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En esta guia...

Esta guia describe los conceptos de OpenLab CDS ChemStation Edition. De aqui
en adelante, el término ChemStation siempre hara referencia a Agilent Openlab
CDS ChemStation Edition.

En este manual se describe cémo utilizar las funciones de adquisicion, analisis y
elaboracion de informes en OpenlLab CDS ChemStation Edition C.01.10 de una
manera eficaz para aumentar la productividad del laboratorio.

Tabla 1 Términos y abreviaturas utilizados en este documento

Término Descripcion

AlC Controlador de instrumentos analiticos de
Agilent

CDS Sistema de datos cromatograficos

ChemStation OpenlLab CDS ChemStation Edition

Panel de control Panel de control de OpenlLab

Panel de control de Microsoft Parte del sistema operativo Microsoft Windows

Secure Workstation Secure Workstation for OpenlLab CDS

ChemStation Edition

1 Conceptos basicos de OpenLab CDS ChemStation Edition

En este capitulo se explican los principios de trabajo con ChemStation, incluidos el
control remoto, la interfaz gréafica y las vistas de ChemStation.

2 Trabajo con métodos

Los métodos son una parte fundamental de ChemStation. En este capitulo se
explican estos conceptos de forma detallada.

3 Adquisicion de datos

Este capitulo contiene una introduccion al proceso de adquisicion de datos.
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4 Automatizacion/secuencias

En este capitulo se describen los conceptos de automatizacion. Se explica como
utilizar secuencias en ChemStation, qué ocurre cuando se ejecuta una secuenciay
como personalizar secuencias.

5 Control del analisis

En este capitulo se explican los conceptos Cola de andlisis y Planificador de colas.
Se explica como afiadir muestras individuales, secuencias, pausas o comandos a
la Cola de analisis. También se describe el Planificador de colas, que permite
planificar eventos que faciliten el trabajo cotidiano en el laboratorio.

6 Conceptos de analisis y revision de datos

Puede analizar y revisar los datos con OpenlLab CDS ChemStation Edition. En este
capitulo se resumen las opciones de analisis y revision de datos de ChemStation.

7 Calibracion

En este capitulo se explican los conceptos de calibracion.

8 Elaboracion de informes
En este capitulo se describen los conceptos de Intelligent Reporting y Classic
Reporting.

9 Funciones y conceptos especificos de CE

Este capitulo es importante Unicamente si se utiliza ChemStation para controlar
instrumentos de CE.
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1 Conceptos basicos de OpenLab CDS ChemStation Edition

Introduccion

Openlab CDS ChemStation Edition proporciona pleno control instrumental sobre
los sistemas LC, GC, CE, CE-MS y LC-MS de Agilent. Ofrece herramientas para
adquirir datos, analizarlos e interpretarlos con un sistema de control disefiado
para instrumentos de multiples fabricantes y basados en distintas técnicas.
Inicie el software cromatografico desde el panel de control de OpenLab, desde
donde puede acceder a todas las funciones ofrecidas por Servicios compartidos
de OpenLab.
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1 Conceptos basicos de OpenLab CDS ChemStation Edition

Acerca del software ChemStation

Integridad de los datos

Los archivos ChemStation tales como datos, métodos o secuencias se
almacenan en varias carpetas locales. Para garantizar la integridad de los datos,
ChemStation ofrece la funcion Secure File I/0. Si activa esta funcion, todas las
carpetas quedaran protegidas contra modificaciones realizadas desde fuera de
ChemStation o en los didlogos Open o Save As dialogs.

Para mas informacion, consulte el capitulo Proteccion de carpetas con Secure
File 170 de la Guia de configuracion de OpenlLab CDS ChemStation Edition
(CDS_CS_configure.pdf).

Almacenamiento central de datos

Un sistema de almacenamiento de datos centralizado puede guardar todo tipo
de datos electrénicos, sin importar cual sea el formato de datos patentado. Los
datos primarios de ChemStation (y otros documentos legibles, como libros de
trabajo) se almacenan junto con metadatos; esto facilita enormemente la
busqueda de datos. Los métodos, plantillas de secuencias, plantillas de informes
y archivos de datos de ChemStation (secuencias y andlisis individuales) pueden
cargarse en el repositorio central y descargarse posteriormente en ChemStation,
si es necesario.

Agilent pone a su disposicién dos sistemas para el almacenamiento de datos
centralizado:

+ El OpenLab Server, disponible como solucidn de servidor unico, proporciona
una gestion de datos centralizada para laboratorios de pequefio y medio
tamafio con hasta 30 instrumentos. Ofrece la seguridad necesaria para
garantizar la conformidad en entorno regulado. Consulte la documentacion
del software Openlab Server para obtener mas informacion.

« El software OpenLab ECM, disponible como solucion de servidor tnico o
solucion distribuida de varios servidores, permite dar respuesta a las
necesidades de gestion integral de datos de laboratorios en los que existan
desde unos pocos instrumentos hasta cientos de ellos. También ofrece la
seguridad necesaria para garantizar la conformidad en entorno regulado.
Consulte la documentacion del software OpenLab ECM para obtener mas
informacion.
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1 Conceptos basicos de OpenLab CDS ChemStation Edition

Para obtener mas informacion sobre los conceptos de ChemStation con
almacenamiento de datos centralizado, consulte la Guia del usuario de Agilent
OpenlLab CDS ChemStation Edition con almacenamiento de datos centralizado.

Con Secure Workstation for OpenLab CDS ChemStation Edition, ChemStation y
OpenLab Server con sumddulo Gestion de contenidos se instalaran juntos en
una misma estacion de trabajo (es decir, en un mismo ordenador). Para obtener
mas informacion sobre Secure Workstation, consulte la Guia de Secure
Workstation para Openlab CDS ChemStation Edition.

Métodos y secuencias

El método analitico describe completamente como se realiza una separacion
determinada. Contiene todos los parametros para el control instrumental, la
adquisicion y la evaluacion de datos, incluida la integracion, cuantificacion e
elaboracion de informes. El sistema se puede configurar para que adquiera los
datos de varias muestras con diferentes métodos. El fichero de control de este
tipo de operacién se denomina secuencia. Contiene la informacion de cada
muestra, referencias a los métodos apropiados, especificaciones de
recalibracion automatica e instrucciones de elaboracion de informes para un
informe de resumen en todos los andlisis de la secuencia. Para obtener mas
informacion sobre métodos y secuencias, consulte
‘Automatizacion/secuencias” en la pagina 77 y el sistema de ayuda en linea.

Configuracion del sistema

La configuracion del sistema instrumental se realiza mediante el Panel de control
de OpenLab, que a su vez inicia el Editor de configuracion. Permite definir los
instrumentos, sus direcciones LAN, los directorios de los datos, las secuencias y
métodos y el tamafio inicial de pantalla del software ChemStation. Ademas, se
puede activar o desactivar Informes inteligentes y Evaluacion espectral 3D, y se
pueden definir las opciones de descarga del método.

Visor del método de adquisicién

Con el Visor del método de adquisicion, puede comprobar los parametros de
adquisicion almacenados en un método, independientemente de la
configuracion del instrumento actual. Puede elegir aplicar este método en su
version original al instrumento, o bien resolverlo con la configuracion del
instrumento actual.
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1 Conceptos basicos de OpenLab CDS ChemStation Edition

Opciones de descarga del método

Las opciones de descarga del método definen el comportamiento de
ChemStation, si el Ultimo método seleccionado de la sesion previa del
instrumento difiere de la configuracion actual del instrumento. Se puede elegir
entre las siguientes opciones:

* Download method to instrument

El ultimo método seleccionado se descarga al instrumento. La configuracion
del instrumento se sobrescribira. Este comportamiento se corresponde con
las versiones C.01.03 o inferiores de ChemStation.

+ Upload method from instrument

La configuracién del instrumento se carga al Ultimo método seleccionado. El
método se marcara como modificado.

« New method from instrument

La configuracion del instrumento se carga en un nuevo método creado en
ChemStation.

+ Always ask user to choose an option

Cuando se inicia ChemStation, aparece un didlogo en el que se pueden elegir
las opciones descritas arriba. En este dialogo, también se puede comparar la
configuracion del instrumento para cada médulo con la configuracion en el
ultimo método seleccionado.

Al comparar las diferencias, se puede ver toda la lista de configuraciones o
solo las diferencias.

Modelo de datos

El software ChemStation esta disefiado sobre un modelo de datos basado en
una estructura de memoria denominada registro. Los registros son estructuras
multipropodsito que pueden contener datos analiticos y datos para informaciéon
bidimensional (por ejemplo, tiempo/intensidad) e informacion tridimensional
(por ejemplo, tiempo/intensidad/longitud de onda).

ChemStation proporciona los comandos y funciones para construir, expandir,
extraer y, siempre que no se alteren los datos primarios, editar registros. Para
obtener mas informacion, consulte la referencia en linea que se ofrece en
ChemStation bajo Help> Commands.
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Conceptos basicos de OpenLab CDS ChemStation Edition

Convenciones de los nombres de ficheros

Nombres de ficheros y sefiales

En la mayoria de los dialogos de ChemStation en los que se introduce un nombre
de ruta o nombre de fichero, se pueden usar sefiales para generar nombres
adecuados de forma dindmica. Segun el nombre o la ruta del fichero definido en
un didlogo dado, hay distintas sefiales disponibles. En las pantallas que se
presentan a continuacion, se usan varias sefiales como ejemplo.

El control para los nombres de ficheros tiene el aspecto siguiente:
Seleccionar token

Borrar contenido

I(SamgleName) <Date> <Time> X_b—l

Los tokens se muestran en color azul y subrayados
El control para los nombres de ruta tiene el aspecto siguiente:

Seleccionar token

Buscar ubicacion

Borrar contenido

Ir‘< Computer> /<InstName> 4 X e »

Los tokens se muestran en color azul y subrayados

Ademas, se muestra en cada didlogo correspondiente el nombre de fichero o
nombre de ruta resultante.

Las siguientes opciones estan disponibles para trabajar con este tipo de
campos:
» Agregar texto estatico.

+ Haga clic en el botdn de desplazamiento ( * ) para elegir una sefial de la lista.
Oprima la tecla Desplazamiento hacia abajo para elegir una sefial de la lista.

* Haga clic con el boton derecho sobre una de las sefiales ya usadas para
sustituirla por otra sefial de la lista.
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1 Conceptos basicos de OpenLab CDS ChemStation Edition

+ Haga clic en el botén X para borrar el contenido actual del campo.

+ Hagaclic en el botén con los tres puntos (**+) para navegar hasta la ruta
requerida.

Convenciones de los nombres

Asegurese de que usa Unicamente los siguientes caracteres para los nombres de
ChemStation, como ficheros, directorios, plantillas de secuencias o métodos de
ChemStation:

A-Z,a-z,0-9, _ (barra baja), - (guion)

Compruebe que no haya espacios en blanco delante o detras. No estan
permitidos, pero es facil pasarlos por alto.

Si usa tokens, los nombres de ficheros o directorios se crean de manera
automatica basandose en datos como los nombres del instrumento, los
nombres de los operadores o los nombres de las muestras. Asegurese de que
estos nombres cumplen también esta convencion para los nombres.

Los nombres de ficheros creados automaticamente pueden incluir caracteres
para la ubicacion de los inyectores frontal y trasero. Estos caracteres deben
traducirse. Son validos si no forman parte de la lista de caracteres indicada
anteriormente.

Los siguientes nombres de dispositivo reservados no se pueden utilizar como
nombre de un archivo. Asimismo, no deben utilizarse estos nombres seguidos de
una extension (p. gj., Nul.txt):

« CON, PRN, AUXy NUL

+  COMXx (donde x es un numero del 1 al 9)

+ LPT1x (donde x es un nimero del 1 al 9)

En las pruebas realizadas para validar las convenciones de los nombres de
archivos se utilizaron equipos con sistemas operativos en inglés, japonés y

chino. Agilent no puede garantizar la compatibilidad de aquellos sistemas
operativos que no estén en inglés ni tampoco de sus caracteres especiales.
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1 Conceptos basicos de OpenLab CDS ChemStation Edition

Longitud maxima de los nombres de ficheros y subdirectorios de
ChemStation

Se enumeran a continuacion las especificaciones de Agilent ChemStation
relativas a nombres de ficheros y subdirectorios:

Tabla 2 Longitud maxima de los nombres de ficheros y subdirectorios de ChemStation

Fichero de datos/Subdirectorio/Ruta  Longitud Apéndice Ejemplo
max. de automatico
texto
Nombre de fichero de datos de una 60 D Demodad.d
sola muestra
Nombre del fichero de datos en una 60 D longname000001.d
secuencia, usando un prefijo/contador
Nombre del fichero de datos en una 60 D 05-1-muestraA.d
secuencia, usando una convencién de
nombre
Método 60 M def_lc.m
Secuencia .S def_lc.s
Librerias -UvL demodad.uvl
Plantillas de informes personalizadas .FRP areapct.frp
Subdirectorio de ficheros de datos 40 demo (en informacién de la
muestra)
Subdirectorio de secuencias de datos 40 demo (en pardmetros de
secuencia)
Ruta de datos 149 C:\Users\Public\Documents\

Ruta de método

Ruta de secuencia

Ruta de librerias

Ruta de plantillas de informes person-
alizadas

ChemStation\1\data
C:\Users\Public\Documents\
ChemStation\1\methods
C:\Users\Public\Documents\
ChemStation\1\sequence
C:\Users\Public\Documents\
ChemStation\speclib
C:\Users\Public\Documents\
ChemStation\repstyle

Todos los mensajes del sistema de informes de los libros de registro de
ChemStation en formato ampliado y las cadenas de informacién se imprimen en
varias lineas. En determinados informes, por ejemplo el informe de secuencia,
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1 Conceptos basicos de OpenLab CDS ChemStation Edition

los nombres de ficheros pueden aparecer truncados para que encaje toda la
informacion en la plantilla de informes.

El sistema operativo Windows limita todas las rutas a 260 caracteres. El sistema
operativo utiliza algunos de los caracteres de forma invisible. Por tanto, es
posible que deba utilizar nombres mas cortos, aungue se cumplan todas las
especificaciones especificadas anteriormente.

Interfaz de usuario de software

La interfaz de usuario de ChemStation esta disefiada con ventanas que agrupan
las funciones del software segun las tareas analiticas tipicas. Las siguientes
vistas estandar estan presentes en todas las configuraciones del software:

+ Lavista Método y control de analisis para controlar y adquirir datos del
instrumento.

+ Lavista Andlisis de datos para reevaluar los datos adquiridos.
« La vista Revisién para revisar los datos con plantillas de informes especificas.
+ Lavista Disefio del informe para crear disefios de informes especificos.

Aparecen otras vistas si se han pedido modulos de evaluacion de datos
adicionales o para determinadas configuraciones de instrumentos que admiten
procedimientos de diagnoéstico y verificacion de instrumentos.

El panel de navegacion contiene el boton de navegacion que permite cambiar
rapidamente de las ventanas de ChemStation y ChemStation Explorer con
estructura de arbol. El contenido de ChemStation Explorer depende de la vista 'y
facilita acceso a diferentes elementos de ChemStation.

Cada vista consta de un conjunto de elementos de usuario estandar, incluidos
menus y barras de herramientas. La barra de herramientas estandar ofrece
acceso rapido a informacion comun sobre especificaciones del sistema, por
ejemplo, métodos y secuencias. La vista Method and Run Control incorpora
ademas una barra de estado del sistema, un drea de informacion de la muestra,
gue puede configurarse para un solo analisis o para andlisis automatizados, y un
diagrama esquematico de la interfaz del instrumento para configuraciones GC,
CE yLC. El diagrama esquematico de la interfaz del instrumento utiliza puntos de
acceso para el acceso rapido a los parametros de los instrumentos y un grafico
animado que ofrece una vision general de cada analisis segun se realiza. Sino es
necesario, el diagrama esquematico del instrumento se puede desactivar para
ahorrar memoria y otros recursos de Windows. La ficha Run Queue, también
integrada en esta vista, muestra todas las secuencias, las muestras y los
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1 Conceptos basicos de OpenLab CDS ChemStation Edition

comandos que estan programados para el instrumento y también permite
organizar y procesar esta carga de trabajo (consulte “Uso de la Cola de
andlisis” en la pagina 139).

La vista Data Analysis amplia la barra de herramientas estandar para incluir
modos de andlisis de datos especificos, como recalculo, reprocesamiento,
integracion, calibracion, elaboracion de informes, anotacion, comparacion de
sefiales y otros modos especializados si estan instalados los médulos. Cada uno
de los diferentes modos de Analisis de datos cuenta con un conjunto de
herramientas especifico de cada uno de ellos.

La vista Review estara disponible si en el instrumento esta seleccionado
Informes inteligentes. Esta vista permite revisar los datos de forma muy flexible.
Se puede seleccionar cualquier combinacion de ficheros de datos como base
para la revision, y aplicar cualquiera de las plantillas de informes existentes a los
datos seleccionados. La plantilla de informes seleccionada define la forma en
gue se mostraran los datos y el tipo de informacién que se incluira en el informe
generado. La barra de herramientas contiene funciones de impresion y
exportacion de los informes generados.

La vista Report Layout permite definir el disefio de una plantilla de informes o un
estilo de informe concretos. También utiliza un conjunto de barras de
herramientas especifico de esta tarea. El tipo de Editor de plantillas de informe
mostrado en esta vista depende del tipo de Informe configurado en el
instrumento: se puede utilizar la presentacién clasica o bien Informes
inteligentes (véase “Elaboracion de informes” en la pagina 178).

Panel de navegacion

El panel de navegacion, que se encuentra en el lado izquierdo de todas las
ventanas de ChemStation, esta disefiado para agilizar el acceso a los principales
elementos de ChemStation y también permite cambiar rapidamente de una
ventana a otra. El panel de navegacion contiene ChemStation Explorer, con
estructura de arbol, y un area de botones configurables. También dispone de una
funcion de ocultacién automatica para no comprometer el espacio de trabajo de
ChemStation y funciones estandar como cambiar el tamafio y reorganizar el area
de los botones de navegacion.

Botones de navegacion

Los botones de navegacion permiten cambiar la ventana de ChemStation
haciendo clic en el botdn de navegacion especifico. La seccion boton de
navegacion se puede minimizar, expandir y reorganizar.
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1 Conceptos basicos de OpenLab CDS ChemStation Edition

ChemStation Explorer

El contenido del Navigation Pane depende de la vista. En las vistas Method and
Run Control, Data Analysis, Review y Report Layout, el ChemStation Explorer
permite navegar hasta los diferentes elementos de ChemStation. Por defecto,
estos elementos de datos, métodos y secuencias se basan en las opciones del
Configuration Editor. Los nuevos nodos para métodos, secuencias y ubicacion
de datos se pueden especificar con la opcion “Preferences” del menu View.

Tabla 3 Elementos del Navigation Pane

Botones de navegacion Elementos del ChemStation Explorer

Método y control de analisis Plantillas de secuencias y métodos maestros, métodos
de conjuntos de resultados

Andlisis de datos Datos y Métodos maestros, métodos de conjuntos de
resultados

Revision Plantillas de informes y datos

Formato de informe Classic Reporting: Métodos maestros

Intelligent Reporting: Plantillas de informes

Verification (LC y LC/MS) Accesos directos especificos de la vista Verification
Diagnosis (LC/MS) Accesos directos especificos de la vista Diagnosis
Tune (LC/MS) Accesos directos especificos de la vista Tune

Adquisicioén de datos

En la pantalla se monitoriza y se actualiza constantemente el estado de los
instrumentos, ademas del tiempo de analisis transcurrido, tanto cuando el
software esta en una ventana visible como cuando es unicono. Las
transacciones que se producen durante el analisis, incluidos los errores y las
condiciones del instrumento al principio y al final del analisis, se registran en el
libro de registro (logbook) del sistema y con cada fichero de datos se guarda un
extracto de este.

Con cada fichero de datos se pueden guardar las condiciones del instrumento,
por ejemplo, flujo, temperatura, presion y composicion de disolventes en el caso
de cromatdgrafos de liquidos. Estos parametros del instrumento se pueden
mostrar y trazar para confirmar la calidad de cada analisis. La naturaleza exacta
de los parametros registrados depende tanto de la técnica como de la capacidad
del instrumento configurado.
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Todas las adquisiciones de datos regulares (muestras simples, asi como analisis
de secuencias) se agregan primero a Run Queue y luego se inician desde alli.
Para obtener mas informacion, consulte “Acerca de la cola de andlisis” en la
pagina 137.

Se pueden usar una o varias ventanas para monitorizar en tiempo real los datos
que el instrumento esta adquiriendo. Los datos se muestran con unidades de
medida reales como mAU, voltios, grados o bar. Cada ventana puede mostrar
superpuestas varias sefiales de cromatografia o electroferografia o parametros
de instrumentos, por ejemplo, la presion. La configuracion predeterminada de la
pantalla se puede ajustar y el sistema la recuerda para que los usuarios puedan
establecer su propia configuracién como predeterminada del instrumento. La
ventana tiene funcién de zoom y se puede usar el cursor para mostrar la
respuesta de una sefial determinada en cualquier momento del tiempo.

Durante un andlisis, se pueden usar todas las funciones de ChemStation
mediante la copia fuera de linea. Mientras se realiza la adquisicion, la parte de
Andlisis de datos de la sesion de un instrumento no es accesible y la revision de
los datos hay que realizarla en la copia fuera de linea.

Los usuarios que deseen comenzar el procesamiento de datos antes de terminar
el andlisis disponen de una funcién de instantdnea (snapshot). La instantédnea
(snapshot) hay que tomarla en la copia fuera de linea de las sesiones del
instrumento y se muestra inmediatamente para su revision.

El disefio de las ventanas de informacion de sefial y estado, incluidos los
componentes del diagrama esquematico de la interfaz del instrumento, se
guarda automaticamente.

Para obtener mas informacion sobre la Adquisicion de datos, véase "Adquisicion
de datos” en la pagina 69 y el sistema de ayuda en linea.

Congelacion de tiempos de retencion

El tiempo de retencion es la medida cualitativa fundamental de la cromatografia.
La mayor parte de la identificacién de picos se realiza comparando el tiempo de
retencion del pico desconocido con el de un patron. Es mucho mas sencillo
identificar picos y validar métodos si no hay variacién en el tiempo de retencion
de cada analito. Sin embargo, la modificacién del tiempo de retencion se produce
con cierta frecuencia. Los procedimientos de mantenimiento de rutina, tales
como el corte de las columnas, alteran los tiempos de retencion. En un
laboratorio de varios instrumentos que realicen métodos por duplicado, los
tiempos de retencion en cada instrumento pueden diferir entre si, aunque se
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analicen en condiciones nominalmente idénticas. Estas diferencias en los
tiempos de retencion precisaran como minimo la recalibracion para actualizar el
tiempo de retencion; también pueden hacer que cada sesion instrumental deba
tener una calibracion independiente y una tabla de eventos de integracion, lo que
hace que resulte tediosa la transferencia de métodos de un sistema a otro. Las
diferencias en cuanto a tiempo de retencion pueden precisar un trabajo adicional
a la hora de comparar datos entre distintos instrumentos a lo largo del tiempo.

La congelacion de tiempos de retencién (RTL) permite una coincidencia estrecha
de los tiempos de retencion en un sistema GC con otro sistema con el mismo
tipo de columna nominal (igual fase estacionaria, didametro de la columna,
longitud y relacién entre fases (espesor de pelicula)). Mediante el uso del tiempo
de retencion/calibracion de la presion a partir de la configuracion inicial de la
congelacion de tiempos de retencion, RTL determina la nueva presion en el
inyector necesaria para actualizar (rebloquear) la presion en el inyector del
meétodo del sistema GC cuando se desplaza el pico de un analito. Este método
bloqueado puede cargarse ahora en otro sistema GC para actualizar la presion
en el inyector de modo que coincidan los tiempos de retencion.

Analisis de datos

Analisis de datos: opciones

El andlisis de datos “clasico’ es una funcion incluida en ChemsStation. En las
siguientes paginas se incluye una descripcion general de dicha funcion. Para
obtener mas informacion, consulte “Analisis de datos” en la pagina 146.

Analisis de datos: visualizacion

La vista Andlisis de datos de ChemStation afiade a la barra de herramientas
estandar funciones de analisis de datos agrupadas por tareas; por ejemplo,
recalculo, reprocesamiento, integracion, calibracién, presentacion de datos,
anotacion y comparacion de sefiales. Se pueden realizar las siguientes
operaciones graficas clave:

+ Seleccion de visualizacion de una o varias sefales al cargar el cromatograma
o electroferograma.

+ Superposicion de los cromatogramas o electroferogramas de diferentes
muestras.

+ Sustraccion de un cromatograma o electroferograma de otro.
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« Alineacion gréfica vertical y horizontal de las sefiales para ayudar a la
comparacion visual.

+ Inversion o reflejo de las sefiales para ayudar a la comparacion visual.

+ Visualizacion de caracteristicas ampliadas de rendimiento para picos
integrados especificos.

« Funciones de zoom y desplazamiento gréfico.

+ Ajuste de los atributos de visualizacion, incluida la seleccion de marcas de
sefializacion, lineas base, gjes, tiempos de retencién/migracion y nombres de
los compuestos (el usuario también puede seleccionar la fuente para el
tiempo de retencién (RT) y las etiquetas de los compuestos, ajustar el tamafio
y la orientacion de la pantalla, seleccionar la visualizacion superpuesta o
separada y seleccionar los factores de escala).

+ Lavisualizacion de cromatogramas o electroferogramas puede incluir
superposiciones graficas de los parametros de los instrumentos segun la
capacidad del instrumento configurado.

« Las anotaciones definidas por el usuario se pueden afiadir de forma
interactiva a la pantalla, pudiendo seleccionar la fuente, el tamafio, la rotacion
del texto y el color (una vez definidas, las anotaciones se pueden mover,
editar y eliminar).

« Copiade la pantalla al portapapeles de Windows con formato de metaarchivo
y mapa de bits.

» Funcion de modo de seleccidn para visualizar los valores de puntos de datos
individuales en detectores.

+ Exportacion de puntos digitalizados de tiempo o intensidad al portapapeles
de Microsoft Windows.

Analisis de datos: integracion

El algoritmo de integracion de ChemStation es la segunda revision de una nueva
generacion que pretende mejorar la resistencia, fiabilidad y facilidad de uso.

Analisis de datos: cuantificacion

El modo de calibraciéon de la ChemStation de la ventana de analisis de datos
permite la presentacion simultanea de:

+ Las sefales que se van a calibrar con una indicacién de la ventana de tiempo
de retencion o migracion del compuesto actual.
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« Latabla de calibracion cuya presentacion se puede configurar mediante una
amplia seleccion de parametros de calibracion.

* Lacurva de calibracion del compuesto que se va a calibrar.
Todas las ventanas del modo de calibracion estan vinculadas de manera que los

cambios en una se reflejan automaticamente en todas las demas. Este modo
permite la seleccion y modificacién grafica de los datos de calibracion.

La cuantificacién se basa en los cdlculos de %, % normalizado, patrén externo, %
de patrén externo, patron interno y % de patron interno calculados en funcién de
la altura o drea del pico. Las calibraciones pueden ser multinivel e incluir varias
definiciones de patron interno. Los historiales de calibracion se guardan
automaticamente y se pueden usar para ponderar los calculos de recalibracion.

Para obtener mas informacioén sobre calibracion y cuantificacion, consulte
“Calibracion” en la pagina 164.

Analisis de datos — revision por lotes

El informe de revision por lotes se puede usar para revisar los resultados de
todos los compuestos de cada muestra. Se pueden realizar las siguientes
operaciones graficas principales:

+ Definicién de la revision y el reprocesamiento automatico o manual de
ficheros de datos (calibrados).

+ Recalibracion de la tabla de calibracion.

* Revision de las tablas de compuestos de los métodos calibrados.
+ Creacién de informes por lotes especificos.

La tabla de navegacion ofrece varias operaciones graficas clave:

« Funciones estandar de configuracion de tablas, como ordenar, opciones de
arrastrar y soltar, seleccion de columnas, agrupacion de elementos para
especificar una configuracion de navegacion de tablas preferida.

+ Funciones con el boton derecho del ratdn para cargar una sefial, superponer
una sefial, exportar datos o imprimir informes.

+ Expandir una linea en la tabla de navegacion para revisar los detalles de las
sefiales.

+ Revisar sefiales y crear informes de ChemStation con un método especifico.
Revision por lotes le permite guardar los eventos de integracion manual por

andlisis. Se pueden guardar los eventos manuales con el fichero de datos fuera
de Revision por lotes. Para evitar que haya conflictos entre dos grupos de
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integraciones manuales, los eventos manuales que se hayan almacenado en el
archivo de datos no se aplicaran en Revision por lotes.

Hay que vigilar varios aspectos:

+ Lametodologia de recalibracion en la revision por lotes difiere de la
recalibracion en la secuencia original. Si se pulsa el boton de actualizacion de
la calibracion en la barra de herramientas de revision por lotes, el sistema se
recalibra gracias a todos los andlisis de calibracion del lote y crea una tabla de
calibracion recalibrada. Si se pulsa el boton Inicio de la barra de herramientas
de revision por lotes se recalculan las cantidades de cada compuesto
calibrado. Se calcularan las cantidades de todas las muestras a partir de la
tabla de calibracion recalibrada.

+ Sise hace clic en una linea en la tabla de muestras de la revision por lotes, se
cargara el fichero de datos asociado. Algunos ficheros de datos de gran
tamafio podrian requerir un tiempo significativo para cargarse. Esto no es
diferente a usar Load Signals para cargar el mismo fichero de datos.

+ Elinforme de revision por lotes le ofrece los resultados de todos los
compuestos de cada muestra. Dado que algunas tablas de calibracion
cuentan con elevados niumeros de compuestos, esto puede conducir a
informes de revisién por lotes de tamafio bastante grande.

* Revision por lotes le permite guardar los eventos de integracion manual por
analisis. También se pueden guardar los eventos manuales con el archivo de
datos fuera de Revision por lotes. Para evitar que haya conflictos entre dos
grupos de integraciones manuales, los eventos manuales que se hayan
almacenado en el archivo de datos no se aplicaran en Revision por lotes.

Si usa ChemStation con almacenamiento de datos central, la vista Lote estara
deshabilitada por defecto. Se puede habilitar mediante una entrada en la seccién
[PCS] del fichero ChemStation.ini: [PCS] _BatchReview=1. El fichero
ChemStation.ini se encuentra en el directorio C:\ProgramData\Agilent
Technologies\ChemStation.

Analisis de datos: recalculo

Las funciones del modo de recalculo permiten generar en muy poco tiempo
resultados o informes de cualquiera de los subconjuntos de datos que se
muestran en la tabla de navegacion. Se pueden generar con toda facilidad
resultados para conjuntos de datos constituidos por el propio usuario,
independientes de las secuencias en que se adquirieron originalmente las
muestras. Puede utilizar cualquier método para el recalculo. El método empleado
se copiaré en los ficheros de datos unicos (DA.M). Durante el recélculo no se
efectuara ninguna calibracion.
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Analisis de datos: reprocesamiento

Las funciones del modo de reprocesamiento permiten reprocesar una secuencia
entera, con los métodos definidos en la tabla de secuencias y con los resultados
de las muestras de calibracion, para calcular los resultados de muestras.

Analisis de datos: ultimos resultados

En este modo, se carga el método del fichero de datos (DA.M) de cada analisis. El
DA.M es una copia exacta del método que se utilizé para el Ultimo andlisis de
datos (durante la adquisicion, el reprocesamiento o el recdlculo). El modo de
ultimos resultados le permite reproducir los resultados del Ultimo analisis de
datos, incluso si entretanto se ha modificado el método de la secuencia.

Elaboracion de informes

Con Agilent OpenLab CDS ChemStation Edition, puede elegir el tipo de
elaboracion de informes que desee usar para cada instrumento:

« Informes clasicosChemStation, que es idéntica a la funcién de elaboracion de
informes de ChemStation B. Para obtener mas informacion, consulte “Classic
Reporting” en la pagina 192.

+ Informes inteligentes: Esta funcion le permite:

crear plantillas de informes arrastrando y colocando elementos (principio
WYSIWYG: lo que ve es lo que obtiene)

Generar informes en la nueva vista Review, seleccionando simplemente
los datos y la plantilla de informe.

Utilizar informes interactivos para la revision de datos: defina los criterios
de busqueda para seleccionar la informacién especifica que necesite.

Generar informes de secuencias cruzados.

Para obtener mas informacion, consulte “Intelligent Reporting” en la pagina 184.
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Exportacion e importacion de datos

ANDI

ChemStation puede importar y exportar ficheros de datos con el formato de
cromatografia andi (Analytical Data Interchange) de la Analytical Instrument
Association (AlA), version 1.0, copyright 1992. Se admite la importacion de datos
en el nivel de conformidad uno (informacion de muestras y datos de sefiales) y la
exportacion de datos en el nivel de conformidad dos (informacion de muestras,
datos de sefiales y resultados de integracion).

DDE

ChemStation incluye comandos y funciones para admitir la norma de
intercambio dindmico de datos (DDE) de Microsoft Windows, tanto como cliente
DDE o como servidor DDE. Se incluyen comandos para establecer y terminar las
conexiones, transferir informacion en ambas direcciones y ejecutar funciones
remotas.

ADF

La herramienta ADFExport for OpenLab CDS ChemStation permite exportar datos
de ChemStation al formato Allotrope Data Format (ADF). La herramienta solo
esta disponible si estd instalado el complemento correspondiente.

Si desea obtener una descripcion detallada de ADFExport for OpenLab CDS
ChemStation, consulte la ayuda on-line de ChemStation ADF Export.

Personalizacion

ChemStation se puede personalizar mediante un potente conjunto de comandos.
Estos comandos se pueden agrupar para ejecutar automaticamente una funcion
especifica; a tal grupo se le denomina macro.

Los usuarios que escriben macros pueden definir sus propias variables, crear
constructos condicionales o de bucle, realizar E/S fisicas como el tratamiento de
ficheros y la interaccion de usuarios, anidar sus macros y programar e
intercambiar datos con otras aplicaciones de Microsoft Windows.
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Uso de comandos o macros personalizados en ChemStation

ChemStation permite usar comandos personalizados en las siguientes
ubicaciones:

Cola de analisis

Consulte “Uso de la Cola de andlisis” en la pagina 139.
Planificador de colas

Consulte “Usar Queue Planner” en la pagina 142.

Run Time Checklist

Consulte “Run Time Checklist” en la pagina 49.
Parametros de secuencia

Consulte “Parametros de secuencia” en la pagina 80.
Planificador de comandos

Consulte “Planificacion de comandos” en la pagina 143.

En cada una de esas ubicaciones también puede acceder al cuadro de didlogo
gue permite crear o modificar comandos y macros.
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Creacidén de comandos personalizados

ChemStation incluye varios comandos integrados que cualquier usuario puede
utilizar. Si dispone de los privilegios necesarios, puede crear sus propios

comandos y macros personalizados.

Debe disponer del privilegio ChemStation:Security> Command Line. Los privilegios

se configuran en el panel de control.

1 Enunaubicacién en la que se puedan utilizar comandos, seleccione la opcion

Set up Custom Command Template ...

En el cuadro de didlogo Custom Command Templates apareceran todos los
comandos integrados y personalizados que estén disponibles para el tipo de

instrumento seleccionado.

=, Custom Command Templates: Instrument 1

Last Sawed
3429/2018 34233 AM
3/28/2018 31819 P

Command

LaMPALL OFF

PUMPALL OFF

Tuin Instrument Standby | Standby

Tuin M5S0 Standby MSSetState STBY

Shut Instrument Down | macro "SHUTDOWN MAC" .go
Resume Run Dueus _G5tate=1

local idgid$=0AddPauss$l, 1)
PauseSequence

Turn Sustem On LIDa0peration "TURMN_ON"
« n

Dizplay Name

» Tum Lamps OFff

Tuin Pumps Off

Pause Run Qusue

Pause Sequence

Lastedithy =
STSTEM
STSTEM

r

[ Edit ] [ Add

| [_ose|

=l
Applicable far
Run Queue [ GC
Command S cheduler LC
Post-Sequence command/macra CE
Run Time Checklist LC/S
[£] Fre-Run Command / Macro CE/MS
[F] Update CustomFields Values
[ Custamized Data dnalysis Macra
Post-Run Command / Macro

2 Seleccione el comando que desee y haga clic en Edit...

Se abrird un cuadro de didlogo que le permitira configurar las propiedades del

comando:

* Elnombre que se mostrara a todos los usuarios de ChemStation.

« La ubicacioén en la que estara disponible el comando (Run Queue,
Command Scheduler, Post-Sequence command/macro o Run Time Checklist

del método).

+ Los Instrument types para los que es valido el comando.
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=, Edit "Turn Larmps Off" Instrument 1 E'@
Dizplay name Command
Turn Lamps OFF LamPaLL OFF
Applicable for x

Run Queue
Command Scheduler
Post-Sequence command/macro

Run Time Checklist commands:
[ ] Pre-Run Command / Macro

[7] Update CustomFields Walues
[] Customized [ ata Analysis Macro
Post-Fun Command / Macro

Instrument types:

[E GC LCAMS
LC CE/MS
CE

o] [ [

3 Confirme los cambios.

Las definiciones de comandos se guardan por separado con la lista de control
del tiempo de analisis del método, la plantilla de secuencia o el plan de colas.
Esto significa que, si modifica o elimina una definicion, los cambios solo se
aplicaran dentro del alcance de la ubicacion donde haya abierto el cuadro de
didlogo Custom Command Templates. Para aplicar los cambios de ese cuadro de
didlogo en otras ubicaciones, debe actualizar explicitamente la lista de control
del método, la plantilla de secuencia o el plan de colas correspondientes.

Para obtener informacion adicional sobre la personalizacién, busque comandos 'y
macros en el sistema de ayuda en linea de ChemStation.
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Automatizacion

ChemStation permite planificar y ejecutar muestras individuales y secuencias
multimétodo.

Puede definirse un grupo de parametros de secuencia para utilizar archivos
generados automaticamente o numerados secuencialmente, con un prefijo
definido por el usuario de hasta quince caracteres. El usuario puede seleccionar
si desea realizar anadlisis completos o ejecutar secuencias Unicamente de
reprocesamiento de datos. También puede seleccionar alguno de los comandos
de apagado especificos (para ver ejemplos de comandos integrados, consulte
“Operacidn postsecuencia” en la pagina 118) o una macro de apagado definida
por el usuario para que se ejecute cuando la secuencia termine a causa de un
error o de la finalizacion de todos los andlisis.

La tabla de secuencia (o lista de andlisis a realizar) se crea en una interfaz de
usuario similar a una hoja de calculo y permite especificar los nimeros de viales
y nombres de muestras, los tipos de muestra, los métodos de andlisis, los
parametros de cuantificacion de muestras (incluida la cantidad de muestra), un
factor multiplicador y un factor de dilucion, las especificaciones de calibracion, el
parametro de intercambio de datos LIMSID y el nimero de inyecciones
repetidas. En funcion de los instrumentos y médulos configurados, habra mas
campos accesibles; por ejemplo, si un sistema LC Agilent 1100/1200 incluye un
colector de fracciones, en la tabla de secuencias aparecera la columna Fract.
Start. El usuario puede configurar el aspecto de la tabla de secuencia. El usuario
puede desplazarse por las celdas de la tabla y copiar, cortar o pegar celdas
individuales, filas enteras o series de filas para crear secuencias de forma eficaz
y rapida.

