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En esta guia...

En esta guia...

Esta guia describe los conceptos de Agilent OpenLAB CDS ChemStation Edi-
tion.

En los laboratorios de analisis, los datos cromatograficos deben adquirirse de
forma eficiente en un periodo de tiempo breve. La clarificacién de resultados
ambiguos puede llevar mucho tiempo lo que provoca unos costes administrati-
vos altos. Con la revisiéon C.01.01 de OpenLAB CDS ChemStation Edition y
posteriores, se han mejorado las capacidades de almacenamiento y explora-
cién de datos para que los datos de resultados se puedan revisar y reprocesar
con rapidez.

En este manual se describe céomo utilizar eficientemente las nuevas funciones
de almacenamiento y recuperacion de datos de OpenLAB CDS ChemStation
Edition para aumentar la productividad del laboratorio.

1 Introduccion

En este capitulo se presenta una descripcion general del Agilent OpenLAB
CDS y las nuevas funciones disponibles en Agilent OpenLAB CDS ChemSta-
tion Edition. En lo que sigue, el término ChemStation se refiere a Agilent
OpenLAB CDS ChemStation Edition.

2 Arquitectura del sistema OpenLAB CDS

Este capitulo contiene una explicacion de las distintas opciones de configura-
cion de OpenLAB CDS para cubrir todos los casos posibles.

3 Licencias de OpenLAB CDS ChemStation

En este capitulo se resumen los principales componentes y funciones de Agi-
lent OpenLAB CDS ChemStation Edition y se describe la estrategia de licen-
cias para esos componentes y funciones.

4 Seguridad e integridad de los datos

En este capitulo se explican las caracteristicas de seguridad integradas y el
modo en que se atienen a la norma 21 CFR Parte 11 de la FDA. También se
explican las funciones de seguridad que tienen los Shared Services.
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En esta guia...

OpenLAB Shared Services

Accesibles a través del OpenLLAB Control Panel, los Shared Services ofrecen
funciones de control tales como las de acceso centralizado, configuracién cen-
tralizada o el estado del laboratorio de un vistazo. Esas funciones se describen
en mas detalle en este capitulo.

Conceptos basicos de OpenLAB CDS ChemStation Edition

Este capitulo explica los principios de trabajo con ChemStation, incluidos el
control remoto, la interfase grafica y las vistas de ChemStation.

Trabajar con métodos

Los métodos son una parte fundamental de ChemStation. En este capitulo se
explican los conceptos con detalle.

Adquisicion de datos

Este capitulo contiene una introducciéon al proceso de adquirir datos.

Automatizacion/Secuencias

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

10 Conceptos de analisis y revision de datos

En este capitulo se explican resumidamente las opciones de analisis de datos y
revisiéon de datos. En OpenLAB CDS ChemStation Edition, estas opciones
estan disponibles en dos vistas separadas.

11 Calibracion

En este capitulo se explican los conceptos de calibracién.

12 Elaboracion de informes

En este capitulo se describen los conceptos de Intelligent Reporting y Classic
Reporting.
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13 Funciones y conceptos especificos de CE

Este capitulo es importante inicamente si se utiliza ChemStation para contro-
lar instrumentos de CE.

14 Apéndice

Este capitulo contiene informacion sobre manuales relacionados y los privile-
gios empleados en OpenLAB Shared Services.
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En este capitulo se presenta una descripcion general del Agilent OpenLAB CDS
y las nuevas funciones disponibles en Agilent OpenLAB CDS ChemStation Edi-
tion. En lo que sigue, el término ChemStation se refiere a Agilent OpenLAB CDS
ChemStation Edition.
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1  Introduccion

Novedades

10

Agilent OpenLAB tiene una arquitectura abierta que contiene un catalogo de
software de laboratorio e interfaces reutilizables y estandarizadas. Hay distin-
tas soluciones OpenLAB para cada paso del ciclo vital de los datos cientificos:

» Sistema de datos cromatograficos (CDS)

OpenLAB CDS esta disponible en las ediciones EZChrom y ChemStation.
En este manual se describe la edicién ChemStation.

» Sistema de gestion de contenidos empresariales (ECM)

* Cuaderno de laboratorio electrénico (ELN)

OpenLAB CDS proporciona pleno control instrumental de aparatos LC, GC,
CE, CE-MS y LC-MSD de Agilent. Ofrece herramientas para adquirir datos,
analizarlos e interpretarlos con un sistema de control instrumental disenado
para instrumentos de miultiples técnicas y fabricantes. El software cromato-
grafico se inicia desde OpenLAB Control Panel, el panel de control de Open-

LAB que ofrece acceso a todas las funciones proporcionadas por los servicios
compartidos OpenLAB Shared Services (OLSS).

Novedades en OpenLAB CDS ChemStation Edition C.01.01

Dependiendo del tamaiio de su laboratorio, puede instalar OpenLAB CDS bien
como estaciéon de trabajo independiente o como estacion de trabajo en red.

En escenarios de estacién de trabajo independiente, podra utilizar toda la fun-
cionalidad de ChemStation, incluidas todas las funciones nuevas tales como
Intelligent Reporting (Informes inteligentes), Method Usage (Uso de métodos)
o los distintos modos de Data Analysis (Analisis de datos).

En escenarios de estacion de trabajo en red, podra utilizar adicionalmente las
funciones siguientes:

* Administraciéon centralizada de usuarios

* Administracion centralizada de instrumentos

* Administracién centralizada de licencias

* Estado del laboratorio de un vistazo

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation



Introduccion 1

Novedades en OpenLAB CDS ChemStation Edition C.01.02

A partir de la revision C.01.02, OpenLAB CDS ChemStation Edition admite los
escenarios de instalacion siguientes:

+ Instalaciéon como sistema distribuido. Con instalaciones de sistema distri-
buido, podra utilizar adicionalmente las funciones siguientes:

Configuracion de instrumentos desde cualquier PC
Control de instrumentos desde cualquier PC
Reprocesamiento de datos en cualquier PC

* Sincronizacion de datos con el sistema de gestion de contenidos empresa-
riales OpenLAB Enterprise Content Manager (ECM). Es posible la conexién
a ECM desde estaciones de trabajo, estaciones de trabajo en red o sistemas
distribuidos.

Novedades en OpenLAB CDS ChemStation Edition C.01.03

OpenLAB CDS ChemStation Edition C.01.03 viene con las siguientes funcio-
nes nuevas:
*  Control instrumental: controladores adicionales

Hay controladores RC.Net adicionales disponibles para instrumentacion de
LC, concretamente para bombas de flujo bajo, inyectores, valvulas y el
colector de fracciones automatizado G1364D. OpenLAB CDS ChemStation
Edition C.01.03 controla el GC micro 490.

*  Configuracion instrumental mejorada
OpenLAB CDS ChemStation Edition C.01.03 agiliza la configuracién instru-
mental, haciéndola mas rapida y mas intuitiva.

* Planificacion y colas de secuencias

El gestor de secuencias Easy Sequence permite ahora poner en la cola
secuencias clasicas de ChemStation y pausas ademas de secuencias senci-
llas. Con el nuevo planificador de colas Queue Planner, es posible preparar
un conjunto de secuencias por adelantado.

* Visor de informes

Un visor de informes facilita la consulta de informes de ChemStation. El
visor Report Viewer se puede lanzar desde ChemStation y permite consul-
tar los informes en formato PDF o TXT.

Para obtener mas informacion sobre como actualizarse desde C.01.xx a una version
posterior, consulte la guia de instalacion de OpenLAB CDS correspondiente.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 11
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OpenLAB CDS

OpenLAB CDS
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Intelligent Controladores Intelligent Controladores
Reporting RC.NET Reporting RC.NET
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Sistema de ficheros/ECM... Sistema de ficheros/ECM...

Figura 1 Arquitectura de OpenLAB CDS

OpenLAB CDS contiene los siguientes médulos de software e interfaz:

12

OpenLAB Control Panel

El OpenLAB Control Panel permite acceder a los OpenLAB Shared Servi-
ces.

OpenLAB Shared Services

Estos servicios ofrecen acceso centralizado, capacidad de configuracion
centralizada, el estado del laboratorio de un vistazo y control remoto de los
instrumentos. Las funciones centralizadas pueden utilizarlas todos los
modulos de OpenLAB.

Moédulo de control del instrumento y adquisiciéon de datos (ChemStation /
EZChrom)

Este médulo esta disponible tanto en la modalidad ChemStation como
EZChrom. Ambas modalidades son compatibles con versiones anteriores,

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation



Introduccion 1

por lo que podra procesar datos adquiridos con versiones anteriores del
software correspondiente. OpenLAB CDS ChemStation y OpenLAB CDS
EZChrom comparten varias funciones comunes tales como Easy Sequence,
los controladores RC.NET o Intelligent Reporting. Esta guia describe la
OpenLAB CDS ChemStation Edition.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 13
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Introduccion

OpenLAB Shared Services

14

Ud. puede acceder a los OpenLAB Shared Services por medio del OpenLAB
Control Panel. Los Shared Services contienen las siguientes funciones, que se
pueden usar con todos los médulos OpenLAB:

Instrument Management

Con él se puede controlar la informaciéon basica de los instrumentos.
Dependiendo de la configuracién se podra acceder a esta informacion
desde un solo PC o desde varias estaciones de trabajo de una red.

Lab status at a glance

Con él se puede acceder de manera centralizada a la informacién basica
relativa a los instrumentos. La informacién basica incluye el nombre, la ubi-
cacion y el estado (conectado o desconectado) de los instrumentos.

Remote Instrument Control

Con una configuracion de sistemas distribuidos, podra configurar y contro-
lar sus instrumentos desde cualquier PC con cliente CDS.

Activity Logbook Management

Permite acceder de forma centralizada a todas las actividades del sistema,
como son inicio de sesiéon de usuario, creaciéon/borrado de usuarios, crea-
cién/configuracién/cambio/borrado de instrumentos, etc.

User Management

Podra gestionar usuarios, grupos, roles y privilegios. En caso de gestionar a
los usuarios dentro de un sistema ECM o un dominio de Windows, se
podran asignar dichos usuarios a los Shared Services.

License Management

Este servicio permite administrar todas las licencias necesarias para los
modulos de los instrumentos que posea y las expansiones. Se pueden ana-
dir o eliminar licencias y ver el estado de todas las licencias. Las licencias
pueden estar disponibles en un servidor de licencias individual o en servi-
dores de licencias redundantes.

Al arrancar un instrumento, ChemStation comprueba automaticamente si
estan disponibles las licencias necesarias en el almacén de licencias, y
reserva las licencias necesarias para utilizar el instrumento. Al detener el
instrumento, las licencias liberadas las podran usar otros instrumentos.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation
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OpenLAB CDS ChemStation Edition

OpenLAB CDS ChemStation Edition C.01.03 viene con las siguientes funcio-
nes nuevas:

Intelligent Reporting

Podra crear y modificar plantillas de informes con toda facilidad con el
Report Template Editor. Las plantillas de informes se guardan en el formato
estandarizado Report Definition Language (RDL), que también se emplea
con Microsoft Business Intelligence Studio.

Si en alguno de los métodos de secuencias se hace referencia a una plantilla
de informes, dicha plantilla se copia automaticamente en el conjunto de
resultados.

Cuando esta activado Intelligent Reporting hay disponible una nueva vista
Review. Esta vista le permite aplicar cualquier plantilla de informe a cual-
quier combinacién de ficheros de datos.

Controladores RC.NET

ChemStation es compatible con la tecnologia de controladores RC.NET de
Agilent que existe para la mayoria de médulos de instrumentos. Estos con-
troladores sirven para que los instrumentos tengan una interfaz de instru-
mentos moderna e interactiva, idéntica a todas las aplicaciones que usen
estos controladores. También existe la opcién de usar los controladores cla-
sicos.

Uso de métodos

Puede cargar directamente métodos maestros y métodos de secuencias
desde el ChemStation Explorer. La opcion Update Methods permite sincroni-
zar métodos maestros y métodos de secuencias.

Modos de Data Analysis

Se puede elegir entre el modo Recalculation y el modo Reprocessing. El
modo Reprocessing permite volver a procesar muestras en el contexto de
una secuencia (p. €j., en el caso de una calibraciéon agrupada, "bracketing").
El modo Recalculation permite volver a calcular rapidamente una muestra
o un conjunto de muestras con un método diferente. Las funciones necesa-
rias que lleva asociadas cada modo estan disponibles en barras de herra-
mientas diferentes.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 15
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Introduccion

Conguntos de resultados

A los contenedores ahora se les llama conjuntos de resultados (Result sets).

Los métodos empleados en los conjuntos de resultados se pueden modificar
durante las adquisiciones. Puede crear sus propios conjuntos de resultados

con cualquier conjunto de datos existentes. También puede usar conjuntos

de resultados constituidos por usted mismo; por ejemplo, para calculos cru-
zados entre muestras.

Control remoto de instrumentos

Desde la revision C.01.02, ChemStation soporta el pleno control instrumen-
tal remoto en instalaciones de sistemas distribuidos. Podra desconectarse
de sesiones en un instrumento mientras éste sigue trabajando y volver a
conectarse mas tarde, tomar el control de sesiones en instrumentos desde
un PC diferente o tomar el control de sesiones en instrumentos de otros
usuarios.

Planificacion y colas de secuencias

A partir de la revision C.01.03, es posible definir por adelantado una serie
de secuencias que se van a ejecutar en algiin momento posterior. Asi es
posible, por ejemplo, planificar tareas para realizar durante la noche o
como trabajos de fin de semana. Para ello, ChemStation ofrece las funcio-
nes siguientes:

Queue Plan (Plan de cola): Aqui se pueden seleccionar las secuencias
pertinentes.

Sequence Queue (Cola de secuencias): Esta funcién ya estaba disponible
para secuencias sencillas y ahora admite también secuencias de Chem-
Station. Es posible programar directamente una secuencia individual o
procesar todas las secuencias incluidas en un plan de cola.

Visor de informes

A partir de la revision C.01.03, el visor de informes Report Viewer ayuda a
consultar y comparar resultados en la vista de analisis de datos. Es posible
abrir directamente desde ChemStation el informe resumen de secuencia
guardado o informes de inyecciones sencillas individuales, asi como verlos
o compararlos en ventanas flotantes separadas, utilizando tecnologia PDF
estandar.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation
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Este capitulo contiene una explicacion de las distintas opciones de configura-
cion de OpenLAB CDS para cubrir todos los casos posibles.
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Arquitectura del sistema OpenLAB CDS

Estaciones de trabajo

18

En laboratorios pequenos se pueden instalar todos los componentes de Open-
LAB CDS en una sola estacion de trabajo. En consecuencia, el servidor de los
Shared Services (OLSS) se ejecuta en el mismo PC que ChemStation.

En la figura siguiente se presenta la configuracién de una estacion de trabajo
con OpenLAB CDS ChemStation. La figura s6lo muestra una instancia de
ChemStation, pero es posible configurar miltiples instancias de ChemStation
e instrumentos asociados en la estacion de trabajo.

& User

Workstation
Control Panel
[
=}
=
S
OLSS UE)
Server @
=
(db]
Shared
Services B Data
Instrument

Figura 2 OpenLAB CDS: estacion de trabajo

Podra utilizar la configuraciéon de OpenLLAB CDS en estacion de trabajo con o
sin OpenLAB ECM. Si esta conectado con ECM, los datos almacenados en el
PC de ChemStation se sincronizan con los almacenados en ECM. Para obtener
mas informacién referente al uso de ChemStation con ECM, consulte la Guia
de conceptos de la opcion OpenLAB CDS ChemStation con ECM.
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Arquitectura del sistema OpenLAB CDS 2

Estaciones de trabajo en red

En laboratorios grandes con muchos instrumentos conectados en red se pue-
den instalar los Shared Services en un PC aparte que actiie como servidor de
Shared Services (servidor OLSS). En las estaciones de trabajo en red, los Sha-
red Services se remiten al servidor exclusivo para Shared Services. En ese
caso, se podra acceder a toda la informacién que ofrecen los Shared Services
desde cualquier estaciéon de trabajo configurada en el servidor. Por ejemplo, se
pueden ver los instrumentos que hay disponibles, su ubicacion y el estado
(Online, Offline, Error, In Run, Not Ready, etc.) que tienen en ese momento los
instrumentos.

Puesto que no es posible controlar de manera remota las estaciones de trabajo
en red, inicamente podra iniciar y configurar instrumentos desde el PC con-
creto en el que configuré el instrumento.

En la figura siguiente aparece una OpenLAB CDS ChemStation con configura-
cién de estaciones de trabajo en red. En la red puede haber conectadas multi-
ples estaciones de trabajo. La figura s6lo muestra una instancia de
ChemStation, pero es posible configurar miltiples instancias de ChemStation
e instrumentos asociados en la misma maquina.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 19
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i User

0LSS Networked Networked
Server Control Panel [ Workstation unn Workstation
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Services Shared E
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Data
Instrument Instrument

Figura 3 OpenLAB CDS: estacion de trabajo en red

Podra utilizar la configuracion de OpenLAB CDS en estacion de trabajo conec-
tada en red con o sin OpenLAB ECM. Si esta conectado con ECM, los datos
almacenados en cada PC de ChemStation se sincronizan con los almacenados
en ECM. Para obtener mas informacion referente al uso de ChemStation con
ECM, consulte la Guia de conceptos de la opcion OpenLAB CDS ChemStation

con ECM.
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Arquitectura del sistema OpenLAB CDS 2

Sistemas distribuidos

La configuracion de sistema distribuido requiere OpenLAB ECM version 3.3.2 SP1 0 3.4.1.

Con OpenLAB CDS instalado como sistema distribuido, podra acceder a los
instrumentos y hacerlos funcionar desde cualquier PC del sistema.

Como en la instalacién en estaciones de trabajo conectadas en red, los Shared
Services ofrecen una vision general de todos los instrumentos del sistema. Es
posible acceder a toda la informacién facilitada por los Shared Services desde
cualquier cliente CDS. Por ejemplo, se pueden ver los instrumentos que hay
disponibles, su ubicacion y el estado (Online, Offline, Error, In Run, Not
Ready, etc.) que tienen en ese momento los instrumentos.

A diferencia de lo que ocurre en la instalacion en estaciones de trabajo conec-
tadas en red, también se pueden configurar e iniciar todos los instrumentos de
la red. La configuracién del hardware instrumental estd instalada en maqui-
nas de control de instrumentos Agilent Instrument Control (AIC). Es posible
acceder a la instancia de ChemStation instalada en la maquina AIC desde
cualquier cliente CDS a través de un cliente de Remote Desktop Services (Ser-
vicios de escritorio remoto).

El acceso a ChemStation a través de una conexién de escritorio remoto per-
mite una mayor flexibilidad de trabajo en las sesiones con ChemStation. Usted
podra, por ejemplo, iniciar ChemStation en linea, iniciar una secuencia y
seguidamente desconectar sé6lo la conexion de escritorio remoto mientras
ChemStation continua ejecutandose en la maquina AIC. Usted u otro usuario
podran volver a conectarse mas tarde a esa sesion desde un cliente CDS dife-
rente, terminar el trabajo en la ChemStation en linea y seguidamente apagar la
ChemStation.

La figura siguiente muestra una instalacion en sistemas distribuidos de Open-
LAB CDS ChemStation Edition.
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Arquitectura del sistema OpenLAB CDS

i User
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Control Panel »] Remote
Desktop
Services
Client
Shared I Shared
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ECM AIC AlC
Server amm
ChemStation
Instrument Instrument

Figura 4 OpenLAB CDS: sistema distribuido

La configuracion de sistema distribuido de OpenLAB CDS incluye siempre la
conexion a un sistema OpenLAB ECM. Los datos almacenados en cada AIC se
sincronizan con los almacenados en ECM. Para obtener mas informacién refe-
rente al uso de ChemStation con ECM, consulte la Guiza de conceptos de la
opcion OpenLAB CDS ChemStation con ECM.
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En este capitulo se resumen los principales componentes y funciones de Agi-
lent OpenLAB CDS ChemStation Edition y se describe la estrategia de licencias
para esos componentes y funciones.
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Licencias de OpenLAB CDS ChemStation

Estructura general de productos

24

El producto OpenLAB CDS ChemStation Edition esta disefiado como una com-
binacién de médulos de software para control instrumental, adquisicion y
analisis de datos (integracion, cuantificacion y elaboracién de informes), auto-
matizacién y personalizacion. Los distintos productos instrumentales de téc-
nicas especificas proporcionan capacidades de control para una técnica de
separacion determinada, p.ej., para un cromatografo de gases o de liquidos. La
configuraciéon de un instrumento se puede ampliar anadiendo médulos de
software adicionales (médulos de expansion).

Las secciones siguientes describen los médulos de productos. Para obtener
mas informacién sobre las licencias de productos, consulte “Esquema de
licencias” en la pagina 26.

Moadulo principal

El médulo principal incluye funciones de analisis de datos, automatizacion y
personalizaciéon para técnica de separaciéon (no control instrumental) para las
siguientes técnicas de separacion:

* Cromatografia de gases (GC, Gas Chromatography)
* Cromatografia liquida (LC, Liquid Chromatography)
» Electroforesis capilar (CE, Capillary Electrophoresis)

* Adquisicion de datos analégicos con protocolo de eventos externo (A/D)

Controladores de instrumentos

Los controladores de instrumentos especificos de cada técnica permiten usar
las técnicas de separacion enumeradas anteriormente. Al instalar varios con-
troladores de instrumentos, Agilent ChemStation es capaz de controlar mas de
un sistema analitico, por ejemplo, dos cromatégrafos de la misma técnica de
separacion o diferentes.

El control instrumental del software ChemStation se puede ampliar adqui-
riendo médulos adicionales que permiten configuraciones de técnicas mixtas.
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Expansiones

Los datos adquiridos son normalmente bidimensionales ("2D"), es decir, se
mide la respuesta del detector en el tiempo. Los detectores espectroscépicos
pueden generar datos tridimensionales ("3D") al medir también la respuesta
del detector a lo largo de un tercer eje (por ejemplo, longitud de onda o rango
de masas). Los siguientes médulos permiten analizar y elaborar informes con
estos datos "3D":

* Expansion OpenLLAB CDS ChemStation 3D UV

* Expansién OpenLAB CDS ChemStation CE 3D MS

* Expansion OpenLAB CDS ChemStation LC 3D MS

* Modulo de deconvolucion y bioanalisis OpenLAB CDS ChemStation LC/MS
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Licencias

Tipos de licencias

La nueva estrategia de licencias introducida con OpenLLAB CDS le permitira
utilizar sus licencias de forma mas eficaz. En contraposiciéon a las revisiones
anteriores de ChemStation, las licencias para control instrumental, controla-
dores y médulos de expansion son licencias flotantes. Al iniciarse un instru-
mento, éste solicitara las licencias necesarias a License Management, y cuando
se cierre el instrumento, éste devolvera las licencias. Por lo tanto, solamente
se necesitaran licencias para cubrir el nimero maximo de instrumentos en
funcionamiento simultaneo, en lugar de una para cada instrumento instalado.
License Management forma parte de los Shared Services.

Las licencias son de dos tipos:

* Las licencias nominales se consumen una vez por cada moédulo asociado de
instrumento o de software.

* Las licencias compartidas se pueden compartir por PC o por instrumento.
Por ejemplo, la licencia de Agilent OpenLAB CDS ChemStation es una licen-
cia compartida, lo que significa que solamente se necesita una licencia por
PC, independientemente del nimero de instancias de ChemStation que se
ejecuten en él.

Hay una licencia de inicio de 60 dias para toda la instalacién de OpenLAB
CDS. El periodo de caducidad empieza a contar a partir de la primera vez que
se inicie una aplicacion.

Esquema de licencias

26

Las figuras siguientes muestran las licencias que necesitara para OpenLAB
CDS en los distintos escenarios de instalacion:

+ Estacién de trabajo

Una licencia para el médulo principal de ChemStation

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation
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Licencias para instrumentos y médulos de expansién como corresponda;
es posible hacer trabajar miltiples productos instrumentales en la
misma estacion de trabajo.

+ Estacion de trabajo en red
Una licencia para servidor de Shared Services

Una licencia para el médulo principal de ChemStation por cada estaciéon
de trabajo en red; es posible conectar miltiples estaciones de trabajo en
red al servidor de servicios compartidos.

Licencias para instrumentos y médulos de expansién como corresponda;
es posible hacer trabajar miltiples productos instrumentales en la
misma estacion de trabajo en red.

* Sistema distribuido
Una licencia para servidor de Shared Services

Una licencia para el médulo principal de ChemStation por cada maquina
de control instrumental Agilent Instrument Control (AIC); es posible
conectar multiples AIC al servidor de servicios compartidos.

Licencias para instrumentos y médulos de expansién como corresponda;
es posible hacer trabajar miltiples productos instrumentales en la
misma AIC.

Las licencias para control instrumental y licencias para controladores de Agi-
lent van siempre conjuntas para los productos Agilent. Aparecen como una
Unica licencia de producto en el administrador de licencias de Shared Services
License Management. Solamente en el propio fichero de licencia es posible ver
esos elementos en lineas separadas.
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Figura b Esquema de licencias

Principales funciones objeto de licencia

En la tabla siguiente se presentan las principales funciones para las que son

necesarias licencias. Al adquirir un producto de Agilent las licencias para las
distintas funciones van ya incluidas de forma predeterminada. En las tablas

siguientes se presentan las licencias asociadas a los productos de Agilent.
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Tabla1 Principales licencias

Licencias de OpenLAB CDS ChemStation 3

Nombre de la licencia

Tipo de licencia

Necesaria para

Comentarios

AgilentOpenLABCDSChemStation

AgilentOpenLABCDSChemStationVL

AgilentOpenLABSharedServices

AgilentinstrumentControl

AgilentDriversLC
AgilentDriversGC
AgilentDriversCE
AgilentDriversADC
AgilentDriversMS$S

AgilentDriversLCVL
AgilentDriversGCVL

Compartida por
PC

Compartida por
PC

Nominales

Nominal

Nominales

Nominales

Todas las instancias
de ChemStation.

Todas las instancias
de ChemStation VL.

Solamente para los
Shared Services que
se ejecuten en un
servidor aparte.

Solamente para
instancias en linea.

Solamente para
instancias en linea.

Solamente para
instancias en linea.

Es la licencia completa para el modulo
principal de ChemStation, que siempre se
consume. Admite hasta cuatro
instrumentos con el paquete de
controladores completos para LC o
controladores completos para GC (lo que
incluye CE, ADC, CE/MS o LC/MS).

Es la licencia para el médulo principal de
ChemStation Value Line (VL), que
siempre se consume. Admite (nicamente
controladores VL y es suficiente para
controlar hasta cuatro instrumentos LC
1120/1220 Infinity o GC 7820.

El OpenLAB Control Panel no necesita
una licencia extra. Tampoco los Shared
Services que se ejecuten en una estacion
de trabajo OpenLAB CDS necesitan una
licencia extra.

La licencia se consume tanto si
ChemStation puede conectarse al
instrumento como si no. La licencia de
control instrumental forma parte de los
controladores.

La licencia se consume tanto si
ChemStation puede conectarse al
instrumento como si no.

Los controladores Value Line (VL) no
estan disponibles por separado. Siempre
vienen incluidos con un instrumento (LC
1220 Infinity o GC 7820)

Las licencias para controladores VL
puede combinarse con una licencia para
el modulo principal de ChemStation VL o
una licencia para el médulo principal de
ChemStation completa.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation
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Tabla1 Principales licencias
Nombre de la licencia Tipo de licencia Necesaria para Comentarios
AddOn3DUV Compartida (por Instancias en lineay Esta licencia es opcional. Si no esta
instrumento) fuera de linea disponible la licencia, se desactivan las
(solamente si se funcionalidades de analisis espectral en
selecciona la opcion  ChemStation.
3D en el Setup
Wizard).
AgilentAddOnMSDataAnalysis Compartida (por Instancias enlineay  Si esta configurado un MS, es obligatorio
instrumento) fuera de linea. tener la expansion de analisis de datos
MS.
AgilentAddOnMSDeconvolution Compartida (por Instancias enlineay Esta licencia es obligatoria solamente
instrumento) fuera de linea para LC/MS con el modulo de
(solamente si se deconvolucion.
selecciona la opcion
Bioanalysis en el
Setup Wizard).
Licencias asociadas a productos de Agilent OpenLAB CDS
Cuando se adquiere un producto de Agilent OpenLAB CDS, van incluidas
varias licencias de forma predeterminada. En la tabla siguiente se muestran
las licencias asociadas a los distintos productos de Agilent OpenLAB CDS.
Tabla2 Licencias asociadas a productos de Agilent OpenLAB CDS
Producto de Agilent Nombre de la licencia
Estacion de trabajo OpenLAB CDS ChemStation AgilentOpenLABCDSChemStation'
Estacion de trabajo OpenLAB CDS ChemStation VL AgilentOpenLABCDSChemStationVL'
Software de servidores para los Shared Services de  AgilentOpenLABSharedServices
OpenLAB CDS
Licencia de control instrumental para OpenLAB CDS AgilentInstrumentControl
AgilentDriversADC
Controlador de instrumentos OpenLAB CDS para AgilentInstrumentControl
Agilent A/D
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Tabla2 Licencias asociadas a productos de Agilent OpenLAB CDS

Producto de Agilent

Nombre de la licencia

Controlador de instrumentos OpenLAB CDS para
Agilent CE

Controlador de instrumentos OpenLAB CDS para
Agilent MS

Controlador de instrumentos OpenLAB CDS para
Agilent GC

Controlador de instrumentos OpenLAB CDS para
Agilent LC

Analisis de datos MS OpenLAB CDS ChemStation

OpenLAB CDS CS LC/MS, deconvolucion
Bioanalisis

AgilentInstrumentControl
AgilentDriversCE
AddOn3DUV

AgilentInstrumentControl
AgilentDriversMS
AgilentAddOnMSDataAnalysis

AgilentInstrumentControl
AgilentDriversGC

AgilentInstrumentControl
AgilentDriversLC

AgilentAddOnMSDataAnalysis
AgilentAddOnMSDeconvolution

T Admite hasta cuatro instrumentos en paralelo.

Las licencias para controladores VL no estan disponibles por separado. Siempre van
incluidas con los instrumentos correspondientes:

» Controlador LC VL: incluido con instrumentos LC 1220 Infinity.

* Controlador GC VL: incluido con instrumentos GC 7820.
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Ejemplos de licencias

Ejemplo 1: Estacion de trabajo (con licencia para el modulo principal de
ChemStation completa)

Tabla3  Productos adquiridos y licencias asociadas

Cantidad Producto Nombre de la licencia
1 Estacion de trabajo OpenLAB CDS AgilentOpenLABCDSChemStation
ChemStation
1 Controlador de instrumentos OpenLAB AgilentInstrumentControl
CDS para Agilent LC AgilentDriversLC
1 Controlador de instrumentos OpenLAB AgilentinstrumentControl
CDS para Agilent CE AgilentDriversCE
AddOn3DUV

* No es necesaria ninguna licencia para OpenLAB Shared Services con una
estacion de trabajo independiente.

