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Introduccion

La sintesis de un ingrediente farmacéutico activo (API)
precisa numerosos pasos de reacciones monitorizadas.
Es necesario analizar cada paso para comprobar la pureza
y el rendimiento globales con el fin de asegurar que se ha
establecido una via sintética fiable y rentable. Obtener
resultados rapidos es fundamental para determinar las
decisiones apropiadas para el paso siguiente. Esto mismo
puede afirmarse para el descubrimiento de farmacos, el
desarrollo de procesos y el control de calidad, donde el
acceso rapido a los resultados analiticos permite tomar
decisiones mas rapidas, ademas de ahorrar tiempo y
dinero. La mejor forma de satisfacer estas necesidades es
con un instrumento analitico de acceso abierto que resulte
sencillo de usary proporcione resultados rapidos y de alta
calidad. El sistema Agilent InfinityLab LC/MSD iQ con
software MassHunter Walkup proporciona esta solucion.

En un sistema de acceso abierto, hay dos tipos de
usuarios: el administradory el remitente. El administrador
es el experto que administra el sistema. Crea los métodos
que utiliza el remitente para analizar sus muestras.

El sistema se puede proteger de modo que el remitente
solo interactue con las pantallas de remision de muestras
(Figura 1).

Secure Mode OFF ) Sccure Mode ON

Figura 1. Funcion de modo protegido de WalkUp

« Con el Modo protegido desactivado, un remitente
puede acceder a OpenlLAB CDS y a otros programas
del equipo.

» Con el Modo protegido activado, el remitente esta
restringido solo a la remision de muestras en WalkUp.
Todos los demas programas y comandos del sistema
operativo quedan blogueados.

El remitente no tiene por qué conocer Agilent OpenLAB
CDS ni tampoco saber como usar el instrumento. Con
WalkUp, el remitente puede limitarse a acceder al
instrumento, remitir una muestra y volver a su escritorio
para recibir un informe por correo electronico con sus
resultados analiticos (Figura 2). Esto permite a los
laboratorios reducir el tiempo de capacitacion y mejorar
la eficiencia operativa.
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Figura 2. Flujo de trabajo del usuario tipico para el
sistema Agilent LC/MSD iQ WalkUp.

Instrumentacion tipica de WalkUp

El sistema Agilent InfinityLab LC/MSD iQ WalkUp consta
de los mdédulos siguientes:

Bomba de alta velocidad
Agilent 1290 Infinity Il
(G7120A)

«  Muestreador multiple
Agilent 1290 Infinity Il
(G7167B)

0 bien Muestreador de viales
Agilent 1290 Infinity Il (G7129B)

Termostato multicolumna
Agilent 1290 Infinity I
(G7116B)

Detector de diodo array
Agilent 1290 Infinity Il
(G7117B)

Sistema Agilent LC/MSD iQ
(G6T60AA)

Figura 3. Sistema Agilent LC/MSD iQ con una torre
para HPLC InfinityLab Il Prime



Resultados y comentarios

Sencilla remisién de muestras para todo tipo de usuarios

Existen dos formas de remitir muestras, en funcion del uso
previsto por el laboratorio del sistema WalkUp. La Remision
rapida de muestras esta disefiada especificamente para su
uso con un flujo de trabajo de tipo Pureza de las muestras o
Confirmacidn de masa de compuestos diana (Figura 4). Como
alternativa, se puede usar la Remision clasica de muestras
para flujos de trabajo mas complejos que precisen varios
meétodos o para la recogida de fracciones basada en la masa
(Figura 5). Los remitentes deben seguir los mismos pasos en
ambos flujos de trabajo de remision de muestras:

+ identificarse en el sistema WalkUp e introducir una
contrasefa opcional,

« introducir informacion sencilla sobre la muestra,
- elegir de entre una lista de métodos analiticos,
- introducir masas de compuestos diana (opcional),

« cargar la muestra en el muestreador, segun le indique el
sistema,

- recibir el informe de resultados por correo electronico.

0
Rapid Sample Submission

Queue Runtime

User Name: Agilent WalkUp Chemist Salact Mathod
Rxn Monitoring ® Sample Purity ®

\_7 WalkUp Generic @

EC18_2 Semin_ACN_Formic

Sample Count ||+ |-

WalkUp Method

Mass Confirmation 1270,278,284,310

Please contact WalkUp Administrator in case of any errorsWwarmings.

No Samples in Queue

Figura 4. Remision rapida de muestras: toda la informacion
se introduce desde esta misma pantalla. El lado derecho
muestra los metodos disponibles para los remitentes y se
proporcionan “botones” para la seleccion de meétodos para el
uso de la pantalla tactil.
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Figura 5. Remision clasica de muestras: Se pueden remitir
varias muestras al mismo tiempo con métodos especificos
para cada muestra. Una cola indica cual de las muestras
activas se esta analizando actualmente.

Ventajas para los directores de laboratorios

Para el administrador del sistema, algunas de las principales
ventajas de WalkUp son:

» capacidad de pantalla tactil con Remision rapida de
muestras

control de privilegios de grupos y de usuarios (Fig. 6)

» capacidad de importar listas de trabajo definidas con
Remision clasica de muestras

bandeja de muestras externa para la remision
ininterrumpida de muestras

» cola de muestras y estado del instrumento en tiempo real
en laboratorios pequefios y grandes

» administracion de varios sistemas con los servicios
compartidos de OpenLLAB CDS en una configuracion de
laboratorio grande

« verificacion de la configuracion del sistema una vez
realizados los cambios

» envio de alertas por correo electronico o SMS cuando se
produce un problema con el sistema
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Figura 6. La pestana de permisos de grupo contiene una lista
de todos los grupos y de sus usuarios. Se puede proporcionar
a cada grupo un conjunto de privilegios y de los metodos que
pueden usar.