En la tabla de secuencia, las muestras pueden identificarse como desconocidas,
de calibracion, blancos o de control. El tipo de muestra determina el posible
tratamiento especial de evaluacion de datos de la muestra:

+ Las muestras desconocidas se evallan y presentan de acuerdo con las
especificaciones del método.

+ Las muestras de calibracion se utilizan para recalibrar el componente de
cuantificacion del método, tal como se describe mas adelante.

« Las muestras en blanco se usan para evaluar la sefial de referencia para
picos especificos, segun lo definido en la Farmacopea Europea. La relacion
sefial/ruido puede imprimirse en informes personalizados. Consulte la Guia
de referencia para obtener detalles sobre el calculo y los campos de datos
requeridos.

« Las muestras de control se evalian en funcion de los limites de cada
componente definido en el método. Si el resultado esta fuera del rango de
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cualquiera de los parametros especificados, la ejecucion de la secuencia se
detendra.

Las muestras de calibracion se pueden definir como simples, ciclicas o
agrupadas. En las recalibraciones simples, la recalibracion se produce cada vez
gue se define una muestra de calibracién en la secuencia. Las recalibraciones
ciclicas se producen a intervalos definidos durante el andlisis de una serie de
muestras desconocidas. Al agrupar una serie de muestras desconocidas, se
analizan dos conjuntos de calibracion. Después, se calculan los informes
cuantitativos de las muestras desconocidas utilizando una tabla de calibracion
promediada a partir de los dos conjuntos de calibracion.

La funcidn Vista previa de la secuencia permite a los usuarios ver el orden de
ejecucion de la secuencia. Una vez que la secuencia se incluya en la cola, en la
tabla de secuencia también se mostraran las muestras, andlisis por analisis. El
usuario puede seleccionar las muestras individuales que desee volver a analizar
o evaluar. Al volver a evaluar los datos ya adquiridos, los usuarios pueden
especificar si en el reprocesamiento se utilizaran los datos de cuantificacién de
la muestra original o los nuevos datos introducidos en la tabla de muestras de la
secuencia.

Las secuencias se pueden pausar para analizar muestras prioritarias de una sola
inyeccion con otro método y, a continuacion, se pueden reiniciar sin interrumpir
la automatizacion. Se pueden afiadir muestras a la tabla de secuencia durante la
ejecucion de la secuencia.

Tanto la secuencia como las tablas de secuencia parciales se pueden imprimir.

Para obtener mas informacion sobre las secuencias, consulte
‘Automatizacion/secuencias” en la pagina 77 y el sistema de ayuda en linea.

Ejecutar cola y Planificador de cola

La Cola de analisis permite analizar, automaticamente, muchas muestras
simples o secuencias una tras otra. El primer elemento afiadido a la cola se inicia
cuando esta listo el sistema de datos, salvo que la cola solicite una pausa. Es
posible afiadir muestras individuales, secuencias basadas en plantillas Easy
Sequence, secuencias clasicas de ChemStation o pausas a la cola. Ademas,
cada comando Run Method o Run Sequence agrega automaticamente un
elemento a la Cola de andlisis y automaticamente inicia este elemento en la cola.

Utilizando el planificador de colas, es posible preparar una serie de muestras
individuales o secuencias y guardar el plan en el sistema de ficheros. Para iniciar
esas muestras y secuencias planificadas, basta con abrir el plany afiadirlo a Cola
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de analisis. Esta funcién es Util para iniciar tareas largas durante la noche o
como trabajos de fin de semana.

Para obtener mas informacion, consulte “Acerca de la cola de analisis” en la
pagina 137.

Ubicaciones de la muestra

Un control gréfico permite seleccionar la ubicacién de los viales para las
inyecciones y para la coleccion de fracciones.

En lugar de escribir manualmente la ubicacion de la muestra, o que precisa un
elevado conocimiento del formato correcto de la direccién, solo tendra que
seleccionar la ubicacion del cajon, el tipo de bandeja y la ubicacion del vial
haciendo clic con el raton.

El control grafico que permite seleccionar las ubicaciones de las muestras esta
integrado en los siguientes cuadros de didlogo y barras de herramientas:

« Sample Info

* Sequence Table

 Filldown Options

+ Fraction Collector (Start Position)

+ Barra de tareas Purify en la vista Data Analysis

El control contiene los elementos siguientes:

Sample Location: 1 [™100ials™) m »  [blank mn if no entry]

Sampler (Full Tray) w

Sample name: T1 - Assigned Container: | **100%jals**

Multiplier:

Comment:

Blank

Custom Fields ... Cantainers at 'T1" are nat dcjy aszignable. They are auto-detected by the device.

Figura 1 Selector de ubicacion de muestras en el cuadro de didlogo Sample Info
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1 Campo de entrada inicial para la ubicacion de la muestra. Haga clic en la flecha o pulse F4
para abrir el control grafico o introduzca manualmente la cadena de la ubicacion.

2 Grafico que representa el disefio del dispositivo del contenedor de muestra (inyector o
colector de fracciones). Si estan disponibles varias ubicaciones de contenedores, haga clic
para seleccionar una.

3 Representacion del contenedor de muestra seleccionado. Haga clic en una ubicacion de
muestra para seleccionarla y cerrar el control grafico.

4 Otras ubicaciones, tal y como las define el controlador. Por ejemplo, Blank para inyectores
o Next Location, Next Plate, Pooling para colectores de fracciones. Haga clic para
seleccionar la ubicacién y cerrar el control grafico.

5 Lista de contenedores que son compatibles con la ubicacidn del dispositivo seleccionado.
Use Current Configuration selecciona el contenedor seguin ha determinado la configuracion
del dispositivo/controlador en el momento de la inyeccion.

Utilice <empty>, por ejemplo, para disefios del colector de fracciones para asegurarse de
que no se considera un contenedor en la orden de coleccion durante la ejecucion.

Son principalmente los flujos de trabajo siguientes:
+ Usar configuracion actual

Este es el enfoque predeterminado. Cuando se ejecuta la muestra o la
secuencia, el sistema detecta automaticamente el dispositivo.

+ Asignar contenedor que debe aplicarse en la adquisicion

Este flujo de trabajo es para contenedores definibles que no puede detectar el
sistema, como, por ejemplo, placas. El contenedor que debe usarse se
especifica cuando se ejecuta la secuencia o la muestra.

» Asignar contenedores que validar

Este flujo de trabajo es para contenedores no definibles que detecta
automaticamente el dispositivo como, por ejemplo, bandejas. Cuando se
ejecuta la secuencia o la muestra, el sistema valida el contenedor
especificado. Si el contenedor fisico no coincide con el especificado, se
cancelara el andlisis. De este modo se asegura el uso del tipo de contenedor
correcto.

* Preparar contenedor no asignado

Este flujo de trabajo es para contenedores llenados por adelantado, pero que
aun no se han insertado en el muestreador. Se asignan a un cajon y se
colocan mas adelante.

El control grafico de ubicaciones de muestras es compatible, por ejemplo, con
los controladores RC.Net de Agilent LC.
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Buenas practicas de laboratorio

ChemsStation se ha desarrollado segun normas de desarrollo y disefio
internacionalmente reconocidas y dispone de varias funciones especificas para
ayudar a los usuarios a trabajar en un entorno regulado. Estas funciones estan
en el area de especificacion de métodos completos y verificacion tal que los
métodos se ajustan al uso previsto y se usan para comprobar el funcionamiento
del sistema y asegurar la trazabilidad, originalidad y calidad de los datos.

Proceso de desarrollo

El certificado de validacion entregado con cada paquete de software documenta
las fases de desarrollo y pruebas del software realizados como parte del proceso
de desarrollo. El proceso de desarrollo estd registrado segun la norma de calidad
ISO 9001.

Especificacion y uso de métodos

+ Meétodos globales: toda la especificacion de los analisis de datos y del
instrumento se guarda en un unico lugar. Los métodos incluyen las
especificaciones individuales de los rangos de los compuestos para
comprobar que los resultados de cuantificacién no se aplican fuera del rango
calibrado.

+ Elregistro histérico de cambios en los métodos permite a los usuarios de un
método validado registrar automaticamente cémo y cuando se modificd un
meétodo. Opcionalmente, los usuarios pueden afiadir al registro historico un
comentario con el motivo de la modificacion. El registro histérico de cambios
se guarda automaticamente como parte del método en formato binario. Para
evitar el acceso no autorizado a los registros, esta protegido por el esquema
de acceso de usuarios, que se describe mas adelante. El registro historico de
cambios se puede ver e imprimir.

+ Encada método se pueden asignar limites por compuesto para varios
parametros de rendimiento cromatograficos o electroferograficos y del
sistema, como se describe en la seccién de cuantificacion del andlisis de
datos. Los resultados que superan los rangos de estos parametros se utilizan
para controlar la ejecucion de secuencias automatizadas, tal y como se
describe en la seccién de automatizacion. Se indican en el informe del
analisis correspondiente.

+ Los informes de rendimiento o idoneidad del sistema (consulte la seccion
Elaboracién de informes en este mismo documento) contienen un analisis
detallado de la calidad de la separacion.

Puede configurar distintos roles y privilegios en OpenLab Shared Services. Los roles

preconfigurados ChemStation Administrator, ChemStation Lab Manager, ChemStation

Analyst y ChemStation Operator sirven como base para los roles de su entorno.
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Solidez de los métodos

Los informes de resumen de secuencias (consulte “Presentacion clasica e
inteligente” en la pagina 183) permiten probar la solidez de los métodos. Con
Classic Reporting, los informes de formato extendido para los criterios
seleccionados por el usuario se envian como diagramas de tendencias que se
pueden utilizar para determinar los limites reales de funcionamiento. Con
Intelligent Reporting, se pueden crear plantillas de informes propias para
informes resumen de secuencias (Sequence Summary Reports), incluyendo
graficos de tendencias con lineas de limite. Estos limites se pueden incorporar al
método para asegurar, mediante el analisis de muestras de control, que el
método esta funcionado segun las especificaciones.

Funcionamiento del sistema

El kit de verificacion de ChemStation, que forma parte del software estandar,
comprueba automaticamente si la instalacion es correctay el funcionamiento de
los componentes de evaluacion de datos del software; para ello, compara los
resultados generados cuando se ejecuta la prueba con los valores conocidos
registrados previamente. El kit de verificacion también permite a los usuarios
definir sus propios ficheros de datos y métodos que seran la base de la prueba.

Trazabilidad, originalidad y calidad de los datos

El Run Time Logbook contiene un registro de transacciones de todo el sistema.
También registra los eventos inusuales (como errores o cambios de parametros
realizados durante un andlisis) asi como las condiciones del instrumento antes y
después de cada anadlisis. Con cada fichero de datos se guarda un extracto
relevante del libro de registro.

También se registran las condiciones reales del instrumento, por ejemplo,
presion, flujo y temperatura, ocurridas durante cada analisis si el instrumento
configurado admite esta posibilidad. Después, estos datos se pueden presentar
graficamente con el cromatograma o electroferograma para mostrar las
condiciones reales del instrumento durante ese andlisis concreto y también se
pueden incluir en el informe.

Los métodos guardados junto con el fichero de datos registran el método real en
el momento del andlisis y permiten realizar posteriormente una reconstruccion
completa de los datos del informe. El método se guarda cuando terminan todas
las fases del andlisis.

Por defecto, todos los informes tienen marcas de hora y numeracion de pagina
trazable (estilo de numeracion pdgina x de y). El usuario puede seleccionar el
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nivel de detalle de cada informe, desde simples informes de resumen hasta
informes detallados completos del sistema.

Los ficheros de registro tipo GLP, especificados como parte de la configuracion
del método, guardan todos los datos originales, incluida informacion de la
muestra, el método de andlisis de datos, las sefiales del cromatégrafo o
electroferdgrafo, las condiciones del instrumento, los resultados de integracion y
cuantificacion, los datos del informe y el libro de registro del andlisis en un
fichero binario protegido por control tipo checksum. Se trata de un formato
binario no editable que garantiza la originalidad de los resultados. El fichero
incluye un esquema de revisiones que indica si los datos se han reprocesado.

En la tabla de secuencias se pueden definir los tipos de muestras de control y
usarse para comprobar automaticamente el rendimiento del instrumento segun
los resultados de la muestra de control de calidad cuando el instrumento
funciona desatendido. Los resultados que estan fuera del rango aceptable
definido por el usuario detendran la ejecucién automatica del instrumento.
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Cromatografia de liquidos preparativa

ChemStation admite la automatizacion de los flujos de trabajo de purificacion y
preparacion. El flujo de trabajo tipico incluye el uso de un colector de fracciones
con agrupacion de fracciones.

a®
. |
s, 0
P .f_ Producto en bruto e informacion de la muestra
s’ PAg
| 4
|
.|
|
v Confirmacion de compuestos diana y exploracion analitica
|
A
- o Purificacion
-
Determinacion de la pureza de las fracciones recogidas
& &9
e Agrupacion y reformateo de fracciones
=
|
Determinacion de pureza de las fracciones agrupadas
O

(V) Archivado o cribado

Determinacion de la pureza de las fracciones recogidas

Para comprobar la pureza de las fracciones recogidas, puede convertirlas en
muestras y agregarlas a una secuencia para la repeticién de la inyeccion. Para
ello, debe crear una lista de fracciones para la repeticion del analisis en el cuadro
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de didlogo Collect fractions for re-injection, al que puede acceder desde la barra
de herramientas Purify de Data Analysis.

‘E Integration é;ﬁ Calibration M Signal @ Spectrum

¢ AllLoaded Signals - 6g|@>\%\kﬂ|ﬁ ool |(5
[ DADT A, Sig=203 4 Ret=off (DemotF raction_collectioniD emaMSAFC D) Collect fractions far re-injection: Instrument 1* =R
mal - E]F | MAGEr M LDIFA3 (SR R G 4R S 1 0 [deflc -
E e
@ & Fanele Localion  Method  Sample Cantainer

B0025 Tube Container 25 4

0=
] 4 m b
f » | o [

Sn_j ,\1 Generate Sequence

202 @ Creats from new sequence template
_) Create from existing sequence template:

10-

U_: r\\ Convert sample locations to parking lot locations

[ Generate Sequence .. ] l Done l [ Help ]

[

En la tabla del cuadro de didlogo puede configurar la lista de fracciones para
generar la secuencia, asi como especificar el método y la ubicacion de la
muestra.

Lista de fracciones Puede afiadir fracciones seleccionandolas en el cromatograma, la
tabla de fracciones o el grafico del contenedor de muestra.

Método En la lista desplegable aparecen todos los métodos almacenados
en el ordenador. Si sumétodo se encuentra en otro instrumento (el
que vaya a utilizar para la repeticion de la inyeccion), puede escribir
el nombre del método en este campo o dejarlo en blanco y hacerlo
mas adelante.

Secuencia Puede crear una nueva secuencia con la opcion Create from new
sequence template. También puede agregar las fracciones a una
secuencia existente con la opcion Create from existing sequence
template.

Ubicacion Si va a transferir el contenedor de muestra a otro instrumento para
repetir la inyeccion de las fracciones, marque la casilla de
verificacién Convert sample locations to parking lot locations.

De esta forma, las ubicaciones se convertiran en ubicaciones de
estacionamiento neutras que podran utilizarse en un inyector
distinto.

En funcion de la configuracion, podra ejecutar la secuencia o volverla a editar en
la seccion Sample List de |a ficha Sample Entry. Para obtener mas informacion,
consulte “Interfaz grafica de introduccion de muestras” en la pagina 81.
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Agrupacion de fracciones

La agrupacion es la coleccion de varias fracciones en el mismo recipiente de
recogida. ChemStation admite diferentes opciones de agrupacion:

+ Inyectar varias veces desde la misma posicion de la muestra y recoger en los
mismos recipientes.

En el cuadro de didlogo Sample Info, elija el nimero de analisis requerido para
la muestra Unica y seleccione una ubicacion inicial de fraccion fija para el
primer analisis.

+ Inyectar desde diferentes posiciones de la muestra, pero recoger en los
MismMos recipientes.

Para configurar el agrupamiento, ajuste la ubicacion inicial del colector de
fracciones para el primer analisis y, en caso necesario, para los siguientes.

Calibracion del retardo del colector de fracciones

Al tiempo que un compuesto necesita para trasladarse del punto de deteccioén
del detector al punto de recogida en el colector de fracciones se le llama retardo
o retraso. Se puede determinar llevando a cabo una calibracion del retardo.

El asistente de calibracion de retardo le guiara a lo largo del proceso de
realizacion y evaluacion de la calibracion del retardo del colector de fracciones.
Puede acceder al asistente desde el menu Instrument, en la vista Method and Run
Control.

En primer lugar, configure y analice el retardo de calibracion usando Perform
Delay Calibration Run. Después evalle los resultados de la calibracion del retardo
usando Evaluate Delay Calibration Data. La calibracion del retardo se resume en el
informe Delay Calibration Summary.

La evaluacioén de los datos le ayuda a resolver el retardo entre el detector(es) de
picos y el médulo(s) de coleccién de fracciones. Los retardos se determinan en
funcién de las sefiales del detector y la sefial del sensor de retardo del colector
de fracciones de un fichero de datos de un analisis de calibracién. Los
voliumenes de retardo se calculan en funcion de la informacion del flujo.

Para obtener mas informacion, consulte la ayuda en linea de ChemStation.
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Estructura de datos de ChemStation

Para fortalecer la asociacion entre los ficheros de datos y los métodos, con
ChemStation B.02.07 se ha introducido el uso de conjuntos de resultados (a los
conjuntos de resultados se les solia llamar contenedores de secuencias):

+ Los datos se guardan con toda la informacion necesaria para el analisis de
datos: copias del fichero de secuencia, de todos los métodos, y, cuando se
trate de Intelligent Reporting, también de las plantillas de informes empleadas
con la secuencia. Los métodos de secuencia pueden modificarse con una
entrada especifica de secuencia y no influyen en el método maestro original.
Por lo tanto, el concepto de conjunto de resultados refuerza la razén de ser de
una secuencia como un conjunto de ficheros de datos y métodos
pertenecientes a la creacion de resultados.

+ Los datos de secuencia no se sobrescriben. Cada adquisicion de secuencia
almacena los ficheros de datos resultantes en su propio conjunto de
resultados con un nombre exclusivo.

+ Enlavista Data Analysis se pueden realizar la revision y el reprocesamiento de
datos por medio de la Navigation Table.

+ Sise usa un sistema central de almacenamiento de datos (OpenLab ECM 3.x,
OpenlLab ECM XTu OpenLab Server), el conjunto completo de resultados
(secuencia/métodos/ficheros de datos/plantillas de informes) se transfiere al
repositorio central como una entidad.

<archivo_datos1>.D
<archivo_datos2>.D { el

<archivo_datos3>.D

%9%;, Método .
2% de secuencia

<nombre_sec>.S
<nombre_sec>.B
<nombre_sec>.log

z . Plantillas
fn,c; de informes
/0; <nombre_plant>.RDL

Conjunto de
resultados

Figura2  Adquisicion de una secuencia
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Los métodos de la carpeta ChemStation\x\methods' sirven como métodos
maestros. No sufren ningln cambio durante las adquisiciones y los analisis de
datos.

De igual forma, las secuencias de la carpeta de documentos publicos
ChemStation\1\sequence sirven de plantillas de secuencia que se pueden utilizar
para reanalizar (pero no reprocesar) una secuencia varias veces.

Las plantillas de informes de la carpeta de documentos publicos ChemStation\
REPSTYLE sirven de punto de partida para que el usuario pueda crear las suyas
propias.

El patrén de almacenamiento de datos varia en funcion de que se estén
adquiriendo los datos de un solo analisis o de datos de secuencia:

1 Al gjecutar una secuencia, se crea automaticamente una nueva carpeta
(result set) con un nombre Unico en el subdirectorio especificado. Cuando se
analiza una sola muestra, el fichero de datos (*.d) se escribe en el
subdirectorio especificado.

2 Cuando se analizan datos de secuencia, la plantilla de secuencia ejecutada
(*.s) y todos los métodos (*.m) utilizados se copian en el conjunto de
resultados. Las copias de los métodos se llaman sequence methods para asi
distinguirlos de los métodos maestros originales. En caso de utilizar
Intelligent Reporting, todas las plantillas de informe utilizadas (*.rdl) se copian
también en el conjunto de resultados.

Todas las tareas asociadas a secuencias (por ejemplo, adquisicion y andlisis
de datos) se efectian sobre las copias de las secuencias y los métodos. Por
tanto, la plantilla de secuencia y los métodos maestros no sufren ningun
cambio, y asi se pueden utilizar en futuras secuencias.

Los cambios realizados en la secuencia durante la adquisicion de esta, por
ejemplo, la adicion de lineas a la tabla de secuencias, se llevan a cabo en la
copia del fichero de secuencias del conjunto de resultados. La plantilla de
secuencia no se modifica.

Del mismo modo, los cambios realizados en el método, como pueden ser las
actualizaciones de la Calibration Table en el caso de andlisis de calibraciones,
se reflejan en los métodos de secuencia, pero no en los métodos maestros.

T x es el nimero de instrumento. La carpeta se ubica de forma predeterminada en los

documentos publicos, pero puede configurarse durante la instalacion.
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Al ejecutar una secuencia, todos los ficheros de datos generados (*.d) se
guardan en la carpeta de datos de la secuencia junto con el fichero de lotes
correspondiente (*.b) y el fichero de registro de la secuencia (*.log).

3 Cada fichero de datos contiene una copia del método empleado para crear el
analisis. Se almacena la informacién siguiente del método:

Para ver los parametros de los métodos originales de cada fichero de
datos, haga clic con el botdn derecho en |a linea de interés en la tabla de
navegacion y, después, seleccione View ACQ Method.

ChemStation le solicita guardar una copia del método completo (RUN.M)
después de cada andlisis (consulte “Save Copy of Method with Data” en la
pagina 68).

Siempre se guarda una copia de los parametros de analisis de datos
(DA.M) (consulte “Save Copy of Method as DA.M with Data (ChemStation
Default)” en la pagina 68).

Secure Workstation

ChemStation Edition se encuentra disponible con una configuracién disefiada
para cumplir los requisitos legales existentes: Secure Workstation for OpenlLab
CDS ChemStation Edition combina una estacion de trabajo ChemStation y la
gestion de contenidos en un unico PC.

Con el fin de cumplir los requisitos de la Parte 11 del Titulo 21 del CFR
estadounidense, Secure Workstation ofrece almacenamiento seguro de datos,
asi como diversos registros de auditoria y libros de registros, como:

» Elregistro de auditoria de métodos.

+ Elregistro de auditoria de resultados.

+ Elregistro de auditoria de secuencias.

Para obtener mas informacion sobre Secure Workstation for OpenLab CDS

ChemStation Edition, consulte la Guia del usuario de Secure Workstation for
Openlab CDS ChemStation Edition.
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Control remoto de instrumentos

Con una configuracion de sistema distribuido, es posible configurar e iniciar
instrumentos ChemStation desde cualquier Panel de control de OpenLab que
esté conectado al servidor de OpenLab Shared Services.

Inicio de instrumentos

Para configurar o iniciar instrumentos, puede utilizar los botones Configurar
instrumento, Iniciar en linea'y Iniciar fuera de linea del Panel de control de
OpenLab. En las configuraciones de estacion de trabajo independiente o en red,
el didlogo de configuracién del instrumento se ejecuta en el PC local. No
obstante, con una configuracion de sistema distribuido, la aplicacion
ChemStation en si se ejecuta en una maquina de Controlador de instrumentos
analiticos (AIC) y el usuario accede a la aplicacién mediante una conexion de
escritorio remoto a la maquina AlC.

Las ventanas de la ChemStation remota se muestran independientemente del
Panel de control de OpenlLab; es posible iniciar un instrumento, cerrar el panel de
control y seguir trabajando con el instrumento. También es posible ejecutar
multiples instancias del Panel de control de OpenLab en un mismo cliente
utilizando diferentes credenciales de acceso. Las diferentes credenciales se
propagaran a los instrumentos que el usuario inicie desde el correspondiente
Panel de control de OpenLab.

Es posible identificar los instrumentos que se estan ejecutando en una maquina
AIC remota por medio del titulo de la ventana, que contiene tanto el nombre del
instrumento como el nombre de la AIC.

Desconexion de sesion

Los instrumentos que funcionan con un controlador AIC son independientes del
cliente desde el que se abra la conexion de Escritorio remoto. Si el cliente se
desconecta, por ejemplo, debido a un fallo de red, las secuencias que se estén
ejecutando en el instrumento proseguiran sin que eso las afecte. Para recuperar
el control de la sesion del instrumento una vez resuelto el problema con la red,
basta con hacer clic nuevamente en el boton Iniciar en linea o Iniciar fuera de
linea.

Para desconectarse por iniciativa propia, haga clic en el boton Close o siga la ruta
File> Exit. El cuadro de dialogo Close incluye un boton Disconnect adicional. Al
desconectarse, cortara la conexion de Escritorio remoto pero el instrumento
seguira funcionando.
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Puede desconectar la conexion de Escritorio remoto durante la ejecucion de una
secuencia.

Para volver a conectarse a esa sesion del instrumento, simplemente haga clic de
nuevo en el botdn Iniciar en linea o Iniciar fuera de linea del panel de control de
Openlab. Puede efectuar la reconexion desde cualquier panel de control de
Openlab conectado a Servicios compartidos del servidor de OpenLab.

Si hace clic en Iniciar fuera de linea para reconectarse a un instrumento en linea o
viceversa, se abriran dos ventanas de instrumento: una para el instrumento en
linea y otra para el instrumento fuera de linea.

Toma de control de sesion

Puede tomar el control de una sesion existente haciendo clic en el botén Iniciar
en linea o Iniciar fuera de linea del OpenLab Control Panel en un PC diferente:

+ Sihainiciado un instrumento desde el Panel de control de OpenLab de un
primer PC y seguidamente accede a un Panel de control de OpenLab de un
segundo PC con las mismas credenciales de usuario e inicia desde alli el
mismo instrumento, estara simplemente tomando el control de la sesion
existente y podra proseguir desde el segundo PC cualquier cosa que haya
iniciado en el primero.

No se muestra ninguna advertencia si el nuevo usuario y el usuario previo tienen
las mismas credenciales.

+ Siotro usuario ha iniciado el instrumento desde el Panel de control de
Openlab de un PC diferente y usted dispone de los privilegios necesarios,
también podra tomar el control de esa sesion. Debe tener el privilegio Take
over ChemStation Remote Session y, si el otro usuario ha bloqueado en privado
la ChemStation, también debe tener el privilegio Break Session Lock. Para
obtener mas informacion sobre la gestiéon de usuarios, los privilegios o la
configuracion del blogueo de sesion, consulte la Guia de configuracion de
OpenlLab CDS ChemStation Edition (CDS_CS_configure.pdf).
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El estado de blogueo actual de un instrumento o sesién lo muestra un icono a
la izquierda del nombre de usuario en el campo used by del panel Instrument y
de la columna used by de |a tabla Instruments:

%} El instrumento/la sesion esta en uso por otro usuario; no tome el control.

EI El instrumento/la sesion tiene un bloqueo privado; no tome el control.
|

r Elinstrumento/la sesion tiene un bloqueo no privado o estéa desconectado; esta disponible
para que otro usuario tome el control.

Sitoma el control de la sesion, el otro usuario recibe un mensaje informandole de
qué usuario ha tomado el control de la sesion.

El informe muestra tanto al Acquisition Operator que ha iniciado sesién como
usuario actual como al Sample Operator que ha enviado la muestra individual o la
secuencia a la cola de analisis.

Los instrumentos en linea y fuera de linea se incluyen en la misma sesion y, por
tanto, se transfieren siempre de manera conjunta. Si en una sesién hay iniciados
un instrumento en linea y un instrumento fuera de linea, la toma de control
transfiere el control de ambos instrumentos con independencia de si se ha
hecho clic en el botdn Iniciar en linea o Iniciar fuera de linea. Si hace clic en Iniciar
fuera de linea y la sesion incluye solamente un instrumento en linea, o viceversa,
obtendra dos ventanas de instrumento: una para el instrumento en linea y otra
para el instrumento fuera de linea.

Apagado forzado

Para apagar los instrumentos que no responden y que ya no se van a volver a
utilizar, puede hacer clic con el boton derecho sobre el instrumento en el Panel de
control de Openlab, y seleccionar Force Shutdown en el Panel de control del
cliente CDS.

Debera tener privilegios de Instrument Administration para poder utilizar esta
funcion.

Si se fuerza el apagado, el estado del instrumento no se actualizara
inmediatamente, lo que ocasiona una visualizacién inconsistente del estado
temporal hasta que el estado se reinicie automaticamente a "no iniciado’. Se
recomienda que espere como minimo dos minutos antes de iniciar una nueva
sesion en ChemsStation.
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Definicion de método 46
Metodos maestros 46

Metodos de secuencia 46
Métodos de fichero de datos 47

Partes de un método 48
Creacion de métodos 50

Edicion de métodos 51

Partes editables del método 51

Estructura del directorio de metodos 52

Edicion de métodos en el modo enlinea 53
Edicion de métodos en el modo fueradelinea 54

Administracion de métodos 55

Arbol de métodos en ChemStation Explorer 55

Visualizacion del metodo de adquisicion 56

Actualizacion de los parametros de DA en el método maestro 58
Actualizacion de métodos 59

Almacenamiento de un método como nuevo método maestro 61

¢Queé sucede cuando se ejecuta un método? 62

Resumen del funcionamiento del metodo 62

Macro o comando de ejecucion previa(Lista de control del analisis) 64
Data Acquisition (Run Time Checklist) 65

Data Analysis (Run Time Checklist) 65

Update Custom Fields Values 66

Customized Data Analysis 67/

Save GLP Data 67/

Postrun Command or Macro 68

Save Copy of Method with Data 68

Save Copy of Method as DA.M with Data (ChemStation Default) 68

Los métodos son una parte fundamental de ChemStation. En este capitulo se
explican estos conceptos de forma detallada.
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Definicion de méetodo

Un método comprende todos los parametros para la adquisicion y el analisis de
datos, ademas de tareas previas y posteriores al analisis, para una muestra
determinada, si son necesarios.

Los ficheros de métodos disponibles (*.m) se pueden ver en ChemStation
Explorer. Para navegar facil y rapidamente, se pueden afiadir ubicaciones de
métodos adicionales al arbol de seleccion de ChemStation Explorer con la ficha
Paths del cuadro de didlogo Preferences.

Existen distintos tipos de métodos. Dependiendo de la ubicacion de
almacenamiento, los métodos se pueden emplear como métodos maestros
(como referencia dentro del conjunto de resultados de una secuencia) o como
registro actual de los ajustes empleados durante la adquisicion de datos.

Métodos maestros

Son métodos almacenados en el disco duro del ordenador. Los métodos
almacenados tienen un nombre compuesto por hasta cuarenta caracteres
alfanuméricos seguidos de la extension .M. Los directorios de los métodos
maestros se configuran en Preferences (véase “Seleccion de rutas” en la
pdgina 70).

El método maestro se guarda en un subdirectorio de métodos, disponible en el
nodo Methods del ChemStation Explorer, y no esta asociado directamente a
ningun conjunto de resultados.

Métodos de secuencia

Cuando se ejecuta una secuencia, se almacenan copias de todos los métodos
maestros utilizados en el conjunto de resultados junto con los ficheros de datos
de secuencia. Estos métodos estan directamente vinculados a la secuencia y
también se usan cuando se reprocesa la secuencia. Con la configuracion
predeterminada, los cambios realizados en estos métodos no se propagan
automaticamente a los métodos maestros. Los cambios entran en vigor en
cuanto empieza a analizarse la secuencia o esta sigue después de una pausa.
Los cambios se propagan también a los métodos de ficheros de datos (DA.M)
cuando se reprocesa la secuencia y cuando se elabora cualquier informe.
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Métodos de fichero de datos

Con los ficheros de datos se guarda una copia de los parametros de analisis de
datos como método del fichero de datos DA.M. El método de fichero de datos
DA.M se actualiza automaticamente después de cada generacion de resultados
(adquisicion de datos, recélculo o generacion de informes). También lo carga
ChemStation al recalcular resultados en el modo de Ultimos resultados (véase
“Modo de Ultimos resultados” en la pagina 150).

Si utiliza la opcion Save method with Data de |a lista de control de andlisis, el
método se almacenard ademas como run.m en el fichero de datos.

En el explorador de ChemStation, se puede cargar facilmente un método
maestro o un método de secuencia haciendo doble clic sobre el método.
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Partes de un metodo

Los métodos se identifican mediante un nombre de hasta cuarenta caracteres
alfanumeéricos. El nombre del fichero siempre tiene la extension .M que lo
identifica como método. Los métodos se guardan como directorios que
contienen ficheros individuales relacionados con los componentes del método.
Cada método esta compuesto por cuatro componentes:

* Method Information.

+ Instrument Control.

+ Data Analysis.

* Run Time Checklist.

Method Information

Esta seccion se utiliza para definir informacion descriptiva acerca del método.

Instrument Control

Define los parametros que controlan el instrumento o sus componentes. Con un
instrumento LC, los parametros (composicion de la fase mévil, velocidad de flujo,
volumen de inyeccion, longitud de onda del detector, etc.) controlan la bomba, el
inyector y el detector. Con un instrumento GC, los parametros (temperatura del
inyector, presion del inyector, ajuste del flujo de la columna empaquetada, etc.)
controlan el instrumento.

Data Analysis

Define los paréametros que controlan el procesamiento de los datos.
+ Signal Details

Define las sefiales y sus propiedades usadas para evaluacion de datos.
* Integration Events

Define los eventos programados que tendran lugar en tiempos de retencion o
migracion especificos en un cromatograma o electroferograma. Estos
eventos programados se pueden usar para cambiar la manera en que se
integra una sefal.

« Peak Identification

Define los parametros del procesado de datos asociados a la identificacion
de picos en el cromatograma o electroferograma.
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Peak Quantification

Define los parametros de procesado de datos que afectan a los célculos de
cuantificacion, los cuales determinan la cantidad o concentracién del
componente de la muestra correspondiente a cada pico.

Calibration and Recalibration

Define los pardmetros de procesado de datos que afectan a la calibraciony la
frecuencia con que esta se realiza.

Custom Fields

Define las propiedades de campos personalizados relativos a la muestra o
compuestos disponibles para el método. Estos campos permiten afiadir
informacion personalizada a una muestra o compuesto en una muestra.

Report

Con Classic Reporting: define el formato del informe que se imprime después
de un analisis.

Con Intelligent Reporting: especifica la plantilla de informes empleada para
generar el informe después de un andlisis.

Run Time Checklist

Define qué partes de un método se ejecutan al aplicar el método.

La Run Time Checklist se usa para:

Adquirir, guardar y procesar datos para crear un informe.
Ejecutar solamente una parte del método.

Adquirir y guardar datos sin analizarlos.

Volver a analizar los ficheros de datos existentes.

Utilizar sus propios comandos para el analisis de datos y el procesamiento
previo y posterior al andlisis.

Guardar el resultado del analisis en un registro con fines de buenas practicas
de laboratorio.

Guardar su método junto con los datos.

Para obtener mds informacion sobre los comandos personalizados y como
configurarlos, consulte “Uso de comandos o macros personalizados en
ChemStation” en la pagina 26.
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Creacion de metodos

La creacion de un nuevo método implica siempre modificar un método maestro
0 un método de secuencia y guardar las modificaciones. Se puede sobrescribir
un método existente o bien guardar un método como un nuevo método maestro.
Tenga en cuenta que cuando se modifica un método, la versién del disco
permanece sin cambios hasta que se guardan.

Hay varias maneras de crear un método. Se puede crear un método para realizar
una o todas las partes de un andlisis. Por ejemplo, se puede crear un método
para realizar solamente la adquisicion de datos. Cuando esté listo para analizar
los datos y generar un informe, puede modificar el método para que realice estas
tareas de procesamiento de datos.

No elimine el método predeterminado (DEF_LC.M, DEF_CE.M o DEF_GC.M).
Estos ficheros de métodos se utilizan como plantillas para crear nuevos
métodos.
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Edicion de metodos

Para editar un método se puede usar la opcion Editar el método entero del menu
Método. Se le guiara por todos los cuadros de didlogo del método y, al final,
podra guardarlo. Este proceso se muestra a continuacion:

Método en disco
|
v
Cargar método
I
| /

El método se carga en m{?moria y se convierte en el método actual

Seleccione "Editar el método entero” en el meni Método
|
v

v
Editar método

. Guardarimétodo [como]
Guardar con nombre nuevo Guardar con nombre nuevo
i
Se crea un método nuevo Sobrescribe el método actual
en el disco

Figura3  Edicion de método

Partes editables del método

Cada método esta compuesto por cuatro componentes que se pueden editar por
separado.

Algunos de los siguientes apartados hacen referencia a cuadros de didlogoy
otros son descripciones generales.
« La seccion Method Information contiene:

Un texto que describe el método.
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+ Instrument Control depende de la configuracion y puede contener, por
ejemplo:

Parametros del horno.
Parametros del inyector.
Parametros del detector.
+ La seccion Data Analysis contiene:
Detalles de las sefiales.
Parametros de integracion.
Parametros de cuantificacion.
Parametros de calibracion.
Parametros de configuracion de campos personalizados.
Parametros de informes.
* Run Time Checklist contiene:
Las partes del método que se ejecutaran.

Estructura del directorio de métodos

Carpetas

Un método esta compuesto por un grupo de ficheros almacenados en el
directorio de método (*.M). Como opcién predeterminada, los métodos maestros
se almacenan en el directorio de métodos del instrumento. Este directorio est3,
por ejemplo, en la carpeta de documentos publicos C:\Users\Public\Documents\

“« n

ChemStation\xX\METHODS, donde “X" es el nimero de instrumento.

La ruta del instrumento se puede definir durante la instalacion. Se pueden afiadir
rutas adicionales para métodos maestros usando los ajustes de preferencias.

Utilice el menu File> Open Windows Explorer... de ChemStation para abrir el
directorio de datos del instrumento (por ejemplo, C:\Users\Public\Documents\
ChemStation\1). También puede usar el acceso directo Instrument Data del menu
Inicio.

Los métodos de secuencia se guardan en el conjunto de resultados, y los
métodos de fichero de datos se guardan como DA.M en el subdirectorio de
ficheros de datos.
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Ficheros

Los ficheros de método con la extension .MTH contienen conjuntos de
parametros y tienen el formato UNICODE. El fichero INFO.MTH contiene los
parametros de control de métodos.

Los ficheros de métodos que contienen parametros del instrumento tienen el
nombre del modulo analitico correspondiente. Por ejemplo:

Tabla 4 Ejemplos de ficheros de métodos

HPCE1.MTH Contiene el método de adquisicién para la electroforesis capilar.

ADC1.MTH Contiene el método de adquisicion de Agilent 35900. Si se
configuran dos instrumentos idénticos, los ficheros de método se
denominan ADC1.MTH, ADC2.MTH.

