3.58
Natitingon 201407 TW2014 W-12740 6.8 -243
Natitingon 201408 152014 W-12741 6.7 -247
Natitingon 201409 YR W-12742 175 -4.73

Pour exporter les résultats d’un projet dans un fichier Excel, cliquer sur “Export Results”. Le

LIMS demande ou enregister le fichier nommé par défaut avec I'ID du premier échantillon

du projet (par exemple, W-12720.XLS). Ce fichier peut étre envoyé par courriel au client.

5. LIMS remplira automatiqguement le champ “Date Reported” du projet client.
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Projects

List All Projects |M |4 |87 » |M| create companion 6170 & 5180 Project | Edit | Delete | Close |
Show Samples Export Results Delta Plot Invoice Print Labels
Print Report Find Project By Invoice No Print Small Labels
Add Samples to Instrument Template Unpaid Invoices

—— General Information

Last Changed: IS,Fz:UZO]S
//

Delta Values — Date Results Reported: [8/24/2015 42
Submission: |4f?f2015 & 524 and 5180
" 870 and&l80

Customer: |Terzer, Stefan [~

Range: |w-1 4438 to W-14519

Purpose: |GNIP_Denmark_3271

Location: |7 stations

Project
Comments:

Number of samples with missing delta valua:l v} Dfl 82 samples
NumberofMissingEzHSamplﬁ:l 0
NumbernfMissingSl‘EOSampIE:l 0
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13.2 Combiner les résultats de plusieurs projets

Parfois, un client peut avoir plusieurs projets et demander les résultats dans un seul fichier Excel
plutdt que dans plusieurs fichiers ou rapports imprimés.

Une fois que les projets du client sont enregistrés dans le LIMS pour Lasers 2015, utiliser la
fonction recherche décrite dans le chapitre 6.2 pour les retrouver. Une fois les résultats de
recherche affichés, cliquer sur I'une des options suivantes :

Print Reports of All # Selected Projects — cette option permet d’imprimer une copie papier de
tous les projets qui apparaissent dans la fenétre de résultats.

Create Excel Files of Data of Selected Projects (# Files) — cette option permet de créer des fichiers
Excel individuels pour tous les projets qui apparaissent dans la fenétre de résultats.

Combine Data of Selected Projects and Save as a Single Excel File — cette option permet de
combiner de fagon séquentielle les données de tous les projets qui apparaissent dans la fenétre
de résultats dans un seul fichier Excel, le nom par défaut du fichier Excel est I'ID le plus petit (par
exemple W-1001.xls).

E Find Project =
Select Project Criteria List of Selected Projects Cl
Close
M = I v Save = - .
O — T — Save List of Projects as ExcelFile |
Fint
T — T E—

[ Projects Aeady To Report

O E—

Print Repoits of All 6 Selected Projects

Create Excel Files of Data of Selected Projects [6 Files]

Combine Data of Selected Projects and Save As a Single Excel File

Open Selected Project

Remove a project from the window below by pressing the Delete key on the keyboard [does not remove the project from LIMS)

£}

£}

Al

Submission
1995-01-01
1935-01-01
1995-01-01
2006-06-06
2006-06-06
201

LastName
Test

Reference
Reference

Reference . . . .
L W31k WAED
R 113

Feference . .
Sith .

£
Fange
W1 to w2

-4
-5 o 30

Purpose

! ater test samples
Ernpty capsule for TC/EA
CF Ref Inj sample
Intermational references .
Lab references

Location

Fepoted
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Remarque : Pour supprimer un projet d’un résultat de recherche, il faut le sélectionner et
appuyer sur la touche “suppr” du clavier. Seule la recherche est supprimée et non pas le projet
lui-méme.
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13.3 Facturation du projet
Certains laboratoires peuvent avoir besoin de pouvoir générer des factures au client depuis le

LIMS pour Lasers 2015. En supposant que l'utilisateur ait coché la case “Display Invoices” dans
la page “Options” (voir chapitre 4.6), les étapes suivantes peuvent étre effectuées.

1. Dans le volet “View Project”, ouvrir le projet a facturer du client.

N

Dans la page “Project”, cliquer sur le bouton “Invoice”.

3. Cliquer sur “Edit”. Cela remplit automatiquement les informations client précédemment
fournies dans le LIMS pour Lasers 2015.

4. Compléter les champs “Sold By” et “Sold To”. Renseigner le prix par échantillon.

5. Imprimer la facture.

Invoice Generation

| Save | Cancel |

Invoice Information

Sold By

Invoice Number: |?2

Addri: |In5t'|tut'|0n Name

Invoice Date: [2015-03-05

Addr2:|Addressl

AddrS:lAddressZ

Account Number or: 123454
Purchase Order

Addra: |Addre553

Billing Cude:|

AddrS:l

Addre: |

Sold To

Populate Sold To fields with this entry

Type of Samples: |52H and 6180

Number of 5amples in Project: |10

Number of Samples Billed: |1D

EI Price per Sample: |€2D. o0

SurchargeAmuunt:l

Addri: |Un'|\.rers'|t',.r of Texas

Surcharge Comment:

Addr2:|

AddrB:l

Addrd: |Au stin

Total: [€200.00

Addrs: |Un'|ted States of America

Addre: |

Les recherches de factures impayées ou par numéro se font depuis la page “Project” :

Invoice

Export Results

Find Project By Invoice No

Unpaid Invoices

Last Changed: |2015-03-05

Remarque : La devise dépend des parametres régionaux du PC.
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13.4 Exporter les données vers un fichier ASCII

Sur la page “Project”, cliquer sur “Export Results”, permet d’afficher I'option d’exportation des
données vers un fichier ASCII. Bien que peu de clients préférent le format ASCII au format Excel,
ce type de format permet une option supplémentaire — I'insertion d’informations texte sur les
analyses et le laboratoire souvent demandées.

Ces informations supplémentaires peuvent étre a propos des méthodes utilisées ou sur les
statistiques de laboratoire.

Sur la page d’accueil du LIMS, cliquer sur “Special Features”

Ouvrir “Reporting Text”.

Cliquer sur “Add”.

Entrer les informations descriptives — ces informations apparaftront en en-téte du
fichier ASCII du projet exporté.

PwnPE

& Reporting Text v}
List | o] T T———— | it | a0 | vowe | Gose |
The reporting text that preceeds analytical results for various types of

samples can be edited here. This text appears in an ascii test file by
clicking the Results button on the Projects form.

General Information

Code: IMedium 1, water Last Edit: ]9/1 9/2012 11:31:27 AM

Description: |Reperting of Stzble Hydrogen and Oxygen Isctope Ratios

Oxygen and hydrogen isotopic results are reported in per mil
relative to VSMOW (Vienna Standard Mean Ocean Water) and
nermalized (Coplen, 1954) con scales such that the oxygen and
hydregen iscteopic values of SLAP (Standard Light Antarctic
Precipitatiocn) are -55.5 per mil and -428 per mil, respectively.
Cxygen isctopic results of a2 sample Z can be expressed relative
te VEDB (Vienna Peedee belemnite) using the egquation:

Delta 0-18 of Z relative to VEDB =
(0.57001 times delta 0-18 of Z relative to VSMOW) - 29.8%

The Z-sigma uncertainties of oxygen and hydrogen isoteopic results
are 0.2 per mil and 2 per mil, respectively, unless otherwise
indicated. This means that if the same sample were resubmitted
for isotopic znalysis, the newly measured value would lie within
the uncertainty bounds 395 percent of the time.

References
Coplen, T. B., 15%4. Reporting of Stable Hydrcgen, Carbon, and

Un exemple de compte-rendu client au format ASCII.
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14 Origine et calibration des standards
internes de laboratoire
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14.1 Origine des standards isotopiques

VSMOW?2 et SLAP2 sont des eaux de composition isotopique normalisée utilisées comme
standards de référence internationale (“primary standard®) pour I'analyse isotopique de la

molécule d’eau. Ces standards sont disponibles a I'AIEA :
http://nucleus.iaea.org/rpst/ReferenceProducts/ReferenceMaterials/Stable Isotopes/2H180-

water-samples/index.htm

Information Sheet
on the
new International Measurement Standards
VSMOW? and SLAP2

VSMOW? Viema Standard Mean Ocean Water 2
SLAP?  Standard Light Antarctic Precipitation 2

The two reference matenials VSMOW?2 and SLAP2 were produced to replace the exhausted reference
materials VSMOW and SLAP. Their isotopic compositions for both &°H and & %0 were adjusted to be
as close as possible to the predecessor materials. The reference values were assessed from data
measured by three laboratories in a calibration exercise measuring the 5°H and & '®0 data of
VSMOW?2 and SLAP2 in direct reference to those of VSMOW and SLAP (Table 1). The stated
combined standard uncertainfies are evaluated from the measurement uncertainfies in the laboratones
for the mvolved materials and the assessment of isotopic homogeneity of the prepared ampoules of
VSMOW?2 and SLAP2.

Table 1: 5°H and %0 reference values for the two international measurement standards
VSMOW? and SLAP2 and their associated combined standard uncertainties.

IAEA Material Faference valne : . Feference vale : .
name 10* &°H, ¥ 10* 50, ¥
R AP 10° 5, maowEar |y st -
VSMOW2 | Water 00 03 0.00 0.02
SLAFPZ Water —4I75 03 —5550 0.02

In order to calibrate and normalize any measurement to the VSMOW — SLAP scale (especially for the
calibration of intemnal laboratory water standards), one nses the formula below (Gonfiantini, 1978). In that
formmla the measured vahes for the new international measurement standards VSMOW2 and SLAF2
have to be entered instead of those of VSMOW and SLAF, as well as the comesponding new calibrated
dsLare value for SLAP? from Table 1:

8= ((Pomges Bvsowz) — 1) - Seam /(Rspar — Rysmown)  Rvmuows)
By using this procedure all data are still reported on the VSMOW/SLAP scale, despite the use of
VSMOW?2 and SLAP2 for their calibration. Of course the standard uncertamties of VSMOW?2 and
SLAF?2 isotopic values should be mcluded as uncertainty component in any combined uncertainty
statement of measurements performed.

It 15 recommended to clearly state in amy publication, that the calibration was performed using
VSMOW? and SLAP2.

