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Revision de software
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farmacéutico, donde xx hace referencia a
revisiones menores del software iguales o
mayores que 02 que no afectan a la
exactitud técnica de esta guia.

Garantia

El material contenido en este docu-
mento se proporciona "tal como es"
y esta sujeto a modificaciones, sin
previo aviso, en ediciones futuras.
Ademas, hasta el maximo permitido
por la ley aplicable, Agilent rechaza
cualquier garantia, expresa o impli-
cita, en relacion con este manual y
con cualquier informacion contenida
en el mismo, incluyendo, pero no limi-
tado a, las garantias implicitas de
comercializacion y adecuacion a

un fin determinado. En ningtin caso
Agilent sera responsable de los
errores o de los daiios incidentales

o consecuentes relacionados con

el suministro, utilizacion o uso de
este documento o de cualquier infor-
macion contenida en el mismo. En el
caso que Agilent y el usuario tengan
un acuerdo escrito separado con
condiciones de garantia que cubran
el material de este documento y que
estén en conflicto con estas condi-
ciones, prevaleceran las condiciones
de garantia del acuerdo separado.

Licencias sobre la tecnologia

El hardware y/o software descritos en este
documento se suministran bajo una licencia
y pueden utilizarse o copiarse unicamente
de acuerdo con las condiciones de tal
licencia.

Avisos de Seguridad

Un aviso de PRECAUCION indica
un peligro. Llama la atencion
sobre un procedimiento de opera-
cion, una practica o similar que,
si no se realizan correctamente o
no se ponen en practica, pueden
provocar dafios en el producto o
pérdida de datos importantes.

No avance mas alla de un aviso
de PRECAUCION hasta que se
entiendan y se cumplan completa-
mente las condiciones indicadas.

ADVERTENCIA

Un aviso de ADVERTENCIA indica
un peligro. Llama la atencion
sobre un procedimiento de opera-
cion, una practica o similar que,
si no se realizan correctamente o
no se ponen en practica, pueden
provocar daiios personales o la
muerte. No avance mas alla de
un aviso de ADVERTENCIA hasta
que se entiendan y se cumplan
completamente las condiciones
indicadas.
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Antes de comenzar

Los ejercicios de esta guia de iniciacién le ofrecen un modo
rapido para aprender a usar la aplicacion Cerity para control
de calidad farmacéutico. Use la Guia de conceptos de Cerity
como ayuda en la realizacién de las tareas que se incluyen en
los ejercicios.

Configuracion de métodos

Si usted desarrolla métodos para su laboratorio, es conveniente
que realice estos ejercicios. Después podra utilizar los métodos
configurados para analizar muestras y secuencias en los ejerci-
cios de analisis de muestras de rutina.

Analisis de muestras de rutina

Si su trabajo incluye el analisis de muestras pero no el desarro-
llo de métodos, puede realizar estos ejercicios con los métodos
predeterminados que se facilitan junto con el sistema de datos
en red Cerity o con los métodos configurados en los ejercicios
de configuracion de métodos.

Antes de comenzar

Asegurese de que usted o su administrador transfieren los
métodos predeterminados y el cromatograma de ejemplo
desde el CD-ROM Cerity a la base de datos. En la pagina
siguiente encontrara detalles sobre la transferencia de los
métodos y como hacerlos funcionar en su sistema.

Agilent Technologies



Paso 1. Recuperacion de los métodos predeterminados

Los métodos predeterminados que se utilizan en los ejercicios
tanto basicos como avanzados se encuentran dentro del CD del
software Cerity en \GettingStarted\DefaultMethods.

1
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Recuperacion de los métodos predeterminados.

Los métodos predeterminados que se utilizan en los
ejercicios tanto basicos como avanzados se encuentran
dentro del CD del software Cerity en \GettingStarted\
DefaultMethods.

Seleccione Inicio > Programas > Agilent Cerity > Administration
and Maintenance > Archive and Restore.

Introduzca la informacién de acceso y haga clic en 0K.
Seleccione Restore y haga clic en Next.
Haga clic en el boton ...

Seleccione \GettingStarted\DefaultMethods\Basic (o \Avanced)
en la unidad de CD.

Haga clic en 0K, Next y Yes en los sucesivos mensajes.

8 Haga clic en el botén >> para pasar los métodos

predeterminados a la lista Restore Objects.

Haga clic en Next, Start y OK en cada uno de los mensajes
que aparezcan.

Aparece entonces el mensaje siguiente: "These tables contain
duplicates" [estas tablas contienen duplicados].

Guia de iniciacion a Cerity NDS



Paso 2. Resolucion de los duplicados de la base de datos

Haga clic en Next.

Asegurese de que la casilla de verificacion Select instruments
to enable no esta marcada.

Haga clic en Next y seleccione el segundo perfil de funciones
de administrador.

Haga clic en Rename, introduzca el nuevo nombre de perfil de
funciones Adm n y haga clic en OK.

Haga clic en Next, Start y OK.

Haga clic en 0K y en cualquier botén Close que aparezca.

Paso 3. Recuperacion del cromatograma de ejemplo

Guia de iniciacion a Cerity NDS

El cromatograma de ejemplo esta en el CD-1 del software Cerity
en \GettingStarted\DefaultResults. Asegiirese de que se ha
recuperado el cromatograma de ejemplo predeterminado.

1

Repita del paso 1 al paso 4 de "Paso 1. Recuperacion de los
métodos predeterminados" en la pagina 6.

Seleccione \GettingStarted\DefaultResults en la unidad de
CD-ROM, haga clic en OK y en Next.

Seleccione defexchrom2a, haga clic en >, y en Next.

Haga clic en Start, en 0K en los mensajes que vayan
apareciendo y haga clic en Close.

Seleccione Inicio > Programas > Agilent Cerity > Cerity
Pharmaceutical QA/QC.

6 Introduzca la informacién de acceso y haga clic en OK.

Seleccione Result en la lista Current View.

8 Seleccione AllResultsRestored en la lista Query.



Paso 4. Copia del método predeterminado para usarlo en
su instrumento

La primera vez que copie y cambie
el nombre de Advdefaultmethod4,
dele el nombre defexer4a. El
primer usuario modificara ese
método en el Ejercicio 4b. Ahora
debe copiar Avdefaultmethod4 y
cambiarle el nombre a defexerdh
para el segundo usuario que utilice
el método.

Consulte "Ejercicio basico n® 2 Configuracion de un método
para identificar compuestos en muestras tinicas" en la
pagina 89 si lo desea.

1 Seleccione Method en la lista Current View.
2 Seleccione AllMethodsRestored en la lista Query.
3 Para cada método predeterminado:

a Seleccione File > New > Method.

b Haga clic en Browse, seleccione defaultmethodN para los
ejercicios basicos o AdvdefaultmethodN para los avanzados
y haga clic en 0K.

¢ Dé el nombre def exer Nal nuevo método y haga clic
en Next.

d Seleccione el instrumento con el que va a usar el método
y haga clic en Next.

e Haga clic en Next hasta llegar a la pantalla New Method
Review.

f Haga clic en Finish y haga clic en Save cuando aparezca
el mensaje Save to the database.

4 Seleccione AllMasterMethods en la lista Query.
5 Expanda defexerN.

6 Expanda Instrument Setup y adapte los parametros
de configuracion.

7 Adapte los parametros de configuracién del instrumento
para los médulos LC no coincidentes.

Guia de iniciacion a Cerity NDS



Guia de iniciacion a Cerity NDS

Los métodos predeterminados SOLO pueden usarse en instru-
mentos con un detector Agilent VWD. Los demas moédulos LC
NO tienen por qué coincidir con los médulos en que se confi-
guraron los métodos predeterminados (inyector automatico,
bomba cuaternaria, compartimento termostatizado de
columna).

Si no tiene disponible ningin instrumento con un detector VWD
para realizar estos ejercicios, es preciso que el administrador o
un usuario avanzado configuren los métodos sirviéndose de las
secciones correspondientes a la configuracion de métodos de
esta guia.
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° Estos ejercicios le ensefian a analizar muestras de rutina. Puede

utilizar los métodos predeterminados para realizar los ejerci-
cios " a" o bien configurar métodos siguiendo los ejercicios de
Configuracion de métodos. Necesitara los resultados de los
ejercicios " a" para realizar los ejercicios "b". El conjunto de
ejercicios basicos y avanzados incluye los temas siguientes:

Basicos  Ejercicio 1: Equilibrio del instrumento. Aprenda a equilibrar el
instrumento usando la pantalla del instrumento o un método.

Ejercicio 2a: Analisis de una muestra inica para obtener un
cromatograma de ejemplo. Aprenda a obtener un cromato-
grama de ejemplo que después podra utilizar para configurar
un método con integracion e identificacion.

Ejercicio 2b: Analisis de un grupo de muestras tnicas para identificar
compuestos. Aprenda a introducir y analizar un grupo de
muestras individuales utilizando un método para identificar
los compuestos presentes en las muestras.

Ejercicio 3a: Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos
con calibracion de un Gnico nivel. Aprenda a analizar una
secuencia usando calibracion de un tunico nivel y actualizacion
Unica y cuantificacién ESTD con cantidades de compuesto fijas.