* Seinicia una LC ChemStation con la opcién 3D habilitada. Se consumen las
siguientes licencias: una de OpenLAB CDS ChemStation, una de control
instrumental, una de controlador de L.C, una de expansién 3D UV.

* En el mismo PC tiene que iniciarse una CE ChemStation. ChemStation
requiere ademas una de control instrumental, una de controlador de CE y
una de expansion 3D UV. La ChemStation no llega a iniciarse porque no hay
disponible ninguna licencia de expansion 3D UV.

Ejemplo 2: Estacion de trabajo en red

Tablad  Productos adquiridos y licencias asociadas

Cantidad Producto Nombre de la licencia

1 Servidor de OpenLAB CDS Shared AgilentOpenLABSharedServices
Services

2 Estacion de trabajo OpenLAB CDS AgilentOpenLABCDSChemStation
ChemStation
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Tabla 4

Licencias de OpenLAB CDS ChemStation 3

Productos adquiridos y licencias asociadas

Cantidad

Producto

Nombre de la licencia

1

Controlador de instrumentos OpenLAB
CDS para Agilent LC

Controlador de instrumentos OpenLAB
CDS para Agilent CE

AgilentInstrumentControl
AgilentDriversLC

AgilentInstrumentControl
AgilentDriversCE
AddOn3DUV

* Lalicencia de servidor de OpenLAB Shared Services se consume al ini-
ciarse los Shared Services en el servidor de Shared Services.

* En el PC1, se inicia una ChemStation para CE. Se consumen las siguientes
licencias: una de OpenLAB CDS ChemStation, una de control instrumental,
una de controlador de CE, una de expansion 3D UV.

* En el PC2, se inicia una LC ChemStation con la opcién 3D habilitada. Apa-
rece una advertencia de que no esta disponible la opcién 3D. Se consumen
las siguientes licencias: una de OpenLAB CDS ChemStation; una de control

instrumental; una de controlador de LC.

Ejemplo 3: Sistema distribuido

Tabla b

Productos adquiridos y licencias asociadas

Cantidad

Producto

Nombre de la licencia

1

Servidor de OpenLAB CDS Shared
Services

Estacion de trabajo OpenLAB CDS
ChemStation

Controlador de instrumentos OpenLAB
CDS para Agilent LC/MS

Controlador de instrumentos OpenLAB
CDS para Agilent CE

AgilentOpenLABSharedServices

AgilentOpenLABCDSChemStation

AgilentInstrumentControl
AgilentDriversLC
AgilentDriversMS
AgilentAddOnMSDataAnalysis
AddOn3DUV

AgilentInstrumentControl
AgilentDriversCE
AddOn3DUV

* Lalicencia de servidor de OpenLAB CDS Shared Services se consume al ini-
ciarse los Shared Services en el servidor de Shared Services.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation
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Licencias de OpenLAB CDS ChemStation

En una maquina AIC, se inicia una ChemStation para CE de manera
remota. Se consumen las siguientes licencias: una de OpenLAB CDS Chem-
Station, una de control instrumental, una de controlador de CE, una de
expansién 3D UV.

En la misma maquina AIC, se inicia una ChemStation para LC/MS de
manera remota. No se requieren licencias de ChemStation adicionales. Se
consumen las siguientes licencias: una de control instrumental, una de con-
trolador de LC, una de controlador de MS, una de expansién para analisis
de datos MS, una de expansién 3D UV.

Licencias Value Line (VL)

Hay determinados instrumentos de Agilent que no requieren una licencia para
estacion de trabajo OpenLAB CDS ChemStation Edition completa. Para con-
trolar esos instrumentos, se puede adquirir una licencia para estacion de tra-
bajo OpenLLAB CDS ChemStation Value Line (VL) y utilizar Agilent 1220 LC
System o Agilent 7820 GC System como tipo de instrumento durante la configura-
cion. Las licencias para controladores VL siempre van incluidas con los instru-
mentos correspondientes; no estan disponibles como licencias
independientes.

Los siguientes tipos de instrumento reflejan sistemas VL:

Sistema LC VL

Con el tipo de instrumento Agilent 1220 LC System es posible controlar siste-
mas LC Agilent 1120/1220, incluidos todos los 1260 Infinity médulos
excepto bombas modulares. El sistema LC VL consume una licencia para el
modulo principal de la estacion de trabajo OpenLAB CDS ChemStation Edi-
tion VL y una licencia para controladores de LC VL. El instrumento se
puede controlar asimismo si estan disponibles las correspondientes licen-
cias completas.

De forma alternativa, es posible utilizar el tipo de instrumento Sistema LC
convencional (Agilent LC System) para configurar esos instrumentos, pero en
ese caso se consumen una licencia para el médulo principal de ChemSta-
tion completa y una licencia para controladores de LC completa.

La expansion 3D UV requiere siempre la licencia AddOn3DUV completa, aun
cuando se utilice en combinacién con un sistema LC VL.

Con un sistema LC VL no son posibles configuraciones LC-MS.
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+ Sistema GC VL

De los sistemas de GC, sélo el tipo de instrumento Agilent 7820 GC System se
considera un sistema VL. El sistema GC 7820 consume una licencia para el
modulo principal de la estacion de trabajo OpenLAB CDS ChemStation Edi-
tion VL y una licencia para controladores de GC VL, pero el instrumento se
puede controlar asimismo si estan disponibles las correspondientes licen-
cias completas.

Los sistemas Value Line sélo se admiten en casos de estacion de trabajo independiente. No
sirven para estaciones de trabajo en red o sistemas distribuidos.

Combinacion de licencias VL y completas

Cuando se inicia un sistema VL, normalmente se consumen una licencia para
el médulo principal de ChemStation VL y una licencia para controladores VL.
No obstante, también es posible controlar el sistema VL cuando sea aplicable
alguno de los casos siguientes:

* Disponibilidad de una licencia para el médulo principal de ChemStation
completa y una licencia para controladores VL

* Disponibilidad de una licencia para el m6édulo principal de ChemStation
completa y una licencia para controladores completa

No obstante, por razones de claridad, recomendamos configurar sistemas
puros (sin mezcla) siempre que sea posible. Es decir, configurar sélo sistemas
VL o sélo sistemas completos en una misma estaciéon de trabajo.

Ejemplo: Configuracion VL pura

Tabla6  Productos adquiridos y licencias asociadas

Cantidad Producto Nombre de la licencia

1 Estacion de trabajo OpenLAB CDS AgilentOpenLABCDSChemStationVL
ChemStation VL

1 LC Agilent 1220 AgilentInstrumentControl

AgilentDriversLCVL

1 GC Agilent 7820 AgilentInstrumentControl
AgilentDriversGCVL
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No es necesaria ninguna licencia para OpenLAB Shared Services con una
estacion de trabajo independiente.

Se inicia un LC Agilent 1220. Se consumen las siguientes licencias: una de
ChemStation VL; una de control instrumental; una de controladores de L.C
VL.

En el mismo PC se inicia un GC Agilent 7820. Puesto que la licencia para el
modulo principal de ChemStation es compartida, no se requiere una licen-
cia de ese tipo adicional. Se consumen las siguientes licencias: una de con-
trol instrumental; una de controladores de GC VL.

Ejemplo: Configuracion mixta con un instrumento LC 1220 Infinity y un
sistema LC 1260 Infinity

Tabla7  Productos adquiridos y licencias asociadas

Cantidad Producto Nombre de la licencia

1

Estacion de trabajo OpenLAB CDS AgilentOpenLABCDSChemStation
ChemStation

Controlador de instrumentos OpenLAB AgilentInstrumentControl
CDS para Agilent LC AgilentDriversLC

LC Agilent 1220 Infinity AgilentInstrumentControl
AgilentDriversLCVL

No es necesaria ninguna licencia para OpenLAB Shared Services con una
estacion de trabajo independiente.

Se inicia el sistema LC Agilent 1260 Infinity. Se consumen las siguientes
licencias: una de ChemStation; una de control instrumental; una de contro-
ladores de LC.

En el mismo PC se inicia un instrumento LC Agilent 1220. Puesto que la
licencia para el médulo principal de ChemStation es compartida, no se
requiere una licencia de ese tipo adicional. Ambos sistemas pueden utilizar
la misma licencia para el médulo principal de ChemStation completa. Se
consumen las siguientes licencias: una de control instrumental; una de con-
troladores de LC VL.

Si la licencia para el médulo principal de ChemStation fuera VL, sélo se
podria iniciar el LC 1220. No seria posible iniciar el sistema LC 1260 Infi-
nity: En primer lugar, no es posible utilizar un sistema LC 1260 Infinity con
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una licencia para ChemStation VL; y, segundo, no esta admitida la combina-
cion de una licencia para el médulo principal de ChemStation VL y una
licencia para controladores de sistemas LC Agilent completa.

Gestor de licencias Flexera

Los servicios compartidos emplean una herramienta de nombre FlexNet Pro-
ducer Suite, suministrada por Flexera, para gestionar las licencias. Los com-
ponentes necesarios se instalan por defecto junto con los servicios
compartidos. El servidor de licencias puede ser el PC local, un servidor
remoto de servicios compartidos o un servidor con un gestor de licencias de
Flexera que ya estuviera instalado en el entorno. En caso de utilizar un gestor
de licencias de Flexera, se puede introducir el nombre de host o la direccion IP
del servidor de licencias en el panel de control de OpenLAB.

Para utilizar la gestion de licencias en los servicios compartidos es necesario
ejecutar un servicio adicional de Windows: este servicio de Windows se llama
Agilent OpenLAB License Server (servidor de licencias Agilent OpenLAB).
Tiene que estar ejecutandose este servicio en el servidor en el que se gestionan
las licencias. Cada vez que se inicie un instrumento, éste solicitara licencias al
servicio License Server; por lo tanto, solamente se podra iniciar un instru-
mento si se esta ejecutando el servicio.
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En este capitulo se explican las caracteristicas de seguridad integradas y el
modo en que se atienen a la norma 21 CFR Parte 11 de la FDA. También se expli-
can las funciones de seguridad que tienen los Shared Services.
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Seguridad e integridad de los datos

Aspectos de seguridad

40

En OpenLLAB CDS, los aspectos de seguridad quedan cubiertos principalmente
por los OpenLAB Shared Services. Ademas, hay ciertos aspectos que sola-
mente conciernen a la ChemStation y que cubre la ChemStation Administra-
tion Tool.

Los Shared Services y su relacion con la seguridad

Entre las funciones de OpenLAB Shared Services asociadas a seguridad se
cuentan las siguientes:

System Activity Log

Cuando se activa, el System Activity Log muestra los mensajes que quedan
registrados en los OpenLAB Shared Services. Estos mensajes pueden venir
de otros componentes, como puede ser la administraciéon de usuarios o un
modulo de instrumento. Los mensajes de instrumentos pueden ser mensa-
jes de error, mensajes de sistema o mensajes de eventos. La ChemStation
registra estos eventos en su propio entorno, pero también envia los eventos
al Activity Log. El System Activity Log registra estos eventos independiente-
mente de que se muestren en pantalla o no. Para acceder a mas informaciéon
acerca de un evento, amplie la linea de interés en el visor del Activity Log-
book.

Diagnostics

Con esta funcién se puede acceder desde un punto centralizado a todos los
ficheros de registro, ficheros de seguimiento, etc., que generen los médulos
registrados.

Seleccion de un proveedor de autenticacion

Puede elegir entre varios proveedores de autenticacién, como son Windows
u OpenLAB ECM, para asi reutilizar una configuracién de usuarios exis-
tente, contrasenas y grupos de usuarios. Otra opcién es utilizar los Shared
Services como proveedor de autenticacion.

User Management
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Los Shared Services permiten gestionar los usuarios de forma extensa. La
administracion de usuarios incluye la configuracién de grupos y roles, asi
como la asignaciéon de privilegios especificos.

* Security Policy

La norma 21 CFR Parte 11, exige que la empresa o laboratorio tenga una
politica de contrasefas. En caso de utilizar la gestion de usuarios interna de
Shared Services, se pueden configurar las opciones de inicio de sesioén y
requisitos de contrasefas. Con otros proveedores de autenticacion, esto
esta especificado dentro del sistema de autenticacion (p. €j., Dominio de
Windows).

Bloqueos de sesion en ChemStation

Si se abandona el ordenador de ChemStation durante un tiempo de termi-
nado, se puede bloquear ChemStation para que ningin otro usuario pueda
acceder al programa. Se trata de una funcion de seguridad para garantizar que
no haya accesos no autorizados a ChemStation. Al activar el bloqueo de
sesion, tanto usted como cualquier otro usuario deberan volver a introducir
credenciales validas antes de seguir trabajando con ChemStation.

En ChemStation existen las siguientes opciones para activar el bloqueo de
sesion:
*  En privado (User &gt; Lock Session &gt; privately): Solamente el usuario que

haya activado el bloqueo de sesién o un usuario con el privilegio Break Ses-
sion Lock podra desbloquear la sesion.

* No privado (User &gt; Lock Session &gt; non privately): Cualquier usuario vali-
do puede iniciar sesion. Es itil, por ejemplo, ante un cambio de turno
donde el personal que sale protege ChemStation hasta que el personal del
nuevo turno comienza a trabajar.

* Boton de bloqueo de la barra de herramientas: El botén de bloqueo de la
barra de herramientas se puede configurar para bloquear la sesiéon de
ChemStation en privado o no privado.

*  En funcion del tiempo: Dependiendo de la configuracion de Shared Servi-
ces, la ChemStation se bloquea automaticamente después de un determi-
nado periodo de tiempo sin que haya ninguna interaccién por parte del
usuario (véase Inactivity Timeout en “Politica de seguridad” en la pagina 51).
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El bloqueo de sesiéon en funcion del tiempo se puede configurar para blo-
quear la sesion de ChemStation, ya sea en privado o no en privado (véase
Figura 6 en la pagina 42).

ChemStation Administration Tool

La ChemStation Administration Tool contiene varias funciones relacionadas
con la configuracion de ChemStation. Dado que una de esas funciones es anu-
lar el bloqueo de sesién, el acceso a la ChemStation Administration Tool esta
limitado de forma estricta:

* La herramienta de administracién ChemStation Administration Tool sé6lo
puede abrirse directamente en el PC de ChemStation. En instalaciones de
sistema distribuido, debera abrir la herramienta en la AIC pertinente.

+ Solamente los usuarios que sean miembros del grupo local CSAdministrators
podran iniciar la ChemStation Administration Tool.

¢ ChernStation Adrninistration Toal
Login
[ Ereak session lock
[ Time based session lock locks private

= L' Toolbar lock button locks private

Figura 6 Herramienta de administracion de ChemStation

En la ChemStation Administration Tool se pueden configurar las siguientes
opciones para crear y anular bloqueos de sesion:

» Break session lock: si se marca esta casilla de verificacién, cualquier usuario
puede acceder a una ChemStation bloqueada con sé6lo hacer clic en Cancel
en el cuadro de didlogo Legin. Si hay una ChemStation bloqueada y el pro-
veedor de autenticacion no esta disponible, la activacién de esta casilla de
verificacion es la tnica forma de volver a tener acceso a la sesiéon actual de
ChemStation.

Tenga en cuenta que, como consecuencia, el usuario que vuelva a obtener acceso a
ChemStation tendra ahora acceso ilimitado a todas las funciones de ChemStation.

» Time based session lock locks private: Si ChemStation ha quedado bloqueada
porque haya transcurrido el tiempo establecido de inactividad, solamente el
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usuario actual o un usuario con los privilegios necesarios podra desblo-
quear la sesion.

» Toolbar lock button locks private: Si se ha bloqueado ChemStation con el botén
de bloqueo de la barra de herramientas de ChemStation, solamente el usua-
rio actual o un usuario con los privilegios necesarios podra desbloquear la
sesion.
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Integridad de los datos

a4

Los datos de resultados se guardan en el PC de la ChemStation local o en
OpenLAB ECM, dependiendo de la configuracion del OpenLAB CDS instalado.
Si guarda los datos en las estaciones de trabajo locales, podra manualmente
hacer copias de seguridad de los datos. Solamente podra cumplir todos los
requisitos de la norma 21 CFR Parte 11 si utiliza Agilent OpenLAB ECM.
OpenLAB ECM almacena los datos conforme a 21 CFR Parte 11. OpenLAB
ECM proporciona un almacenamiento seguro de los datos con control de
acceso y seguimiento de auditoria. Los ficheros de datos tienen versiones para
que asi los datos se mantengan integros y se puedan rastrear. Ademas, Open-
LAB ECM permite utilizar firmas electrénicas, permitiendo a los usuarios fir-
mar los datos. OpenLAB ECM se puede configurar para que genere copias de
seguridad y archive los datos automaticamente de forma controlada.

Para obtener mas informacién, consulte la Guia de conceptos de la opcion
OpenLAB CDS ChemStation con ECM.
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Accesibles a través del OpenLAB Control Panel, los Shared Services ofrecen
funciones de control tales como las de acceso centralizado, configuracion cen-
tralizada o el estado del laboratorio de un vistazo. Esas funciones se describen
en mas detalle en este capitulo.
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OpenLAB Shared Services

Administracion de instrumentos

46

Se puede crear un arbol con diferentes ubicaciones en el OpenLAB Control
Panel, y anadir instrumentos a las ubicaciones pertinentes. Con estas ubica-
ciones se pueden organizar los instrumentos, por ejemplo, por departamento,
por sala o por mesa. Para cada instrumento se puede introducir informacién
basica, como el nombre, la descripcion y el tipo de instrumento.

El tipo de instrumento queda preconfigurado. Al instalar OpenLAB CDS,
podra elegir entre la modalidad ChemStation o EZChrom. La modalidad ele-
gida determina el tipo de instrumentos que se podran utilizar en Instrument
Management.

Con OpenLAB CDS A.01.01 0 A.01.02 no se pueden utilizar combinaciones de instrumentos
de ChemStation y EZChrom.

En funcién de los privilegios que se tengan en OpenLAB CDS, se pueden efec-
tuar varias operaciones sobre los instrumentos:

* Ver informacion del instrumento (estado del instrumento, detalles del ins-
trumento, registro de actividades).

* Ver las ubicaciones y el arbol de instrumentos.
* Editar la informacién del instrumento.
* Configurar el instrumento.

La configuracion del instrumento se guarda en el PC local, pero se puede
acceder a la herramienta de configuracion desde el OpenLAB Control
Panel.

* Iniciar el instrumento en linea o fuera de linea.

Como la configuracion del instrumento se guarda en el PC local, solamente
se podran iniciar instrumentos que estén configurados en ese PC.

Los privilegios pueden ser diferentes dependiendo de las ubicaciones e instru-
mentos (véase “Privilegios especificos para instrumentos o ubicaciones
individuales” en la pagina 56).
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El estado del laboratorio de un vistazo

La vista Instruments del OpenLAB Control Panel ofrece una visién general de
todos los instrumentos de la red. Podra ver la siguiente informacién corres-
pondiente a todos los instrumentos, resumida en una pagina:

» Estado del instrumento, con un cédigo de color relacionado
* Nombre del instrumento

* Ubicacién del instrumento

* Tipo de instrumento

» Ultimo cambio de configuracion

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 47



5

OpenLAB Shared Services

Administracion de licencias

48

Antes de anadir un fichero de licencia hay que adquirir la licencia y generar el
fichero correspondiente con SubscribeNet. Si desea saber mas acerca de la
generacion de nuevos ficheros de licencia, consulte la guia de instalacion de
licencias de software Software License Installation Guide.

License Management en OpenLAB Control Panel contiene las siguientes fun-
ciones:

* Se pueden anadir ficheros de licencias al servidor de licencias.

* Se puede navegar hasta el monitor de licencias y ver las propiedades de
todas las licencias instaladas en un servidor de licencias concreto.

Si desea saber mas acerca de como aiadir ficheros de licencia y visualizar las
propiedades de licencia, consulte la ayuda en linea del OpenLAB Control
Panel (Getting Started > Add licenses).

En pantalla se podran ver las siguientes propiedades de las licencias instala-
das:

+ Feature: esto indica el tipo de licencia utilizada, por ejemplo, AgilentOpen-
LABCDSChemStation, AgilentInstrumentControl, o AgilentDriversLC.

* Version: Cuando una licencia tenga version, podra ver el niimero de version,
por ejemplo 1.1 para Agilent OpenLAB CDS ChemStation Edition C.01.01.
Para licencias que no tienen versiones, la versiéon aparece siempre como
1.0.

+ In Use (Available): esto indica el nimero de licencias que hay en uso en ese
momento y, entre corchetes, el niimero de licencias en total. Con la nueva
estrategia de licencias, una licencia estara en uso solamente mientras se
esté ejecutando una instancia de software (véase “Tipos de licencias” en la
pagina 26).

+ Expiration: si la licencia es valida solamente para un determinado periodo de
tiempo, se muestra la fecha de caducidad.

En el panel Alerts se puede ver si el namero de licencias disponibles para una
determinada funcién esta préxima a cero, o si se ha iniciado una instancia de
software para la que sea necesaria una licencia que no esté disponible.
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System Activity Log

El System Activity Log contiene informaciéon acerca de los diversos eventos
asociados a los Shared Services o a instrumentos concretos. Se puede filtrar la
lista para ver solamente los eventos de un tipo especifico, un intervalo tempo-
ral determinado, los creados por un usuario concreto o los que contengan una
cierta descripcion.

Se registran los siguientes tipos de eventos:

* De sistema

* De administracion de instrumentos (Instrument Management)

* De instrumentos

* De gestion de proyectos (Project Management)

* De controlador de instrumentos (Instrument Controller)

* De usuarios

* De grupos

* De seguridad

* De impresoras

* De licencias
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Proveedor de autenticacion

Los proveedores de autenticaciéon sirven para comprobar la identidad de los
usuarios que inician sesién en el sistema. Los Shared Services admiten los
siguientes modos de proveedores de autenticacion:

50

None

En este modo no aparece ninguna pantalla de inicio de sesi6n al acceder al
OpenLAB Control Panel. El usuario inicia sesiéon automaticamente en la
aplicacion con la seguridad desactivada. En todas las entradas del registro
el usuario aparece como "Anonymous". Con el proveedor de autenticaciéon
None, los nodos Security Policy y User Management quedan ocultos en el
OpenLAB Control Panel.

Internal

En este modo, las credenciales de usuario se guardan en la Shared Services
Database. Se le pedira al usuario que cree una cuenta de administrador
para los Shared Services antes de configurar otros usuarios. Este es el tini-
co modo en el que se pueden crear nuevos usuarios dentro del sistema; en
todos los demas modos solamente se podran asignar usuarios existentes en
un sistema de autenticacion diferente.

Windows Local o Windows Domain

Se pueden importar usuarios de Windows a los Shared Services. La autenti-
cacion se hace por medio de la gestion de usuarios local de Windows, un
dominio de Active Directory o un dominio de NT 4.0 dentro de la empresa.
Los Shared Services se sirven solamente de la identidad y la contrasena de
los usuarios asignados; la autorizacion se sigue configurando con los Sha-
red Services.

ECM

En este modo, el sistema OpenLAB ECM es responsable de la autenticacion.
Al iniciar el OpenLLAB Control Panel, la aplicacion solicitara las credencia-
les de ECM para validar a un usuario. Tiene que elegir un usuario de ECM
existente como administrador de los Shared Services. Con la funciéon
Search se pueden encontrar usuarios concretos de ECM. Los Shared Servi-
ces se sirven solamente de la identidad y la contrasefia de los usuarios asig-
nados; la autorizacion se sigue configurando con los Shared Services.
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Politica de seguridad

La politica de seguridad (Security Policy) estara disponible solamente si se
selecciona un proveedor de autenticaciéon que no sea None.

Con el proveedor de autenticacion Internal, usted podra configurar todos los
parametros descritos a continuacion en el OpenLLAB Control Panel. Con un
proveedor de autenticacion externo, sélo se puede fijar en el OpenLAB Con-
trol Panel el tiempo de inactividad; todos los demas parametros vienen defini-
dos por el sistema externo.

Para obtener mas informacién referente a los requisitos de 21 CFR Parte 11,
consulte la Guia de conceptos de la opcion OpenLAB CDS ChemStation con
ECM.

Tabla8 Configuracion de la politica de seguridad

Configuracion Descripcion Requisitos de la norma 21 CFR
Parte 11
Minimum password length  Si los usuarios modifican su contrasefia, deberan Es preferible que exija una
seleccionar una contrasefa que tenga, como minimo, el longitud de contrasefia minima
numero de caracteres indicado. El valor predeterminado de 5 caracteres.
es 5.
Disponible solamente para el proveedor de autenticacion
Internal.
Password expiration period  El valor predeterminado son 30 dias. Cuando el usuario Es preferible que establezca un
(days) trate de iniciar sesion después de este periodo de tiempo, periodo de de caducidad de 180

el sistema le pedira que cambie la contrasefa. El periodo  dias o menos.
de caducidad empieza con el tltimo cambio de contrasefia

o con la creacion de un usuario con una nueva contrasefia
predeterminada.

Disponible solamente para el proveedor de autenticacion

Internal.
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Tabla8 Configuracion de la politica de seguridad

Configuracion Descripcion Requisitos de la norma 21 CFR
Parte 11

Maximum unsuccessful Si un usuario intenta iniciar sesion con credenciales de Dicho numero de intentos de

login attempts before usuario no validas en demasiadas ocasiones, el sistemalo inicio de sesion deberia

locking account bloquea durante un cierto periodo de tiempo. No podra limitarse a tres.

iniciar sesion ni siquiera con credenciales de usuario
validas. Es posible definir el nimero de intentos de inicio
de sesion permitidos.

Disponible solamente para el proveedor de autenticacion
Internal.

Account lock time (minutes) Este es el periodo de tiempo que debe transcurrir antes de
que pueda volver a intentarlo, una vez que un usuario
haya sobrepasado el nimero maximo de intentos fallidos
de inicio de sesion.

Disponible solamente para el proveedor de autenticacion

Internal.
Inactivity time before Si el OpenLAB Control Panel esta inactivo durante el
locking the application periodo de tiempo especificado, el sistema bloquea la

interfaz de usuario. Este valor se emplea también para
establecer el bloqueo de sesion por inactividad en la
ChemStation.
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Administracion de usuarios

Los Shared Services permiten asignar roles especificos a usuarios o grupos de

usuarios. Cada usuario puede ser miembro de varios grupos.

Debe asignarse un rol especifico a cada grupo. También se pueden asignar
roles a usuarios tinicos; no obstante, por motivos de transparencia, se reco-

mienda asignar funciones solamente a grupos.

Los roles disponen de numerosos privilegios especificos que definen lo que los
usuarios pueden ver o hacer en el OpenLAB Control Panel y en ChemStation.

Usuarios

Para crear un nuevo usuario interno hay que introducir la informaciéon

siguiente:

Tabla9 Credenciales de usuario

Valor Descripcion Obligatoria
Name Nombre de usuario para iniciar sesion en el sistema. Si
Description Informacion adicional acerca del usuario (p. ej., departamento, puesto, No
etc.).
Password Contrasenfa del usuario; la longitud minima de la contrasefia se define en  Si
la Security Policy.
Email address Direccion de correo electronico del usuario. No
Full name El nombre completo del usuario. No
Contact Information Informacion de contacto general (p. ej., nimero de teléfono, No
buscapersonas, etc.).
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Tabla9 Credenciales de usuario

Valor Descripcion Obligatoria

User disabled Marque esta casilla para deshabilitar a un usuario. Los usuarios No
deshabilitados no podran volver a iniciar sesion. El sistema puede
deshabilitar automaticamente a los usuarios que hayan intentado iniciar
sesion sin conseguirlo demasiadas veces.
Si un usuario esta deshabilitado, en vez de la casilla aparece el mensaje
correspondiente. Después de un tiempo determinado (véase Account
lock time en los ajustes de Security Policy), el usuario vuelve a quedar
habilitado automaticamente.

User cannot change password Indicador que seiiala si el usuario puede cambiar su propia contrasefia. EI  No
valor predeterminado del indicador es "false" (es decir, los usuarios
PODRAN cambiar sus contrasefas).

User must change password at  Si se ha seleccionado esta opcion, el usuario tendra que cambiar su No
next login contrasefa la siguiente vez que inicie sesion. La opcion cambia
automaticamente cuando el usuario haya cambiado la contraseiia. La
opcion esta marcada de forma automatica para los nuevos usuarios.

Group Membership Para asignar al usuario a los grupos pertinentes.

Role Membership Para asignar roles al usuario directamente.

En caso de utilizar un proveedor de autenticacion externo (ECM o Windows),
no se podran crear usuarios nuevos, sino que habra que importar usuarios
existentes en los sistemas de autenticacion. Con la funcién Search se pueden
encontrar los usuarios que se desee en el sistema de autenticacion. En el
OpenLAB Control Panel se pueden gestionar los roles de los usuarios exter-
nos, pero no las credencias de los usuarios reales (tales como el nombre de
usuario y la contrasena). En caso de que se desee eliminar a un usuario
externo se tendran que anular las asignaciones del usuario en el OpenLAB
Control Panel. El usuario seguira presente en el sistema de autenticacién
externo.
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Grupos

En caso de utilizar un proveedor de autentificacién externo, se podra optar
por importar los nombres de los grupos presentes en dicho sistema externo o
bien crear nuevos grupos internos. No hay limite al nimero de grupos que se
pueden asignar o crear.

La asignacion de usuarios a los grupos se puede realizar en el sistema externo
o en el panel de control de OpenLAB. Cuando se necesitan asignaciones de
usuario adicionales que s6lo son relevantes para OpenLAB CDS, se crean en el
panel de control de OpenLAB. De lo contrario, basta con importar los grupos y
asignar los roles pertinentes a los mismos.

Al borrar o anular la asignaciéon de un grupo, los usuarios que fueran miem-
bros del grupo no sufren ningin cambio.

Roles y privilegios

Los roles sirven para asignar privilegios a un usuario o a un grupo de usuarios
de forma global o para un instrumento o ubicacién especificos. El sistema con-
tiene una lista de roles predefinidos que van incluidos en la instalaciéon del sis-
tema (por ejemplo, Instrument Administrator, ChemStation Lab Manager o
ChemStation Operator). Cada rol tiene asignados ciertos privilegios.