IAEA Isotope Hydrology Laboratory, 20 June 2007

I Shest- VEMOW2-SLAFE doc
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14.2 Origine des standards internes — pour une

utilisation quotidienne

Institut d’études géologiques des Etats-Unis (U.S. Geological Survey)

Les utilisateurs peuvent acheter des boites de 144 ampoules de verre contenant 5 mL de
standards calibrés (“secondary standard”) pour effectuer des analyses quotidiennes. Deux
ampoules avec des valeurs isotopiques sensiblement différentes doivent étre ouvertes
guotidiennement pour la normalisation des données et une troisieme ampoule, avec une valeur
isotopique intermédiaire, pour le standard de contréle. La quantité d’eau restante dans les
ampoules apres utilisation doit étre jetée. L'utilisation de ces standards aide les laboratoires a
atteindre des niveaux élevés de QA/QC.

Les boites contiennent 144 ampoules de verre chacune remplie avec 5 mL de standard
dans des différentes gammes de compositions isotopiques.
VSMOW est un standard international pour I'analyse isotopique de la molécule d’eau.
VSMOW (25 mL, fourni dans des ampoules stériles de 5 mL en verre; voir
http://isotopes.usgs.gov/lab/referencematerials/VSMOW.pdf )
Tous sont disponibles auprés de I'USGS : (voir
http://isotopes.usgs.gov/lab/referencematerials.html):

Case of 144 ampoules having 4

&*H =—10.3 %
USGS45 mL of Biscayne Aguifer Drinking  ||576 mL (5835 . i USG545
Water per ampoule 6'°0 = —2.238 %
Case of 144 ampoules having 5 H = —10.3 %
LSGE45 mL of Biscayne Aquifer Drinking  ||720 mL (|5874 . - USGS45
Water per ampoule 0150 = —2.238 %
Case of 144 ampoules having 4 FH = —775.8 %,
ISGE46 mL of loe Core Water per 576 mL || 5835 e ISG546
ampoule d'%0 = —29.80 %
Casze of 144 ampoules having & FH = —775.8 %
USG544 mlL of lce Core Water per 720 mL ||5874 o USGS46
350 = —79.80 %
ampoule
Case of 144 arn!)nul.e? ha_mngﬁ SH = —150.7 %
USGS4T7 mL of Lake Louise Drinking Water ||720 mL (|5874 . USGS47
per ampoule 350 = —19.80 %.
Case of 144 ampoules having 5 FH = —7.0%
I5G548 mL of Puerto Rico Precipitation  ||720 mL (|5874 T ISG548
G150 = —2.224 %

per ampoule

Agence Internationale de 'Energie atomique — Section ressources en eau
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L’AIEA fournit des standards internes aux Etats membres par le biais de ses programmes de
coopération technique (TC). Consulter le site web de I'AIEA ou I'agent de coopération
technique.
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14.3 Modele pour calibrer les standards internes

LIMS pour Lasers 2015 est fourni avec un modéle de séquence analytique prévu pour 20
échantillons permettant la calibration des valeurs 680 et 6°H des standards internes. Ce modéle
de séquence analytique nécessite |'utilisation des standards internationaux VSMOW et SLAP (ou
VSMOW?2 et SLAP2), ainsi qu’un nombre suffisant de réplicats de mesures des échantillons
envisagés comme standards internes. De nouveaux modeles de séquences analytiques peuvent
étre élaborés a partir du LIMS pour Lasers 2015 (chapitres 8.4 et 8.5).

Chaque échantillon proposé comme standard interne doit étre mesuré 10 fois ou plus, par
rapport aux standards de référence internationaux afin de fournir un nombre de données
suffisantes pour déterminer I'incertitude de mesure. Il est conseillé que d’autres laboratoires
mesurent les standards internes afin d’effectuer une vérification externe avant d’attribuer les
valeurs 6 dans le tableau de références du LIMS pour Lasers 2015.

Tableau 3. Modéle de séquence analytique pour la calibration des standards internes sur un
instrument Los Gatos Research

Dans ce modele de séquence analytique, 20 fioles contenant des standards internes de
laboratoire sont organisées séquentiellement dans le plateau 1 de [I'échantillonneur
automatique. Comme montré ci-dessous, 10 réplicats pour chacun des deux standards (Lab Std
High. et Lab Std Low ) sont disposés séquentiellement. Les standards de référence internationaux
VSMOW et SLAP (ou VSMOW?2 et SLAP2) et I’échantillon de rincage (Deionized Water) sont
disposés sur le plateau 3 de I'échantillonneur automatique (plateau arriere) dans leur propre
rangée. La procédure recommandée est d’effectuer 9 injections par échantillon et d’ignorer les
4 premieres. List # affiche I'ordre dans lequel les échantillons sont analysés lors de I’exécution de
la série de mesures.

Sample Vial Pos List # LIMS pour Lasers 2015 Function
Deionized Water 3-19 1 Instrument Conditioning
Deionized Water 3-19 2 Instrument Conditioning
VSMOW / VSMOW?2 3-10 3 Between-Sample Memory
SLAP / SLAP2 3-1 4 Between-Sample Memory
SLAP / SLAP2 3-2 5 VSMOW-SLAP Normalization
Lab Std High 6 1-1 6 Sample

Lab Std High 6 1-2 7 Sample

Lab Std High 6 1-3 8 Sample

Lab Std High 6 1-4 9 Sample

Lab Std High 6 1-5 10 Sample

SLAP / SLAP2 3-1 11 Between-Sample Memory
VSMOW / VSMOW?2 3-11 12 Between-Sample Memory
VSMOW / VSMOW?2 3-10 13 VSMOW-SLAP Normalization
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Lab Std High &6

Lab Std High &6

Lab Std High &

Lab Std High &6

Lab Std High &
VSMOW / VSMOW?2
SLAP / SLAP2

SLAP / SLAP2

Lab Std Low &

Lab Std Low &

Lab Std Low &

Lab Std Low &

Lab Std Low &

SLAP / SLAP2
VSMOW / VSMOW?2
VSMOW / VSMOW?2
Lab Std Low &

Lab Std Low &

Lab Std Low &

Lab Std Low &

Lab Std Low &
VSMOW / VSMOW?2
SLAP / SLAP2

SLAP / SLAP2
Deionized Water

1-6
1-7

1-9
1-10
3-11

3-1

1-11
1-12
1-13
1-14
1-15
3-2

3-10
3-11
1-16
1-17
1-18
1-19
1-20
3-10
3-1

3-2

3-19

14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24

26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38

Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Between-Sample Memory
Between-Sample Memory
VSMOW-SLAP Normalization
Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Between-Sample Memory
Between-Sample Memory
VSMOW-SLAP Normalization
Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Between-Sample Memory
Between-Sample Memory
VSMOW-SLAP Normalization
End Wash
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Tableau 4. Modeéle de séquence analytique pour la calibration des standards internes sur un
instrument Picarro.

Dans ce modeéle de séquence analytique, 20 fioles contenant des standards internes sont
organisées séquentiellement avec les standards internationaux VSMOW-SLAP (ou VSMOW?2-
SLAP2) sur le plateau de I’échantillonneur automatique. Comme montré ci-dessous, 10 réplicats
pour chacun des deux standards (Lab Std High. et Lab Std Low ) sont disposés séquentiellement
entre les standards internationaux. La procédure recommandée est d’effectuer 9 injections par
échantillon et d’ignorer les 4 premiéres. List # affiche I'ordre dans lequel les échantillons sont
analysés lors de I’exécution de la série de mesures.

LIMS pour Lasers 2015
Sample Vial Pos List # Function
VSMOW / VSMOW?2 1-01 1 Between-Sample Memory
SLAP / SLAP2 1-02 2 Between-Sample Memory
SLAP / SLAP2 1-03 3 VSMOW-SLAP Normalization
Lab Std High 6 1-04 4 Sample
Lab Std High 6 1-05 5 Sample
Lab Std High 6 1-06 6 Sample
Lab Std High 6 1-07 7 Sample
Lab Std High 6 1-08 8 Sample
SLAP / SLAP2 1-09 9 Between-Sample Memory
VSMOW / VSMOW?2 1-10 10 Between-Sample Memory
VSMOW / VSMOW2 1-11 11 VSMOW-SLAP Normalization
Lab Std High 6 1-12 12 Sample
Lab Std High 6 1-13 13 Sample
Lab Std High 6 1-14 14 Sample
Lab Std High 6 1-15 15 Sample
Lab Std High 6 1-16 16 Sample
VSMOW / VSMOW?2 1-17 17 Between-Sample Memory
SLAP / SLAP2 1-18 18 Between-Sample Memory
SLAP / SLAP2 1-19 19 VSMOW-SLAP Normalization
Lab Std Low 6 1-20 20 Sample
Lab Std Low & 1-21 21 Sample
Lab Std Low 6 1-22 22 Sample
Lab Std Low & 1-23 23 Sample
Lab Std Low & 1-24 24 Sample
SLAP / SLAP2 1-25 25 Between-Sample Memory
VSMOW / VSMOW?2 1-26 26 Between-Sample Memory
VSMOW / VSMOW?2 1-27 27 VSMOW-SLAP Normalization
Lab Std Low & 1-28 28 Sample
Lab Std Low & 1-29 29 Sample
Lab Std Low & 1-30 30 Sample
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Lab Std Low & 1-31
Lab Std Low & 1-32
VSMOW / VSMOW?2 1-33
SLAP / SLAP2 1-34
SLAP / SLAP2 1-35

31
32
33
34
35

Sample

Sample

Between-Sample Memory
Between-Sample Memory
VSMOW-SLAP Normalization

14.4 Procédure de calibration

LIMS pour Lasers 2015 est fourni avec un projet nommé “Lab references” (chapitre 7.1), qui
contient des espaces réservés pour de nouveaux standards internes (ID W-31 a W-69).

Dans cet exemple, les deux nouveaux standards internes qui doivent étre calibrés par rapport a
I’échelle VSMOW2-SLAP2 ont été attribués aux ID W-40 et W-41 (voir chapitre 7.2 pour
modifier et renommer les emplacements réservés aux standards internes).