X Agilent Technologies



Ejercicio 3b: Reintegracion y reproceso de los resultados.

Aprenda a reintegrar manualmente los resultados de la secuen-
cia y a reprocesar los resultados con una revision del método
original. Para mas informacién sobre el analisis de muestras

de rutina, consulte en la Guia de conceptos la seccion

"Analisis de muestras".

Avanzados  Ejercicio 4a: Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos
con calibracion multinivel. Aprenda a analizar una secuencia
usando calibracion general multinivel y cuantificacion ESTD
con cantidades de compuesto variables y variables de muestra.

Ejercicio 4b: Cambio de las variables de muestra del método y
reproceso. Aprenda a reprocesar los resultados usando la
version mas actualizada del método y una version con nuevas
variables de muestra.

Ejercicio ba: Analisis de una secuencia para cuantificar impurezas.

Aprenda a crear y analizar una secuencia configurada para
cuantificacion ISTD, calculos personalizados, limites, calibra-
cion de agrupamiento y calculos de idoneidad del sistema.

Ejercicio 5b: Uso de un método diferente para el reprocesamiento

Aprenda a reprocesar utilizando un nuevo método.

Antesde Lea "Antes de comenzar" en la pagina 5.

comenzar L. 3 . .
Si piensa usar métodos predeterminados en estos ejercicios,

asegurese de que estan incluidos en su base de datos. En la
lista Query, seleccione AllMethodsRestored para ver defexerl1-5
o AllResultsRestored para ver defexchrom?2a.

Su administrador de sistemas debe haber configurado un cro-
matoégrafo de liquidos LC Agilent Serie 1100 para su sistema.

12 Guia de iniciacion a Cerity NDS



Guia de iniciacion a Cerity NDS

Si decide realizar los ejercicios de analisis de muestras de
rutina usando los métodos por defecto, debe utilizar un instru-
mento dotado con un detector VWD. Si usa los métodos creados
en los ejercicios de configuraciéon de métodos, necesitara tinica-
mente un inyector automatico, una bomba (cuaternaria o
binaria) y un detector UV-Vis (VWD, MWD o DAD).

El disolvente A es agua. El disolvente B es metanol
o acetonitrilo.

Use una columna Agilent Technologies Eclipse XDB-C8 (o C-18)
de 4,6 mm X 15 cm (5uM).

Prepare los tres viales siguientes con estandar isocratico,
referencia Agilent n® 01080-68704: sin diluir, diluido en un
factor de 2 y diluido en un factor de 4.
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio basico n® 1a
Equilibrio del instrumento

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a:

¢ Equilibrar el instrumento con el panel de la aplicacién Cerity
para control de calidad farmacéutico.

* Introducir y analizar una muestra de equilibrio (analisis
en blanco) usando un método creado para equilibrar el
instrumento.

Puede usar una copia del método predeterminado incluido
con el sistema para equilibrar el instrumento o, como alter-
nativa, puede usar el método creado en el "Ejercicio basico n®
1 Configuracion de un método de equilibrio" en la pagina 81.

Para llevar a cabo las tareas ilustradas en las paginas siguien-
tes, pruebe a seguir los pasos que se indican a la izquierda sin
observar las instrucciones detalladas. Sirvase de las instruccio-
nes detalladas que se ofrecen a la derecha cuando necesite
ayuda.

Antes de comenzar

Asegurese de que la bomba esta en espera (Standby) y la
lampara del VWD apagada.

Asegurese de que se han configurado o recuperado los métodos
correspondientes a este ejercicio.

- Agilent Technologies -



Ejercicio basico n° 1a Equilibrio del instrumento

Tarea 1. Purga de la bomba desde el panel del instrumento

Pasos Instrucciones detalladas

1 Retire la bomba de servicioy purgue a Gire la valvula negra de la bomba dos vueltas completas en direccion
la linea B. contraria a las agujas del reloj.
b Seleccione Instrument en la lista Current View.

Velocidad de flujo: 5ml/min ! > -
¢ Seleccione el instrumento que desea equilibrar.

%B =100 % ) ) )
Aparece la pantalla Instrument Panel junto con la representacion Online Plot.

Instrument Panel I Worklist I

% a 8-z al 2308°T EMELC3
Bl = S el
ll - bar A B —
" E cloEmill:
il [

d Haga clic en el médulo correspondiente a la bomba de la pantalla
Instrument Panel.

Aparece un menu.

On
v [Jff
Standby

Configuratiar...
Set Pump...

e Seleccione Set Pump.
f Introduzca valores de 5 ml/min para Flow y %B=100y haga clic en OK.

2 Purgue lalinea Ay ponga labomba a Cuando ya no queden burbujas en la linea, repita los apartados d y e del
de nuevo en servicio. paso 1.
%A =100 b Establezca %B =0y haga clic en OK.
¢ Cuando ya no queden burbujas en la linea, haga clic en el modulo de la
bomba y seleccione Standby.
d Apriete la valvula negra.

16 Guia de iniciacion a Cerity NDS



Ejercicio basico n° 1a Equilibrio del instrumento

Tarea 2. Equilibrio del instrumento desde la pantalla Instrument Panel

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Introduzca los parametros
de la bomba siguientes:

Metanol como disolvente B:

Velocidad de flujo: 2 ml/min.

Composicion del disolvente:

80 %MeOH/20 %H,0
Acetonitrilo como disolvente B:

Velocidad de flujo: 1,5 ml/min
Composicion del disolvente:
65 %ACN/35 %H,0

2 Encienda la lampara del detector.

Haga clic en el modulo correspondiente a la bomba de la pantalla
Instrument Panel.

Seleccione Set Pump.

Aparece el cuadro de dialogo Set Pump.

Introduzca los parametros de la bomba indicados en la columna
de la izquierda y haga clic en OK.

Elows
Flow: |2 _I; mldmin
—Solvent aet, Fill [literst— —bax. Fill [liters}—
& 20 z || oo = EE=
5 | o, = =
B s = oz || |os EE=
c [ O fo = 5 =
D: [ O fo = 5 =
gose | | sob |

Haga clic en el modulo de la bomba y seleccione On.

Haga clic en el modulo correspondiente al detector de la pantalla
Instrument Panel.
Seleccione Lamp On.

Espere a que se estabilice la linea base.

Guia de iniciacion a Cerity NDS
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Ejercicio basico n° 1a Equilibrio del instrumento

Pasos

Instrucciones detalladas

3 Monitorice la linea base
hasta que se vea estable.

Tras llevar a cabo este paso, ya esta
listo para realizar los ejercicios res-
tantes; si lo prefiere, puede continuar
con la tarea siguiente para aprender
a equilibrar el instrumento usando

un método.

a Haga clic en Change en la parte inferior de la representacion Online Plot.

Aparece el cuadro de dialogo Edit Signal Plot.

b Seleccione la sefial de detector que corresponda en la lista Available Signals
y haga clic en el boton Add para afadir la sefial a la lista Selected Signals.
(También puede seleccionar la presion de la bomba).

¢ Establezca el rango Predictable Range (eje Y) en -10 a +10.

(=5

e Haga clic en OK.

dit Signal Plot

Awailable Signals

Fluaternary Pump: Pressure S
Cuaternary Pump: Flow

Quaternary Pump: %4

Quatemnary Pump: %B b
Quaternary Pump: %C

Quaternary Pump: %0 LI

1 b e P P b

—%WwD: Absorbance

Configure el rango X-Axis range como 10 min.

[ [ x]

Selected Signals

rbance

Aidd|> |

' Predictable Range
Fram: I-‘ID i' mal
To |1D :| mal

" Eloating Rangs

T EwE adE I
[Hfzet: I

= | St yradiust

E

i

S

—window Properties

H-awis range; |1 1] i' mir

™ Draw Grid

QK I Cancel | Aol

f Haga clic en el modulo del detector después de que la lampara haya estado

encendida algunos minutos.

g Seleccione Balance.

Cuando la linea base se mantenga en cero durante algunos minutos tras esta
operacion, se considera que ya esta estable.

18
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Ejercicio basico n° 1a Equilibrio del instrumento

Tarea 3. Equilibrio del instrumento usando un meétodo; introduccion
de una muestra de equilibrio

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Introduzca la informacion
correspondiente a la muestra.

Nombre de la muestra: equilsampiii,
donde Jii son sus iniciales.

Método: defexer1 o equilmethiii

Consulte la seccion "Antes de
comenzar" en la pagina 5 para
obtener instrucciones sobre como
recuperar o copiar los métodos
predeterminados.

2 Introduzca las tareas que el sistema
debe efectuar durante el analisis.

3 Guarde la muestra
en la base de datos.

a Seleccione Instrument en la lista Current View.

Expanda la carpeta Sample Entry correspondiente al instrumento que
desea equilibrar.

Seleccione Single Samples.

Introduzca en el campo Sample Name el valor equilsampiii.
Seleccione como Method bien equilmethiii o defexer1.

Seleccione Blank Run como Sample Type.

Haga clic en Apply.

e =0 .0

También podra introducir la muestra en Sample View cuando tenga
que introducir muestras y secuencias durante un analisis.

a Desactive las casillas de verificacion Quantify y Report.
b Haga clic en Apply.

