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Introducao

A sintese de um ingrediente farmacéutico ativo (API)
requer muitas etapas de reacao monitoradas. Cada
etapa deve ser testada quanto a pureza e rendimento
gerais para assegurar que uma trajetoria sintética
confiavel e econdmica seja estabelecida. Obter
resultados rapidos é fundamental para determinar as
decisdes apropriadas para a proxima etapa. O mesmo
pode ser dito para a descoberta de drogas, o
desenvolvimento de processos e o controle de
qualidade, onde 0 acesso rapido a resultados analiticos
leva a decisdes mais rapidas, além de economizar
tempo e dinheiro. A melhor maneira de atender a essas
necessidades € com um instrumento analitico de
acesso aberto que seja facil de usar ao mesmo tempo
em que fornece resultados rapidos e de alta qualidade.
O LC/MSD iQ Agilent InfinityLab com o software
MassHunter WalkUp oferece essa solugéo.

Em um sistema de acesso aberto, existem dois tipos
de usuarios: o administrador e o remetente. O
administrador é o especialista que gerencia o sistema.
Eles criam os metodos que os usuarios utilizam para
analisar suas amostras. O sistema pode ser “protegido”
para que o usuario interaja apenas com as telas de
envio de amostra (Figura 1).
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Figura 1. Recurso modo de seguranca do WalkUp

« Com o Modo de segurancga desativado, um
emissor pode acessar o OpenlLab CDS e outros
programas no computador.

« Com o Modo de seguranca ativado, o emissor esta
restrito apenas ao envio de amostra do Walkup.
Todos os outros programas e comandos do
sistema operacional estdo bloqueados.

O emissor nao precisa ter nenhum conhecimento
sobre o0 Agilent OpenLab CDS nem sobre como operar
o instrumento. Com o WalkUp, um emissor pode
simplesmente dirigir-se ao instrumento, enviar uma
amostra e retornar a sua mesa para receber um
relatorio por e-mail com os resultados analiticos
(Figura 2). Isso permite que os laboratorios reduzam
0s tempos de treinamento e melhorem a eficiéncia
operacional.
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Figura 2. Fluxo de trabalho tipico do usuario para o
sistema LC/MSD iQ Agilent WalkUp.

Parte experimental

Instrumentacao tipica do WalkUp

O sistema LC/MSD iQ
WalkUp Agilent InfinityLab
consiste nos seguintes
maodulos:

Agilent 1290 Infinity I
Bomba de alta velocidade
(G7120A)

Agilent 1290 Infinity I
Multisampler (G7167B)

ou Agilent 1290 Infinity Il
Vialsampler (G7129B)

Agilent 1290 Infinity Il
Termostato de multiplas
colunas (G7116B)

Agilent 1290 Infinity Il
Detector de arranjo de
diodos (G7117B)

. Agilent LC/MSD iQ
(G6160AA)

Figura 3. LC/MSD iQ Agilent com uma pilha de HPLC
Prime InfinityLab Il



Resultados e discussao

Facil envio de amostras para usuarios de qualquer
histérico

Existem duas maneiras de enviar amostras, dependendo
do uso pretendido do sistema WalkUp pelo laboratorio.
O envio rapido de amostras é especificamente projetado
para ser usado em trabalhos de Pureza de amostra ou
Confirmacéo de massa-alvo (Figura 4). Como alternativa,
0 envio de amostra classico € usado em trabalhos mais
complexos que exigem varios métodos ou para a coleta
de fragdes baseada em massa (Figura 5). E necessério
gque 0S emissores sigam as mesmas etapas em ambos
0s trabalhos de envio da amostra:

- |dentificar-se no sistema WalkUp e inserir uma senha
opcional

 Inserir informacdes simples da amostra
« Escolher a partir de uma lista de métodos analiticos
- Inserir as massas alvo (opcional)

+ Carregar a amostra no amostrador, conforme indicado
pelo sistema

+  Receber o relatorio de resultados por e-mail

Rapid Sample Submission

Figura 4. Envio rapido de amostras: todas as entradas
sao inseridas a partir desta unica tela. O lado direito exibe
0s métodos disponiveis para 0s emissores e "botdes" de
selecdo de método sdo oferecidos para o uso em tela
touch.

Agient MassHunter WalkUp Console |

6 mins 29

sec

Sample Name  User Name:  Sampls Position Complation Time, (NN Targot Masses ecton
1 B Resepine Agient Wl DIF-AT 10:48 AM Sample Purity 608 1
11 f8  Reserine Agilent Wal. DIF-A1 10:48 AM Sample Purity 608

2 fb SulfaMix Agilent Wal. . DIF-A2 10:51 AM WalkUp Ge... 270278284310 1
3 b Phamma Mix Agilent Wal. . DIF-A3 10:53 AM WalkUp Ge... 3853712773 1

F s Submit Samples _~

Figura 5. Envio de amostra cldssico: E possivel submeter
multiplas amostras de uma so vez com métodos
especificos para cada uma delas. Uma fila de amostras
ativas indica qual amostra esta analisada no momento.

Vantagens e beneficios para Gerentes de laboratério

Para o administrador do sistema, alguns dos principais
beneficios do WalkUp séo:

« Funcionalidade de tela touch usando o Envio rapido de
amostras

« Controle de privilégios de grupos e usuarios (Fig. 6)

« Capacidade de importar listas de trabalho definidas
com o Envio de amostra classico

« Bandeja de amostra externa para envios de amostras
ininterruptos

« Fila de amostras em tempo real e status do
instrumento em laboratorios pequenos ou grandes

* Gerenciamento de multiplos sistemas usando 0s
servicos compartilhados do OpenlLab CDS em
grandes laboratorios

» Verificacao da configuragado do sistema apos as
alteracdes terem sido feitas

» Alertas por e-mail ou SMS quando ocorre um
problema com o sistema

Descrphion
|LPH EEciE.
EC-C18_25
EC-C18.25

Serd mad netifications for Succeeded submitted sample {s), Faded submitted sarple(s), Succeede -

Figura 6. A guia de permissdes do grupo contém uma
lista de todos 0s grupos e seus usuarios. Cada grupo
pode receber um conjunto de privilegios e metodos para
usar.