Pour les instruments Los Gatos Research :

1. Surla page d’accueil du LIMS, cliquer sur “View Projects”
2. Ouvrir le projet “Lab References”
3. Cliquer sur “Template List — Add or Remove Samples”
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c3] Add Samples To Be Analyzed 2006-06-06 Reference £3

Samplez can be added to the Table of Samples to be Analyzed,

Select the Template and select 'Add Al' the Front of the queue or the End of the queue. Delete

Close

bl

General Information

Template: [Lab Std Cal V3MOw/2-3LAP2 - Calibrate Lab Stds Using WaMOW2/5LAP « |

From:
To

Murnber of non-consecutive sample repeats: 1
For example, for an entry of 2, for 3 samples named w-7, w8,
and W-9, one would have W-7, W8, and -3 onh one
template AMD W-7, W8, and -9 on the next template

Murber of congecutive zample repeats: -‘I 1]
For example, for an entry of 2, for 3 samples named Ww-7, W-8, -

and w9, one would have zamples W7, W7 W80 W3, Ww-g,
and 'w-3 all o one template

Add At

3 Front of the queue

) End aof the queus
[default position)

4. Les standards de laboratoire W-40 et W41 seront calibrés a partir des standards
internationaux VSMOW?2 et SLAP2. Choisir dans le menu déroulant “Template” le
modéle de séquence analytique “Lab Std Cal VSMOW?2-SLAP2 —Calibrate Lab Stds Using
VSMOW?2/SLAP2 ",

5. Dans les champs “From” et “To”, entrer les valeurs 40 et 41, respectivement.

Définir le nombre de répétitions non-consécutives égal a 1.

7. Définir le nombre de répétitions consécutives égal a 10 (chaque échantillon sera analysé
10 fois au cours de la série de mesures comme montré dans le tableau 3).

8. Cliquer sur “Add”, puis sur “Close”.

9. Sur la page d’accueil du LIMS pour Lasers 2015, cliquer sur “Create Sample List for
Instruments”.

10. Dans le menu déroulant, choisir le modéle de séquence analytique “Lab Std Cal
VSMOW?2-SLAP2 —Calibrate Lab Stds Using VSMOW?2/SLAP2 ”.

11. Dans la fenétre qui s’ouvre (voir figure ci-dessous), W-40 et W-41 ont été ajoutés a la
série de mesures et seront analysés 10 fois chacun.

12. Cliquer sur “Create the Sample List” et I’enregistrer sur I'instrument Los Gatos Research
(voir chapitre 10).

13. Mesurer les standards internes comme des échantillons inconnus dans I'instrument Los
Gatos Research (chapitre 10). Leurs valeurs 6 doivent étre définies comme —999 %o si
elles existent déja dans le tableau de références (chapitre 7.3). Normaliser, évaluer, et
enregister les résultats, comme indiqué dans le chapitre 12.

o
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14. Une fois satisfait des valeurs des standards internes, ajouter leurs valeurs 6 dans le
tableau de références (chapitre 7.3).
15. Créer un nouveau modele de séquence analytique utilisant ces nouveaux standards

internes (chapitre 8).

ple Lis

st [14] < f Lab Std Cal YSMOW2-SLAP2

> [M] Close

Description: |Calibrate Lab Stds Using VSMOW2/SLAP2

Inshumntm

‘Right" button i
available for all columns.
Find |4 ¥ Delete |
Prefix | Sample = Repeats

40]

40

40

40

40

40

3 e

Create Sample List
for Instrument

Make
Ba
B

al
ckup
Retrieve
ackup

Ectdateiobackup

40

a0
a0
a0
M
41
f
P
P
P
4|
f
f
M

A A A A A e e A A A A A A A

Retrieve Last
Sample List

‘Right’ mouse button i ilable for all
Vial Pos| Prefix  Sample Save and Print
319 |w g e
39 |wW 3 Cancel
30 |w 3 =
31 W 9
32 W 9
11 W 40
1-2 W 40
13w 40
14 |w 40
15 W 40
31 W 9
311 W ]
310 |W 3
1-6 W 40
17w 40
18 |w 40
19 W 40
110 |W 40
31 W g
32 W 3
M |wW 3
141 |w 4
112 |W 4a
113 W 41
114 |W 41
115 W 41
32 W 3
30 |wW 3
3 |w 3
116 |W 4a
117w 41
118 |w 4
119 W 41
120 |wW 4
310 |wW []
Eal W 9
32 W 9
38 |W 3
*
Record: M 1 0f 38 LI

Nouveaux standards internes a calibrer en fonction de
VSMOW?2 (W-8) et SLAP2 (W-9) sur un instrument Los
Gatos Research. La série de mesures (a droite)

correspond au modéle de séquence analytique du

tableau 3. W-3 est I’échantillon de ringage.
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Pour les instruments Picarro :

1. Sur la page d’accueil du LIMS, cliquer sur “View Projects”
2. Ouuvrir le projet “Lab References”
3. Cliquer sur “Template List — Add or Remove Samples”

c3] Add Samples To Be Analyzed 2006-06-06 Reference £3

Samplez can be added to the Table of Samples to be Analyzed.

Select the Template and select bdd At the Front of the queue or the End of the queue. Delete

LClose

ol

General Information

Template: |Lab Std Cal VSMOw2-5LAPZ - Calibrate Lab Stds Using VSMDWZ"SL&F’EE'

Eom
CE \

s
Murber of non-conzecutive zample repeats: <~

For example, for anentry of 2, for 3 samples named W7, W-g,
and %-9, one would have W-7_ %8, and -3 on one
ternplate AMD W-7, W8, and -3 an the nesxt template

Murnber of congecutive zample repeats: €<

For example, for anentry of 2, for 3 samples named W7, W-g,
and %-3, one would have samples W-F_ w7 W8, W-B, W3,
and 'w-9 all on one template

Add At

7 Front of the queue

*} End of the queus
[default pozition)

4. Les standards de laboratoire W-40 et W41 seront calibrés a partir des standards
internationaux VSMOW?2 et SLAP2. Choisir dans le menu déroulant “Template” le
modele de séquence analytique “Lab Std Cal VSMOW?2-SLAP2 —Calibrate Lab Stds Using
VSMOW?2/SLAP2 ",

5. Dans les champs “From” et “To”, entrer les valeurs 40 et 41, respectivement.

Définir le nombre de répétitions non-consécutives égal a 1.

7. Définir le nombre de répétitions consécutives égal a 10 (chaque échantillon sera analysé
10 fois au cours de la série de mesures comme montré dans le tableau 4).

8. Cliquer sur “Add”, puis sur “Close”.

9. Sur la page d’accueil du LIMS pour Lasers 2015, cliquer sur “Create Sample List for
Instruments”.

10. Dans le menu déroulant, choisir le modéle de séquence analytique “Lab Std Cal
VSMOW?2-SLAP2 —Calibrate Lab Stds Using VSMOW2/SLAP2 ”.

11. Dans la fenétre qui s’ouvre (voir figure ci-dessous), W-40 et W-41 ont été ajoutés a la
série de mesures et seront analysés 10 fois chacun.

o
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12.

13.

14.

15.

st |4 [T LabSwdCalVSMOW2/SLAP2

Cliguer sur “Create the Sample List” et I'’enregister sur I'instrument Picarro (voir chapitre

9)

Mesurer les standards internes comme des échantillons inconnus dans I'instrument
Picarro (chapitre 9). Leurs valeurs 6 doivent étre définies comme —999 %o si elles
existent déja dans le tableau de références (chapitre 7.3). Normaliser, évaluer, et

enregister les résultats, comme indiqué dans le chapitre 12.

Une fois satisfait des valeurs des standards internes, ajouter leurs valeurs & dans le

tableau de références (chapitre 7.3).

Créer un nouveau modeéle de séquence analytique utilisant ces nouveaux standards
internes (chapitre 8).

; [ I Close

Description: | Calibrate Lab Standards Using VSMOW2/SLAP2
Instrument: |Picarro

"Right" mouse button information
available for all columns.

Fnd |4 ¥ Delete |

Prefix | Sample

@

Repeats

40
40

40

40

40

40
40
40
40
4

P

41

41

41
41
41
41

4

£ €€ € £|€|€|€|£|£|£|£|£|£]£| £ £|£ €€

4

JEPY PR [y [ [P [ [P [y [y [ Y Y Y Y Y Y

Reco

rd

L 10f 20

|

»

Create Sample List
for Instrument

Make
Backup
Retrieve
ackup

Gl ate ofibacki)

Retrieve Last
Sample List

3| Lab 5td Cal VSMOWZ/5LAPZ

&5

‘Right’ mouse button information available for all columns.

Vial Pos' Prefix | Sample
1-1 W 8
12 |wW 9|
1-3 W 9
14 |W 40
15 W 40
16 |w 40|
17 W 40
18 |[wW 40|
19 W 9
110 |W 8
111 |w 8]
112 W 40
113 |w 40|
114 W 40
115 |w 40
116 |W 40
117 [w 8|
118 W 9
119 |w ]
120 W 41
121 W 41
122 |W 41
123 W 41
124 |W 41|
125 |W 9
126 |W 8|
127 |W 8
128 |[wW 41|
129 |W 41
130 |w 41|
131 W 41
132 |W 41
133 W 8|
134 |W 9
135 |W 9|

#*

Record: 4 1 0of 35 L]

»

Save and Print

Cancel

Nouveaux standards internes a calibrer en fonction de VSMOW?2 (W-8) et SLAP2 (W-9) sur un instrument
Picarro. La série de mesures (a droite) correspond au modéle de séquence analytique du tableau 4.
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15 Contamination spectrale, FAQ,
visualisation des données

193



15.1 Accumulation de sel et contamination
spectrale

Les échantillons d’eau liquide naturels (par exemple eaux de surface, eaux souterraines, lacs)
contiennent habituellement des espéeces d’ions dissous (par exemple, TDS, Ca, Mg, Cl, HCOs3,
etc.), ou de la matiére organique dissoute ou des composés organiques volatils (par exemple,
MOD, COV, hydrocarbures). Les concentrations de ces constituants dissous varient
considérablement dans la nature allant de l'eau presque pure dans les glaciers ou les
précipitations (de l'ordre du pg/L), aux étangs hyper salins (de l'ordre du g/L), aux eaux
souterraines contaminées aux hydrocarbures contenant un mélange complexe de composés
organiques semi volatils et volatils. Certains échantillons d’eau peuvent provenir des plantes
(rapport COV/MOD élevé) ; ou des sols (MOD ou TDS élevés), et peuvent contenir des composés
organiques volatils inconnus.