INSTRUMENT NAME |METHOD NAME SAMPLE NAME NUM OF INJECTIONS

Sample Entiy | Sample Loghook

Sample Mame Run |Amounts|\dent\lication Description | Report Destination

quuilsampdec

N rRunwith—————————————————
li
Iﬁa D_I o Priority: Schedule:
eaumethdec e J IMsd\um 'I Unknown
Sample Type:
ia;npe ‘ 4 J rTaskls|to pefform————————————————
ample =
¥ Aeauie ™ Quantify
Instument: —
¥ [rtearate: ™ Report
[EMELC3 =l S
Vial Mumber Injections Volume [pl]
|1 |1 Ias method

a Enlabarra de herramientas estandar, haga clic en [&].
Revise la lista de cambios.
¢ Enlaseccion Reason for changes, introduzca una razén o seleccione
una razon de la lista.
Introduzca su firma electrdnica si asi se requiere.
Haga clic en el boton Save.

Guia de iniciacion a Cerity NDS
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Ejercicio basico n° 1a Equilibrio del instrumento

Tarea 4. Equilibrio del instrumento usando un meétodo; analisis de una
muestra de equilibrio

Pasos Instrucciones detalladas

1 Analice equilsampiii. a Seleccione la muestra equilsampiii en la tabla Sample Table.
El boton Run esta ahora activo.
b Haga clic en el boton Run :_-k de la barra de herramientas Actions.

2 Monitorice la linea base a Seleccione el instrumento que desea equilibrar.

hasta que se estabilice. Aparece la pantalla Instrument Panel junto con la representacion Online Plot.

b Haga clic en Change en la parte inferior de la representacion Online Plot.

Aparece el cuadro de dialogo Edit Signal Plot. (Consulte la figura
de la pagina 18).

¢ Seleccione la sefial de detector que corresponda en la lista Available Signals
y haga clic en el boton Add para afadir la sefal a la lista Selected Signals.

d Establezca el rango Predictable Range en -10 a +10.

e Configure el rango X-Axis range como 10 min.

f Haga clic en OK.

Orine Pt | Logbaok |

VAND: Absorbance

T T T T T
3080 3082 2084 3088 min

= Change. e [ 4p]
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio basico n° 2a
Analisis de una muestra unica para
obtener un cromatograma de ejemplo

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a:

* Introducir una muestra para obtener un cromatograma
de ejemplo.

e Analizar la muestra.

e Revisar los resultados.

Un cromatograma de ejemplo puede ser cualquiera de los
que se hayan obtenido. Use el cromatograma de ejemplo
para probar nuevos parametros de integracion e identificar
picos como compuestos.

Para realizar este ejercicio puede utilizar cualquiera de los
métodos siguientes:

¢ Una copia del método predeterminado que se facilita con
el sistema de datos en red Cerity.

* El método guardado en "Tarea 3. Grabacion y auditoria de
cambios efectuados en el método" en la pagina 96 de la
seccion Configuracion de métodos.

* Un método de equilibrio que haya creado en "Ejercicio basico
n® 1 Configuracion de un método de equilibrio" en la
pagina 81.

Para llevar a cabo las tareas de las paginas siguientes, pruebe
a seguir los pasos que se indican a la izquierda sin observar
las instrucciones detalladas. Sirvase de las instrucciones deta-
lladas que se ofrecen a la derecha cuando necesite ayuda.
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Antes de comenzar

Lea "Analisis de muestras de rutina" en la pagina 11 para
obtener informacién general sobre el analisis de muestras
de rutina.

Equilibre el instrumento. Consulte el "Ejercicio basico n® la
Equilibrio del instrumento" en la pagina 15. Aseglrese de que
se han configurado o recuperado los métodos correspondientes
a este ejercicio.
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Ejercicio basico n° 2a Analisis de una muestra iinica para obtener un cromatograma de ejemplo

Tarea 1. Introduccion de una muestra unica

Pasos Instrucciones detalladas

1 Inicie la pantalla Instrument a Seleccione Instrument en la lista Current View.
para localizar la tabla de b Expanda la carpeta correspondiente al instrumento en el que va
muestras tnicas. a obtener el cromatograma de ejemplo.

¢ Seleccione Single Samples.

En el espacio de trabajo aparecen la tabla de muestras y la pantalla
de introduccion de muestras.

2 Introduzca una muestra con a Introduzca exchromiii en el cuadro Sample Name.
la informacion siguiente: b Seleccione un método en la lista Method.
Déala muestra el 'rlombre En el cuadro Instrument aparece el instrumento asociado con el método.
exchromiii, donde jii son

¢ Seleccione Sample en la lista Sample Type.
Introduzca el nimero de vial correspondiente a la muestra en el cuadro
Vial Number.

e Haga clic en Apply para anadir la informacion de la muestra a la tabla
de muestras.

Use los valores predeterminados para los demas parametros.

sus iniciales.

Seleccione defexer2, exer2iii (si se
guardo antes) o equilmethiii.
Seleccione el vial que contiene

el estandar isocratico de fuerza
completa.

3 Introduzca las tareas que se deben a Desactive las casillas de verificacion Quantify y Report.
efectuar durante el analisis.

Sarnple Ertry | Sample Loghook I
ample Mame: Run |Amnunts| |dentification Des:liplinnl Rieport Destination
Iexal2hdec1 .
o ~Rur with
l‘h Prioiity: Schedule:
sreeee _I Mediurn 'I Unknovn
Sii:DIE "I'ype. J —Task(s] to perfor
ample -
¥ Eeqire ¥ Quantify
Irstiument:
v | Iritegrate Repork
|EMELC3 =l sz ™ Bepot
Wial Mumber Injections Wolume [pl]
|1 |1 Ias rethod
4 Guarde la muestra. a Enla barra de herramientas estandar, haga clic en E .

Aparece el cuadro de didlogo Save Changes To The Database.

Revise el cuadro de lista List of changes.

En la seccion Reason for changes, introduzca una razon o seleccione
una de la lista.

Introduzca su firma electronica si asi se requiere.

Haga clic en el boton Save.
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Tarea 2. Analisis de la muestra

Pasos Instrucciones detalladas
1 Compruebe que el instrumento a Enelarbol de seleccion, seleccione su instrumento.
esta listo para su uso. b Hagaclic en la lengiieta Online Plot.

Haga clic en el boton Change.
Aparece el cuadro de dialogo Edit Signal Plot.

d Seleccione la sefal de detector que corresponda en la lista
Available Signals.
e Haga clic en el boton Add para afadir la sefial a la lista Selected Signals.
f Seleccione la opcion Predictable Range y establezca el rango predecible
desde -20 mAU hasta 300 mAU.
g Enlaseccion Window Properties, introduzca 5 min en el cuadro
X-Axis range.
h Haga clic en el boton OK.

Edit Signal Plot M= B3
Awailable Signals Selected Signals

Fluaternary Pump: Pressure S s

Cuaternary Pump: Flow

Quaternary Pump: %4

Quatemnary Pump: %B b

Cuaternary Pump: %C

Quaternary Pump: %0 LI
—%WwD: Absorbance
' Predictable Range " Eloating Rangs
Erom: |-2U i' mél N e I i' il
To |3UU i' mal [Hfzet: I i' s
= | St yradiust

—window Properties

H-awis range; |1 5 i' mir

™ Draw Grid

QK I Cancel Aol
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Pasos Instrucciones detalladas

2 Analice la muestra. a Enelarbol de seleccion, expanda la carpeta correspondiente
a su instrumento.
Seleccione Single Samples.
Seleccione la muestra exchromiii.

El boton Run :_.t aparece ahora disponible en la barra de

herramientas Tools.

J* ° n =g y 'Q l§| |J Instrumet
T | [ &linstruments > | [ &5
[E) & NAME METHOD INSTRUMENT
equilzampeme  equilmetheme [Older version] ee-lc3 B
oY 1= Allnstruments
[% E‘a eelcd 2 |s=exchromeme szexchromeme ge-Ic3 =
=t W Single Samples ssexchromdec E

d Haga clic en el boton Run.
También puede analizar la muestra desde Sample View.

3 Monitorice la seiial y haga a En el arbol de seleccion, seleccione su instrumento.
un seguimiento del estado b Haga clic en la lengiieta Online Plot para ver una representacion de la sefial.
de la muestra. Cambie los ejes si procede.

Orline Plot | Logbook |

mal

]
donlon B BB,

WUV Absorbance
T

L

::I Change... | Sodjiaet | lld

¢ Hagaclic en la lengiieta Worklist para realizar el seguimiento del estado
de la muestra.

T
min

H;! Agilent Cerity NDS for Pharmaceutical QA/QC - AGILEMTAMuskService - Administrator - Cerity for Pharma QA-QC

File Edit “iew Go Toolz Actions Help

H*e =% F 10 IQ‘ H\nstlument ~ [ vln
B

= IA\IInstrumEnts j [E) Instrument Panel WU

B (3 Allnstruments [Sample Name| Status [Sample Type| Method |Pri
Ei % :\\;dgt 1 |ssexchromeme2 Completed Sample metsscpdseme 500

Tras hacer clic en la lenglieta Worklist, aparecen disponibles los botones
Abort, Pause y Resume.