DAMETHOD.REG Para evaluacion de datos.

LALS1T.REG Contiene pardmetros para el inyector automatico Agilent Serie
1100/1200 cuando se configura un sistema LC modular clasico.
Los ficheros de método de los demas modulos Agilent Serie
1100/1200 siguen la misma convencion Lxxx1.reg, donde xxx es el
acronimo del modulo.

AgilentSamplerDriver1.Rapid-  Contiene parametros para el inyector automatico Agilent Serie

Control.xxx.xml 1100/1200 cuando se configura un sistema LC modular. Hay
disponibles varios ficheros .xml para las diversas partes de los
pardmetros (esto queda indicado por la parte xxx del nombre del
fichero). También hay disponibles ficheros .xml similares para los
demas maodulos.

Edicion de métodos en el modo en linea

Cuando una ChemStation en linea esta inactiva, es posible editar todas las partes
de un método de secuencia. Cuando se esta ejecutando una secuencia, se
pueden editar todos los parametros de adquisicion y algunos de los parametros
de andlisis de datos, tales como los ajustes incluidos en Specify Report.

Los cambios se guardan y entran en vigor de inmediato en el andlisis actual y en
todas las lineas de secuencia siguientes que incluyan el mismo método. Esto
implica que también se pueda cambiar el método durante una pausa en una
secuencia o en una secuencia parcial.
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Edicion de métodos en el modo fuera de linea

Puede editar un método de secuencia en una estacion de trabajo ChemStation
fuera de linea al tiempo que ese mismo método se utiliza para un analisis en una
estacion de trabajo ChemStation en linea. En ese escenario, se puede editar la
parte de andlisis de datos en la sesion fuera de linea. Una vez que se guarden los
cambios en la sesion fuera de linea, los ajustes de andlisis de datos (DA)
modificados se emplearan para el siguiente analisis de datos del andlisis de la
secuencia actual en la sesion en linea.

Las actualizaciones de métodos relativas a la calibracion no se tendran en
cuenta. Tampoco se combinaran las entradas del historial; es decir, si un método
se esta ejecutando en una sesion en linea y se cambia tanto en la sesion en linea
como fuera de linea, el registro de auditoria del método contendra solamente los
cambios efectuados en la estacion de trabajo ChemStation fuera de linea.

Si el mismo método maestro se carga en la estacion de trabajo ChemStation en
linea y fuera de linea para un mismo instrumento, solamente se podra editar el
método en la estacion de trabajo ChemStation en linea.
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Administracion de metodos

Arbol de métodos en ChemStation Explorer

El arbol de métodos en el ChemStation Explorer se divide en dos partes. La parte
superior muestra los métodos contenidos (Sequence Methods) en el conjunto de
resultados cargado en ese momento. La parte inferior muestra los métodos en
los directorios de métodos maestros (Master Methods), que se configuran en el
cuadro de didlogo Preferences.

Sequence Methods

E-aa# C:\Users\Public\Doc...ta\DemolLC_Demol
L) LC_Demo.M

»

Master Methods

=2 C:\Users'\Public\Documents\Chemst. ..
(] Batch.M

-] def LC.M

-] DemoCall.M

-] DemoCal2.M

-{)) DGALSTst.M

-[)) DGCalAs.M

-] DGCaloQLM

-[)) DGCaloQ2.M

-] DGCaloQ3.M

-] DGCalog4.M

-[)) DGCalogQ5.M

-[)) DGCalogs.M

-{)) DGCalPs.M

[} DGCHPTst.M

-[)) DGCPTest.M 18

m

Data| Methods

El método cargado en ese momento aparece siempre en negrita.
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Se pueden copiar con toda facilidad métodos maestros en métodos de
secuencia arrastrandolos y soltandolos. Se copiara todo el método (parémetros
de DAy pardmetros de ACQ) en el conjunto de resultados.

Visualizacion del método de adquisicién

Puede acceder al Visor del método de adquisicion mediante el menu Instrument>
Acquisition Method Viewer... de |la vista Method and Run Control. El Visor del
meétodo de adquisicion se encuentra disponible tanto en la sesion en linea como
fuera de linea de ChemStation.

Con el Visor del método de adquisicion, puede comprobar los parametros de
adquisicion almacenados en un método, independientemente de la
configuracion del instrumento actual. El cuadro de didlogo muestra la
configuracion del instrumento en el momento en el que el método se ha
guardado en ChemStation. Los parametros del andlisis de datos no se muestran
en este visor. El Visor del método de adquisicion no permite que el usuario realice
ningun cambio en el método de ChemStation cargado.

El Visor del método de adquisicion muestra la configuracion del método en el
modo de solo lectura. No ofrece las funciones para editar y guardar los métodos.

-
J Acquisition Method Viewer
@ Change Root... (] View Method ~

{3 Demo

{0 Batch M

) def_LCM
) DemoCall.M
) DemoCal2M
() DGALSTstM
() DGCAlAS M
) DGCAI0Q1M
) DGCAI0Q2M
{)) DGCalOQ3.M
{)) DGCaloQ4.M
{)) DGCalOQ5.M
() DGCAI0QEM
{)) DGCalPS.M
() DGCHPTstM
() DGCPTest M
() DGFLDTstM
{)) DGLeakT.M
{)) DGNoise.M
() DGNPTest.M

{) Isocra.M
{Y) IsoPlot.M
) LoadTest.M
) MuttiSig.M

(=-Ga# C:\Users\Public\Documents\Chem!

o

< 0

»

S;;H\Methoc -

m

Method: Infinity-Checkout.M |, Injection Source: HipAls
&7 1290 Infinity DAD | af® 1290 Infirity TCC | <@ 1290 infinity ALS | <2 1290 Infinity ALS Injector Program | £ 1290 infinity BinPump { 3 ’

1290 Infinity DAD (G4212A)

A Advanced

= EoR 5
(7]

m

m

Close

Loaded Method: C:\Users\Public\Documents\ChemStation\1\Methods\Infinity-Checkout.M @ Help l [

Figura 4

Cuadro de dialogo Acquisition Method Viewer
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1 Navegador de métodos
2 Barra de herramientas
3 Fichas del modulo (muestra la configuracion del método, la configuracion de

pretratamiento en un control de fichas para todos los modulos encontrados en la
configuracién del instrumento utilizado).

4 Area del visor de métodos
5 Nombre del método, Informacion de la fuente de inyeccion
6 Barra de estado

En el navegador de métodos (1), la ruta de métodos favorita se muestra de modo

predeterminado. Haga clic en Change Root... en la barra de herramientas para
seleccionar un directorio diferente.

La barra de herramientas (2) ofrece las opciones de View Method siguientes:

+ View with Original Configuration...: carga la configuracion tal y como esta
guardada en el método del instrumento.

+ View with Instrument Configuration...: aplica el método guardado a la
configuracion del instrumento actual. Esta opcién se encuentra disponible
solo para instrumentos en linea. El método guardado puede que no sea
compatible con la configuracién del instrumento actual. Si es posible, |a
configuracion se adaptara automaticamente; de lo contrario, puede
comprobar la informacién en el cuadro de dialogo Method Resolution Info.
Este cuadro de dialogo muestra la lista de incoherencias y las diferencias
entre el método resuelto y no resuelto.
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Method Resolution Info @

List of Inconsistencies:

Xml schema wersion mismatch (xml wersion: 1.0.3, expected wersion: 1.0.5) -
Upgrade from xml schema wersion 1.0.3 to wversion 1.0.4

Upgrade from xml schema wersion 1.0.4 to version 1.0.5

Use Solwvent Types 1is set but not supported in current conficguration

Parameters for Stroke Mode are set, but not supported in current configuration.
Parameters for Compressibility B are set, but not supported in current configquration.
Paramerers for Primary Channel are not set.

Parameters for Max. Flow Ramp Dowm are set, but not supported in current configquration.
Parameters for Expected Mixer are set, but not supported in current conficuration.
Parameters for Channell Solwent are set, but not supported in current configuration.

Davama Fove far Charmal? Salmant ava oa £ FmE vt ovmerrad S enrrant ceefd et o

m

List of Changes:

Operation Change Description o
Changed e
Deleted Deleted Stroke Mode with value Synchionized
Deleted Deleted Compressibility Made B with walue Comprassibility Value Set
Deleted Deleted Compressibility B with value 75 10e-6/bar E
Changed Changed Salvent Composition from Channel &, Used: Yes, Percentage: 50, Selected: Ch. 1. Mame: . Tvpe: Agueous to Channel 4, U...
Changed Changed Solvent Composition from Channel B, Used: Yes, Percentage: B0, Selected: Ch. 1, Mame: , Type: Organic to Channel B, Us...
Changed Changed High Pressure Limit from 1200.00 bar ta 600.00 bar
Added Added Primary Channel with value Automatic =
Deleted Deleted Max. Flow R amp Down with walue 10.000 mLAmiré 8

Figura5  Cuadro de didlogo Method Resolution Info

Actualizacién de los parametros de DA en el método
maestro

La opcién Update Master Method esta disponible en el menu Method y en el menu
contextual del método de secuencia en el explorador de ChemStation. La
disponibilidad y el comportamiento exacto de esta funcién depende del modo
seleccionado. En todos los casos, esta funcién actualizara los pardmetros de
analisis de datos del método de destino.

Es importante tener en cuenta que esta funciéon solamente actualiza parametros
de analisis de datos del método de destino y que sobrescribe todos los
parametros de analisis de datos.

Actualizacion de un método maestro en el modo de reprocesar o
recalcular

En este modo, el comando Update Master Method solamente se encuentra activo
para los métodos de secuencia de un conjunto de resultados. Se puede
actualizar el método maestro al que se remitio el usuario cuando creé la
secuencia. La condicion previa es que el método maestro esté todavia presente
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en el directorio de métodos maestros (el método maestro debe tener el mismo
nombre que el método de la secuencia).

También se pueden configurar los parametros de la secuencia para que ejecuten
automaticamente esta funcion durante cada adquisicion o reprocesamiento de
secuencias. Para obtener mas informacion, véase “Administracion de

meétodos” en la pagina 55.

Actualizacion de un metodo maestro en el modo de Ultimos resultados

En este modo, el comando Update Master Method se encuentra activo tanto para
las muestras de secuencias como para las muestras individuales. Puede
transferir los parametros del andlisis de datos actual al método maestro que se
utilizé por ultima vez para realizar el analisis de datos. Este método se muestra
en la columna Analysis Method de |a tabla de navegacion.

Este comando se encuentra disponible en las condiciones siguientes:

+ Elfichero del método existe en la ubicacion determinada (es decir, el nombre
y la ruta completa deben coincidir).

« Paralas secuencias: el analisis de la secuencia se ha analizado manualmente
con un método maestro (no con el método de la secuencia).

Actualizacion de cualguier método maestro en el modo de Ultimos
resultados

En el modo de ultimos resultados, puede transferir los parametros del andlisis de
datos a cualquier método maestro, independientemente del método maestro
relacionado con el andlisis de la secuencia o andlisis individual actual. Para
actualizar cualquier método maestro, seleccione Menu> Update any Master
Method ... y seleccione un método del cuadro de didlogo Choose Master Method
to update. Los parametros del andlisis de datos se copiaran al método maestro
seleccionado.

Actualizacion de métodos

Con el cuadro de didlogo Update Methods (véase figura siguiente) se pueden
copiar métodos del directorio de métodos maestros al conjunto de resultados y
viceversa. En ambos casos, se copia el método completo (pardmetros de DAy
de ACQ).

Se puede abrir el cuadro de didlogo desde el menu Method> Update Methods... 0
desde el menu contextual del método de la secuencia en el explorador de
ChemStation. Esta funcion se encuentra disponible para los conjuntos de
resultados en los modos de recalcular y reprocesar.
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Update Methods
Master Methods @ Sequence Methods @
Method Last saved |« Method Last saved
-{{) DGCalPS 4/6/2004 6:16:49 PM -}4a#C:\Users\Public\Documents\ChemStation\1\Data\l
~{{) DGCHPTst 1/14/2005 11:17:51 AM UJ [RILC_Demo 1/28/2014 10:55:46 AM
u DGCPTest 4/6/2004 6:16:57 PM
-{{{) DGFLDTst 4/6/2004 6:17:09 PM
u DGLeakT 4/6/2004 6:17:20 PM
~{{) DGNoise 4/6/2004 6:17:29 PM
Lu DGNPTest 4/6/2004 6:17:36 PM
~{{) DGTHMTst 1/31/2006 10:09:38 AM
Lu DGVWDDC 4/6/2004 6:17:53 PM
() Infinity-Checkout 8/31/2009 1:33:10 PM
() Isocra 2/27/2006 5:29:26 PM
~{{) IsoPlot 4/6/2004 6:18:18 PM @
~{{) LoadTest 4/6/2004 6:18:31 PM
() MultiSig 4/6/2004 6:18:42 PM
LL] Purity 4/6/2004 6:18:49 PM
~{{) RRLC-LowDelay 2/27/2006 5:06:24PM
LL] RRLC-StdDelay 2/27/2006 4:45:49 PM
~{{{) SysPerf 4/6/2004 6:18:57 PM
LL] SysSuit 4/6/2004 6:19:11PM
-t_dDemo
| DemoADC 10/28/2005 2:31:55 PM
DemoAFC 11/2/2005 4:06:33 PM
L]j DemoFLD 10/28/2005 2:34:05PM
DemoVWD 10/28/2005 2:34:37 PM
ESTD 10/13/2005 4:28:57 PM
ISTD 10/17/2005 3:55:03 PM
LJJ Spec80HZ 10/28/2005 2:34:50 PM
C:\Users\Public\Documents\ChemStation\1\Methods\Demo
[F] Show only common methods
Figura6  Cuadro de didlogo Update Methods
1 A la izquierda, vera los métodos de todos los directorios de métodos maestros (segun se
hubieran configurado en Preferencias).
2 A la derecha, vera los métodos del conjunto de resultados cargado en ese momento.
3 De cada método puede ver la fecha en que se guardd por Ultima vez. El mensaje emergente

de la fecha muestra la ultima entrada en el historial del método.

maestros.

Los métodos se pueden guardar también en subdirectorios del directorio de métodos

5 Los métodos de solo lectura tienen un prefijo [R]. El método de secuencia cargado en ese
momento aparece en cursiva.

6 Los métodos comunes al conjunto de resultados de la secuencia y el almacén de métodos
maestros aparece en negrita. Los métodos se corresponden solamente por el nombre; si hay
un nombre de método presente en mas de un almacén, cada una de las instancias se consid-
erara comun.

7 Se pueden copiar métodos entre un almacén de métodos maestros y el conjunto de
resultados de secuencia arrastrandolos y soltandolos, o usando las teclas <y >. No se
pueden sobrescribir métodos marcados como de solo lectura.
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Almacenamiento de un método como nuevo método
maestro

Se pueden guardar los parametros del analisis de datos desde el DA.M como un
nuevo método maestro. Sin embargo, el DA.M no contiene los parametros de
adquisicion. Para suministrar un conjunto valido de parametros de adquisicion
para el nuevo método maestro, debera seleccionar otro método como plantilla
para los pardmetros de adquisicion (véase la figura siguiente). El nuevo método
maestro contendra sus parametros del andlisis de datos actual del DA.My los
parametros de adquisicion del método de plantilla seleccionado. El nuevo
meétodo se creara en la carpeta en la que esta ubicado el método de la plantilla de

adquisicion.
Save bs Mewr Master Method
Enter new master method name:
Acqusition Template Method:
Method Last saved o
- afC:\Chem32', 1\ METHODS
-] BATCH 4/6/2004 6:10:00 FM
-0 [RICEF LT 1/1/1970 1:00:00 AM
-~ L) DEMOCALL 416(2004 6:11:09 PR
- ) DEMOCALZ 416/2004 6:11:19 PM
-] DGEALSTST /62004 6:15:20 FM
-] DGCALAS 4/6/2004 6:15:43 FM
1] DGCALOOL 4f&/2004 6:16:00 PM
-] DGCALOGZ 416(2004 6:16:11 PM
-] DGCALOGS 4/6/2004 6:16: 18 PM
-] DRCALOGY /62004 6:16:26 FM
-] DRCALOGS 4/6/2004 6:16:33 FM
1) DGCALOGE {62004 6:16:40 PM
-~ ) DGCALPS 41612004 6:16:49 PM
- [) DGCHPTST 1/14/2005 11:17:51 AM
-] DGCPTEST 4162004 6:16:57 FM
-] DGFLDTST 4/6/2004 6:17:09 FM
{1 DGLEAKT {62004 6:17:20 PM
- ) DGNOISE 416(2004 6:17:29 PM
-~ L) DGNPTEST 416/2004 6:17:36 PM
-] DETHMTST 1/31/2006 10:09:35 AM
-] DEVWDDC /62004 6:17:53 FM
L0 INFINITY-CHECKOUT /312009 1:33:10 PM
C:\Chem32) 1 {METHODS!, o
[ QK l l Cancel I l Help I

Figura7  Cuadro de didlogo Save as New Master Method
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¢ Que sucede cuando se gjecuta un metodo?

El cuadro de didlogo Run Time Checklist especifica las partes del método que se
van a ejecutar al iniciar un analisis.

En él hay las siguientes partes:

*  Pre-Run Command or Macro.

+ Data Acquisition.

+ Standard Data Analysis.

+ Analysis Method for Second Signal (GC solamente).

+ Update Custom Fields Values,

+ Customized Data Analysis.

+ Save GLP data.

+ Post-Run Command or Macro.

+ Save Copy of Method With Data (RUN.M).

Cuando se realiza un analisis, se ejecutan las partes del método especificadas en
el cuadro de didlogo Run Time Checklist. Use el menu Method> Run Time

Checklist... para visualizar o editar las partes correspondientes de la lista de
control del tiempo de analisis.

Para obtener mas informacion sobre los comandos y cémo configurarlos,
consulte “Uso de comandos o macros personalizados en ChemStation” en la
pagina 26.

Resumen del funcionamiento del método

La siguiente lista muestra el flujo de funcionamiento del método cuando se
seleccionan todas las partes de |a lista de control de andlisis.

1 Prerun Command Macro

Lleva a cabo una tarea antes de comenzar el analisis.
2 Data Acquisition

Se lleva a cabo el programa del inyector.

Se inyecta la muestra.
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Se adquieren los datos primarios.
Se guardan los datos.

Almacenamiento de los parametros de adquisicion de datos en el archivo
ACQ.TXT.

3 Opcional (en funcion de lo especificado en la lista de control del andlisis):
Save Copy of Method with Data como RUN.M.

4 Data Analysis (Process Data)
Se carga el archivo de datos.
Se integra el archivo de datos.
Se identifica y cuantifica el pico.
Se busca en la biblioteca de espectros, si esa opcién esta disponible.
Se comprueba la pureza del pico, si esa opcion esta disponible.
Se guarda una copia del método (DA.M).

Se imprimen informes (después de actualizar valores de campos
personalizados, si esta seleccionado).

5 Update Custom Fields Values

Ejecuta las macros para actualizar los valores de los campos personalizados
antes de que se impriman los informes.

6 Customized Data Analysis

Ejecuta las macros una vez impresos los informes.
7 Save GLP Data

Se guarda el registro binario GLPSave.Reg.
8 Postrun Command Macro

Lleva a cabo una tarea después de terminar el analisis; por ejemplo, generar
un informe personalizado.
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Guardar RUN.M  Guardar DA.M

Inyeccion (opcional) (opcion predeterminada con la
generacion de informes)

Estado de ChemStation

Macro posterior al analisis

>

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, ~
. S
Evaluacion de datos 8
___________________________ 8
Inyeccion y funcionamiento 3
del instrumento ¢+ | | L 8
Cierre del archivo g
. . de datos primarios =
Macro previaalandlisis 4 """ | |
Fase previa e J
al analisis Método de analisis iniciado desde el ment de ChemStation
Tiempo

Figura8  Funcionamiento del método

La figura siguiente muestra una descripcion general del estado de ChemStation
durante el funcionamiento del método con todas las partes de |a lista de control

del analisis seleccionadas.

Macro o comando de ejecucion previa(Lista de

control del andlisis)

Si se especifica una macro o un comando de ejecucion previa, se ejecuta antes
de iniciar el analisis. Este componente se utiliza normalmente para personalizar

el sistema con otros paquetes de software.
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Data Acquisition (Run Time Checklist)

Todos los parametros se configuran con las condiciones iniciales
establecidas en el método actual.

Si estd especificado, se ejecuta el programa de inyeccion y se realiza la
inyeccion desde el vial definido en ese momento.

La pantalla muestra el progreso del andlisis, incluida informacion
cromatografica o electroferogréfica, y datos espectrales, si los hubiera.

Los datos se adquieren y se guardan en un fichero de datos.

Una vez finalizada la adquisicion de datos, los pardametros de adquisicién del
método ejecutado en ese momento se guardan por defecto en un fichero de
datos de nombre ACQ.txt.

Data Analysis (Run Time Checklist)

Cuando llega el momento de parar (stop time), el andlisis termina y todos los
datos primarios se guardan en el disco duro del ordenador. La parte de Data
Analysis del software se inicia cuando se han guardado todos los datos
primarios.

Integration

Los objetos del cromatograma o electroferograma de la sefial se integran
segun se indica en el cuadro de didlogo Integration Events.

Se determinan el inicio y el maximo del pico, el tiempo de retencion o
migracion y el final del pico.

Se definen lineas base debajo de cada pico para determinar la altura y el area
final del pico.

Los resultados de la integracion se incluyen en la lista Integration Results.

Identificacion de picos y cuantificacion (Peak Identification and
Quantification)

Utilizando los tiempos de retencion o migracion y los picos cualificadores
opcionales, el software identifica los picos mediante referencias cruzadas
con compuestos conocidos, definidos en la Calibration Table.

Mediante la altura o el drea de los picos, el software calcula la cantidad de
cada componente detectado usando los parametros de calibracion
especificados en la Calibration Table.
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BUsqueda de bibliotecas de espectros (Spectra Library Search) (para
sistemas LC 3D, CE, CE/MS 'y LC/MS solamente, disponible con Classic
Reporting)

Para todos los picos que tengan un espectro UV visible, se puede realizar una
busqueda automatizada de una biblioteca espectral predefinida para identificar
los componentes de la muestra en funcion del espectro UV visible. Para conocer
mas detalles véase Comprension del mddulo espectral.

Chequeo de pureza de picos (Peak Purity Checking) (para sistemas LC 3D,
CE, CE/MSy LC/MS solamente)

Para un pico con espectro UV visible, se puede calcular el factor de pureza de
dicho pico y guardarlo en un registro. La pureza del pico se puede determinar
automaticamente al final de cada analisis como parte del método, si la casilla
Comprobar pureza esta seleccionada cuando se especifica una busqueda de
librerias automatizada o al seleccionar un estilo de informe. Para conocer mas
detalles véase Comprension del modulo espectral.

Print Report

Se genera un informe con la identidad y cantidad de los componentes
detectados en el andlisis.

Si se ejecuta una macro Update Custom Fields, se generaran informes una vez
ejecutada esta macro.

Update Custom Fields Values

ChemStation permite definir campos personalizados para una muestra y para
compuestos especificos. Estos valores de campos personalizados pueden
incluirse en sus informes. De forma predeterminada, los valores son estaticos.
Update Custom Fields Value permite modificar los valores de los campos
personalizados antes de que se generen los informes. Los campos actualizados
estan disponibles tanto en Classic como en Intelligent Reporting.

En la carpeta Disk2> UCL hay una macro de ejemplo.

La macro Update Custom Fields se ejecutara como sigue:

1 como parte de un Standard Data Analysis, un poco antes de que se creen los
informes

2 cadavez que se crea una vista previa de informe/informe en la vista Data
Analysis (aunque no esté seleccionado Standard Data Analysis en Run Time
Checklist)
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Durante el reprocesamiento, los valores de los campos personalizados siempre
se sobrescriben con los valores estaticos definidos en la secuencia/muestra.
Los campos personalizados solo se modificaran un poco antes de que se
generen los informes. En consecuencia, si reprocesa una secuencia con un
método diferente que no contenga la macro Update Custom Fields, los valores
se restableceran en los valores estaticos definidos.

Customized Data Analysis

Permite al usuario ejecutar sus propias macros para evaluar los datos analiticos.

Con Standard Data Analysis activado, estas macros se ejecutan una vez que se
han generado los informes. En consecuencia, los resultados no estan
disponibles para la elaboracion de informes (ni Classic ni Intelligent Reporting).
Con Standard Data Analysis desactivado, se ejecutan después de la adquisicion
de datos.

Save GLP Data

Guarda el registro binario GLPSave.Reg junto con el método de analisis de datos
en el directorio de datos. Esta funcion esta disefiada para ayudar a comprobar la
originalidad de los datos y la calidad de los andlisis individuales.

El fichero binario GLPSave.Reg es un fichero de registro no editable y protegido
gue contiene la siguiente informacion:

+ Puntos de referencia de instrumentos clave (se pueden revisar graficamente).
+ Sefales cromatograficas o electroferograficas.

* Resultados de integracion.

* Resultados de cuantificacion.

+ Método de andlisis de datos.

+ Libro de registro.

Estos datos se guardan solamente si la funcion Save GLP Data esta activada;

para activarla, marque la casilla en Run Time Checklist. Los datos de GLP se
pueden revisar, pero no editar, en el menu Data Analysis de ChemStation.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 67



Trabajo con métodos

Postrun Command or Macro

Si se especifica un comando o macro post-analisis, se ejecuta después de la
evaluacion de los datos, por ejemplo, al copiar los datos a un disco para una
copia de seguridad.

Save Copy of Method with Data

Se realiza después de la adquisicion de los datos y solamente si la opcion Save
method with Data esta seleccionada en la Run Time Checklist. Copia el método
empleado para las adquisiciones en el directorio de datos, con el nombre RUN.M.
RUN.M contiene parametros de analisis de datos y adquisicion. Es de solo
lectura, y por tanto constituye un medio de reconstruir el andlisis en el futuro, aun
cuando el método cambie entre medias. En él s e puede ver en qué han afectado
los cambios al método o los parametros seleccionados en el andlisis, lo cual
puede ayudar al usuario a optimizarlo.

Save Copy of Method as DA.M with Data
(ChemStation Default)

Independientemente de los elementos marcados en la lista de control de analisis,
se guarda una copia de los parametros del analisis de datos del método
ejecutado como DA.M junto con el informe en el fichero de datos. Esto se hace al
final de la parte Andlisis de datos estandar y también cuando se crea un informe
en la vista Andlisis de datos.
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3 Adquisicién de datos

Definicion de adquisicion de datos 70

Monitores en linea 72

Monitor de sefial enlinea /2
Monitor de espectros enlinea 72

Libro de registro 73

Informacion del estado 74

Barra de estado 74
Diagrama del sistema 74

Reglasy alertas 76

Este capitulo contiene una introduccion al proceso de adquisicién de datos.
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Definicion de adquisicion de datos

Durante la adquisicion de datos, todas las sefiales adquiridas por el instrumento
se convierten de sefiales analdgicas a sefiales digitales en el detector. La sefial
digital se transmite a ChemStation electronicamente y se guarda en el fichero de
datos de la sefial.

Seleccion de rutas

El almacenamiento flexible de datos para analisis individuales y secuencias
permite especificar varias ubicaciones de almacenamiento sin necesidad de
reconfigurar el programa. La ficha Paths del cuadro de didlogo Preferences del

menu View permite afiadir varias rutas ademds de la ruta predeterminada’C:\
Users\Public\Documents\ChemStation\x\DATA(donde x es el nimero del
instrumento). Al utilizar los botones Add y Remove, |as rutas existentes pueden
eliminarse, o bien se puede acceder a una ubicacion seleccionaday afiadir la ruta
en Preferences.

La ruta predeterminada no puede quitarse de la lista pero puede modificarse en
el cuadro de didlogo Configure Instrument del panel de control. Para obtener mas
informacién sobre el cambio de las rutas predeterminadas, consulte el
documento Openlab CDS ChemStation Edition Guide for Administrators (Guia
para administradores de OpenLab CDS ChemStation Edition).

El menu File> Open Windows Explorer... de ChemStation facilita el acceso al
directorio de datos del instrumento en cuestion (por ejemplo, C:\Users\Public\
Documents\ChemStation\1). También puede usar el acceso directo Instrument
Data del menu Inicio.

T Larutase puede definir durante la instalacion.
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Definicion de adquisicion de datos

Preferences: Instrument 1

 Paths | Sequence I Signal/Review options I Audit Trail

Sequence templates
C:\Users'PublictDocuments'Chem Station' 1\Sequence’, Add...
Bemove
Data

C:\Users\PublictDocuments*ChemStation. 1\ Data'.

Bemove
Master methods
C:\Users'PublictDocuments\Chem Station' 1\ Methods", Add...
Bemove

[ oKk |[ Cancel |[ Hebp

Figura9  Ficha Paths en el cuadro de didlogo Preferences

Todas las rutas de datos especificadas recientemente podran seleccionarse
después en los cuadros de didlogo Sample Info y Sequence Parameters al realizar

Sequence P [Current I 1
Sequence parameters | Sequence output
Dat
<- Path: [C:AUsers!\Public\Documents\ChemStationt1\Datat
-~ directory: Demo

) admin
® futo Prefix Counter

O Prefix/Counter siG1 000001

) Name Pattern

[¢SedLine> <Samplel oc: el x v]
042.P1-A1-Example.D
Use in sequence On barcode mismatch don' inject
Patt of method to run Shutdown
According to Runtime Checklist - [] Post-Sequence command/macto
Use sequence table information d

Wait 000 |2 minutes after loading a new method. Not ready timeout: 000 2] minutes.
Master Method Updates

[] Update data analysis parameters only

[7] Full method update during sequence acquisiion (instiument and data analysis parameters)

Sequence comment
[ ok H Cancel H Help ]

Figura 10  Seleccidn de ruta de datos en el cuadro de didlogo Sequence Parameters
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Monitores en linea

Monitor de sefnal en linea

El monitor de sefial en linea le permite monitorizar varias sefiales y, si es
compatible con el instrumento asociado, con graficos de rendimiento del
instrumento en la misma ventana. Puede seleccionar comodamente las sefiales
gue desee visualizar, y ajustar los ejes de tiempo y respuesta. Esta disponible un
botdn de diferencia de sefial para aquellos detectores que sean compatibles con
esta funcion.

Puede visualizar la respuesta absoluta de la sefial en la linea de mensaje
desplazando el cursor en cruz por la pantalla.

Monitor de espectros en linea

El monitor de espectros en linea muestra la absorbancia como funcion de la
longitud de onda, o bien m/z para espectros de masa. Puede ajustar el rango de
las longitudes de onda mostradas y la escala de absorbancia.
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Libro de registro

El'libro de registro muestra los mensajes generados por el sistema analitico.
Pueden ser mensajes de error, mensajes del sistema, o mensajes de eventos
procedentes de un modulo. El libro de registro recoge estos eventos
independientemente de que se muestren en pantalla o no.
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Informacion del estado

Barra de estado

La vista Método y Control de ejecucion de la interfaz grafica de usuario del
sistema ChemStation esta compuesta por barras de herramientas y una barra de
estado. La barra de estado contiene un campo de estado del sistema e
informacion sobre el método y la secuencia actualmente cargados. Si se
modificaron después de cargarlos, aparecen marcados con un asterisco o una
rueda dentada amarillos, en funcion del instrumento. El simbolo EMF amarillo
indica limites de utilizacién que exceden los valores programados establecidos
para consumibles de LC (por ejemplo, la ldmpara). La barra de estado también
muestra el estado de la Cola de andlisis, que se puede Resumed, Paused o
Blocked.

Diagrama del sistema

Silos instrumentos analiticos configurados lo admiten (por ejemplo, los médulos
LC Agilent Serie 1200 Infinity o el sisterna GC Intuvo 9000), puede mostrarse un
diagrama grafico del sistema ChemStation que le permitird comprobar
rapidamente el estado del sistema de un vistazo. Seleccione la opcion System
Diagram en el menu View de la vista Method and Run Control para activar el
diagrama. Se trata de una representacion grafica del sistema ChemStation El
estado del sistema se mostrara utilizando la codificacién por colores descrita a
continuacion.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 74



3 Adquisicion de datos
Informacidn del estado

Frank Injectar
Syings Saw: 10l

ﬁ Msthoo injection Voluma: 2 gl
rjscacs Type: Sandasd

Exck Injectar
Srrgs e % al

ﬁ Mathoo njersion Volame: 15
rgcacs Typs: Seanciard

0.00 / 0.00

Agilent 78304

Oiniline:

From inlet Flow Path

Frant FTV inkr Lt el Frong 70
L papid pul R 01 °C 100D

1 Emljmin

Bach kst Flowr Math

L L]
Back PP inet Cohurwn €2 Dok TS
i |10 p | T | TP
50T 1Gmimin
Instrument Idle [ (Don & off

Figura 11 Diagrama del sistema, por ejemplo, para un sistema GC

Tabla 5 Colores empleados para indicar el estado del médulo o instrumento

Color Status

Gris Off-line (fuera de linea)

Verde Inactivo

Naranja No preparado

Rojo Error

Cian En espera (por ejemplo, con las ldmparas apagadas)
Morado Tiempo previo o posterior al analisis

Magenta Inyeccién en curso

Azul Andlisis o tiempo posterior al analisis

Ademas, también podra visualizar listas con los valores de los parametros.
Ademas de mostrar un resumen del estado, el diagrama permite tener acceso
directo a los cuadros de didlogo para configurar los parametros de cada

componente del sistema.

Consulte la parte relativa a instrumentos del sistema de ayuda en linea para
obtener mas informacion acerca del diagrama del sistema.
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Reglas y alertas

En los controladores de instrumentos compatibles con esta funcién (por
ejemplo, los del sistema GC 7890A), puede acceder a Instrument> Manage Rules
and Alerts... para configurar la forma en la que ChemStation deba reaccionar a
eventos especificos durante la adquisicion.

Por ejemplo, la falta de un vial o un recipiente es un error habitual en
cromatografia. En ese caso, ChemStation puede, por ejemplo, continuar, pausar,
detener o anular una secuencia.

Los eventos cubiertos y los posibles comportamientos dependen del controlador
del instrumento.
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Definicion de la automatizacion 79

¢Qué son las secuencias y las plantillas de secuencia? 79
Parametros de secuencia 80

Interfaz grafica de introduccion de muestras 81

Tabla de secuencia 85
Creacion de secuencias (secuencias y plantillas de secuencias) 85

Easy Sequence 90
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Interrumpir una secuencia 1071
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Analisis de una secuencia parcial 102

Creacion de conjuntos de resultados constituidos por el usuario 105
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Asignacion de nombres a ficheros de datos en una secuencia 113
Designacion automatica de archivos de datos en una secuencia 113
Introduccion manual de nombres de ficheros de datos 114
Utilizacion de un prefijo/contador para asignar nombre a ficheros de
datos 114

Utilizacion de una Convencion de nombre para asignar nombre a ficheros
dedatos 115

Migracion de conjuntos de resultados 116

Operacion postsecuencia 118

Tiempo de espera para instrumento no listo (solo LCy CE) 118
Tiempo de espera (solo LCy CE) 119

Recalibracion automatica 120

Especificacion de recalibraciones 121
Parametros de recalibracion en la tabla de secuencia 121

Tipos de secuencias 123

Secuencias de calibracion explicita 123

Secuencias de calibracion ciclicas de un unico nivel 123

Secuencias de calibracion ciclicas multinivel 124

Calibraciones explicitas y ciclicas juntas 126

Secuencias de calibracion ciclica con agrupamiento 128

Secuencias de recalibracion ciclica con multiples viales que contienen la
misma dilucion de un estandar 132

En este capitulo se describen los conceptos de automatizacion. Se explica como
utilizar secuencias en ChemStation, qué ocurre cuando se ejecuta una secuencia
y como personalizar secuencias.
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Definicion de la automatizacion

La automatizacion es el analisis desatendido de mas de una inyeccion.

La parte de secuencias del software ChemStation permite al usuario automatizar
la adquisicion, evaluar datos y generar informes.

cQue son las secuencias vy las plantillas de
secuencia?

Una secuencia es una serie de instrucciones que automatizan el andlisis de
muestras. Puede utilizarse para inyectar automaticamente cada muestra,
obtener los datos y analizarlos segun el método especificado para esa muestra.
Cada vial de muestra de una secuencia puede analizarse con un método
analitico diferente y, por lo tanto, utilizar diferentes conjuntos de condiciones
cromatograficas/electroferograficas y parametros de evaluacion.

Los ficheros de secuencia (*.s) son “plantillas de secuencia” que se pueden
utilizar para gjecutar la adquisicién varias veces; no obstante, estas plantillas no
se utilizan para el reprocesamiento en la vista Data Analysis. Cuando la plantilla
de secuencia esta activa, se crea un conjunto de resultados que contiene todos
los ficheros relacionados. Si reutiliza la plantilla de secuencia, ChemStation
creara un nuevo conjunto de resultados cada vez que la reutilice.

Puede consultar las plantillas de secuencia disponibles en ChemStation Explorer.
Para navegar facil y rapidamente, puede afiadir ubicaciones de plantillas de
secuencia adicionales al arbol de seleccion de ChemStation Explorer en |a ficha
Paths del cuadro de dialogo Preferences.

Se pueden configurar varias secuencias para un instrumento y programarlas en
el orden adecuado. La ficha Run Queue muestra la carga de trabajo total para el
instrumento (secuencias, asi como muestras individuales, pausas, etc.). Puede
definir el orden de los elementos que desee procesar directamente en la ficha
Cola de anélisis. Para obtener mas informacion sobre la Cola de analisis,
consulte “Acerca de la cola de analisis” en la pagina 137.
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Parametros de secuencia

El cuadro de didlogo Sequence Parameters contiene informacién comun a todos
los viales de muestra en una secuencia. Utilice este cuadro de didlogo para:

+ seleccionar el directorio de datos usando el cuadro combinado Path;

+ especificar como deberia realizarse el procesamiento de la secuencia
escogiendo un conjunto especifico de parametros de método y analisis; y,

+ especificar qué ocurre cuando finaliza la secuencia (por ejemplo, utilizando
una macro de comandos de Shutdown). Para obtener mas informacion sobre
los comandos personalizados y cémo configurarlos, consulte “Uso de
comandos 0 macros personalizados en ChemStation” en la pagina 26.

Por ejemplo, puede elegir entre:
+ ejecutar la lista de control del analisis;
 realizar solamente la adquisicion; o,

+ realizar solamente el reprocesamiento (para datos adquiridos con versiones
de ChemStation hasta la B.01.03 o con la opcién Unique Folder Creation OFF).

Los datos de secuencias adquiridos con las versiones de ChemStation hasta la
B.01.03 o con la opcién Unique Folder Creation OFF se tienen que reprocesar con
la opcién reprocess de la vista Method and Run Control.

Los datos de secuencias adquiridos con la version B.02.071 de ChemStation u
otras versiones posteriores se tienen que reprocesar con la opcion reprocess de
la tabla Data Analysis Navigation table.