Los privilegios se agrupan con arreglo a los tres tipos principales de roles. Al
asignar privilegios a un rol, primero hay que seleccionar el tipo de rol necesa-
rio y después seleccionar los privilegios asociados a ese tipo de rol. Cada rol
puede tener solamente privilegios de un determinado tipo de rol; la inica
excepcion es el rol predefinido Everything, que tiene todos los privilegios de la
totalidad de los tipos de roles. Para ejecutar ciertas funciones del sistema,
puede que los usuarios o los grupos deban tener varios roles. Por ejemplo, un
usuario con el rol ChemStation Operator necesitara siempre otro rol con el
privilegio de utilizar un instrumento, como puede ser Instrument User.
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OpenLAB Shared Services

Tabla 10 Descripcion de los tipos de rol

Tipo de rol Descripcion

Administrative privileges  Estos privilegios se asignan de forma global a un usuario o grupo y no
se pueden cambiar en el nivel de instrumento ni en la ubicacion. Se
trata de los privilegios habituales de administracion, como son Backup
and restore, Manage security, Manage printers, etc.

Instrument privileges Estos privilegios se pueden asignar de forma global 0 en un
determinado instrumento o ubicacion. Los privilegios para
instrumentos son, por ejemplo, View instrument or location y Run
instrument.

Los usuarios deben tener el privilegio View instrument or location a
nivel global para ver el arbol de ubicaciones e instrumentos en el
OpenLAB Control Panel.

Project privileges Como la ChemStation C.01.01 no admite proyectos, los privilegios de
aplicacion se asignan de forma global a los usuarios. Los usuarios
tienen estos privilegios independientemente de los datos con los que
trabajen en ChemStation.

En “Privilegios en OpenLAB Shared Services” en la pagina 239 se puede con-
sultar una lista completa de los privilegios.

Privilegios especificos para instrumentos o ubicaciones
individuales

Los roles de usuarios o grupos se establecen a nivel global de forma predeter-
minada; es decir, un usuario o un grupo tienen el mismo rol en todas las ubica-
ciones y todos los instrumentos. Los ajustes de cada rol se heredan del nodo
raiz Instruments. Para poder asignar un rol distinto a un usuario o grupo de
una ubicacién o instrumento especificos, se puede desmarcar la casilla Inherit
access control from parent en el cuadro de dialogo Edit Privileges del nodo corres-
pondiente. Después de esto, se podra asignar un rol diferente que solamente
valdra para el instrumento o la ubicacién de que se trate.

Por ejemplo, un usuario es miembro del grupo ChemStation Operator en todas
las ubicaciones, pero en una ubicacién especifica es miembro del grupo
Instrument Administrator.
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Control remoto de instrumentos

58

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

Inicio de instrumentos

Para configurar o iniciar instrumentos, puede utilizar los botones Configure
Instrument, Launch online y Launch offline del OpenLAB Control Panel. En
las configuraciones de estacién de trabajo independiente o en red, el didlogo
de configuracion del instrumento se ejecuta en el PC local. No obstante, con
una configuracion de sistema distribuido, la aplicacién ChemStation en si se
ejecuta en una maquina de control instrumental Agilent Instrument Control
(AIC) y el usuario accede a la aplicacion mediante una conexién de escritorio
remoto a la maquina AIC.

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

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

Desconexion de sesion

Los instrumentos que se estan ejecutando en una AIC son independientes del
cliente desde el que se abrié la conexién de escritorio remoto. Si el cliente se
desconecta, por ejemplo debido a un fallo de red, las secuencias que se ejecu-
tan en el instrumento prosiguen sin que eso las afecte. Para recuperar el con-
trol del instrumento una vez recobrada la red, basta con hacer clic
nuevamente en el botén Launch online o Launch offline.
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Para desconectarse de manera intencionada, haga clic en el boton Clese o
seleccione File > Exit. El dialogo Close ofrece un boton Disconnect adicional. Al
desconectarse, estara cortando la conexién de escritorio remoto mientras que
el instrumento seguira funcionando.

Es posible desconectar una conexion de escritorio remoto mientras se esta ejecutando una
secuencia.

Para volver a conectarse a ese instrumento, simplemente haga clic de nuevo en
el botoén Launch online o Launch offline del OpenLab Control Panel. Puede
efectuar la reconexiéon desde cualquier OpenLAB Control Panel conectado al
servidor de OpenLAB Shared Services.

Si hace clic en Launch offline para reconectarse a 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.

Toma de control de sesion

Puede tomar el control de una sesién existente haciendo clic en el boton
Launch online o Launch offline del OpenLab Control Panel.

Si ha iniciado un instrumento desde el OpenLLAB Control Panel de un primer
PC y seguidamente accede a un OpenLAB Control Panel de un segundo PC con
las mismas credenciales de usuario e inicia desde alli el mismo instrumento,
estara simplemente tomando el control de la sesién existente y podra prose-
guir desde el segundo PC cualquier cosa que haya iniciado en el primero.

Si otro usuario ha iniciado el instrumento desde el OpenLAB Control Panel de
un PC diferente, también podra tomar el control de esa sesion. En ese caso, el
otro usuario recibira un mensaje indicando que usted va a tomar el control de
la sesion. Tan pronto como el otro usuario haya confirmado ese mensaje, la
ventana del instrumento se cerrara en el PC de tal usuario y se abrira en el
suyo. El otro usuario recibe un mensaje indicando qué usuario ha tomado el
control de la sesion.

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

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 sesiéon hay ini-
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ciados 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 botén Launch online o Launch offline. Si hace clic en
Launch offline y la sesién incluye solamente un instrumento en linea, o vice-
versa, obtendra dos ventanas de instrumento: una para el instrumento en
linea y otra para el instrumento fuera de linea.
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Acerca del software ChemStation

Sistema operativo

La ChemStation C.01.03 necesita el sistema operativo Microsoft Windows XP
Professional SP3, Windows Vista Business SP2 o Windows 7.

Los graficos de control de ChemStation requieren Microsoft Excel.

Métodos y secuencias

El método analitico describe completamente como se realiza una separacion
determinada. Contiene todos los parametros para el control instrumental, la
adquisicién y la evaluacion de datos, incluida la integracion, cuantificacion e
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 opera-
cién se denomina secuencia, y contiene la informacion de cada muestra, refe-
rencias a los métodos apropiados y especificaciones de recalibracion
automatica. Para obtener mas informaciéon sobre métodos y secuencias, con-
sulte “Automatizacion/Secuencias” en la pagina 113 y el sistema de ayuda en
linea.

Configuracion del sistema

La configuracion del sistema instrumental se realiza mediante el OpenLAB
Control Panel, que a su vez inicia el Configuration Editor. Permite definir los
instrumentos, sus direcciones GPIB o LAN, los directorios de los datos, las
secuencias y métodos y la definicion de color del software ChemStation.

Modelo de datos

El software ChemStation esta disenado sobre un modelo de datos basado en
una estructura de memoria denominada registro. Los registros son estructu-
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ras multipropdésito que pueden contener datos analiticos y datos para infor-
macién 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 informacién, consulte la referencia en linea que se ofrece en
ChemsStation bajo Help > Commands.

Convenciones de los nombres de ficheros

Convenciones de los nombres

Las reglas siguientes permiten que ChemStation genere y procese nombres
validos para ficheros y directorios:

No esta permitido que los caracteres siguientes formen parte de los nombres
de ficheros y directorios:

<>:"/\ | @%*?"'& espacios en blanco etc.

Si se afiaden estos caracteres a los nombres de fichero o de directorio puede
haber problemas al cargar los ficheros en ChemStation. Ademas, si se utilizan
esos caracteres en la carpeta de instalacion, no se inicia la copia de reprocesa-
miento. Si se utiliza el caracter % en la carpeta de instalacién, algunos méto-
dos abreviados de "Agilent ChemStation C.01.03" no funcionaran
correctamente.

Son asimismo aplicables las siguientes reglas:

Tabla 11 Caracteres restringidos

Parametro de ChemStation Character
Nombres de ficheros de método: %y . (punto decimal) no permitidos
Nombres de ficheros de datos espacios en blanco no permitidos

(prefijo/contador):

Subdirectorios de datos y subdirectorios de [1+=:,.(punto decimal) y espacios no
secuencias: permitidos
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No se pueden utilizar como nombre de un fichero los siguientes nombres de
dispositivo reservados:

* CON, PRN, AUX, NUL
* COMx (donde x es un numero del 1 al 9)
* LPT1x (donde x es un nimero del 1 al 9)

Debe evitarse asimismo el uso de estos nombres seguidos de una extension
(p.€j. Nul.txt).

En las pruebas realizadas para validar las convenciones de los nombres de ficheros se
utilizan equipos con sistema operativo en inglés, japonés y chino. Agilent no puede
garantizar el soporte de sistemas operativos que no sean en inglés y sus caracteres
especiales.

Longitud maxima de los nombres de ficheros y subdirectorios de
ChemStation

Se enumeran a continuacion las especificaciones de Agilent ChemStation rela-
tivas a nombres de ficheros y subdirectorios:

Tabla12 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 38 .D Demodad.d
Nombre de fichero de datos con 15 .D longname000001.d
prefijo/contador
Método Secuencia Hipersecuencia Librerias 40 .M def_lc.m
Plantillas de informes personalizadas .S def_lc.s
. HYP def_lc.hyp
.UVL demodad.uvl
. FRP areapct.frp
Subdirectorio de ficheros de datos 40 demo (en informacion de
la muestra)
Subdirectorio de secuencias de datos 40 demo (en parametros de
secuencia)
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Tabla12 Longitud maxima de los nombres de ficheros y subdirectorios de ChemStation

Fichero de datos/Subdirectorio/Ruta Longitud  Apéndice Ejemplo
max. de automatico
texto
Nombre del conjunto de resultados 40 test_date_time (crear
con preferencias de
secuencia)
Ruta de datos 100 100 c:\chem32\1\data
Ruta de método ¢:\chem32\1\methods
Ruta de secuencia ¢:\chem32\1\sequence
Ruta de hipersecuencia ¢:\chem32\1\hyper
Ruta de librerias c:\chem32\speclib
Ruta de plantillas de informes personalizadas c:\chem32\repstyle

Todos los mensajes del sistema de informes de los libros de registro de Chem-
Station en formato ampliado y las cadenas de informacién se imprimen en
varias lineas. En determinados informes, por ejemplo el informe de secuencia,
los nombres de ficheros pueden aparecer truncados para que encaje toda la
informacioén en la plantilla de informes.

Interfaz de usuario de software

La interfaz de usuario de ChemStation estd disehada con ventanas que agru-
pan las funciones del software segiin las tareas analiticas tipicas. Las siguien-
tes vistas estandar estan presentes en todas las configuraciones del software:

* La vista Method and Run Control para controlar y adquirir datos del instru-
mento.

* La vista Data Analysis para reevaluar los datos adquiridos.

» La vista Review para revisar los datos con plantillas de informes especificas.

* La vista Report Layout para crear disefios de informes especificos.

Aparecen otras vistas si se han pedido médulos de evaluacién de datos adicio-
nales o para determinadas configuraciones de instrumentos que admiten pro-
cedimientos de diagnéstico y verificaciéon de instrumentos. La vista
Companion de ChemStation esta disponible cuando sea deseable que los ope-
radores de los instrumentos analicen muestras a partir de una tabla preconfi-
gurada y facil de usar.
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El panel de navegacion contiene el boton de navegaciéon 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 informacién comin sobre especificaciones del sistema, por
ejemplo, métodos y secuencias. La vista Method and Run Control incorpora
ademas una barra de estado del sistema, un area de informacién de la mues-
tra, que puede configurarse para un solo analisis o para analisis automatiza-
dos, y un diagrama esquematico de la interfaz del instrumento para
configuraciones GC, CE y LC. El diagrama esquematico de la interfaz del ins-
trumento 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. Si no es necesario, el diagrama esquematico del ins-
trumento se puede desactivar para ahorrar memoria y otros recursos de Win-
dows.

La vista Data Analysis amplia la barra de herramientas estandar para incluir
modos de andlisis de datos especificos, como recalculo, reprocesamiento, inte-
gracion, calibracién, elaboracion de informes, anotacién, comparacién de
senales y otros modos especializados si estan instalados los médulos. Cada
uno de los diferentes modos de Data Analysis cuenta con un conjunto de
herramientas especifico de cada uno de ellos.

La vista Review estara disponible si en el instrumento esta seleccionado Inte-
lligent Reporting. Esta vista permite revisar los datos de forma muy flexible.
Se puede seleccionar cualquier combinaciéon 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 que se mostraran los datos y el tipo de informacion 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 informe o
un estilo de informe concretos. También utiliza un conjunto de barras de
herramientas especifico de esta tarea. El tipo de Report Template Editor mos-
trado en esta vista depende del tipo de Reporting configurado en el instru-
mento: se puede utilizar Classic Reporting o bien Intelligent Reporting (véase
“Elaboracion de informes” en la pagina 203).
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Panel de navegacion

El panel de navegacion, que se encuentra en el lado izquierdo de todas las ven-
tanas 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 funcién de ocultacién automatica para no comprometer el espacio de tra-
bajo de ChemStation y funciones estandar como cambiar el tamafo y reorgani-
zar el area de los botones de navegacion.

Botones de navegacion

Los botones de navegacion permiten cambiar la ventana de ChemStation
haciendo clic en el botén de navegacion especifico. La secciéon botén de nave-
gacion se puede minimizar, expandir y reorganizar.

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 opcio-
nes del Configuration Editor. Los nuevos nodos para métodos, secuencias y
ubicacion de datos se pueden especificar con la opcién “Preferences” del menu
View.

Tabla 13 Elementos del Navigation Pane

Botones de navegacion Elementos del ChemStation Explorer

Method and Run Control Plantillas de secuencias y métodos maestros, métodos
de conjuntos de resultados

Data Analysis Datos y Métodos maestros, métodos de conjuntos de
resultados

Review Plantillas de informes y datos

Report Layout Classic Reporting: métodos maestros

Intelligent Reporting: plantillas de informes

Verification (LC y LC/MS) Accesos directos especificos de la vista Verification
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Tabla 13 Elementos del Navigation Pane

Botones de navegacion Elementos del ChemStation Explorer
Diagnosis (LC y LC/MS) Accesos directos especificos de la vista Diagnosis
Tune (LC/MS) Accesos directos especificos de la vista Tune

Adquisicion de datos

En la pantalla se monitoriza y se actualiza constantemente el estado de los ins-
trumentos, ademas del tiempo de analisis transcurrido, tanto cuando el soft-
ware estd en una ventana visible como cuando es un icono. 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 regis-
tro (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 cromatégrafos de liquidos. Estos parametros del instrumento se pue-
den 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.

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

Durante un analisis, se pueden usar todas las funciones de ChemStation
mediante la copia fuera de linea. Mientras se realiza la adquisicion, la parte de
Data Analysis de la sesion de un instrumento no es accesible y la revision de
los datos hay que realizarla en la copia fuera de linea.
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Los usuarios que deseen comenzar el procesamiento de datos antes de termi-
nar el analisis disponen de una funcion de instantanea (snapshot). La instan-
tanea (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 com-
ponentes del diagrama esquematico de la interfaz del instrumento, se guarda
automaticamente.

En“Adquisicion de datos” en la pagina 105 y el sistema de ayuda en linea hay
mas informacioén al respecto.

Analisis de datos

Analisis de datos: presentacion

La vista Data Analysis afade a la barra de herramientas estandar con funcio-
nes de analisis de datos agrupadas por tareas, por ejemplo, recalculo, reproce-
samiento, integracion, calibracion, elaboracion de informes, anotacion y
comparacion de senales. Se pueden realizar las siguientes operaciones grafi-
cas clave:

* Seleccidon de presentaciones de una o varias sefnales al cargar el cromato-
grama o electroferograma.

* Superposiciéon de los cromatogramas o electroferogramas de diferentes
muestras.

* Sustraccion de un cromatograma o electroferograma de otro.

» Alineacién grafica vertical y horizontal de las sefiales para ayudar a la com-
paracién visual.

* Inversion o reflejo de las sefales para ayudar a la comparacion visual.

* Funciones de zoom y desplazamiento grafico.

* Ajuste de los atributos de presentacion, incluida la seleccion de marcas de
sefnalizacion, lineas base, ejes, tiempos de retencién/migracion y nombres
de los compuestos (el usuario también puede seleccionar la fuente de las
etiquetas de los compuestos y RT, ajustar el tamafno y la orientacion de la

presentacion, seleccionar la presentacion como superpuesta o separada y
seleccionar los factores de escala).
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* La presentacién de cromatograma o electroferograma puede incluir super-
posiciones graficas de los parametros de los instrumentos segin la capaci-
dad del instrumento configurado.

* Las anotaciones definidas por el usuario se pueden anadir de forma inte-
ractiva a la presentaciéon, pudiendo seleccionar la fuente, el tamafo, la rota-
cion del texto y el color (una vez definidas, las anotaciones se pueden
mover, editar y eliminar).

* Copiar la presentacion al portapapeles de Windows con el formato de meta-
fichero y mapa de bits.

* Una funcion de modo de seleccton para mostrar los valores de puntos de
datos individuales en unidades de detector.

+ 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 calibracion de la ChemStation de la ventana de analisis de datos
permite la presentaciéon simultanea de:

* Las senales que se van a calibrar con una indicacién de la ventana de
tiempo de retencion o migraciéon del compuesto actual.

* La Calibration Table cuya presentacion se puede configurar mediante una
amplia seleccion de parametros de calibracién.

* La curva de calibraciéon del compuesto que se va a calibrar.

Todas las ventanas del modo de calibraciéon estan vinculadas de manera que
los cambios en una se reflejan automaticamente en todas las demas. Este
modo permite la seleccién y modificacion grafica de los datos de calibracion.

La cuantificacion se basa en los calculos de %, % normalizado, patrén externo,
% de patréon externo, patrén interno y % de patrén interno calculados en base
a la altura o area del pico. Las calibraciones pueden ser multinivel e incluir
varias definiciones de patrén interno. Los historiales de calibracién se guar-
dan automaticamente y se pueden usar para ponderar los calculos de recali-
bracion.
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Para obtener mas informacion sobre calibracion y cuantificacion, consulte
“Calibracion” en la pagina 187.

Analisis de datos: revision por lotes

En la vista Data Analysis hay disponibles otros dos conjuntos de herramien-
tas:

* Navigation Table (Tabla de navegacion)

* Batch Review (Revision por lotes)

La Navigation Table permite efectuar varias operaciones graficas clave:

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

* Funciones con el botén derecho del raton para cargar una seial, superpo-
ner una seial, exportar datos o imprimir informes.

* Expandir una linea en la Navigation Table para revisar los detalles de las
senales.

* Revisar sefiales y crear informes de ChemStation con un método especifico.

En la ventana Batch Review se pueden realizar las siguientes operaciones gra-
ficas:

* Definicion de la revision y el reprocesamiento automatico o manual de
ficheros de datos (calibrados).

* Recalibracion de la Calibration Table.
* Revision de las tablas de compuestos de los métodos calibrados.

* Creaciéon de informes por lotes especificos.

Analisis de datos: recalculo

Las funciones del modo Recalculation permiten generar en muy poco tiempo
resultados o informes de cualquiera de los subconjuntos de datos que se mues-
tran en la Navigation Table. 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. El método
empleado se copiara en los ficheros de datos tinicos (DA.M). Durante el recal-
culo no se efectuara ninguna calibracion.
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Analisis de datos: reprocesamiento

Las funciones del modo Reprocessing permiten reprocesar una secuencia
entera, con los métodos definidos en la tabla de secuencias y con los resulta-
dos de las muestras de calibraciéon para calcular los resultados de muestras.

Elaboracion de informes

En caso de que para un instrumento esté habilitada la opciéon Intelligent
Reporting, se habilita la vista Review, y el Report Template Editor para el Inte-
lligent Reporting se podra ver en la vista Report Layout.

Cuando Intelligent Reporting esta habilitado, se pueden utilizar tanto planti-
llas de Intelligent Report como de Classic Reporting para crear Single Injec-
tion Reports y Sequence Summary Reports. Si se tienen los privilegios
necesarios se pueden crear plantillas de informes para Intelligent Reporting.

Cuando Intelligent Reporting esta deshabilitado, solamente se pueden utilizar
plantillas clasicas de informes para crear informes de inyecciones individuales
e informes resumen de secuencias. Si se tienen los privilegios necesarios se
pueden crear plantillas de informes para Classic Reporting.

Utilidades y compatibilidades

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

ChemStation incluye comandos y funciones para admitir lIa norma de inter-
cambio dinamico de datos (DDE) de Microsoft Windows, tanto como cliente
DDE o como servidor DDE. Se incluyen comandos para establecer y terminar
las conexiones, transferir informaciéon en ambas direcciones y ejecutar funcio-
nes remotas.
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Personalizacion

ChemStation se puede personalizar mediante un potente conjunto de coman-
dos. Estos comandos se pueden agrupar para ejecutar automaticamente una
funcion especifica; a tal grupo se le denomina macro. Los usuarios que escri-
ben macros pueden definir sus propias variables, crear constructos condicio-
nales 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 MS-DOS o Microsoft Windows.

Para obtener informacién adicional sobre la personalizacién, consulte la refe-
rencia en linea que se ofrece en ChemsStation bajo Help > Commands.

Automatizacion

ChemStation puede planificar y ejecutar secuencias multimétodo.

El grupo de parametros de secuencia puede definirse para utilizar ficheros
generados automaticamente o numerados secuencialmente, con un prefijo de
hasta quince caracteres. El usuario puede seleccionar si desea realizar analisis
completos o reprocesar los datos tinicamente de secuencias. También puede
seleccionar, en una serie, un comando de cierre especifico o una macro de cie-
rre definida por el usuario que se ejecuta cuando la secuencia termina, por
error o después de terminar todos los analisis.

La tabla de secuencias, o lista de analisis a realizar, se crea en una interfaz de
usuario del tipo hoja de calculo y permite especificar los nimeros de vial y los
nombres de muestra, métodos de analisis, parametros de cuantificacion de
muestras que incluyen la cantidad de muestra, un multiplicador y un factor de
dilucion, especificaciones de calibracion, el parametro de intercambio de
datos LIMSID y el nimero de inyecciones repetidas. Dependiendo de los ins-
trumentos y médulos configurados, habra mas campos accesibles; por ejem-
plo, 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 secuencias. El usuario puede desplazarse
por las celdas de la tabla y copiar, cortar o pegar cada celda, filas enteras o
series de filas para crear secuencias de forma eficaz y rapida.

En la tabla de secuencias, las muestras se identifican como desconocidas, cali-
bracién o muestra de control. El tipo de muestra determina el tratamiento
especial de la evaluacion de los datos de la muestra:
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* Las muestras desconocidas se evalian y se da parte de ellas con arreglo a la
especificaciéon del método.

* Las muestras de calibracién se utilizan para recalibrar el componente de
cuantificacion del método, tal y como se describe mas adelante.

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

Las muestras de calibracion se pueden definir como simples, ciclicas o agrupa-
das. En las recalibraciones simples, la recalibracién se produce cada vez que
se define una muestra de calibracién en la secuencia. Las recalibraciones cicli-
cas se producen a intervalos definidos durante el analisis de una serie de
muestras desconocidas. En la agrupaciéon de una serie de muestras desconoci-
das, se analizan dos conjuntos de calibracién. Después, se calculan los infor-
mes cuantitativos de las muestras desconocidas utilizando una Calibration
Table promediada con dos conjuntos de calibracion.

La funcién de secuencia parcial permite a los usuarios ver el orden de ejecu-
cion de la secuencia y, ademas, seleccionar las muestras individuales para vol-
ver a analizarlas o a evaluarlas. Al volver a evaluar los datos ya adquiridos, los
usuarios pueden especificar si en el reprocesamiento se utilizaran los datos de
cuantificacion de la muestra originales o los nuevos datos introducidos en la
tabla de muestras de la secuencia.

Las secuencias se pueden poner en pausa para analizar muestras prioritarias

de una sola inyeccién con otro método y, después, se pueden reiniciar sin inte-
rrumpir la automatizaciéon. Se puede anadir muestras a la tabla de secuencias

durante la ejecuciéon de la secuencia.

Tanto la secuencia como las tablas de secuencias parciales se pueden impri-
mir.

La cola de secuencias permite ejecutar de manera automatica varias secuen-
cias una detras de otra. La primera secuencia anadida a la cola se inicia
cuando esté listo el sistema de datos, salvo que la cola solicite una pausa. Es
posible ahadir secuencias basadas en plantillas Easy Sequence, secuencias cla-
sicas de ChemStation o pausas a la cola.

Utilizando el planificador de colas, es posible preparar una serie de secuencias
y guardar el plan en el sistema de ficheros. Para iniciar esas secuencias plani-
ficadas, basta con abrir el plan y afiadirlo a la cola de secuencias. Esta funciéon
es util para iniciar tareas largas durante la noche o como trabajos de fin de
semana.
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Para mas informacion sobre secuencias, consulte
“Automatizacion/Secuencias” en la pagina 113 y el sistema de ayuda en linea.

Buenas practicas de laboratorio

ChemStation se ha desarrollado segin normas de desarrollo y diseiio interna-
cionalmente reconocidas y dispone de varias funciones especificas para ayu-
dar 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 méto-
dos 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 docu-
menta las fases de desarrollo y pruebas del software realizados como parte del
proceso de desarrollo. El proceso de desarrollo esta registrado segin la norma
de calidad ISO 9001.

Especificacion y uso de métodos

* Métodos globales: toda la especificacion de los analisis de datos y del ins-
trumento se guarda en un tnico lugar. Los métodos incluyen las especifica-
ciones individuales de los rangos de los compuestos para comprobar que los
resultados de cuantificacion no se aplican fuera del rango calibrado.

* El registro historico de cambios en los métodos permite a los usuarios de
un método validado registrar automaticamente cémo y cuando se modifico
un método. Opcionalmente, los usuarios pueden afnadir al registro histérico
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 histérico de cambios se puede ver e imprimir.

* En cada método se pueden asignar limites por compuesto para varios para-
metros de rendimiento cromatograficos o electroferograficos y del sistema,
como se describe en la seccion de cuantificacion del analisis de datos. Los
resultados que superan los rangos de estos parametros se utilizan para con-
trolar la ejecucion de secuencias automatizadas, tal y como se describe en
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la seccién de automatizacion. Se indican en el informe del analisis corres-
pondiente.

* Los informes de rendimiento o idoneidad del sistema (consulte la seccién
Elaboracion 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.

Solidez de los métodos

Los informes de resumen de secuencias (consulte “Classic e Intelligent
Reporting” en la pagina 205) permiten probar la solidez de los métodos. Con
Classic Reporting, los informes de formato extendido para los criterios selec-
cionados por el usuario se envian como diagramas de tendencias que se pue-
den 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 segin las especificaciones.

Funcionamiento del sistema

El kit de verificacion de ChemStation, que forma parte del software estandar,
comprueba automaticamente si la instalacion es correcta y 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 conoci-
dos registrados previamente. El kit de verificacion también permite a los usua-
rios 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 parame-
tros realizados durante un analisis) asi como las condiciones del instrumento
antes y después de cada analisis. Con cada fichero de datos se guarda un
extracto relevante del libro de registro.
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También se registran las condiciones reales del instrumento, por ejemplo, pre-
sién, flujo y temperatura, ocurridas durante cada analisis si el instrumento
configurado admite esta posibilidad. Después, estos datos se pueden presen-
tar graficamente con el cromatograma o electroferograma para mostrar las
condiciones reales del instrumento durante ese analisis 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 analisis y permiten realizar posteriormente una recons-
truccion completa de los datos del informe. El método se guarda cuando ter-
minan todas las fases del analisis.

Por defecto, todos los informes tienen marcas de hora y numeraciéon de pagina
trazable (estilo de numeracion pdagina x de y). El usuario puede seleccionar el
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 configura-
cion del método, guardan todos los datos originales, incluida informacién de
la muestra, el método de andlisis de datos, las sefiales del cromatégrafo o elec-
troferégrafo, las condiciones del instrumento, los resultados de integracién y
cuantificacion, los datos del informe y el libro de registro del analisis 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 instru-
mento funciona desatendido. Los resultados que estan fuera del rango acepta-
ble definido por el usuario detendran la ejecucion automatica del
instrumento.
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Estructura de datos de ChemStation

Sin creacion de carpetas unicas (Unique Folder Creation)

Esta estructura de datos corresponde a la estructura de datos empleada en las
revisiones de ChemStation B.01.03 y anteriores. Las secuencias, los métodos y
los ficheros de datos y los resultados generados se guardan en ubicaciones
fijas, especificadas y separadas. Por ejemplo, a los métodos se hace referencia
por el nombre en una secuencia, y es responsabilidad del usuario mantener la
integridad de los métodos, las secuencias y los ficheros de datos. Esto hace
que el archivado a largo plazo de los datos y la reproduccién de resultados sea
una tarea tediosa. Los usuarios tienen que documentar el cromatograma, los
resultados y el método asociado; esto no ocurre solamente en laboratorios
regulados, sino también en algunas zonas de laboratorios no regulados (como
pueden ser laboratorios ambientales). Sin la creacién de conjuntos de datos,
esto solamente se puede hacer imprimiendo todo en un informe.

No obstante, puede haber situaciones en las que los usuarios quieran almace-
nar sus datos como en la revisiéon B.01.03 o anteriores de la ChemStation y tra-
bajar conforme a los flujos de trabajo correspondientes:

* Durante la implementacién de métodos puede resultar mas coémodo tener
solo un método tanto para la adquisicién como para el analisis de datos de
forma que los cambios estén disponibles automaticamente para adquisicio-
nes y reanalisis futuros de datos ya adquiridos.

* Las macros personalizadas de un sistema ChemStation disefiadas para revi-
siones anteriores pueden requerir que los datos, métodos o secuencia se
almacenen de acuerdo con el esquema organizativo de datos antiguos.

* En los casos en los que un mismo laboratorio tenga ChemStation C.01.03
pero también un sistema que todavia funcione con las revisiones de Chem-
Station B.01.03 o anteriores, es probable que lo mas conveniente sea utili-
zar el mismo modo de organizacion de datos en todos los sistemas.

Con creacion de carpetas unicas (Unique Folder Creation)

Para fortalecer la asociacion entre los ficheros de datos y los métodos, con

ChemStation B.02.01 se ha introducido el uso de conjuntos de datos (a los con-
juntos de datos se les solia llamar contenedores de secuencias). Cuando se uti-
liza con ChemStation, el gestor de contenidos empresariales Agilent OpenLAB
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Enterprise Content Manager (ECM) utiliza también esta concepcién de los
datos, puesto que ahora se puede transferir (archivar) el conjunto entero de
resultados (secuencia/métodos/ficheros de datos/plantillas de informe) al
ECM como si se tratara de una misma entidad.

<data_file2>.D

<data_file1>.D { S
<data_file3>.D

Sequence Method
<seq_name>.S
<seq_name>.B
<seq_name>.log

Adquisicion
Report Templates
<templ_name>.RDL

TEp—

conjunto
de resultados

Figura7 Adquisicion de secuencias con Unique Folder Creation activado

Los métodos de la carpeta Chem32\1\methods sirven de métodos maestros. No
sufren ningin cambio durante las adquisiciones y los analisis de datos.