Les constituants dissous des échantillons d’eau peuvent causer des problemes pour I'analyse par
spectrométrie laser pour deux raisons principales :

e Accumulation de sels organiques et inorganiques dans le bloc d’injection. Outre le blocage
habituel de la seringue, I'accumulation de sel est un probléme connu, abordé dans tous
les manuels d’utilisation. La solution consiste a nettoyer et rincer périodiqguement le bloc
d’injection chauffant. L’accumulation de sel peut provoquer un blocage de la ligne de
transfert de H,O (qui se manifeste par des rendements en H,O plus faibles ou variables),
ou comme certains sels déshydratés ont une forte affinité pour I'eau, un fractionnement
isotopique peut se produire par sorption dynamique de I'échantillon d’eau injecté avec
une accumulation croissante de sel dans les parties moins chauffées du bloc d’injection
ou de la ligne de transfert.

e Contamination spectrale par l'incorporation de composés organiques volatils dans la
cavité laser. Le spectre isotopique de H,0 peut étre compromis en raison de I'introduction
de molécules gazeuses interférentes dans les échantillons. Les composés organiques
volatils (COV) qui posent des problemes spectraux sont les alcools et les hydrocarbures
comme le méthane ou I'éthane 12139 Une contamination spectrale par des COV mixtes
provenant d’extraits de plantes et de feuilles, ou de lixiviats de décharges a également
déja été observée 14151 || est important de noter qu’il est impossible de prédire a priori
I'ampleur de I'impact négatif que le COD ou les COV peuvent avoir sur I'analyse isotopique
de H,0 par spectrométrie laser sans une recherche explicite et une connaissance des
propriétés d’absorption moléculaire du contaminant.?

Actuellement, Los Gatos Research et Picarro fournissent aux utilisateurs des logiciels hors ligne
pour évaluer, et dans certains cas tenter de corriger, la contamination spectrale Spectral
Contamination Identifier Software™ et ChemCorrect ™, respectivement (voir le site Web des
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fabriquants respectifs pour plus de détails). Les résultats de ces logiciels se présentent
principalement sous la forme d’avertissement QA/QC ou de tableau QA/QC, et permettent
d’évaluer et d’informer les utilisateurs si les échantillons sont corrects ou non, et d’identifier
éventuellement le ou les contaminant(s) pertubateur(s). Aucun de ces logiciels n’est
actuellement intégré au logiciel opérationnel de I'instrument laser utilisé pour générer les fichiers
de sortie du LIMS pour Lasers 2015. De ce fait, un effort supplémentaire de la part de 'utilisateur
est nécessaire pour identifier la présence de contamination spectrale.

En résumé, les utilisateurs d’instruments laser doivent étre attentifs aux composantes
inorganiques et organiques des échantillons d’eau qu’ils analysent afin d’obtenir des résultats
corrects. En général, les eaux a faible teneur en TDS/COD posent peu de problémes pour les
analyses laser. Cependant, lorsque des échantillons douteux sont analysés (COD élevé, COV,
salé), il est prudent de vérifier et de nettoyer régulierement le bloc d’injection chauffant, ou de
présélectionner les résultats de la série de mesures dans un logiciel d’analyse spectrale hors ligne
avant d’importer les données dans le LIMS pour Lasers 2015. Les échantillons identifiés comme
« compromis » par le logiciel d’analyse spectrale, peuvent étre ignorés aprés avoir été importés
dans le LIMS pour Lasers 2015. D’autres actions consistent a mesurer ou a répéter la mesure des
échantillons suspects par IRMS, si disponible. Dans les situations ou les résultats doivent étre
corrects, comme dans les applications médico-légales, les échantillons d’eau doivent étre vérifiés
IRMS. 2!

15.2 Questions fréquentes

Q. Pourquoi LIMS pour Lasers 2015 réagit-il lentement sur nos PC en réseau ?

R. Lorsque la base de données backend du LIMS pour Lasers 2015 se trouve sur un disque dur
réseau, la lenteur de la bande passante du réseau peut entrainer un retard dans les
performances. La solution est de déplacer la base de données backend sur un lecteur réseau
rapide de préférence avec une vitesse de 'ordre du gigabit ou plus performant.

Une autre cause est la présence d’utilisateurs simultanés sur le LIMS pour Lasers 2015. Les bases
de données relationnelles comme MS Access verrouillent les champs ouverts par un utilisateur
et ne peuvent pas étre consultés tant que I'utilisateur n’a pas terminé les modifications. Un autre
ralentissement courant se produit lorsqu’un autre utilisateur a laissé par inadvertance un écran
de recherche ou de modification ouvert. Pour éviter cela, toujours fermer LIMS pour Lasers 2015
apres avoir fini de I'utiliser.

Q. Pourquoi recommandez-vous de mesurer chaque échantillon deux fois ? Cela ne semble pas
nécessaire.
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R. L'approche par défaut qui consiste a mesurer chaque échantillon deux fois, permet d’évaluer
la reproductibilité de chaque échantillon, et pas seulement celle du standard de contréle.
L'utilisateur peut choisir de ne répéter aucun échantillon, 1 sur 10 ou 1 sur 5, ou d’ajouter
d’autres standards de controle.

Q. Pourquoi 9 injections ? Dans le manuel de I'instrument laser il est recommandé de réaliser 6
injections par échantillon et d’ignorer les 3 premieres.

R. Comme indiqué au chapitre 8, 8-9 injections sont recommandées pour assurer les meilleurs
résultats possibles avec toutes les générations d’instruments. Les instruments laser plus récents
peuvent en effet nécessiter moins d’injections et/ou d’injections ignorées. Il est possible de
vérifier si les résultats différent significativement en comparant les valeurs é obtenues en suivant
les recommandations par défaut du LIMS pour Lasers 2015 avec les valeurs & obtenues en
analysant la méme série d’échantillons, mais en utilisant moins d’injections et/ou moins
d’injections ignorées. En utilisant moins d’injections, la précision se détériore et |'effet mémoire
inter-échantillons augmente. Chaque laboratoire doit établir quels sont ses critéres de
perfomance acceptables.

Q. J'ai décidé de réduire la consommation de standards internes en utilisant seulement une fiole
par série de mesures au lieu des 3 recommandées par défaut sur le modele de séquence
analytique du LGR. LIMS pour Lasers 2015 ne calcule plus I'’effet mémoire inter-échantillons. Que
s’est-il passé ?

R. C’est normal. Les instruments LGR et Picarro supposent que les échantillons consécutifs avec
la méme position de fiole sur le plateau de I’échantillonneur automatique portent le méme
numeéro d’analyse. Il faut donc alterner les positions des fioles pour deux ou plusieurs standards
internes consécutivement identiques afin qu’ils soient traités comme des échantillons différents.
Sinon, I'effet mémoire inter-échantillons ne peut pas étre déterminé dans le LIMS pour Lasers
2015.

Q. Je suis coincé. Qui puis-je contacter pour obtenir de I'aide concernant le LIMS pour Lasers
20157

R. Si les procédures décrites dans ce manuel ont été suivies attentivement et que des difficultés
subsistent, contacter les auteurs (TBC ou LIW) par courriel (tbcoplen@usgs.gov ou
l.wassenaar@iaea.org). Il se peut que TBC ou LIW demandent de compresser et d’envoyer par
courriel la base de données (en toute confidentialité) afin de pouvoir résoudre le probléeme.
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16 Visualiseur de données LIMS
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16.1 Visualiseur de données LIMS

Le visualiseur de données

LIMS Data Viewer (v.11.02 ou = Organization Mame  LIMS Data Viewer &3
version ultérieure) est un

utilitaire optionnel qui peut E.{ USGS
étre utilisé au sein d’un View Projects > | oelesss for 8 shanging ekt
groupe d’utilisateurs de Find a Sample --> |

confiance, d’'un département Search For Samples ¢y | water

ou d’un laboratoire. Cet Using Critena W & | Resources
utilitaire permet aux clients Print Sample Range | IAEA | Programme

des laboratoires connectés au
réseau (par exemple, les
collégues de travail, les Special Features |
responsables) d’accéder a la
base de données du
laboratoire (LIMS pour Lasers

Aguut| E xit |

v.10 ou LIMS for Light Stable Isotopes v.9) depuis leur propre ordinateur, mais sans aucune
capacité de modifier ou d’altérer les informations contenues dans la base de données.

Cet utilitaire de visualisation simplifié, en lecture seule, est commode et peut étre utilisé par
des clients pour :

e Visualiser et extraire la charge de travail actuelle du laboratoire.

e Visualiser leurs propres projets et leur état d’avancement.

e Télécharger ou exporter les données des projets vers Excel ou imprimer un rapport.

e Réduire leur besoin d’envoyer des courriels ou de téléphoner au laboratoire pour
connaitre I’état d’avancement du projet.

Remarque : Cet utilitaire doit étre utilisé dans un environnement de confiance car il permet a
I'utilisateur d’accéder a tous les projets de la base de données LIMS. Cela peut ne pas étre
approprié dans tous les environnements ou lorsque les projets sont considérés comme
confidentiels.

16.2 Exigence en matiere d’ordinateur et de
logiciels

Obligatoire :
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e Ordinateur fonctionnant sous Windows XP ou version ultérieure
e Microsoft Office 2007, 2010, 2013 ou 2016 Pro (avec Access) pour Windows, installé
e Accés en réseau a la base de données backend du LIMS

Logiciels :
e Le LIMS Data Viewer v11.02, ou version ultérieure

Le visualisateur de données du LIMS Data Viewer peut étre téléchargé gratuitement a partir des
sites web de I'AIEA ou de I'USGS :

http://www-naweb.iaea.org/napc/ih/IHS resources sampling.html#lims
http://isotopes.usgs.gov/research/topics/lims.html

16.3 Installation

1. Télécharger et extraire LIMS Data Viewer sur le bureau (ou dans un dossier). S’assurer que
Microsoft Office 2007 ou Office 2010-16 (32-bit) avec Microsoft Access est installé.
S’assurer qu’Access a ajouté I'emplacement du fichier du visualiseur comme emplacement
approuvé (voir chapitre 3.1).

2. Double cliquer pour ouvrir le fichier “LIMS Data Viewer.accdb”.

3. Le message suivant apparaitra pour demander I'emplacement de la base de données du
LIMS :

LIMS Data Viewer [ E2

Welcome to LIMS Data Viewer. Please find the database for your samples and
analyses. For running the tutorial, it is DATA FOR LIFE.mdb.

oK

4. Cliguer sur “OK”, et utiliser la boite de dialogue pour naviguer vers I'emplacement de la
base de données, tel que fourni par le responsable ou I'administrateur du laboratoire d’isotopes.
Il peut s’agir d’'un emplacement de réseau ou un lecteur réseau connecté A titre d’exemple, ci-
dessous C:\LIMS\Backend.
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Remarque pour les responsables de laboratoire : Il est prudent de donner au client I'acces a
une copie synchronisée de la base de données LIMS du laboratoire sur un lecteur réseau

différent, plutét que d’utiliser le fichier original.