Si selecciona la opcién reprocess, podra utilizar los datos de la muestra definidos
en el andlisis original; si marca la casilla de verificacion Use Sequence Table
information, podra utilizar datos actualizados de la muestra introduciendo
nuevos datos en la tabla de secuencia:

+ Debe especificar si hay que utilizar codigos de barras en las secuencias y
como actuar frente a un error en el cédigo de barras (partiendo de que haya
un lector de cédigos de barras instalado en el sistema).
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Interfaz grafica de introduccion de muestras

La version C.01.07 de ChemStation es la primera que incorpora una intuitiva
interfaz gréafica de introduccion de muestras, que se basa en una representacion
gréafica del contenedor de muestras y de las muestras cargadas. Puede crear
manualmente nuevas muestras o cargar secuencias existentes a las que desee
asignar parametros que aun no estén creados, como un método o una ubicacion
de contenedor (por ejemplo, para secuencias de repeticion de la inyeccion
generadas a partir de fracciones recogidas).

El término contenedores de muestras hace referencia a las bandejas o placas del
instrumento que sirven como soporte de las muestras o los viales. Existen
contenedores de muestras con diferentes dimensiones y capacidades de viales
en funcién del instrumento. Los tipos de contenedores de muestras especifican
las propiedades fisicas de una determinada bandeja o placa en formato XML.
Pueden almacenarse de forma centralizada tipos de contenedores de muestras
personalizados para utilizarlos en todo el laboratorio, para lo que es necesario
importar un archivo XML que contiene la definicién del tipo de contenedor de
muestras. El boton Import Sample Container Type del panel de control de
Openlab se utiliza para importar tipos de contenedores de muestras
personalizados.

Puede seleccionar un contenedor de muestras en la ficha Sample Entry. Puede
crear con facilidad nuevas entradas de muestras en la interfaz grafica de usuario;
para ello, solo tiene que hacer clic en la pantalla del contenedor. Las ubicaciones
de las muestras se mostraran con un cédigo de colores en funcion del tipo de
muestra.
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Instrument Control | Run Queus | Sample Entty | Easy Sequence | Easy Sequence Setup
o )
he B2 &a& 2B

Sampler - Full Tray

¥ -

|- - 5 B —
Blank
Calibration

Cort

Sample List - New 20140721 10-28-20
+F =+ ¥R R = o= "= 5 LE Name | New 20 0 0 Tatal number of sa

Sample Location

1 1 Blank1 | 0 Blank

2 2 ‘ Control 1 del_LC 0 Control Sample 11
3 3 ‘ Calib 1 del_LC 0 Calibration 1
4 4 ‘ Calih 2 del_LC 0 Calibration 2
4 ] ‘Sample1 del_LC 0 Sample 1
B [ ‘B\aﬂKZ del_LC 0 Blank 11
7 7 ‘ Contral 2 del_LC 0 Control Sample 11

Figura 12 Pestaiia Sample entry

Las Selection Properties (@) permiten definir el patrén para varias muestras. Con
estas opciones, se puede mostrar la flecha de ordenacion. Solo hay que arrastrar
el ratén sobre varias ubicaciones.

Figura 13  Flecha de ordenacion

En todos aquellos inyectores automaticos que permitan redistribuir las placas,
incluso puede arrastrar placas enteras a otras posiciones o cajones. La
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ubicacion de los viales se reajustara automaticamente en la lista de muestras. La
configuracion del contenedor se puede guardar junto con la plantilla de
secuencia o exportar en formato PDF.

También puede preparar placas que no estén asociadas con ninguna posicion o
cajon especificos. Estos estacionamientos se corresponden con las placas que
prepara en su banco de trabajo. Se guardan junto a otras configuraciones en la
plantilla de secuencia. Puede cargar esta plantilla de secuencia mas adelante
para el instrumento relevante y, a continuacion, asignar las placas preparadas a
la posicion y al cajon correctos.

Sampler - Multisampler 2H 2H 2H 2H Ref

S _

1]

Figura 14 Muestreador mdltiple en la pestafia Sample entry

La tabla Sample List ofrece numerosas funciones que le ayudaran a editar la
tabla, como las siguientes:

+ Copia de rangos de celdas.

+ Agregacion de celdas o lineas copiadas.

+ Agrupacion de muestras en funcion de informacion especifica.

+ Llenado hacia abajo con incremento automatico inteligente.

+ Reordenacién de las filas seleccionadas (una o varias).

+ Copia del contenido de células individuales o de zonas de la tabla
seleccionadas al portapapeles.

En la lista de muestras puede preparar la misma informacion que en la tabla de
secuencia (consulte “Tabla de secuencia” en la pdgina 85). Una vez que haya
finalizado, envie la lista de muestras como secuencia a la cola de andlisis.
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NOTA Cuando se haya ejecutado la secuencia, no podra editar la lista de muestras. La
edicién en linea Unicamente resulta posible en la tabla de secuencia.

NOTA Para seguir editando esta plantilla de secuencia en ChemStation, en primer lugar,
guardela mediante el boton Save de la ficha Sample Entry. A continuacion vuelva
a cargar la plantilla de secuencia con el menu File o Sequence.

NOTA La configuracion del contenedor no se actualiza en la presentacion del modulo
gréafico en el panel del instrumento.
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Tabla de secuencia

La tabla de secuencia determina los métodos que se utilizan para procesar los
viales de muestras y el orden en el que los datos de estos viales se adquieren y
analizan. Esta tabla también contiene informacion sobre cada muestra, incluidas

las ubicaciones de las muestras en una placa’, los nombres de las muestras y
los parametros de cuantificacion y recalibracion.

En aquellos instrumentos que permitan el muestreo doble (GC), aparecera en la
tabla una columna adicional denominada Injector Location (con las opciones
Front y Back) vy la casilla de verificacion Dual Simultaneous Injections pasard a
estar disponible en la parte inferior:

+ Simarca la casilla de verificacion Dual Simultaneous Injections, el sistema
combinara los analisis y procesara dos muestras simultaneamente en cada
analisis. Los numeros de linea se ajustaran segun corresponda. En este
modo, puede ordenar la tabla de secuencia segun la ubicacion del inyector
(Front o Back).

+ Sino marca esta casilla de verificacion, se procesara una muestra en cada
analisis. El orden de los analisis sera el que se muestre en la tabla. Puede usar
de forma alterna los inyectores frontal y trasero.

Para obtener una descripcion de las columnas de esta tabla y el modo en el que
interactlan con la informacion almacenada junto con el método, consulte la
ayuda en linea.

Creacion de secuencias (secuencias y plantillas de
secuencias)

Utilice la tabla de secuencia para especificar las muestras, los métodos y los
viales que deben analizarse en la secuencia. En la tabla de secuencia se recogen
las muestras de la secuencia en el orden en el que se van a analizar; asimismo,
contiene el nimero de vial o la posicién de la muestra, el método, la informacion
de calibracion, la cantidad de muestra, la cantidad ISTD, los factores
multiplicadores y el resto de datos necesarios para cada muestra.

T Puede definir nuevos tipos de contenedores de muestras en Instrument Configuration

o importarlos en el panel de control.
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Seleccién de columnas a visualizar

La informacién que se visualiza en la tabla de secuencia puede configurarse:

* Puede desplazar las columnas hacia la izquierda o la derecha, con el fin de
tener a mano las columnas mas importantes para realizar su trabajo.

+ Asimismo, puede excluir de la vista aquellas columnas que no necesite para
realizar su trabajo.

Para cambiar la vista y el contenido de la tabla de secuencia, haga clic en ﬁ
(Column Chooser) en la barra de herramientas de la tabla de secuencia.
Seleccione las columnas que desee que aparezcan en la tabla de secuencia. En
funcion de los paquetes de software instalados, se afiadiran mas columnas; por
ejemplo, si hay un sistema LC/MS o CE/MS instalado, aparecera la columna
Target Mass.

Modos de seleccion

Aligual que en programas como Microsoft Excel, puede seleccionar varias
celdas o rangos de celdas:

« Ctrl + clic: seleccion de varias celdas individuales.
+ Mayus + clic: seleccion de un rango de celdas.

Copiar, cortar y pegar

+ Copiar: Puede copiar las celdas seleccionadas y pegarlas en otro programa
(por ejemplo, Microsoft Excel). La informacidn copiada incluird las etiquetas
de encabezado de las columnas. Puede visualizar las etiquetas si pega la
informacién en otro programa (por ejemplo, en Microsoft Excel). Con la ayuda
de las etiquetas de encabezado de las columnas, podra volver a pegar esos
valores en una tabla de secuencia de ChemStation incluso si las columnas
estan en un orden distinto.

+ Cortar: Si corta filas completas, las filas se eliminaran y pasaran al
portapapeles. Si solo corta algunas columnas o celdas, las filas se
mantendran como estan y solo se eliminaran los valores de las celdas
seleccionadas.

* Pegar: Si selecciona una fila completa, los valores del portapapeles se
insertaran como filas nuevas al pegarlos. Si el contenido copiado incluye las
etiquetas de encabezado de las columnas, los valores se pegaran en las
columnas correspondientes en funcion de dichas etiquetas. Si solo
selecciona una columna, en ese caso los valores del portapapeles se pegaran
desde la fila superior hacia abajo (linea a linea), ocupando tantas columnas
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hacia la derecha como haya en la memoria del portapapeles. Si solo
selecciona una celda, las celdas situadas por debajo y hacia la derecha de la
celda seleccionada se llenaran con los valores del portapapeles.

Deshacer y rehacer

La tabla de secuencia permite deshacer o rehacer la ultima operacion realizada.

Insercion, anexion o eliminacidon de lineas

Para insertar o anexar una nueva linea en blanco o eliminar una linea, utilice los
botones correspondientes de la barra de herramientas:

JE Insert Line
_1!: Append Lines
%' Delete Lines

Uso de la funcién Rellenar hacia abajo

Si en muchas de sus muestras se utiliza el mismo método, puede introducir
rapidamente dichas muestras en la tabla de secuencia utilizando el icono

FiIIdownﬁ. Esta funcion copia la informacion de una celda en las celdas o
columnas previamente seleccionadas. Para determinar la ubicacién de las
muestras, el nombre de las muestras y el nombre de los archivos de datos se
utilizaran las reglas de incremento especificadas en el cuadro de dialogo Filldown
Options. En el resto de las columnas, esta funcion simplemente copiara los
campos (por ejemplo, el nombre del método, el nimero de inyecciones por vial y,
si se especifican, la cantidad de muestra, la cantidad ISTD, el factor multiplicador
y la dilucién).

Solo se excluiran de la repeticion aquellas columnas con valores unicos, como
los ID de los sistemas LIMS. Asimismo, los ajustes de calibracién no se copiaran
en aquellas muestras que no sean patrones de calibracién.

En el cuadro de dialogo Filldown Options _E puede especificar distintos ajustes
avanzados para dicha funcion. Este cuadro de didlogo le permite definir reglas
para la ubicacion y la nomenclatura de las muestras. Por ejemplo, puede elegir el
sentido de los patrones de incremento en las placas de pocillos, asi como si solo
desea aplicar este parametro a un subconjunto rectangular de la placa.
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La funcion Rellenar hacia abajo se aplica de forma especial a los archivos de
datos; en este caso, toma el nombre completo del archivo de datos y le afiade un
marcador con el formato "-001". En el caso de la GC, también afiade un sufijo ("F"
0 "B") en funcion del inyector seleccionado para realizar el andlisis en el momento
de ejecutar la funcion Rellenar hacia abajo.

Asistente de creacion de nuevas lineas

Este asistente le permite crear de forma eficiente grandes tablas de secuencias.
Puede hacerlo de diferentes formas:

* Modo sencillo: Rellene una linea con todos los valores que tenga que duplicar.

4

Seleccione la linea y ejecute el Insert/Filldown Wizard =#* para repetir la linea

n" veces. También puede definir una regla para insertar calibraciones o
analisis de blancos tras un determinado nimero de muestras.

*  Modo avanzado: Rellene varias lineas para crear un patron. A continuacion,
seleccione esas lineas y ejecute el Insert/Filldown Wizard. Puede incluir
calibraciones, controles y blancos de forma alterna, asi como cualquier
numero de analisis de muestras, niveles de calibracion y ajustes de
recalibracion.

También puede elegir, por ejemplo, realizar todas las calibraciones con un
mismo vial y aplicar el incremento unicamente a los viales de muestras. Las
posiciones de las muestras se repiten aplicando un incremento inteligente a
las posiciones de inicio (desplazamiento para cada bloque copiado), con el fin
de mantener la distancia entre todas las posiciones de las muestras. Si no
puede ver reglas en el cuadro de dialogo, eso quiere decir que los valores
simplemente se duplicaran hacia abajo.

Solo se excluiran de la repeticion aquellas columnas con valores unicos,
como los ID de los sistemas LIMS.

Filtrado de la tabla de secuencia

Las Filter Options ﬁ permiten aplicar un conjunto de condiciones para mostrar
un subconjunto de lineas en la tabla de secuencia.

Con el filtrado es posible ver una tabla de secuencias acotada. Puede
seleccionar, por ejemplo, que aparezcan solamente determinados tipos de
muestras, métodos, niveles de calibracion, ubicaciones de muestras o nombres
de muestras.
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Esto le permite comprobar rapidamente su uniformidad o editar solamente un
grupo de lineas de secuencias en concreto aplicando la funcién de Rellenar hacia
abajo a la lista filtrada. Por ejemplo:

« Actualizar la cantidad de muestra para todas las muestras de una ubicacion
de muestras en particular.

« Cambiar la ubicacién de la muestra o el vial de un nivel de calibracion
concreto.

Lectura de codigos de barras

Si su instrumento permite leer cédigos de barras, haga clic en Read Bar

Codes para obtener los nombres de las muestras. Seleccione la fila de |a
tabla de secuencia o la celda de ubicacion de la muestra para la que quiera leer el
codigo de barras. Puede seleccionar una o varias lineas. El cddigo de barras se
afiadird en la celda asociada al nombre de la muestra para cada ubicacion de
muestra especificada.

Utilizacion del boton Custom Fields
Si se han configurado campos personalizados en los métodos utilizados en la

tabla de secuencia, pulse el boton Custom Fieldspara editar los valores de
estos campos para cada muestra (campos personalizados asociados a las
muestras) o para cada compuesto del método de una muestra (campos
personalizados asociados a los compuestos).

Vista previa de la secuencia

La funcion Sequence Preview @ hace que se abra un cuadro de didlogo en el
gue se mostrara la secuencia tal como se ejecutara, con todas las calibraciones
repetidas, las muestras de control de calidad (QC) y los blancos incluidos en el
orden correcto.
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Easy Sequence

Introduccioén

Easy Sequence es una interfaz de usuario pensada para poder configurar facil y
rapidamente secuencias a partir de plantillas. La plantilla especifica parametros
que debera ver o editar el usuario. La configuracion de calibracion ofrece una
interfaz facil de utilizar que permite arrastrar y soltar elementos para especificar
los tipos de calibracion y las posiciones de las muestras; ademas, permite
visualizar un resumen de la secuencia. Con la funcién Easy Sequence, los
usuarios pueden crear rapidamente secuencias que sigan un determinado
patron y que, excepto por el nimero de muestras, sean similares.

Instrument Control | Run Queus | Easy Sequence | Easy Sequence Setup
Easy Sequence Setup I‘U:B Sequence I.Eé ‘ | ;jﬁ % e ﬂ @

Easy Sequence Setup: C:\Chem32\,2\SEQUENCE" Test Seq.est

Method Information Data Information
Method: [DEF_LC .M | Data Location: | C:lChem32|2iDATAY -]
Estimated Cycle Time: |IU | min Data File Mame: |Dataﬂle7<C> |

Sample Infarmation

Starting Vial Location:
Injection Yolume: |Use Method -

Sample Name: |Sample_<C> r x|

" Fill Samples 1 | Clear Sample List

|= Import Samples. ., @ =

Sample List |

Wial | Sample Mame | Inj Yolume | Sample Info
¥l Sample_0001  Use Method
2 Sample_0002  Use Method
3] Sample_0003  Use Method
4 Sample_0004  Use Method
& Sample_0005  Use Method
6 Sample_0006  Use Method

|: Preview|Print Sequence. .. ﬂ‘ Save and Add b Queue a‘ | Clear Al |

Figura 15 Ficha Easy Sequence
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Utilizacién de la ficha Easy Sequence (secuencia)

La ficha Easy Sequence sirve para generar una secuencia a partir de la plantilla
creada en la ficha Easy Sequence Setup. También se pueden importar muestras
guardadas en formato CSV.

Para definir una secuencia
1 En laficha Easy Sequence, abra una plantilla pulsando el icono Open Easy
Sequence Setup.

2 Haga los cambios necesarios, como pueden ser las ubicaciones de viales de
muestra, las ubicaciones de viales de compuestos de calibracion, la ubicacion
de los datos o la de la secuencia. Los parametros disponibles para editar
dependeran de la configuracion de la plantilla.

3 Silas muestras preintroducidas no coinciden con las nuevas ubicaciones de
muestras, pulse Fill Samples para volver a introducirlas en la tabla.

4 Pulse Preview/Print Sequence... para previsualizar la Sequence.
5 Guarde la secuencia.

La secuencia se podra editar mientras su estado en la cola sea Pending.

6 Pulse Save and Add to Queue para enviar la Sequence a la Sequence Queue.

Para importar datos de muestra

Los datos de muestra configurados se pueden importar a Easy Sequence. Antes
de importar muestras, se puede configurar el fichero CSV y darle el formato
apropiado. Consulte en la ayuda en linea como crear un fichero de datos de
muestra en formato CSV.

1 En laficha Easy Sequence, abra una plantilla pulsando el icono Load Easy
Sequence Setup.

Pulse Import Samples...
3 Seleccione el fichero CSV que desee importar.
Se importaran todos los campos validos.
Para importar datos de muestra a la Back Sample List, compruebe que esté

seleccionada la Back Sample List y que aparezca en pantalla antes de pulsar el
boton Import Samples.

4 Compruebe los campos revisando la Sample List.
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Utilizacion de la ficha Easy Sequence Setup
(Template)

Se emplea Easy Sequence Setup para crear plantillas que sirvan como punto de
partida para crear secuencias. Hay dos paneles: Samples y Calibration. El panel
Samples especifica la informacion de método, muestra, datos y secuencia. La
plantilla se emplea también para especificar qué parametros estaran ocultos o
seran de solo lectura. El panel Calibration cuenta con una interfaz gréafica a través
de la cual se pueden configurar y ver los analisis de calibracion. Tiene una
interfaz para arrastrar y soltar elementos facilmente con el fin de especificar los
tipos de calibracién (ciclica o agrupada) y las posiciones de las muestras.

Creacion de una plantilla Easy Sequence:

1 En laficha Easy Sequence Setup, seleccione el panel Samples. Abra una
plantilla existente o cree una nueva plantilla.

2 Seleccione el Method. Se mostraran opciones de inyeccion duales si la fuente
de inyeccion del método es Dual. Se puede especificar un analisis inverso
para la sefial inversa. Este método es el Unico parametro necesario para una
plantilla.

3 Silo desea, introduzca la duracién estimada (en minutos) de un andlisis de
muestra. Ese es el tiempo transcurrido desde que empieza una muestra
hasta que empieza la siguiente. Este pardmetro se utiliza para estimar la
duracion total esperada de la secuencia. Deje ese campo en blanco si no
desea utilizar la funcion Estimated Cycle Time.

Especifique la Starting Vial Location, el Number of Samples y el Sample Name.
Seleccione la Data Location.

Seleccione la Sequence Location y especifique el Sequence Name.
Introduzca los comentarios que desee para la plantilla.

00 N o o b

Especifique los parametros que estaran ocultos o seran de solo lectura.
Introduzca un valor predeterminado en injections/vial, sample amount, ISTD
amount, injection volume, etc. Esto ayuda a reducir la probabilidad de error al
crear una secuencia en la ficha Easy Sequence.

9 Guarde la plantilla.
Para definir las calibraciones:

El método empleado en la plantilla tiene que estar calibrado en los niveles
necesarios.
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1 En laficha Easy Sequence Setup, seleccione el panel Calibration.

2 Seleccione Cyclic, Bracketing o Simple Calibration en |a lista desplegable
Calibration Mode.

3 El Sequence Diagram tiene las siguientes secciones:
Sequence Start
Bracketing/Cyclic
Samples/Injections
Sequence End

4 En el darea Samples de la Sequence, ajuste el Calibration Interval en funcion del
numero de muestras o el nimero de inyecciones.

5 Configure el Sample type, Blank, Calibrant 0 QC Sample arrastrando el icono del
area Sample Type a la seccion Sequence Diagram.

6 Configure los parametros de cada Sample Type y asigneles los valores Hide o
Read-Only.

7 Compruebe el modo de calibracion en la vista general Easy Sequence.
8 Guarde la plantilla.
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Uso de secuencias (secuencias y plantillas de
secuencias)

Desde el menu Secuencia se pueden crear secuencias y acceder a secuencias (y
a plantillas de secuencias). Las secuencias pueden crearse y guardarse del
mismo modo que los métodos. Al guardar una secuencia, se crea un fichero con
extension .S. Si desea editar o utilizar una secuencia de nuevo, puede acceder a
ésta, por ejemplo, con la opcion Cargar secuencia del menu Secuencia.

Adquisicion de datos en una secuencia

Para analizar una secuencia deberan estar disponibles los métodos predefinidos
apropiados. Estos son los métodos maestros, tal como se ha descrito
anteriormente. Normalmente, los métodos maestros y las plantillas de secuencia
se utilizan en la vista Method and Run Control de ChemStation. Por este motivo,
en la vista Method and Run Control, la ChemStation ofrece acceso a los métodos
maestros y a las plantillas de secuencia.

La plantilla de secuencia hace referencia a estos métodos en la Sequence Table.

Tal como se ha explicado anteriormente, cuando se analiza una secuencia con
una plantilla de secuencia <sequence_name>.Sy se utiliza el método maestro
<method_name>.M, se crea una carpeta nueva que contiene todos los ficheros
resultantes del andlisis de la secuencia (“conjunto de resultados”).

La ubicacion de esta carpeta se determina con los parametros del cuadro de
didlogo Sequence Parameters, y el nombre de la carpeta se determina con la ficha
Sequence del cuadro de dialogo Preferences. Por defecto, el nombre es
<SegName> <Fecha> <Hora>, pero puede configurarse al usar sefiales o puede
introducir cualquier nombre manualmente. Para obtener mas informacion sobre
las sefiales, consulte “Nombres de ficheros y sefiales” en la pagina 13. Puede
usar las sefiales siguientes:

+ Current date

+ Current time

* User name

* Instrument name
+ Sequence hame
+ Counter

+ Computer name
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Si el Name Pattern no sirve para asignar nombres uUnicos para los conjuntos de
resultados, ChemStation afiadira un contador para garantizar su unicidad.

Preferences:—== X

Paths Sequence  Signal/Review options  Audit Trail

MName pattem

<SegMame <Date> ¢Time: b
def_LC 2018-03-22 06-35-04

Cancel Help

Figura 16 Cuadro de didlogo Preferences: ficha Sequence

Al comienzo de una secuencia de adquisicion, el método especificado en la tabla
de secuencias se copia desde la carpeta de métodos maestros al conjunto de
resultados. Asimismo, se crea una copia de la secuencia y se coloca junto con el
registro de secuencia y el fichero de lotes (*.b) en el conjunto de resultados.
Todas las actualizaciones del método (por ejemplo, actualizaciones de la
Calibration Table) se escriben en el método de secuencia del conjunto de
resultados. En caso de utilizar Intelligent Reporting, las plantillas de informes que
se seleccionaran en los Sequence Parameters o en las Method Properties se
copian también en el conjunto de resultados. Con este sistema todos los
ficheros necesarios estaran disponibles para futuras revisiones de datos y
reprocesamientos, sin que se apliquen los cambios al método maestroo a la
plantilla de secuencia para otros analisis de secuencia.

Durante la adquisicion, los ficheros de datos se almacenan en el conjunto de
resultados. Dentro de cada fichero de datos (*.D) se guarda una copia del
método de secuencia para el andlisis en cuestién. El fichero ACQ.txt contiene los
parametros de adquisicion del método de secuencia, lo que conserva el estado
del método tal como era en el momento de la adquisicion del fichero de datos
especifico. La carpeta DA.M contiene una copia de los parametros de analisis de
datos empleados en el método de secuencia.

Junto con estos ficheros guardados en la carpeta de secuencias, pueden
realizarse las actividades de revision y reprocesamiento de todos los datos sin
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alterar el método maestro o la plantilla de secuencia. En caso necesario, los
cambios de método pueden volver a guardarse también en el método maestro.

El conjunto de resultados debe contener siempre el conjunto completo de
ficheros de datos (*.D). Si se borran algunos de esos ficheros de datos, habra
problemas al cargar el conjunto de resultados en el almacenamiento central de
datos. Si necesita acortar una secuencia, cree un conjunto de resultados
constituido por el usuario a partir del conjunto reducido de lineas de secuencia
(consulte “Creacién de conjuntos de resultados constituidos por el usuario” en la
pagina 105).

Adquisicién de datos de analisis individuales

En analisis individuales, el fichero de datos se guarda directamente en el
subdirectorio correspondiente. Como solamente se emplea un método para un
andlisis individual, este método no se tiene que copiar en el subdirectorio; todas
las acciones se realizan directamente con el método maestro. Una vez
completada la parte de adquisicion del método, se guarda una copia de los
parametros de adquisicién en el fichero ACQ.txt. Se guarda una copia de los
parametros de analisis de datos en el directorio del fichero de datos (DA.M) tras
la ejecucion de la parte de andlisis de datos del método maestro.

Actualizaciéon automatica de métodos maestros

Estas funciones le permiten seleccionar si desea actualizar los métodos
maestros empleados en la secuencia y cuando hacerlo. De este modo se
asegurara, por ejemplo, que la tabla de calibracion esté actualizada.

Se pueden activar las funciones en el cuadro de didlogo Sequence Parameters
(véase la figura siguiente):

+ Update data analysis parameters only:

Seleccione esta casillas de verificacion si desea actualizar los parametros de
analisis de datos de todos los métodos a partir del conjunto de resultados de
la carpeta de métodos maestros al final de la secuencia.

+  Full method update during sequence acquisition (instrument and data analysis
parameters):

Marque esta casilla si desea actualizar el método maestro con cambios en
los parametros del instrumento al final de cada anélisis. Los parametros de
analisis de datos se actualizan al mismo tiempo. Si no cambian los
parametros del instrumento, los parametros de andlisis de datos se
actualizan al final de la secuencia.
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La condicion previa para actualizar un método maestro es que el método
maestro correspondiente (un método con el mismo nombre que el método de la
secuencia) aun exista en el mismo directorio de métodos maestros igual que en
el momento en el que se copid en el conjunto de resultados.

Para cambiar la configuracion de la casilla de verificacion y actualizar los
métodos maestros, se necesitan los privilegios Save method changes y Edit
sequence summary. Para obtener informacion sobre la gestion de usuarios y los
privilegios, consulte la Guia de configuracion de OpenlLab CDS ChemStation
Edition (CDS_CS_configure.pdf).

Sequence Parameters [Current Sequence]: Instrument 1 @

Sequence parameters l Sequence oulpul‘

Data file
Path: [C: ‘Usersh\Public\Documents\ChemStation\14Datay v

Subdirectory: Demo -

admin
@ Auto Prefix Counter

) Prefis/Counter SIG1 000001

"~ Name Pattern

<Seqline>-<Sampleloc>-<SampleName> X »
042-P1-A1-Example.D

Use in sequence On barcode mismatch don't inject

Part of method to run Shutdown

According to Runtime Checklist v [7] Post-Sequence command/macro

Use sequence table information

Wait 0.00 2| minutes after loading a new method. Not ready timeout: 0.00 2 minutes.

Master Method Updates
[7] Update data analysis parameters only

[ Full method update during sequence acquisition (instrument and data analysis parameters)

Sequence comment:

I oK H Cancel H Help ]

Figura 17 Opcion Actualizar métodos maestros en el cuadro de didlogo Parametros de
secuencia

Como esta funcion acarrea una reduccion del rendimiento, se aconseja no
utilizarla a menos que se tengan secuencias con cientos de métodos.
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Muestras prioritarias

Se puede pausar una secuencia que esta siendo analizada cuando se haya
finalizado el método actual para permitir el andlisis de una muestra prioritaria por
el mismo o por otro método. Después, la secuencia se puede reanudar y
continla con la muestra en la que se pauso.

Secuenciacion con muestras de control

Las muestras de control se pueden especificar en el campo Sample Type de la
tabla de secuencia. El método que se utiliza para analizar las muestras de control
debe contener una tabla de calibracion donde estén especificados los limites de
muestras de control de uno de los compuestos. Si se exceden estos limites
especificados, la secuencia se interrumpe y se escribe un mensaje en el libro de
registros. Si usa uno de los estilos de informes de ChemStation, los limites de
muestras de control también se imprimen en los informes generados para estos
analisis. Para obtener mas informacion sobre cémo definir una secuencia con
muestras de control, consulte la seccion Como... de la ayuda en linea.

Secuenciacion con muestras de referencia en blanco

Las sefiales de referencia son necesarias para evaluar la relacion sefial/ruido,
segun lo define la Farmacopea Europea. Se puede especificar el fichero de datos
de referencia en la tabla de secuencia al elegir el tipo de muestra Blank para las
muestras correspondientes.

Si se usan varios ficheros de referencia, el orden de los ficheros es esencial.
ChemStation usa un fichero de referencia para todos los andlisis sucesivos,
hasta que haya un nuevo fichero de referencia en la tabla de secuencia. El fichero
de referencia de una muestra en blanco sirve como su propia referencia. La
siguiente vista general muestra un ejemplo de una secuencia que contiene dos
muestra en blanco:

Tabla 6 Ejemplo de secuencia con muestras en blanco

Muestra Fichero de datos Fichero de referencia
1 Sample DF01.D
2 Blank1 DF02.D DF02.D
3 Sample2 DF03.D DF02.D
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Tabla 6 Ejemplo de secuencia con muestras en blanco

Muestra Fichero de datos Fichero de referencia
4 Sample3 DF04.D DF02.D
5 Blank2 DF05.D DF05.D
6 Sample4 DF06.D DF05.D
7 Sample5 DF07.D DF05.D

Consulte la Guia de referencia para obtener detalles sobre el calculo de la
relacion sefial/ruido.

Ejecucién de una secuencia

Una vez enviada la secuencia a la cola, la tabla de secuencia se transformara en
una lista de tipo "andlisis por analisis”. En ella se mostrara la secuencia tal como
se gjecutard, con todas las calibraciones repetidas, las muestras de control de
calidad (QC) y los blancos incluidos en el orden correcto. El fichero de secuencia
generado se guardara en el conjunto de resultados.

Las lineas de secuencia que ya se han adquirido o se estan adquiriendo
actualmente estan bloqueadas. Ya no se pueden editar mas. Con flujos de
trabajo especifico, por ejemplo si usa un instrumento de espacio de cabeza o ha
configurado inyecciones solapadas, ademas se bloquean diversos analisis
pendientes.

Si afiade lineas de secuencia mientras que una secuencia esta en adquisicion,
los correspondientes nombres de fichero de datos depende del esquema de
denominacién que haya seleccionado en los Parametros de secuencia. Con el
esqguema de denominacién Name Pattern, el nombre del fichero de datos se
resuelve en el momento en que se inicia el analisis, usando los tokens dados.
Con otros esquemas de denominacion, el nombre de fichero preconfigurado
sugerido en la Tabla de secuencia es OnlineEdited#.D, donde # aumenta en cada
linea adicional.
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Uso de secuencias (secuencias y plantillas de secuencias)

Ejemplo: secuencia con varias inyecciones

KSELFE R EEE MG EEN~ 8RO

| Line | Sample Caontainer | Sample Location | Sample Mame | Method Name | Injection Source | Injection Vol . | InjfLoc | Sample Type |

L | Use Current Configuration = |1 |Sample1 |def_LE - |As Method - |1D Sample -

SESFS R BRI MRS SEE~~ BE 0

Line Sample Container | Sample Location | Sample Mame | Method Mame | Injection Source | Injection Yal... | Inifloc | Sample Tpps |
L | Use Current Configuration = |1 Samplel def_LC = | As Method - |10 1 Sample -
2 Use Current Configuration = |1 Samplel def_LC - | As Method - 10 1 Sample -
3 Use Current Configuration = |1 Samplel def_LC - | Az Method - 10 1 Sample -
4 - - - -

Figura 19  Archivo de secuencia tras enviarlo a la cola (tres lineas independientes)

Ejemplo: secuencia con calibracion ciclica

ShSELES R RS WS S EEn~ 8RO

Line Sample Container | Sample Loc... | Sample Mame | Method Mame | Inilloz | Sample Type | Callevel | Update RF | Update RT | Callnte... | Sample &mount | 1STD1
1 Use Current ... = |1 Calibration 1 BRACK. - |2 Calibration - |1 Bracket - | Replace - |3
2 Use Current ... = |2 Calibration 2 BRACK. - |2 Calibration - |2 Bracket - | Replace - |3
3 Use Curent ... = |10 Sample & ERACK - |1 Sample - - -
4 Uz Current -1 Sample B BRACK - |1 Sample - - -
b 6 Uze Current - |12 Sample C BRACK - |1 Sample - - -

Figura 20 Plantilla de secuencia antes de enviarla a la cola (calibracién ciclica con
agrupamiento)

SNSESES R WE mad L

E~e el

Line Sample Container | Sample Loc... | Sample Name | Method Name | InilLoc | Sample Type | Callevel | Update AF | Update AT | Callnte... | Sample &mount | 1STDA
b1 Usze Current ... = |1 Calibration 1 BRACK. -1 Calibration -1 Bracket = | Feplace -
2 Usze Current .. = |1 Calibration 1 BRACK -1 Calibration -1 Bracket = | Feplace -
3 Use Curent -2 Calibration 2 BRACK -1 Calibration -2 Bracket = | Replace -
4 Use Curent -2 Calibration 2 BRACEK. -1 Calibration -2 Bracket = | Replace -
5 Use Current .. = |10 Sampls A BRACK -1 Sample - - -
b Use Current .. = |11 Sample B BRACE -1 Sample - - -
F Use Current .. = |12 Sample C BRACK -1 Sample - - -
8 Use Current .. = |1 Calibration 1 BRACEK -1 Calibration -1 Bracket - | Replace -
9 Uge Current .. = |1 Calibration 1 BRACE -1 Calibration -1 Bracket = | Replace -
10 Uge Current ... = |2 Calibration 2 BRACE. -1 Calibration -2 Bracket = | Feplace -
11 Use Current ... = |2 Calibration 2 BRACK. -1 Calibration -2 Bracket = | Feplace -
12 - - - - -

Figura 21 Archivo de secuencia tras enviarlo a la cola (calibracién ciclica con agrupamiento)
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Uso de la opcién High-Throughput

Diversos inyectores automaticos de LC y GC ofrecen la opcién High-Throughput
para optimizar el tiempo de analisis. Con esta opcion, las inyecciones de una
secuencia se solapan; el inyector trae y coloca el vial siguiente mientras la
adquisicion actual continla en ejecucion. Esto permite ahorrar una cantidad de
tiempo considerable en cada andlisis.

Pausar una secuencia

El analisis en curso se completara antes de que se detenga la secuencia.

Durante la pausa de una secuencia, no se puede cambiar el nombre del fichero
de la tabla de secuencia ni el nombre del fichero de datos. Solo es posible
cambiar en la tabla de secuencia las lineas de secuencia que no se hayan
ejecutado y el niUmero de viales en la linea de secuencia actual. Se pueden afiadir,
borrar o cambiar las lineas de secuencia para andlisis futuros.

Por ejemplo, sera necesario editar una secuencia activa para afiadir un nuevo
lote de muestras. Se puede editar la secuencia de modo que esos viales sean la
siguiente muestra que procese ChemStation después de las muestras de la linea
de secuencia que se esté analizando en el momento.

Interrumpir una secuencia

El analisis activo en ese momento se dara por terminado de inmediato. No
obstante, aun se seguiran efectuando los analisis de datos para el analisis en
curso. Nunca se puede reanudar una secuencia interrumpida.

Si se desea finalizar el andlisis en curso antes de interrumpir una secuencia, hay
gue poner en pausa la secuencia, esperar a que termine el analisis e interrumpir
entonces la secuencia.

Abortar una secuencia

Con la funcion Abort finaliza de forma inmediata una secuencia activa. No tendra
lugar ningun andlisis de datos. La funcion Abort se implementa como parada de
emergencia y precisa reiniciar la sesion actual.
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Analisis de una secuencia parcial

Seleccidn de conjunto de resultados para adquisicion parcial

Puede elegir entre las siguientes opciones para la adquisicion de una secuencia
parcial:

+ Adquirir la secuencia parcial en un conjunto de resultados nuevo.

O bien:
» Adquirir la secuencia parcial en un conjunto de resultados existente.

La adquisicion de ficheros de datos de una ejecucion de secuencia parcial en un
conjunto de resultados existente puede ser Util en las siguientes situaciones:

+ Sidebe sobrescribirse un Unico fichero de datos (o varios ficheros de datos);
por ejemplo, debido a que se ha utilizado inicialmente un vial incorrecto.

+ Sisolo se ha ejecutado la primera parte de la secuencia y hay que afiadir las
muestras que faltan mediante la ejecucién de una secuencia parcial. Esto
puede suceder cuando un instrumento falla durante la adquisicion de una
secuencia.

+ Sise han anexado mas lineas a la plantilla de la secuencia después de la
adquisicion de las lineas ya existentes. Los analisis adicionales deben
afiadirse a los datos ya existentes.

La eliminacion o insercion de lineas en una parte ya adquirida de la plantilla de
secuencia dara lugar a incoherencias graves en los nombres de los ficheros de
datos.

Por tanto, cuando seleccione Partial Sequence en el menu Sequence, se abrira un

cuadro de didlogo que le ofrecera la opcion de seleccionar un conjunto de
resultados existente de una lista o crear un nuevo conjunto de resultados.
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Partial Sequence

Chooge a result get for partial acquigition. Choose ‘New' to create a new result st

Directory Date Number of data files
g CHCHEMIZNINDATAN_RLT 8/24/2010 31514 AM 5
g CACHEM3ZVINDATAN_RLT B/24/2010 3:11:33 &M 4
g CACHEM3ZVIADATAVRLY_2 B/6/200 2:41:03 P 1

X

Figura22 Cuadro de didlogo Partial Sequence

No obstante, para mantener la coherencia del conjunto de resultados (de forma
que se pueda reprocesar completamente en la vista Data Analysis), solamente se
ofreceran para la adquisicién parcial aquellos conjuntos de resultados que
cumplan ciertas condiciones:

« Elnombre de la plantilla de secuencia (secuencia de origen) y el nombre del
fichero de secuencia *.S del conjunto de resultados (secuencia de destino)
deben ser idénticos.

+ Laruta de datosy el subdirectorio de los ficheros de secuencia deben ser
idénticos.

+ El'numero de lineas de secuencia de la secuencia de origen debe ser igual o
superior al numero de lineas de secuencia de la secuencia de destino.