De igual forma, las secuencias de la carpeta Chem32\1\sequence sirven de plan-
tillas de secuencia que se pueden utilizar para reanalizar (pero no reprocesar)
una secuencia varias veces.

Las plantillas de informes de la carpeta Chem32\repstyle sirven de punto de
partida para que el usuario pueda crear las suyas propias.

El patréon de almacenamiento de datos varia en funcién de que se estén adqui-
riendo los datos de un solo analisis o de datos de secuencia:

1 Al ejecutar una secuencia, se crea automaticamente una nueva carpeta
(result set con un nombre Gnico en el subdirectorio especificado. Cuando se

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation



Conceptos basicos de OpenLAB CDS ChemStation Edition 6

analiza una sola muestra, el fichero de datos (*.d) se escribe en el subdirec-
torio 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 resul-
tados. Las copias de los métodos se llaman sequence methods para asi distin-
guirlos de los métodos maestros originales. En caso de utilizar Intelligent
Reporting, todas las plantillas de informe utilizadas (*.rdl) se copian tam-
bién en el conjunto de resultados.

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

Los cambios realizados en la secuencia durante la adquisicién 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 analisis de calibracio-
nes, se reflejan en los métodos de secuencia, pero no en los métodos maes-
tros.

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 (*.10g).

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

Los parametros de adquisicion se guardan como ACQ.TXT para que
quede garantizada la conservacion de los parametros de los métodos ori-
ginales con cada fichero de datos. Los parametros se pueden visualizar e
imprimir con el comando Method > View Method.

El método completo, incluidos parametros de analisis de datos, se
guarda cuando se ha completado la parte de analisis de datos como
DA.M.

El uso de conjuntos de resultados ofrece una serie de ventajas:

* Los datos de secuencia no se sobrescriben. Cada adquisicién de secuencia
almacena los ficheros de datos resultantes en su propio conjunto de resul-
tados con un nombre exclusivo.
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Con el concepto de conjunto de resultados, 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 méto-
dos de secuencia pueden modificarse con una entrada especifica de secuen-
cia 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 creacién de
resultados.

En la vista Data Analysis se pueden realizar la revisién y el reprocesamiento
de datos por medio de la Navigation Table.

El concepto de conjunto de resultados incorpora las condiciones previas
6ptimas para el intercambio de datos con el Agilent OpenLAB Enterprise
Content Manager (ECM).

Activacion o desactivacion de Unique Folder Creation

Para poder trabajar con un concepto de almacenamiento de datos como el de
las revisiones de la ChemStation anteriores a la B.02.01, la ficha Sequence del
cuadro de didlogo Preferences tiene una seccién llamada Data Storage. En ella
puede elegir entre Unique Folder Creation ON y Unique Folder Creation OFF (véase
“Preferences: ficha Sequence” en la pagina 141). Por defecto, esta seleccionada
Unique Folder Creation ON. Unique Folder Creation ON habilita el concepto de alma-
cenamiento de datos tal como se ha descrito en el capitulo anterior.
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7  Trabajar con métodos

Los métodos son una parte fundamental de ChemStation. En este capitulo se
explican los conceptos con detalle.
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Definicion de método

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 que la navegacion sea rapida y sencilla, puede afiadir ubicacio-
nes adicionales para métodos al arbol de seleccion de ChemStation Explorer
utilizando la ficha Paths del cuadro de dialogo Preferences.
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Partes de un meétodo

84

Los métodos se identifican mediante un nombre de hasta cuarenta caracteres
alfanuméricos. El1 nombre del fichero siempre tiene la extension .M que lo
identifica como método. Los métodos se guardan como directorios que contie-
nen 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 inyeccién, 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 parametros que controlan el procesamiento de los datos.
+ Signal Details

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

Define los eventos programados que tendran lugar en tiempos de retenciéon
0 migracién especificos en un cromatograma o electroferograma. Estos
eventos programados se pueden usar para cambiar la manera en que se
integra una senal.
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Peak Identification

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

Peak Quantification

Define los parametros de procesado de datos que afectan a los calculos de
cuantificacion, los cuales determinan la cantidad o concentracion del com-
ponente de la muestra correspondiente a cada pico.

Calibration and Recalibration

Define los parametros de procesado de datos que afectan a la calibracion y
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 anadir
informacioén personalizada a una muestra o compuesto en una muestra.

Report

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

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

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 propias macros para analisis de datos, procesamiento previo y
posterior al analisis.

Guardar el resultado del analisis en un registro con fines de buenas practi-
cas de laboratorio.
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Tipos de métodos

86

Existen distintos tipos de métodos. Dependiendo de la ubicaciéon de almacena-
miento, los métodos se pueden emplear como métodos maestros (como refe-
rencia dentro del conjunto de resultados de una secuencia) o como registro
actual de los ajustes empleados durante la adquisicién de datos.

Meétodos maestros

Son métodos almacenados en el disco duro del ordenador. Los métodos alma-
cenados tienen un nombre compuesto por hasta cuarenta caracteres alfanu-
méricos seguidos de la extensiéon .M. Los directorios de los métodos maestros
se configuran en Preferences (véase “Seleccion de rutas” en la pagina 106).

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.

Meétodos de secuencia

Cuando se ejecuta una secuencia (usando la opcién Unique Folder Creation ON;
véase“Preferences: ficha Sequence” en la pagina 141), 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 vincula-
dos a la secuencia y también se usan cuando se reprocesa la secuencia. Con la
configuraciéon 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 genera cualquier
informe.
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Métodos de fichero de datos

Con los ficheros de datos se guarda una copia del método de fichero de datos
(el método de fichero de datos DA.M).

El método de fichero de datos DA.M se actualiza automaticamente después de
cada generacion de resultados (adquisiciéon de datos, recalculo o generacion
de informes). También lo carga ChemStation al recalcular resultados en el
modo Last Result (véase “Recalculation in Last Result Mode” en la

pagina 173).

El método se puede guardar con los ficheros de resultados (run.m). En estos
casos, el directorio del método se guarda como un subdirectorio del directorio
de ficheros de datos, mediante la opcién Save method with Data de la Run Time
Checklist.

En el ChemStation Explorer, se puede cargar facilmente un método maestro o
un método de secuencia haciendo doble clic sobre el método.
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Creacion de métodos

88

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

Hay varias maneras de crear un método. Se puede crear un método para reali-
zar una o todas las partes de un analisis. Por ejemplo, se puede crear un méto-
do para realizar solamente la adquisiciéon 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 opcién 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 continuaciéon:

Método en disco
|

\J

Cargar método

El método se carga en memoria y se convierte en el método actual
|
Seleccione "Editar el método entero” en el menu Método
|
|

L
Editar método

Guardar método [como]
|

Guardar con nombre nuevo Guardar con nombre nuevo

|
Se crea un método nuevo Sobrescribe el método actual
en el disco

Figura 8 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 didlogo y
otros son descripciones generales.

* La secciéon Method Information contiene:
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Un texto que describe el método.

* Instrument Control depende de la configuracién y puede contener, por
ejemplo:

Parametros del horno.
Parametros del inyector.
Parametros del detector.

* La seccion Data Analysis contiene:
Detalles de las senales.
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.

Carpetas

Un método estd compuesto por un grupo de ficheros almacenados en el direc-
torio de método (*.M).

Como opcién predeterminada, los métodos maestros se almacenan en Chem32\
1\METHODS. Se pueden anadir rutas adicionales para métodos maestros
usando los ajustes de preferencias. 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.

Ficheros

Los ficheros de método con la extensién .MTH contienen conjuntos de parame-
tros y tienen el formato UNICODE. El fichero INFO.MTH contiene los parame-
tros de control de métodos.

Los ficheros de métodos que contienen parametros del instrumento tienen el
nombre del médulo analitico correspondiente. Por ejemplo:
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Tabla 14 Ejemplos de ficheros de métodos

HPCE1.MTH
ADC1.MTH

DAMETHOD.REG

LALS1.REG

AgilentSamplerDriver1.Rapid
Control.xxx.xml

Contiene el método de adquisicion para la electroforesis capilar.

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

Para evaluacion de datos.

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

Contiene parametros para el inyector automatico Agilent Serie
1100/1200 cuando se configura un sistema LC modular. Hay
disponibles varios ficheros .xml para las diversas partes de los
parametros (esto queda indicado por la parte xxx del nombre del
fichero). También hay disponibles ficheros .xml similares para los
demas médulos.

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 adquisicién y algunos de los parame-
tros de analisis de datos, tales como los ajustes incluidos en Specify Report.

Los cambios se guardan y entran en vigor de inmediato en el analisis 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.

Edicion de métodos en el modo fuera de linea

Puede editar un método de secuencia en una ChemStation fuera de linea, al
tiempo que se esté utilizando el mismo método para un analisis en una Chem-
Station en linea. En ese escenario, se puede editar la parte de analisis de datos
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en la sesion fuera de linea. Una vez que se guarden los cambios en la sesiéon
fuera de linea, ya se emplearan los ajustes de Data Analysis modificados en el
siguiente analisis de datos del analisis de secuencia actual en la sesion en
linea.

Las actualizaciones de métodos relativas a la calibracion no se tienen en
cuenta. Tampoco se combinan las entradas del historial; es decir, si un método
esta en ejecucién en una sesion en linea y se cambia tanto en la sesion en linea
como fuera de linea, el seguimiento de auditoria del método contendra sola-
mente los cambios efectuados en la ChemStation fuera de linea.

Si el mismo método se carga en ChemStation en linea y fuera de linea, solamente es

posible editar el método fuera de linea durante la ejecucion de la secuencia. No es posible
editar métodos en la ChemStation fuera de linea si la ChemStation en linea esta inactiva.
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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 con-
junto de resultados cargado en ese momento. La parte inferior muestra los
métodos en los directorios de métodos maestros (Master Methods), que se con-
figuran en el cuadro de didlogo Preferences.

)
Sequence Methods
=) (aaf CACHEM3ZY 1\DATAIRLL 1
[ RLLM

Master Methods ”~
= CCHEMAZ LMETHODS
(10 BATCH.M
(1) DEF_LC.M
(1) DEMOCALLM
(1) DEMOCALZ.M
[:D INFINITY-CHECKOU., ..
[ 150CRAM
(10 ISOPLOT.M
(1) LOADTEST.M
[0 MULTISIG.M
1 BURTTY M
Data | Methods

Figura9  Arbol de navegacion de métodos

El método cargado en ese momento aparece siempre en negrita.

Se pueden copiar con toda facilidad métodos maestros en métodos de secuen-
cia arrastrandolos y soltandolos. Se copiara todo el método (parametros de DA
y parametros de ACQ) en el conjunto de resultados.
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Actualizacion del método maestro

La opcién Update Master Method esta disponible en el ment Method y en el mena
contextual del método de secuencia en el ChemStation Explorer. Con esta fun-
cién se puede actualizar el método maestro al que se remitié el usuario cuando
cred la secuencia. La condiciéon previa es que el método maestro esté todavia
presente en el directorio de métodos maestros (el método maestro debe tener
el mismo nombre que el método de secuencia).

Es importante tener en cuenta que esta funcion solamente actualiza parametros de analisis
de datos del método de destino y que sobrescribe todos los parametros de analisis de
datos. Ademas de los parametros de analisis de datos, el seguimiento de auditoria del
método de destino también se sobrescribe con el seguimiento de auditoria del método de
origen.

También se pueden configurar los parametros de secuencia para que ejecuten
automaticamente esta funciéon durante cada adquisicién o reprocesamiento de
secuencias. Para obtener mas informacion véase “Actualizacion automatica de
métodos maestros” en la pagina 128.

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. Si se copia un método maestro en el conjunto de resultados, se
copia el método entero (parametros de DA y de ACQ). Si se actualiza un méto-
do maestro copiando un método de secuencia en el directorio de métodos
maestros, solamente los parametros de DA del método maestro se actualiza-
ran.

Se puede abrir el cuadro de didlogo desde el ment Method > Update Methods o el
menu contextual del método de secuencia en el ChemStation Explorer.
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Update Methods

Master Methods @ Sequence Methods @
Method Last saved Method Last saved
- L\ Chem 1 THODS - fCACHEM32W 14\ DATA\RLL 1
[ BaTCH 4/6/2004 6:10:00 P L) ez 8/3/2010 11:11:50 AM
(1) [RIDEF_LC 1/1/1970 1:00:00 &M
(1) DEMOCALL 4]6/2004 6:11:09 PM @
u DEMOCALZ 4/6/2004 6:11:19 PM
Lg,l INFIMITY-CHECKOUT  8/31/2009 1:33:10PM
(1) 150CRA 2272006 5:29:26 PM
(1) 15oPLOT 4/6/2004 6:18:18 PM
u LOADTEST 4/6/2004 6:18:31 PM
Lg,l MULTISIG 4/6/2004 6:18:42 PM
[ PURITY 416/2004 6:18:49 PM
WrL1 8/18/2010 1:33:42 PM
u SYSPERF 4162004 6:18:57 PM o
L_LI SYSSLIT 4f62004 6:19:11 PM
- L_JDEMD
[1) DEMOADC 10/26/2005 2:31:55 PM
uj DEMOAFC 11/2{2005 4:06:33PM
{3 pEMORLD 10/26/2005 2:34:05 PM
(1) DEMOVWD 10/26/2005 2:34:37 PM
[ esto 10/13/2005 4:28:57 PM
I 1510 10/17/2005 3:55:03 PM
(3] sPECBOHZ 10/26/2005 2:34:50 PM
C:\Chem32|1\METHODS\DEMO
] Show only comman methads Closa | I Help f
Figura10  Cuadro de diadlogo Update Methods
1 A la izquierda vera los métodos de todos los directorios de métodos maestros (segtin se
hubieran configurado en Preferences).
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 guardo por tltima vez. La nota emergente de

la fecha muestra la Gltima entrada en el historial del método.

4 Los métodos se pueden guardar también en subdirectorios del directorio de métodos
maestros.
5 Los métodos de solo lectura tienen un prefijo [R]. El método de secuencia cargado en ese

momento aparece en cursiva.
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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
considerara 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 &It; y &gt;. No se
pueden sobrescribir métodos marcados como de solo lectura.
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:Queé sucede cuando se ejecuta un metodo?

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

En él hay ocho partes:

* Pre-Run Command or Macro.

» Data Acquisition.

* Standard Data Analysis.

* Analysis Method for Second Signal (GC solamente).
* 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.

Resumen del funcionamiento del método

La siguiente lista muestra el flujo del funcionamiento del método cuando se
seleccionan todas las partes en la Run Time Checklist.

1 Prerun Command Macro
Tiene lugar una tarea antes de comenzar el analisis.
2 Data Acquisition
Se lleva a cabo el programa del inyector.
Se inyecta la muestra.
Se adquieren los datos primarios.
Se guardan los datos.
3 Save Copy of Method with Data (RUN.M); opcional en Run Time Checklist
4 Data Analysis (Process Data,)
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Se carga el fichero de datos.
Se integra el fichero de datos.
Se identifica y cuantifica el pico.
Se busca en la libreria espectral, si estuviera disponible.
Se comprueba la pureza del pico, si estuviera disponible.
Se guarda una copia del método (DA.M) y se imprime un informe.
5 Customized Data Analysis
Se ejecutan las macros.
6 Save GLP Data
Se guarda el registro binario GLPSave.Reg.
71 Postrun Command Macro

Tiene lugar una tarea después de terminar el analisis, por ejemplo, la gene-
racién de un informe personalizado.
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Guardar RUN.M Guardar DA.M
Inyeccion  (opcional) (por defecto)

Estado de ChemStation

Macro posterior al anélisis

Evaluacion de datos
o
=
o
®
@
. . . . @
Inyeccion y funcionamiento del instrumento -
—————————————————————————————— > 2
Datos primarios £
fichero cerrado =
Macro previa al analisis
Previo al analisis — i
Método de analisis iniciado en el ment de ChemStation
Tiempo

Figura11  Funcionamiento del método

La figura siguiente muestra una visiéon general del estado de ChemStation
durante la operacion del método, donde se han seleccionado todas las partes
de la Run Time Checklist.

En el caso del modo “Unique Folder Creation OFF" no se genera DA.M. Para obtener mas
informacion, véase “Preferences: ficha Sequence” en la pagina 141.

Macro o comando de ejecucion previa(Lista de control del analisis)

Si se especifica una macro o un comando de ejecucion previa, se ejecuta antes
de iniciar el analisis. Este componente se utiliza normalmente para personali-
zar 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 estableci-
das en el método actual.

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

La pantalla muestra el progreso del andlisis, incluida informacién cromato-
grafica o electroferografica, 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 parametros de adquisicion
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 analisis 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 prima-
rios.

Integration

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

Se determinan el inicio y el maximo del pico, el tiempo de retenciéon o
migraciéon 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 retenciéon o migracion y los picos cualificadores
opcionales, el software identifica los picos mediante referencias cruzadas
con compuestos conocidos, definidos en la Calibration Table.
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* Mediante la altura o el area de los picos, el software calcula la cantidad de
cada componente detectado usando los parametros de calibracién especifi-
cados en la Calibration Table.

Spectra Library Search (ChemStations para sistemas LC 3D, CE, CE/MSy
LC/MS solamente, disponible con Classic Reporting).

Para todos los picos que tengan un espectro UV visible, se puede realizar una
bisqueda automatizada de una libreria espectral predefinida para identificar
los componentes de la muestra en funcién del espectro UV visible. Para cono-
cer mas detalles véase Understanding Your Spectral Module.

Chequeo de pureza de picos (Peak Purity Checking) (ChemStations para
sistemas LC 3D, CE, CE/MS y 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
Check Purity esta seleccionada cuando se especifica una bisqueda de librerias
automatizada o al seleccionar un estilo de informe. Para conocer mas detalles
véase Understanding Your Spectral Module.

Print Report

Se genera un informe con la identidad y cantidad de los componentes detecta-
dos en el analisis.

Customized Data Analysis

Permite al usuario ejecutar sus propias macros para evaluar los datos analiti-
cos.

Save GLP Data

Guarda el registro binario GLPSave.Reg junto con el método de analisis de
datos en el subdirectorio por defecto de los ficheros de datos. Esta funcién
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esta diseiada para ayudar a comprobar la originalidad de los datos y la cali-
dad de los analisis individuales.

El fichero binario GLPSave.Reg es un fichero de registro no editable y prote-
gido que contiene la siguiente informacion:

* Puntos de referencia de instrumentos clave (se pueden revisar graficamen-
te).

* Senales cromatograficas o electroferograficas.

* Resultados de integracion.

* Resultados de cuantificaciéon.

* Método de analisis de datos.

* Libro de registro.

Estos datos se guardan solamente si la funciéon 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 mend Data Analysis de ChemStation.

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 adquisicién. Es de
solo lectura, y por tanto constituye un medio de reconstruir el analisis 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 ana-
lisis, lo cual puede ayudar al usuario a optimizarlo.
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Save Copy of Method as DA.M with Data (ChemStation Default)

Independientemente de los elementos marcados en la Run Time Checklist, se
guarda una copia del método ejecutado como DA.M junto con el informe en el
fichero de datos. Eso se hace al final de la parte Standard Data Analysis'y
también cuando se crea un informe en la vista Data Analysis. El fichero DA.M
se crea solamente si se ha especificado al menos un destino de informe en los
ajustes de Reporting.
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¢ Qué sucede cuando se ejecuta un método?
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Este capitulo contiene una introduccion al proceso de adquirir datos.
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Adquisicion de datos

Definicion de adquisicion de datos

106

Durante la adquisicion de datos, todas las senales adquiridas por el instru-
mento se convierten de sefiales analégicas a senales digitales en el detector. La
senial digital se transmite a ChemStation electrénicamente y se guarda en el
fichero de datos de la senal.

Seleccion de rutas

Empezando por la ChemStation B.02.01, 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 dialogo Preferences del ment View permite afiadir varias rutas
ademas de la ruta predeterminada C:\chem32\x\DATA (donde x es el niimero
del instrumento). Al utilizar los botones Add y Remove, las rutas existentes
pueden eliminarse de forma sencilla, o bien se puede acceder a una ubicacién
seleccionada y anadir la ruta a la nueva ubicacion en Preferences. La ruta pre-
determinada no puede quitarse de la lista pero puede modificarse en el
Configuration Editor.
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i Paths | Sequence | Signal/Review options | Audit Trai|

Sequence templates

C:AChem32\VINSEQUEMCEY Add...
Bemove
Diata
CAChem32hTADATAY Add...
Bemove

I aster methods

C:AChem3281SMETHOD S Add...

Bemove

[ QK H Cancel ][ Help

Figura12  Ficha Paths en el cuadro de dialogo Preferences
Todas las rutas de datos especificadas recientemente podran seleccionarse

después en los cuadros de didlogo Sample Info y Sequence Parameters al realizar
los analisis.
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Definicion de adquisicion de datos

Sequence Parameters: wadil155 ﬁ
Sequerce P | | q Oulput

Remate Data Path

Data Fi
Path CAChem32\1\DATAN w Use Preferences

Subdirectony: Path Selsct Path ...
@ Auto Prefis Counter Locaton\Cabinet
() Prefie/Counter SIG1 00000
Drravear - Falder -
Pait of method to nn Shutdown
Accerding to Runtime Checklist v] [7] Past-Sequance Command/Macic

Use Sequerce Tadle Infomation

wait 000 5 minutes after loading a new method. Mot Ready Timeout 000 5 minutes.

Bar Code Readar
Use In Sequerce

On 2 bar code mizmatch B
@ Don't inject

Inject arwway Fraction Start Localion:

] update master method (Data Analpsis parameters)
Sequence Comment:

[ o | cm] Help

Figura13  Seleccion de ruta de datos en el cuadro de didlogo Sequence Parameters
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Monitores en linea

Existen dos tipos de monitores en linea: el monitor de sefiales en linea y el
monitor de espectros en linea.

Monitor de seiales en linea

El monitor de seiiales en linea permite monitorizar varias senales y, si el ins-
trumento asociado lo permite, los graficos del rendimiento del instrumento en
la misma ventana. Puede seleccionar las senales que desea ver y ajustar el
tiempo y el eje de absorbancia. Para los detectores que dispongan de esta fun-
cién, hay un botén de balance.

Para mostrar la respuesta absoluta de la sefial en la linea de mensaje, mueva el
cursor en forma de cruz de la pantalla.

Monitor de espectros en linea

El monitor de espectros en linea sélo esta disponible para las ChemStations
que admiten la evaluacion de espectros. Muestra la absorbancia como una fun-
cion de la longitud de onda. 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 que genera el sistema analitico. Estos
mensajes pueden ser de error, del sistema o de eventos de un médulo. El libro
de registro registra estos eventos aunque no se hayan mostrado. Para obtener
mas informacion acerca de un evento del libro de registro, haga doble clic en la
linea correspondiente para mostrar un texto de ayuda descriptivo.
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Informacion del estado

Estado de ChemStation

La ventana ChemStation Status muestra un resumen del estado del software
ChemStation.

Cuando se ejecuta un solo analisis:

* la primera linea de la ventana ChemStation Status muestra el analisis en
curso,

* la segunda linea de la ventana muestra el estado del método actual, y

* la tercera linea muestra el nombre del fichero de datos primarios ademas
del tiempo de analisis en minutos (para los instrumentos GC, también se
muestran los ficheros de los inyectores delantero y posterior).

La ventana Instrument Status ofrece informacién sobre el estado de los médu-
los instrumentales y detectores. Muestra el estado de cada componente y las
condiciones actuales cuando corresponda, por ejemplo, presién, gradiente y
flujo.

Barra de estado

La vista Method and Run Control View de la interfase grafica de usuario del
sistema ChemStation estd compuesta por barras de herramientas y una barra
de estado. La barra de estado contiene un campo de estado del sistema e infor-
macién sobre el método y la secuencia actualmente cargados. Si se modifica-
ron después de cargarlos, aparecen marcados con una rueda dentada amarilla.
Para el mé6dulo Agilent Serie 1100/1200 para LC, el simbolo EMF amarillo
recuerda al usuario que se han excedido los limites de utilizaciéon establecidos
para consumibles (por ejemplo, la lampara).
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Diagrama del sistema

Si los instrumentos analiticos configurados lo admiten (por ejemplo, los
modulos Agilent Serie 1200 Infinity para LC o el GC Agilent Serie 6890), puede
mostrarse un diagrama grafico del sistema ChemStation. que le permite com-
probar rapidamente el estado del sistema de un vistazo. Seleccione System
Diagram en el menu View de la ventana Method and Run Control View para
activar el diagrama. Se trata de una representacion grafica del sistema Chem-
Station donde cada componente esta representado por un icono. Se muestra el
estado actual utilizando el c6digo de color descrito a continuacion.

Tabla15 Colores empleados para indicar el estado del médulo o instrumento

Color Status

gris oscuro fuera de linea

gris claro En espera (p. ej. lamparas apagadas

amarillo no preparado

verde listo

morado procesamiento previo, procesamiento posterior
azul en ejecucion

rojo error

Ademas, puede mostrar la lista de los valores de los parametros. Ademas de la
presentacion del estado, el diagrama permite tener acceso rapido a los cua-
dros de dialogo para configurar los parametros de cada componente del sis-
tema.

Consulte la parte relativa a instrumentos del sistema de ayuda en linea para
mas informacién acerca del diagrama del sistema.
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En este capitulo se describen los conceptos de automatizacion. Se explica
como utilizar secuencias en ChemStation, qué ocurre cuando se analiza una
secuencia y como personalizar secuencias.
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Definicion de la automatizacion

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

La parte de secuencias del software ChemStation permite al usuario automati-
zar la adquisicion, evaluar datos y generar informes.
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:Que son las secuencias y las plantillas de secuencia?

Una secuencia es una serie de instrucciones que automatizan el analisis de
muestras. Puede utilizarse para inyectar automaticamente cada muestra, obte-
ner los datos y analizarlos segiin el método especificado para esa muestra.
Cada vial de muestra de una secuencia puede analizarse con un método anali-
tico diferente y, por lo tanto, utilizar diferentes conjuntos de condiciones cro-
matograficas/electroferograficas y parametros de evaluacion.

ChemStation introduce dos modos de almacenamiento de datos que le permi-
ten elegir el modelo de almacenamiento de datos que corresponda a su flujo
de trabajo. Estos modos influyen en el uso de la secuencia:

+ Unique Folder Creation activada

* Unique Folder Creation desactivada

Unique Folder Creation activada, para mantener la coherencia de datos de mues-
tra, utiliza secuencias como "plantillas de secuencia" que se pueden utilizar
para ejecutar la adquisicion varias veces; no obstante, estas plantillas no se
utilizan para reprocesar en Data Analysis. Cuando la plantilla de secuencia esta
activa, se crea un conjunto de resultados que contiene todos los ficheros rela-
cionados. Si se reutiliza la plantilla de secuencia, se crea un nuevo conjunto de
resultados para cada reutilizacion.

Unique Folder Creation desactivada almacena todos los datos en un directorio.
Los ficheros de secuencia *.s no se utilizan como plantillas de secuencia, con
lo que si se vuelve a ejecutar la secuencia se pueden sobrescribir los datos si
no se modifica el directorio de datos desde el usuario.

Las secuencias y plantillas de secuencia disponibles (*.s) estan visibles en
ChemStation Explorer. Para navegar facil y rapidamente, se pueden anadir
ubicaciones de secuencia o de plantilla de secuencia adicionales al arbol de
seleccion de ChemStation Explorer con la ficha Paths del cuadro de dialogo
Preferences.
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Sequence Parameters

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

* Seleccionar el directorio de datos del cuadro combinado Path e introducir la
informacién del nombre del operador (se muestra el nombre del operador
en el cuadro de didlogo access level).

+ Especificar como deberia realizarse el procesamiento de secuencias esco-
giendo una parte especifica de parametros de Methods and Run.

Por ejemplo, puede elegir entre:
* Ejecutar la lista control del analisis.
* Adquirir solamente.

* Reprocesar solamente (para datos adquiridos hasta ChemStation Rev.
B.01.03 o datos adquiridos con la opcién Unique Folder Creation OFF).

Los datos de secuencia adquiridos con las revisiones de ChemStation hasta la B.01.03 o los
adquiridos con las opciones Unique folder Creation OFF se tienen que reprocesar con la
opcion reprocess de la vista Method and Run Control.

Los datos de secuencia adquiridos con las revisiones de la ChemStation B.02.01 o
posteriores se tienen que reprocesar con la opcion reprocess en la Data Analysis
Navigation table.

Si se selecciona la opcion reprocess, se pueden utilizar los datos de la muestra
definidos en el andlisis original, o si se activa la casilla Use Sequence Table infor-
mation, se pueden utilizar los datos de muestra actualizados introduciendo
nuevos datos en la tabla de secuencias:

+ Especificar qué ocurre cuando se finaliza la secuencia con los parametros
shutdown.

» Especificar hay que utilizar cédigos de barras en las secuencias y co6mo
actuar frente a un error en el cédigo de barras (partiendo de que haya un
lector de cédigo de barras instalado en el sistema).
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Sequence Table

La Sequence Table determina los métodos que se utilizan para analizar los via-
les de muestra y el orden en el que se analizan. Esta tabla también contiene
informacion de cada muestra, incluido el nombre, los parametros de cuantifi-
cacion y los parametros de recalibracion.

El cuadro del grupo de inyectores se muestra en los instrumentos que admiten
muestreo doble (GC). Si se selecciona Front o Back se muestran las lineas de la
Sequence Table y el estado del inyector en ese momento.

Para describir las columnas de la tabla y el modo en que interactiian con la
informacién almacenada con el método, consulte la ayuda en linea.
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Creacion de secuencias(Secuencias y plantillas de secuencias)

Utilice la tabla de secuencia para especificar las muestras, métodos y viales
que analizar en la secuencia. La tabla de secuencia recoge cada muestra de la
secuencia en el orden en que se analizaran y contiene la informacién de viales,
métodos y calibracion necesaria para cada muestra.

Utilizacion del Sequence Table Editor

Si desea modificar la visualizacion y el contenido de su Sequence Table, puede
abrir el Sequence Table Editor pulsando el simbolo Configure Table que aparece
en la esquina inferior derecha de la Sequence Table. Una vez abierto, el
Sequence Table Editor permite al usuario especificar si una determinada
columna debe aparecer o no en la Sequence Table. También permite definir las
anchuras correspondientes a cada una de las columnas de la tabla. Depen-
diendo de los paquetes de software instalados se anadiran mas columnas, por
ejemplo, el campo Target Mass si hay instalado un LC/MS.