@Find Your Backend Access Database ==
. » Computer » Local Disk (C:) » LIMS » Backend v | +4 W Search Backend yol
Organize « Mew folder B= « [l IZ:.E:ZI
@ Mi at Mame . Date modified Type Size
(&}] LIMS BACKEND DB for LGR 20121002.accdb 2012-10-04 0&:52 Micreosoft Acc 2416 KB
W Fal o (E] L1MS BACKEND DE for Picarro 20121002.accdb Microsoft Access 2308 KB
M |
&0
= |
= Lit
Bt
J!
=
H -
File name: LIMS BACKEMD DB for LGR 20121002.accdb - ’Access Files (*.mdb;*.accdh) v]
Tools - ’ Select |v] ’ Cancel ]

5. Puis, il est nécessaire de fermer le LIMS Data Viewer. Cliquer sur “OK” (un avertissement de

sécurité peut apparaitre si les emplacements approuvés n’ont pas été configurés) :

LIMS Data Viewer [ == |

:I LIMS Data Viewer needs to close now,

0K

6. Double cliquer pour ouvrir a nouveau “LIMS Data Viewer.accdb”. Cliquer sur “OK” pour les
deux boites de dialogue suivantes, et ouvrir “LIMS Data Viewer.accdb” une derniere fois.
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LIMS %X

Welcome to LIMS Light for Lasers,

Currently, U.5. paper (8.5" x11") is enabled for reports. To change this option,
click Special Feature on the Main Menu and click Qptions,

LIMS Data Viewer (23]

LIMS Data Viewer needs to close and update settings now. Then, you
can re-open LIMS,

OK |

7. Le LIMS Data Viewer est désormais installé. Au moment du démarrage, I’écran suivant
apparait :

Organization Mame  LIMS Data Viewer @

Projects & Samples

Yiew Projects --»

Find a Sample --»

Search For Samples
Uzing Criteria p L Resources

IAEA | Programme

Pnnt Sample Range

Special Features

LIMS Data Viewer — Page d’accueil.

Pour utiliser I'utilitaire, les options visualiser les projets, trouver un échantillon, rechercher un
échantillon, imprimer une série de mesures, afficher les parameétres, sont entierement décrites
dans le manuel utilisateur du LIMS pour Lasers, avec la restriction qu’aucun champ ne peut étre
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édité ou modifié. Tous les menus ne sont pas visibles et certains innaccessibles dans le LIMS
Data Viewer.

View Projects — Pour visualiser, imprimer ou exporter des données. Consulter les sections
appropriées du chapitre 13.

Find a Sample — Consulter les sections appropriées du chapitre 12.8.

Search for Samples Using Criteria — Consulter le chapitre 12.8

Print Sample Range — Consulter le chapitre 12.8

Special Features — Définir les parametres par défaut de I'imprimante et modifier 'emplacement
de la base de données backend — Consulter le chapitre 4
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Modifications apportées au manuel utilisateur

12 novembre 2012 av 1.1

e Ajout d’'une nouvelle section 15.1 sur les précautions contre la contamination spectrale
et les références correspondantes.

e Ajout de la différence minimale requise O/H en pour mille pour les fioles de standards
adjacentes afin de correctement définir I'’effet mémoire inter-échantillons dans le LIMS
pour Lasers (dans le chapitre. 8.2).

e Ajout dans la FAQ une question concernant la détermination de I'effet mémoire inter-
échantillons sur le LGR lorsqu’une seule fiole par standard est utilisée.

e Réorganisation du chapitre 15.

13 décembre 2012av 1.2
e Ajout du chapitre 16 sur le LIMS Data Viewer.

3 janvier 2013 av 1.3
e Modifications mineures et ajout de précautions a prendre page 63 et 68 lors de la
duplication et de la modification des modeles de séquence analytique.

28 juin 2013 av 1.4
e Corrections typographiques mineures, mise a jour des figures, ajout de I'annexe 1
permettant d’optimiser les modeles de séquence analytique pour I’échantillonneur
automatique G2000 des instruments Picarro séries 20xx.

23 septembre 2013 av 1.5
e Corrections typographiques mineures.
e Ajout dans la section 12.6 de la procédure pour supprimer les valeurs nulles
enregistrées.
e Ajout de I'annexe 2.

10 septembre 2015av 2.0
e Révision intégrale du manuel utilisateur LIMS pour Lasers 2015.

21 mars2016av2.1
e Révision de l'introduction, modifications mineures de quelques figures et parties du
texte.
e Ajout d’'une nouvelle option pour filtrer I'importation des données.
e Ajout d’explications sur la normalisation des données.

20 décembre 2016av 2.1.1
e Modifications mineures pour la version 10.092.
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Annexe 1 modele de séquence analytique pour
échantillonneur automatique Picarro G2000

L'introduction de I’échantillonneur automatique G2000 sur les instruments Picarro en 2012 a
permis d’ajouter un logiciel de controle et plus de flexibilité qu’avec I'unité CTC PAL. Les figures
ci-dessous présentent la disposition des fioles sur le plateau. Les échantillons inconnus sont
séquentiellement disposés a I’avant du plateau, et les standards internes et de controle (ou de
rincage) a I'arriére. Cette disposition est plus pratique que d’avoir a intercaler les fioles de
standard parmi les fioles d’échantillons, et facilite les corrections de dérive temporelle et
d’effet mémoire inter-échantillons dans le LIMS pour Lasers 2015.

Disposition de 40 échantillons (Position sur le plateau)

Hi, Lo, Lo Standards (99,100, 101)
Lo, Hi, Hi Standards (92, 93, 94)

Standard de controle (facultatif, ou
apreés la fiole de ringage) (78)

chantillons (position 1 a ...40)

—_———— T — — ———
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La configuration du logiciel de I’échantillonneur automatique G-2000 correspondant a la
disposition de 40 échantillons comme présentés dans la figure ci-dessus est donnée ci-dessous
avec 7 injections par échantillons.

La principale contrainte logiciel est la limitation de la séquence a 10 lignes, et chacune de ces
lignes doit contenir les fioles séquentiellement disposées. Ainsi, les triplets de standards (par
exemple, Hi/Low/Low) doivent étre disposés par ligne (voir tableau A1l).

£, Autosampler GUI =](E3

Job Queve |Method |
run | Chgsyringe | | |

Load Queus | Save Queus | e = =l
cear | ¥ > [picarro =i e Ao o7
cear | ¥ -> [picarro A Hw HP A
Cear | ¥ > [Picarra ez A+ A7
cear | ¥ > [Picarra BN B B Bl =
cear | ¥ -> [picarro e HJwe H[7 =+
cear | ¥ > [picarra E =1 ENsIER= =
cear | ¥ > [Picarra e A o7 4
cear | ¥ > [picarro A Hle A7 4
cear | ¥ -> [picarro e HJwe H[7 =+
Cear | ¥ > [Picarra A= o= A7

Autosampler Cannected

ASReadInit successful

ASReadInit successful V110 No Errar i+
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Tableau Al. Le modeéle de séquence analytique pour 40 échantillons recommandé dans le LIMS
pour Lasers 2015 un Picarro G-2000 autosampler est présenté ci-dessous (voir les chapitres
précédents pour la construction du modele). La durée totale de I'exécution de la série de

mesures est d’environ 38 heures.

Sample Vial Pos
Hi Std 1-99
Lo Std 1-100
Lo Std 1-101
Sample 1 1-01
Sample 2 1-02
Sample 3 1-03
Sample 4 1-04
Sample 5 1-05
Sample 6 1-06
Sample 7 1-07
Sample 8 1-08
Sample 9 1-09
Sample 10 1-10
Lo Std 1-92
Lo Std 1-93
Hi Std 1-94
Sample 11 1-11
Sample 12 1-12
Sample 13 1-13
Sample 14 1-14
Sample 15 1-15
Sample 16 1-16
Sample 17 1-17
Sample 18 1-18
Sample 19 1-19
Sample 20 1-20
Control Standard 1-78
Hi Std 1-99
Lo Std 1-100
Lo Std 1-101
Sample 21 1-21
Sample 22 1-22
Sample 23 1-23
Sample 24 1-24
Sample 25 1-25

LNV WNRC
&
=®

WWWWWWNNNNNNNNNNRRRRERRRERRR P
DA WNPRPROWLONODUDWNROWOLONOODUDWNIERO

LIMS pour Lasers 2015
Function
Between-Sample Memory
Between-Sample Memory
VSMOW-SLAP Normalization
Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Between-Sample Memory
Between-Sample Memory
VSMOW-SLAP Normalization
Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Sample

Control Standard
Between-Sample Memory
Between-Sample Memory
VSMOW-SLAP Normalization
Sample

Sample

Sample

Sample

Sample
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Sample 26 1-26
Sample 27 1-27
Sample 28 1-28
Sample 29 1-29
Sample 30 1-30
Lo Std 1-92
Lo Std 1-93
Hi Std 1-94
Sample 31 1-31
Sample 32 1-32
Sample 33 1-33
Sample 34 1-34
Sample 35 1-35
Sample 36 1-36
Sample 37 1-37
Sample 38 1-38
Sample 39 1-39
Sample 40 1-40
Hi Std 1-99
Lo Std 1-100
Lo Std 1-101

36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56

Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Between-Sample Memory
Between-Sample Memory

VSMOW-SLAP Normalization

Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Sample
Between-Sample Memory
Between-Sample Memory

VSMOW-SLAP Normalization
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Annexe 2 Base de données backend et conception
de modeles de séquence analytique

Les bases de données backend fournissent des modeéles pratiques et préts a I'emploi de
séquence analytique pour 10, 20 et 30 échantillons pour les instruments laser Picarro et Los
Gatos Research. Ces fichiers sont téléchargeables sur les sites web de I'AIEA et de I'USGS,
comme décrit au chapitre 3.1.