Warkflows

“ | Edit Workflow - Run Monitoring

a0 WalkUp Workiflows
o =Add New Waorkdlows
+o2C Ryn Monitoring

Workflow Mame Rxn Monitoring

H Waorkflow Description: Enter precursor and product masses
“o2em Sample Purity
Instrument Scope

@Al Instruments

O Specific Instruments

Workflow Columns

Update Workflow Column Types

Column Type Column Display Mame Mandatory  Custom Values

1 » [Mass Confirmation | Precursor Mass W [Target1

2 Mass Confirmation Product Mass v Target 2
#* Click here to add new column in Workflow,

Figura 7. Um fluxo de trabalho para monitoramento de
reacOes. Duas colunas sao adicionadas a tela de envio de
amostra para uma massa-alvo precursora e massas-alvo
do produto.



Resultados e discussao

Agendamento automatico de eventos importantes do
sistema

E possivel agendar eventos chave com base no tempo
(por ex., todos os dias, semanas, dias Uteis) ou com base
no envio de amostras (por ex., apds uma placa estar
concluida, apds N corridas) (Figura 8). E possivel
selecionar qualguer numero de métodos WalkUp. Os vials
de amostra podem ser armazenados em posicoes de
referéncia, que ndo sao utilizadas pela fila de amostras.
Alguns exemplos de eventos que podem ser feitos sao:

» Correr padrdes de referéncias ao longo do dia de
trabalho

+ Padrdes de calibragao para garantir que os valores
relatados estejam no alvo

 Verificacado da adequacao do sistema para
estabilidade do instrumento e da coluna

» Corridas em branco para verificar carryover ou
contaminacao

+ Autotune agendado ou Checktune disponivel
com o LC/MSD iQ.

Events Configuration
OpenLab COS

Fualder far runs acquired during events:  EACDS_ProjectsiWalkupiResults

Load 100 Vials 40 2ml 186mL 2 Well Plus Multi Sampler
Event Mame Frequency Time/Event Action WalkUp Method Bliean Tray Falf Tray Half Tray 10 ials Tray  Tray
1 »iSystemSuit | Every N Runs |20 [RUN | WalklUp Generic o | No-inje " [No-injec . [No-inje " [ No-injection |3 |

# Click here to add new event

Figura 8. Tela de aquisicao de dados do OL CDS.

Relatérios e dados enviados por e-mail diretamente
para a caixa de entrada do emissor

Os dados adquiridos sao processados automaticamente
pelo método de analise de dados, que cria o relatorio de
analise de dados. O administrador, entao, configura o que
é enviado para o emissor (Figura 9). O emissor recebe o
relatorio criado pelo administrador diretamente em sua
caixa de entrada (Figura 10).

- WalkUp Administration

Help aration “ Email
Email
System
¥| Enable Ermail
WalkUp Methode SMTF Credentials
Eg_rh Email Server: cos.smtp.agilent. com User Mame:  kycovert
Departments o 25 5 seword
1
L|J Sender Email Address: WalkUp@agilent.com W Authoriza tion ¥ Use Secure Connect tion
Autosampler
@ Recipient
Ewents ¥
Preferred Ernail Address:  Email Name
¥| Restrict email addresses to domain
Data File Naming
Domain Mame: agilent.com
o
i}
Sampla Subm Recipient email address (If you have already entered your domain name in Domain Address, do not enter your domain here)
Send Test Email
&L = -
Mote: Recipient email address is used to send test email anly
Wik flow:
FI:F Content
Email Send mail notifications far: Succeeded event sampleis) with position specified, Failed event sample(s) wit v
0.
%g " ASR Report
U And Group Send attachments as a zip file
& DataFile{ZIPPED)
W' Job Summary Report
Status Notificatio
Attachment wait time for email 1 minutes
BE
Openlab CDS
Import Maps e

Wl Custom e.g. pdfitst (Enter * to send all files as attachments;

FER -

Figura 9. Arquivos de dados, relatorios de analise de dados e

arquivos ASR podem ser enviados por e-mail aos usuarios.

Estas informacgdes estdo sujeitas a alteragdes sem aviso prévio.
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Sample Purity Report Zi- 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. Um relatorio WalkUp de pureza da amostra
enviado por e-mail ao usuario mostra a pureza da
amostra da massa-alvo m/z 733,9 (eritromicina)
juntamente com o cromatograma UV e a corrente
total de ions MS. As barras coloridas abaixo dos picos
TIC mostram se o pico MS é puro (verde) ou impuro
(vermelho).

Conclusoes

« Com recursos de envio de amostras rapidos, flexiveis
e intuitivos, combinados com opgdes flexiveis de
geracao de relatorios, o MassHunter WalkUp oferece
uma experiéncia de acesso aberto facil de trabalhar e
rica em recursos para emissores e administradores.

« Combinado com o LC/MSD iQ InfinityLab, os
emissores recebem informacdes de massa para
identificacoes mais definitivas.

« Ferramentas administrativas sofisticadas permitem
que um administrador de sistemas configure 0s
trabalhos que podem ser executados praticamente
sem a necessidade de treinamento.

=

Somente para uso em pesquisas. Nao deve ser usado em
procedimentos de diagndstico.
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