Utilizacion del boton de insercion de rango de viales

Si tiene muchas muestras que utilizan el mismo método, puede introducir
rapidamente esas muestras en la tabla de secuencias con la funcién Insertar
rango de viales. Esta funcién copia el nombre del método, el rango de viales, el
numero de inyecciones por vial y, si especifica la cantidad de muestras, la can-
tidad ISTD, el multiplicador y la dilucién. El sistema introduce entonces la
informacién de cada vial en el rango de la tabla de secuencia.

Utilizacion del boton de adicion de lineas

Para anadir una linea en blanco nueva al final de la tabla de secuencia, pulse
el boton Agregar linea.
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Utilizacion del boton Custom Fields

Si se han configurado campos personalizados en los métodos utilizados en la

Sequence Table, pulse el botén Custom Fields para editar los valores de estos
campos para cada muestra (campos personalizados relacionados de muestras)
o para cada compuesto en el método de una muestra (campos personalizados
relacionados de compuestos).
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Easy Sequence es una interfaz de usuario pensada para poder configurar facil y
rapidamente secuencias de plantillas. La plantilla especifica parametros que

debera ver o editar el usuario. La configuracion de calibracién constituye una
forma facil de utilizar la interfaz para arrastrar y soltar con el fin de especifi-
car los tipos de calibracion y las posiciones de muestras, y muestra una vista

general de la secuencia. Con Easy Sequence, se pueden enviar varias secuencias
a la cola de secuencias para su analisis en el sistema de datos.

\ﬂ_sl_rurp_eljl CDHI!U! Easy Sequence Se_uueljce Qgeue Easy_Seu_uenc_e Selup_
Easy Sequence Setup ng Sequence H:u-5|
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Figura14  Ficha Easy Sequence
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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 informacién de método, muestra, datos y secuen-
cia. La plantilla se emplea también para especificar qué parametros estaran
ocultos o seran de solo lectura. El panel Calibration cuenta con una interfaz
grafica a través de la cual se pueden configurar y ver los andlisis de calibra-
cién. 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

00 N o o1 &

En la ficha Easy Sequence Setup, seleccione el panel Samples. Abra una planti-
lla existente o cree una nueva plantilla.

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 inico parametro necesario para
una plantilla.

Si lo desea, introduzca la duracién estimada (en minutos) de un analisis de
muestra. Ese es el tiempo transcurrido desde que empieza una muestra
hasta que empieza la siguiente. Este parametro se utiliza para estimar la
duracion total esperada de la secuencia. Deje ese campo en blanco si no
desea utilizar la funciéon 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.

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.

Guarde la plantilla.
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Para definir las calibraciones:

El método empleado en la plantilla tiene que estar calibrado en los niveles
necesarios.

1 En la ficha Easy Sequence Setup, seleccione el panel Calibration.

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

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

4 En el area Samples de la Sequence, ajuste el Calibration Interval en funcién del
nimero de muestras o el nimero de inyecciones.

5 Configure el Sample type, Blank, Calibrant o 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 calibracién en la vista general Easy Sequence.

8 Guarde la plantilla.

Utilizacion de la ficha Easy Sequence (Sequence)

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

Para definir una secuencia

1 En la ficha 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 calibracién, la ubica-
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cion de los datos o la de la secuencia. Los parametros disponibles para edi-
tar 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.

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 c6mo crear un fichero de datos de
muestra en formato CSV.

1 En la ficha Easy Sequence, abra una plantilla pulsando el boton Open Easy
Sequence Setup.

Pulse Import Samples...
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.

Utilizacion de la ficha Sequence Queue (Queue)

Se pueden anadir miltiples secuencias diferentes a la cola. La cola de secuen-
cias admite tanto plantillas Easy Sequence como secuencias clasicas de Chem-
Station. La primera secuencia anadida a la cola se inicia cuando esté listo el

sistema de datos, salvo que la cola solicite una pausa. Las secuencias adiciona-
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les se anaden al final de la cola, y es posible cambiar el orden en que se analiza
la secuencia. La Easy Sequence se puede editar mientras esté en la cola, siem-
pre y cuando su estado sea Pending.

Para obtener mas informacién sobre la planificaciéon de secuencias, consulte
“Planificacion y colas de secuencias” en la pagina 134.

Para obtener mas informacién sobre Easy Sequence, consulte el sistema de
ayuda en linea. En la ayuda en linea hay tutoriales acerca de Easy Sequence
Setup.
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Uso de secuencias (secuencias y plantillas de secuencias)

126

Desde el meni 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 extensioén .S. Si desea editar o utilizar una secuencia de nuevo, puede
acceder a ésta, por ejemplo, con la opciéon Cargar secuencia del ment Secuen-
cia.

Adquisicion de datos en una secuencia

Para analizar una secuencia deberan estar disponibles los métodos predefini-
dos apropiados. Estos son los métodos maestros, tal como se ha descrito ante-
riormente. 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>.S y se utiliza el método maestro
<method_name>.M, se crea una carpeta nueva que contiene todos los ficheros
resultantes del analisis de la secuencia (“conjunto de resultados”).

La ubicacion de esta carpeta se determina con los parametros del cuadro de
dialogo Sequence Parameters, y el nombre de la carpeta se determina con la
ficha Sequence del cuadro de didlogo Preferences. Por defecto, el nombre es
<sequence_name> <acquisition_date> <acquisition_time>, pero puede configu-
rarse con las opciones Operator, Instrument, Counter y PC Name, o bien se
puede introducir manualmente cualquier nombre. Si el Name Pattern no sirve
para asignar nombres Unicos para los conjuntos de resultados, ChemStation
anadira un contador para garantizar su unicidad.
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Figura15 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 resulta-
dos. 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 maestro o 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 analisis en cuestion. 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 adquisicién 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 reali-
zarse las actividades de revision y reprocesamiento de todos los datos sin alte-
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rar 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 gestor de contenidos empresariales OpenLAB Enterprise Content
Manager (ECM). Si necesita acortar una secuencia, cree un conjunto de resultados
constituido por el usuario a partir del conjunto reducido de lineas de secuencia (consulte
“Creacion de conjuntos de resultados constituidos por el usuario” en la pagina 137).

Adquisicion de datos de analisis individuales

En analisis individuales, el fichero de datos se guarda directamente en el sub-
directorio correspondiente. Como solamente se emplea un método para un
analisis 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 adquisicién del método, se guarda una copia de los
parametros de adquisicion 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 analisis de datos del método maestro.

Actualizacion automatica de métodos maestros

Con esta funcién, ChemStation actualiza automaticamente los parametros de
analisis de datos de los métodos maestros que se hubieran en el conjunto de
resultados. Se puede utilizar esta funcién, por ejemplo, para actualizar las
Calibration Tables de los métodos maestros después de reprocesar una
secuencia con recalibraciones.

Se puede activar esta funcién en el cuadro de didlogo Sequence Parameters (véa-
se figura siguiente). Durante la adquisicion, ChemStation actualiza los para-
metros de analisis de datos de los métodos maestros en todos los métodos de
secuencia del conjunto de resultados.

Los parametros de analisis de datos de los métodos maestros se actualizan
también después de reprocesar la secuencia. La condicion previa es que el
método maestro esté todavia presente en el directorio de métodos maestros (el
método maestro debe tener el mismo nombre que el método de secuencia).
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Figura16  Opcion Update master methods en el cuadro de dialogo Sequence Parame-

ters

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

Muestras prioritarias

Se puede pausar una secuencia que esta siendo analizada cuando se haya fina-

lizado el método actual para permitir el analisis de una muestra prioritaria

por el mismo o por otro método. Después, la secuencia se puede reanudar y
continia con la muestra en la que se pausé.
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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 con-
trol debe contener una tabla de calibraciéon donde estén especificados los limi-
tes 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 informacién sobre cémo definir una
secuencia con muestras de control, consulte la seccion Cémo... de la ayuda en
linea.

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 cam-
biar en la tabla de secuencia las lineas de secuencia que no se hayan ejecutado
y el nimero de viales en la linea de secuencia actual. Se pueden anadir, borrar
o cambiar las lineas de secuencia para analisis futuros.

Por ejemplo, sera necesario editar una secuencia activa para anadir 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 obs-
tante, aln se seguiran efectuando los analisis de datos para el analisis en
curso. Nunca se puede reanudar una secuencia interrumpida.

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

Con la funcién Abort finaliza de forma inmediata una secuencia activa. No
tendra lugar ningan analisis de datos.

Analisis de una secuencia parcial

Seleccion de conjunto de resultados para adquisicion parcial

En caso de utilizar la opcién Unique Folder Creation ON (véase “Preferences:
ficha Sequence” en la pagina 141), se puede elegir entre las siguientes opcio-
nes para la adquisiciéon 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 adquisicién de ficheros de datos a partir de una ejecucion de secuencias
parciales en un conjunto de resultados existente puede ser 1til en las siguien-
tes situaciones:

* Hay que sobrescribir un tnico fichero de datos (o varios ficheros de datos),
por ejemplo, porque se ha empleado un vial incorrecto.

* Solamente se ha analizado la primera parte de la secuencia y hay que ana-
dir las muestras que faltan mediante la ejecucién de una secuencia parcial.
Esto puede ocurrir cuando falla un instrumento durante la adquisicion de
secuencias.

* Se han agregado mas lineas a la plantilla de la secuencia después de la
adquisicién de las lineas ya existentes. Los analisis adicionales deben afna-
dirse a los datos ya existentes.

Por tanto, cuando se selecciona Partial Sequence en el ment Sequence, se abre
un cuadro de didlogo con la opcion de seleccionar en una lista un conjunto de
resultados existente o crear un nuevo conjunto de resultados.
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Partial Sequence g

Choosge a result et for partial acquisition. Choose ‘New' to create a new result set,

Directary Date: Nurnber of data files
g CACHEM3ZVIADATANE_RLT B/24/2010 3:15:14 &M 5
g CACHEM3ZVIADAT AV _RLT 8/24/2010 3:11:33 &M 4
g CACHEMBZVTADATANRLY 2 84642010 Z:41:03 P 1

Figura17  Cuadro de dialogo Partial Sequence

No obstante, para mantener la coherencia del conjunto de resultados (para
que se pueda reprocesar completamente en Data Analysis), solamente se ofre-
cen para la adquisicion parcial los conjuntos de resultados que cumplen cier-
tas condiciones:

El nombre 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.

La ruta de datos y el subdirectorio de los ficheros de secuencia deben ser
idénticos.

El niimero de lineas de secuencia de la secuencia de origen debe ser igual o
superior al nimero de lineas de secuencia de la secuencia de destino.

El tipo de muestra y el niimero 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.

El esquema de denominacién de los ficheros de datos debe ser idéntico en
los dos ficheros de secuencias.

Después de salir de este cuadro de didlogo pulsando 0k (para seleccionar uno
de los conjuntos de resultados) o New (para crear un nuevo conjunto de resul-
tados), se pueden seleccionar las lineas de secuencia que deben ejecutarse
durante la secuencia parcial.
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Seleccion de lineas de secuencia para adquisicion de secuencia parcial

El sistema abre el cuadro de didlogo Partial Sequence y permite seleccionar
muestras individuales de la tabla para analizarlas. Este cuadro de didlogo se
abre independientemente de que Unique Folder Creation esté activada o des-
activada.

En cada linea del cuadro de didlogo Partial Sequence se muestra un solo anali-
sis. En cada analisis se proporciona el nombre del vial, del método y del
fichero de datos. Ademas, se muestra la informacién codificada de la
Sequence Table y las muestras de calibracion en las columnas Seq Tbl y
Calib:RF:RT respectivamente. En la ayuda en linea se puede consultar una
explicacion de estos codigos.

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

Con la opcion Automatic update for selected runs, se pueden actualizar todos los
métodos de secuencia que se emplearan en los analisis seleccionados con sus
métodos maestros correspondientes.

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.

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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[ Run Sequence ] l Cancel ] [ Help ] [ Print

Figura18  Cuadro de dialogo Partial Sequence

Planificacion y colas de secuencias

La cola de secuencias Sequence Queue permite programar una serie de
secuencias junto con parametros adicionales. Esta funcién hace posible auto-
matizar tareas largas para ejecutarlas durante la noche o como trabajos de fin
de semana. Ademas de las secuencias, también es posible programar pausas.
En esas pausas, ChemStation muestra un mensaje personalizable y espera por
la confirmacién del usuario.

La cola de secuencias ya estaba disponible para plantillas Easy Sequence. A
partir de la revision C.01.03 de ChemStation, también esta disponible para las
plantillas de secuencias clasicas de ChemStation.

Como nueva funcién incluida en la revision C.01.03, es posible preparar pla-
nes de cola por adelantado y anadirlos a la cola de secuencias en algin
momento posterior.

Se admiten los flujos de trabajo siguientes:

* Poner en cola una Unica secuencia
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a Seleccionar una plantilla de secuencias clasicas de ChemStation o una
plantilla Easy Sequence

b Editar o consultar la tabla de secuencia
¢ Editar o consultar los parametros de secuencia
d Guardar las asignaciones
e Anadir la secuencia a la cola
* Cambiar la cola de secuencias
* Preparar un plan de cola
* Ainadir un conjunto predefinido de secuencias a la cola de secuencias
a Seleccionar un plan de cola

b Anadir el plan a la cola de secuencias

Cola de secuencias

La cola de secuencias sé6lo esta disponible en sesiones de ChemStation en
linea.

Es posible acceder a la cola de secuencias en la vista Method and Run Control a
través de la ficha Sequence Queue.

Para anadir una secuencia a la cola, utilice el ment RunControl > Queue
Sequence.... Es posible modificar la tabla de secuencia y los parametros de
secuencia sin cambiar la secuencia cargada en ese momento. Antes de poner
definitivamente en cola la secuencia, un didlogo ofrece la posibilidad de ana-
dir la secuencia a la cola o guardarla como una nueva plantilla de secuencia.

El dialogo Finish Queue Sequence contiene también la casilla de verificacién
Delete temporary Sequence Template after completion. ChemStation mantiene siem-
pre 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 sepa-
rada 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 puede estar activada o no de manera pre-
determinada, dependiendo de las asignaciones correspondientes a Unique
Folder Creation (consulte “Preferences: ficha Sequence” en la pagina 141):
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* Con Unique Folder Creation OFF:

La casilla de verificacion Delete temporary Sequence Template after completion
esta desactivada como opcién predeterminada.

Si desea volver a procesar esos datos, necesitara nuevamente la plantilla de
secuencia; recomendamos por tanto mantener una copia del fichero. Como
opcién predeterminada, se guarda en Chem32\<instrument>\SEQUENCE.

* Con Unique Folder Creation ON:

La casilla de verificacion Delete temporary Sequence Template after completion
esta activada como opcion predeterminada.

Toda la informacién 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 casi-
lla de verificacion, se guarda una copia como opcién predeterminada en
Chem32\&It;instrument&gt; \TEMP\AESEQ.

Planificador de colas

Con el planificador de colas Queue Planner, es posible preparar un conjunto
ordenado de secuencias (plantilla Easy Sequence *.es o plantillas de secuencia
clasicas de ChemStation *.s) o pausas. El plan de cola se guarda como fichero
*.qpl. El planificador de colas se abre en la vista Method and Run Control a través
del ment RunControl > Queue Planner....

v
== Queue Planner: compact lc

From
Sequence

I8z Fun Classic Sequence RN C:AChem324 1 \DATANDEMOY

[ |nfa [F]
C:AChem3241WDATAY

Action Details Delete | Data Directary

[

[l‘é Open ..

(s | [ v |

[@ Mew

[% Save ..

[% Save Az.. ] [@ Add to Queus

Figura19 Planificador de colas
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Cuando se aiiade una pausa, es posible facilitar un mensaje personalizado en
la columna Details. Cuando la cola de secuencias llega a la pausa, ChemStation
se detiene y muestra el mensaje facilitado. Un usuario debe confirmar el men-
saje antes de que la cola pueda proseguir.

Para obtener mas informacion sobre la interfaz de usuario, consulte el sistema
de ayuda en linea.

Creacion de conjuntos de resultados constituidos por el usuario

Con el comando Sequence > Create New Result Set de 1a vista Data Analysis, se
puede crear un nuevo conjunto de resultados constituido por el usuario a par-
tir de los datos mostrados en ese momento en la tabla de navegacion. Los con-
juntos de resultados constituidos por el usuario son ttiles, por ejemplo, en los
casos siguientes:

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

* Se desea acortar una secuencia.

Para constituir un nuevo conjunto de resultados

1 Anada los ficheros de datos pertinentes a la tabla de navegacion.

2 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 didlogo
Create New Result Set.

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

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 anali-
sis de secuencias. Resulta ttil para identificar cuando se producen errores si
la 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.

138 Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation



Automatizacion/Secuencias 9

:Queé ocurre cuando se analiza una secuencia?

Inicio de una secuencia con Unique Folder Creation ON

El sistema crea un conjunto de resultados basado en la definicién de la ruta de
los parametros de secuencia y en la configuracién 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 continta
utilizando estos ficheros durante la adquisicién. Al iniciar la secuencia se
carga el método de la linea de secuencia correspondiente en ChemStation
desde este conjunto de resultados.

Inicio de una secuencia con Unique Folder Creation OFF

Al iniciar una secuencia, el sistema carga el fichero de secuencia *.s, y depen-
diendo de la entrada de la Sequence Table se carga el método correspondiente
de la linea de secuencia en ChemStation. A diferencia del segundo modo de
almacenamiento de datos Unique Folder Creation ON, no se crea un conjunto de
resultados. La secuencia y los métodos permaneceran en su directorio maes-
tro.

Otros pasos ejecutados durante el analisis de la secuencia:

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

» Si dispone de inyector automatico, el software ChemStation busca en pri-
mer lugar la muestra en el inyector automatico con arreglo al niimero intro-
ducido en la columna de viales.

* El instrumento se carga con los parametros del método.

* Se ejecuta la macro de preanalisis.

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

* Se procede con la evaluacion de datos del método. Integracion, cuantifica-
cién y generacion de informe, incluidas todas las macros especificas del
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usuario. En caso de utilizar el modo Unique Folder Creation activada, el sis-
tema guarda un DA.M de métodos adicional durante el analisis.

* Se ejecuta la macro de post-analisis.

* 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.

Estado de ChemStation

Macro posterior al analisis Inyeccion

Evaluacion de datos

Inyeccion y
funcionamiento del instrumento

LEstado

Macro previa al analisis { niveles

Cargar método

Fichero de datos sin procesar
Iniciar secuencia cerrado

Figura20 Estado de la secuencia
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Estructura del fichero de datos de la secuencia

Preferences: ficha Sequence

En la ficha Sequence en sesiones en linea, el usuario puede escoger dos mode-
los de almacenamiento de datos diferentes. Estos modos definen la forma en
que los datos de la secuencia se almacenan en ChemStation.

Preferences g|

Signal/Review options | Audit Trail

[Data storage

(®) Unigue folder creation ON

Creates a unique data folder for each sequence run. See Help for more details.

() Unique folder creation OFF

Stores data as in ChemStation B.07.03 or earlier. This mode does not take advantage of the latest
data review and reprocessing functionality in ChemStation.

Mame patterm
<3egl> «<Date> <Time> D
SIMO7 2010-10-03 13-59-29

[ QK H Cancel ][ Help

Figura21 Cuadro de didlogo Preferences / ficha Sequence

La activacion o desactivacion de Unique Folder Creation solamente afecta a las
adquisiciones futuras, pero no altera la organizacion de datos de los datos ya adquiridos.

Le recomendamos encarecidamente que decida entre estos dos métodos al comienzo del
trabajo y que no alterne entre ellos.

No se puede desactivar Unique Folder Creation cuando la ChemStation esta conectada a
OpenLAB ECM.
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Unique Folder Creation ON

En este modo de almacenamiento de datos, existe un vinculo fuerte y perma-
nente entre los datos primarios y el método. Cada fichero de datos, tanto si se
ha adquirido dentro de una secuencia o como analisis individual, tiene un vin-
culo con el método empleado para analisis de datos.

Los datos de secuencia se guardan en un conjunto de resultados, con un nom-
bre de conjunto de resultados exclusivo. Se pueden especificar las convencio-
nes de nombres para estos conjuntos de resultados en la ficha Sequence del
cuadro de didlogo Preferences. Si no se especifica ningiin patrén de nombre, se
utiliza un patrén de nombre de secuencia predeterminado. La ficha Sequence
se utiliza solamente para la adquisiciéon de datos y, por tanto, esta presente
solamente en los sistemas en linea.

El patréon del nombre de secuencia puede contener varias secciones. El sis-
tema crea un nombre para el conjunto de resultados determinado por las sec-
ciones del patron del nombre de secuencia que elija. Todos los ficheros de
datos, métodos, el libro de registro de secuencias, el archivo
<sequence_name>.s y el archivo <sequence_name>.b de la secuencia se almace-
nan en el conjunto de resultados. El conjunto de resultados se crea cuando se
inicia la secuencia.

Los archivos de secuencias (.s) se utilizan como plantillas de secuencia, con-
cepto que permite ejecutar cualquier fichero de secuencia varias veces sin
sobrescribir los datos existentes y sin cambiar los parametros de las secuen-
cias. Si no se utiliza ni contador ni tiempo en el patrén del nombre de la
secuencia, el sistema introduce un contador de forma automatica para evitar
que los datos se sobrescriban. A la segunda, tercera y siguientes secuencias
que usen la misma plantilla de secuencia se anadira un contador al nombre
del conjunto de resultados.

Unique Folder Creation OFF

En este modo de almacenamiento de datos, el nombre del método es el tinico
vinculo que existe entre el fichero de datos y el método utilizado para adqui-
rirlo y procesarlo. No se guardan copias del método con la secuencia o el
fichero de datos; si se modifica el método o se crea otro con el mismo nombre,
no se puede reproducir la secuencia con exactitud. Los ficheros de datos de
secuencia se guardan con arreglo a los parametros especificados en el grupo
Data File del cuadro de didalogo Sequence Parameters; en este modo se desactiva
la funcién de asignaciéon de nombres de secuencia de la ficha Sequence del cua-
dro de dialogo Preferences. Este modo de almacenamiento de datos es idéntico
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a las revisiones de ChemStation anteriores a B.02.01, por lo que no puede
beneficiarse completamente de las dltimas funciones de revision y reprocesa-
miento de datos de la vista Data Analysis de ChemStation.

Los datos de la secuencia adquiridos mediante la opcion Unique folder Creation
desactivada deben reprocesarse con la opcion de reproceso de la vista Method and Run
Control.

Para el Agilent OpenLAB Enterprise Content Manager (ECM) tiene que estar establecido el
modo de preferencia Unique Folder Creation activada. En caso de utilizar OpenLAB ECM,
se deshabilita la opcion Unique Folder Creation desactivada.

Seleccionar Unique Folder Creation Off afecta del modo siguiente al almacena-
miento de datos:

* Los datos de secuencia no se adquieren en un conjunto de resultados, sino
directamente en el subdirectorio que se hubiera especificado en los
Sequence Parameters (“Sequence Parameters” en la pagina 117). Por lo
tanto, el patréon del nombre de secuencia aparece desactivado en la ficha
Sequence del cuadro de didlogo Preferences.

* Esto quiere decir que en adquisiciones de dos o mas secuencias los datos
pueden adquirirse en el mismo subdirectorio.

* Con los datos no se almacena ningiin método de secuencia (.M) ni copia del
fichero de secuencias (.S), sino solamente el fichero de registro de secuen-
cias y el fichero de lotes (.B). Esto implica que solamente estén disponibles
los métodos y secuencias de las rutas especificadas en el cuadro de dialogo
Preferences (véase “Seleccion de rutas” en la pagina 106). Estos deben utili-
zarse tanto para la adquisicién como para la revision y el reprocesamiento
de datos. Los cambios de método especificos de secuencias o ficheros de
datos solamente pueden almacenarse guardando el método con un nombre
diferente. De no hacerlo asi, estos cambios se aplicaran también al método
de adquisicion.

* Cuando se carga una secuencia adquirida con Unique Folder Creation OFF
en la Navigation Table, no esta disponible el modo de reprocesamiento en la
vista Data Analysis (Figura 22 en la pagina 144). Las secuencias adquiridas
en este modo de almacenamiento de datos solamente se procesan en la
vista Method and Run Control con la opcion Reprocessing only en los Sequence
Parameters (Figura 23 en la pagina 144).
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Figura23 Reprocesamiento de los datos de secuencia adquiridos con la opcion
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Estructura de ficheros de datos con Unique Folder Creation ON

Existe un vinculo muy estrecho entre los datos primarios y el método, como se
puede ver en la figura siguiente.

Eile Edit Miew Tools Help

Organize » Include in library = Share with v »
4 | Chem32 = Marne
4 1
MW--0101.D
4 |, DATA -
i MW--0201.D

Dermo =

M--0301.D
. LC_DEMOZ
SIMO7 2010-10-05 i Conjunto d Itad
4 - -
NVERSTLD onjunto de resultados
4 | NV--0101.D
MW--0601.D
DAk o
MNW--0701.D Método de analisis de datos
My--0201.D

M--0801.D

. NW--0301.D NV--0901D

CNY--0401.D - ' Método empleado en la secuencia
SIMOT.IM

¢ NV--0501D Fichero ACAML par:

| sequence.acaml

. NY--0601.D Intelligent Reporting
My--0701.0D L] SIM07.8 :
. e 2 SIMOT.macaml Fichero de lotes
. Nv--0801D == A
NV--0901.0 = Calibration.rdl p—=r
- . = antilla de informe para
SIMIOT M L], Shiark Al Intelligent Reporting
¢ ] METHODS.REG
E:;THODS L SIMOT.S - -
| SIMOT.LOG Plantilla de secuencia
SEQUEMNCE
TEMP Registro de secuencia

Figura 24  Estructura de ficheros de datos de secuencia con “Unique Folder Creation
ON"

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 gestor de contenidos empresariales OpenLAB Enterprise Content
Manager (ECM). Si necesita acortar una secuencia, cree un conjunto de resultados
constituido por el usuario a partir del conjunto reducido de lineas de secuencia (consulte
“Creacion de conjuntos de resultados constituidos por el usuario” en la pagina 137).
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Asignacion de nombres a ficheros de datos en una secuencia

Se puede asignar nombres a ficheros de datos en una secuencia de las siguien-
tes formas:

* automatica,
* manual o

* prefijo/contador.

Asignacion automatica de nombres a ficheros de datos en una
secuencia

Viales de ejemplo
Por ejemplo 017-0103.D
donde:

* Los tres primeros digitos son el niimero del vial, por ejemplo, 017.

* El cuarto digito en cromatografia de liquidos y electroforesis capilar es un
guion de separaciéon (-); en un cromatégrafo de gases, puede ser una (F)
para delante o una (B) para atras.

* Los digitos quinto y sexto son la linea de secuencia que define el método
utilizado, por ejemplo 01 para la primera linea de la secuencia.

* Los digitos séptimo y octavo son el niimero de inyeccion del vial para el
método, por ejemplo, 03 para la inyeccion tercera.

Analisis en blanco

Por ejemplo NV--0499.D

donde:
* NV no se refiere a ningin vial.
* -esun guién de separacion.

* 0499 es el analisis en blanco 99 de la linea 4 de la secuencia.
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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 denominacién del fichero de datos
especificado (automatico o contador de prefijos) 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 analisis.

Si se especifica mas de una inyeccion por vial en una linea con nombre del
fichero de datos introducido de forma manual, ChemStation trunca automati-
camente caracteres desde el final del nombre introducido por el usuario y afia-
de el namero de inyeccion. De este modo se evita la reutilizacién 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 analisis. Para un instrumento que
admite analisis de doble sefial como GC, ChemStation genera un nombre para
cada senal.

La configuracion de las secuencias permite el uso de nombres de fichero lar-
gos 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.

* Si un prefijo contiene menos de nueve caracteres, el contador se amplia
automaticamente a 6 digitos.

* El niimero que se da al contador es el nimero de partida incrementado.

Tabla16 Nombres de fichero

Prefijo Contador Nombre de fichero resultante
long 000001 long000001

longname 000001 longname000001
testwithalongna 1 testwithalongnal
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Migracion de conjuntos de resultados

ChemStation dispone de una herramienta que permite realizar la migraciéon
de datos que no tienen formato de conjunto de resultados a formato de con-
junto de resultados. Para efectuar correctamente esta tarea es necesario que el
archivo de secuencia original siga estando disponible. Este archivo debe
incluir todas las lineas de secuencias necesarias y seguir el esquema de deno-
minacion del archivo de datos original para que sea posible el reprocesa-
miento de todos los archivos de datos de la secuencia. Ademas, tienen que
estar disponibles todos los métodos de la columna Method de la tabla de
secuencias.

Para llevar a cabo la migracion:

Inicie la Result Set Migration en el meni Sequence de la vista Data Analysis.

| Result Set Migration @

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

l @SeleclSeuuence Template ‘

I [ Select Methad Path ‘

I -] Select Source ‘

I =] Select Destination ‘

Messages and warnings: N

[ st | [ e || Help

Figura2b Migracion de conjuntos de resultados

Rellene los siguientes campos obligatorios:

Select Sequence Template: seleccione el fichero de secuencia (*.S) que contenga
la tabla de secuencias que coincida con el conjunto de datos objeto de migra-
cion.

Select Method Path: seleccione el directorio en el que se encuentran los métodos
y al que se hace referencia en la tabla de secuencias.
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Select Source: seleccione el directorio que contiene los ficheros de datos objeto
de migracion.

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

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

* Se copiara la plantilla de secuencias en el conjunto de resultados. Ademas,
se convertira a un estado en el que es posible el reprocesamiento de fiche-
ros de datos en la vista Data Analysis.

* Los métodos a los que se hace referencia en la tabla de secuencias se copian
de la ruta de métodos especificada a la carpeta del conjunto de resultados.

* Se copian los archivos de datos, el libro de registro de secuencias y el
fichero de lotes del directorio de origen de los datos al directorio de des-
tino.

* De acuerdo con la informacién que contiene la tabla de secuencias, se
copiara una copia del método correspondiente en cada fichero de datos
como DA.M.

Una vez finalizada la migracién al conjunto de resultados, aparecera un men-
saje que indica que el proceso se ha realizado correctamente en el campo
Messages and warnings. De 1o contrario, un mensaje de aviso indicara que se ha
producido algiin problema durante la migracion. Podra obtener mas detalles
sobre el aviso haciendo doble clic en el mensaje de aviso.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 149



9

Automatizacion/Secuencias

Operacion postsecuencia

150

Es posible especificar qué ocurre cuando se finaliza una secuencia en una eje-
cuciéon normal o cuando se produce un error en ChemStation durante la ope-
racion de la secuencia. Para la operaciéon LC, esto se realiza activando la
casilla de verificacion Post-Sequence Cmd/Macro de los parametros de la
secuencia, donde puede elegir entre:

* Configurar el sistema en estado STANDBY, en el que la bomba y la lampara
estan apagadas.