= ~ICAlC g SaliipiIC Liob

List 4] 4 LGR 10 Sample USGS Stds » |M  Close

lame Mass Spec ID
_ab Std Cal VSMOW2-SLAP2
_ab Std Cal VSMOW-SLAP

JGR 20 Sample USGS Stds
_GR 30 Sample USGS Stds
Fmd [ ¥ Delete | for Instrument |

| Prefix | Sample | Repeats | |

L
L
GR 10 Sample USGS Stds L
L
L

1| “i€alc g calipic List _ —
List |14 4 Lab Std Cal YSMOW/SLAP b |M  Close
Jame Mass Spec ID
_ab Std Cal VSMDW/SLAP P
ab Std Cal VSMOW2/SLAP2 P
“icarro 10 Sample USGS Stds P
“icarro 20 Sample USGS Stds P
“icarro 30 Sample USGS Stds P
Fmd ‘W ¥ Delete | for Instrument |
Prefix = Sample = Repeats
-+ I | Make
Backup

Ces modeles ont été pré-remplis pour utiliser les standards USGS 46 et USGS 48 comme
standard internes High et Low (les standards USGS sont enregistrés dans la table de références
avec I'ID W-31 a W-34, et I'ID W-35 pour le standard de contréle). Ces modeles sont facilement
"duplicables" (voir les chapitres 8.4 et 8.5) et les standards USGS remplacgables par les standards
internes High et Low du laboratoire.
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3| Reference Samples — (-
i . —

List (W5 Add Delete Close
-5 VSMOW 0

W6 GIS Delta 2H -188.7 .

-7 SLAP Delta 2H 428 c reference materials

-8 YSMOW?2 Delta 2H 0

M9 SLAP2 Delta 2H -427.5

Ww-31 USGS 45 Delta 2H -10.3

w32 USGS 46 LOW STE Delta 2H -235.8

w-33 USGS 47 Delta 2H -150.2

w-34 USGS 48 HIGH STD Delta 2H 2

M-85 YSMOW Delta 180 0

W6 GISP Delta 180 -24.78

W7 SLAP Delta 180 -55.5

A-8 YSMOW?2 Delta 180 0

W-9 SLaP2 Delta 180 -55.5

M-31 USGS 45 Delta 180 -2.238

M-32 USGS 46 LOW STD Delta 180 -29.8

A-33 USGS 47 Delta 180 -19.8

w-34 USGS 48 HIGH STD Delta 180 -2.224

w-35 Control Standard Delta 180 -999

Afin de faciliter la conception de nouveaux modeéles, des feuilles de calcul Excel pour Los Gatos
et Picarro sont fournies pour aider a guider visuellement la mise en ceuvre. Ces feuilles de calcul
sont utilisées pour faciliter I'édition des numéros de position des fioles sur les plateaux de
I’échantillonneur automatique lors de la conception manuelle des modeles (par exemple, la
figure de la page 62). Un modeéle de séquence analytique pour I'instrument Los Gatos pour 10

échantillons est présenté ci-dessous.

Blwle ot b w e

w oo w s s mnana | na e | | | bt [ |
GIRISIB|ESERNBHEERRBE RS EERERE

=

B 5 D E
LIMS for Lasers Temjplate Name
LGR 10 Sample
Sample LIMS List # Tray Position / Port  LIMS Function
Dummy (W-3) 1 3-28 DI Wash
High std 2 3-10 Normalization + Drift + Memory
Low Std 3 31 Normalization + Drift + Memory
Low Std 4 3-2 Normalization + Drift + Memory
Sample 1 5 1-1
Sample 2 6 1-2
Sample 3 7 1-3
Sample 4 3 1-4
Sample 5 9 1-5
Low Std 10 3-3 Normalization + Drift + Memory
High std 11 3-11 Normalization + Drift + Memory
High Std 12 3-12 Normalization + Drift + Memory
Sample 6 13 1-6
Sample 7 14 1-7
Sample 8 15 1-8
Sample 9 16 1-9
Sample 10 17 1-10
Control 13 3-19 Control Standard
High std 19 3-10 Normalization + Drift + Memory
Low Std 20 31 Normalization + Drift + Memory
Low Std 21 32 Normalization + Drift + Memory
Dummy (W-3) 22 3-28 DI Wash
Front Tray 1
Samples Postitions 1-1 to 1-10
Rear Tray 3
Low Std Positions 3-1to 3-3
High std Positions 3-10 to 3-12

Position 3-19

DI Wash Position 3-28

211



Annexe 3 Correction de la dépendance de la valeur
6 a la concentration relative en H,0

Il est bien connu que les valeurs 6 d'un ou plusieurs isotopes de H.O peuvent répondre
positivement ou négativement (et linéairement ou non linéairement) a de trés petites
modifications de la quantité d'eau relative vaporisée dans la cavité laser. Les variations de la
guantité de HO injectée (et la variance correspondante des résultats de §) au cours d'une série
de mesures peuvent étre plus ou moins importantes, selon la qualité et I'état de la seringue. Les
variations significatives de H,O et les variations aléatoires de la concentration proviennent
généralement de seringues peu performantes ou de septa qui fuient.

Appliquer un algorithme de correction de dépendance de la valeur 6 a la concentration relative
d'H,0 permet d'améliorer les résultats en normalisant la quantité d'H,0 a I'aide d’un standard de
contréle quantité (“Amount standard”) (par exemple en utilisant des triplets de 800, 1000 et
1200 pL) placés au début ou au sein d’'une série de mesures. Cette mise en ceuvre permet au
LIMS pour Lasers 2015 de déterminer et d'appliquer automatiquement un algorithme de
correction de la concentration en H,0 pour chaque 6.

La correction de dépendance du LIMS pour Lasers 2015 permet d’aider a corriger les effets de la
variation de performances d’injection pour toutes les valeurs 6 de chaque isotope. Elle ne doit
pas étre utilisée comme substitut d’une bonne seringue — les seringues défaillantes doivent
toujours étre remplacées !

La correction relative H,O — 6 dans le LIMS pour Lasers 2015 est déterminée en correlant les
valeurs brutes de 6 du standard de contréle quantité (“Amount standard”ou autre standard)
mesurées a différentes concentrations en H;0, puis en appliquant le meilleur modéle de
régression (par exemple linéaire, quadratique, logarithmique, exponentiel). Si le modéle de
régression est robuste (par exemple R? >0.6), I'équation peut étre appliquée a tous les
échantillons pour normaliser leur valeur 6 mesurée a une quantité de vapeur d’eau constante.
Les corrections de dépendance de la mesure a la concentration entrainent souvent une nette
amélioration des résultats de 6 pour un ou plusieurs isotopes, en particulier si la performance de
la seringue est variable ou si linstrument est trés sensible a la quantité de HO.

Lorsque I'on utilise les bases de données backend Picarro ou Los Gatos fournies par défaut, le
standard de controle quantité (“Amount standard”) pré-assigné pour les corrections de
concentration en H20 est W-998. Si un standard de contréle quantité pour 670 est requis, un
projet complémentaire 670 doit étre créé (généralement W 999). Dans le cas ou aucun standard
de contréle quantité pré-assigné pour les corrections de quantité d'H,0 n'a été créé, il peut étre
ajouté comme décrit au chapitre 6.
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Le standrard de contréle pour la quantité de H,0 (“Amount standard”) doit étre ajouté a la
table de références, comme décrit dans le chapitre 7.2. Remarque : La valeur attribuée a ce
standard est fixée a 999 %o pour tous les 6.

e b |
Reference Samples
— | .
List W-5 kM Add a New Lab Reference | Edit | Delete | Close |
5 Y N 0
W-5 GISP &2H -189.7 ) )
W-7 sLAP 52H  |-428 s isotopic
Weg VSMOW2 52H 0 in the Final Delta
W-g SLAPZ 62H -427 5
W-31 High Standard 62H -10.3
W-32 USGES 46 LOW STD 62H -235.8
W-33 USGS 47 52H -150.2 io: [vsmow
W-34 USRS 48 HIGH 5TD [ -2
W-998 Dl for Amount Evaluation G62H -999
W-5 VEMOW 6180 o
W-& GISP 6180 -24.78
W-7 SLAP G180 -555
W-3 VSMOW 2 G180 o
W-9 SLaPZ 6180 -55.5
W-31 High Standard 6180 -2.238
b W-32 USGS 46 LOW STD G180 -2 8

Mise en place du controle de quantité sur les instruments lasers Los Gatos Research
(Remarque : Uniquement pour les instruments IWA-35EP ou TIWA 45-EP)

1.
2.

Créer ou modifier un modele de séquence analytique.

Au début ou au milieu du modeéle de séquence analytique, ajouter 3 fioles ou plus de
standard de contréle quantité (“Amount standard”) avec des quantités d’eau
différentes. Dans I'exemple ci-dessous, la quantité cible d’injection utilisant une
seringue SGE 5-puL était 400 nL (elle aurait été de 900-1200 nL pour une seringue
Hamilton). La quantité de standard W-998 a été délibéremment échelonnées a 350-,
400- et 450-nL. Dans I'exemple ci-dessous, le standard a été placé au milieu de la série
de mesures sur le plateau 3 aux positions 3-28 et 3-29 (“Run order” 24 (non illustré), 25,
26).

Le nombre minimum de fioles de standard de contréle quantité (“Amount standard”)
requis pour la correction de dépendance de la mesure a la concentration est deux (pour
I'ajustement linéaire), et le nombre maximal illimité (pour I'ajustement linéaire,
guadratique, logarithmique, exponentiel), mais 3 ou 4 fioles couvrant la gamme
anticipée de variations de H;0 sont suffisantes.

En général, une mauvaise performance de la seringue se traduit par un rendement en
H,0 inférieur a la quantité ciblée dans la cavité laser. Les volumes du standard de
contrble quantité devraient donc s'étendre juste au-dessus de la quantité normale de
H,O cible et couvrir plusieurs concentrations de H,0 inférieures.

213



Remarque : Veiller a ce que les volumes d’injections variables se situent dans la plage
opérationnelle de I'instrument !