+ Eltipo de muestra y el nimero de inyecciones de cada linea de la secuencia
de destino deben ser idénticos a los valores de las lineas correspondientes de
la secuencia de origen.

+ Elesquema de denominacion de los ficheros de datos debe ser idéntico en
ambos ficheros de secuencia.

Después de salir de este cuadro de didlogo pulsando OK (para seleccionar uno de
los conjuntos de resultados) o New (para crear un nuevo conjunto de resultados),
podra seleccionar las lineas de secuencia que deban ejecutarse durante la
secuencia parcial.
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Seleccidn de lineas de secuencia para adquisicion de secuencia parcial

El sistema abre el cuadro de dialogo Partial Sequence y permite seleccionar
muestras individuales de la tabla para analizarlas.

En cada linea del cuadro de dialogo Partial Sequence se muestra un solo analisis.
En cada analisis se proporciona el nombre del vial, del método, del fichero de
datos y de la muestra. Ademas, se muestra la informacion codificada de la tabla
de la secuenciay las muestras de calibracion en las columnas Seq Thl y
Calib:RF:RT respectivamente. En la ayuda en linea se puede consultar una
explicacion de estos codigos.

La secuencia parcial rellena los nombres del fichero de datos al inicio de la
secuencia. Como consecuencia, los tokens DATE y TIME del fichero de datos no
produciran la fecha y hora exactas de las inyecciones.

Se puede obtener una copia en papel de la secuencia parcial pulsando el botén
Print.

Con Manual update ... se abre el cuadro de didlogo Update Methods, que permite
sincronizar manualmente los métodos maestros y los métodos empleados en la
plantilla de secuencia. Con la opcion Automatic update for selected runs, se
pueden actualizar todos los métodos de secuencia que se emplearan en los
andlisis seleccionados con sus métodos maestros correspondientes.

Se actualizan tanto los parametros de adquisicién como los del andlisis de
datos.

Por ejemplo, es posible que el cuadro de didlogo Partial Sequence tenga la
siguiente apariencia. Se pueden marcar muestras concretas para procesarlas.
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Partial Sequence

Select the parts of the sequence to wn. “ P

=

Method update before start

Manual update [[] Automatic update for selected runs

Exigts  Sample name Data file Fun Location Method Seqthl CaliRF:RT
] samplel Hy-0101 1 AL 0o
"] sample2 Hy--0201 2 RL1 0z2:01
] sample3 Hy--0301 3 AL 0301
] sampled Hy--040r 4 AL 04:01
sampleS Hy--0501 5 AL2 05:01

Run Sequence ] [ Cancel ] [ Help ] [ Print

Figura 23 Cuadro de dialogo Partial Sequence

No se puede editar una secuencia parcial en gjecucion.

El cuadro de didlogo Partial Sequence no admite inyecciones solapadas (consulte
“Uso de la opcién High-Throughput” en la pagina 107).

Creacidn de conjuntos de resultados constituidos
por el usuario

Con el comando Sequence> Create New Result Set de |a vista Data Analysis, se
puede crear un nuevo conjunto de resultados constituido por el usuario a partir
de los datos mostrados en ese momento en la tabla de navegacion. Los
conjuntos de resultados constituidos por el usuario son utiles, por ejemplo, en los
€asos siguientes:

+ Se desea combinar muestras individuales, secuencias o una combinacion de
ambas para reprocesarlas con un determinado método.

+ Se desea acortar una secuencia.
Para constituir un nuevo conjunto de resultados

1 Afada los ficheros de datos pertinentes a la tabla de navegacion.
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N

En la tabla de navegacion, seleccione todos los ficheros de datos que desee
incluir en el nuevo conjunto de resultados.

3 Seleccione Sequence> Create New Result Set para abrir el cuadro de dialogo
Create New Result Set.

Seleccione un método a asociar con el nuevo conjunto de resultados.
5 Especifique una carpeta para el nuevo conjunto de resultados.
Clasificar las muestras.

Los nombres de los ficheros de datos de salida se actualizan
automaticamente. Si es necesario, se puede restaurar el orden inicial de las

muestras usando el botdn (=] (Restore initial order).

Obsérvese que la posicidn de un fichero en blanco es relevante para la
evaluacion de la relacion sefial/ruido, segun lo define la Farmacopea Europea.
Consulte también “Secuenciacion con muestras de referencia en blanco” enla
pagina 98.

7 Confirme las asignaciones para constituir la lista de ficheros de datos en un
conjunto de resultados en la carpeta especificada.
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Archivo de registro de secuencias

Un archivo de registro de secuencias indica qué ha sucedido durante el analisis
de secuencias. Resulta util para identificar cuando se producen errores sila
secuencia se analiza de forma desatendida o por la noche. El nombre del archivo
de registro tiene siempre extension .log. El archivo de registro se encuentra en el
directorio en el que se almacenan los datos de la secuencia.
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¢ Que ocurre cuando se analiza una secuencia?

Inicio de una secuencia

El sistema crea un conjunto de resultados basado en la definicion de la ruta de
los parametros de secuencia y en la configuracion de preferencias de la
secuencia. La plantilla de secuencia *s. y todos los métodos definidos en la tabla
de secuencias que pertenecen a esta secuencia especifica se copian en el
conjunto de resultados. En caso de utilizar Intelligent Reporting, todas las
plantillas de informes *.rdl que van definidas en el método o en la plantilla de
secuencia se copian también en el conjunto de resultados. El sistema continda
utilizando estos ficheros durante la adquisicion. Al iniciar la secuencia, se carga
el método de la linea de secuencia correspondiente en ChemStation desde este
conjunto de resultados.

Otros pasos ejecutados durante el analisis de la secuencia:

Los pasos siguientes se repetiran para cada linea de secuencia analizada:

+ Sidispone de inyector automatico, el software ChemStation busca en primer
lugar la muestra en el inyector automatico con arreglo al nimero introducido
en la columna de viales.

+ Elinstrumento se carga con los parametros del método.

+ Seejecuta la macro de preandlisis.

+ Seinyecta la muestra en el instrumento (manual o automaticamente).
+ Se adquieren los datos.

» Se procede con la evaluacion de datos del método. Integracion, cuantificacion
y generacion de informes, incluidas todas las macros especificas del usuario.
El sistema guarda un fichero DA.M de métodos adicional durante el analisis.

+ Seejecuta la macro de postanalisis.

+ Durante todo el proceso, ChemStation realiza un seguimiento del progreso de
la secuencia en tiempo real y produce un fichero de registro de la secuencia.
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Estado de ChemStation  "/°cCion

Macro posterior al analisis

Evaluacion de datos

Inyeccion y analisis
con el instrumento

A \Niveles
de

—> estado
Cargar método Y

Iniciar secuencia_,, Cerrado el fichero de datos primarios

Macro previa al analisis

Figura 24 Estado de la secuencia
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Estructura del fichero de datos de la secuencia

Preferencias: ficha Secuencia

Existe un vinculo fuerte y permanente entre los datos primarios y el método.
Cada fichero de datos, tanto si se ha adquirido dentro de una secuencia 0 como
un unico analisis, tiene un vinculo con el método empleado para el andlisis de
datos.

Los datos de secuencia se guardan en un conjunto de resultados, con un nombre
de conjunto de resultados exclusivo. Se pueden especificar las convenciones de
nombres para estos conjuntos de resultados en la ficha Sequence del cuadro de
didlogo Preferences. Si no se especifica ningun patrén de nombre, se utilizara un
patron de nombre de secuencia predeterminado. La ficha Sequence se utiliza
solamente para la adquisicion de datos y, por tanto, esta presente solamente en
los sistemas en linea.

El patrén del nombre de secuencia puede contener varias secciones. El sistema
crea un nombre para el conjunto de resultados determinado por las secciones
del patrén del nombre de secuencia que elija. Todos los ficheros de datos y
métodos, el libro de registro de secuencias, el fichero <nombre_de_secuencia>.s
y el fichero <nombre_de_secuencia>.b de la secuencia se almacenan en el
conjunto de resultados. El conjunto de resultados se crea cuando se inicia la
secuencia.

Los ficheros de secuencia (.s) se utilizan como plantillas de secuencia, concepto
gue permite ejecutar cualquier fichero de secuencia varias veces sin sobrescribir
los datos existentes y sin cambiar los parametros de la secuencia. Si no se utiliza
ni contador ni tiempo en el patron del nombre de la secuencia, el sistema
introduce un contador de forma automatica para evitar que los datos se
sobrescriban. Para la segunda, la tercera y las subsiguientes secuencias que
usen la misma plantilla de secuencia, se afadira un contador al nombre del
conjunto de resultados.
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Preferences;—==_ x

Paths Sequence  Signal/Review options  Audit Trail
Mame pattem

!< SegMame> <Date> <Time: X »
def_| C 2018-03-22 06-35-04

Concel | | Help

Figura25 Cuadro de dialogo Preferences: ficha Sequence

Estructura del fichero de datos

Existe un vinculo muy estrecho entre los datos primarios, el método y el conjunto
de resultados, como se puede ver en las figuras siguientes.
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4 . Public Documents
4 . ChemStation
s 1

- - - 4 Data
Ubicacion predeterminada de fos datog

Numero de instrumento

. Demo
001-1-Samplel.D
002-2-Sample2.D
003-3-Sample3.D
def_LC.M

Methods

Sequence

VERIFY

1290_000
Instrument_1_000
RepStyle
SamplePrep

Conjunto de resultados

Métodos maestros

Plantillas de secuencias

Plantillas de informes SpecLibs

Name

001-1-Samplel.D
002-2-Sample2.D
003-3-Sample3.D
def_ LC.M
CSlbk.ini

|| def LC.B

|| def LC.LOG

|| def LC.S

|| def_LC.Start

@ Methods.Reg

|| sequence.acaml

|| Short_ESTD.rdI

m

Figura 26 Estructura del fichero de datos de la secuencia

Método empleado en la
secuencia

Fichero de lotes
Registro de secuencia

Plantilla de secuencia

Lista de métodos de
secuencia

Archivo ACAML para la funcion

de presentacion inteligente

Plantilla de informe para la funcion
de presentacion inteligente

El conjunto de resultados debe contener siempre el conjunto completo de
ficheros de datos (*.D). Si se borran parte de esos ficheros de datos, se
produciran problemas al cargar el conjunto de resultados en el sistema central
de almacenamiento de datos. Si necesita acortar una secuencia, cree un
conjunto de resultados autoconstituido a partir del conjunto reducido de lineas
de secuencia (consulte “Creacién de conjuntos de resultados constituidos por el

usuario” en la pagina 105).

4 Chem32
a1
4 . Data
Demo
4 Subdirectory01
4 Sequence01 2013-12-06
4 . 001-0101D
DA.M
002-0201.D
003-0301.D
ATRIAL.M
gci
. Methods
. Sequence
. TEMP
CORE

Narne

DA.M
| acq.macaml
| acqbd
87 ACQRES.REG
|| cfdfvalues.val
|| da.macaml
| DAD1L.uv
| DAD1A.ch
@ lcdiag.reg
=] Limsinf.xml
|| RUN.LOG
I Sample 1 2013-12-06 13-18-49.PDF
=] SAMPLE.XML
|| SAMPLEXML.bak

SPALUPNCR.ACAM

Figura 27 Contenido del archivo de datos
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Asignacion de nombres a ficheros de datos en una
secuencia

La denominacion de un fichero de datos en una secuencia se puede realizar de
las siguientes formas:

automatica,

* manual,

+ usando un prefijo/contador, o
usando una convencion de nombre.

Designacidn automatica de archivos de datos enuna
secuencia

Viales de muestras en bandejas de viales

Por ejemplo, 017-0103.D;

donde:
Los tres primeros digitos indican el nimero de vial (por ejemplo, "017").

+ Elcuarto digito puede ser un guion de separacion (-), en el caso de la
cromatografia de liquidos y la electroforesis capilar, o una "F" o una "B"
(indicando el inyector delantero o trasero, respectivamente), en el caso de los
cromatografos de gases.

+ Elquintoy el sexto digito son la linea de secuencia que define el método
utilizado; por ejemplo "01" para la primera linea de secuencia.

El séptimo y el octavo digito son el niumero de inyeccién para el vial de
acuerdo con el método; por ejemplo, "03" para la tercera inyeccion.
Muestras en un muestreador multiple
Por ejemplo, D1F-A3-0201.D;

donde:

« D1F: posicion (en este caso, delantera, tal como indica la "F") del contenedor
de muestras en el cajon (en este caso, 'D1").

A3: posicion de la muestra en el contenedor de muestras.
+ 0207:linea 2 de la secuencia y primera inyeccion.
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Analisis de blancos

Por ejemplo, NV-0499.D;

donde:
* "NV"indica que no hay vial.

€s un guion de separacion.
+ "0499"indica el 99.° analisis de un blanco de la linea 4 de la secuencia.

Introduccion manual de nombres de ficheros de
datos

Una de las columnas de la tabla de secuencia se denomina Datafile. Cuando no
contiene entradas, se utiliza el esquema de denominacion del fichero de datos
especificado en Parametros de secuencia (automatico, contador de prefijos o
convencién de nombre) para crear el nombre del fichero de datos. Si se introduce
un texto en la columna Datafile, ChemStation utiliza este texto como nombre del
fichero de datos para el andlisis.

Si se especifica mas de una inyeccioén por vial en una linea con nombre del
fichero de datos introducido de forma manual, ChemStation trunca
automaticamente caracteres desde el final del nombre introducido por el usuario
y afade el nimero de inyeccién. De este modo se evita la reutilizacion del mismo
nombre del fichero de datos en varias inyecciones.

Utilizacion de un prefijo/contador para asignar
nombre a ficheros de datos

Si utiliza un prefijo/contador para asignar el nombre a ficheros de datos,
ChemStation genera un nombre para cada andlisis. Para un instrumento que
admite anadlisis de doble sefial como GC, ChemStation genera un nombre para
cada sefial.

La configuracion de las secuencias permite el uso de nombres de fichero largos
para el prefijo/contador. El nombre de fichero de datos definido mediante
prefijo/contador puede tener hasta quince caracteres mas la extension .d, lo que
hace un total de diecisiete caracteres.

El campo de prefijo/contador esta sujeto a las reglas siguientes:

+ El contador en si puede tener un maximo de 6 caracteres.
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« Siun prefijo contiene menos de nueve caracteres, el contador se amplia
automaticamente a 6 digitos.

+ Elndmero que se da al contador es el numero de partida incrementado.

Tabla 7 Nombres de fichero

Prefijo Contador Nombre de fichero resultante
long 000001 long000001

longname 000001 longname000001
testwithalongna 1 testwithalongnal

Utilizacion de una Convencion de nombre para
asignar nombre a ficheros de datos

Puede utilizar los siguientes tokens para crear los nombres de fichero de datos
para cada linea de secuencia:

Sample Name La informacion que se ha codificado mediante un codigo de barras
o se haya tecleado en el campo de Sample Name.

Sample Type El tipo de la muestra: Muestra QC, calibracion, muestra.
Sample Location El vial o pocillo de la placa donde se ubica la muestra.
Method El nombre del método usado para la linea de secuencia.
Sequence Line El numero de linea actual de la secuencia ampliada.
Replicate Number El nimero de la inyeccién que procede de dicho vial.

Date El sello de fecha al inicio de la adquisicién de la muestra.
Time El sello de tiempo al inicio de la adquisicion de la muestra.

Si suinstrumento permite diferentes ubicaciones de inyeccién (GC con inyector
trasero y delantero, por ejemplo), puede proporcionar diferentes convenciones
para cada ubicacion. Por ejemplo, utilice un prefijo que indique la ubicacion del
inyector:

« F-<Linea de secuencia>-<Ubicacion de la secuencia>-<Nombre de la muestra>
para el inyector delantero, y

*  B-<lLinea de secuencia>-<Ubicacion de la secuencia>-<Nombre de la muestra>
para el inyector trasero.
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Los nombres del fichero de datos no se resuelven hasta el inicio del analisis; por
tanto, la tabla de secuencia no incluye ningun nombre de fichero de datos.

Los nombres del fichero de datos resueltos estan limitados a 40 caracteres; los
nombres del fichero mas largos se truncan. Si un nombres del fichero resuelto
no es Unico, se agrega un contador.

Migracion de conjuntos de resultados

ChemStation dispone de una herramienta que permite migrar datos sin formato
de conjunto de resultados para darles formato de conjunto de resultados. Para
realizar correctamente esta tarea, es necesario que el archivo de secuencia
original siga estando disponible. Este archivo debe contener todas las lineas de
secuencia necesarias y seguir el esquema de denominacion del archivo de datos
original para que sea posible reprocesar todos los archivos de datos de la
secuencia. Ademas, deben estar disponibles todos los métodos de la columna
Método de la tabla de secuencia.

Para realizar la migracién, inicie la Result Set Migration en el menu Sequence de |a
vista Data Analysis.

# | Result Set Migration @

To migrate data to a result set, select sequence template, method path, data source and destination directories.

’ @Selectﬁequence Template I

’ (]  Select Method Path I

’ =] Select Source I

’ =5 Select Destination I

Mezzages and warnings:

Stat ] [ T ] [ Help

Figura 28 Migracion de conjuntos de resultados

Rellene los siguientes campos obligatorios:
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Select Sequence Template: seleccione el archivo de secuencia (*.S) que contenga
la tabla de secuencia que coincida con el conjunto de datos objeto de migracion.

Select Method Path: seleccione el directorio que contenga los métodos y al que
se haga referencia en la tabla de secuencia.

Select Source: seleccione el directorio que contenga los archivos de datos objeto
de migracion.

Select Destination: especifique la ruta y el nombre del conjunto de resultados que
se va a crear. Puede seleccionar una carpeta existente o crear una nueva.

Una vez que se hayan rellenado todos los campos, podra iniciarse la migracion.
Se realizaran los pasos siguientes:
+ Secreara el directorio del conjunto de resultados.

+ Secopiara la plantilla de secuencia en el conjunto de resultados. Ademas, se
convertira a un estado en el que puedan reprocesarse los archivos de datos
en la vista Data Analysis.

+ Los métodos referenciados en la tabla de secuencia se copiaran desde la ruta
de métodos especificada a la carpeta del conjunto de resultados.

+ Se copiaran los archivos de datos, el libro de registro de secuencias y el
archivo por lotes del directorio de origen de los datos en el directorio de
destino.

» Enfuncién de la informacion que contenga la tabla de secuencia, se incluira
una copia del método correspondiente en cada archivo de datos como DAM.

Una vez finalizada la migracién del conjunto de resultados, aparecera un
mensaje para indicar que el proceso se ha realizado correctamente en el campo
Messages and warnings. En caso contrario, un mensaje de advertencia indicara
gue se ha producido algun problema durante la migracion. Podra obtener mas
detalles sobre |la advertencia haciendo doble clic en el mensaje de advertencia.
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Operacion postsecuencia

Es posible especificar qué ocurre cuando se finaliza una secuencia en una
gjecucion normal o cuando se produce un error en ChemStation durante la
operacion de la secuencia. Para ello, hay que marcar la casilla de verificacion
Post-Sequence command/macro de la seccion Shutdown de la ficha Parametros
de secuencia. Dispone de diferentes comandos integrados que estan
configurados para determinados tipos de instrumentos, que ofrecen
posibilidades como las siguientes:

« Configurar el sistema en estado STANDBY, en el que la todas las bombas, las
lamparas, el termostato y el refrigerante de muestras estan apagados.

+ Configurar el sistema en estado LAMPOFF, en el que todas las lamparas
estan apagadas.

« Configurar el sistema en estado PUMPOFF, en el que todas las bombas estan
apagadas.

« Utilizar la macro SHUTDOWN o modificar SHUTDOWN.MAC para determinar
una operacion concreta.

Por ejemplo, si desea apagar el sistema tras finalizar una secuencia. La
macro SHUTDOWN podria utilizarse también para configurar el flujo a cero o
reducirlo lentamente. La macro SHUTDOWN sin modificar ejecutara el
comando STANDBY.

Para obtener mas informacion sobre los comandos integrados, busque
‘comandos” en el sistema de ayuda en linea de ChemStation.

En la seccion Shutdown de la ficha Parametros de secuencia, puede definir
comandos o macros personalizados. Para obtener mas informacion sobre los
comandos personalizados y como configurarlos, consulte “Uso de comandos o
macros personalizados en ChemStation” en la pagina 26.

Tiempo de espera para instrumento no listo (sélo LC
y CE)
Esta opcion de los parametros de la secuencia es el tiempo que el sistema

esperara hasta que un instrumento esté listo; pasado este tiempo, el sistema se
apagara.
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Tiempo de espera (sélo LC y CE)

Es posible especificar un tiempo de espera que se ejecuta después de cargar el
meétodo y antes de inyectar con ese método. Esto puede resultar de utilidad para
que la columna/capilar se reequilibre si se utilizan nuevas condiciones de
andlisis.
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Recalibracion automatica

La calibracion se hace normalmente después de producirse un cambio en las
condiciones de funcionamiento; por ejemplo, después de cambiar una columna o
un capilar. La recalibracion automatica se hace normalmente al inicio de una
secuencia de andlisis 0 a intervalos regulares durante una secuencia como parte
del programa para compensar los factores que afectan el rendimiento analitico.

Mientras se estd realizando una recalibracion, se actualiza la tabla de calibracion
con arreglo a los ajustes de método definidos. Los métodos recalibrados estaran
disponibles dentro del conjunto de resultados. La tabla de calibracion del método
de la secuencia se actualiza durante ese proceso. Ademas, el método DA.M de
los ficheros de datos individuales contiene la calibracion actualizada que se
utiliza para la generacion de resultados.

Existen dos formas de especificar la recalibracion automatica de secuencias:
+ Secuencias de calibracion explicita.
+ Secuencias de calibracion ciclica.
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Especificacion de recalibraciones

Los parametros de recalibracion de la secuencia se introducen directamente en
la tabla de secuencia. Estos parametros definen como se recalibra el método
durante una secuencia.

Parametros de recalibracion en la tabla de secuencia

El factor de respuesta (RF) y los tiempos de retencién (RT) y migracién se
pueden actualizar de diversas formas. El nivel de calibracion, el factor de
respuesta de actualizacion y los tiempos de retencion y migracion de
actualizacion son parametros utilizados en el andlisis de datos a la hora de
recalibrar la tabla de calibracion.

Una vez que la calibracion se introduzca en la columna Tipo de muestra de la
tabla de muestras, las siguientes columnas se activaran y se podran editar:

+ Nivel calibr.

« Actualiz. RT
* Actualizar RF
+ Intervalo

Los valores que se pueden introducir en cada una de esas columnas se
especifican en la siguiente tabla.

Tabla 8 Parametros de recalibracion de la tabla de secuencia

Nivel calibracién Actualizar RT Actualizar RF Intervalo
Nivel de la tabla de cali- No actualizar No actualizar Intervalo de recalibracion
bracion n® (1-999) ciclica n® (1-999)
Promedio Promedio En blanco
Sustituir Sustituir
Agrupar
% Delta

En la tabla se muestran las columnas de la tabla de secuencia que contienen los
parametros de recalibracion, asi como los valores que pueden introducirse.
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No actualizar
No se modificaran el factor de respuesta ni el tiempo de retencién o migracion.

Sustituir

Sustituye los tiempos de retencién o migracion anteriores y la respuesta (areas o
alturas) por los del andlisis en curso. La respuesta no se modificara para
aquellos picos que no se detecten en el andlisis de recalibracion.

Promedio

Realiza un promedio de los tiempos de retencion o migracion y de las respuestas
(éreas o alturas) de cada pico de acuerdo con la calibracién original y con todas
las recalibraciones promediadas desde entonces. Si algun pico no aparece en
una de las recalibraciones, la respuesta promedio del pico no se vera afectada.

Agrupar

Las muestras se agruparan de acuerdo con las calibraciones anteriores y
posteriores a las muestras. La evaluacion se realizara cuando la ultima muestra
de calibracion del grupo que esta finalizando se haya analizado. Los datos de
calibracion existentes se sustituiran por los resultados del analisis de calibracion
del grupo que esté comenzando. Las calibraciones del grupo que esté
finalizando se promediaran de acuerdo con esa tabla de calibracién.

Intervalo

Elintervalo determina la frecuencia con la que la calibracion se realiza durante
una secuencia. La frecuencia de calibracion se corresponde con el nimero de
inyecciones de muestras que se tienen que hacer antes de que se lleve a cabo el
siguiente conjunto de inyecciones de calibracion. Al inicio del andlisis se realizara
una calibracion y los resultados (factores de respuesta) se afiadirdn a la tabla de
calibracion. Dichos resultados se utilizaran en los posteriores calculos
cuantitativos. Una vez que se haya hecho el nimero de inyecciones especificado,
se efectuara otra calibracion y los resultados se afiadiran a la tabla de
calibracion, sobrescribiendo los resultados del andlisis de calibracién anterior.

Parametro Delta%

El célculo del parametro Delta% permite comparar los factores de respuesta de
un analisis con los factores de respuesta introducidos manualmente en una
tabla de calibracion. Acto seguido, el parametro Delta% se aplicara a todos los
picos calibrados de la tabla. Puede identificar varios patrones internos, cuyos
factores de respuesta medidos se utilizaran posteriormente para calcular nuevos
factores de respuesta para otros picos. Asimismo, puede identificar qué patrén
interno debe utilizarse para calcular el parametro Delta% para cada pico de la
tabla de calibracion.
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Tipos de secuencias

A la hora de preparar una secuencia, puede utilizar los siguientes tipos de
secuencias:

» Secuencias de calibracion explicitas

+ Secuencias de calibracion explicitas individuales

+ Secuencias de calibracion ciclicas multinivel

+ Calibraciones explicitas y ciclicas combinadas en una secuencia

+ Secuencias de calibracion ciclicas con calibraciones agrupadas

Tras enviar la secuencia a la cola de analisis, todas las secuencias (incluidas

aquellas con calibraciones agrupadas) se transformaran en secuencias de
calibracion explicitas. Consulte “Ejecucion de una secuencia” en la pagina 99.

Durante el andlisis, en la tabla de secuencia simplemente se mostraran las
inyecciones, analisis por analisis, segun las vaya procesando el instrumento. Si
afiade una muestra durante el andlisis, todas las muestras posteriores (incluidas
las muestras de calibracion) se desplazaran hacia abajo en la tabla de
secuencia.

Secuencias de calibracion explicita

Este tipo de secuencia recalibra a intervalos definidos especificados por el
usuario en la tabla de secuencia.

Para secuencias de calibracion explicita, se introducen las muestras de
calibracion en la secuencia sin una entrada de intervalo en la tabla de secuencia.
Se realiza una recalibracion una vez para cada entrada de muestra de calibracion
de la tabla de secuencia.

Secuencias de calibracion ciclicas de un unico nivel

Este tipo de secuencia utiliza el mismo vial, es decir, la muestra de calibracion a
intervalos regulares de la secuencia.

La entrada de intervalos de la tabla de secuencias determina como se va a
realizar la recalibracion. Por ejemplo, un valor 2 de intervalo recalibrara cada dos
viales de muestra en la secuencia.
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Secuencias de calibracion ciclicas multinivel

Este tipo de secuencia utiliza muestras de calibracion diferentes para recalibrar
un método calibrado multinivel.

El ejemplo siguiente describe una secuencia de dos métodos, que comprende el
meétodo Ay el método B, para analizar dos grupos de muestras. Los dos
meétodos son de calibracion multinivel que se recalibraran automaticamente en
los intervalos definidos.

Para cada método la Sequence Table tiene tres entradas:
+ Dos niveles de calibracion:

Lineas de secuencia 1y 2 en el método A.

Lineas de secuencia 8 y 9 en el método B.
+ Cinco entradas para las muestras:

Lineas de secuencia 3 a 7 en el método A.

Lineas de secuencia 10 a 14 en el método B.

Las calibraciones se especifican a intervalos regulares con la entrada del
intervalo de recalibracion de la Sequence Recalibration Table.

«  Elmétodo A recalibrara cada dos muestras.
« Elmétodo B recalibrara cada tres muestras.

La siguiente Sequence Table se ha truncado para simplificar el ejemplo.

Tabla 9 Tabla de secuencia para el método A y el método B

Linea Ubicacion Nombre del mét- Iny./ubic. Tipo de muestra Nivel Actualiz. RF  Actualiz. RT Intervalo
dela odo calibr. calibr.
muestra

1 1 Método A 1 Calibracion 1 Promedio No actualizar 2

2 2 Método A 1 Calibracion 2 Promedio No actualizar 2

3 10 Método A 1

4 11 Método A 1

5 12 Método A 1

6 13 Método A 1

7 14 Método A 1

8 3 Método B 1 Calibracion 1 Promedio No actualizar 3

9 5 Método B 2 Calibracion 2 Promedio No actualizar 3
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Tabla 9

Linea

10
1
12
13
14

Tabla de secuencia para el método Ay el método B

Ubicacion Nombre del mét-

de la
muestra

20
21
22
23
24

Automatizacion/secuencias

odo

Método B
Método B
Método B
Método B
Método B

Orden de analisis del método A

Iny./ubic.

Tipo de muestra

Nivel Actualiz. RF  Actualiz. RT

calibr.

El método A es la primera parte de la secuencia de dos métodos.

Tabla 10

N° iny.
.

2
3
4
5

10
11

Orden de analisis del método B

Método

Método A
Método A
Método A
Método A
Método A
Método A
Método A
Método A
Método A
Método A
Método A

Orden de andlisis del método A

Vial
.

2
10
11

12
13

14

Operacion

Nivel de calibracién 1 e informe
Nivel de calibracion 2 e informe
Anadlisis de muestras e informe
Andlisis de muestras e informe
Nivel de calibracién 1 e informe
Nivel de calibracién 2 e informe
Andlisis de muestras e informe
Anadlisis de muestras e informe
Nivel de calibracién 1 e informe
Nivel de calibracién 2 e informe

Andlisis de muestras e informe

Intervalo
calibr.

El método B es la segunda parte de la secuencia de dos métodos. El método B se
diferencia del método A en que hay dos inyecciones por vial para el nivel de
calibracion 2. La entrada de intervalo esta en 3.
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Tabla 11 Orden de andlisis del método B

N° iny. Método Vial Operacion

12 Método B 3 Nivel de calibracién 1 e informe
13 Método B 5 Nivel de calibracién 2 e informe
14 Método B 5 Nivel de calibracion 2 e informe
15 Método B 20 Analisis de muestras e informe
16 Método B 21 Analisis de muestras e informe
17 Método B 22 Analisis de muestras e informe
18 Método B 3 Nivel de calibracién 1 e informe
19 Método B 5 Nivel de calibracién 2 e informe
20 Método B 5 Nivel de calibracion 2 e informe
21 Método B 23 Analisis de muestras e informe
22 Método B 24 Analisis de muestras e informe

Los resultados que se muestran en la Tabla 10 en la pagina 125y la Tabla 11
la pagina 126 pueden obtenerse utilizando la opcidn Preview en la tabla de
secuencia.

Calibraciones explicitas y ciclicas juntas

Este tipo de secuencia comprende las calibraciones explicitas y ciclicas en la
misma secuencia.

Esta funcion permite recalibrar el método completamente al principio de una
secuencia (recalibracion explicita) y actualizar entonces la calibracién
(recalibracion ciclica) durante la secuencia.

en

* Hay que especificar dos lineas de calibracion para cada nivel de calibracion en

la tabla de secuencia.Una linea de calibracion es para la entrada de
recalibracion explicita y la otra es para la entrada de recalibracion ciclica.

» Latabla de secuencia debe tener entradas para cada linea de calibracion y

todos los viales de recalibracion ciclica deben aparecer antes de la
recalibracion explicita y las entradas de muestra.
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Ejemplo

La siguiente tabla de secuencia ilustra un método calibrado de un Unico nivel
llamado SimReg. La tabla esta truncada para simplificar el ejemplo.

Tabla12  Tabla de secuencia para el método SimpReg

Linea Ubicacién Nombre del mét- Iny./ubic. Tipo de muestra Nivel Actualiz. RF  Actualiz. RT Intervalo
de la odo calibr. calibr.
muestra

1 1 SimpReg 1 Calibracion 1 Promedio Promedio 3

2 1 SimpReg 1 Calibracion 1 Sustituir Sustituir

3 2 SimpReg 1

4 3 SimpReg 1

5 4 SimpReg 1

6 5 SimpReg 1

7 6 SimpReg 1

Hay dos entradas para el nivel Unico de calibracion.

+ La primera linea de calibracion es para el mismo nivel, aunque promedia los
parametros de calibracion. La entrada del intervalo especifica que la
recalibracion se realiza cada tres muestras.

+ Lasegunda entrada sustituye todos los parametros de recalibracion; es decir,
se realiza una recalibracion completa. No tiene intervalo de recalibracion.

Tablade Latabla de secuencia contiene siete lineas. La primera linea especifica la
secuencia muestra de recalibracion ciclica. La segunda linea especifica la recalibracion
explicita que se realiza solamente una vez, al principio de la secuencia. Las lineas
de la tercera a la séptima especifican las muestras que hay que analizar.

El orden de las entradas en la tabla de secuencia es muy importante. Todas las
entradas del vial de recalibracion ciclica que especifican la calibracién ciclica
deben aparecer antes que las entradas de muestras o de recalibraciones
explicitas para el método.

Orden de analisis SimpReg

La tabla siguiente describe el orden de andlisis para el método SimpReg.
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Tabla 13

Lineasec. NC°iny.

2

~N o o W W

1

a o~ w N

Orden de analisis SimpReg

Método

SimpReg
SimpReg
SimpReg
SimpReg
SimpReg
SimpReg
SimpReg
SimpReg

Vial

Operacion
Calibracion simple
Calibracion regular
Andlisis de muestras
Analisis de muestras
Andlisis de muestras
Calibracion regular
Analisis de muestras

Andlisis de muestras

Secuencias de calibracién ciclica con agrupamiento

En una secuencia calibrada ciclica con agrupamiento, la tabla de calibracion
utilizada para calcular resultados cuantitativos desconocidos se genera

haciendo el promedio de resultados calibrados ahora con los de la calibracion
anterior. La tabla de calibracion nueva es una representacion mas exacta de la
respuesta del instrumento en el momento de analizar la muestra.

Ejemplo

Considere la situacion siguiente:

La respuesta del instrumento deriva.

Se especifican tres inyecciones con idéntica mezcla de dos componentes.

Dos inyecciones estan especificadas como muestras de calibracion, y la
tercera como una muestra.

La primera y la tercera son ejemplos de calibracion.

La segunda inyeccion es una muestra.

Para obtener un resultado cuantitativo preciso para la inyeccién dos (la muestra),

deben interpolarse las dos muestras de calibracién (consulte la figura). El
proceso se conoce cOMO agrupamiento.
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Deriva del Tiempo

instrumento

HEl

Calibracion 1 Muestra Calibracion 2

Figura 29 Agrupamiento

Operacion de secuencia agrupada

+ Seanalizan los viales de la primera calibracion.
+ Seanalizan los viales de muestra.
+ Seanalizan los viales de la siguiente calibracion.

+ Secrea latabla de calibracion reemplazando los factores de la respuesta
existente por otros nuevos y realizando el promedio de los andlisis de
calibracion siguientes en una tabla de calibracién nueva.

+ Seevaluan los ficheros de datos del vial de la muestra y se generan informes.
+ Sihay mas viales de muestras que analizar, la secuencia vuelve al paso 2.

Ejemplo

En esta seccion se describe un ejemplo de secuencia con agrupamiento
(bracketing) que comprende un método llamado Brack.M. El método Brack.M es
un método con estandar interno de dos niveles que utiliza calibracion ciclica.

Tablade Latabla de secuencia de Brack.M (pagina siguiente) se ha truncado para
secuencia simplificar el ejemplo. Consta de siete lineas. Las dos primeras lineas definen las
condiciones de recalibracion para cada nivel. Las lineas restantes corresponden
a las muestras que hay que analizar.

Mas concretamente, la tabla de secuencia del método Brack.M tiene:
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« Una entrada Bracket en la columna Update Response Factor que especifica el
agrupamiento de muestras con las muestras de calibracion.

+ Una entrada Replace en la columna Update Retention/Migration Times que
especifica una sustitucion de los tiempos de retencion/migracion.

* Una entrada de 3 en la columna Recalib Interval que especifica la
recalibracion cada tres muestras.

Tabla14  Tabla de secuencia para el método Brack.M

Linea Ubicacion Nombre del

dela
muestra

1 1

2 2

3 10

4 11

5 12

6 13

7 14

método

BRACK-M
BRACK-M
BRACK-M
BRACK-M
BRACK-M
BRACK-M
BRACK-M

Iny./ubic.

N

Tipo de muestra  Nivel Actualiz. RF  Actualiz. RT Intervalo
calibr. calibr.

Calibracion 1 Agrupar Sustituir 3

Calibracion 2 Agrupar Sustituir 3

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 130



Automatizacion/secuencias

Name

DataFile
Name

B O WV 0 J o0 Ul

B

12
13
14
15
16
17

Brack.
Brack.
Brack.
Brack.
Brack.
Brack.

TRz =E

TEEEERER

cl-03001.4 1
cl-03002.4 1
c2-03001.d 2
¢2-03002.4 2

010-0301.
011-0301.
012-0301.
c1-03003.
c1l-03004.
c2-03003.
c2-03004.

[oTRN o TR o T o TN o P @ PO}

NN R R
e
o W™

010-0301.
011-0301.
012-0301.
cl1-03003.
cl-03004.
c2-03003.
c2-03004.
013-0301.
014-0301.
c1-03005.
c1-03006.
c2-03005.
¢2-03006.

[OTRN oTRE O T OTRN G T O TR O o TR TR O TR O T o PR O Y
NN R
™o

NN R R
i
oo™

013-0301.
014-0301.
c1-03005.
c1l-03006.
c2-03005.
c2-03006.

[oTRN TN TR o RN o R o1

Report for

Calibration
Calibration
Calibration
Calibration

Run

Print Calibration Table

Sample Anal
Sample Anal
Sample Anal
Calibration
Calibration
Calibration
Calibration

ysis,
yeis,
ysis,
Analysis,
Analysis,
Analysis,
Analysis,

no
no
no
no

Print Calibration Table

for
for
for

Report
Report
Report
Report
Report
Report
Report
Sample Anal
Sample Anal
Calibration

for
for
for
for

Calibration
Calibration
Calibration

Sample
Sample
Sample
Calibration
Calibration
Calibration
Calibration
veis,
vsis,
Analysis,
Analysis,
Analysis,
Analysis,

Run
Run
Run
Run
Run
Run
Run

no
no
no
o

Print Calibration Table

for
for
for
for

Report
Report
Report
Report
Report
Report

for
for

Sample Run
Sample Run
Calibration
Calibration
Calibration
Calibration

No.
No.
Run
Run
Run
Run

no report
no report
no report

report
report
report
report

No.
No.
No.
No.
No.
No.
No.

P R Yw oo g U

[ ]

no report
no report

report
report
report
report

12
13
No.
No.
No.
No.