* Configurar el sistema en estado LAMPOFF, en el que todas las lamparas
estan apagadas (s6lo LC y CE).

* Configurar el sistema en estado PUMPOFF, en el que todas las bombas
estan apagadas (s6lo LC y CE).

+ Utilizar la macro SHUTDOWN o modificar SHUTDOWN.MAC para determi-
nar una operacioéon 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.

En los parametros de la secuencia puede especificar la macro personalizada
que desea ejecutar incluyendo su nombre en el campo Post-Sequence
Cmd/Macro y marcando la casilla.

Tiempo de espera para instrumento no listo (sdlo LC y CE)

Esta opcién 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.

Tiempo de espera (solo LC y CE)

Es posible especificar un tiempo de espera que se ejecuta después de cargar el
método 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
analisis.
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Recalibracion automatica

La calibracién se hace normalmente después de producirse un cambio en las
condiciones de funcionamiento, por ejemplo, después de cambiar una
columna o capilar. La recalibracién automatica se hace normalmente al inicio
de una secuencia de analisis o a intervalos regulares durante una secuencia
como parte del programa para compensar los factores que afectan el rendi-
miento analitico.?

Existen dos formas de especificar la recalibracién automatica de secuencias:
* Secuencias de calibracion explicita.

* Secuencias de calibracion ciclica.

Recalibracion con el modo de preferencia “Unique Folder Creation ON”

Mientras se esta realizando una calibracion, se actualiza la Calibration Table
con arreglo a los ajustes de método definidos. Con el modo de almacenamiento
de datos “Unique Folder Creation ON”, los métodos recalibrados estan dispo-
nibles dentro del conjunto de resultados. La Calibration Table del método de
secuencia se actualiza durante ese proceso. Ademas, el método DA.M de los
ficheros de datos individuales contiene la calibracién actualizada que se uti-
liza para la generaciéon de resultados.

Recalibracion con el modo de preferencia “Unique Folder Creation OFF”

Mientras se esta realizando una calibracion, se actualiza la Calibration Table
con arreglo a los ajustes de método definidos. Con el modo de almacenamiento
de datos “Unique Folder Creation ON”, la Calibration Table del método maes-
tro se actualiza durante la recalibracion.
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Especificacion de recalibraciones

Los parametros de recalibracién de la secuencia se introducen directamente
en la tabla de secuencia. Estos parametros definen cémo se recalibra el méto-
do durante una secuencia.

Parametros de recalibracion de la tabla de secuencia

El factor de respuesta y los tiempos de retenciéon/migracion pueden actuali-
zarse de varias formas. Las instrucciones utilizadas en el analisis de datos al
recalibrar la tabla de calibracién son el nivel de calibracion, actualizar el fac-
tor de respuesta y actualizar los tiempos de retencion/calibracion.

Cuando se introduce la calibracién en la columna Tipo de muestra de la tabla
de muestras, se activan y pueden editarse las siguientes columnas:

* Nivel calibr.
* Actualizar RT
* Actualizar RF

* Intervalo

Los posibles valores de cada una de estas columnas se muestran en la tabla.

Tabla 17 Parametros de recalibracion de la tabla de secuencia

Nivel calibracion Actualizar RT Actualizar RF Intervalo
Nivel de la tabla de No actualizar No actualizar Intervalo de recalibracion
calibracion n°® (1-999) ciclican® (1-999)
Promedio Promedio En blanco
Sustituir Sustituir
Agrupar
% Delta
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La tabla muestra las columnas de la tabla de secuencia que contienen los para-
metros de recalibraciéon y los valores que pueden introducirse.

No actualizar

No cambia el factor de respuesta ni el tiempo de retencién/migracion.

Sustituir

Sustituye los tiempos de retencién/migracion y la respuesta previos (areas o
alturas) por aquéllos so6lo del analisis actual. No se cambia la respuesta de
picos que no se hayan encontrado en el analisis de recalibracion.

Promedio

Promedia los tiempos de retencién/migracion y las respuestas (areas o altu-
ras) para cada pico, basandose en el analisis de calibracién original y todas las
recalibraciones promediadas desde entonces. Si falta un pico de una de las
recalibraciones, la respuesta promedio del pico no se vera afectada.

Agrupar

Las muestras se agrupan en calibraciones previas y posteriores a la muestra.
La evaluacion se efectiia cuando la tltima muestra de calibraciéon del grupo de
cierre se ha analizado. Los datos de calibracién existentes se reemplazan por
los datos del resultado del analisis de calibracién del grupo de apertura. Las
calibraciones del grupo de cierre se promedian en la tabla de calibracion.

Intervalo

El intervalo determina la frecuencia con la que se realiza una calibracion
durante una secuencia. La frecuencia de calibracién corresponde al nimero
de inyecciones de muestras que se realizan antes de proceder con el siguiente
grupo de calibracion. Al inicio del analisis, se realiza una calibracién y los
resultados (factores de respuesta) se introducen en la tabla de calibracién.
Estos resultados se utilizan en calculos cuantitativos siguientes. Después de
haberse aplicado el niimero de inyecciones especificado, se realiza otra cali-
bracién y los resultados se introducen en la tabla de calibracién sobrescri-
biendo los resultados de los andlisis de calibracion anteriores.
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% Delta

El calculo % delta permite comparar los factores de respuesta de un analisis
con los factores de respuesta que se introducen de forma manual en la tabla
de calibracion. E1 % delta se aplica entonces a todos los picos calibrados de la
tabla. Puede identificar varios estiandares internos, y las mediciones de sus
factores de respuesta se utilizaran para calcular los nuevos factores de res-
puesta de otros picos. Identifique qué estandar interno va a utilizarse para el
calculo de % delta de cada pico en la tabla de calibraciéon.
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Tipos de secuencia

Existen los siguientes tipos de secuencia:

* secuencias de calibracion explicita,

* secuencias de calibraciéon explicita de un tinico nivel,

* secuencias de calibracién ciclica multinivel,

» calibraciones explicitas y ciclicas juntas en una secuencia y

* secuencias de calibracién ciclica con calibraciones agrupadas.

Secuencias de calibracion explicita

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

Para secuencias de calibraciéon explicita, se introducen las muestras de cali-
bracién en la secuencia sin una entrada de intervalo en la tabla de secuencia.
Se realiza una recalibracién una vez para cada entrada de muestra de calibra-
cién 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 calibracién
a intervalos regulares de la secuencia.

La entrada de intervalos de la tabla de secuencias determina cémo se va a rea-
lizar 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 calibracién diferentes para recali-
brar un método calibrado multinivel.

El ejemplo siguiente describe una secuencia de dos métodos, que comprende
el método A y el método B, para analizar dos grupos de muestras. Los dos
métodos son de calibracién 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 1 y 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 inter-
valo de recalibracion de la Sequence Recalibration Table.
* El método A recalibrara cada dos muestras.

* El método B recalibrara cada tres muestras.

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

Tabla18 Sequence Table para el método A y el método B

Linea Vial Nombre del Iny./Vial Tipo de muestra Nivel Actualizar Actualizar Intervalo
método calibr. RF RT

1 1 Método A 1 Calibracion 1 Promedio No 2
actualizar

2 2 Método A 1 Calibracion 2 Promedio No 2
actualizar

3 10 Método A 1

4 1" Método A 1

5 12 Método A 1

6 13 Método A 1
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Linea Vial Nombre del Iny./Vial Tipo de muestra Nivel Actualizar Actualizar Intervalo
método calibr. RF RT

7 14 Método A 1

8 3 Método B 1 Calibracion 1 Promedio No
actualizar

9 5 Método B 2 Calibracion 2 Promedio No
actualizar

10 20 Método B 1

1" 21 Método B 1

12 22 Método B 1

13 23 Método B 1

14 24 Método B 1

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation

Orden de analisis del método A

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

Tabla19 Orden de analisis del método A

N° iny. Método Vial Operacion

1 Método A 1 Nivel de calibracion 1 e informe
2 Método A 2 Nivel de calibracion 2 e informe
3 Método A 10 Andlisis de muestras e informe
4 Método A 1 Andlisis de muestras e informe
5 Método A 1 Nivel de calibracion 1 e informe
6 Método A 2 Nivel de calibracion 2 e informe
7 Método A 12 Andlisis de muestras e informe
8 Método A 13 Andlisis de muestras e informe
9 Método A 1 Nivel de calibracion 1 e informe
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Tabla19 Orden de analisis del método A

N° iny. Método Vial Operacion
10 Método A 2 Nivel de calibracion 2 e informe
1 Método A 14 Analisis de muestras e informe

Orden de analisis del método B

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.

Tabla20 Orden de anélisis del método B

N° iny. Método Vial Operacion

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

Los resultados que se muestran en la Tabla 19 en la pagina 157 y la Tabla 20
en la pagina 158 pueden obtenerse utilizando la opcién de secuencia parcial
para previsualizar el orden de andlisis tras configurar la tabla de secuencia.
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Calibraciones explicitas y ciclicas juntas

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

Esta funcién permite recalibrar el método completamente al principio de una
secuencia (recalibracion explicita) y actualizar entonces la calibracion (reca-
libracion ciclica) durante la secuencia.

*  Hay que especificar dos lineas de calibracion para cada nivel de calibra-
citon en la tabla de secuencia. Una linea de calibracion es para la entrada
de recalibracion explicita y la otra es para la entrada de recalibracién cicli-
ca.

* La tabla de secuencia debe tener entradas para cada linea de calibracion y
todos los viales de recalibracién ciclica deben aparecer antes de la recali-
bracién explicita y las entradas de muestra.

Ejemplo

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

Tabla21 Sequence Table para SIMREG

Linea Vial Nombre del Iny./Vial Tipo de muestra  Nivel calibr.  Actualizar RF Actualizar Intervalo
método RT

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
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Tabla22 Sequence Table para SIMREG

Linea Vial Nombre del  Iny./Vial Tipo de muestra  Nivel calibr.  Actualizar RF  Actualizar Intervalo
método RT

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 Ginico de calibracién.

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

* La segunda entrada sustituye todos los parametros de recalibracion; es
decir, se realiza una recalibraciéon completa. No tiene intervalo de recalibra-
cién.

Tablade La tabla 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 recalibraciéon ciclica que especifican la calibraciéon ciclica
deben aparecer antes que las entradas de muestras o de recalibraciones expli-
citas para el método.
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Orden de analisis SimpReg
La tabla siguiente describe el orden de analisis para el método SimpReg.

Tabla 23 Orden de analisis SimpReg

Linea sec. N°iny. Método Vial Operacion

2 1 SimpReg 1 Calibracion simple

1 2 SimpReg 1 Calibracion regular
3 3 SimpReg 2 Analisis de muestras
3 4 SimpReg 3 Analisis de muestras
4 5 SimpReg 4 Analisis de muestras
5 6 SimpReg 1 Calibracion regular

6 7 SimpReg 5 Analisis de muestras
7 8 SimpReg 6 Analisis de muestras

Secuencias de calibracion ciclica con agrupamiento

En una secuencia calibrada ciclica con agrupamiento, la tabla de calibracién
utilizada para calcular resultados cuantitativos desconocidos se genera
haciendo el promedio de resultados calibrados ahora con los de la calibracién
anterior. La tabla de calibracién nueva es una representacion mas exacta de la
respuesta del instrumento en el momento de analizar la muestra.

Ejemplo

Considere la situacién siguiente:

* La respuesta del instrumento deriva.

* Se especifican tres inyecciones con idéntica mezcla de dos componentes.

* Dos inyecciones estan especificadas como muestras de calibracioén, y la ter-
cera como una muestra.

* La primera y la tercera son ejemplos de calibracion.

* La segunda inyeccion es una muestra.
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Para obtener un resultado cuantitativo preciso para la inyeccién dos (la mues-
tra), deben interpolarse las dos muestras de calibracién (consulte la figura). El
proceso se conoce como agrupamiento.

Deriva del Tiempo

instrumento | o

L L L

Calibracion 1 | Muestra Calibracion 2

Figura26 Agrupamiento

Operacion de secuencia agrupada

* Se analizan los viales de la primera calibracion.
* Se analizan los viales de muestra.
* Se analizan los viales de la siguiente calibracion.

* Se crea la tabla de calibraciéon reemplazando los factores de la respuesta
existente por otros nuevos y realizando el promedio de los analisis de cali-
bracion siguientes en una tabla de calibraciéon nueva.

* Se evaltan los ficheros de datos del vial de la muestra y se generan infor-
mes.

* Si hay mas viales de muestras que analizar, la secuencia vuelve al paso 2.

Ejemplo

En esta seccién se describe un ejemplo de secuencia con agrupamiento (brac-
keting) que comprende un método llamado Brack.M. El método Brack.M es un
método con estandar interno de dos niveles que utiliza calibracion ciclica.
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Tablade La tabla de secuencia de Brack.M (pagina siguiente) se ha truncado para sim-
secuencia plificar el ejemplo. Consta de siete lineas. Las dos primeras lineas definen las
condiciones de recalibracion para cada nivel. Las lineas restantes correspon-

den a las muestras que hay que analizar.

Mas concretamente, la tabla de secuencia del método Brack.M tiene:

* 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 retencién/migracion.

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

Tabla24 Sequence Table para BRACK-M

Linea Vial Nombre del Iny./ Tipo de Nivel Actualizar Actualizar Intervalo
método Vial muestra calibr. RF RT

1 1 BRACK-M 2 Calibracion 1 Agrupar Sustituir 3

2 2 BRACK-M 2 Calibracion 2 Agrupar Sustituir 3

3 10 BRACK-M 1

4 11 BRACK-M 1

5 12 BRACK-M 1

6 13 BRACK-M 1

7 14 BRACK-M 1
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Figura 27

Where A
R

= average
= replace

Orden de analisis de la secuencia agrupada
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Secuencias de recalibracion ciclica con miltiples viales que
contienen la misma dilucion 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 niimero fijado de inyec-
ciones 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 Chem-
Station 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 calibracién para
cada nivel y consumiendo de cada vial de calibracién la misma proporcion.

Si se define un niimero apropiado de viales de calibracion; es posible incluso
garantizar que cada vial de calibracion se utilice una sola vez. Esto es impor-
tante en aquellos casos en los que se requiere un vial de calibracién 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 namero total de viales de calibraciéon 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 calibra-
cion. 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 secuen-
cia cada seis inyecciones de muestras, configure el intervalo de recalibraciéon a
6.
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Tabla25 Secuencia de recalibracion ciclica con 3 viales definidos para cada nivel

Vial n° Nombre de la Tipo de Nombre del N° de iny. Nvl Act. RT  Act. RF Intervalo
muestra muestra método

1 Calla Calib. Método A 1 1 Prom. Prom. 6
2 Callb Calib. Método A 1 1 Prom. Prom. 6
3 Callc Calib. Método A 1 1 Prom. Prom. 6
5 Cal2a Calib. Método A 1 2 Prom. Prom. 6
6 Cal2b Calib. Método A 1 2 Prom. Prom. 6
7 Cal2c Calib. Método A 1 2 Prom. Prom. 6
10 Muestra10 Muestra Método A 6

1 Muestral1 Muestra Método A 6

12 Muestra12 Muestra Método A 6

13 Muestral3 Muestra Método A 6

14 Muestral4 Muestra Método A 6

El orden de ejecucion es:

+ Vial 1 (Calla)

* Vial 5 (Cal2a)

* 6 inyecciones del vial 10 (Muestral0)
+ Vial 2 (Callb)

* Vial 6 (Cal2b)

* 6 inyecciones del vial 11 (Muestrall)
+ Vial 3 (Callc)

* Vial 7 (Cal2c)

* 6 inyecciones del vial 12 (Muestral2)
* Vial 1 (Calla)

+ Vial 5 (Cal2a)

* 6 inyecciones del vial 13 (Muestral3)
* Vial 2 (Callb)

+ Vial 6 (Cal2b)

* ete.
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Recalibraciones ciclicas en las que cada calibracion utiliza un vial
diferente

Para garantizar que cada vial de calibracién se inyecta una sola vez, la secuen-
cia debe definir un nimero suficiente de viales de calibraciéon diferentes, de
forma que el orden "round-robin" descrito en el ejemplo anterior no se apli-
que. Por ejemplo, si la secuencia procesa 80 viales de muestra con recalibra-
ciones requeridas cada 10 muestras, la tabla de secuencia debe contener
80/10 + 1=9 lineas de calibracién en cada nivel.

Como en el ejemplo anterior, las lineas de calibracién deben ser lineas de
secuencia adyacentes que informan de posiciones de viales adyacentes.

Secuencia de agrupamiento que utiliza viales diferentes para grupo de
aperturay cierre

La misma funcionalidad esta disponible para las secuencias de agrupamiento.
Al definir el rango de viales de calibracién 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 s6lo depende del niimero total de via-
les 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 cali-
bracién. El grupo de apertura utiliza un vial de calibracién diferente que el
grupo de cierre. Se requieren recalibraciones tras cada inyeccién de muestra,
de forma que el intervalo de recalibraciéon sea 1. El niimero de lineas de cali-
bracion por nivel es el niimero de muestras mas una.

Tabla 26 Viales diferentes para los grupos de apertura y cierre

Vial n°® Nombre de la Tipo de Nombre del N° de iny. Nvl Act. RT  Act. RF Intervalo
muestra muestra método

1 Calla Calib. Método A 1 1 Grp Grp 1

2 Callb Calib. Método A 1 1 Grp Grp 1

3 Callc Calib. Método A 1 1 Grp Grp 1
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Tabla 26 Viales diferentes para los grupos de apertura y cierre

Vial n° Nombre de la Tipo de Nombre del N°deiny. Nvl Act. RT Act. RF Intervalo
muestra muestra método
4 Calld Calib. Método A 1 1 Grp Grp 1
10 Muestral0 Muestra Método A 1
1" Muestral1 Muestra Método A 1
12 Muestral2 Muestra Método A 1
El orden de ejecucion de esta secuencia es:
» Vial 1 (Calla), grupo de apertura 1
* Vial 10 (Samplel0)
* Vial 2 (Callb), grupo de cierre 1 y grupo de apertura 2
* Vial 11 (Muestrall)
* Vial 3 (Callc), grupo de cierre 2 y grupo de apertura 3
* Vial 12 (Muestral2)
* Vial 4 (Calld), grupo de apertura 3
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10
Conceptos de analisis y revision de
datos

Data Analysis 170
Modo Recalculation 172
Modo Reprocessing 174
Actualizacion de métodos 178
Visor de informes para analisis de datos 178

Review 183
Requisitos de Intelligent Reporting 183
Seleccion de ficheros de datos 183
Seleccion de la plantilla de informes 185
Previsualizacion de informes 185
Flujos de trabajo de revision posibles 185

En este capitulo se explican resumidamente las opciones de analisis de datos y
revision de datos. En OpenLAB CDS ChemStation Edition, estas opciones estan
disponibles en dos vistas separadas.

~ii Agilent Technologies
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Data Analysis

170

Una vez adquiridos los datos, pueden analizarse en la vista ChemStation Data
Analysis. Al seleccionar la ficha Data del ChemStation Explorer, se pueden car-
gar todos los analisis de una secuencia o todos los analisis individuales en un
carpeta especifica haciendo doble clic sobre el simbolo correspondiente. El
conjunto de datos correspondiente aparecera en la Navigation Table.

:ﬁ weadi1165 (offline): Data Analysis
File Method Sequence Recalculste Graphics Integration Calibration Report Spectra Batch Wiew Loginfout ASbort  Help

¢ Signals (47 Wk | Methods 35 by 3 (L] LC DEMO.M fsequence) \ O
Y3k Analysis u E 3 MO
Sequence Methods : : % fg‘j é' :é @| ﬁ \_) J | Ready/Reprocess Data Mode ‘ 0
=G CH\CHEM3ZLLDATA
53 pemMo Over.. ECM Type Line / Inj Yial Sample Name Method Name Sample Type
&g BATCH o = = =5 1 1 P1-F-01 isocratic sample... LC_DEMD.M Calibration
g LC_DEMD1 + [ = & 2 1|P1-F-02 isocratic sample STD | LC_DEMO.M Calibration
(@ Single Runs E3 | = & 3 1|P1-F-03 isocratic sample S5TD | LC_DEMCLM Calibration
{3 ESTD_pAD o] = & 4 1|P1-F-04 isocratic sample 1| LC_DEMO.M Sampls
g It ISR T 3 [E] = & 5 1 |P1-F-05 isocratic sample €5 | LC_DEMO.M Sample
-3 15TD_DAD
— 5 [\ - & 3 1|P1-F-06 isocratic sample 2| LC_DEMO.M Sample
[ OTHER_LC_DETECT. ..
) = -] 7 1|P1-F-05 isocratic sample €5 | LC_DEMO.M Sample
] 5 [ = & 3 1|P1-F-07 isocratic sample 3 | LC_DEMO.M Sample
Master Methods a1/ IS m
Bl CCHEM3EZVMETHODS
A I
[ BATCHM E Integration 5525 Calikbration M Signal LUM Purify Q} Spectrum

Figura28 Carga de una secuencia desde el ChemStation Explorer en la Navigation Table

El contenido principal de la Navigation Table esta compuesto por una lista de
todos los analisis del conjunto. Se puede cargar un analisis en la memoria de
ChemStation haciendo doble clic sobre la linea pertinente en la Navigation
Table. De forma adicional, si se hace clic con el botén secundario del ratéon en
un analisis aparecen diversas opciones, por ejemplo, cargar o superponer
sefiales especificas desde el fichero, exportar datos o ver los parametros del
método de adquisicién.

Los analisis de secuencia se cargan siempre con el método de secuencia que se
hubiera estado utilizando durante la adquisicién o el reprocesamiento. Los
analisis individuales se cargan con el método maestro que se hubiera cargado
en ultimo lugar en ChemStation.

La ChemStation permite especificar acciones predeterminadas que se realizan
automaticamente al cargar un fichero de datos desde la Navigation Table,
entre ellas tareas de analisis de datos como son integrar el cromatograma
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directamente después de la carga o imprimir un informe con cada inyecciéon
individual. Véase la figura siguiente.

(vl
Preferences =

Paths Audit Trail

Load zignal

[] Load using signal details
Integrate after load

[] Integrate and print report after load
Auto step interval B0

Load result set
() Stay in current mode after lnad

(®) Switch to reprocess mode after load

[ kK ] [ Cancel ] [ Help

Figura29 Ficha Signal/Review options del cuadro de didlogo Preferences

Las funciones de Load Signal Options en la ficha Signal/Review Options del cuadro de
didlogo Preferences se aplican solamente al cargar un fichero de datos en la Navigation
Table. Cuando se utiliza la opcion Load Signal del menu File o el icono correspondiente de
la barra de menu principal, las opciones de configuracion no se aplican; por ejemplo, no se
carga el método.

Se puede elegir entre dos modos de Data Analysis: el modo Recalculation y el
modo Reprocessing. Se puede acceder a estos modos por medio del meni View
(View > Recalculate Mode, View > Reprocess Mode) o por medio del conjunto de
herramientas (véase la figura siguiente).

Figura30 Seleccion del modo Recalculation y el modo Reprocessing

En cada uno de estos modos el conjunto de herramientas contiene funciones
especificas. Los dos modos y las funciones respectivas se describen en las sec-
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ciones 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.

Modo Recalculation

Una vez que se carga el analisis, se puede revisar, es decir, ya se pueden ajus-
tar los parametros del analisis de datos, integrar las sefiales y, finalmente,
imprimir un informe. En este caso, se puede analizar el analisis como analisis
individual sin tener en cuenta el contexto de la secuencia ni utilizar las funcio-
nes de la Sequence Table. Por ejemplo, no recalibrara aunque esté indicado en
la tabla de secuencia La Navigation Table de este tipo de andalisis de datos con-
tiene la barra de herramientas que se puede ver en la figura siguiente.

Bl > b Md»I <

Figura 31 Barra de herramientas Recalculation de la Navigation Table

Con este conjunto de herramientas, es posible acceder al principio o al final de
la tabla de navegacion, pasar al analisis siguiente o al anterior, desplazarse
por todos los analisis, detener el desplazamiento automatico, recalcular un
analisis con un método especifico o borrar el contenido de la Navigation Table.

Los recalculos implican analizar los analisis uno por uno. Solamente se anali-
zan los analisis mostrados en la Navigation Table. En caso de haber aplicado
un filtro a la Navigation Table, solamente se recalculan los analisis mostrados
en la tabla. También se tiene en cuenta el orden de la Navigation Table.

Se puede utilizar el recalculo en los siguientes flujos de trabajo, por ejemplo:

* Si se desea revisar los ficheros de datos de un conjunto de resultados con
un método diferente que no esta actualmente en el conjunto de resultados,
por ejemplo, un método maestro que no se esté utilizando para la adquisi-
cion porque el flujo de trabajo emplee métodos de adquisicién y analisis de
datos separados.

* Si se 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.
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Recalculate With Specific Method

Por defecto, el recalculo siempre recurre al método que se hubiera cargado
junto con el fichero de datos. En analisis de secuencia, este es el método de
secuencia. En analisis individuales, es el ultimo método maestro que se
hubiera cargado.

Con esta funcion, se pueden recalcular los analisis mostrados en la Navigation
Table con un método maestro especifico. E1 método maestro necesario se espe-
cifica en el cuadro de dialogo Recalculate With Single Method (véase la figura
siguiente). Si el método maestro seleccionado emplea Intelligent Reporting
(véase “Elaboracion de informes” en la pagina 203), también se puede especifi-
car la plantilla de informes que se empleara para los Single Injection Reports.

Recalculate With Single Method @
Method: | Browse...
Feport template: Browse...
Auto step interval: 10 B0
Destination
@ Preview () Printer  (7) As specified in method ) Mone
I QK I I Cancel I I Help I

Figura32  Cuadro de didlogo Recalculate With Single Method

El cuadro de dialogo Browse for methods in master paths y el cuadro de didlogo
Browse for templates in master paths presentan todas las ubicaciones de ficheros
que se hubieran especificado en Preferences.

En revisiones anteriores de ChemStation se podia recalcular con un método especifico
eligiendo Use current method, Use method from data file o Use sequence method en la
barra de herramientas.

Recalculation in Last Result Mode

En este modo, se carga el método de fichero de datos (DA.M) de cada analisis
en vez del método de secuencia. Este método es el que se haya utilizado para el
ultimo analisis de datos (durante la adquisicion, el reprocesamiento o el recal-
culo). Asi, aun cuando el método de secuencia hubiera cambiado entre medias,
se podra reproducir el Gltimo resultado con el método empleado original-
mente.
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El nombre del método en la barra de herramientas aparece como DA.M, lo que
indica que el método de fichero de datos esta cargado. Al mover el puntero del
ratéon sobre ese campo, aparece un mensaje emergente con la ruta completa y
el nombre del método.

El DA.M suele ser de solo lectura. No se puede cargar manualmente, sélo lo puede cargar
ChemStation en el modo de recalculo Last Result Mode. Se puede editar, pero no guardar.
Al generar un informe, el sistema tiene que guardar primero el método. En ese caso, se
advierte al usuario de que se van a generar nuevos resultados. Si da su confirmacion, se
actualiza el DA.M con los ajustes de ese momento.

Modo Reprocessing

Una forma diferente de analizar los datos consiste en aplicar Reprocess a una
secuencia completa. Contrariamente a lo que ocurre con el recalculo, todos los
analisis se reanalizan en el contexto de la secuencia, es decir, las Calibration
Tables 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
Sequence Table.

El conjunto de resultados incluye todos los ficheros necesarios para el repro-
cesamiento: 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 adquisicién. De ese modo, para reprocesar una secuencia
solo hay que cargarla en la Navigation Table 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 funcién Update Master Method para hacerlo de
forma facil (véase “Actualizacion del método maestro” en la pagina 94).

El DA.M se actualiza automaticamente cada vez que se reprocesa un fichero de
datos.

Para el reprocesamiento, la Navigation Table contiene el siguiente conjunto de
herramientas:

REadSB o0

Figura33  Conjunto de herramientas de Sequence Reprocessing de la Navigation Table
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Con este conjunto de herramientas se pueden editar la tabla de secuencias y
los parametros de secuencia, se puede guardar la secuencia actual o impri-
mirla, mostrar u ocultar el libro de registro de secuencia, iniciar el reprocesa-
miento de una secuencia, detener la secuencia o ponerla en pausa.

Hay que tener en cuenta que los iconos de reprocesamiento de la Navigation
Table solo estan disponibles para los conjuntos de resultados generados con la
ChemStation B.02.01 y posteriores. Cuando se trate de datos de analisis indi-
viduales (si se generaron con una versiéon anterior a la B.02.01) y de datos
adquiridos mientras estuviera desactivada Unique Folder Creation no se podra
acceder al reprocesamiento en Data Analysis (véase “Preferences: ficha
Sequence” en la pagina 141). 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 la ChemStation B.02.01 y poste-
riores, se ha quitado la opciéon de reprocesamiento de Method and Run Control y
la Navigation Table ofrece el reprocesamiento como una Data Analysis Task.

Otra opcion es anadir dichas muestras o secuencias como nuevo conjunto de
resultados constituido por el usuario. En esta parte es donde se asignan méto-
dos de secuencia, y se puede reprocesar la secuencia entera después (véase
“Conjuntos de resultados constituidos por el usuario” en la pagina 178).

Hay que tener en cuenta las reglas siguientes con respecto al reprocesamiento:

* Al cargar un conjunto de resultados en la Navigation Table, ChemStation
carga también automaticamente 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 apli-
carse parametros de analisis modificados, es necesario cambiar los méto-
dos de secuencia.

* Durante el reprocesamiento, se actualizan el fichero de lotes (*.b), el regis-
tro de analisis de secuencias o analisis individuales (*.1og) y la Navigation
Table. E1 método de analisis de datos individual (DA.M) de cada fichero de
datos procesado se sobrescribe con el método de secuencia.

* Si se desean afadir nuevos métodos de uno de los directorios de métodos
maestros a la Sequence Table, hay que utilizar primero el ChemStation
Explorer para copiar el método maestro al conjunto de resultados. Se puede
seleccionar el nuevo método de secuencia en la Sequence Table. En la
Sequence Table, no se pueden anadir ni quitar lineas.
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* En el cuadro de didlogo Sequence Parameters, pueden cambiarse solamente
los comentarios de la secuencia y el uso de la informacién de la tabla de
secuencia. Todos los demas campos deben definirse durante la adquisicién
de datos, o no se aplicaran al reprocesamiento.

Sequence Parameters: LC1200

Equence ﬂut_p_ut_
Fath:
Subdirectory: |
Auto Prefiz Counter
Prefis/Counter |d | [om
Transfer Settings...
Part of method to rn Shutdown
[[] Post-Sequence Command /M acra
S —— 1
Use Sequence T able Information |— a|
o ait i__ | minutes after lnading a new method Not Ready Timeout
Use In Sequence Iniect anpway Fraction Start Location: |
On a bar code mismatch il
Don't inject
[] update master method (Data Analysis parameters)
Sequence Comment:
Aqe. of isocratic standard samples ‘

[ o | [ o | [ b |

Figura34 Sequence Parameters en Data Analysis

Tratamiento de los eventos de integracion manual

Los eventos de integraciéon 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 mar-
can en la columna correspondiente de la Navigation Table.
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Ademas de las herramientas para dibujar una linea de base y eliminar manual-
mente 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.