Guia de iniciacion a Cerity NDS 25



Ejercicio basico n° 2a Analisis de una muestra iinica para obtener un cromatograma de ejemplo

Tarea 3. Revision del cromatograma

Pasos Instrucciones detalladas

Seleccione Result en la lista Current View.

Seleccione MySamplesRunLast24h en la lista Query.
Expanda la carpeta Samples.

Expanda la carpeta exchromiii.

Seleccione la inyeccion n° 1 de exchromiii.

Consulte el cromatograma y los resultados de Summary.

1 Revise el resultado obtenido para la
muestra y aseglirese de que se han
integrado los cuatro picos.

-0 0 - o

[E ] sona - | romet 50+ | 4| - [T | 212 R & a8

= [l Sanal Selection Signats of Acouired Signal(s)
=1 B Acquired Signalts) VUD: Absorbance, Asquired Sianaks)
= B e
~Ea &
=
=7 2
= 2
= 2
=
9|
2 o
2 8
g 8
=
1 z H 4 min
Summary | Integration |
Results

RT Compound | Amount [EsEfFAmll Peak Area |Peak Height Peak Width

g Haga clic en la lengiieta Integration para consultar los resultados
de integracion.

Summary || Integration |

Initial Events | Timed Events |
Peak Type
o : ) VWD Events
AT | gopmraion Poak Atca Peak Height Peck Width T
Inital Event Name | Inital Event Valus
056 BE 05678 01215 0.0647
076 By 0770 0329 00378 ivea Peject 00000
34 w 413695 | 1534383 | 00471 Slpe Sensifity 1.00
111 B 4B | 17572 | 00447 Pk witth |n 0400
144 ) 26038 o743t 0.0525 Shoulder Detection Mode | Dissbled
175 By 02087 0.0653 0.0435 Heioht Feject Jo.0o00
183 v 70248 | 983153 | 005
303 ] 5730801 | o0g9se | 00891 For &l Sionals
Tl Pesk Skinn Height Ratio o
Front Peak Skim Height Hauulﬁ
| ki sy st o
Buxeline Coneotion Classival
Tangert Skim Made Standard
Pk to Valley Ratic | I
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farmacéutico
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Ejercicio basico n° 2b
Analisis de un grupo de muestras
unicas para identificar compuestos

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a:
* Introducir una muestra.

* Analizar y realizar el seguimiento de grupos de
muestras Unicas

¢ Revisar los resultados para comprobar la identificaciéon
de compuestos.

Para realizar este ejercicio puede utilizar cualquiera de los
métodos siguientes:

¢ Una copia del método por defecto que se facilita con el Cerity
Networked Data System (NDS).

* El método completado en el "Ejercicio basico n® 2
Configuracion de un método para identificar compuestos
en muestras tnicas" en la pagina 89.

Para llevar a cabo las tareas ilustradas en las paginas
siguientes, pruebe a seguir los pasos que se indican a la
izquierda sin observar las instrucciones detalladas. Sirvase
de las instrucciones detalladas que se ofrecen a la derecha
cuando necesite ayuda.

Antes de comenzar
Lea "Analisis de muestras de rutina" en la pagina 11.

Equilibre el instrumento. Consulte el "Ejercicio basico n® la
Equilibrio del instrumento" en la pagina 15.

Aseguirese de que se han configurado o recuperado los
métodos correspondientes a este ejercicio.
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Ejercicio basico n° 2b Analisis de un grupo de muestras tinicas para identificar compuestos

Tarea 1. Introduccion de tres muestras unicas

Pasos Instrucciones detalladas

1 Inicie la pantalla Instrument para a Seleccione Instrument en la lista Current View.
localizar la tabla de muestras b Expanda la carpeta correspondiente a su instrumento.
tinicas. ¢ Seleccione Single Samples.

En el espacio de trabajo aparecen la tabla de muestras y la hoja
Sample Entry.

2 Introduzca una muestra con la a Introduzca exer2biiil en el cuadro Sample Name.

informacion siguiente: b Seleccione el método exer2 en la lista Method (o copia de defexer2b).
Dé a la muestra el nombre
exer2biii1, donde Jii son
sus iniciales.
Seleccione el método a usar
con la muestra:
defexer2 o exer2iii.
Seleccione el n° de vial

En el cuadro Instrument aparece el instrumento asociado con el método.

¢ Seleccione Sample en la lista Sample Type.

d Introduzca en Vial Number el nimero de vial que contiene el estandar.
Haga clic en Apply para pasar la informacion de la muestra a la tabla
de muestras.

X R Sample Entry | Sample Loghook
que contiene el estandar S armnle Name: = = =
. Yy EIES [RIEIER Run |Am0unts| |dentification | Description | Report Destination
isocratico de fuerza completa. [eer2bdect :
s —Fiun with
Ie D2Id J Pricrity: Scheduls:
exerddec A
_l IMedium 'l Unknawn
Sample Type:
S U3 rTask[s)topefform—————————
ISampIe j
¥ | Ecauite
Instrurnent:
¥ | [htemrate
[EMELCS =l
Wial Mumber  Injections Wolume: [pl]
|1 1 Ias method

3 Introduzca las tareas que el sistema a Marque la casilla de verificacion Quantify y desactive la casilla de
debe efectuar durante el analisis. verificacion Report.

Es preciso marcar la casilla de verificacion Quantify para poder identificar
los compuestos, aun cuando no se configuren calibracion y cuantificacion
en el método.

b Haga clic en Apply.
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Ejercicio basico n° 2b Analisis de un grupo de muestras tinicas para identificar compuestos

Pasos

Instrucciones detalladas

4 Guarde la muestra.

a En labarra de herramientas estandar, haga clic en .
Aparece el cuadro de dialogo Save Changes To The Database.

b Revise el cuadro de lista List of changes.

¢ Enlaseccion Reason for changes, introduzca una razon o seleccione
una razon de la lista.

d Haga clic en el boton Save.

5 Repita los pasos 2 a 4 para
las dos muestras siguientes.

Dé a esas muestras los nombres
exer2biii2 y exer2biii3.

a Seleccione la fila vacia.
b Comience por el paso 2a y termine con el paso 4d para exer2biii2.
¢ Repita los pasos a y b para exer2bhiii3.

exer2dec

ample

MELC3
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Ejercicio basico n° 2b Analisis de un grupo de muestras unicas para identificar compuestos

Tarea 2. Analisis de las muestras

Pasos Instrucciones detalladas
1 Compruebe que el instrumento a Seleccione Instrument en la lista Current View.
esta listo. b Haga clic en la lengiieta Online Plot.

Haga clic en el boton Change.
Aparece el cuadro de dialogo Edit Signal Plot.

d Seleccione la sefial de detector que corresponda en la lista
Available Signals.

e Haga clic en el boton Add para afadir la sefial a la lista Selected Signals.

f Seleccione la opcion Predictable Range y establezca el rango predecible
desde -20 mAU hasta 300 mAU.

g Enlaseccion Window Properties, introduzca 15 min en el cuadro
X-Axis range.

h Haga clic en el boton OK.

Edit Signal Plot (=[] =]
Awailable Signals Selected Signals

Eluatemnary Pumnp: Pressure P

Cuaternary Pump: Flow

Quaternary Pump: %4

Quatemnary Pump: %B b

Cuaternary Pump: %C

Quaternary Pump: %0 LI
—%WwD: Absorbance
' Predictable Range " Eloating Rangs
Erom: |-2U i' mél N e I i' il
To |3UU i' mal [Hfzet: I i' s
= | St yradiust

—window Properties

H-awis range; |1 5 i' mir

™ Draw Grid

QK I Cancel Aol

30 Guia de iniciacion a Cerity NDS



Ejercicio basico n° 2b Analisis de un grupo de muestras tnicas para identificar compuestos

Pasos Instrucciones detalladas

2 Analice las muestras. Expanda la carpeta correspondiente a su instrumento.
Seleccione Single Samples.

Seleccione la muestra exer2biiil.

Haga clic en el boton Run | .

Seleccione la muestra exer2biii2.

Haga clic en el boton Run.

Seleccione la muestra exer2biii3.

Haga clic en el boton Run.

Qe 00 o 0 T o

Las muestras se analizan en el orden indicado salvo que exer2biii3 tenga una
prioridad mas alta que exer2biii2. En ese caso, se analiza exer2biii3 antes que
exer2biii2. La primera muestra indicada se analiza siempre en primer lugar
aun cuando tenga una prioridad mas baja que las demas muestras.

3 Monitorice la seiial y realice a Haga clic en la lengiieta Online Plot para ver una representacion de la sefial.
un seguimiento del estado de

Cambie los ejes si procede.
las muestras.

b Haga clic en la lengiieta Worklist y siga el estado de las tres muestras.