Vial Inj
No. No.
1 1
1 2
2 1
2 2
10 1
11 1
12 1
1 1
1 2
2 1
2 2
13 1
14 1
1 1
1 2
2 1
2 2
Figura 30

Where A
R

average
replace

Orden de analisis de la secuencia agrupada
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Secuencias de recalibracidn ciclica con multiples
viales que contienen la misma dilucién de un
estandar

Secuencia de recalibracion ciclica con uso del vial de calibracion
"Round-Robin"

Cuando analiza una secuencia larga que realiza recalibraciones ciclicas, es decir,
realiza una recalibracién automatica cada cierto numero fijado de inyecciones de
muestra, existe el riesgo potencial de vaciar el volumen del vial de calibracion
durante el proceso de la secuencia. La tabla de secuencia de ChemStation
proporciona una manera de utilizar una serie de viales que contienen la misma
dilucién de un estandar que debe utilizarse en un modelo “round-robin”.

Con esta funcionalidad, pueden definirse secuencias largas con calibraciones
automaticas a intervalos fijos utilizando multiples viales de calibracion para cada
nivel y consumiendo de cada vial de calibracion la misma proporcion.

Si se define un numero apropiado de viales de calibracion; es posible incluso
garantizar que cada vial de calibracion se utilice una sola vez. Esto es importante
en aquellos casos en los que se requiere un vial de calibracion fresco para cada
recalibracion, por ejemplo, porque el analito se evapora cuando se pincha el
septum o comienza a degradarse cuando entra en contacto con la aguja de
acero. En la seccion siguiente se describe como debe definirse la tabla de
secuencia de ChemStation para cumplir estos requisitos.

Determine el nimero total de viales de calibracion para cada nivel basandose en
el uso estimado de calibrante a lo largo de toda la secuencia.

Configure una linea de recalibracion ciclica distinta para cada vial de calibracion.
Las lineas definidas en el mismo nivel de calibracion deben estar en lineas de
secuencia adyacentes, y las posiciones de los viales definidas deben ser también
adyacentes. Seleccione el mismo intervalo de recalibracion para todas las lineas
de calibracion. Por ejemplo, si tiene que recalibrar la secuencia cada seis
inyecciones de muestras, configure el intervalo de recalibracion a 6.

Tabla15 Secuencia de recalibracion ciclica con 3 viales definidos para cada nivel

Vial n® Nombre de la Tipo de Nombre del mét- N° de iny. Nvl Act. RT  Act.RF Intervalo
muestra muestra odo

1 Calla Calib. Método A 1 1 Prom. Prom. 6

2 Callb Calib. Método A 1 1 Prom. Prom. 6
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Vial n°

10
11
12
13
14

Automatizacion/secuencias

Secuencia de recalibracion ciclica con 3 viales definidos para cada nivel

Nombre de la

muestra
Callc
Cal2a
Cal2b
Cal2c
Muestra10
Muestrall
Muestral2
Muestral3
Muestra14

Tipo de Nombre del mét- N° de iny.
muestra odo

Calib. Método A 1
Calib. Método A 1
Calib. Método A 1
Calib. Método A 1
Muestra Método A 6
Muestra Método A 6
Muestra Método A 6
Muestra Método A 6
Muestra Método A 6

El orden de ejecucion es:

Vial 1 (Cal1a)

Vial 5 (Cal2a)

6 inyecciones del vial 10 (Muestra10)
Vial 2 (Cal1b)

Vial 6 (Cal2b)

6 inyecciones del vial 11 (Muestral1)
Vial 3 (Cal1c)

Vial 7 (Cal2c)

6 inyecciones del vial 12 (Muestral2)
Vial 1 (Cal1a)

Vial 5 (Cal2a)

6 inyecciones del vial 13 (Muestra13)
Vial 2 (Cal1b)

Vial 6 (Cal2b)

etc.
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Vial n°

A WN

Automatizacion/secuencias

Recalibraciones ciclicas en las que cada calibracion utiliza un vial
diferente

Para garantizar que cada vial de calibracion se inyecta una sola vez, la secuencia
debe definir un nimero suficiente de viales de calibracién diferentes, de forma
que el orden “round-robin” descrito en el ejemplo anterior no se aplique. Por
ejemplo, si la secuencia procesa 80 viales de muestra con recalibraciones
requeridas cada 10 muestras, la tabla de secuencia debe contener 80/10+ 1=9
lineas de calibracion en cada nivel.

Como en el ejemplo anterior, las lineas de calibracion deben ser lineas de
secuencia adyacentes que informan de posiciones de viales adyacentes.

Secuencia de agrupamiento que utiliza viales diferentes para grupo de
apertura y cierre

La misma funcionalidad esta disponible para las secuencias de agrupamiento. Al
definir el rango de viales de calibracion aproximado, puede definirse una
secuencia de agrupamiento de forma que los distintos viales de calibracion se
utilicen para los grupos de apertura y cierre. En este caso también las lineas de
calibracion en la secuencia deben ser adyacentes como las posiciones de los
viales de calibracion.

La utilizacion del agrupamiento de viales de calibracion en modo "round-robin" o
para una sola inyeccion sélo depende del nimero total de viales de calibracion
para cada nivel y el nimero de recalibraciones necesarias para la secuencia.

El siguiente ejemplo define 3 inyecciones de muestra que se agrupan por
calibracion. El grupo de apertura utiliza un vial de calibracion diferente que el
grupo de cierre. Se requieren recalibraciones tras cada inyeccion de muestra, de
forma que el intervalo de recalibracion sea 1. El nimero de lineas de calibracion
por nivel es el nimero de muestras mas una.

Viales diferentes para los grupos de apertura y cierre

Nombre de la Tipo de Nombre del N°deiny. Nvl Act.RT Act.RF Intervalo
muestra muestra método

Calla Calib. Método A 1 1 Grp Grp 1

Callb Calib. Método A 1 1 Grp Grp 1

Callc Calib. Método A 1 1 Grp Grp 1

Calld Calib. Método A 1 1 Grp Grp 1
Muestra10 Muestra Método A 1
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Vial n°

11
12

Automatizacion/secuencias

Viales diferentes para los grupos de apertura y cierre

Nombre de la
muestra

Muestrall

Muestral?2

Tipo de Nombre del N° de iny. Nvl Act. RT  Act.RF
muestra método

Muestra Método A 1

Muestra Método A 1

El orden de ejecucion de esta secuencia es:

Vial 1 (Cal1a), grupo de apertura 1

Vial 10 (Sample10)

Vial 2 (Cal1b), grupo de cierre 1y grupo de apertura 2
Vial 11 (Muestra11)

Vial 3 (Cal1c), grupo de cierre 2 y grupo de apertura 3
Vial 12 (Muestra12)

Vial 4 (Cal1d), grupo de apertura 3
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5 Control del analisis

Acerca de la cola de analisis 137

Uso de la Cola de analisis 139

Muestras individuales y secuencias individuales en la cola de
analisis 140

Pausas en Run Queue 141

Comandos en la Cola de andlisis 141

Usar Queue Planner 142

Planificacion de comandos 143

Planificacion de unevento 143
Modo de funcionamiento del planificador 144

En este capitulo se explican los conceptos Cola de analisis y Planificador de
colas. Se explica como afadir muestras individuales, secuencias, pausas o
comandos a la Cola de andlisis. También se describe el Planificador de colas,
gue permite planificar eventos que faciliten el trabajo cotidiano en el laboratorio.
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Acerca de la cola de analisis

La cola de analisis es muy Util si es necesario analizar numerosas muestras
(individuales o secuencias) para un instrumento en un breve plazo de tiempo.
Todas las muestras individuales o secuencias creadas para el instrumento se
muestran en la ficha Cola de analisis. Puede afiadir pausas o personalizar
comandos de instrumentos en la cola (para ver ejemplos sobre comandos de
control instrumental incorporados, consulte “Operacion postsecuencia” en la
pdgina 118). De este modo, puede automatizar tareas que consumen mucho
tiempo, como trabajos durante la noche o fin de semana.

Mientras el instrumento esta procesando la carga de trabajo que se muestra en
la ficha Run Queue, todavia puede modificar la carga de trabajo, como:

« Cambiar la posicién de los articulos en cola o afiadir una pausa (consulte
“Pausas en Run Queue” en la pagina 141).

+ Afadir una serie de muestras individuales y secuencias a la cola (consulte
“Muestras individuales y secuencias individuales en la cola de analisis” en la
pdgina 140).

+ Editar un articulo ya existente en la Cola de andlisis (consulte “Para editar un
elemento existente en la Cola de andlisis” en la pagina 141).

* Analizar una muestra individual o una secuencia de muestras
inmediatamente (consulte “Analizar una muestra individual o una secuencia
individual” en la pagina 141).

» Afadir un comando integrado o personalizado, por ejemplo, para apagar el
sistema una vez finalizado el analisis (consulte “Comandos en la Cola de
analisis” en la pagina 141).

« Afiadir un Plan de cola con un conjunto predefinido de secuencias creado con
el Queue Planner (consulte “Afiadir un plan de colas con un conjunto
predefinido de secuencias” en la pagina 142).

La barra de estado de ChemStation muestra el estado de la Cola de andlisis, que
se puede Resumed, Paused o Blocked (si el método o la secuencia tiene cambios
sin guardar que se sobrescribirian si fuera a comenzar el andlisis).

El History Queue de la ficha Cola de analisis le muestra qué analisis ya se han
gjecutado en el instrumento actual.

Cola de andlisis y Queue Planner solo estan disponibles en las sesiones en linea
de ChemStation en la vista Method and Run Control.

Dado que la Cola de andlisis permite trabajos a largo plazo, es muy probable que
dicha sesion sea asumida por otros usuarios en el mismo instrumento mientras
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se procesa la cola de andlisis. Los usuarios individuales que asuman la sesion se
anotaran en el informe. El informe muestra al Acquisition Operator que ha iniciado
sesion como usuario actual y al Sample Operator que ha enviado la muestra
individual o la secuencia a la cola de analisis.
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Uso de la Cola de analisis

La cola de andlisis esta disponible tanto desde la ficha Instrument Control como
desde la ficha Run Queue. En la ficha Control instrumental, puede mostrar u
ocultar la Cola de analisis mediante el comando View> Run Queue.

£ Run Queue "._||'E|b_?|
Active Queue: Data System Accepting Sequences b

Sequences in the Active Queue: 7 |e |@ @ | x ﬂ | % |[% | @ |®‘

[Hame Tire entered into Queuws | Estimated Completion Ti... | Status
Pause the queue 3/20{2012 &:49:50 PM Pending
T
sample2 32002012 §:53:03 PM Pending
sampled SIENZ012 §:55:31 FM Pending
Pause the queue S[E0fZ2012 8§:52:39 PM Pending
sampled 3/20{2012 §:55:40 P Pending -
samples 3/20§2012 §:55:58 PM Pending

Figura 31 Cuadro de didlogo Run Queue

Se puede agregar un elemento al principio o al final de la cola. Siempre que los
elementos de la cola estén en estado pendiente, se pueden cambiar el orden de
ejecucion y las propiedades de un elemento. Dependiendo de las Active Queue

Options'= , el primer elemento de la cola se iniciara cuando el sistema de datos
esté listo o cuando reanude la cola.

La Cola de analisis admite muestras individuales, plantillas Easy Sequence y
secuencias clasicas de ChemStation. Los unicos elementos que no pueden
agregarse a la Cola de andlisis son secuencias parciales, muestras con prioridad
y andlisis que se inicien directamente desde el instrumento.

Para obtener mas informacion sobre las secuencias Easy Sequence, consulte el
sistema de ayuda en linea. En el sistema de ayuda en linea hay tutoriales acerca
de la Easy Sequence Setup.
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Muestras individuales y secuencias individuales en
la cola de analisis

Para afadir una muestra individual a la cola

1 Seleccione RunControl> Queue Method....

2 En el cuadro de didlogo Queue Method, edite los parametros de la muestra.
3 Afada la muestra a la cola.

El primer elemento afiadido a la cola se inicia cuando esta listo el sistema de
datos, salvo que la cola solicite una pausa.

Para poner en cola una secuencia individual
1 Seleccione RunControl> Queue Sequence....

2 Seleccione una plantilla de secuencias clasicas de ChemStation o una
plantilla Easy Sequence (Secuencia sencilla).

3 Edite o consulte la tabla de secuencia y los parametros de la secuencia. Es
posible modificar la tabla de secuencia y los parametros de secuencia sin
cambiar la secuencia cargada en ese momento.

4 Guarde la configuracion. En el cuadro de didlogo Finish Queue Sequence,
puede elegir si desea afiadir la secuencia a la cola o guardarla como una
nueva plantilla de secuencia.

El didlogo Finish Queue Sequence contiene también la casilla de verificacion
Delete temporary Sequence Template after completion. ChemStation mantiene
siempre una copia de la plantilla de secuencia en cola en un directorio temporal.
Esa plantilla de secuencia temporal se utilizara para ejecutar la secuencia desde
la cola. Puesto que la misma secuencia se puede poner varias veces en la cola
utilizando distintos parametros, ChemStation necesita una copia separada de
cada elemento puesto en cola. Dependiendo del estado de la casilla de
verificacion, esa plantilla de secuencia temporal se mantendra o se borrara
cuando la cola prosiga con el elemento siguiente.

La casilla de verificacion Delete temporary Sequence Template after completion
esta activada como opcién predeterminada. Toda la informacion necesaria para
el reprocesamiento esta ya disponible en el conjunto de resultados; por lo tanto,
no es necesario guardar una copia de la plantilla de secuencia temporal. No
obstante, si se activa la casilla de verificacion, se guarda una copia como opcion
predeterminada en C:\Users\Public\Documents\ChemStation\<instrument>\
TEMP\AESEQ.
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Para editar un elemento existente en la Cola de analisis

Puede editar un elemento ya existente de la cola de analisis, por ejemplo, puede
asignar una posicion de vial diferente a la muestra individual o a las muestras de
la secuencia o bien asignar un método diferente con otros parametros.

1 Enla Cola de andlisis, seleccione la muestra individual o la secuencia que
desea editar.

2 Enlabarra de herramientas de la cola de andlisis, seleccione !'{;‘ Edit
Selection....

Dependiendo de si edita una muestra individual o una secuencia, se abrira el
cuadro de didlogo Queue Method o Sequence Table.

3 Edite los parametros y confirme sus entradas.
Sus ajustes se aplicaran al articulo en la cola de analisis.

Analizar una muestra individual o una secuencia individual

Para analizar una muestra o secuencia individual de manera inmediata,
seleccione el comando RunControl> Run Method o RunControl> Run Sequence.

La muestra o secuencia individual primero se afiade a la cola de analisis y
después se inicia de inmediato.

Sila cola de andlisis se encuentra pausada, se activara automaticamente para
gue el elemento se analice inmediatamente. El instrumento vuelve al estado de
pausa cuando finalice el analisis.

Pausas en Run Queue

Para programar una pausa en la cola, haga clic en Add Pause to Queue en la barra
de herramientas de Run Queue. En esas pausas, ChemStation muestra un
mensaje personalizable y espera por la confirmacién del usuario.

Comandos en la Cola de analisis

Para afiadir comandos integrados o personalizados a la Cola de analisis, use el
menu Run Control> Queue Command... Todos los comandos asignados al
instrumento en cuestion apareceran en la lista desplegable. Seleccione un
comando de la lista o configure su propio comando. Para poder configurar
comandos personalizados, debe disponer del privilegio Command Line.

Para obtener mas informacion sobre los comandos y cémo configurarlos,
consulte “Uso de comandos o macros personalizados en ChemStation” en la
pagina 26.
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Usar Queue Planner

Usar Queue Planner

Con el Planificador de colas, puede preparar un conjunto ordenado de
secuencias (plantillas de secuencia de ChemStation (*.s) o plantillas Easy
Sequence (*.es)), pausas o comandos. Todo el plan de colas Queue Plan se
puede agregar al principio o al final de Run Queue.

=l

EX=:

Queue Planner: GC7890 hem3241\sequencekplani.gpl

From From
Sequence Remote Data Path Sequence

Action Details Delete | Data Directory

B n Classic Sequence | def_go.s C:AChema2Zy 1ADATAN use preferences B
2 Run Classic Sequence | LOADTEST 5 CAChem32V1NDATAN ] use preferences
3 use Confim to continue.  [] nra O nfa O
4 FRun Classic Sequence | LOADTEST 5 C:AChem32V1NDATAN O use preferences
@ =

é Save .. & SaveAs..”@- Add to back of queue

[a‘ Add to front of queue

[ ] [ ]

Figura 32 Planificador de colas

Aniadir un plan de colas con un conjunto predefinido de secuencias

Con el Planificador de colas, puede crear planes de colas para las secuencias
gue deba analizar e incluir pausas y comandos personalizados donde desee.
Para preparar un plan de cola:

1 Seleccione el comando RunControl> Queue Planner....
2 Prepare el plan de cola e inserte secuencias.

3 Aligual que en la cola de andlisis, puede afiadir una pausa y facilitar un
mensaje personalizado en la columna Details. Cuando la cola llega a la pausa,
ChemStation se detiene y muestra el mensaje facilitado. Un usuario debe
confirmar el mensaje antes de que la cola pueda reanudarse.

Guarde el plan de cola. El plan de cola se guarda como fichero *.gpl.

5 Enel momento que desee analizar el plan de cola, abra el planificador de
colas, cargue el plan de cola y afiddalo a la cola de analisis

Para obtener mas informacion sobre la interfaz de usuario, consulte el sistema
de ayuda en linea.
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Planificacion de comandos

Puede utilizar el Planificador de comandos para configurar ChemStation para
gue ejecute automaticamente comandos conforme a eventos en funcién del
tiempo; por ejemplo, para:

* encender el sistema;

+ reanudar una cola pausada para preparar un instrumento para la jornada de
trabajo;

* ejecutar una sintonizacion automatica de un sistema MS;

+ ajustar la compensacion del detector;

+ cargar un método o una secuencia; o,

* iniciar una secuencia o la Cola de andlisis.

El Planificador de comandos le permite programar una fecha y una hora

especificas para estos eventos, asi como establecer una determinada
frecuencia. En concreto, el sistema admite las frecuencias siguientes:

+ Unavez

+ Unavezaldia.

+ Enlos dias laborables.

+ Una vez a la semana (siempre el mismo dia).
+ Una vez al mes (siempre el mismo dia).

Planificacion de un evento
Los eventos se programan en la interfaz del Planificador de comandos. En la

tabla, debe especificar el comando y la fecha, la hora y la frecuencia
correspondientes.
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o5 Command Scheduler Instrument 1 @
Copy | | Paste | | Delete | | Frint |
Date Time Ezcc:l:rrence Command Last modified Last modify by
328208 E:00 Ak |D0 weekdays [ | Tumn System On 342972018 3:46:34 AM SYSTEM
BA4/2018 E:00 PM |Do ohoe * | Turn Lamps Off 3/29/2018 9:4557 AM SYSTEM
» 54402018 E6:00 P |D0 once + | Turn Pumps Off E] 3429/2018 4614 AM SYSTEM
® 3A1/52m8 12:00 AM |D0 once - Turn Larmps Off
Turn Purnps Off
Resurme Fun Queue
Pause Run Queue
Pause Sequence

Turn System On =

Setup Custorn Command Ternplate .., J

El campo Command incluye una lista desplegable con los comandos integrados.
Esta lista de comandos se puede ampliar con comandos definidos por el usuario.
Para poder configurar plantillas de comandos personalizados, debe disponer del
privilegio Command Line. Para obtener mas informacion, consulte “Uso de
comandos o macros personalizados en ChemStation” en la pagina 26. Los
usuarios que no dispongan de ese privilegio Unicamente podran seleccionar
comandos de la lista desplegable.

Para obtener mas informacion sobre los comandos integrados y las macros,
busque “‘comandos” y “macros” en el sistema de ayuda en linea de ChemStation.

Modo de funcionamiento del planificador

El planificador efectta un barrido en busca de comandos cada minuto. Las
macros ejecutadas aparecen en el libro de registro del instrumento y en el
registro de actividad de OpenlLab. Las tareas que se hayan ejecutado mas de dos
semanas antes y cuya frecuencia sea Do once se borraran automaticamente.

La ejecucion de las tareas podria retrasarse si ChemStation esta ocupado en el
momento planificado. En ese caso, se ejecutaran cuando ChemStation esté listo.
Un requisito previo para la ejecucion de las tareas periodicas es que el
instrumento esté funcionando.

Las tareas son especificas de cada instrumento y estaran asociadas al nombre
del instrumento en cuestion. Si modifica el nombre del instrumento, todas las
tareas planificadas para ese instrumento se eliminaran.
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Andlisis de datos 146

Modos del analisis de datos 148

Modo de recéalculo 148

Modo de ultimos resultados 150

Modo Reprocessing 1571

Actualizacion de métodos 156

Visor de informes para analisis de datos 156

Review 161

Requisitos de Intelligent Reporting 1671
Seleccion de ficheros de datos 1671
Seleccion de la plantilla de informes 162
Previsualizacion de informes 163

Flujos de trabajo de revision posibles 163

Puede analizar y revisar los datos con Openlab CDS ChemStation Edition. En
este capitulo se resumen las opciones de andlisis y revision de datos de
ChemStation.
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Analisis de datos

Una vez adquiridos los datos, pueden analizarse en la vista ChemStation Data
Analysis. Al seleccionar la ficha Data del explorador de ChemStation, se pueden
cargar todos los andlisis de una secuencia o todos los analisis individuales en
una carpeta especifica haciendo doble clic en el simbolo correspondiente. El
conjunto de datos correspondiente aparecera en la tabla de navegacion.

28 Local LC Sim (anline): Data Analysis
File Method Sequence Recalculate Graphics Integration Callbration Report Spectra Batch View Abort Help

: Signals L7 Lol | Methods 4 by 3 (L)) LC_DEMD.M (sequence) | 0

Hi==: | P I T
..@ww'ﬂ!ﬁj@@ P20 Ready < | @
Era C:\Users\Public\Documents...
553 Demo Overlay Type Line  Inj Vil sample Name  Acg. Method sample Type  Sequence Method
% BaTcH = & = 1 1 P1-F-01 isocratic sample... LC_DEMO.M Calibration LC_DEMOM
& LC_Demo1 5 B | & 2 1 PI-F-02 isocratic sample STD | LC_DEMO.M Calbration LC_DEMO.M
i single Runs 5 0| & 3 1 PL-F-03 isocratic sample STD | LC_DEMO.M Calitration LC_DEMO.M
-3 ESTD_DAD 5 B | & 4 1 PI-F-04 isocratic sample 1| LC_DEMO.M Sample LC_DEMO.M
{3 Fraction_collection el & 5 1 PI-F-0S isocratic sample C5 | LC_DEMO,M Sample LC_DEMO.M
g I:D—DADd 5 B | & 3 1 PL-F-06 isocratic sample 2 |LC_DEMO.M Sample LC_DEMO.M
other_LC_detectors
3 subdrectoryot 5 b | & 7 1 PI-F-05 isocratic sample C5 | LC_DEMO.M Sample LC_DEMO.M
B ubdirectory
ol 0
Elntegranon 5\,} Calibration L“_JL[S\gnal ujMPunﬁ/ QSpedrum

Figura 33 Carga de una secuencia desde el explorador de ChemStation en la tabla de navegacion

En el drea principal de la tabla de navegacién aparecera una lista con todos los
andlisis del conjunto. Para cargar un analisis en la memoria de ChemStation,
haga doble clic en |a linea pertinente de la tabla de navegacion. Ademas, si hace
clic con el botén secundario del ratén en un analisis apareceran diversas
opciones; por ejemplo, cargar o superponer sefiales especificas del archivo,
exportar datos o ver los parametros del método de adquisicion.

Los andlisis de la secuencia se cargan siempre (en el modo de reprocesamiento)
con el método de secuencia que se haya utilizado durante la adquisicién o el
reprocesamiento. El nombre de este método se muestra en la barra de
herramientas, asi como en la columna Sequence Method de la tabla de
navegacion. El nombre del método de adquisicion se muestra en la columna Acq
Method.

Los analisis individuales pueden cargarse de alguna de las formas siguientes, en
funcién de la configuracion existente en Preferences> Signal/Review options
(consulte la figura siguiente):

+ Sila casilla de verificacion (1) esta marcada y el analisis individual se efectud
o presentod por ultima vez con un método ubicado en alguna de las rutas del
método maestro definido y vigente, el analisis individual se cargara con el
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método maestro. El método se muestra en la columna Analysis Method de la
tabla de navegacion.

+ Sielimina la marca de la casilla de verificacion (1), los analisis individuales se
cargaran con el método maestro que se haya cargado por Ultima vez en
ChemStation.

El nombre del método de adquisicion se muestra en la columna Acq Method.

ChemStation permite especificar acciones predeterminadas que se realizaran
automaticamente al cargar un archivo de datos desde la tabla de navegacion.
Entre ellas se incluyen tareas de andlisis de datos como la integracion del
cromatograma directamente después de la carga o la impresion de un informe
para cada inyeccion individual (consulte la figura siguiente).

Preferences @
- Signal/Review options | Audit Trail

Load sighal

[] Load using signal details

Integrate after load

[] Integrate and print report after load
Auto step interval 10 sec

Load single run in Recalculate Mode
Automatically load master method used for last data analysis

Load result set

) Stay in current mode after load (Reprocess or Recalculate Mode)

@ Switch to reprocess mode after load

[ 0K H Cancel H Help

Figura 34  Ficha Signal/Review options del cuadro de dialogo Preferences
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Modos del analisis de datos

Se puede elegir entre los modos de analisis de datos siguientes:
* Modo de recalculo

* Modo de ultimos resultados

*  Modo de reprocesamiento

Se puede acceder a estos modos a través del menu View o del conjunto de
herramientas (véase la figura siguiente).

Figura 35 Seleccion de modos

En cada uno de estos modos, el conjunto de herramientas contiene funciones
especificas. Los modos y las funciones respectivas se describen en las
secciones siguientes. En la ficha Signal/Review Options del cuadro de didlogo
Preferences se puede elegir el modo que estara activo por defecto al cargar un
conjunto de resultados (véase la Figura 34 en la pagina 147, marcador 2).

Modo de recalculo

Una vez que se carga el andlisis, se puede revisar, es decir, se pueden ajustar los
parametros del andlisis de datos, integrar las sefiales y, finalmente, imprimir un
informe. En este caso, se puede realizar el analisis como un analisis individual sin
tener en cuenta el contexto de la secuencia ni utilizar las funciones de la tabla de
secuencia. La tabla de navegacion de este tipo de analisis de datos contiene la
barra de herramientas que se puede ver en la figura siguiente.

BlRe b b MW

Figura 36 Barra de herramientas Recalculation de la Navigation Table

Con este conjunto de herramientas, es posible acceder al principio o al final de |a
tabla de navegacion, pasar al analisis siguiente o al anterior, desplazarse por
todos los andlisis automaticamente, detener el desplazamiento automatico,
recalcular un analisis con un método especifico o borrar el contenido de la tabla
de navegacion.

Los recalculos implican analizar los analisis uno por uno. Solamente se analizan
los analisis mostrados en la tabla de navegacion. En caso de haber aplicado un
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filtro a la tabla de navegacion, solamente se recalculan los analisis mostrados en
la tabla. También se tiene en cuenta el orden de la tabla de navegacion.

Se puede utilizar el recalculo en los siguientes flujos de trabajo, por ejemplo:

+ Siquiere revisar los ficheros de datos de un conjunto de resultados con un
método diferente que no estd actualmente en el conjunto de resultados, por
ejemplo, un método maestro que no se esté utilizando para la adquisicion
porque el flujo de trabajo emplee métodos de adquisicion y analisis de datos
separados.

+ Sise ha editado un método de secuencia y se desea revisar solamente una
serie concreta de analisis con este método para poder comprobar en qué
grado se aplican estos parametros a los distintos analisis.

Método de analisis de datos para analisis individuales

En las versiones anteriores, no se cargaba ningiin método automaticamente
junto con el fichero de datos en el modo de recalculo. A partir de la version
C.01.05, se puede seleccionar la casilla de verificacion para cargar
automaticamente el método maestro utilizado en el Ultimo analisis de datos
(véase la Figura 34 en la pagina 147, marcador 1). Si esta casilla de verificacion
esta seleccionada, los analisis individuales se cargaran con el método maestro
correspondiente, si el método aun existe en la ubicacion determinada.

Recalculo con el método especifico

Con esta funcién, se pueden recalcular los andlisis mostrados en la tabla de
navegacion con un método maestro especifico. El método maestro necesario se
especifica en el cuadro de didlogo Recalculate With Method (véase la figura
siguiente). Si el método maestro seleccionado emplea Intelligent Reporting
(véase “Elaboracion de informes” en la pagina 178), también se puede especificar
la plantilla de informes que se empleara para el informe de inyeccién individual.

Recalculate with Method r5_<|

Methad: | | [ Browse. |

Fepart template: ‘ |[ Browse. .. ]

At step interval: SEC

Destination
() Preview () Printer () &s specified nmethad () Mane [ha repart]

Use reference "]

[ QK. ] [ Cancel ] [ Help

Figura 37 Cuadro de didlogo Recalculate With Method
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El cuadro de didlogo Browse for methods in master paths y el cuadro de didlogo
Browse for templates in master paths presentan todas las ubicaciones de ficheros
especificadas en Preferencias.

En revisiones anteriores de ChemStation se podia recalcular con un método
especifico eligiendo Use current method, Use method from data file 0 Use
sequence method en |la barra de herramientas.

Si se selecciona la casilla de verificacién Use reference, se puede seleccionar un
fichero de datos que contiene una sefial de referencia. La ChemStation usa esta
sefial para calcular la relacion sefial/ruido, segun lo define la Farmacopea
Europea. La lista desplegable ofrece los ficheros de datos usados durante la
sesién actual. Con el botén Browse, se puede seleccionar cualquier fichero de
datos que también esté presente en la tabla de navegacion. Si se desea usar un
fichero de referencia diferente, primero se debe agregar a la tabla de navegacion.

La nueva referencia sobrescribe la anterior y se utilizara a partir de ahora en los
calculos de la relacion sefial/ruido en cada informe. Si se selecciona la casilla de
verificacion Use reference, pero no se selecciona ningun archivo, las referencias
se borran para todos los ficheros recalculados y, a partir de ese momento, no se
calcularan valores sefial/ruido.

Cada vez que recalcule una muestra o genere un informe, el método del fichero
de datos (DA.M) se actualizard automaticamente con los pardmetros del analisis
de datos del método utilizado. La ruta al método especifico se guarda como
referencia en el fichero de datos.

Modo de ultimos resultados

R[E@ > bMMWp

Figura 38 Conjunto de herramientas del modo de ultimos resultados de la tabla de navegacion

En este modo, se carga el método del archivo de datos (DA.M) de cada andlisis.
El método DA.M es una copia exacta del método que se utilizo para el Ultimo
andlisis de datos (durante la adquisicion, el reprocesamiento o el recélculo). Asi,
aun cuando el método de secuencia hubiera cambiado entre medias, se podra
reproducir el ultimo resultado con el método empleado originalmente. De ese
modo se puede, por ejemplo, hacer un seguimiento de los cambios realizados en
el método en los pasos de recalibracion posteriores en un conjunto de
resultados.
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En la barra de herramientas aparecera "DA.M" como nombre del método, lo que
indicara que el método de archivo de datos esta cargado. Al mover el puntero del
raton sobre ese campo, aparecera un mensaje emergente con la ruta completa y
el nombre del método. Ademas, el nombre del método utilizado por Ultima vez
para el andlisis de datos (copiado en el método DA.M) se mostrara en la columna
Analysis Method de la tabla de navegacion. El mensaje emergente de esta
columna mostrara la ruta completa de este método.

El DA.M suele ser de solo lectura. No se puede cargar manualmente, solo lo
puede cargar ChemStation en el modo de ultimos resultados para el recalculo.
Se puede editar, pero no guardar manualmente.

Si ha efectuado cambios en el método y desea imprimir un informe, aparecera
una ventana con un mensaje solicitdndole que confirme la solicitud, ya que la
accion hara que se generen nuevos resultados. Si confirma la accién, los
cambios se guardaran en el Ultimo método de analisis de datos utilizado. Se
afiadira la entrada correspondiente en el registro de auditoria de métodos.

En el modo de ultimos resultados se puede actualizar el método maestro
cargado o cualquier método maestro con los parametros del analisis de datos
actual desde el DA.M, o bien guardar un método DA.M modificado como método
maestro completamente nuevo. Por ejemplo, si cargd un conjunto de datos
analizados algunas semanas o0 meses atras, podra encontrar los parametros de
andlisis de datos almacenados en el DA.M, lo que le resultara util para el trabajo a
realizar. A continuacion, podra transferir la configuracion a cualquier método
maestro que desee. Para obtener mas informacion, consulte “Administracion de
meétodos” en la pagina 55.

Modo Reprocessing

Una forma diferente de analizar los datos consiste en Reprocess una secuencia
completa. Contrariamente a lo que ocurre con el recélculo, todos los andlisis se
reanalizan en el contexto de la secuencia, es decir, las tablas de calibracion de
los métodos de secuencia se actualizan en el caso de los analisis de calibracion,
y los multiplicadores, las cantidades, etc., se pueden cambiar en la tabla de
secuencia.

El conjunto de resultados incluye todos los ficheros necesarios para el
reprocesamiento: los ficheros de datos, una copia del fichero de secuencias,
todos los métodos de secuencia y todas las plantillas de informes que se
utilizaron originalmente con la adquisiciéon. De ese modo, para reprocesar una
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secuencia solo hay que cargarla en la tabla de navegacion y seleccionar el
conjunto de herramientas de reprocesamiento.

Si es necesario propagar los cambios en el método de secuencia al método
maestro correspondiente para que estén disponibles para todas las futuras
adquisiciones, se puede usar la funcion Update Master Method para hacerlo de
forma facil (véase "Actualizacion de los parametros de DA en el método
maestro” en la pagina 58).

El DA.M se actualiza automaticamente cada vez que se reprocesa un fichero de
datos.

Para el reprocesamiento, la tabla de navegacién contiene el siguiente conjunto
de herramientas:

BRg i 25l SE R A6

Figura 39 Conjunto de herramientas de Sequence Reprocessing de la Navigation Table

Con este conjunto de herramientas se puede editar la tabla de secuencias y los
parametros de secuencia, se puede guardar la secuencia actual o imprimirla,
mostrar u ocultar el libro de registro de secuencia, ver los ficheros de informe
resumen de la secuencia guardada, iniciar el reprocesamiento de una secuencia
o detenerla.

Hay que tener en cuenta que los iconos de reprocesamiento de la tabla de
navegacion solo estan disponibles para los conjuntos de resultados generados
con ChemStation B.02.07 y posteriores. No se podra acceder al reprocesamiento
en Data Analysis cuando se trate de datos de un Unico analisis, para datos
generados con una version anterior a la B.02.01, y para datos adquiridos en el
antiguo modo de carpetas no Unicas. Estas secuencias deben reprocesarse en
Method and Run Control, estableciendo el parametro de secuencia Part of method
to run en Reprocess Only. Para secuencias generadas con ChemStation B.02.01 y
posteriores, se ha eliminado la opcién de reprocesamiento de Method and Run
Control y la tabla de navegacion ofrece el reprocesamiento como una Data
Analysis Task.

Otra opcion es afiadir dichas muestras o secuencias como nuevo conjunto de
resultados constituido por el usuario. En esta parte es donde se asignan
métodos de secuencia y se puede reprocesar la secuencia entera
posteriormente (véase “Conjuntos de resultados constituidos por el usuario” en
la pagina 155).
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Hay que tener en cuenta las reglas siguientes con respecto al reprocesamiento:

+ Al cargar un conjunto de resultados en la tabla de navegacion, la ChemStation
carga también automdticamente el fichero de secuencia (*.S) ubicado en este
conjunto de resultados. Este fichero de secuencia contiene todas las lineas
de secuencia asociadas a todos los ficheros de datos que pertenezcan al
conjunto.

« Todas las acciones se realizan en los métodos de secuencia. Si van a
aplicarse parametros de analisis modificados, es necesario cambiar los
métodos de secuencia.

+ Durante el reprocesamiento, se actualizan el fichero de lotes (*.b), el registro
de andlisis de secuencias o andlisis individuales (*.log) y la tabla de
navegacion. El método de andlisis de datos individual (DA.M) de cada fichero
de datos procesado se sobrescribe con el método de secuencia.

+ Para afiadir nuevos métodos desde los directorios de los métodos maestros
a la tabla de secuencia, utilice el explorador de ChemStation para copiar el
meétodo maestro en el conjunto de resultados, o bien haga clic en Method>
Update Methods.... Se puede seleccionar el nuevo método de secuencia en la
tabla de secuencia. En la tabla de secuencia, no se pueden afiadir ni quitar
lineas.

* Enel cuadro de didlogo Parametros de secuencia, pueden cambiarse
solamente los comentarios de la secuencia y el uso de la informacion de la
tabla de secuencia. Todos los demds campos deben definirse durante la
adquisicion de datos o no se aplicaran al reprocesamiento.
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Sequence Pararneters: Local LC @I
Sequence parametsrs | Sequence output
Fath: C:AChem32414D atal
STYSTEM
Subdirectary:
@) buto Prefix Courter
Prefiz/Counter SIG1 00000
Transfer Settings...
Part of methad to wn Shutdor
Reprocessing Only [7] Past-Sequence command/macro
Use sequence table information PUMPALL OFF
T 0.00 S| minutes after loading a new method. Mot ready timeout: 0.00 S| minutes.
Uze in sequence On barcode mizmatch don't inject Fraction start location:
[ Update master method [data analysis parameters]
Sequence comment:
|

o ) o | [ |

Figura 40 Parametros de secuencia en la vista de Andlisis de datos

Tratamiento de los eventos de integracion manual

Los eventos de integracion manual, por ejemplo, una linea de base trazada
manualmente, son todavia mas especificos de cada fichero de datos que los
eventos de integracion programados. En el caso de cromatogramas complejos,
es muy recomendable poder utilizar estos eventos para el reprocesamiento.

Por lo tanto, en ChemStation B.04.01 y versiones posteriores, los eventos de
integracion manual pueden almacenarse directamente en el fichero de datos en
lugar del método. En el momento en el que se recibe o reprocesa el fichero de
datos, estos eventos manuales del fichero de datos se aplican de forma
automatica. Los andlisis que contienen eventos de integracion manual se
marcan en la columna correspondiente de la Navigation Table.

Ademas de las herramientas para dibujar una linea de base y eliminar
manualmente un pico, existen otras tres herramientas disponibles en la interfaz
de usuario para:

+ Guardar en el fichero de datos eventos manuales de los cromatogramas que
se estan visualizando.
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+ Eliminar todos los eventos de los cromatogramas que se estan visualizando.

« Deshacer los ultimos eventos de integracién manual (disponibles hasta que
se guarda el evento).

Al continuar con el siguiente fichero de datos durante una revisién en la
Navigation Table, ChemStation realizara una revision en busca de eventos de
integracion manual sin guardar y preguntara al usuario si desea guardarlos.

Los eventos manuales guardados en el fichero de datos durante una revision en
la Navigation Table no interfieren con los eventos de integracion manual
almacenados durante una revision en el modo Batch. Estas dos formas de
revision son completamente independientes con respecto a los eventos
manuales de un fichero de datos.