Workflows

“ | Edit Workflow - Rxn Monitoring

40 WalkUp Waorkflows
+ <Add New Workflows>
2+C Rxn Monitoring

Workflow Name: Rxn Monitoring

Waorkflow Description:  Enter precursor and product masses
°« Sample Purity

Instrument Scope

@Al Instruments

O Specific Instruments:

Workflow Columns

Update Waorkflow Column Types

Column Type Column Display Name Mandatory  Custom Values
1 »[MassConfimation  [PrecwsorMass [ w  [Tametf
2 Mass Confirmation Product Mass v Target 2
* Click here to add new column in Workflow.

Figura 7. Un flujo de trabajo para la monitorizacion de
reacciones. Se afaden dos columnas a la pantalla de remision
de muestras para la masa diana de un precursor y para las
masas diana de |los productos.



Resultados y comentarios

Programacion automatica de eventos importantes del
sistema

Se pueden programar eventos clave basados en el tiempo

(p. €j., todos los dias, cada semana, dias laborables) o
basadas en la remisién de muestras (como una vez finalizada
una placa, al cabo de "n" analisis) (Figura 8). Se puede
seleccionar cualquier nimero de métodos WalkUp. Los viales
de las muestras se pueden almacenar en las posiciones de
referencia que no usa la cola de muestras. Algunos ejemplos
de eventos que pueden realizarse:

- analizar patrones de referencia durante todo el dia de
trabajo

+ patrones de calibracion para asegurarse de que las
cantidades indicadas sean correctas

- verificacion de la idoneidad del sistema para la estabilidad
del instrumento y de la columna

« analisis de blancos para comprobar si hay arrastre o
contaminacion

+ estan disponibles la sintonia o la comprobacion de
sintonia programadas con el sistema LC/MSD iQ

Events Configuration
OpenLab CDS

Folder for runs acquired during events:  E:\CDS_Projects\Walkup\Results

< 2 Load 100 Vials 40 2mL 156mL 2 Well Plus Multi Sampler
Event Name Frequency Time/Event  Action WalkUp Method Ciiratian Tray Half Tray  Half Tray 10 Vials Tray  Tray
1 »iSystemSuit | Every N Runs |20 | RUN | WalkUp Generic o | No-inje... [No-injec ... [No-inje... | No-injection |3 |

* [Click here to add new event

Figura 8. Pantalla de adquisicion de datos de OL CDS.

Los informes y los datos se envian por correo electronico
directamente a la bandeja de entrada del remitente

Los datos obtenidos son procesados automaticamente por el
meétodo de analisis de datos que crea el informe de analisis
de datos. A continuacion, el administrador configura lo que se
envia al remitente (Figura 9). El remitente recibe el informe
creado por el administrador directamente en su bandeja de
entrada (Figura 10).

WalkUp

Email

System

¥ Enable Email
WalkUp Methods SMTP Credentials
Eg_é Email Server: cos.smtp.agilent.com User Name:  kycovert
Departments Port: 25 Password: s
1
LrJ Sender Email Address: WalkUp@agilent.com V! Authorization ¥/ Use Secure Connecf tion
Autosampler
@ Recipient
Events "
Preferred Email Address:  Email Name
V! Restrict email addresses to domain
Data File Naming )
Dornain Name: agilent.com
“
Eb
Recipient email address  (If you have already entered your domain name in Domain Address, do not enter your domain here):
Sample Submission
Send Test Email
J-C
Note: Recipient email address is used to send test email only.
Waorkflows
\_v—.l_*_ Content
Email Send mail notifications for: jed event le(s) with position specified, Failed event sample(s) wit ~ ~
gé’\g ASR Report
Users And Groups Send attachments as a zip file
& DataFile(ZIPPED)
V' Job Summary Report
Status Notification
Attachment wait time for email: 1 minutes
=
OpenLab CDE
Import Maps P
¥ Custom * e.g. pdfitxt (Enter * to send all files as attachments

R

Figura 9. Los ficheros de datos, los informes de analisis
de datos y los ficheros ASR se pueden enviar por correo
electronico a los remitentes.

Esta informacion esta sujeta a cambios sin previo aviso.

© Agilent Technologies, Inc. 2019
Publicado en EE. UU,, junio de 2019
5994-1070ES

Sample Purity Report Agilent Technologies

Data file: ErythromycinEC-C18_3min_For_PosOnly_ MultiSampler.amx20190417 133931.dx
Sequence Mame: LCMSDiQ Sample Purity Day 2 Full Run Acquired on: 2019-04-17 13:40:08-07:00
20190417 132342
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Figura 10. Un informe de WalkUp sobre pureza de la
muestra enviado por correo electronico al remitente
indica la pureza de la masa diana m/z = 733,9
(eritromicina) junto con el cromatograma UV y el
cromatograma de iones totales (TIC) de MS. Las barras
de color situadas debajo de los picos del TIC indican si el
pico MS es puro (verde) o impuro (rojo).

Conclusiones

« Con una capacidad de remision de muestras rapida,
flexible e intuitiva, junto con opciones flexibles de
generacion de informes, MassHunter Walkup proporciona
una experiencia de acceso abierto con la que resulta
sencillo trabajar y que esta llena de funciones para
remitentes de muestras y administradores.

« Encombinacién con un sistema InfinityLab LC/MSD iQ, se
proporciona a los remitentes informacion de masas que
permiten unas identificaciones mas definitivas.

« Las sofisticadas herramientas administrativas permiten al
administrador de sistemas configurar flujos de trabajo
que se puedan ejecutar practicamente sin requerir
formacion.

Solo para uso en investigacion. Prohibido su uso en
procedimientos diagndsticos.
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