Instrument Fanel

[ | Name | Status | Type |Method |Priority #] Vial # [Injections #|Description|
exerZbdect Running(1) |Sample exerZdec |S00

Y ecer Zhdec? ] ale 1 1

exerzbdecs  |Queued
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Tarea 3. Revision del cromatograma

Pasos Instrucciones detalladas
1 Revise los resultados obtenidos a Seleccione Result en la lista Current View.
para las muestras y asegurese de b Expanda la carpeta Calibration - exer2iii o defexer2.
que se han identificado todos los Aun cuando no se haya configurado la calibracion en el método,
compuestos de cada una de ellas. los resultados aparecen en la carpeta Calibration.
¢ Expanda la carpeta Samples.
d Expanda la carpeta exer2biiil.
e Seleccione la inyeccion n° 1 de exer2biiil.
f Reuvise el resultado.
g Repita los pasos d a f para las muestras siguientes:
exer2biii2
exer2biii3.
nt Cerity NDS for Pharmaceutical QA/QC - SCHEIDERER.ROBIN - A or - Cerity for Pharma QA-QC
File Edit Yiew Tools Actions Help
Result O W oo Bk ®EAR & % M @ Lwow v Sial v [/ Monuslinegion - o i ME -
S % B B 7 =2, % t 4 G B FlDown—
| = &
@ = AH‘Samp\esNDmupmvadHanLasﬂDays [T | Sonet - | pommen 280~ | o] ([T | 22 2 R 1R k|
':?. % 2[;:;; Signals of Accuired Signal(s)
=Tz Calibration - exer2dec Calib Rev 2 = cdl VAND: Absorbance. Acquired Signalts)
E| 22 sampes B = B
= B exeizbdecd [Rev2] ® 2 2
o [ ety o 8 :
K 3 0 Frevisions . 7 H
od
Summary | Integiation |
Results
AT |[Compound Name Amount | o BP | Peak Area [Peak Height| Peak Width
093 LIPY LY 4195843 1521817 0.0438
1.10 M LY 3742865 1256663 0.0464
1.88 bipheny! e, N/ 3562544 §7.7415 0.0556
307 orterphenyl ISP/ V72N 5239433 91.0363 0.0830
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Ejercicio basico n° 3a

Analisis de una secuencia para
cuantificar compuestos con
calibracion de un unico nivel

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a:

Crear una secuencia con un método configurado para
calibracion de un anico nivel y actualizacién tnica,
cuantificacion ESTD y cantidades de compuesto fijas.

Seleccionar tipos de informe y configurar un directorio
para los informes.

Analizar y realizar el seguimiento de la secuencia.

Revisar los resultados para garantizar que se han
identificado y cuantificado correctamente los compuestos.

Revisar los informes.

Para realizar este ejercicio, puede elegir entre dos métodos:

una copia del método predeterminado que se facilita con
el sistema.

el método que creé en el "Ejercicio basico n® 3 Configuracion
de un método para una secuencia con calibracién de
un unico nivel" en la pagina 101.

Para realizar los ejercicios basicos, pruebe a seguir los pasos
que se indican a la izquierda sin observar las instrucciones
detalladas. Sirvase de las instrucciones detalladas que se
ofrecen a la derecha cuando necesite ayuda.
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34

Antes de comenzar
Lea "Analisis de muestras de rutina" en la pagina 11.

Equilibre el instrumento. Consulte el "Ejercicio basico n® la
Equilibrio del instrumento" en la pagina 15.

Coloque todos los viales con las muestras preparadas en la
bandeja del ALS. Asegurese de que se han configurado o
recuperado los métodos correspondientes a este ejercicio.
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Ejercicio basico n° 3a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion de un tnico nivel

Tarea 1. Creacion de una nueva secuencia

Pasos

Instrucciones detalladas

Cree una nueva secuencia.

Dé ala secuencia el nombre

exer3seqiii, donde Jii son sus iniciales.

Use uno de los dos métodos
siguientes:

defexer3
exer3iii (creado en el Ejercicio 3
de Configuracion de métodos).

a Haga clic en el boton New D , de la barra de herramientas estandar
y seleccione Sequence.

Aparece el cuadro de dialogo Create New Sequence.

b Introduzca en Sequence Name el nombre de secuencia exer3seqjii.
¢ Seleccione en Instrument el instrumento donde se va a analizar la secuencia.
d Seleccione en Method el método de analisis.
e Haga clic en OK.
reate New Sequence x
Sequence Mame: Iexer333qeme

Instrument: |Get8tartLC Brawse... |

Method: IexerSsingIeveI

0K | Cancel

f Siaparece el cuadro de dialogo Save Changes to the Database, seleccione
las razones para el cambio en Reason for changes, si las hay, y haga clic
en Save.
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Ejercicio basico n° 3a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion de un tnico nivel

Tarea 2. Introduccion de la informacion correspondiente a las muestras

y la secuencia

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Revise la tabla de la secuencia.

Observe que la tabla de secuencia
coincide con la plantilla de secuencia
configurada en el método.

2 Introduzca las tareas que se deben
efectuar durante el analisis:

Cuantificacion, Informe.

La adquisicion y la integracion
estan siempre marcadas.

a Seleccione Instrument en la lista Current View.
b Expanda el instrumento que esta utilizando y seleccione la secuencia

que acaba de crear.
¢ Revise la tabla.

2 |zample1_2 Sample

3 |zample1_4 Sample

4 |Cal Calibration 1
5 |zample1_2 Sample

6 |zample1_4 Sample

¥ |Cal Calibration 1
8 |zample1_2 Sample

9 |zample1_4 Sample

10

Injection | Sample
Volume |Amount||
bl |[mg/ml]

Injections
#

az method
az method
az method
az method
az method
az method
az method
az method

w| ) kyw o ko] o
oo ooooo off=

a Haga clic en la lengiieta Sequence Options.
b Asegurese de que estén marcadas las casillas de verificacion
Quantify y Report del cuadro Task(s) to perform.

Sequence I Identificationl Description' HepoltDestinationI

r~Run with

Priority:
I M ediumn < l

Calibration Mode:

Schedule:

Ready for Analysiz

I Single Update Calibration

-

[ Sequence Created by

—Task[s] to perfarm

¥ | eauire W Quantify

¥ | [rtearate v Report

™ Allow Online Editing
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Ejercicio basico n° 3a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion de un tnico nivel

Pasos

Instrucciones detalladas

3 Introduzca la ruta de destino para
los informes pero no los imprima.

Introduzca Exercise3iii, donde jii son
sus iniciales.

4 Seleccione la elaboracion
de los informes siguientes:

Inyeccion UGnica
Inyeccion de estandar

Secuencia

5 Guarde la secuencia.

a Hagaclic en la lengiieta Report Destination.
b Desactive la casilla de verificacion Printer si procede.
¢ Marque la casilla Path e introduzca el directorio Exercise3jii.

El sistema crea automaticamente ese directorio, si es que no existe ya,
y coloca los informes generados en el directorio Agilent\Cerity\Reports\
Pharmaqc\Reports.

Sequencel Identificationl Deseription Fepart Destination |

Fepart(z] ta print

I~ Frinter: I j Select... |
v Path: IExerciseSdef Select... |

a Marque la casilla de verificacion Print situada a la izquierda de los elementos
de la columna Report Types indicados en el margen izquierdo.

b Desactive todas las casillas de verificacion Print que no correspondan a los
elementos indicados en el margen izquierdo.

Frint Feport Types Feport Template =
= Sample single injection Ini_short. htm

= Standard zingle injection Sin_short.htm

|l Multi-lnjection Summary Group Smp_short. htm

|l Calibration Standards Group Cal_short. htm

|l QC Sample Group GC_shart. him

|l Sample Group SuS_short htm

|l Custom Sample Groups Sum_short. htm I
W Sequence Seq short.htm

a Hagaclicen E e introduzca las razones para los cambios y su contrasefia
si procede.
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Tarea 3. Analisis y seguimiento de la secuencia

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Asegurese de que el
instrumento esta listo.

Use las mismas condiciones que
se configuraron en el método.
Parametros de la representacion
Online Plot:

Rango del eje Y: de -20 a 300
Rango del eje X: 15 minutos

a Seleccione el instrumento en que se va a analizar la secuencia en el

arbol de seleccion.

b Asegurese de que el instrumento y la columna estan equilibrados, y de
que las condiciones son las mismas que se configuraron en el método

para la secuencia.

Instiument Panel | wiorklist |

Not in operation

=% 4 B %z & 06T EMELL3
[T (= [ mlfin
I+ || D=0 | =
# 7 =% C D[=% B[ z=®mT
Al o |

Aparece el cuadro de dialogo Edit Signal Plot.

y haga clic en Add para pasar la sefial a la lista de la derecha.

Edit Signal Plot [_[O]x]

Avallable Signals Selected Sighals
i uatemnary Pump: Prezsue -
Guaternary Pump: Flow
Quatemnary Pump: %4
Quaternary Pump: %8 b

Quaternary Purnp: %C

uaternary Pump: %0
e .|

VWD Absorbance

Configure el rango Predictable Range como de -20 a 300.
f Configure el rango X-Axis range como 15 min.
g Haga clic en OK.