. Sample

* Fixed Ref I W-33 :

. Sample

! Fixed Ref I W-33 :

& Sample

-~} Fixed Ref I :

Vial Pos: |1-14

Run Drderisl Amt: |4EHZII

& Sample

-J Fixed Ref | :

Vial Pos: |1—15
Run Order: I? Amt: Iq.uu

& Sample

-J Fixed Ref | :

Vial Pos: |1-16

Run Order: |33 Amt: |4.DD

& Sample

-J Fixed Ref | :

Vial Pos: |3-19

Run Drderlsd- Amt: |4EHZII

. Sample

* Fixed Ref I W-35 :

Vial Pos: IB—l

Run Order: |35

Amit: |4DD
. Sample

) Fixed Ref I W-33 :

Vial Pos: IB—l'D

Run Order: |35

Amt: |4.DD
. Sample

* Fixed Ref I W-34 :

Linearity Test wd
Lst | 4|« 737 » | Page:| 3 Edit | AddPage | DeletePage | Close |
Vial Pos: |3-29 Vial Pm-:|3-2s Vial PﬂG:IB—lD
Run Order: |25 Amt: |450 Run Drder:lzﬁ Amt: ISSU Run Drder:lz? Amt: |4.DD
. Sample .J Sample . Sample
&) Fixed Ref W-998 &) Fixed Ref W-9938 &) Fixed Ref I W-34 :
Vial Pos: |3-2 Vial PﬂG:IB—l Vial Pos: |1-13
Run Drderizﬂ Amt: |4.Du Run Drder:lzg Amt: Iq.uu Run Drder:lsu Amt: |4.DD

Exemples de modeéles de séquence analytique (ci-dessus et ci-dessous) pour un instrument Los Gatos de
nouvelle génération, montrant le standard de contréle quantité.
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Chpboard Font

Allgnment

Ref QurLablD Page Page Position Amount

N N RN TR T R = W I E O

Mise en place du controle de quantité sur les instruments Picarro

A2 M A1
A B C D
LIMS List Mo Tray Position

22 1-11 2
23 1-12 2
24 3-28 W-998 2
25 3-29 W-998 3
26 3-28 W-998 3
27 3-10 W-34 3
28 3-2 W-33 3
29 3-1 W-33 3
30 1-13 3
31 1-14 3
32 1-15 3

10
11

=
fed

o=l s R e

400
400
400
450
350
400
400
400
400
400
A0

Pour tous les instruments Picarro, le contrdle de quantité de H,O injectée est réalisé en créant

différentes méthodes (“Methods”) sur le panneau de commande de I'échantillonneur

automatique PAL-CTC ou G2000. Chaque méthode pour un volume ciblé doit étre ajoutée a la

série de mesures de I'échantillonneur automatique.

Par exemple, une série de mesures peut comprendre les 4 méthodes suivantes dans une seule

séquence analytique, ou 1.6 uL est la quantité de H,O ciblée pour tous les échantillons (par

exemple, “Method Picarro ”) :

1
2
3
4.
5.
6
7
8
9

1.2 uL Amount Std. (Quantité 1 Method)
1.6 uL Amount Std. (Quantité 2 Method)
1.8 uL Amount Std. (Quantité 3 Method)
1.6 pL Low Std (Picarro Method)

1.6 uL High Std (Picarro Method)

1.6 uL High Std (Picarro Method)

1.6 pL échantillon (Picarro Method)

1.6 pL échantillon (Picarro Method)

... et ainsi de suite...

Job 1 (échantillon 1a 1)
Job 2 (échantillon 2a 2)
Job 3 (échantillon 3 a 3)
Job 4 (échantillon 4 a 20)
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-

2. Autosampler Ul 1.1.0.14 | Amount 3
e

Job Queue | Method |

| Run | | chaSyringe | Pause End

| Load Queve | | Save Queue | Tray  Start End #Inj
¥-> [amount 1 - 151 B 2

M-> [amount2 | 15 2 B :

Ml-> [amount2 - 15 3 B 2

M1-> [picarro - 1 FH 4+ B -

> | R SEENE -

> | RSEENE -

> | RSEENE -

> | RSEENE -

> | RSEENE -

> | RSEENE -
Pty

ASReadlnit successful Idle ai0
e —

Exemple d’ajout de trois volumes d’eau différents (par exemple pour W-998) a la série de mesures sur I'instrument Picarro
G2000. Chaque “method” ne modifie que la quantité d’eau injectée.

Pour importer des données a partir d’un Picarro avec des fioles de standard de contréle

guantité, suivre la méme procédure que pour I'instrument Los Gatos Research, comme indiqué

aux étapes ci-dessus.
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Ajustement des variations de valeur é en fonction de la concentration en H,0

La figure ci-dessous présente graphiquement le résumé des performances d'injection, avec des
différences notables par rapport aux valeurs attendues. Les concentrations en H,O du standard
de contrdle sont représentées en bleu et celles des échantillons en magenta, en fonction du
numéro d’injection de la série de mesures. La concentration en H,0 (pour un instrument Los
Gatos Resarch) varie d'environ 3,7 a 4,8 x 10%® molécules de H,0, avec une concentration cible
de 4,3 x 10%® molécules de H,0. Les quantités relatives d'eau dans la cavité laser indiquées sur
I'axe Y seront différentes pour un instrument Picarro.

Normalement, seul le standard de contrdole quantité (par exemple W-998, en bleu) est utilisé
pour les corrections de concentration. Dans I'exemple, les quantités d’injection de deux
échantillons (magenta) ont également été modifiées afin de tester la qualité de la correction.

Relative Water Concentration

Conti
Range: M-12433 to M-12470 (===
Mean Relative Water Concentration: 4.269 + 0.193 Print

(Of Regular Samples, Excluding Reference Waters)

438 ‘

46

44

42

Relative Water Concentration
.E
oy
T
[ |
i-
L

3_5 ! ! | I ! Il
0 50 100 150 200 250 300

Cumulative Injection Number

References ] Regular Samples Mean Mean -1 SD Mean +1 5D

Exemple de standard controle quantité et d’échantillons injectés a volume variable sur un analyseur Los Gatos
Research.
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Relative Water Concentration

Conti
Range: K-454 to K-470 Continue
Mean Relative Water Concentration: 2.037 £ 0.014 Print

(Of Regular Samples, Excluding Reference Waters)

Relative Water Concentration

1.1 . .
0 50 100

Cumulative Injection Number

References u Regular Samples Mean Mean -1 5D Mean +1 5D

Exemple montrant les résultats de I’analyse du standard contréle quantité placé au début de la série de mesures
sur l'instrument Picarro, avec des fractions volumiques de Hz0 allant d’environ 12 000 a 22 000 ppm.

Cliquer sur “ Continue”...

Dans la figure ci-dessous sont affichées des options pour importer toutes les valeurs
mesurées (62H, 6180, 6170). Si 670 a été mesuré, il sera affiché dans le volet de droite. Les
différentes options d’importation ont été décrites précédemment au chapitre 11.

Pour activer la correction des valeurs § en fonction de la concentration en H,0 (désactivée par
défaut), cocher I'option “Correct for Change in 6 with Rel H20 Conc” pour chaque 6 :
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Import Criteria for Instrument M (LGR 4]

y=mx+h

=]

imported into analysis tables of LIMS.

A Los Gatos Research import has been identified. Isotopic data can be imported using either:
1. An Import With Normalization Over Sub-ranges of Analyses (sometimes called Bracketed Normalization). LIMS will first perform an additive

normalization on sub-ranges of analyses for either or both isotopes selected. LIMS commonly uses the reference water most enriched in
deuterium and oxygen-18. This is equivalent to adjusting 'b' in the equation:

Next LIMS will normalize the scale expansion, which is the 'm’ coefficient by using a second reference water, which commonly is Antarctic water
or a low delta value reference water. A result of this normalization is that after importing analyses and opening the 'Normalization Equation
Coefficients' form, the 'Final Delta’ values of these reference waters will be identical to the values found in the Table of References in LIMS.

. Astandard Import With Choices. Linearity correction and (or) between-sample memory correction can be applied to data before they are

3. Astandard Import. Data are imported as is, that is, without linearity correction or between-sample memory correction.

In many laboratories hydrogen and oxygen isotopic data are imported with the Import With Normalization Over Sub-ranges (Bracketed
Normalization) because their baselines commonly drift randomly for unexplained reasons.

Carry-over is a known problem of many of the syringes used for transferring the small amounts of water analyzed by this laser-based system.
LIMS is able to compute the average between-sample memory from analyses of the same sample loaded into two sequentially analyzed vials.

— 62HData

— Import Type

% Import With Normalization Over Sub-ranges
(Bracketed Normalization)

" standard Import With Choice of Corrections
" standard Import (Import Data As Shown)

— Adjustment for Variation in Delta with
Varijatierin Relative Water Concentration

+ Correct For Change in & with Rel H20 Conc
" Do Not Correct

— Between-Sample Memory Correction
% Correct For Between-Sample Memory

" Do Not Correct For Between-Sample Memory

Continue
Cancel

— 5180 Data

— Import Type
% Import With Normalization Over Sub-ranges
(Bracketed Normalization)

" standard Import With Choice of Corrections
" Standard Import (Import Data As Shown)

— Adjustment for Variation in Delta with
Varjatieri'in Relative Water Concentration

%+ Correct For Change in & with Rel H20 Conc
" Do Not Correct

~ Between-Sample Memory Correction
% Correct For Between-Sample Memory

" Do Not Correct For Between-Sample Memory

There are 15 samples in the import file without
companion delta oxygen-17 and delta oxygen-18
samples. The first few are:

W-3
W-33
W-34
W-35
W-998

To import delta oxygen-17 analyses you will need
to create companion delta oxygen-17 and delta
oxygen-18 samples for these samples.

Click "View Project’ on the Main Menu. Select the
project with the specified sample(s).

Click the 'Create Companion delta oxygen-17 and
delta oxygen-18 Project’ button.

Cliquer sur “ Continue”...

Ensuite, des options de modeéles sélectionnables par I'utilisateur de dépendance de la valeur 6 a
la concentration en H,O sont affichées, successivement pour chaque 6.

Dans la fenétre “ Adjustment for Variation in Delta Value with Variation in Relative Water
Concentration” présentée dans la figure ci-dessous, veiller a sélectionner le standard de
contréle quantité dans le champ “ Our Lab ID”. Dans cet exemple, I'ID du standard de contréle

guantité était W-998.