En las revisiones de ChemStation anteriores a la B.04.01, los eventos de
integracion manual solamente podian guardarse en el método. En la revision
B.04.01, todavia se puede utilizar este flujo de trabajo. El menu Integration de la
vista Data Analysis contiene los siguientes elementos para gestionar eventos de
integracion manual con el método:

Update Manual Events of Method: Guardar eventos manuales nuevos en el
método.

Apply Manual Events from Method: Aplicar los eventos manuales guardados
actualmente en el método al fichero de datos cargado en ese momento.

Remove Manual Events from Method: Borrar los eventos manuales del método.

Para convertir eventos manuales almacenados en un método para guardarlos en
el fichero de datos, aplique los eventos del método y guarde los resultados en el
fichero de datos. Si es necesario, elimine los eventos del método.

En el caso de que la casilla Manual Events de |a Integration Events Table de un
método esté marcada, los eventos manuales del método se aplican siempre al
cargar un fichero de datos utilizando este método. Si el fichero de datos contiene
eventos manuales adicionales, se utilizan los eventos del fichero de datos.
Cuando la casilla Manual Events esta marcada, nunca se le pide al usuario que
guarde los eventos en el fichero de datos.

Conjuntos de resultados constituidos por el usuario

En la vista Data Analysis, la Navigation Table muestra el contenido del analisis
individual o secuencia que se haya cargado. Se pueden cargar, descargar o
afiadir ficheros de datos a la Navigation Table. Con el comando Sequence >
Create New Result Set, se puede crear un nuevo conjunto de resultados
constituido por el usuario de los datos mostrados en ese momento en la
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Navigation Table (véase“Para constituir un nuevo conjunto de resultados” en la
pdagina 105). Los conjuntos de resultados constituidos por el usuario se pueden
reprocesar de igual forma que los conjuntos de resultados de creacién
automatica.

Unload Current Dataset

Con el comando Unload Current Dataset del menu contextual de la Navigation
Table, se puede revertir la Navigation Table al estado original vacio, como
estuviera después de cargar ChemStation. Si hay datos sin guardar, se le pedira
que los guarde.

Delete Selected Data File

Con el comando Remove selected Data Files del menu contextual de la Navigation
Table se pueden eliminar las lineas seleccionadas de la Navigation Table. Al usar
este comando tan solo se elimina la referencia en la Navigation Table, no se
borra el fichero de datos fisico del conjunto de resultados cargado o el analisis
individual del sistema de ficheros. Solamente se pueden borrar las referencias a
ficheros afiadidos/superpuestos.

Actualizacion de métodos

En la vista Data Analysis hay varias opciones para copiar métodos entre los
directorios de métodos maestros y los conjuntos de resultados. Para obtener
mas informacion véase “Administracion de métodos” en la pagina 55.

Visor de informes para analisis de datos

Dependiendo de la configuracion, ChemStation guarda automaticamente los
informes de inyecciones individuales e informes resumen de secuencias en el
sistema de ficheros en un determinado momento. El visor de informes Report
Viewer simplifica la consulta de los ficheros de informes guardados para
comprobar los resultados de adquisicion, reprocesamiento o recalculo de datos.
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Figura 41 Visor de informes

Utilizar el visor de informes tiene las ventajas siguientes:

« Se pueden abrir los ficheros de informe directamente desde ChemStation. No
es necesario buscarlos en el sistema de ficheros.

« Cadainforme se abre en una ventana flotante separada. Por lo tanto, resulta
sencillo comparar distintos informes colocando las ventanas una al lado de la
otra.

+ Se puede consultar el fichero de informe en la modalidad de pantalla
completa.

+ Se pueden utilizar las funciones de Adobe Reader para consultar informes
pdf.

» Se puede buscar un determinado texto en informes tanto .txt como .pdf.

+ Cuando se reprocesa una secuencia, No es necesario esperar a que finalice el
reprocesamiento de la secuencia completa. Se pueden abrir antes los

ficheros de informe guardados para aquellas muestras de la secuencia ya
completadas.

Inicio del visor de informes

El visor de informes Report Viewer se puede abrir a través del mend, los iconos
de la barra de herramientas o el menu contextual de la tabla de navegacion. Hay
distintos elementos para informes resumen de secuencias e informes de
inyecciones individuales.
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Para consultar informes de inyecciones individuales:

+ Seleccione el menu Report> View Report File para consultar el fichero o los
ficheros de informe correspondientes a la sefial cargada.

+ Seleccione el comando View Saved Report File(s) del menu contextual de una
determinada muestra en la tabla de navegacién. Con ese comando es posible
cargar el fichero o los ficheros de informe correspondientes a cualquier sefial,
aun cuando no esté cargada en ese momento.

+ Seleccione el icono View saved Report File(s) de la barra de herramientas del
espacio de trabajo para consultar el fichero o los ficheros de informe
correspondientes a la sefial cargada.

L
o
Para consultar informes resumen de secuencias:
+ Seleccione el menu Sequence> View Summary Report File.

+ Pulse el icono View Saved Sequence Summary Report File(s) de la barra de
herramientas de navegacién (en el modo de reprocesamiento).

L
SE
Configuracion del visor de informes

Es posible configurar varios aspectos del comportamiento del visor de informes.
A todos esos ajustes se accede a través del botdn Options de la ventana Report
Viewer.

Es posible definir el nimero maximo de ventanas del visor de informes que se
pueden abrir en paralelo. Las ventanas se reutilizan de manera ciclica. Cuando se
consultan mas ficheros de informes que el nimero maximo de ventanas del
visor de informes, las ventanas que se abrieron antes son las primeras en
cambiar de contenido.

Cuando no se necesite comparar multiples informes, recomendamos limitar el
numero de ventanas del visor de informes a 1.

Para comparar multiples informes, puede ser también Util ajustar la barra de
titulo de las ventanas del visor de informes. Hay varias sefiales disponibles para
ventanas del visor de informes que muestren informes resumen de secuencias,
informes de inyecciones individuales correspondientes a muestras incluidas en
secuencias o informes de inyecciones individuales correspondientes a analisis
individuales. Esas sefiales ayudan a distinguir las distintas ventanas del visor de
informes.
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Las ventanas del visor de informes se muestran siempre encima de la aplicacién
ChemStation. Para trabajar con ChemStation y el visor de informes al mismo
tiempo, es posible cambiar el tamafio y la posicion de ambas ventanas de modo
gue se puedan ver a un tiempo. Cuando se cierra ChemStation, los tamafios y las
posiciones de las ventanas se guardan. La proxima vez que se lance
ChemStation, se utilizaran nuevamente esos mismos parametros.

Disposicion de las ventanas del visor de informes

Las ventanas del visor de informes se muestran siempre encima de la aplicacion
ChemStation. Para trabajar con ChemStation y el visor de informes al mismo
tiempo, es posible cambiar el tamario y la posicion de ambas ventanas de modo
gue se puedan ver a un tiempo para asi trabajar con mas comodidad.

Cuando se cierra ChemStation, los tamafios y las posiciones de las ventanas se
guardan. La préxima vez que se lance ChemStation, se utilizaran nuevamente
€S0S Mismos parametros.

Trabajo con el visor de informes

El visor de informes se puede utilizar, por ejemplo, en los siguientes flujos de
trabajo:

+ Se configura el método y la secuencia para guardar informes PDF en el
sistema de ficheros. Tras finalizar el andlisis de la secuencia, se abren los
ficheros de informe (informe resumen de secuencia o informes de
inyecciones individuales) directamente desde la ChemStation en el visor de
informes. Se utilizan funciones de Adobe Reader como las de zoom o
busqueda para comprobar detalladamente el informe.

+ Sedescarga la secuencia que ya contiene ficheros de informes del
almacenamiento central de datos.

Para ver el resultado final, se selecciona la muestra pertinente en la tabla
de navegacion y se abre el fichero de informe directamente desde
ChemStation en el visor de informes.

En caso necesario, es posible cambiar el método y reprocesar la
secuencia. Mientras el reprocesamiento esta en curso, se empiezan a
consultar los informes de las muestras ya completadas.

En el visor de informes, es posible seleccionar informes tanto antiguos
como nuevos en la lista de la esquina superior izquierda. Es posible
distinguir los informes por su fecha de creacion, que se muestra como
parte de la entrada de lista. Dependiendo de los parametros de
transferencia asignados, incluidos los nuevos ficheros de informes, es
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posible cargar de manera automatica al almacenamiento central de datos,
una vez finalizado el reprocesamiento.

+ Se ejecuta una secuencia que guarda Unicamente ficheros de informe TXT.
Es posible igualmente comprobar esos ficheros de informe en el visor de
informes.

« Se consultan distintos informes referentes a las mismas muestras de la
secuencia, en base a distintos estilos de informe o distintas plantillas.

En primer lugar, se crea una secuencia con un informe de rendimiento
ampliado. Se ejecuta o se reprocesa la secuencia para obtener el fichero de
informe. Si se esta satisfecho con los resultados mostrados en el informe, se
cambia el método de secuencia para crear un informe mas breve (por
ejemplo, se selecciona una plantilla de informe diferente o el estilo de informe
clasico Short). Se reprocesa entonces la secuencia para obtener los informes
mas breves. Cuando se consulta un informe con el visor de informes, es
posible alternar entre ambos tipos de informe seleccionandolos en la lista de
la esquina superior izquierda. Como parte de la entrada de lista se muestra la
fecha de creacion de cada fichero.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 160



6 Conceptos de analisis y revision de datos

Review

En Agilent Openlab CDS ChemStation Edition, hay una vista disponible que cubre
los flujos de trabajo de revision de datos de Analisis de datos. En esta vista
Review se pueden generar informes para una secuencia entera, un subconjunto
de una secuencia o cualquier seleccién de ficheros de datos de distintas
secuencias o muestras individuales.

En la vista Review no se cargan métodos ni se generan nuevos resultados como
en Recalculation o Reprocessing. Los informes que se generan en la vista Review
muestran solamente los resultados que ya se hubieran calculado.

Se puede seleccionar una plantilla de informes y aplicarla a la seleccion
especifica de ficheros de datos. La combinacién de plantillas y seleccion de
ficheros de datos determina la salida del informe generado.

Dado que la vista Review solo proporciona una vision de los resultados
existentes, se usa en flujos de trabajo conformes para presentar resultados
existentes sin generar una version de resultado nueva.

La vista Review esta disponible solamente si se ha activado Informes
inteligentes en la Instrument Configuration, en el Panel de control de OpenLab.

Requisitos de Intelligent Reporting

OpenlLab CDS ChemStation Edition genera los datos de resultados en un formato
especifico (*. ACAML), que es el que usa la funcién Informes inteligentes. Si
desea crear informes con datos adquiridos por un sistema ChemStation de la
version A o B, primero tiene que regenerar los resultados con Openlab CDS
ChemStation Edition (por ejemplo, recalcular los datos o generar informes de
inyecciones Unicas en la vista Analisis de datos). Si los resultados no estan
disponibles en el formato requerido, los informes generados en la vista Revision
no contendran datos.

Seleccion de ficheros de datos

Se pueden seleccionar los ficheros de datos necesarios cargando las secuencias
o los analisis individuales en el arbol de navegacién del ChemStation Explorer.
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Todos los ficheros de datos disponibles se muestran en la Navigation Table. En
la Navigation Table, se seleccionan los ficheros de datos especificos de los que
se deseen ver los resultados en el informe.

Carga de ficheros de datos

Se pueden cargar todos los ficheros de datos de una secuencia entera o de una
carpeta Single Runs. En la ficha Data del ChemStation Explorer, se puede hacer
doble clic sobre la secuencia o utilizar el comando Load del menu contextual
para cargar todos los ficheros de datos incluidos.

Al cargar los ficheros de datos se borra automaticamente el contenido de la
Navigation Table antes de que se muestren nuevos datos. Por tanto, se pueden
preparar los datos tanto para un Single Sample Report como para un Sequence
Summary Report.

Anadir ficheros de datos

Si se desea comparar los resultados de diferentes secuencias, primero se puede
cargar una secuencia y afiadir después los ficheros de datos necesarios de otra
secuencia. En la ficha Data del ChemStation Explorer hay que utilizar el comando
Add Data Files... en el menu contextual para afiadir solamente ficheros de datos

especificos a la seleccion ya cargada. Se abre un cuadro de didlogo en el que se
pueden seleccionar los ficheros de datos necesarios.

Al afiadir ficheros de datos, la Navigation Table adjunta los ficheros de datos a la
lista de ficheros de datos ya cargados. Por tanto se podran preparar los datos,
por ejemplo, para informes entre secuencias (Cross-Sequence Reports).

Seleccion de ficheros de datos para elaboracion de informes

La Navigation Table muestra todos los ficheros de datos de la coleccion de
secuencias o0 muestras individuales sobre las que hizo doble clic en el
ChemStation Explorer. En la Navigation Table se seleccionan aquellos ficheros
de datos de los que se desee crear el informe. Solamente se incluirdn las lineas
seleccionadas al generar un informe.

Seleccion de la plantilla de informes

Se pueden seleccionar las plantillas de informes necesarias en la ficha Report
Templates en el ChemStation Explorer. El arbol de navegacion muestra todas las
plantillas de informes disponibles en el directorio REPSTYLE.
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De forma predeterminada, el directorio REPSTYLE se encuentra dentro de C:\
Users\Public\Documents\ChemStation. Esta ruta se define durante la
instalacion.

Utilice el menu File> Open Windows Explorer... de ChemStation para abrir la ruta
del instrumento seleccionado (por ejemplo, C:\Users\Public\Documents\
ChemStation\1). También puede usar el acceso directo Instrument Data del menu
Inicio.

Previsualizacion de informes

El informe resultante siempre estard definido tanto por la seleccion de datos
como por la plantilla de informes. Por tanto, ChemStation genera el informe
correspondiente y muestra una vista previa del informe una vez que se han
seleccionado uno o mas ficheros de datos y cargado una plantilla de informes.

Se puede enviar el informe a una impresora o guardarlo como un fichero (PDF,
XLSX, DOCX o TXT). Si se usa el sistema de almacenamiento central de datos,
también se pueden cargar el informe directamente al depdsito central.

Flujos de trabajo de revision posibles

Se puede utilizar la opcion Review, por ejemplo, en los siguientes flujos de
trabajo:

+ Cargando una secuencia y seleccionando todos los ficheros de datos de |a
secuencia. Después se puede cargar una plantilla de informes y generar un
Sequence Summary Report.

+ Después de generar un Sequence Summary Report, se puede cargar una
plantilla de informes diferente. Al revisar los mismos datos con una Plantilla
de informes diferente.

+ Cargando una secuencia y seleccionando solamente un subconjunto de
ficheros de datos. Después se puede cargar una plantilla de informes y
generar un Sequence Summary Report solamente para una parte de la
secuencia.

+ Después de cargar un subconjunto de ficheros de datos, se pueden afiadir
otros ficheros de datos (desde una secuencia o una recoleccién de muestras
individuales). Después se puede cargar una plantilla de informes y generar un
Cross-Sample o un Cross-Sequence Report.
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En este capitulo se explican los conceptos de calibracion.
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Calibracion

Definicion de términos

La calibracion es el proceso de determinar los factores de respuesta que se
utilizaran para calcular las concentraciones absolutas de componentes
mediante la inyeccion de estandares de calibracion especialmente preparados.
La Calibration Table se utiliza también para la identificacion.

Un compuesto quimico puede incorporar varios picos en una calibracion de
multiples sefiales, normalmente uno por sefial. En calibraciones de una sola
sefial, un compuesto se refiere a un pico.

El nivel de calibracién comprende los puntos de calibracién de una
concentracion de muestras de calibracion. En una calibracion multisefial, los
diferentes compuestos se pueden calibrar con distintas sefiales.

Un punto de calibracién corresponde a una relacion cantidad/respuesta de un
pico en la curva de calibracion.

Una muestra de calibracion, también llamada estandar de calibracion o mezcla
estandar, es una muestra que contiene una cantidad conocida del compuesto
que se va a cuantificar. En el software, se hace referencia a la muestra de
calibracion como una inyeccion desde el vial de la muestra.

Las muestras de calibracion pueden comprarse a distribuidores de productos
quimicos o pueden prepararse con una cantidad medida con exactitud de un
compuesto puro. La cantidad de compuesto en la muestra de calibracion se
expresa normalmente como una concentracion, es decir, en unidades ng/ul.
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Tipos de calibracion

ChemStation ofrece dos tipos de calibraciones: calibraciones de un unico nivel y
calibraciones multinivel.

Calibracion de un unico nivel

La curva de calibracion que se muestra en Figura 42 en la pagina 166 contiene
un punto, es decir, un nivel. Para la curva de calibracion de un unico nivel, se
asume que la respuesta del detector es lineal sobre el rango de concentraciones
de trabajo para las muestras de interés. El factor de respuesta del pico de un
componente dado se obtiene de la inversa de la pendiente de la linea de la curva
de calibracion entre el punto y el origen. Una desventaja de la calibracion de un
unico nivel es que supone que la respuesta del detector a la concentracion de
muestra es lineal y pasa a través del origen en un grafico de concentracion frente
a respuesta. Esto no siempre es verdad y puede conducir a resultados
imprecisos.

Respuesta

100 L  Curva de calibracion

Concentracion [ng/pl]

Figura 42 Curva de calibracion de un tnico nivel
Para obtener resultados cuantitativos precisos, la curva de calibracion debe

tener al menos dos niveles. Estos niveles tendrian que abarcar las cantidades
que se espera encontrar en las muestras desconocidas.
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Respuesta

1000 L Curva de calibracion

100

1 10
Concentracion [ng/pl]

Figura 43 Curva de calibracion de dos niveles

Por ejemplo, si desea cuantificar un compuesto y las muestras desconocidas se
estiman enunrango de 1 a 10 ng/pl, entonces la curva de calibracion tendria que
tener al menos esos dos niveles tal y como se muestra en la Figura 43 en la
pagina 167.

Limites de cantidad

ChemStation le permite definir los rangos de cuantificacion validos en términos
de cantidades absolutas de cada componente.

Calibracion multinivel

Se puede utilizar la calibracion multinivel cuando no sea lo suficientemente
exacta como para asumir que un componente tiene una respuesta lineal o
confirmar la linealidad del rango de calibracion. Cada nivel de calibracion
corresponde a una muestra de calibracion con una concentracion particular de
componentes. Las muestras de calibracion se prepararan de forma que la
concentracion de cada componente varie dentro del rango de concentraciones
esperadas en los ejemplos desconocidos. De este modo es posible permitir un
cambio en |la respuesta del detector con concentracion y calcular los factores de
respuesta en consecuencia.

La curva de calibracion multinivel tiene tres niveles y muestra un ajuste lineal
desde el origen. Este método de ajuste lineal desde el origen es similar a la
calibracion del método de un Unico punto. Se asume que la respuesta del
detector a la concentracion es lineal. La diferencia entre los dos tipos de
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calibracion es que, con el ajuste lineal la pendiente de la respuesta del detector
puede determinarse con un mejor ajuste a través de un nimero de puntos, uno
para cada nivel.

Respuesta

Curva de calibracion

1000

500

100

1 5 10
Concentracion [ng/pl]

Figura 44 Curva de calibracién multinivel con tres niveles

La tabla de calibracion correspondiente, que es la tabulacion de la informacién
utilizada para generar esta curva, puede parecer similar a la mostrada en
Tabla 17 en la pagina 168.

Tabla17  Tabla de calibracion

Nivel Cantidad (ng/pl) Respuesta (cuentas de area)
1 1 100

2 5 500

3 10 1000

En este ejemplo, las muestras de calibracion utilizadas para generar los tres
niveles se han identificadocomo 1,2y 3.

Rangos de calibracion
Cada calibracion multinivel es valida para el rango de concentraciones utilizadas

en las muestras de calibracion. La mejor aproximacion es la extrapolacion de
una curva de calibracion, especialmente si no es lineal. El rango de calibracion de
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cada componente puede definirse en el cuadro de didlogo Compound Details.
Cada entrada de ese compuesto puede expresarse como limites inferiores y
superiores. Si se exceden estos limites, se anota en el informe.

Ajustes de la curva de calibracién

Hay varios calculos de ajuste de curva disponibles para usar en calibraciones
multinivel.

+ Lineal de trazos

* Lineal

*  Registro

+ Alimentacion de corriente

+ Exponente

+ Cuadratico

+ Cubico

+ Promedio (respuesta/cantidad)

Ajuste no lineal

En algunos casos, la respuesta del detector a los cambios en la concentracion de
muestra no es lineal. Para estos tipos de andlisis, no es apropiado el método de
calibracion de regresion lineal y habria que utilizar un calculo de la calibracion
multinivel.

Tratamiento del origen

Existen cuatro formas de tratar el origen cuando se representa graficamente la
curva de respuesta:

+ ignorar el origen,

* incluir el origen,

+ forzar el origen, o

+ conectar el origen.

Para forzar la inclusion del origen en la curva de calibracion, los puntos de
calibracion se reflejan sobre el origen desde el primer cuadrante hasta el tercero.
La utilizacion de todos los puntos para el calculo de la regresion asegura que la

curva de calibracién resultante pase por el origen. Esto también se describe en
Figura 45 en la pagina 170.
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Respuesta
1000} Curva de calibracion
500
100}
| 1 J
0 1 5 10

Cantidad (ng/pl)

0

Figura 45 Forzar el origen para incluirlo

Para obtener mds informacion sobre los ajustes de la curva de calibracion y
tratamiento del origen, consulte el fichero de ayuda en linea.
Ponderacion del punto de calibracion

Cuando se configura la curva de calibracion predeterminada, puede
especificarse la ponderacidn relativa (o importancia) de varios puntos de
calibracion utilizados para generar la curva.

Se pueden seleccionar las siguientes opciones de ponderacion:
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Peso

Descripcion

Igual

Lineal (Ctd.)

Lineal (Rpta.)

Cuadratico (Ctd.)

Cuadratico (Rpta.)

N© Calibraciones

Todos los puntos de calibracion tienen el mismo peso en la curva.

Un punto de calibracion con la cantidad x tiene una ponderacion 1/x
normalizada a la cantidad mas pequefia, de forma que el factor de peso mayor
es 1. La normalizacion se calcula multiplicando el peso por la cantidad mas
pequefia. Por ejemplo, el peso de un punto de calibracion con la cantidad x es
(1/x) x a donde a es la cantidad menor del compuesto calibrado preparado en
los estandares de calibracion.

Si se incluye el origen se asigna la media de las ponderaciones de otros puntos
de calibracion.

Un punto de calibracion con la respuesta x tiene una ponderacion 1/y
normalizada a la respuesta mas pequefia, de forma que el factor de peso mayor
es 1. La normalizacion se calcula multiplicando el peso por la respuesta mas
pequefia. Por ejemplo, el peso de un punto de calibracion con la cantidad y es
(1/y) x b donde b es la respuesta correspondiente a la cantidad menor del
compuesto calibrado preparado en los estandares de calibracion.

Si se incluye el origen se asigna la media de las ponderaciones de otros puntos
de calibracion.

Un punto de calibracion con la cantidad x tiene una ponderacion 1/xZnormal-
izada a la cantidad mds pequefia de forma que el factor de peso mayor es 1. La
normalizacién se calcula multiplicando el peso con la cantidad mas pequefia.
Por ejemplo, el peso de un punto de calibracién con la cantidad x es (1/x?) x a2
donde a es la cantidad menor del compuesto calibrado preparado en los
estandares de calibracion.

Un punto de calibracion con la respuesta x tiene una ponderacién

1/y2normalizada a la respuesta mas pequefia de forma que el factor de peso
mayor es 1. La normalizacion se calcula multiplicando el peso con la respuesta
mas pequefia. Por ejemplo, el peso de un punto de calibracion con la respuesta
y es (1/y?) x b? donde b es la respuesta correspondiente a la cantidad menor del
compuesto calibrado preparado en los estandares de calibracion.

Un punto de calibracion se pondera segun el nimero de recalibraciones del
punto. No se efectta ninguna normalizacion

Las ponderaciones cuadraticas del punto de calibracion pueden utilizarse, por
ejemplo, para ajustar la dispersion de los puntos de calibracion. De esta forma,
se asegura que los puntos de calibracion mas cercanos al origen, que pueden
normalmente medirse con mas exactitud, tengan mayor peso que los puntos de
calibracion alejados del origen, que pueden dispersarse.

La decision de qué tipo de ponderacion del punto de calibracion utilizar, deberia
basarse en los requisitos del método.
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Calibration Table

La Calibration Table especifica las conversiones de las dreas o alturas de picos
en las unidades elegidas, de acuerdo con el procedimiento de calculo
seleccionado. Contiene una lista de tiempos de retencion/migracion de un
analisis de calibracion. Estos tiempos de retencion/migracion se comparan con
los tiempos de retencion/migracion de los picos en un analisis de muestra.
Donde se produce una coincidencia, se supone que el pico de la muestra
representa el mismo componente que aquél de la Calibration Table. Durante un
analisis o mientras se genera un informe, las cantidades que se introducen para
cada pico se utilizan para calcular las cantidades del procedimiento de célculo
seleccionado para el informe. El tipo y la cantidad de informacion requerida para
crear una Calibration Table varian en funcién del tipo de procedimiento de
calculo seleccionado.

Para crear una Calibration Table, se necesita la siguiente informacioén:

+ Eltiempo de retencién/migracion para el pico de cada componente de una
mezcla de calibracion.

» Lacantidad de cada componente utilizada para hacer la mezcla de
calibracion, expresada en unidades coherentes.

Suma de picos

La tabla de suma de picos se proporciona para ciertas aplicaciones de las
industrias petroquimica y farmacéutica. Las aplicaciones habituales presentan
las impurezas totales o los productos de descomposicion, o bien suman las
areas de los picos no calibrados que caen dentro de un intervalo especifico.

La tabla de suma de picos es similar, con ciertas diferencias, a la tabla de
calibracion estandar. Como la tabla de calibracion, se asocia con el método
actual. Peak Summing no esta disefiado para ficheros de datos de varias
sefales.

Las areas sumadas de un intervalo de tiempo especifico se pueden expresar
como cantidades utilizando la curva de calibracion de un compuesto a partir de
la tabla de calibracion. También se puede usar un factor de respuesta fijo.

Es necesario crear una tabla de calibraciéon para un analisis antes de crear la
tabla de suma de picos.
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Grupos de compuestos

Los grupos de compuestos permiten que los compuestos individuales de la tabla
de calibracion se agrupen para su presentacion. Un compuesto solo puede
formar parte de un grupo. Los grupos se crean en la tabla de calibracién. La tabla
de calibracion solo contiene un nimero para cada grupo; en un cuadro
independiente, se asigna un nombre de grupo al nimero y se afiaden uno o
varios compuestos. Se puede realizar una calibracion de cantidad del grupo, en la
gue se asigna al grupo una cantidad total. Las cantidades de los compuestos del
grupo se calculan segun la contribucion de respuesta a la respuesta total. Un
ejemplo habitual es una mezcla de isémeros en la que se conoce la cantidad
total, pero en la que la respuesta de los isomeros en el detector es idéntica.
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Muestras desconocidas

Una muestra desconocida es una muestra que contiene una cantidad
desconocida de un compuesto para cuantificar.

Para descubrir qué cantidad de compuesto hay en la muestra desconocida, es
necesario:
+ crear una curva de calibracion para el compuesto,

+ inyectar una porcién alicuota de la muestra desconocida y analizarla del
mismo modo que la muestra de calibracion,

+ determinar la respuesta a partir de la sefial, es decir, el area o |a altura del pico
causada por la cantidad desconocida de compuesto y

+ utilizar la curva de calibracion para calcular la cantidad de compuesto
existente en la muestra desconocida.

Por ejemplo, si el area del pico de la muestra desconocida es 500, se puede
determinar que la cantidad es 5 ng/ul utilizando la curva de calibracion que se
muestra en Figura 46 en la pagina 174.

Respuesta Respuesta

1000 /
Area =500 ) 4

Respuesta de
desconocido

Figura 46 Seiial de muestra desconocida y curva de calibracién

/" Cantidad de

desconocido

/\ =500 g =ng/yl

| J / J

5 10 5 10
Tiempo (min) Cantidad (ng/pl)
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Recalibracion

Definicion de la recalibracion

La recalibracion es el proceso utilizado para actualizar un nivel de una curva de
calibracion. Cuando se recalibra se analiza otra muestra que contiene los
mismos compuestos de calibracion que la original y, lo mas importante, la
misma cantidad de éstos. Cuando se analiza la muestra de calibracion, se
obtienen los factores de respuesta y los tiempos de retencion/migracion
actualizados. Puede elegirse realizar la media de los factores de respuesta de un
numero determinado de analisis de calibracién de forma que los factores de
respuesta se ponderen por igual.

¢Por qué recalibrar?

La mayoria de las calibraciones tienen una vida limitada debido a los cambios en
la cromatografia. La recalibracion es necesaria para mantener la exactitud de los
analisis. Por ejemplo, se ha creado una tabla de calibracion para el compuesto
cafeina que se usa cuando es necesario cuantificar muestras que contienen
cafeina. En algin momento serd necesario reemplazar la columna/capilar.
Aungue la columna/capilar se reemplace con una exactamente del mismo tipo,
no se comportara exactamente de la misma manera que la columna/capilar
anterior cuando se creé por primera vez la tabla de calibracion para la cafeina.
Por tanto, para asegurar la coherencia, se deben recalibrar los niveles de la tabla
de calibracion antes de utilizar la nueva columna/capilar para analizar las
muestras que contengan cantidades desconocidas de cafeina. De este modo se
cuantifican muestras analizadas bajo las mismas condiciones de sistema.

Recalibracion manual

Puede introducir manualmente la informacion de calibracién del pico y
normalizar la tabla de calibracién con la opcién Configuracion manual del cuadro
de didlogo Nueva tabla de calibracion. Generalmente, se produce un nuevo
meétodo de calibracion analizando una mezcla de calibracion estandar, creando
una tabla de calibracion e introduciendo los picos calibrados para obtener
factores de respuesta. Este enfoque es Util para algunas aplicaciones, como en
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la industria petroguimica, donde se han analizado los mismos compuestos
durante muchos afios y los factores de respuesta de varios compuestos y
detectores estan ya disponibles.

Puede crear una tabla de calibracion de forma manual introduciendo los picos y
los factores de respuesta en la tabla de calibracion, recalibrando el método con
un estandar que contenga al menos un pico de respuesta de referencia y
seleccionando la actualizacion %Delta.

Para hacer referencia a un pico especifico para el calculo de las relaciones de
tiempos de retencion, se puede definir este pico como el pico de referencia para
la relacién del tiempo de retencion. Todos los picos con el mismo ndmero de
referencia RT Ratios hacen referencia a este pico.

Recalibraciones con suma de picos

Cuando se realiza una recalibracion, los rangos de tiempo de
retencion/migracion en la tabla de suma de picos del método se actualizaran
antes de que se proceda con la recalibracion real. Las recalibraciones de la suma
de picos se realizan de este modo para asegurar que se incorpora el delta en los
calculos de tiempo.

Formas de recalibrar

La recalibracion se puede efectuar de dos formas con el software ChemStation.
Puede recalibrar de forma interactiva o automatica durante una secuencia de
analisis automatizados. En la recalibracion interactiva el proceso de
recalibracion se realiza utilizando el software ChemStation después de inyectar
una o varias muestras de calibracion. En la recalibracion con secuencia se debe
especificar cuando se llevard a cabo el proceso, pero la recalibracion en si la
sigue realizando el software de automatizacién. Para obtener mas informacion,
consulte “Recalibracion automatica” en la pagina 120.

Si desea informacién sobre como realizar la recalibracién con el software,
consulte el apartado Cémo... de la ayuda.
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Recalibracién en caso de que falten picos

Hay tres formas de recalibrar picos no identificados.

No Recalibration

Si un compuesto de la Calibration Table no se puede identificar en los resultados
de integracion, se aborta la calibracion. Si esto sucede en una secuencia,
también se aborta la secuencia.

Partial Recalibration

Esta funcion permite la recalibracion solo de los picos identificados. Si faltan
picos, no se aborta la calibracidn pero se anota en el informe y en el registro del
analisis que faltan picos.

Recalibration of all Retention/Migration Times

Esta funcion permite la recalibracion del tiempo de retencion/migracion de todos
los picos identificados y no identificados. Para ello se utilizan los tiempos de
retencion/migracion de los compuestos identificados. Los factores de respuesta
de los picos no identificados no se actualizan.

Recalibracidn en la revision por lotes

La metodologia de recalibracion en la revision por lotes difiere de la recalibracion
en la secuencia original.

Al hacer clic en el botén Update Calibration de |la barra de herramientas de
revision por lotes, el sistema se recalibra gracias a todos los analisis de
calibracion del lote y crea una tabla de calibracion recalibrada. Hacer clic en el
boton Start de |a barra de herramientas de revision por lotes hace que se
recalculen las cantidades de cada compuesto calibrado. Se calcularan las
cantidades de todas las muestras a partir de la tabla de calibracion recalibrada.
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En este capitulo se describen los conceptos de Intelligent Reporting y Classic
Reporting.
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Definicion de informe

Un informe puede incluir informacion cuantitativa y cualitativa de las muestras
que se analizan. El informe puede ser una impresion en papel, informacion en

pantalla o un fichero electronico. El informe puede incluir detalles de los picos

detectados durante el andlisis y graficos de sefiales adquiridas.

Informes para diferentes fines
Se pueden especificar informes que sirvan para distintos fines durante la
adquisicion de datos y durante la revision de datos:

+ El Sequence Summary Report se define en la ficha Sequence Output del
cuadro de didlogo Sequence Parameters. Este informe lo crea
automaticamente ChemStation después de completar una adquisicion de
secuencia o de reprocesar una secuencia.

« ElSingle Injection Report se define en el cuadro de didlogo Specify Report. Se
crea uno de estos informes por cada muestra individual durante la
adquisicion de una secuencia o el reprocesamiento de una secuencia.

Con Intelligent Reporting se crean plantillas para los distintos tipos de informes,
dependiendo de la finalidad de un informe. Para obtener mas informacion, véase
“Tipos de informes” en la pagina 185.

Destino del informe

Se puede enviar un informe a los siguientes destinos:
+ Screen

Elinforme, incluido el texto y los graficos, se muestra en pantalla en la
ventana de previsualizacién del informe desde la que se puede imprimir.

* Printer

El informe con el texto y los graficos se imprime en la impresora
seleccionada.

+ File
Elinforme se guarda en un fichero, por ejemplo un fichero Adobe PDF.
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Elaboracion de informes de resultados

Existen dos tipos de informes disponibles:
« Uninforme no calibrado que no corrige la respuesta del detector, y

+ Uninforme calibrado que muestra los resultados corregidos de la diferencia
en la respuesta del detector a varios compuestos de la muestra.

Informes no calibrados

Entre los informes no calibrados se incluyen informes de Area% y Height%. Estos
informes se utilizan principalmente para preparar informes calibrados. Pueden
resultar de utilidad como informe final si las cantidades de compuesto
necesarias para generar el area de una unidad o la respuesta de altura de los
compuestos de interés son similares.

Informes calibrados

Los informes calibrados corrigen la diferencia en la respuesta del detector a los
compuestos informados. Una o varias muestras de calibracion que contengan
cantidades conocidas de los compuestos informados deben analizarse en las
mismas condiciones que la muestra desconocida. Los datos de integracion de
estas muestras de calibracion se utilizan para preparar una tabla de calibracion.
Esta no es méas que una lista de los tiempos de retencién/migracion, cantidades
y respuestas que se utilizan en la generacion del informe. Los informes
calibrados se basan en dos procedimientos de calibracién llamados estandar
interno y estandar externo.

Informe estandar externo

El informe ESTD (estandar externo) enumera los resultados con las unidades
seleccionadas o con cada compuesto como porcentaje de los compuestos
presentes. Una cantidad se usa para todos los compuestos de la tabla de
calibracion y para la cantidad de muestra. El procedimiento del estandar externo
requiere que se conozca con exactitud el volumen relativo inyectado tanto de las
muestras de calibracion como de las muestras desconocidas. La fiabilidad del
informe de estandar externo se ve limitada por la reproducibilidad de la inyeccion
y por otros factores que pueden variar de una muestra a otra.

Informe estandar interno

Las limitaciones del procedimiento estandar externo se pueden superar con €l
método del estandar interno. Se afiade una cantidad exacta conocida de un
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estdndar interno (no necesariamente la misma cantidad), a las muestras de
calibracion y a la muestra desconocida. La respuesta de cada compuesto de
interés se divide por la respuesta de un estandar interno para proporcionar una
relacion de respuesta. Las curvas de calibracién son un grafico de la relacion de
respuesta frente a relacion de cantidad y esta informacion se utiliza en el célculo
de los resultados informados. De este modo se anulan los errores inadvertidos
en el volumen de la inyeccion o los cambios ligeros en el sistema
cromatografico/electroferografico que afectan a los compuestos similares. El
informe ISTD enumera los resultados de las unidades seleccionadas.

Informe de los graficos de control

El Informe de los gréficos de control realiza el seguimiento de un solo resultado a
partir de los diferentes andlisis de un compuesto calibrado especifico. La opcion
Control Chart se instala una vez que ChemStation esta en funcionamiento. Los
métodos que utilizan esa funcién pasan el resultado objeto de seguimiento a una
hoja de calculo de Microsoft Excel tras cada analisis. Una vez hecho esto, se
utiliza Excel para imprimir el informe.

Resultados cuantitativos

El tipo de informe se identifica por el nombre del método de célculo utilizado
para prepararlo, por ejemplo, un informe ISTD. A continuacion se facilita una
breve descripcion de cada tipo.

El informe Area% genera el informe mas sencillo y no requiere datos de
calibracién puesto que no se realiza la correccion de la diferencia en la respuesta
del detector de los componentes de las muestras. El informe % Area es
particularmente Util para desarrollar la tabla de calibracion que va a utilizarse con
otras opciones de los informes. El informe es adecuado para analisis en los que
la diferencia en la respuesta del detector de los componentes no es importante.

Elinforme Height% es similar al informe % Area excepto en que se utiliza la altura
del pico para los calculos en vez del area de picos.

En el informe Norm% cada componente se indica como un porcentaje de todos
los componentes presentes.

Elinforme ESTD presenta la cantidad real de cada sustancia. Las cantidades se
calculan con una tabla de calibracién previamente establecida. El uso de un
estandar externo requiere que se conozca el volumen inyectado de la mezcla de
calibracion.
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Elinforme ESTD% presenta la cantidad relativa de cada sustancia como
porcentaje de la cantidad de muestra inyectada. Las cantidades se calculan con
una tabla de calibracion previamente establecida. El uso de un estandar externo
requiere que se conozca el volumen inyectado de la mezcla de calibracion.

El informe ISTD presenta la cantidad real de cada sustancia. Las cantidades se
calculan con la curva de calibracion previamente establecida. El uso de un
estandar interno tanto en la muestra como en la mezcla de calibracion elimina la
necesidad de conocer y controlar el volumen de muestra inyectada. De este
modo, también se corrige cualquier variacion del rendimiento del instrumento
entre los analisis.