* Predictable Range " Floating Range

Fram: |20 il Ll NS ATEE I ﬂ sl

1o [0 mau Offset I 9=
= oo u-adiist

- Window Properties

2-axis range: IT 5 ﬂ i

™ Draw Grid

Ok I Cancel Aol

Haga clic en Change en la parte inferior de la representacion Online Plot.

Seleccione la sefial de detector que corresponda en la lista Available Signals

38

Guia de iniciacion a Cerity NDS



Ejercicio basico n° 3a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion de un tnico nivel

Pasos Instrucciones detalladas

2 Analice la secuencia. a Expanda la carpeta correspondiente a su instrumento.
b Seleccione la secuencia que acaba de configurar.

Aparece el boton Run :t .
¢ Haga clic en el boton Run.

|J . ° | = % y 'Q l§| |Jlnstrurr

3} “Alllnstruments j B Sequence Table | Sequence Dptionsl
EK @ Alllnstruments

B-C] musktstpc4
=3 GetStatlC

E Single Samples

Sample Name |Sample Type

Calibration
sample] _2 Sample

Be] 2
p— 3 |zamplel_d4 Sample
m 4 |Cal Calibration 1
i j |zamplet_2 Sample
3 Monitorice la seiial y haga a Seleccione el instrumento.
un seguimiento del estado b Observe la representacion de la sefial en la lengiieta Online Plot
de la secuencia. y cambie los ejes si es necesario.

Oniine Plot | Logbao: |

VD Absorbance

mau
260 —
200 ,
150 —
100 ,

&0

T T T T T T
-1z -10 ] 5 -4 -2

= Change... | Eaiie: | <

¢ Haga clic en la lengiieta Worklist y observe el estado de la secuencia.

Instrument Panel  Warklist |

Injections # | Descripti

1  |EEEEEE Running

Observe que al entrar en Worklist aparecen los botones Abort,
Pause y Resume.
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Ejercicio basico n° 3a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion de un tnico nivel

Tarea 4. Revision de los resultados y los informes

Pasos Instrucciones detalladas

1 Revise la tabla de calibracion
y la curva correspondientes a
cada revision de la calibracion.

Seleccione Result en la lista Current View.

Seleccione AllISeqNotApprovedRunLast7Days en la lista Query.
Expanda la carpeta exer3seqiii.

Seleccione la carpeta Calibration - exer3seqiii Calib Rev 2.

20 T 9

En el espacio de trabajo aparecen la tabla de calibracion y la curva
correspondiente.

% Agilent Cerity NDS for Pharmaceutical GA/QC - SCHEIDERER_ROBIN - Administrator - Cerity for Pharma GA-GC

Fie Edt Vien Took Actions Hep
Resul 0 HR_Ss ‘”E Layout =
O S BRF35.5 1 R Ao
415 eaNotpprovedRunL astDays @ &
o, [® &BeaNotappovediulast7Days

=

Calibration Table

®

=80 defseq [Rev 3]
"2 D Caiirations Compound Name | Weighed Amount | Comment Signal Short RF (Rsp/Amt)
— D Calltion - debaimethad Calb Rev 2 [Fev 2]
& Caibraton - cefeulimethod3 Calb v 3 [Rev 3] TIO000 VTR T
i Caibraton - cefeulmethod3 Calb ev 4. [Rev 2] biphenyl 75,0000 ot a 2065
» 23 0 Revisions

Compound Surmary

i [dmethyichthalzte =l

Sample Name Ea:,:';‘:mn Weighed Amount | RF (Rsp/An

200 Peak Area

call A1 s 00000 T33062

o
I

5 Weighed Amount [Fald Cabrator]

S s s S
Weighed Amount

SCHEIDERERADBIN | defaulmethon EVELCS [03/18/2002 [1:2258

[ [BIS ot oth pprovedRunLastPD aystdefseqd [Rev IMCal [ | Z

e Seleccione la carpeta Calibration - exer3seqiii Calib Rev 3.
f Seleccione la carpeta Calibration - exer3seqiii Calib Rev 4.
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Ejercicio basico n° 3a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion de un tnico nivel

Pasos

Instrucciones detalladas

2 Revise los resultados correspon-
dientes a cada estandar de calibra-
cion en cada revision.

Observe los diferentes factores de
respuesta utilizados para cuantificar
las muestras.

D20 T D

Expanda la carpeta Calibration - exer3seqiii Calib Rev 2.
Expanda la carpeta Calibrations.

Expanda la carpeta Call.

Seleccione Call #1.
Observe el factor de respuesta en el espacio de trabajo.

& Agilent Cesity NDS for Pharmaceutical QA/QC - SCHEIDERER ROBIN - Administrator - Cerity for Pharma QA-QC

Fie Edit View Tools Actions Help
|| Fesui 0 - EHREE| QA & H M B Lo~ % Sl ~ | [ Monuel Inegration ~ [hs | 8 =
|2 f B2 F =35 1 | B A Fbon-|
A5 eqatapprovedRunL ast7Days + [55 = — —
92' & AIISEankAppmvEdF(unLasWDaJys [ oo 2 | Fomat 55~ | o~ 22~ [ 3| R I B a0
Ll B &R defseqd [Rev ] = [ Signel Selection Signals of Acquired Signalfs)
x? {21 Calibrations =1 [ Acouiresd Signals) WMWD: Absaibance, Acquired Signal(s)
ol 5T Calbration - defaultmethod3 Calb Re = Evant = — = =
@l 5 Calbrations - 1 2 3 g
2§ call [Rew1] £ = 5
3 : P call #1 [Rew 1] 2 = £
il toEC] Samples g v
% I Calibration - defaultmethod Cals Rie N 5
= 4* Calibration - defauitmethod3 Calib Re o
2] 0ld Revisions
o
) } :
Summary | Integration |
Fesults
I
AT | CompoundMame  Amount L. | Peak Area Peak Height Peak Widt
083 dimethyiphthalste 10.0000 433062 4195843 1521817 00438
1.10 71673 433062 374.2865 1256663 00464
1.88 biphengl 15.0000 24.4655 356.2544 g7.7415 0.0556
- < | 2l 307 oterphenyl 138666 271839 5239433 | 91.0363 00890
[ [AlEeqiatbpprovedRunl ast7Dayshdefsecd [Fer| [ [ 4
f Expanda la carpeta Calibration - exer3seqiii Calib Rev 3.
g Repita los pasos b-c.
h Seleccione el segundo estandar Cal1.
i Observe el factor de respuesta.
j Expanda la carpeta Calibration - exer3seqiii Calib Rev 4.
lc Repita los pasos b-c.
| Seleccione el tercer estandar Call.
m Observe el factor de respuesta.
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Ejercicio basico n° 3a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion de un tnico nivel

Pasos Instrucciones detalladas

3 Revise los resultados obtenidos para
las muestras en cada revision.

Observe el factor de respuesta

a
b
c
utilizado para la cuantificacion. d
e
f

Expanda la carpeta Calibration - exer3seqiii Calib Rev 2.
Expanda la carpeta Samples.

Expanda la carpeta Sample1_2.

Seleccione Samplel_2 #1.

Observe el factor de respuesta en el espacio de trabajo.
Repita los pasos c-e para Sample1_4.

[ | st 84 - | Fomet B2~ | o8 -] i~ [T | & 20 1Ak 12

=1 [] Signal Selection Signals of Acquired Signal(s)
=1 [ Acquired Signai(s) WD: Absorbance, Asquired Signalts)
=[] v

may

‘A

120
'
1878 - biphenyl

2074

9

h

i

j

4 Revise los informes. a
Consejo: use la utilidad Report b
Viewer para abrir los informes. g

1 2 3 4 min
Summary | Integialion |
Results
RT Compound Name Amount RF (Rsp/Amt) Peak Area Peak Height Peak Width
083 dimethwiphthalate 24563 435878 107 0642 38.4523 0.0438
110 diethyiphthalate 1.7347 435878 945155 316318 0.0464
188 bipheny! 34317 24 BER3 B6 0883 238570 0.0556
307 4 6752 27.3947 128 0765 226674 0.0230

Expanda la carpeta Calibration - exer3seqiii Calib Rev 3.
Repita los pasos b-f.
Expanda la carpeta Calibration - exer3seqiii Calib Rev 4.
Repita los pasos b-f.

Seleccione Inicio > Programas > Agilent Cerity > Report Viewer.

Seleccione File > Open.

Abra Cerity > Agilent > Reports > PharmaQC > Reports > Exercise3iii.

Abra y consulte cada uno de los informes.
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio basico n° 3b
Reintegracion y reproceso
de los resultados

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a:

* Reintegrar manualmente los resultados del estandar
de calibracién.

e Cambiar valores de las variables de muestra.

* Reprocesar la secuencia con una revisién del
método original.

Puede usar los datos que obtuvo en el Ejercicio n® 3a.

Para llevar a cabo las tareas ilustradas en las paginas
siguientes, pruebe a seguir los pasos que se indican a la
izquierda sin observar las instrucciones detalladas. Sirvase
de las instrucciones detalladas que se ofrecen a la derecha
cuando necesite ayuda.

Antes de comenzar

Lea "Analisis de muestras de rutina" en la pagina 11.