219



Adjustment for Variation in Delta Value with Variation in Relative Water Concentration
This form enables users to adjust delta values for R
wariation in relative H20 amount in case there is a lmpolrt Adjlu“Ed
zignificant variation in delta value with instrument -10 - Delta Values
relative H20 amount. Select OulablD, and
lgnore analyzes of thiz OwilablD az desired.
Select regression type, and trendline and R- Cancel
zquared value will be shown, g Evaluation
5=
=
DOurLablD Regression é
Ww-998 = i+ Linear o - .
" Quadratic g 6 ; T
" Logarithmic I>
" Power ~
Trendline (%): "O
52H = 0.087 x [Rel Water Conc) - 16.77 20 L L !
3 4 5 6
R-squared: {0.01 Relatl\fe Watel' Concentrﬂtlon
‘Right" mouse button info available
for Our Lab ID and instrument error
Date Our Lab Vial Rel H20 Instrument Penultimate | Adjusted /] Tl
Time 1D Analpsis Inj Pos Conc Amt Error Delta Delta |G -
2015708/26 2013.22 | w-998 M-12456 | 5 | 228 4292 | 400 16,75 S l,ﬂ?,‘.".ﬁ;;.‘:."ﬂif:;ﬁm
2015/08/26 20:15:07 'w-998 -12456 3 328 4279 400 -16.82 -16.82 r
2015/08/26 20:16:53 w998 -12456 7 328 4.248 400 -18.73 1873 r
2015/08/26 20:18:39 'w-998 -12456 [ 328 4.274 400 -16.30 -16.30 r
2015/08/26 20:20:25 'w-998 -12456 E] 328 4.263 400 -16.78 -16.78 r
2015/08/26 20:27:16 w998 -12457 5 329 4879 450 -16.25 1631 r
2015/08/26 20:23:03 'w-998 M-12457 3 329 4834 450 -16.24 -16.29 r
2015/08/26 20:30:50 'w-998 M-12457 7 329 4.858 450 -16.95 -17.00 r
2015/08/26 20:32:37 'w-998 M-12457 [ 329 4.820 450 -16.40 -16.45 r
2015/08/26 20:34:24 'w-998 M-12457 E] 329 4.804 450 -15.68 1873 r
2015/08/26 20:41:02 'w-998 -12458 5 328 3.7ER 350 -16.47 -16.43 r
2015/08/26 20:42:47 'w-998 -12458 3 328 37 350 -16.54 -16.50 r -
Record: W 1ofls L] { Search

Dans I'exemple ci-dessus, aucun effet significatif de dépendance de &2H a la quantité d'H,0
n’est observé. Le coefficient de régression R? est mauvais pour toutes les options d'ajustement,
telles que quadratique, logarithmique ou puissance.

En régle générale, si la valeur de R? est < ~0,6, il ne faut pas appliquer de correction. Cette
décision doit étre prise par |'utilisateur. Noter que les valeurs aberrantes (par exemple, une
injection affectant gravement un ajustement par ailleurs excellent) peuvent étre ignorées ici en
cochant les cases “IG” appropriées dans le volet inférieur.

Dans le cas de 8%H ci-dessus, comme aucun des types d’ajustement n’est adapté, aucune
correction de la dépendance de la mesure 6 a la concentration en H,O n’est appliquée. Cliquer
sur "Cancel Evaluation" pour 62H.

Ensuite, le LIMS pour Lasers 2015 procédera a l'affichage des résultats de l'ajustement de la
dépendance de la valeur & a la concentration en H,0 pour 6*30 (et ensuite 670, le cas
échéant).
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Adjustment for Variation in Delta Value with Variation in Relative Water Concentration
This form enables users to adjust delta values for R
wariation in relative H20 amount in case there is a lmpolrt Adjlu“Ed
zignificant variation in delta value with instrument 5 Delta Values
relative H20 amount. Select OulablD, and =
lgnore analyzes of thiz OwilablD az desired.
Select regression type, and trendline and R- Cancel
zquared value will be shown, g Evaluation
3=
< .
DurLablD Regression é * 3
W98 2| | Linea o 67
& Quadratic W
=
" Logarithmic o b
*
" Pawer o
-
Trendline (%): )
5180 = -0.38745 = [Rel Water Conc]™2 + -7 L L 1
2710 x [Rel Water Conc] - 10.46
3 4 5 6
R-squared: |0.96 Relatlve Watel' Concentrﬂtlon
‘Right" mouse button info available
for Our Lab ID and instrument error
Date Our Lab Vial Rel H20 Instrument | Penultimate | Adjusted | | -
Time 1D Analpsis Inj Pos Conc Amt Error Delta Delta |G -
2015/08/26 20.13:22 | w998 M12456 | 5 | 328 4292 | 400 598 5% | E?ﬁﬂﬁ;f."ﬂif:;ﬁm
2015/08/26 20:15:07 'w-998 -12456 3 328 4279 400 -6.04 -6.03 r
2015/08/26 20:16:53 w998 -12456 7 328 4.248 400 -B.86 -5.88 r
2015/08/26 20:18:39 'w-998 -12456 [ 328 4.274 400 -5.93 -5.93 r
2015/08/26 20:20:25 'w-998 -12456 E] 328 4.263 400 -5.93 -5.93 r
2015/08/26 20:27:16 w998 -12457 5 329 4879 450 -6.39 -5.88 r
2015/08/26 20:23:03 'w-998 M-12457 3 329 4834 450 -B.37 -5.91 r
2015/08/26 20:30:50 'w-998 M-12457 7 329 4.858 450 -6.55 -B.07 r
2015/08/26 20:32:37 'w-998 M-12457 [ 329 4.820 450 -6.38 -5.93 r
2015/08/26 20:34:24 'w-998 M-12457 E] 329 4.804 450 Z -6.39 -B.96 r
2015/08/26 20:41:02 'w-998 -12458 5 328 3.7ER 350 573 -5.93 r
2015/08/26 20:42:47 'w-998 -12458 3 328 37 350 -5.85 -B.0B r -
Record: W 1ofls L] { Search

Pour 680, sur I'exemple ci-dessus, une trés forte dépendance de la valeur de 6 a la quantité
d'eau dans la cavité laser est observée. La encore, en sélectionnant le standard de controdle
guantité approprié (W-998), il est possible de tester les options d’ajustement pour obtenir le
modele de correction de la concentration en H,O le plus adapté.

e Régression linéaire (“Linear”) : R>=0.92

e Régression quadratique (“Quadratic”) : R? = 0.96 (meilleur ajustement, montré ci-
dessus)

e Régression logarithmique (“Logarithmic”) : R>=0.91

e Régression puissance (“Power”) : R =0.91

En choisissant le meilleur ajustement, la régression quadratique, |'équation proposée s’affiche
dans le champ “Trendline”et la valeur du R? (0,96) dans le champ “R-squared”. Le volet inférieur
présente également les valeurs comparatives non corrigées 680 du standard de contréle
guantité avec des volumes injectés de 350 nL (-5,7 %o) et 450 nL (-6,4 %o), et les valeurs
ajustées a la quantité d'H,0 normalisée (-5,9 %o) par I'ajustement choisi par I'utilisateur.
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Pour accepter le modéle de correction quadratique proposé pour 620, cliquer sur "Import
Adjusted Delta Values". Cette action va maintenant importer les valeurs delta mesurées
ajustées pour un traitement ultérieur.
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La figure ci-dessous présente les données 6?H et 6'20. Les valeurs delta mesurées présentées
ont été normalisées a une quantité constante de H,O (seulement pour 6§80 dans ce cas) ;

aucune autre correction, telle que I'effet mémoire inter-échantillons ou la dérive instrumentale
linéaire, n'a encore été déterminée ou appliquée.

Toutefois, pour illustrer I'efficacité de la correction quantitative, il convient d’examiner les
résultats suivants :

Import Criteria for Instrument M (LGR 4]
Ignore relative water concentrations and delta values as appropriate.  |gnore multiple peaks with ‘right’ mouse button
Analysis| Inj | OurlabID | Vial | Rel H20 | IG 52H 16 5180 16 |«
Position Conc Conc 62H 6180
12456 | 1 W-998 328 v v v
12456 | 2 W-008 3 28 ¥ v v
12456 | 3 W-908 328 v v [
12456 | 4 W-908 328 v v [
12456 | 5 W-008 328 429 - 1675 r 597 r
12456 | 6 W-908 328 428 - -16.82 - 6.03 r
12456 | 7 W-908 328 425 - 1573 - 588 r
12456 | 8 W-998 3_28 427 - -16.30 r 593 r
12456 | 9 W-908 328 426 - 1678 - 593 r
12456 Means | 4272002 | B | -16.482047 | I | -58520086 |~
12457 | 1 W-908 329 v v [
12457 | 2 W-908 329 v v [
12457 | 3 W-908 329 v v [
12457 | 4 W-908 329 v v ~
12457 | 5 W-908 329 488 - 1625 - 588 r
12457 | 6 W-998 329 483 - -16.24 r 591 r
12457 | 7 W-908 329 486 - 1695 - 6.07 r
12457 | 8 W-908 329 482 - -16.40 - 593 r
12457 | 9 W-908 3_29 4.80 - 1568 r 506 r
12457 Means | 4842003 | B | -16302045 | I | -5852007 4=
12458 | 1 W-908 328 v v [
12458 2 W-993 3_28 v 3 v
12458 | 3 W-908 328 v v [
12458 | 4 W-908 328 v v ~
12458 | 5 W-998 3_28 377 - -16.47 - 593 r
12458 | 6 W-908 328 373 - 1654 - 6.06 r
12458 | 7 W-908 328 372 - -16.41 - 591 r
12458 | 8 W-908 328 372 - -16.48 - 589 r
12458 | 9 W-908 328 374 - -16.19 - 596 r
12458 Means 3742002 | [ |-1642201a | I | 5952007 40
12458 | 1 W-34 3_10 v v [° |~

Continue
Cancel

52H and 5180

Ref for Additive

o W-34
Normalization

Reference for ’W

Scale Expansion

Malgré la large gamme de volumes d'injection utilisés, qui se traduit par une fourchette de 3,7-
4,8 en concentrations relatives en H,0, les résultats des mesures normalisées pour la quantité

de H,0 pour le standard de contréle quantité (W-998) ont donné la méme valeur § de -5,95 %o,
alors que les valeurs non corrigées pour la quantité de H,0 différaient de maniéere inacceptable
de plus de 0,5 %eo.

Cliquer sur “ Continue”...

Toutes les corrections d’effet mémoire inter-échantillons, et de normalisation des données du
LIMS pour Lasers 2015 peuvent désormais étre appliquées. Voir le chapitre 11.
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Attention : Faire varier les quantités d'H,O injectées entrainera des avertissements a
I'importation sur le manque de régularité du rendement en eau (par exemple, le LIMS ne peut
pas distinguer des variations liées a une défaillance de la seringue de celles faites
délibérément), et signalera des valeurs de variance élevées dans le tableau récapitulatif des
importations. Ces avertissements peuvent étre ignorés.
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