* 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 revision en la Navi-
gation Table, ChemStation realizara una revision en busca de eventos de inte-
gracion 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 integracién manual
almacenados durante una revisiéon en el modo Batch. Estas dos formas de revi-
sién 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 inte-
gracion manual solamente podian guardarse en el método. En la revision
B.04.01, todavia se puede utilizar este flujo de trabajo. El men 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 méto-
do.

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 la 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 con-
tiene eventos manuales adicionales, se utilizan los eventos del fichero de
datos. Cuando la casilla Manual Events estda marcada, nunca se le pide al usua-
rio que guarde los eventos en el fichero de datos.
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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
anadir ficheros de datos a la Navigation Table. Con el comando Sequence &gt;
Create New Result Set, se puede crear un nuevo conjunto de resultados consti-
tuido por el usuario de los datos mostrados en ese momento en la Navigation
Table. Los conjuntos de resultados constituidos por el usuario se pueden
reprocesar de igual forma que los conjuntos de resultados de creacién automa-
tica.

Unload Current Dataset

Con el comando Unload Current Dataset del ment 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 pedi-
ra que los guarde.

Delete Selected Data File

Con el comando Remove selected Data Files del menti 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 ana-
lisis individual del sistema de ficheros. Solamente se pueden borrar las refe-
rencias a ficheros anadidos/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 informacién véase “Administraciéon de métodos” en la pagina 93.

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
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Viewer simplifica la consulta de los ficheros de informes guardados para com-
probar los resultados de adquisicién, reprocesamiento o recalculo de datos.

"M Report Viewer,

||B£3D£2D114:24:50PM DEMD00000 isccratic sample STD2011-06-30P |« | Maw. oper 2 5]

|

:ﬁ: Agliset Technalogies

Data file: CACHEM32\'\DATADEMO'LC_DEMO1'DEMODDDDD1.D

Sample name: isooratic sample STD

Description: isooratic check out sample, calibration mixture 1

Instrument: Instrument 1 Location: P1-F-01
Injection date: T/9r2008 10:25:53 AM Injection: 1of1
Acqg. method: LC_DEMO.M Injection volume:  3.000
Analysis method: LC_DEMO_M Acq. operator: AGH.

Last changed: 11/18/2010 10:15:25 AM

Sample amount:
Multipli

Sample type: Calibration
Dilution: 1
T -

£

Figura35 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.

» Cada informe 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 com-
pleta.

* 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.
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Inicio del visor de informes

El visor de informes Report Viewer se puede abrir a través del ment, los ico-
nos de la barra de herramientas o el ment contextual de la tabla de navega-
cion. Hay distintos elementos para informes resumen de secuencias e
informes de inyecciones individuales.

Para consultar informes de inyecciones individuales:

* Seleccione el ment Report > View Report File para consultar el fichero o los
ficheros de informe correspondientes a la senal cargada.

* Seleccione el comando View Saved Report File(s) del meni contextual de una
determinada muestra en la tabla de navegacion. Con ese comando es posi-
ble 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 senal cargada.

L
e
Para consultar informes resumen de secuencias:
* Seleccione el ment 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).

gk

Configuracion del visor de informes

Es posible configurar varios aspectos del comportamiento del visor de infor-
mes. A todos esos ajustes se accede a través del botén 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 ven-
tanas del visor de informes, las ventanas que se abrieron antes son las prime-
ras en cambiar de contenido.
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Cuando no se necesite comparar multiples informes, recomendamos limitar el namero de
ventanas del visor de informes a 1.

Para comparar multiples informes, puede ser también 1til 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 correspondien-
tes a analisis individuales. Esas sefiales ayudan a distinguir las distintas ven-
tanas del visor de informes.

Las ventanas del visor de informes se muestran siempre encima de la aplica-
cion ChemStation. Para trabajar con ChemStation y el visor de informes al
mismo tiempo, es posible cambiar el tamaiio y la posicion de ambas ventanas
de modo que se puedan ver a un tiempo. Cuando se cierra ChemStation, los
tamanos y las posiciones de las ventanas se guardan. La proxima vez que se
lance ChemStation, se utilizaran nuevamente esos 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 sis-
tema de ficheros. Tras finalizar el analisis de la secuencia, se abren los
ficheros de informe (informe resumen de secuencia o informes de inyeccio-
nes individuales) directamente desde la ChemStation en el visor de infor-
mes. Se utilizan funciones de Adobe Reader como las de zoom o biisqueda
para comprobar detalladamente el informe.

* Se descarga de ECM una secuencia que ya contiene ficheros de informe.

Para ver el resultado final, se selecciona la muestra pertinente en la tabla
de navegacion y se abre el fichero de informe directamente desde Chem-
Station en el visor de informes.

En caso necesario, es posible cambiar el método y reprocesar la secuen-
cia. 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 dis-
tinguir los informes por su fecha de creacién, que se muestra como parte
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de la entrada de lista. Dependiendo de los parametros de transferencia
asignados, es posible cargar de manera automatica en ECM los datos,
incluidos los nuevos ficheros de informes, una vez finalizado el reproce-
samiento.

Se ejecuta una secuencia que guarda tinicamente 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 ejem-
plo, 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 mues-
tra la fecha de creacion de cada fichero.
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Review

En Agilent OpenLAB CDS ChemStation Edition, hay una nueva vista disponi-
ble que cubre los flujos de trabajo de revision de datos de Data Analysis. 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 seleccién espe-
cifica de ficheros de datos. La combinacién de plantillas y seleccién de fiche-
ros de datos determina la salida del informe generado.

La vista Review esta disponible solamente si se ha activado Intelligent Reporting en la
Instrument Configuration, en el OpenLAB Control Panel.

Requisitos de Intelligent Reporting

ChemStation C.01.03 genera los datos de resultados en un formato especifico
(*. ACAML), el que usa Intelligent Reporting. Si desea crear informes con datos
adquiridos en una ChemStation version A o B, primero tiene que regenerar los
resultados con ChemStation C.01.03 (por ejemplo, recalcular los datos o gene-
rar Single Injection Reports en la vista Data Analysis). Si los resultados no
estan disponibles en el formato requerido, los informes generados en la vista
Review no contendran datos.

Seleccion de ficheros de datos

Se pueden seleccionar los ficheros de datos necesarios cargando las secuen-
cias o los analisis individuales en el arbol de navegacién del ChemStation
Explorer. Todos los ficheros de datos disponibles se muestran en la Navigation
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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 ment contex-
tual 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 anadir 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 meni contextual para afiadir solamente fiche-
ros de datos especificos a la selecciéon ya cargada. Se abre un cuadro de dialo-
go en el que se pueden seleccionar los ficheros de datos necesarios.

Al ainadir 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 coleccién de
secuencias o muestras individuales sobre las que hizo doble clic en el Chem-
Station Explorer. En la Navigation Table se seleccionan aquellos ficheros de
datos de los que se desee crear el informe. Solamente se incluiran las lineas
seleccionadas al generar un informe.
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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 navegacién muestra todas
las plantillas de informes disponibles en el directorio chem32/repstyle.

Previsualizacion de informes

El informe resultante siempre estara definido tanto por la selecciéon 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 en un fichero (PDF o
XLS). En caso de utilizar Agilent OpenLAB ECM, también se puede cargar el
informe directamente en ECM.

Flujos de trabajo de revision posibles

Se puede utilizar la opcién Review, por ejemplo, en los siguientes flujos de tra-
bajo:

Cargando una secuencia y seleccionando todos los ficheros de datos de la
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 Planti-
lla 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 anadir
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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Definicion de términos

188

Calibracion

Compuesto

Nivel de
calibracion

Punto de
calibracion

Muestra de
calibracion

La calibracion es el proceso de determinar los factores de respuesta que se uti-
lizaran para calcular las concentraciones absolutas de componentes mediante
la inyeccion de estandares de calibracién especialmente preparados. La Cali-
bration Table se utiliza también para la identificacion.

Un compuesto quimico puede incorporar varios picos en una calibracién de
multiples seiiales, 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 concentra-
cién de muestras de calibracién. En una calibracién multiseial, los puntos de
calibracién pueden distribuirse entre varias sefales.

Un punto de calibracién corresponde a una relacion cantidad/respuesta de un
pico en la curva de calibracién.

Una muestra de calibracién, 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 cali-
bracién 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 calibraciéon 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 tinico nivel
y calibraciones multinivel.

Calibracion de un tinico nivel

La curva de calibracién que se muestra en Figura 36 en la pagina 189 contiene
un punto, es decir, un nivel. Para la curva de calibracién de un Ginico nivel, se
asume que la respuesta del detector es lineal sobre el rango de concentracio-
nes 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 calibraciéon entre el punto y el origen. Una desventaja de la calibra-
cién de un unico nivel es que supone que la respuesta del detector a la concen-
tracion 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 | Curva de calibracion

Concentracion [ng/pl]

Figura36 Curva de calibracion de un tnico nivel
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Para obtener resultados cuantitativos precisos, la curva de calibracién debe
tener al menos dos niveles. Estos niveles tendrian que abarcar las cantidades
que se espera encontrar en las muestras desconocidas.

Respuesta

1000 Curva de calibracion

10

Concentracion [ng/pl]

Figura 37 Curva de calibracion de dos niveles

Por ejemplo, si desea cuantificar un compuesto y las muestras desconocidas se
estiman en un rango de 1 a 10 ng/ul, entonces la curva de calibracién tendria
que tener al menos esos dos niveles tal y como se muestra en la Figura 37 en la
pagina 190.

Limites de cantidad

ChemStation le permite definir los rangos de cuantificacién validos en térmi-
nos de cantidades absolutas de cada componente.

Calibracion multinivel

Se puede utilizar la calibracién multinivel cuando no sea lo suficientemente
exacta como para asumir que un componente tiene una respuesta lineal o con-
firmar la linealidad del rango de calibracién. Cada nivel de calibraciéon corres-
ponde a una muestra de calibracion con una concentracién particular de
componentes. Las muestras de calibraciéon se prepararan de forma que la con-
centracion de cada componente varie dentro del rango de concentraciones
esperadas en los ejemplos desconocidos. De este modo es posible permitir un
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cambio en la respuesta del detector con concentraciéon y calcular los factores
de respuesta en consecuencia.

La curva de calibraciéon 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 tinico punto. Se asume que la respuesta del
detector a la concentracion es lineal. La diferencia entre los dos tipos de cali-
bracién 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

Concentracion [ng/pl]

Figura 38 Curva de calibracion multinivel con tres niveles

La tabla de calibraciéon correspondiente, que es la tabulacion de la informa-
cion utilizada para generar esta curva, puede parecer similar a la mostrada en
Tabla 27 en la pagina 191.

Tabla 27 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 identificado como 1, 2y 3.
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Rangos de calibracion

Cada calibracion multinivel es valida para el rango de concentraciones utiliza-
das en las muestras de calibracion. La mejor aproximacion es la extrapolacion
de una curva de calibracion, especialmente si no es lineal. El rango de calibra-
cién de cada componente puede definirse en el cuadro de didlogo Compound
Details. Cada entrada de ese compuesto puede expresarse como limites inferio-
res y superiores. Si se exceden estos limites, se anota en el informe.

Ajustes de la curva de calibracion

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 concentraciéon
de muestra no es lineal. Para estos tipos de analisis, no es apropiado el método
de calibracion de regresion lineal y habria que utilizar un calculo de la calibra-
ci6on multinivel.

Tratamiento del origen

Existen cuatro formas de tratar el origen cuando se representa graficamente
la curva de respuesta:

* ignorar el origen,
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* 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 ter-
cero. La utilizacion de todos los puntos para el calculo de la regresion asegura
que la curva de calibraciéon resultante pase por el origen. Esto también se des-
cribe en Figura 39 en la pagina 193.

Respuesta

1000+ Curva de caw

e

100+ o~

U 5 10
Cantidad (ng/pl)

0

Figura39 Forzar el origen para incluirlo

Para obtener mas informacién sobre los ajustes de la curva de calibracién 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 especifi-
carse la ponderacion relativa (o importancia) de varios puntos de calibracién
utilizados para generar la curva.
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194

Se pueden seleccionar las siguientes opciones de ponderacion:

Peso Descripcion
Igual Todos los puntos de calibracion tienen el mismo peso en la curva.
Lineal (Ctd.) Un punto de calibracion con la cantidad x tiene una ponderacion 1/x

Lineal (Rpta.)

Cuadratico (Ctd.)

Cuadratico (Rpta.)

N° Calibraciones

normalizada a la cantidad mas pequeiia, de forma que el factor de peso mayor
es 1. La normalizacion se calcula multiplicando el peso por la cantidad mas
pequena. 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.

Sise 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 pequeiia, de forma que el factor de peso mayor
es 1. La normalizacion se calcula multiplicando el peso por la respuesta mas
pequeia. 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.

Sise 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/x2
normalizada a la cantidad mas pequeiia de forma que el factor de peso mayor
es 1. La normalizacion se calcula multiplicando el peso con la cantidad mas
pequeia. 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.

Un punto de calibracion con la respuesta x tiene una ponderacion 1/y2
normalizada 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
pequeia. Por ejemplo, el peso de un punto de calibracion con la respuesta y es
(1/y?) x b2 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 segln el nimero de recalibraciones del
punto. No se efecttia ninguna normalizacion

Las ponderaciones cuadraticas del punto de calibracién pueden utilizarse, por
ejemplo, para ajustar la dispersion de los puntos de calibracion. De esta
forma, se asegura que los puntos de calibracién mas cercanos al origen, que
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pueden normalmente medirse con mas exactitud, tengan mayor peso que los
puntos de calibraciéon alejados del origen, que pueden dispersarse.

La decision de qué tipo de ponderacion del punto de calibracién utilizar, debe-
ria basarse en los requisitos del método.
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Calibration Table

196

La Calibration Table especifica las conversiones de las areas o alturas de picos
en las unidades elegidas, de acuerdo con el procedimiento de calculo seleccio-
nado. Contiene una lista de tiempos de retencién/migracién de un analisis de
calibracion. Estos tiempos de retencion/migracién se comparan con los tiem-
pos de retencién/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 calculo
seleccionado para el informe. El tipo y la cantidad de informacién 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 informacion:

* El tiempo de retencién/migracion para el pico de cada componente de una
mezcla de calibracién.

* La cantidad de cada componente utilizada para hacer la mezcla de calibra-
cion, expresada en unidades coherentes.
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Suma de picos

La tabla de suma de picos se proporciona para ciertas aplicaciones de las
industrias petroquimica y farmacéutica que pueden realizarse de manera mas
eficaz con las siguientes funciones:

* Suma de las areas de picos que se encuentran en un rango especificado por
el usuario.

* Suma de las areas de un rango de picos y calculos con un solo multiplica-
dor.

* Suma de las areas de todos los picos con el mismo nombre.

La tabla de suma de picos es similar, con ciertas diferencias, a la tabla de cali-
braciéon estandar. Como la tabla de calibracién, se asocia con el método actual.

Es necesario crear una tabla de calibracion para un analisis antes de crear la tabla de suma
de picos.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 197



11 calibracion

Muestras desconocidas

198

Una muestra desconocida es una muestra que contiene una cantidad descono-
cida de un compuesto para cuantificar.

Para descubrir qué cantidad de compuesto hay en la muestra desconocida, es
necesario:

* crear una curva de calibraciéon para el compuesto,

* inyectar una porcion 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 la altura del
pico causada por la cantidad desconocida de compuesto y

+ utilizar la curva de calibraciéon para calcular la cantidad de compuesto exis-
tente 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 calibracién que se
muestra en Figura 40 en la pagina 198.

Respuesta Respuesta
1000 -
Area =500 P
Respuesta de /’/ Cantidad de
desconocidg ~ desconocido
f =500 = ng/pl
| \ /
| &
J N\
| ] // | J
5 10 5 10
Tiempo (min) Cantidad (ng/pl)
Figura40 Sefial de muestra desconocida y curva de calibracion
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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 calibracién 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 retencién/migraciéon actua-
lizados. Puede elegirse realizar la media de los factores de respuesta de un
nimero determinado de analisis de calibraciéon de forma que los factores de
respuesta se ponderen por igual.

iPor que 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 com-
puesto cafeina que se usa cuando es necesario cuantificar muestras que con-
tienen cafeina. En algiin momento sera necesario reemplazar la
columna/capilar. Aunque la columna/capilar se reemplace con una exacta-
mente 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 calibra-
cion para la cafeina. Por tanto, para asegurar la coherencia, se deben recali-
brar los niveles de la tabla de calibraciéon antes de utilizar la nueva
columna/capilar para analizar las muestras que contengan cantidades desco-
nocidas de cafeina. De este modo se cuantifican muestras analizadas bajo las
mismas condiciones de sistema.

Recalibracion manual
Puede introducir manualmente la informacién de calibracién del pico y nor-

malizar la tabla de calibracién con la opciéon Configuracién manual del cuadro
de dialogo Nueva tabla de calibracién. Generalmente, se produce un nuevo
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método de calibraciéon analizando una mezcla de calibracién estandar,
creando una tabla de calibracion e introduciendo los picos calibrados para
obtener factores de respuesta. Este enfoque no es eficaz para algunas aplica-
ciones, como en la industria petroquimica, donde se han analizado los mismos
compuestos durante muchos anos y los factores de respuesta de varios com-
puestos y detectores estan ya disponibles.

Puede crear una tabla de calibracién de forma manual introduciendo los picos
y los factores de respuesta en la tabla de calibracién, recalibrando el método
con un estandar que contenga al menos un pico de respuesta de referencia y
seleccionando la actualizacién %Delta.

Recalibraciones con suma de picos

Cuando se realiza una recalibracion, los rangos de tiempo de retencién/migra-
cion 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 ChemSta-
tion. Puede recalibrar de forma interactiva o automatica durante una secuen-
cia de analisis automatizados. En la recalibracién interactiva el proceso de
recalibracion se realiza utilizando el software ChemStation después de inyec-
tar una o varias muestras de calibracién. En la recalibraciéon con secuencia se
debe especificar cuando se llevara a cabo el proceso, pero la recalibracién en
si la sigue realizando el software de automatizacion. Para obtener mas infor-
macion, consulte “Recalibracion automatica” en la pagina 151.

Si desea informacion sobre como realizar la recalibracion con el software, con-
sulte el apartado Cémo... de la ayuda.
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Recalibracion de picos no identificados

Hay tres formas de recalibrar picos no identificados.

No Recalibration

Si un pico de la Calibration Table no se puede identificar en los resultados de
integracion, se aborta la calibracién. Si esto sucede en una secuencia, también
se aborta la secuencia.

Partial Recalibration

Esta funcién permite la recalibracién solo de los picos identificados. Si faltan
picos, no se aborta la calibraciéon pero se anota en el informe que faltan picos.
Recalibration of all Retention/Migration Times

Esta funciéon permite la recalibracion del tiempo de retencién/migracion de
todos los picos identificados y no identificados. Para ello se utilizan los tiem-
pos de retencién/migracion de los picos identificados. Los factores de res-
puesta de los picos no identificados no se actualizan.
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Definicion de informe

204

Un informe puede incluir informacién cuantitativa y cualitativa de las mues-
tras que se analizan. El informe puede ser una impresién en papel, informa-
cion en pantalla o un fichero electrénico. El informe puede incluir detalles de
los picos detectados durante el analisis y graficos de senales adquiridas.

Informes para diferentes fines
Se pueden especificar informes que sirvan para distintos fines durante la
adquisicion de datos y durante la revisiéon de datos:

+  El Sequence Summary Report se define en la ficha Sequence Output del cua-
dro de didlogo Sequence Parameters. Este informe lo crea automaticamente
ChemStation después de completar una adquisicion de secuencia o de
reprocesar una secuencia.

+ El Single Injection Report se define en el cuadro de didlogo Specify Report.
Se crea uno de estos informes por cada muestra individual durante la
adquisiciéon de una secuencia o el reprocesamiento de una secuencia.

Con Intelligent Reporting se crean plantillas para los distintos tipos de infor-
mes, dependiendo de la finalidad de un informe. Para obtener mas informa-
cién, véase “Tipos de informes” en la pagina 206.

Destino del informe

Se puede enviar un informe a los siguientes destinos:
+ Screen

El informe, incluido el texto y los graficos, se muestra en pantalla en la ven-
tana de previsualizacion del informe desde la que se puede imprimir.

*  Printer

El informe con el texto y los graficos se imprime en la impresora seleccio-
nada.

* File

El informe se guarda en un fichero, por ejemplo un fichero Adobe PDF.
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Classic e Intelligent Reporting

Classic e Intelligent Reporting

Con Agilent OpenLAB CDS, se puede elegir el tipo de Reporting que se desee
usar: Classic Reporting, que es como era la funcién Reporting en las versiones
anteriores de ChemStation, o Intelligent Reporting, que cuenta con un len-
guaje de definicién de informes normalizado y potente y con funciones de revi-
si6on mejoradas. En las siguientes secciones se describen los dos tipos de
Reporting.

Consecuencias de activar Intelligent Reporting

Si se desea utilizar Intelligent Reporting, hay que activar Intelligent Reporting
en la Instrument Configuration en el OpenLAB Control Panel.
Si se activa Intelligent Reporting, ocurre lo siguiente en ChemStation:

+ La vista Report Layout muestra el Report Template Editor de Intelligent
Reporting.

» La vista Review se hace visible.

* En el cuadro de didlogo Sequence Parameters se puede elegir entre Classic e
Intelligent Reporting.

+ En el cuadro de dialogo Specify Report se puede elegir entre Classic e Intelli-
gent Reporting.
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Intelligent Reporting

206

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 dialogo de Classic Reporting esta 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 Chem-
Station seleccionando el campo de datos correspondiente.

Se pueden crear expresiones propias para hacer los calculos con los cam-
pos 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 funciéon de su valor.

Elementos de informes preconfigurados (Snippets): el Report Template

Editor tiene elementos de informe preconfigurados, denominados snip-
pets, que se pueden insertar en la plantilla de informes arrastrandolos y
soltandolos.

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 infor-
mes, y los elementos de informe se agruparan de modo diferente.
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Estan disponibles los siguientes tipos de informe:
+ Single Injection

El informe generado muestra separados los elementos de informe de la
plantilla de cada inyeccion en el ambito de los datos disponibles en ese
momento. Se pueden mostrar los datos por inyeccién, pero no se pueden
comparar resultados de distintas inyecciones en una tabla o matriz.

+ Single Sequence Summary

El informe 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.

Para crear plantillas de informes, se puede utilizar el Report Template Editor
(RTE) o bien Microsoft SQL Server Business Intelligence Development Studio
(BI Studio):

* EIl 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 configuracién correspondientes.

Con RTE, no se pueden editar plantillas que se hayan creado con BI Studio.
Para editar dichas plantillas en RTE habra que preguntar al servicio de
atencion al cliente de Agilent.

* BI Studio contiene todas las funciones necesarias. En todo caso, para traba-
jar con BI Studio hay que tener conocimientos avanzados de elaboracion de
plantillas. Si desea obtener mas informacion, consulte el G4635-90007
Manual for Report Template Designers. Este manual viene con OpenLAB
ECM Intelligent Reporter. Pida una copia de este manual a Agilent. Este
manual contiene también descripciones detalladas de las plantillas de
informes de Agilent que van incluidas en OpenLAB Intelligent Reporter.
Estas plantillas estan disefiadas especificamente para utilizarlas en BI Stu-
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dio y contienen la mayor parte de las funciones avanzadas que no hay dis-
ponibles en RTE.

En BI Studio, se puede editar cualquier plantilla de informes, independien-
temente de que se crearan con RTE o con BI Studio.

Campos de datos

Se puede acceder a todos los datos de resultados generados por ChemStation
durante una adquisicién. De cada valor se puede seleccionar el campo de
datos correspondiente en el que se guardara el valor. Se pueden ordenar los
campos de datos de la plantilla de informes con arreglo a los requisitos desea-
dos. 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 anadir 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. Estan disponibles los siguientes elementos de
informe:

* Text Fields

* Data Fields

* Tables

* Matrices

* Composite Groups

* Images
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* Chromatograms

+ Calibration curves
* Spectra

+ Charts

* Method Information

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 com-
puestos o de idoneidad del sistema, cromatogramas para representacion de
sefial inica o multiple, o diagramas de control de exactitud de la calibracién o
la estabilidad del tiempo de retenciéon. 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 ChemStation, o bien se pueden calcular nuevos valo-
res 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 ele-
mento 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 fun-
cion 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.
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Datos de prueba

Al disefiar una nueva plantilla de informes en la vista Report Layout, Chem-
Station ofrece los datos de prueba mostrados en el Report Template Editor al
editar o previsualizar una plantilla. Los datos de prueba corresponden al con-
junto de datos (analisis tinicos o de secuencias) seleccionados en ese momento
en la Navigation Table de la vista Data Analysis. En caso de disefiar una planti-
lla 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 selec-
cionar una sola muestra en la vista Data Analysis.

Almacenamiento de plantillas de informes

ChemStation contiene una serie de plantillas de informes predefinidas. Estas
plantillas predeterminadas de encuentran en el directorio chem32\repstyle.

En secuencias, las plantillas de informe empleadas para los Sequence Sum-
mary Reports y los Single Injection Reports se encuentran en el conjunto de
resultados, al mismo nivel que los métodos de secuencia. No se guarda nin-
guna plantilla de informes en el nivel de los ficheros de datos de una secuen-
cia.

En muestras individuales, la plantilla de informe se encuentra en el fichero de
datos.
Cuadro de dialogo Browse Templates

Al buscar plantillas de informes en el cuadro de didlogo Sequence Parameters o
el cuadro de dialogo Specify Report se pueden sincronizar las plantillas del
directorio Default Templates y del conjunto de resultados.
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Cuadro de dialogo Browse for Report Templates in Result Set
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1 A la izquierda se pueden ver las plantillas del directorio Default Templates
(chem32/repstyle).

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 guardo por Gltima vez. La nota emergente
de la fecha muestra la Gltima entrada en el historial de la plantilla.

4 Las plantillas se pueden guardar también en subdirectorios de chem32/repstyle.

5 Las plantillas comunes al conjunto de resultados y el directorio Default Methods aparecen
en negrita. Estas plantillas se corresponden solamente por el nombre.

6 Se pueden copiar plantillas entre el directorio Default Templates y el conjunto de resultados
arrastrando y soltando o con la tecla >.
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Gestion de ficheros de datos con Unique Folder Creation OFF

Con la opcién Unique Folder Creation OFF, siempre se hace referencia a las
plantillas de los Sequence Summary Reports y los Single Injection Reports
desde el directorio Default Templates (chem32\repstyle).

Almacenamiento de informes generados

Nombres de fichero para Single Injection Reports

Al introducir un nombre para el Single Injection Report en el cuadro de dialo-
go Specify Report, se pueden utilizar las siguientes senales:

* <Date> fecha actual

* <Time> hora actual

“«

* <SeqN> nombre de fichero de secuencia (sera en muestras individuales)

* <Cont> nombre del conjunto de resultados (sera “_” en muestras individua-
les)

* <SamN> nombre de la muestra

* <Lims> LimsID

* <InjD> fecha y hora de la inyeccion
* <File> nombre de fichero de datos

* <SLoc> 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 didlogo Sequence Parameters, se pueden
usar las siguientes senales:

* <Date> fecha actual
* <Time> hora actual
* <SeqN> nombre de fichero de secuencia

* <Cont> nombre de conjunto de resultados
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Plantillas de informes en ECM

En caso de utilizar Agilent OpenLAB ECM, las plantillas de informes se tratan
como un nuevo tipo de documento. Se pueden subir plantillas a ECM, descar-
gar plantillas desde ECM o actualizar todas las plantillas de informes basadas
en ECM que ya haya guardadas a nivel local con la versién mas reciente.
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Elaboracion de informes de resultados

Existen dos tipos de informes disponibles:
* Un informe no calibrado que no corrige la respuesta del detector, y

* Un informe 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 calibraciéon que conten-
gan cantidades conocidas de los compuestos informados deben analizarse en
las mismas condiciones que la muestra desconocida. Los datos de integracion
de estas muestras de calibracién se utilizan para preparar una tabla de cali-
bracién. Esta no es mas que una lista de los tiempos de retencién/migracion,
cantidades y respuestas que se utilizan en la generacion del informe. Los infor-
mes calibrados se basan en dos procedimientos de calibracién llamados estan-
dar 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 pre-
sentes. El procedimiento estindar externo requiere que se conozca con exacti-
tud el volumen relativo inyectado de las muestras de calibracion y las
muestras desconocidas. La fiabilidad del informe estandar externo esta limi-
tada por la reproducibilidad de la inyeccion y otros factores que pueden variar
de una muestra a otra.
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Informe estandar interno

Las limitaciones del procedimiento estandar externo se pueden superar con el
método del estandar interno. Se aiade una cantidad exacta conocida de un
estandar interno (no necesariamente la misma cantidad), a las muestras de
calibraciéon 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 calibracion son un grafico de la rela-
cion de respuesta frente a relacién de cantidad y esta informacién se utiliza en
el calculo de los resultados informados. De este modo se anulan los errores
inadvertidos en el volumen de la inyeccién 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 graficos de control realiza el seguimiento de un solo resul-
tado a partir de los diferentes analisis de un compuesto calibrado especifico.
La opcién Control Chart se instala una vez que ChemStation esta en funciona-
miento. Los métodos que utilizan esa funciéon pasan el resultado objeto de
seguimiento a una hoja de calculo de Microsoft Excel tras cada andlisis. 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 calculo utilizado
para prepararlo, por ejemplo, un informe ISTD. Mas adelante se facilita una
breve descripcion de cada tipo. Los calculos de cada informe se expresan
como “Resultados cuantitativos” en la pagina 215.

El Area% genera un informe mas sencillo y no requiere datos de calibracion
puesto que no se realiza la correccién de la diferencia en la respuesta del
detector de los componentes de las muestras. El informe % Area es particular-
mente 1til para desarrollar la tabla de calibracién 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.

El informe Height% es similar al informe % Area excepto en que se utiliza la
altura del pico para los calculos en vez del area de picos.
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En el informe Norm% cada componente se indica como un porcentaje de todos
los componentes presentes. Los picos de la respuesta del detector se corrigen
antes del calculo del porcentaje de cada uno de ellos.

El informe ESTD presenta la cantidad real de cada sustancia presente en las
unidades seleccionadas. Las cantidades se calculan con la 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 ESTD% presenta la cantidad relativa de cada sustancia como por-
centaje de la muestra inyectada. Las cantidades se calculan con la tabla de
calibraciéon 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 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.