Agilent Technologies
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Ejercicio basico n° 3b Reintegracion y reproceso de los resultados

Tarea 1. Cambios en los resultados y en la informacion de la muestra

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Localice el resultado de inyeccion
iinica correspondiente a la tercera
cuantificacion de la muestra
sample1_4 de la secuencia
exer3seqjii.

a Seleccione Result en la lista Current View.
b Enlalista Query, seleccione MySeqNotApprovedRunLast7days.
¢ Expanda la carpeta exer3seqiii.
d Expanda la carpeta Calibration - exer3iii Calib Rev 4.
e Expanda la carpeta Samples.
f Expanda la carpeta sample 1_4.
g Seleccione sample 1_4#1.
h Haga clic en la pestaiia Integration.
[T | surei 3 | Formst 53-8+ [T 2 2 Ik E0 UA (5] JA TR A 17 [ 3 e B Timeavents -
=1 [ Signal Selection Signals of Acouired Signal(=)
Acouired Signal(s) VWD: Absorbance, Acquired Signalis)
=
i : 3 3 o
Summary | Integration |
Initial Events | Timed Events |
Peak Type
and i . VWD Events
RT Separation Peak Area Peak Height Peak Width| T
Inital Event Name Inital Event Value
0.93 WY 419.5843 1521817 0.0438
1.10 B 374.2865 1256663 0.0464 Area Reject 0.0000
1.68 B 356.2544 97.7415 00556 | || [Slope Sensitivity 1.00
307 BB 523.9433 91.0363 00830 | || |Peak width 0.0400
Shoulder Detection Mode Disabled
Height Aeject 1.0000
For &1l Signals
Tail Peak Skim Height Ratio |0.00
Frant Pesk Skim Height Ratio |0.00
Skim Y alley Ratio 20.00
Baseline Corection Classical
Tangent Skim Mode Standard
Peak to alley A atio 500,00
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Ejercicio basico n° 3b Reintegracion y reproceso de los resultados

Pasos

Instrucciones detalladas

2 Reintegre manualmente el pico
correspondiente al dimetilftalato.

Dibuje la linea base desde la esquina
inferior izquierda del pico hasta el
punto de inflexion que se aprecia en
la parte inferior derecha del pico.

Observe que desaparecen los valores
correspondientes a cantidad
(Amount) y factor de respuesta (RF).

a Enla barra de herramientas Integration, haga clic en _ré
Sobre el cromatograma aparece un puntero.

b Coloque el puntero en la parte inferior izquierda del pico, en la interseccion
con la linea base, y haga clic una vez.

¢ Manteniendo pulsado el boton del raton, desplace el puntero hasta el punto
de inflexion que se encuentra en la parte inferior derecha del pico.

d Suelte el boton del raton.

Aparece una nueva linea base; el puntero permanece sobre el cromatograma.

e Enlabarra de herramientas Integration, haga clic en I:E para que el puntero
recupere su forma normal.

[Z ] siorm B2 - | Format i3+ | e~ - [0 | 202G B UA J5] JA B 1 I7 A Se Ac B | Timed Everts-
B ional Selection Signals of Acquired Signal(s)
Acouired Signal(s] WD Absorbance, Acquired Signals)
WAD = =
~E- i 5
i i
g 5
= @ 4
@ "
- g
@
2
2 |
a
T T T T
a 1 2 3 4
Summary ] Integration I
Initial Events ] Timed Events ]
Peak Type
and ! . VWD Events
RT Separation Peak Area |Peak Height Peak Width| T
Code
Inital Event Name Inital Event Yalue
0.93 MM m 367.2393 149.9951 0.0430
1.10 VB 374.2865 1256663 0.0454 Luea Reject 0.0000
1.88 VE 3562644 47.7415 0.0556 Slope Sensitivity 1.00
3.07 BE 523 9493 1.0363 0.0330 Peak 'Width 0.0400
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Ejercicio basico n° 3b Reintegracion y reproceso de los resultados

Pasos Instrucciones detalladas

3 Cambie los valores de las variables a Seleccione la secuencia exer3seqjii.

de n.lue.s'tra siguientes: En el espacio de trabajo aparecen la tabla de secuencia y la pantalla
Dilucion =5 Sample Entry.
Pureza=0,9

Seleccione la primera muestra sample 1_4 de la secuencia.
Haga clic en la lengiieta Amounts e introduzca un valor predeterminado
para la variable Dilution de 5.

d Introduzca un valor por defecto para la variable Purity de 0,9 y haga clic
en Apply.

e Repita los pasos c y d para cada una de las muestras sample 1_4 de
la secuencia.

Sequence Table | Sequence Dptions |

Sl (e Sampie Tpe Cal. |Custom Sample| Vial |njE[;l

Level Group #
1 |cal Calibration 1 2 1
2 |samplel_2 Sample 5 1
nsamp\e 1.4 plE: E] T

call Calibration &

4 2 1
5 |sample1_2 Sample 5 1
6 |sample1_4 Sample a 1
7 |cal Calibration 1 2 1
8 |samplei1_2 Sample 5 1
9 |samplel_4 Sample 9 1
Sarnple Entry | Sequence Loghook
Sample Mame: Fun  Amounts Ident\licatinnl Description
IsampIET_d
Sample variables————————————————————
e
Sample Tppe: Sample Amaunt| 0
ISampIe j
Sample Amount LI madml
Custom Sample Group: Muliplier| 1
| = iy
Dilutior:| &
Purity:| .9 _I
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Ejercicio basico n° 3b Reintegracion y reproceso de los resultados

Tarea 2. Reproceso de los resultados de la secuencia

Pasos Instrucciones detalladas
1 Abra la ventana de reproceso. a Seleccione la secuencia exer3seqjii.
En el capitulo 3, "Analisis de Aparece el cuadro de diadlogo Save Reasons for Changes.

muestras”, de la Guia de conceptos
encontrara una tabla que le ayuda a
seleccionar la opcion de reproceso

b Introduzca la informacion que se solicite y haga clic en Save.
¢ Seleccione Actions > Reprocess en la barra de menus superior.

correcta.
2 Seleccione la opcion de repr a Seleccione Use the method revision now attached to the result.
que utiliza la configuracion del b Haga clic en OK.
método original con excepcion El sistema Cerity procesa la secuencia utilizando la configuracion del método
de los parametros de integracion originalmente usado para el analisis, la nueva configuracion de la integracion
y los valores predeterminados de manual y los nuevos valores de las variables de muestra.
las variables de muestra.
En el sistema Cerity, toda la informa-
cion correspondiente a muestras, o defseql - Reprocessed =
secuencias, métodos e instrumentos -
se adjunta al resultado. Revision |11
Feprocesz Option:
(Ol 1]

" Use the mast current revision of the method that is attached ta the result
™| Useiintegration setitgs it the methed

" | Beplace Hesponse Factons imthe b ethud

[~ Print Reports oK Cancel
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Ejercicio basico n° 3b Reintegracion y reproceso de los resultados

Pasos Instrucciones detalladas

3 Haga un seguimiento completo del a Seleccione la secuencia exer3seqiii.
reproceso. b Haga clic en la lengiieta Sequence Options.

defzeqd - Reprocessed

Medun [

Single Update Calibration |—,

Cuando el sistema ha completado el reproceso, aparece el mensaje
"Completed Reprocessing” en la pantalla Sequence Options.

defzeq3 - Reproceszed
Medim 7]

Single Update Calibration |—,

48 Guia de iniciacion a Cerity NDS



Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio avanzado n° 4a
Analisis de una secuencia
para cuantificar compuestos
con calibracion multinivel

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a:

Crear una secuencia con un método configurado para
calibracion general multinivel, cuantificacion ESTD y
cantidades de compuesto variables.

Introducir nueva informacién para un estandar o una
muestra unica.

Editar una secuencia durante el analisis.

Revisar los resultados para ver el proceso de calibraciéon
general multinivel.

Ver los informes de inyeccion tnica con cuantificacion
temprana y el informe de secuencia.

Para realizar este ejercicio, puede elegir entre dos métodos:

Una copia de defexer4iii, el método instrumental copiado a
partir del método predeterminado facilitado con el sistema.

Exer41iii, el método que cred en el "Ejercicio avanzado n® 5
Configuracion de un método con calibracién multinivel
para una secuencia" en la pagina 137.

Para llevar a cabo las tareas ilustradas en las paginas
siguientes, pruebe a seguir los pasos que se indican a la
izquierda sin observar las instrucciones detalladas. Sirvase
de las instrucciones detalladas que se ofrecen a la derecha
cuando necesite ayuda.
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Ejercicio avanzado n° 4a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion multinivel

Antes de comenzar
Lea "Analisis de muestras de rutina" en la pagina 11.

Equilibre el instrumento. Consulte el "Ejercicio basico n® la
Equilibrio del instrumento" en la pagina 15.
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Ejercicio avanzado n° 4a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion multinivel

Tarea 1. Creacion de una nueva secuencia e introduccion de la
informacion correspondiente a la muestra y la secuencia

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Cree una nueva secuencia.

Dé ala secuencia el nombre

exerdseqiii, donde Jii son sus iniciales.