Elinforme ISTD% presenta la cantidad relativa de cada sustancia como
porcentaje de muestra inyectada. El uso de un estandar interno tanto en la
muestra como en la mezcla de calibraciéon elimina la necesidad de conocer y
controlar el volumen de muestra inyectada. De este modo, también se corrige
cualquier variacion del rendimiento del instrumento entre los analisis.
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Presentacion clasica e inteligente

Con Agilent OpenLab CDS ChemStation Edition, puede elegir el tipo de
elaboracion de informes que desee usar: La presentacion de datos cldsica de
ChemStation, que es idéntica a la funcion de presentacion de datos de
ChemStation B, o la nueva funcion Informes inteligentes.

En las siguientes secciones se describen los dos tipos de elaboracion de
informes.

Consecuencias de activar la presentacion inteligente

Si desea utilizar la funcion Informes inteligentes, debe activarla en la seccién de
configuracion de instrumentos del panel de control de OpenLab.

Si activa la funcion Informes inteligentes, ocurrira lo siguiente en ChemStation:

+ En la vista Report Layout se mostrara el editor de plantillas de informe para la
funcion Informes inteligentes. En lugar de usar las plantillas de informe
clasicas, ahora podra editar las plantillas de informe para utilizarlas con la
funcion Informes inteligentes en esta vista.

« Seactivara la vista Review.

* Enlos cuadros de didlogo Sequence Parameters y Specify Report, podra elegir
entre la presentacion de datos clasica y la funcion Informes inteligentes. Aun
podra utilizar los ajustes de presentacion de datos cldsica y usar las plantillas
de informe "clasicas" existentes para el instrumento.
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Intelligent Reporting

Ventajas de Intelligent Reporting

Intelligent Reporting brinda al usuario las siguientes ventajas:
+ Se puede utilizar la vista Review.

+ La mayor parte de las funciones disponibles en distintos ajustes y cuadros de
didlogo de Classic Reporting estd ahora en las plantillas de informes. Se
pueden crear o editar plantillas de informes con la vista Report Layout, que
contiene el nuevo Report Template Editor para Intelligent Reporting. El Report
Template Editor cuenta con varias funciones potentes:

Se puede acceder a todos los datos de resultados generados por
ChemStation seleccionando el campo de datos correspondiente.

Se pueden crear expresiones propias para hacer los calculos con los
campos de datos. Se puede utilizar cualquier expresion valida de
Microsoft Visual Basic.

Se pueden crear expresiones en las que hacer calculos con los Custom
Fields de ChemStation.

Marcado de resultados: se pueden introducir expresiones para resaltar
determinados resultados en funcién de su valor.

Elementos de informes preconfigurados (Snippets): el Report Template
Editor tiene elementos de informe preconfigurados, denominados
snippets, que se pueden insertar en la plantilla de informes arrastrandolos
y soltandolos.

+ Se puede usar la herramienta Report Template Documentation para crear
descripciones de sus plantillas de informes.

+ Se pueden informar los siguientes valores, segun lo define la Farmacopea
Europea (la relacion pico a valle también esta disponible con Classic
Reporting; para obtener detalles sobre los campos requeridos, consultese la
Guia de referencia):

Relacién sefal-ruido
Retencion relativa
Tiempo de retencion relativa
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Report Template Editor (RTE) para Intelligent
Reporting

Tipos de informes

Se pueden crear distintos tipos de informes. Segun el tipo de informe de que se
trate habra disponibles distintos campos de datos en una plantilla de informes, y
los elementos de informe se agruparan de modo diferente.

Estan disponibles los siguientes tipos de informe:

+ Single Injection
El informe generado muestra separados los elementos de informe de la
plantilla de cada inyeccidn en el ambito de los datos disponibles en ese

momento. Se pueden mostrar los datos por inyeccion, pero no se pueden
comparar resultados de distintas inyecciones en una tabla o matriz.

+ Single Sequence Summary

Elinforme generado muestra separados los elementos de informe de la
plantilla de cada secuencia en el ambito de los datos disponibles en ese
momento. Se pueden comparar resultados de inyecciones diferentes en una
tabla o matriz, pero no los resultados de distintas secuencias.

+ Cross-Sequence Summary

Con este tipo de informe, los datos no se agrupan automaticamente. Por
tanto, habra que prestar mas atencion al agrupamiento de los elementos del
informe, pero a cambio se podran crear elementos de informe en los que se
comparen datos de distintas secuencias.

Formato de plantilla

Todas las plantillas de informes se basan en el Report Definition Language (RDL),
que es un formato XML estandarizado de Microsoft.

El RTE tiene una interfaz facil de usar que ayuda a crear plantillas de informe en
pocos pasos. Admite todos los tipos de elementos de informe y la mayor parte
de las opciones de configuracion correspondientes.

Campos de datos

Se puede acceder a todos los datos de resultados generados por ChemStation
durante una adquisicion. De cada valor se puede seleccionar el campo de datos
correspondiente en el que se guardara el valor. Se pueden ordenar los campos
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de datos de la plantilla de informes con arreglo a los requisitos deseados. Los

campos de datos disponibles se dividen en las siguientes categorias:

Sequence
Sample

Injection

Signal
Compound

Peak

Calibration Curve
Instrument

File

Project

Elementos de informe

Se pueden afiadir varios elementos de informe a una plantilla de informes, segun
cuales sean los requisitos del usuario. De cada elemento de informe se pueden
configurar varias propiedades como el formato de fuente, el color de fondo, las

expresiones, etc. A continuacion se muestran los elementos de informe que

estan disponibles:

Text Fields
Campos de datos
Tables

Matrices
Composite Groups
Images
Chromatograms
Calibration curves
Spectra

Charts

Method Information
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Snippets

El Report Template Editor contiene snippets, que son elementos de informe
preconfigurados o grupos de elementos de informe que se pueden insertar en la
plantilla de informes arrastrandolos y soltandolos.

Estos snippets son, por ejemplo, tablas preconfiguradas de resultados de
compuestos o de idoneidad del sistema, cromatogramas para representacion de
sefial unica o multiple, o diagramas de control de exactitud de la calibracion o la
estabilidad del tiempo de retencion. Se pueden usar los snippets como punto de
partida y ajustarlos con arreglo a los requisitos deseados.

Calculos personalizados

En el Report Template Editor se pueden ver los valores de los campos de datos
tal como se generaron en ChemsStation, o bien se pueden calcular nuevos valores
para distintos fines. Se pueden crear expresiones con los campos de datos
existentes y también utilizar los campos personalizados.

Se pueden guardar los valores como variables y acceder a ellas desde el
elemento de informe correspondiente en la plantilla.

El Report Template Editor contiene un Expression Editor con el que se podran
crear expresiones validas. Todas las expresiones se basan en Microsoft Visual
Basic.

Formato condicional

Se pueden configurar determinadas propiedades de un campo o celda en
funcién de los valores resultantes de la expresion. Por ejemplo, si lo que aparece
es la cantidad de compuestos, se puede hacer que esta tenga fondo rojo cuando
la cantidad exceda de un cierto valor.

Datos de prueba

Al disefiar una nueva plantilla de informes en la vista Report Layout, ChemStation
ofrece los datos de prueba mostrados en el Report Template Editor al editar o
previsualizar una plantilla. Los datos de prueba corresponden al conjunto de
datos (andlisis Unicos o de secuencias) seleccionados en ese momento en la
Navigation Table de la vista Data Analysis. En caso de disefiar una plantilla para
un Sequence Summary Report, habra que cargar una secuencia en la vista Data
Analysis y seleccionar un subconjunto de muestras. Ahora bien, en caso de
disefiar una plantilla para un Single Injection Report, basta con seleccionar una
sola muestra en la vista Data Analysis.
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Almacenamiento de plantillas de informes

ChemStation contiene una serie de plantillas de informes predefinidas. Estas
plantillas predeterminadas se encuentran en la carpeta de documentos publicos,
en el directorio REPSTYLE.

De forma predeterminada, el directorio REPSTYLE se encuentra dentro de C:\
Users\Public\Documents\ChemStation. Esta ruta se define durante la
instalacion. Utilice el menu File> Open Windows Explorer... de ChemStation para
abrir la ruta en su sistema (por ejemplo, C:\Users\Public\Documents\
ChemStation\1). También puede usar el acceso directo Instrument Data del menu
Inicio.

En secuencias, las plantillas de informe empleadas para los Sequence Summary
Reportsy los Single Injection Reports se encuentran en el conjunto de resultados,
al mismo nivel que los métodos de secuencia. No se guarda ninguna plantilla de
informes en el nivel de los ficheros de datos de una secuencia.
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Cuadro de dialogo Browse Templates

Elaboracién de informes

Al buscar plantillas de informes en el cuadro de dialogo Sequence Parameters o el
cuadro de didlogo Specify Report se pueden sincronizar las plantillas del
directorio Plantillas predeterminadas y del conjunto de resultados.

Master Templates
Template

- =] [R]Calibration

- =] [RIPerformance
J [R]Sample_Summary

- =] [R]SequenceSu...

=] [RIShort_Area

=] [R]short_ESTD
-] [RIshort_ISTD

_] [RIShort_Quant_E...

-] [RIExtendedPerfor...
=] [RILC_MSD_Quant...
=] [RILC_MSD_Quant...
- =] [RIPerformance+N...

=] [RISequenceSumm...
=] [R]SequenceSumm...

_] [R]SequenceSumm. ..

Browsse for Report Templates in Result Set

Last saved

-+GdC\Users' PubliciDocuments',ChemStation',REPSTY!

8/3/2016 10:09:48 AM

8(3/2016 10:09:50 AM
/3/2016 10:10:10 AM
/3/2016 10:10:12 AM
8/3/2016 10:10:00 AM
8(3/2016 10:09:52 AM
/3/2016 10:09:52 AM
/3/2016 10:10:04 AM
8/3/2016 10:10:08 AM

®

8/3/2016 10:10:02 AM

/3/2016 10:10:06 AM
/3/2016 10:09:54 AM

8/3/2016 10:09:56 AM

8(3/2016 10:09:56 AM
/3/2016 10:09:58 AM

-] [RIshort_Quant_ISTD 8/3/2016 10:10:00 AM

LI

Result Set Templates
Template

-GG\ Users' PubliciDocuments',ChemStation' 3\ Data\L

i) calibration

i~2] Short_ESTD

~=] SequenceSumm... 8/3/2016 10:10:02 AM

@L

ast saved
8/3/2016 10:09:48 AM

8/3/2016 10:09:56 AM

[] Show only common templates [ ] [ Cancel ] [ Help

Figura 47 Cuadro de didlogo Browse for Report Templates in Result Set

1 A la izquierda se pueden ver las plantillas del directorio Plantillas predeterminadas (definido
durante la instalacién).

2 A la derecha se pueden ver las plantillas del conjunto de resultados cargado en ese
momento.

3 De cada plantilla se puede ver la fecha en que se guardé por Ultima vez. El mensaje emer-
gente de la fecha muestra la Ultima entrada en el historial de la plantilla.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 189



8 Elaboracién de informes

4 Las plantillas comunes al conjunto de resultados y el directorio Métodos predeterminados
aparecen en negrita. Estas plantillas se corresponden solamente por el nombre.

5 Se pueden copiar plantillas entre el directorio Plantillas predeterminadas y el conjunto de
resultados arrastrando y soltando o con la tecla >.

Almacenamiento de informes generados

Nombres de fichero para Single Injection Reports

Alintroducir un nombre para el Single Injection Report en el cuadro de didlogo
Specify Report, se pueden utilizar las siguientes sefiales:

« <Date> fecha actual
« <Time> hora actual

« n

+ <SegName> nombre de fichero de secuencia (serd “_" en muestras
individuales)

« n

+  <ResultSet> nombre del conjunto de resultados (sera “_" en muestras

individuales)

+ <SampleName> nombre de la muestra

* <LimsID> LimsID

+ <InjDateTime> fechay hora de la inyeccion
« <DataFile> nombre del fichero de datos

« <SampleLoc> ubicacion de la muestra

Nombres de fichero para Sequence Summary Reports

Al introducir un nombre de fichero para el Sequence Summary Report en la ficha
Sequence Output del cuadro de dialogo Sequence Parameters, se pueden usar las
siguientes sefiales:

+ <Date> fecha actual

+ <Time> hora actual

« <SegName> nombre del fichero de secuencia

+ <ResultSet> nombre del conjunto de resultados
* <LimsID> LimsID
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Plantillas de informes en el almacenamiento central
de datos

Si se usa un sistema de almacenamiento central de datos, las plantillas de
informes se tratan como un tipo de documento aparte. Se pueden cargar o
descargar plantillas al y desde el almacenamiento central o actualizar todas las
plantillas de informes locales con la ultima version del almacenamiento central
de datos.
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Classic Reporting

Informes de valores de campos personalizados

Se pueden afadir al informe los valores de los campos personalizados adjuntos
a una muestra determinada de acuerdo con su método de adquisicion. Los
campos personalizados de muestra se enumeran al final de la cabecera del
informe que contiene la informacién general de la muestra. Los campos
personalizados de compuesto aparecen al final del informe.

Estilos de informe

Para afiadir una sefial a cualquier estilo de informe clasico hay que marcar la
casilla correspondiente en el cuadro de dialogo Specify Report.

Estan disponibles los siguientes estilos de informe:

None: no se incluird ningun texto de informe. Se incluira el cromatograma
solamente si se selecciona la opcion Add Chromatogram Output.

Short: contiene resultados de texto cuantitativos.

Detail: consta de cabecera, resultados cuantitativos y curvas de calibracion.
La cabecera se almacena en un fichero llamado RPTHEAD.TXT en el
directorio del método. Se puede cambiar esa cabecera con un editor de texto
para incluir un texto especifico del método.

Header + Short: contiene la cabecera de fichero y los resultados de texto
cuantitativos. La cabecera se almacena en un fichero llamado RPTHEAD. TXT
en el directorio del método. Se puede cambiar esa cabecera con un editor de
texto para incluir un texto especifico del método.

GLP + Short contiene cabecera, informacion de la muestra, condiciones del
instrumento, libro de registro, sefial y resultados cuantitativos. La cabecera se
almacena en un fichero llamado RPTHEAD.TXT en el directorio del método.
Se puede cambiar esa cabecera con un editor de texto para incluir un texto
especifico del método.

GLP + Detail: contiene cabecera, informacion de la muestra, condiciones del
instrumento, libro de registro, sefial, resultados cuantitativos y curvas de
calibracion. La cabecera se almacena en un fichero llamado RPTHEAD. TXT
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en el directorio del método. Se puede cambiar esa cabecera con un editor de
texto para incluir un texto especifico del método.

+ Full: contiene cabecera, informacién de la muestra, condiciones del
instrumento, libro de registro, sefiales y resultados cuantitativos. La cabecera
se almacena en un fichero llamado RPTHEAD.TXT en el directorio del
meétodo. Se puede cambiar esa cabecera con un editor de texto para incluir un
texto especifico del método. Para ficheros de datos que contengan espectros,
también aparece el espectro del vértice para cada pico.

+ Performance: genera un informe conforme a los limites especificados en el
cuadro de didlogo Edit Performance Limits del menu System Suitability.

En el caso de los métodos no calibrados, los pardmetros del informe incluyen
el numero del pico, el tiempo de retencion/migracion, el area del pico, la altura
del pico, la descripcion de la sefial, la anchura verdadera del pico a media
altura (consulte True Peak Width Wx [min] en la Reference Guide), la simetria,
K la eficacia (platos) y la resolucién de cada pico.

En el caso de los métodos calibrados, los parametros del informe incluyen el
numero del pico, el tiempo de retencion/migracion, el nombre del compuesto,
la cantidad, la descripcion de la sefal, la anchura verdadera del pico a media
altura, la simetria, k', la eficacia (platos) y la resolucién de cada pico.

El célculo de pico a media altura no es igual que la formula de anchura de pico
mas compleja que utiliza el integrador. Los valores de eficacia y resolucion se
basan en la anchura de pico calculada. La cabecera del informe comprende
toda la informacién relevante del método, incluidos instrumentos,
columna/capilar, muestra y parametros de adquisicion. La sefial se
representa también graficamente.

« Performance + Noise: combina el estilo de informe de rendimiento con los
cdlculos de ruido correspondientes a los rangos definidos en el cuadro de
didlogo Edit Noise Range del menu System Suitability. De manera adicional, el
ruido se da como seis veces la desviacion estandar, pico a pico y como ruido
ASTM; también se determinan la deriva y la desviacion.

+ Performance + Extended: genera un informe ampliado con todos los
parametros procedentes de los calculos de rendimiento de pico y graficos
individuales de cada pico. Los graficos incluyen la linea base, las tangentes y
las anchuras de pico a alturas definidas. Este tipo de informe incluye solo
picos calibrados.

Ademas de los parametros impresos para el estilo de informe de rendimiento,
se determinan mas parametros de rendimiento del pico para los picos
calibrados: se imprimen tiempos de inicio y fin de pico, sesgo, exceso,
anchura de pico, factor de cola USP, intervalo de tiempo entre puntos de
datos, nimero de puntos de datos, momentos estadisticos, platos, platos por
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metro, selectividad y resolucion para cada pico. La anchura de pico, los
platos, los platos por metro, la selectividad y la resolucion se calculan con los
métodos de anchura verdadera a media altura, 5 sigma, tangente y cola (si
desea obtener mas informacion consulte Performance Test Definitions en la
Reference Guide).

La cabecera comprende toda la informacion relevante del método, como
instrumento, columna/capilar, muestra y parametros de adquisicion, asf
como un grafico de la sefial. Se puede consultar una lista completa de los
algoritmos de parametros de rendimiento de pico en Performance Test
Definitions en la Reference Guide.

Los estilos de informe espectrales (Short + Spectrum, Detail + Spectrum,
Performance + Library Search) se describen en Understanding Your Spectra
Module.

Anadir un informe personalizado a los estilos de informe

Es posible afiadir a la lista de estilos de informes disponibles una plantilla de
informe personalizada creada en la vista Report Layout de ChemStation.

Todos los informes, excepto los Performance Reports, enumeran las anchuras
de picos calculadas con una formula mas compleja por medio del integrador
(para conocer mas detalles sobre el célculo de la anchura del pico consulte Peak
Width en la Reference Guide).

Otros parametros de estilo del informe

Tabla de picos sumados

Cuando se genera el informe, ChemStation utiliza la tabla de suma de picos para
generar un informe que se imprime tras los calculos del informe estandar.

Diseio del informe de picos no calibrados
Para cambiar el disefio del informe de picos no calibrados elija una opcién de las
siguientes en el cuadro de didlogo Especificar informe.

+ Informar por separado de los picos no calibrados en una tabla diferente si se
selecciona la clasificacion por retencion/migracion, o tablas separadas si se
selecciona la clasificacion por sefial.
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« Con la opcion Picos calibrados puede informar de los picos no calibrados
junto con los picos calibrados.

« Utilice Sin informe para eliminar del informe los picos no calibrados.

Elaboracion de informes de resumen de secuencias

Introduccion

ChemStation puede imprimir una variedad de informes estandar para analisis de
muestras individuales. La elaboracién de informes de resumen de secuencias es
una forma adicional de elaborar informes que le permite calcular e informar los
pardmetros de un numero de andlisis diferentes. Es Util, por ejemplo, para
comprobar la estabilidad de un instrumento o la robustez de un método nuevo.

Un informe de resumen de secuencias incluye:

* una pagina de titulo,

+ la configuracion del instrumento, incluyendo los nimeros de revision del
instrumento y detalles acerca de la columna analitica/capilar empleada,

+ las listas de tablas de secuencia que describen lo que deberia haber hecho la
secuencia automatizada de andlisis,

+ descripciones del libro de registros de lo que hizo realmente la secuencia y de
los resultados inesperados que ocurrieron en la secuencia,

+ listas de métodos,
+ informes individuales para cada muestra,

+ estadisticas de los andlisis basadas en los criterios seleccionados (sdlo se
calculan las estadisticas de los compuestos calibrados) y

+ una tabla de contenidos con las referencias de nimeros de pagina a las
secciones detalladas del informe.

Configuracion de un informe de resumen de secuencias

Cuando se configura un informe de resumen de secuencias, es posible
seleccionar una combinacion de las nueve categorias siguientes activando las
casillas de verificacion correspondientes y, si lo cree conveniente, seleccionando
un estilo para el informe de las plantillas existentes. Cada plantilla tiene unos
contenidos y disefio diferentes de las distintas secciones del informe de
resumen de secuencias entero.
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Puede elegir cualquiera de los siguientes estilos para el informe de resumen de
secuencias:

One Page Header

La plantilla GLP imprime GLP en letras grandes como una pagina de titulo para el
informe siguiente. Se incluye la fecha y se destina un lugar para la firma.

Configuration

Seleccione Configuration si desea incluir la configuracion del instrumento y las
especificaciones de la columna analitica/capilar en el informe.

Sequence Table

Seleccione Sequence Table para incluir una lista de las secuencias, parametros
de cuantificacion de muestras y nombres de los métodos en el informe. La lista
muestra los andlisis efectuados por el sistema.

Logbook

Seleccione Logbook para obtener una lista de los analisis que ha realizado el
sistema, incluyendo las condiciones del instrumento y los eventos inusuales que
ocurrieron mientras se analizaban las muestras.

Methods

Seleccione Methods para realizar una lista de todos los métodos analiticos que
se utilizaron en |a serie de analisis automatizados.

Analysis Reports

Seleccione Analysis Reports para obtener los informes de los andlisis en funcion
del estilo de informe configurado para el método.

Los informes de analisis individuales pueden imprimirse después de cada
andlisis segun el estilo de informe que especificod para el método en cuestion y
las secciones de informe especificadas en Sequence Summary Reporting.
Consulte “Salida de secuencias” a continuacion.

Statistics for Calibrated and Sample Runs

Al seleccionar Estadisticas de analisis de calibracion se crearan analisis de
tendencias estadisticas de las muestras de calibracién. Al seleccionar Statistics
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de andlisis de muestras, se creardn andlisis de tendencias estadisticas de las
muestras de andlisis (especies desconocidas). Ambas selecciones disponen de
estilos de plantilla de Estadistica estandar y Estadistica ampliada. Extended
Statistics imprime las estadisticas de los analisis como graficos, mientras que si
selecciona Standard Statistics se imprime solo el texto. Las selecciones que
realice en los cuadros de didlogo Iltems and Limits for Extended Statistics se
utilizan solo cuando elija la opcion Extended Statistic en el cuadro de didlogo
Sequence Summary Parameters.

Si elige la opcion Standard Statistic en el cuadro de didlogo Sequence Summary
Parameters, las estadisticas que aparecen en el informe son:

+ tiempo de retencion/migracion,

e drea,
« altura,
« cantidad,

+ anchura de pico (basada en el estilo del informe, consulte “Estilos de
informe” en la pagina 192)

* ysimetria.

El calculo de estadisticas no distingue entre niveles de calibracion diferentes en
una secuencia que utiliza métodos de calibracién multinivel. Esto significa que
las opciones dependientes de la concentracion como, por ejemplo, el area, la
altura o la cantidad (consulte el cuadro de didlogo Elementos y Limites de
estadistica ampliada) se analizan en conjunto, independientemente del nivel de
calibracion. Los valores de las Statistics for Calibration Runs no son Utiles para los
métodos de calibracion multinivel en secuencias.

Resumen

La seleccion Summary imprimira una vision general de la serie de muestras
analizada y de los métodos utilizados. Si se selecciona la opcion Resumen junto
con otras selecciones de resumen de secuencias, se incluirdn los numeros de
pagina con informacion de otras partes del informe de resumen de secuencias.
Hay dos estilos de resumen disponibles:

La informacion tabulada del Sample Summary de los andlisis de las muestras de
la secuencia, con alguna informacion acerca de las muestras, como el nombre
de la muestra, el nombre del fichero de datos, el método y el nimero de vial.

La informacién de Compound Summary tabula los analisis de muestras con los
resultados de cuantificacién basicos de cada compuesto calibrado o de cada
pico, dependiendo del tipo de informe que se especifique en el método.
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Salida de secuencias

En el cuadro de didlogo Sequence Output puede definir dénde se deberia imprimir
el informe de resumen de secuencias.

Seleccione Report to file e introduzca el nombre del fichero para imprimir el
informe en el fichero seleccionado. Por defecto, los datos se guardan en el
fichero GLPrprt.txt. En sistemas GC con inyeccion dual los datos se guardan en
GLPrptF.ixt y GLPrptB.txt, para el inyector delantero y el inyector trasero
respectivamente.

Seleccione Report to PDF para guardar el informe como un documento PDF. El
informe se guardara en la carpeta de secuencias con el nombre GLPrprt.pdf.

Seleccione Report to HTM para imprimir el informe en formato HTML. El informe
se guarda en un directorio HTM en el subdirectorio de datos o en el directorio del
contenedor de secuencias. El informe HTML se compone de un fichero de indice
(index.htm) y, al menos, otros dos ficheros: un fichero de contenido
(contents.htm) y un fichero GIF (Graphics Interchange Format) para cada pdgina
del informe (p. ej. page1.gif). Para ver el informe html, abra el fichero de indice
con el navegador.

Seleccione Report to printer para imprimir el informe en la impresora del sistema.
Al'imprimir uno por uno los informes de los andlisis se activa también la
impresion de los informes de muestras de cada analisis. Estos informes se
imprimen junto con los especificados en el informe de resumen de secuencias
que se crean al final de la secuencia entera. Puede especificar un destino nuevo
para esos informes en el cuadro de didlogo Sequence Output o utilizar el destino
especificado en los métodos.

Formatos de archivo de los informes

Los informes se pueden guardar en diferentes formatos. Cada formato tiene una
extension concreta. Es posible seleccionar mas de un formato para un mismo
informe.

.TXT Eltexto del informe se imprime como fichero de texto UNICODE.

.EMF Los gréficos de los informes (curvas de sefiales o de calibracion) se guardan en
un metafichero de Microsoft Windows (WMF). Puede haber mas de un fichero
WMF para uninforme. El formato del fichero generado es el formato estandar de
metaficheros de Microsoft tal y como se define en la documentacion de
desarrollo de software de Windows. Estos ficheros son compatibles con el
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formato APM (Aldus Placeable Metafile) que utilizan muchos paquetes de
software patentados.

.DIF Los datos del informe tabulado se guardan en el formato de intercambio de
datos (DIF). Los programas de hojas de célculo utilizan este formato como, por
ejemplo, Microsoft Windows EXCEL. Independientemente del estilo de informe
gue seleccione, solo se guardara la informacién contenida en el informe tipo
Breve.

Los informes de rendimiento no permiten generar ficheros DIF.

.CSV Elinforme se presenta en el formato de valores separados por comas (CSV). Es
un formato muy sencillo para datos tabulados, que muchos programas de hojas
de célculo y bases de datos aceptan. Independientemente del estilo de informe
gue seleccione, solo se guardara la informacion contenida en el informe tipo
Breve.

Puede haber varios ficheros .DIF y .CSV para un unico informe. Para cada bloque
de informes, el primer fichero, por ejemplo REPORT00.CSV, contendra
informacion de la cabecera del informe. Los siguientes ficheros contendran los
resultados tabulados.

Si los resultados se clasifican por el tiempo de retencién/migracion, solo se
requiere un fichero para la tabla completa, por ejemplo, REPORTO1.CSV.

Si se clasifican los resultados por sefial, se requiere una tabla diferente para cada
sefial. En este caso, los nombres asignados a los ficheros son Report01.CSV
hasta ReportNN.CSV, donde NN es el nimero de la sefial.

Los informes de rendimiento no permiten generar ficheros CSV.

XLSX Elinforme se transfiere a una hoja de calculo de Microsoft Excel en formato
XLSX. Los datos, por lo general, requieren procesamiento adicional.

.PDF  Elinforme se imprime en un fichero .pdf. Mientras haya una sesion de
ChemStation activa, aparecera una impresora ChemStation PDF en el menu Start
Menu/Device and Printers. La opcién Unique pdf file name le permite almacenar
los informes .pdf de forma independiente a los informes, con los nombres de
fichero <nombre_contenedor_secuencia>_<nombre_fichero_datos>.pdf.
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Funciones especificas de CE de la Agilent ChemStation en la vista
Method and Run Control 2071

Vial Table 2071

Tabla de conflictos del metodo 202

Tabla de conflictos de secuencias 202

Tipo superior del pico 204

Tipos de calibracion 205

Calibraciones basadas en el tiempo de migracion 205
Calibracion con correccion de la movilidad 206

CE-MS 207
Sustraccion de fondo 207

Subdirectorios del método para modos CE diferentes 208

Este capitulo es importante Unicamente si se utiliza ChemStation para controlar
instrumentos de CE.
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Funciones especificas de CE de la Agilent
ChemStation en la vista Method and Run Control

Vial Table

La funcidn Vial Table se encuentra disponible Unicamente en la sesion en linea
ChemStation.

La Vial Table es una tabla que asocia los viales en la bandeja con muestras y, lo
gue es mas importante, con viales con fines especificos como tampones, viales
anivel, viales de tubos limpios y residuos. La Vial Table esta enlazada con la
Sequence Table. Cuando se ha cargado una secuencia, la informacion de la
Sequence Table se copia en la Vial Table. No obstante, las entradas de la Vial
Table no se transfieren a la Sequence Table. Cuando se pulsa el botén Vial Table
Advanced Settings en la Advanced, se muestra el cuadro de didlogo Vial Table .
Esto permite habilitar las advertencias de conflictos entre la Vial Table, el método
o secuencia y el uso de nombres simbolicos. Hay que marcar Enable vial table
checks and warnings para comprobar los conflictos entre la Vial Table y el
meétodo y la secuencia.

Cuando se carga un método o una secuencia, se comprueba la concordancia
entre las ubicaciones de los viales en la Vial Table y en el método o la secuencia.
Si hay conflictos de viales, se pueden resolver rdpidamente con las tablas de
Conflict.

La posicion 49 en la bandeja de viales se utiliza para el vial de lavado de agujas 'y
la posicion 50 esta vacia a la izquierda para permitir la subida de viales a su sitio.
Las posiciones no estan disponibles en la Vial Table.

La columna Used in de |a Vial Table permite utilizar el vial que se especifique. Hay
cinco entradas validas en los campos Used in:

Don't Care No se comprueba la concordancia.
Method En el método se informa del vial.
Sequence En la Sequence Table se informa del vial.

System  Es un vial especial de la configuracién del sistema. En Name debe introducirse
uno de los nombres simbdlicos siguientes:
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*  @INLET para el vial de entrada

*  (@OUTLET para el vial de salida

*  @FLUSH para el vial a nivel

*  (@WASTE para el vial de residuos

*  (@clean tubes para el vial empleado para limpiar los tubos de
reabastecimiento

*  @USER X (donde X puede ser de 1 a 10) para el marcador de posicion de
secuencias

Con esta opcion se pueden especificar los numeros de viales diferentes para
los nombres simbdlicos que se utilizan en el método. Esto permite al usuario
especificar los diferentes viales en Inlet Home, Outlet Home, Replenishment,
Preconditioning, Postconditioning, etc. para cada linea de la secuencia.

NotUsed No hay vial en esta posicion

Tabla de conflictos del método

La Method Conflict Table se muestra cuando se carga un método con viales
definidos que entran en conflicto con los viales definidos en la tabla de viales. La
Method Conflict Table esta dividida en dos mitades; la izquierda contiene una
imagen de la Vial Table y la derecha muestra los viales en conflicto.

Para resolver los conflictos puede seleccionar reemplazar (sélo una flecha) o ir
hasta el vial del método hasta la posicion libre siguiente en la Vial Table (doble
fecha). Esto puede realizarse para cada vial en conflicto en la tabla.

Cuando se utilizan viales definidos por el usuario (con nombres simbdlicos
@User1, @User2, etc.), no se puede ejecutar el test de conflictos en dichos viales
porgue sin la informacion de la secuencia no se puede decidir si un conflicto
existe o no.

Tabla de conflictos de secuencias

La Sequence Conflict Table se muestra cuando se configura o carga una
secuencia con viales definidos que entran en conflicto con los viales definidos en
la tabla de viales. La Sequence Conflict Table esta dividida en dos mitades; la
izquierda contiene una imagen de la Vial Table y la derecha muestra los viales en
conflicto.
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Para resolver los conflictos, puede seleccionar sobrescribir la informacién de la
Vial Table con la informacion de la Sequence Table, pero si el conflicto se origina
por una entrada al sistema no puede sobrescribirse. Puede seleccionar cerrar la
Sequence Conflict Table sin resolver los conflictos.

Cuando se utilizan viales definidos por el usuario (en las columnas User1, User2,
etc.) no se puede ejecutar el test de conflictos en estos viales, porque sin la
informacion del método no se puede decidir si un conflicto existe o no.
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Tipo superior del pico

A diferencia de los picos de LC, GC y MS, es bastante normal que los picos de CE
sean asimétricos. Por ello, es muy importante poder seleccionar los parametros
de integracion que ofrecerdn mas precision y reproducibilidad en los resultados

de cuantificacion.

Los diferentes tipos superiores de picos estan disponibles cuando selecciona
Peak Top Type en el menu desplegable Integration:

Highest Point
+ Se selecciona cuando el pico es triangular.
+ Se selecciona cuando se trabaja con diferentes concentraciones.

Parabolic Interpolation

» Se utiliza para colas, picos sin separar.

Center of Gravity

« Ofrece célculos mas aproximados con picos triangulares.
+ Muestras con concentraciones similares.

Gauss Fit

+ Se utiliza para picos simétricos.
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Tipos de calibracion

La calibracion estandar se basa en el area de pico o en la altura de pico. Cuando
selecciona Standard Calibration puede seleccionar Calculate Signals Separately o
bien Calculate with Corrected Areas.

La opcion Calcular sefiales por separado se selecciona cuando se quiere
asegurar que, en el cdlculo de informes Norm%, el porcentaje de las sefiales
informadas por separado suma el 100 % para cada sefial. Cuando se
deselecciona Calculate signals separately, es el porcentaje de todas las sefales el
gue suma el 100 %. Para clasificar por sefial en la tabla de calibracion es
necesario seleccionar antes Calculate signals separately.

Seleccione Calculate with Corrected Areas para corregir el area de pico en base al
tiempo de migracion. En este modo, el area se divide por el tiempo de la
migracion que mejora la reproducibilidad de los analisis cuantitativos cuando los
tiempos de migracion no son estables.

Ademas de la calibracién estandar, hay tres calibraciones especificas de
electroforesis capilar que son monosefial en base al tiempo de migracion.

Los siguientes tipos de calibracion estan disponibles en |a lista desplegable de la
tabla de calibraciones:

+ Standard Calibration

+ Protein Molecular Weight Calibration

+ DNA Base-Pair Calibration

+ Capillary Isoelectric Focusing Calibration

Para obtener mas informacion referente a las calibraciones especificas de
electroforesis capilar, consulte la guia OpenLab CDS ChemStation Edition —
Referencia a principios de funcionamiento (CDS_CS-references.pdf).

Calibraciones basadas en el tiempo de migracion

Utilizacion de las calibraciones basadas en el tiempo de migracion en una
secuencia

Las calibraciones y las recalibraciones basadas en el tiempo de migracion
pueden incluirse en una secuencia, pero solo se soportan las calibraciones
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explicitas y recalibraciones ciclicas, mientras que la recalibracion en grupo no.
No hay informe del sumario de secuencias con las calibraciones basadas en el
tiempo de migracion.

Estilos de informes de calibraciones basadas en el tiempo de migracion

Los estilos de informe disponibles para calibraciones basadas en el tiempo de
migracién se limitan a Short (breve: resultados de texto cuantitativos) y Full
(completo: titulo, informacion de la muestra, condiciones del instrumento, libro
de registro, resultados cuantitativos y grafico de pureza del pico).

Calibracion con correccion de la movilidad

Cambios ligeros en la composicién del tampdn, la temperatura de andlisis o la
viscosidad, asi como la absorcion en la pared del capilar, pueden influir en el flujo
electro-osmotico (EOF) y hacerlo inestable. El cambio resultante en EOF puede
crear una desviacion estandar alta de los tiempos de migracion. Las
correcciones por movilidad pueden reducir de manera significativa el efecto de
las variaciones de tiempo de migracion entre analisis, monitorizando el tiempo
de migracion de un pico de referencia de la movilidad y aumentando a su vez en
gran medida la reproducibilidad del tiempo de migracion.

El pico de referencia de la movilidad deberia elegirse con las siguientes
prioridades:

» Seleccione el pico con la sefial mas alta
+ Seleccione el pico mas aislado

+ Elmarcador EQOF o el estandar interno pueden utilizarse también como pico
de referencia de la movilidad

+ Agrande la ventana de busqueda para encontrar siempre el pico de referencia
de la movilidad

+ Siaparecen varios picos en la ventana de busqueda, el pico con mas sefial se
escoge de forma automatica como pico de referencia de la movilidad.

Hay dos tipos de correccion de la movilidad disponibles:

Correccion de  La Effective Mobility Correction utiliza las movilidades efectivas de todos los
la movilidad picos y requiere la disponibilidad de los datos de la curva de voltaje con el
efectiva electroferograma. Ademas, cuando se trabaja con la correccion de la movilidad
efectiva, se pueden determinar las movilidades efectivas verdaderas de todos los
componentes de la muestra.

Correccion de  La Relative Mobility Correction funciona aun sin disponer de datos de voltaje y
la movilidad asume en este caso un voltaje constante en todas las mediciones.
relativa
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CE-MS

Sustraccion de fondo

Al seleccionar el elemento de menu Subtract Background (BSB), el Ultimo
espectro de masas que se haya seleccionado se sustraera de cada punto del
electroferograma actual. Los datos resultantes se guardaran en el mismo
directorio y con el mismo nombre que el archivo de datos original; sin embargo,
la extension del archivo se cambiara a .BSB.

El nuevo archivo de datos pasara a ser el archivo de datos actual y se mostrara el
electroferograma con sustraccion de fondo. En la parte del operador del
encabezado del archivo de datos se registrara el nimero de sustracciones de
fondo que se hayan realizado.

Sivisualiza los datos BSB en forma de listado tabular, puede observar diferencias
debido a la precision de la representacion de datos.

Los archivos de texto de ayuda (HELP) del sistema LC/MS hacen referencia
exclusivamente a los pardmetros de LC, no a los de CE. Algunas funciones
disponibles en el software LC/MS tampoco estaran disponibles o no podran
utilizarse para aplicaciones CE/MS, pero si para aplicaciones LC. La funcién de
peak matching no puede utilizarse para aplicaciones CE-MS; por tanto, no estara
activa. En las aplicaciones CE-MS, la deteccion UV y MS se produce a diferentes
longitudes efectivas del capilar de separacion. Debido a las diferencias de
resolucion a distintas longitudes efectivas, la asignacion de picos no resulta
posible.
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CE
CEC
CEp

CEMS
CEMSp

Funciones y conceptos especificos de CE

Subdirectorios del metodo para modos CE
diferentes

Los métodos en CE dependen del modo CE seleccionado. Por tanto, se
almacenan en subdirectorios diferentes en el subdirectorio de método:

Almacena métodos para el modo CE

Almacena métodos para el modo CEC

Almacena métodos para el modo de presion CE plus
Almacena métodos para el modo CE MS

Almacena métodos para el modo de presion CE MS plus.
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Control del analisis
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Calibracion
Elaboracion de informes
Funciones y conceptos especificos de CE
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