El informe ISTD% presenta la cantidad relativa de cada sustancia como por-
centaje de muestra inyectada. El uso de un estandar interno tanto en la mues-
tra 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 variaciéon del rendimiento del instrumento entre los analisis.

Informes de valores de campos personalizados

Se pueden anadir al informe los valores de los campos personalizados adjun-
tos 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 informaciéon general de la muestra. Los campos perso-
nalizados de compuesto aparecen al final del informe.

Estilos de informe

Para anadir una sefial a cualquier estilo de informe hay que marcar la casilla
correspondiente en el cuadro de didlogo Specify Report.
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Estan disponibles los siguientes estilos de informe:

None: no se incluira ningin texto de informe. Se incluira el cromatograma
solamente si se selecciona la opcion Add Chromatogram Output.

Short: contiene resultados de texto cuantitativos de todas las sefiales inte-
gradas configuradas en el cuadro de didlogo Signal Details (LC solamente )
o Signal (GC solamente). La anchura de pico (PW) del informe breve se cal-
cula con la férmula mas compleja utilizada por el integrador: PW = 0,3 (PID-
cho - Pllzdo) + 0,7 (Area/Altura) donde PIDcho y PIlzdo son los puntos de
inflexion.

Detail: consta de cabecera, resultados cuantitativos y curvas de calibracion.
La cabecera se almacena en un fichero llamado RPTHEAD.TXT en el direc-
torio 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, informaciéon 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, senal, 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.

Full: contiene cabecera, informaciéon de la muestra, condiciones del instru-

mento, libro de registro, seniales 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.

Performance: genera un informe conforme a los limites especificados en el
cuadro de diadlogo Edit Performance Limits del mend System Suitability.

En el caso de los métodos no calibrados, los parametros del informe inclu-
yen el nimero del pico, el tiempo de retencién/migracion, el area del pico,
la altura del pico, la descripcion de la senal, la anchura verdadera del pico a
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media altura (consulte True Peak Width Wx [min] en la Reference Guide),
la simetria, k’, 1a eficacia (platos) y la resolucién de cada pico.

En el caso de los métodos calibrados, los parametros del informe incluyen
el niimero del pico, el tiempo de retencién/migracion, el nombre del com-
puesto, la cantidad, la descripcién de la sefal, la anchura verdadera del
pico a media altura, la simetria, k’, la eficacia (platos) y la resolucién de
cada pico.

El calculo de pico a media altura no es igual que la férmula de anchura de
pico mas compleja que utiliza el integrador. Los valores de eficacia y resolu-
cién se basan en la anchura de pico calculada. La cabecera del informe com-
prende toda la informacién relevante del método, incluidos instrumentos,
columna/capilar, muestra y parametros de adquisicion. La sefial se repre-
senta también graficamente.

Performance + Noise: combina el estilo de informe de rendimiento con los cal-
culos de ruido correspondientes a los rangos definidos en el cuadro de dia-
logo Edit Noise Range del menu System Suitability. De manera adicional, el
ruido se da como seis veces la desviaciéon 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 parame-
tros procedentes de los calculos de rendimiento de pico y graficos indivi-
duales de cada pico. Los graficos incluyen la linea base, las tangentes y las
anchuras de pico a alturas definidas. Este tipo de informe incluye sélo picos
calibrados.

Ademas de los parametros impresos para el estilo de informe de rendi-
miento, se determinan mas parametros de rendimiento del pico: se impri-
men 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 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 obte-
ner mas informacién consulte Performance Test Definitions en la Refe-
rence Guide).

La cabecera comprende toda la informaciéon relevante del método, como
instrumento, columna/capilar, muestra y parametros de adquisicion, asi
como un grafico de la senal. Se puede consultar una lista completa de los
algoritmos de parametros de rendimiento de pico en Performance Test
Definitions en la Reference Guide.
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Los estilos de informe espectrales (Short + Spectrum, Detail + Spectrum,
Performance + Library Search) se describen en Understanding Your Spectra
Module.

Aiadir un informe personalizado a los estilos de informe

Es posible anadir 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 calculo de la anchura del pico consulte Peak Width en la Reference
Guide).

Otros parametros de estilo del informe

Tabla de picos sumados

La tabla de suma de picos se proporciona para ciertas aplicaciones de las
industrias petroquimica y farmacéutica que pueden realizarse de manera mas
eficaz con las siguientes funciones:

* Suma de las areas de picos que se encuentran en un rango especificado por
el usuario.

* Suma de las areas de un rango de picos y calculos con un solo multiplica-
dor.

* Suma de las areas de todos los picos con el mismo nombre.

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
a excepcion de Norm%, que se reemplaza por el informe de suma de picos.

Diseiio del informe de picos no calibrados
Para cambiar el diseiio del informe de picos no calibrados elija una opcioén de
las siguientes en el cuadro de dialogo Especificar informe.

* Informar por separado de los picos no calibrados en una tabla diferente si
se selecciona la clasificacion por retencion/migraciéon, o tablas separadas si
se selecciona la clasificacion por senal.
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* Con la opcién 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 elaboracion de informes de resumen de secuen-
cias es una forma adicional de elaborar informes que le permite calcular e
informar los parametros de un niimero de analisis diferentes. Es ttil, 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 configuracién del instrumento, incluyendo los niimeros de revisién del
instrumento y detalles acerca de la columna analitica/capilar empleada,

+ laslistas de tablas de secuencia que describen lo que deberia haber hecho la
secuencia automatizada de analisis,

* 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 analisis basadas en los criterios seleccionados (solo se
calculan las estadisticas de los compuestos calibrados) y

* una tabla de contenidos con las referencias de niimeros de pagina a las sec-
ciones detalladas del informe.

Configuracion de un informe de resumen de secuencias

Cuando se configura un informe de resumen de secuencias, es posible selec-
cionar una combinacién de las nueve categorias siguientes activando las casi-
llas de verificacion correspondientes y, si lo cree conveniente, seleccionando
un estilo para el informe de las plantillas existentes. Cada plantilla tiene unos

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation



Elaboracion de informes 12

contenidos y diseno diferentes de las distintas secciones del informe de resu-
men de secuencias entero.

Puede elegir cualquiera de los estilos del informe de resumen de secuencias
siguientes:

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/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 analisis efectuados por el sistema.

Logbook

Seleccione Loghook para obtener una lista de los analisis que ha realizado el
sistema, incluyendo las condiciones del instrumento y los hechos inusuales
que ocurrieron mientras se analizaban las muestras.

Methods

Seleccione Methods para realizar una lista de los métodos analiticos que se uti-
lizaron en la serie de analisis automatizados.

Analysis Reports

Seleccione Analysis Reports para realizar informes de los diferentes analisis con
el estilo de informe que configuré para el método.

Los informes de analisis individuales pueden imprimirse después de cada ana-
lisis segun el estilo de informe que especificé para el método en cuestion y las
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secciones de informe especificadas en Sequence Summary Reporting. Consulte
"Salida de secuencias" a continuacion.

SUILabel Type = Application &gt; Statistics for Calibrated and Sample
Runs

Si selecciona Analisis estadisticos de calibracion se realizaran analisis de ten-
dencias estadisticas de las muestras de calibracion. Si selecciona Analisis
Statistics de muestras, se realizaran analisis de tendencias estadisticas de los
analisis de muestras (desconocidas). Para estas selecciones estan disponibles
los estilos de plantilla Estadistica estindar y Estadistica ampliada. Extended
Statistics imprime las estadisticas de los analisis como graficos, mientras que
si selecciona Standard Statistics se imprime sélo el texto. Las selecciones que
realice en los cuadros de didlogo Items and Limits for Extended Statistics se utili-
zan s6lo cuando elija la opcién Extended Statistic en el cuadro de didlogo
Sequence Summary Parameters.

Si selecciona la opcién Standard Statistic en el cuadro de didlogo Sequence Sum-
mary Parameters, las estadisticas de las que se informa son:

* tiempo de retencién/migracion,

* area,

+ altura,

* cantidad,

* anchura de pico (basada en el estilo del informe; consulte “Estilos de
informe” en la pagina 216)

* y simetria.

El calculo de estadisticas no distingue entre niveles de calibracién diferentes
en una secuencia que utiliza métodos de calibracién multinivel. Esto significa
que las opciones dependientes de la concentracién como, por ejemplo, el area,
la altura o la cantidad (consulte el cuadro de didlogo Elementos y Limites de
estadistica ampliada) se atinan, 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 seleccién Summary imprimira una introducciéon de la serie de muestras ana-
lizada y de los métodos utilizados. Si se selecciona la opciéon Resumen junto
con otras selecciones de resumen de secuencias, se incluyen los nimeros de
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pagina con informacién de otras partes del informe de resumen de secuencias.
Existen dos estilos de resumen disponibles:

Los detalles tabulados del Sample Summary de los analisis de muestras de la
secuencia con alguna informacién de las muestras como el nombre de la mues-
tra, el nombre del fichero de datos, el método y el niimero de vial.

La informaciéon de Compound Summary tabula los analisis de muestras con los
resultados de cuantificaciéon basicos de cada compuesto calibrado o de cada
pico, dependiendo del tipo de informe que se especifique en el método.

Salida de secuencias

Puede definir también en el cuadro de didlogo Sequence OQutput donde va a
imprimir el informe de resumen.

Seleccione Report to file e introduzca en nombre del fichero para imprimir el
informe en el fichero seleccionado. Viene configurado por defecto que los
datos se guarden en el fichero GLPrprt.txt. En sistemas GC con inyeccién dual
los datos se guardan en GLPrptF.txt 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 guarda en la carpeta de secuencias con el nombre CLPrprt.PDF

Seleccione Report to HTM para imprimir el informe en formato HTML. El
informe se guarda en un directorio HTM en el directorio de datos especificado
en Sequence Parameters. El informe HTM se compone de un fichero de indice
(index.htm) y, al menos, dos otros ficheros, un fichero de contenido (con-
tents.htm) y un fichero GIF (Graphics Interchange Format) para cada pagina
del informe (p. €j. pagel.gif). Para ver el informe html, abra el fichero de indice
con el navegador.

Si selecciona Report to printer, el informe se imprime en la impresora del sis-
tema. Si imprime uno por uno los informes de los analisis 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.
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Formatos del fichero de informes

IXT
.EMF

.DIF

.CSV

XLS

.PDF

Un informe se puede guardar en diferentes formatos. Cada uno de estos forma-
tos tiene una extensiéon concreta. Es posible seleccionar mas de un formato
para un informe.

El texto del informe se imprime como un fichero de texto UNICODE.

Cada grafico del informe (curva de senales o de calibracion) se guarda en un
metafichero de Microsoft Windows (WMF). Puede haber mas de un fichero
.WMF para un informe. El formato del fichero generado es el formato estandar
de metaficheros de Microsoft segin se define en la documentacion de desarro-
llo de software de Windows. Estos ficheros son compatibles con el formato
APM (Aldus Placeable Metafile) que utilizan muchos paquetes de software
propietario.

Los datos del informe tabulado se guardan en el formato de intercambio de
datos (DIF). Los programas de hojas de calculo utilizan este formato como, por
ejemplo, Microsoft Windows EXCEL. Independientemente del estilo de
informe que seleccione, sé6lo se guardara la informacién contenida en el
informe tipo Breve.

El informe en formato de valores separados con comas (CSV). Es un formato

muy sencillo para datos tabulados que muchos programas de hojas de calculo
y bases de datos aceptan. Independientemente del estilo de informe que selec-
cione, sélo se guardara la informaciéon contenida en el informe de tipo “Breve”.

Pueden existir varios ficheros .DIF y .CSV para un tinico informe. Para cada
bloque de informes, el primer fichero, por ejemplo REPORT00.CSV, contiene
informacién de la cabecera del informe. Los ficheros siguientes contienen los
resultados tabulados.

Si los resultados se clasifican por el tiempo de retencién/migracion, sélo se
requiere un fichero para la tabla completa, por ejemplo, REPORT01.CSV.

Si se clasifican los resultados por seiial, se requiere una tabla diferente para
cada senal. En este caso, los nombres asignados a los ficheros son
Report01.CSV hasta ReportNN.CSV, donde NN es el nimero de la senal.

El informe se transfiere a una hoja de calculo de Microsoft Excel en formato
XLS. Los datos, por lo general, requieren procesamiento adicional.

El informe se imprime en un fichero .pdf. La instalacién de ChemStation ins-
tala una impresora PDF, llamada "PDF-XChange 4.0". Esta impresora sélo sera
visible en el men Inicio/Configuracion/Impresoras y faxes hasta que se reinicie el
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equipo. Al iniciar ChemStation, se crea otra impresora temporal llamada
"ChemStation PDF" basada en la impresora PDF-XChange. Mientras que haya
una sesion de ChemStation activa, ChemStation PDF aparecera en el mena
Inicio/Configuracion/Impresoras y faxes. La opcién Unique pdf file name 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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Este capitulo es importante inicamente 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

228

Vial Table

Don’t Care
Method

Sequence

La funcion Vial Table se encuentra disponible Ginicamente en la sesién en linea
ChemStation.

La Vial Table es una tabla que asocia los viales en la bandeja con muestras y, lo
que es mas importante, con viales con fines especificos como tampones, viales
a nivel, 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 dialogo Vial Table .
Esto permite habilitar las advertencias de conflictos entre la Vial Table, el méto-
do o secuencia y el uso de nombres simbdélicos. Hay que marcar Enable vial table
checks and warnings para comprobar los conflictos entre la Vial Table y el méto-
do 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 rapidamente 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 la Vial Table permite utilizar el vial que se especifique.
Hay cinco entradas validas en los campos Used in:

No se comprueba la concordancia.
En el método se informa del vial.

En la Sequence Table se informa del vial.
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System Es un vial especial de la configuracion del sistema. En Name debe introducirse
uno de los nombres simbdlicos siguientes:

* @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 reabasteci-
miento

+ @USER X (donde X puede ser de 1 a 10) para el marcador de posicién de
secuencias

Con esta opcion se pueden especificar los niimeros de viales diferentes para
los nombres simbdélicos que se utilizan en el método. Esto permite al usua-
rio especificar los diferentes viales en Inlet Home, Outlet Home, Replenish-
ment, 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 defi-
nidos 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 (sé6lo 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 simbélicos
@Userl, @User2, etc.), no se puede ejecutar el test de conflictos en dichos via-
les porque sin la informacion de la secuencia no se puede decidir si un con-
flicto existe o no.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 229



13  Funciones y conceptos especificos de CE

Tabla de conflictos de secuencias

La Sequence Conflict Table se muestra cuando se configura o carga una secuen-
cia 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 1a derecha muestra los viales
en conflicto.

Para resolver los conflictos, puede seleccionar sobrescribir la informacién de
la Vial Table con la informacién de la Sequence Table, pero si el conflicto se ori-
gina 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 Userl,
User2, etc.) no se puede ejecutar el test de conflictos en estos viales, porque
sin la informacién del método no se puede decidir si un conflicto existe o no.

Simulacion del método

Puede utilizar la funcién de simulacién para comprobar su método. Durante la
simulacion el diagrama refleja las acciones que se llevaran a cabo durante el
método, por ejemplo, los viales especificados en el método se muestran en los
elevadores; la corriente y voltaje aplicados se muestran como en una ejecucion
real. La simulacion se efectia con mas rapidez que la ejecucién del analisis
(cada paso dura 3 segundos aproximadamente). Un paso se define por un cam-
bio en el diagrama CE.

Para iniciar una simulacién, cargue el método que quiere simular y seleccione
Simulation en el menu Instrument.
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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 para-

metros de integracion que ofreceran mas precisiéon y reproducibilidad en los

resultados de cuantificacion.

Los diferentes tipos superiores de picos estan disponibles cuando selecciona
Peak Top Type en el meni 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 calculos mas aproximados con picos triangulares.

* Muestras con concentraciones similares.

Gauss Fit

* Se utiliza para picos simétricos.
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Tipos de calibracion

232

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 pue-
den incluirse en una secuencia, pero sélo se soportan las calibraciones explici-
tas y recalibraciones ciclicas, mientras que la recalibraciéon 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
migracion se limitan a Short (breve: resultados de texto cuantitativos) y Full
(completo: titulo, informacién 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 composicion del tampoén, la temperatura de analisis o la
viscosidad, asi como la absorcion en la pared del capilar, pueden influir en el
flujo electro-osmético (EOF) y hacerlo inestable. E1 cambio resultante en EOF
puede crear una desviacion estandar alta de los tiempos de migraciéon. Las
correcciones por movilidad pueden reducir de manera significativa el efecto
de las variaciones de tiempo de migraciéon entre analisis, monitorizando el
tiempo de migracién 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 priori-
dades:

* Seleccione el pico con la sefial mas alta

* Seleccione el pico mas aislado
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* El marcador EOF o el estindar interno pueden utilizarse también como
pico de referencia de la movilidad

* Agrande la ventana de buisqueda para encontrar siempre el pico de referen-
cia de la movilidad

* Si aparecen varios picos en la ventana de biisqueda, el pico con mas sefnal
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 correccién de la movilidad
efectiva, se pueden determinar las movilidades efectivas verdaderas de todos
los componentes de la muestra.

Correccionde la  La Relative Mobility Correction funciona aun sin disponer de datos de voltaje y
movilidad relativa asume en este caso un voltaje constante en todas las mediciones.
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CE-MSD

Sustraccion de fondo

234

Cuando selecciona la opciéon de meni Subtract Background (BSB), se sustrae el
espectro de masa ultimo que se haya seleccionado de cada punto en el electro-
ferograma actual. Los datos resultantes se guardan en el mismo directorio y
con el mismo nombre que el archivo de datos original, aunque la extension se
cambia a BSB.

El nuevo archivo de datos se convierte en el archivo de datos actual y se mues-
tra en pantalla el electroferograma de fondo sustraido. Se guarda un registro
del nimero de sustracciones de fondo realizadas en Operator del encabezado
del archivo de datos.

Si visualiza la lista tabulada de datos BSB, observara diferencias por la preci-
sién de la representacion de los datos.

Los archivos de texto HELP en LC/MSD informaran solo de los pardametros LC y no de los
CE. Algunas funciones disponibles en el software LC/MSD no estan disponibles o no son
de utilidad en aplicaciones CE/MSD aunque se utilizan en LC. La funcion peak matching no
es aplicable en CE-MS y por tanto no esta activa. Las detecciones CE-MS, UV y MS ocurren
en longitudes efectivas diferentes del capilar de separacion. Por la resolucion diferente de
las longitudes efectivas, no es posible la asignacion de picos.
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Subdirectorios del método para modos CE diferentes

CE

CEC
CEp
CEMS
CEMSp

Los métodos en CE dependen del modo CE seleccionado. Por tanto, se almace-
nan 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 presién CE plus
Almacena métodos para el modo CE MS

Almacena métodos para el modo de presion CE MS plus.
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Este capitulo contiene informacion sobre manuales relacionados y los privile-

gios empleados en OpenLAB Shared Services.
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Manuales de documentacion

Hay disponibles los siguientes manuales para Agilent OpenLAB CDS:
* Ayuda en linea para el OpenLAB CDS Control Panel

* Ayuda en linea de la edicién OpenLab CDS ChemStation

* Guia Instalacion de estacion de trabajo de OpenLAB CDS

* Guia Instalacion de estacion de trabajo en red de OpenLAB CDS

* Guia Actualizaciéon de OpenLAB CDS ChemStation Edition

* Guia Instalacion de sistema distribuido de OpenLAB CDS

* Instalacion de OpenLAB CDS en Oracle 11g R2

* OpenLAB CDS ChemStation Edition — Instrument Installation & Configura-
tion Guide (Guia de instalacion y configuracion de instrumentos)

* OpenLAB CDS Chemstation Edition — Basic Concepts and Workflows (Con-
ceptos y flujos de trabajo basicos)

* OpenLAB CDS ChemStation Edition con ECM — Concepts Guide (Guia de
conceptos)

* OpenLAB CDS ChemStation Edition — Reference to Operation Principles
(Referencia a principios de funcionamiento)

* Manual del generador de informes OpenLAB Intelligence para disenadores
de plantillas de informe

* OpenLAB CDS Instrument Firmware Compatibility Matrix (Matriz de com-
patibilidad entre firmware de instrumentos OpenLAB CDS)

* OpenLAB CDS Hardware and Software Requirements (Requisitos de hard-
ware y software de OpenLAB CDS)

* OpenLAB CDS Network Requirements (Requisitos de red de OpenLAB
CDS)

* Librerias 10
* Guia de compatibilidad para controladores de instrumentos Agilent

* Software License Request Form (Formulario de solicitud de la licencia de
software)

* Software License Installation Guide (Guia de instalacion de la licencia de
software)

* XML (LIMS) Connectivity Guide (Guia de conectividad XML (LIMS))
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Privilegios en OpenLAB Shared Services

Project Privileges

Tabla 28 Gestion de proyectos

Nombre Descripcion

View project or project group El usuario puede ver un proyecto y los detalles
del proyecto pero no editarlos.
Nota: este privilegio deben tenerlo todos los
usuarios, incluso cuando la ChemStation atin no
admita proyectos.

Manage project or project groups El usuario puede crear o editar propiedades de
proyectos y trasladar el proyecto, pero no
acceder a los ajustes (solamente en EZChrom;
en ChemStation no se pueden usar proyectos).

Manage project or project group access El usuario puede ver y editar los ajustes de
acceso a proyectos (solamente en EZChrom; en
ChemStation no se pueden usar proyectos).

View Edit Report Templates Tab Solo es pertinente para OpenLAB ECM
Intelligent Reporter: este privilegio es necesario
para consultar la ficha Edit Report Templates del
cliente de informes.

Tabla29 E-Signature

Nombre Descripcion

E-Signature Sign Data Files Los usuarios pueden firmar ficheros de datos
(solamente en EZChrom; la funcion E-signature
no esta disponible en ChemStation).

E-Signature Revoke Los usuarios pueden revocar firmas (solamente
en EZChrom; la funcion E-signature no esta
disponible en ChemStation).
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Tabla30 ChemStation: Control

Privilegio Descripcion
Run Acquisition Inicio de la adquisicion (muestra individual o
secuencia).

Tabla 31 ChemStation: Data

Privilegio Descripcion

Delete Data El usuario puede borrar ficheros de datos en el
explorador de ChemStation.

Manual Integration El usuario puede realizar la integracion manual.

Save Data to ECM Almacenamiento interactivo de datos en ECM.

Tabla32 ChemStation: De instrumentos

Privilegio Descripcion

Modify instrument configuration El usuario puede modificar los parametros de
configuracion del instrumento.

Tabla 33 ChemStation: Loghook

Privilegio Descripcion
Clear Loghook Borrar el contenido del libro de registro actual.
Save Logbook Guardar el libro de registro actual.

Tabla 34 ChemStation: Method

Privilegio Descripcion

Edit calibration table Crear y modificar la tabla de calibracion; cambiar
la configuracion de la calibracion.

Delete method Borrar un método en el explorador de
ChemStation.
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Privilegio

Descripcion

Edit integration events

Edit ion labels

Edit system suitability

Enable audit trail

Modify instrument method

Modify method properties

Perform method recalibration

Guardar los cambios del método

Modificar los eventos de integracion y realizar la
integracion automatica.

Editar las opciones de las etiquetas de iones
(LC/MS solamente).

Editar los rangos de ruido y los limites de
rendimiento.

Habilitar el registro de auditoria para un método
especifico.

Modificar los parametros de métodos de
instrumentos.

Modificar la lista de control de analisis y la
informacién del método.

Realizar una recalibracion interactiva.

Guardar cambios del método (incluye la
actualizacion de secuencias y el método
maestro en la vista de analisis de datos).

Tabla35 ChemStation: Report

Privilegio

Descripcion

Preview/print report

Modify report

El usuario puede previsualizar e imprimir un
informe.

El usuario puede modificar el estilo de
calculo/impresion de un informe y editar el
cuadro de dialogo Instrument Curves.
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Tabla 36 ChemStation: Security

Privilegio

Descripcion

Break session lock

Command line

Manage transfer queue

Modify ECM transfer preferences

Desbloquear una sesion de ChemStation
bloqueada por otros usuarios.

Activar/desactivar la linea de comandos.

Acceder al gestor de colas de transferencia y
colas de impresion.

Habilitar/deshabilitar la carga automatica a
ECM.

Tabla 37 ChemStation: Sequence

Nombre

Descripcion

Delete sequence

Edit sequence summary

Reprocess

Save sequence

El usuario puede borrar secuencias en el
explorador de ChemStation.

El usuario puede modificar el informe resumen
de secuencia y la configuracion de estadisticas
ampliada.

El usuario puede reprocesar una secuencia.

El usuario puede guardar secuencias en ECM.

Tabla 38 ChemStation: View Access

Privilegio

Descripcion

Access Companion view

Access Data Analysis view
Access Diagnostic view

Access Method & Run Control view

Access retention time lock

El usuario tiene acceso a la vista Companion
(ChemStation para GC solamente).

El usuario tiene acceso a la vista Data Analysis.
El usuario tiene acceso a la vista Diagnostic.

El usuario tiene acceso a la vista Method and
Run Control.

El usuario tiene acceso al menu Retention Time
Lock (GC solamente).
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Tabla 38 ChemStation: View Access

Privilegio Descripcion

Access retention time search El usuario tiene acceso al menu Retention Time
Search (GC solamente).

Access Review view El usuario tiene acceso a la vista Review.

Access Tune view El usuario tiene acceso a la vista Tune
(ChemStation para LC-MSD solamente).

Access Verification (0Q/PV) view El usuario tiene acceso a la vista Verification
(0Q/PV).

Access Report Layout view El usuario tiene acceso a la vista Report Layout
y puede crear, editar y guardar plantillas de
informes.

Enable Batch view Habilita todas las operaciones en la vista Batch.

Enable full menu Habilita el mend completo de ChemStation.

Instrument Privileges

Tabla 39 Administracion de instrumentos

Nombre Descripcion

View instrument or location El usuario puede ver y acceder a ubicaciones del
arbol, pero no editar los ajustes de seguridad de
acceso, aunque si puede ver las propiedades.

Manage Instrument or location El usuario puede crear y cambiar ubicaciones y
editar las propiedades (nombre, descripcion,
etc.).

Manage instrument or location access El usuario puede ver y editar los ajustes de

acceso a ubicaciones.

Run instrument El usuario puede iniciar una sesion en un
instrumento.

Service instrument El usuario puede bloquear o deshloquear un
instrumento.

Conceptos y flujos de trabajo de ChemStation 243



14 Apéndice

204

Administrative Privileges

Tabla40 System Administration

Nombre

Descripcion

Manage printers

Edit activity log properties

Archive system activity log

Purge activity loghook

Create administrative reports

Manage system components

Backup and restore

Manage Security

Manage instrument controllers

Unlock any locked Ul

El usuario puede afiadir o eliminar impresoras y
servidores de impresion.

El usuario puede archivar (archivar/borrar) el
registro de actividad del sistema y definir los ajustes
de automatizacion del archivado.

El usuario puede purgar un libro de registro una vez
que esta archivado.

El usuario puede crear cualquiera de los informes
administrativos del sistema.

El usuario puede instalar y eliminar componentes
(aplicaciones).

El usuario puede crear copias de seguridad del
sistema (BD) y restaurar las copias de seguridad.

El usuario puede cambiar los ajustes de seguridad.
El usuario puede editar (afiadir, cambiar, etc.)
usuarios, grupos y roles.

Nota: un usuario con este privilegio puede otorgarse
a si mismo acceso a todos los ajustes en OpenLAB
Shared Services. Sea prudente en cuanto a las
personas a las que otorgue el privilegio Manage
Security.

El usuario puede editar la configuracion de una AIC y
gestionar las AIC en la interfaz de usuario de
configuracion.

El usuario puede iniciar sesion en cualquier sesion
de instrumento o portal bloqueada (tendra que
volver a iniciar sesion), incluso si el bloqueo es
privado.
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A

Account lock time
Tiempo de blogueo de la sesion
Account lock time (minutes)

Tiempo de blogueo de la sesion
(Account lock time) (minutos)

Advanced
Vial Table
Agilent 1220 LC System
Sistema 1220 LC Agilent
Agilent 7820 GC System
Sistema GC Agilent 7820
Agilent LC System
Sistema LC Agilent
AgilentDriversADC
AgilentDriversADC
AgilentDriversMS
AgilentDriversMS
AgilentOpenLABSharedServices
AgilentOpenLABSharedServices
Alerts
Alertas
Analysis Reports
Informes de analisis
Area%
% de area

Bracketing
Agrupada
Bracketing/Cyclic
Agrupada/Ciclica
Break session lock
Anular blogueo de sesion

c

Calibration Mode
Modo de calibracion
Cancel
Cancelar
Character
Cardcter
ChemStation Operator
ChemStation
Compound Summary
Resumen compuesto
Configuration
Configuracion
Contact Information
Informacion de contacto
Control Chart
Diagrama de control
Create New Result Set
Crear nuevo conjunto de resultados
Cyclic
Ciclica

D

Data Analysis
Anélisis de datos
Data Storage
Almacenamiento de datos
Delete temporary Sequence Template after
completion
Borrar plantilla de secuencia temporal
tras su finalizacion
Description
Descripcion
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Detail
Detallado

Details
Detalles

E

Easy Sequence
Secuencia sencilla
Easy Sequence Setup
Configuracion de secuencia sencilla
Edit Report Templates
Editar plantillas de informe
Effective Mobility Correction
Correccion de la movilidad efectiva
Email address
Direccion de correo electronico
ESTD%
% ESTD
Expiration
Caducidad
Extended
Ampliado
Extended Statistic
Estadistica ampliada
Extended Statistics
Estadistica ampliada

F

Feature
Funciones
File
Fichero
Finish Queue Sequence
Finalizar puesta en cola de secuencia
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Full
Completo
Full name
Nombre completo

G

Group Membership
Asignacion de usuarios a grupos
(Group Membership)

H

Header
Cabecera
Height%
% de altura

In Use (Available)
En uso (Disponibles)

Inactivity time before locking the applica-

tion
Tiempo de inactividad antes de blo-
quear la aplicacion (Inactivity time
before locking the application)
Instrument
Instrumento
Instruments
Instrumentos
Internal
Interno
ISTD%
% ISTD
[tems and Limits for Extended Statistics
Elementos y Limites de estadistica
ampliada

L

Library Search
Busqueda en libreria
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Logbook

Libro de registro
Login

Iniciar sesion

M

Maximum unsuccessful login attempts
before locking account
Numero maximo de intentos fallidos de
inicio de sesion antes de bloquear la
cuenta (Maximum unsuccessful login
attempts before locking account)
Method and Run Control
Control de métodos y analisis
Method Conflict Table
Tabla de conflictos del método
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