Use uno de los dos
métodos siguientes:

defexerdiii
exerdiii (creado en el Ejercicio 4
de Configuracion de métodos).

2 Introduzca los valores correspon-
dientes a las cantidades y variables
de muestra.

Para la primera muestra sample
1_2, introduzca:

Cantidad de muestra: 2,5 mg
Factor de dilucion: 2
Pureza: 0,93

o Qe oo 0 T o

Consulte las instrucciones detalladas en "Tarea 1. Creacion de una nueva
secuencia" en la pagina 35.

Tras crear una nueva secuencia, el nimero de revision se establece en 1.

Seleccione Instrument en la lista Current View.

Expanda la carpeta correspondiente a su instrumento.

Seleccione exerdseqjii.

Seleccione la primera muestra sample 1_2 de la tabla Sequence Table.
Haga clic en la lenglieta Amounts.

Introduzca un valor de 2,5 para la variable Sample Amount.

Cambie el valor de Dilution Factor a 2.

Cambie el valor de Purity a 0,93.

Guia de iniciacion a Cerity NDS
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Ejercicio avanzado n° 4a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion multinivel

Pasos

Instrucciones detalladas

3

Introduzca las cantidades
correspondientes a los compuestos.

Para poder cuantificar un compuesto
en una muestra, debe seleccionar
para su uso en la cuantificacion la
cantidad de compuesto correspon-
diente al estandar.

Para el segundo conjunto de estanda-
res de calibracion correspondientes
al dimetilftalato, introduzca las canti-
dades de compuesto siguientes:

Cal1: 10,17 ug
Cal2: 37,62 pg

a Hagaclic en la lengiieta Sequence Table y seleccione Call en el segundo
conjunto de estandares.
Introduzca un valor de 10,17 en el campo correspondiente de la seccion
Compound amount.
¢ Seleccione Cal2 en el segundo conjunto de estandares.
Introduzca un valor de 37,62 en el campo correspondiente de la seccion
Compound amount.

=

Sequence Table | Sequence Options |

Sample Name|Sample Type Cal. Imme_dia_te Custom Sample| Vial |Injections I\';Jueluﬂr:): =
Level Quantitation Group # # M

A |samplz1_d Sample: B 1 as methiod |(

5 |cant 3 1 as method (|
cal2 [ [

7 |semple1_2 1 (

8 |samplzi_d B 1 as methiod |(

9 |calt Calioration E] 1 as method [(

10 |caiz Caloration z 1 as methiod |(

o o[

Sample Entty | Sequence Logbook

Sample Name: Aun  Amounts | identification | Description
calz
I Sample varsble Compound amount
Sample Type: S ample Amount] 0 Uss  Mame | Amount
[Calibration Standard =l

Sample Amaunt L| ma/ml 7| dimethyiphthall 39.75

Custor Sampls Group

I il

Multiplier| 1 el biphenyk | 60

Dilution Factor| &

[ | diethylphthalatl 0

4 Introduzca las tareas que se deben a Seleccione la secuencia que acaba de crear.
efectuar durante el analisis: Haga clic en la lengiieta Sequence Options.
Cuantificacién. Informe, Permiso Asegurese de que estén marcadas las casillas de verificacion Quantify y
de edicion en linea Report del cuadro Task(s) to perform.
d Marque la casilla de verificacion Allow Online Editing.
Sequence Table Sequence Dptions |
Sequence | |dentification | Description HepultDEslmatiunI
Sequence Mame, Run with Taskls] to perform
Priority: Sehedule: ¥ | cauite ¥ Quantify
Instrument:
edi E i
EMELC3 el Rty A | [rtegrate  Report
SerEE Tap™e Calibration Mode:
[Overal Calination = I Juseifie ity
Apply
[ Sequence Createdby |
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Ejercicio avanzado n° 4a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion multinivel

Pasos

Instrucciones detalladas

5 Introduzca la ruta de destino para
los informes pero no los imprima:

Introduzca Exercisediii, donde iii son
sus iniciales.

6 Guarde la secuencia.

* Consulte las instrucciones detalladas en el paso 3 en la pagina 37.

* Enlabarra de herramientas estandar, haga clic en [ eintroduzca
las razones para los cambios y su contrasefia si procede.

Tras guardar la secuencia, el nimero de revision se incrementa en
una unidad. Aqui, el nimero de revision se establece en 2.

Guia de iniciacion a Cerity NDS
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Ejercicio avanzado n° 4a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion multinivel

Tarea 2. Edicion de la secuencia durante el analisis

Pasos Instrucciones detalladas

1 Analice la secuencia una vez que el  Consulte las instrucciones detalladas en los pasos 1y 2 de "Tarea 3. Analisis y
instrumento esté listo. seguimiento de la secuencia" en la pagina 38.

Observe que la secuencia desaparece de su lugar bajo la carpeta
del instrumento.

Tras analizar la secuencia, el nimero de revision se incrementa
en una unidad. Aqui, el numero de revision se establece en 3.

2 Edite la secuencia durante a Enelarbol de seleccion, seleccione su instrumento.
el analisis: b En el espacio de trabajo del instrumento, haga clic en la lengiieta Worklist.
¢ Seleccione la secuencia.
d Tras la elucion del dltimo pico durante el analisis del primer estandar, haga
clic en el boton y de la barra de herramientas.

Tras la elucion del altimo pico
durante el analisis del primer
estandar, seleccione la

cuantificacion inmediata de la La secuencia aparece ahora en la lista de trabajo con la indicacion" Preparing
primera muestra sample 1_4 to edit". Una vez completado el analisis de la muestra, la secuencia se
de la secuencia. detiene y la indicacion de su estado es ahora "Editable".

Instrument Panel  worklist |

Status i jections # Description

1

Instrument Panel :W’B}i{ |

[ Hame | Status [ Type [Method [Priority #] Vial # |Injec‘t|ons#|Descr|ptlon
1 |axer4seqdec|Edﬂable |Saquence|axer4dec |SDD |NIA |NIA

@

Expanda la carpeta correspondiente a su instrumento.
(Observe que la secuencia ha aparecido de nuevo).
Si no ve la secuencia, haga clic en el boton Redo Query o pulse F5.
f Seleccione la secuencia; seleccione la primera muestra sample 1_4
de la tabla Sequence Table.
Haga doble clic en la celda Inmediate Quantitation.
Haga doble clic en Yes.
i Guarde y analice la secuencia.
El nimero de revision pasa a 4 tras guardar la secuencia.
El nimero de revision pasa a 5 tras el analisis de la secuencia.
j Seleccione el instrumento y haga clic en la lengtieta Worklist.
(La secuencia se inicia con el segundo estandar).

-}

Instrument Panel  *

[ Mame | Status | Type [Method [Priority #] Vial # |Injections # |Description
1 |axer4seqdec|Runr|ir|g(2.1) |Saquence|exer4dec |SDD |N.l’A ‘NIA
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Ejercicio avanzado n° 4a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion multinivel

Tarea 3. Revision de los resultados de calibracion

Pasos Instrucciones detalladas

1 Revise la tablay la curva a
de calibracion.

Sila muestra se analiz6 hace mas
de 7 dias, es preciso modificar la
consulta para recuperar resultados
antiguos de la base de datos. d
Consulte "Define a query" en la

seccion How To de la ayuda en linea.

Observe que la primera vez que con-
sulta los resultados de la secuencia
en Result View el nimero de revision
es igual al nimero de veces que se
guardo, mas el nimero de veces que
se analizo. En este ejercicio, el
numero de revision del resultado de
la secuencia es b.

Consulte el capitulo 5, "Analisis de
muestras”, de la Guia de conceptos
para obtener informacion sobre la

Seleccione Result en la lista Current View.

Seleccione AllSeqNotApprovedRunLast7Days en la lista Query.

Expanda la carpeta exerdseqiii.

Aparece una carpeta que contiene los resultados de la calibracion

y la inyeccion Gnica.

Seleccione cualquier elemento de la carpeta Calibration - exerdseqiii
Calib Rev 5.

En el espacio de trabajo aparecen la tabla de calibracion y la

curva correspondiente.

Calibration Table

revision de secuencias y
calibraciones.

Compound Name | Weighed Amount Comment S[:ig“ﬂl—s'!n'l RF [Rsp/Amt)
dimethylphthalate 10.00 D1 A 10,5703
40.00 10,9812
biphenyl 15.00) WDl A 6.8028
E0.001 6.2083
Compound Summary
dimethylphthalate =l
2
2 Sample N Valid |\ hed Amount | RF (Rsp/Ami)
E ample Name | oo on ‘eighed Amounl sp/Aml
o
o cal Ves 10.0000 7547
&7 cal Yes 101700 5703
cal Yes 10.0000 7154
o- cal2 Yes 40.0000 9703
. . i cal2 Yes 39,7500 0560
a 20 Weighed Amount cal? Vs 40,0000 3812
5t Te 2
e ¥
- T T
=0 20 Weighed Amount

Compare el modo en que el sistema utiliza los estandares para cuantificar
las muestras en la calibracion general con el modo en que lo haciaen la
calibracion de un unico nivel del Ejercicio 3a.

Guia de iniciacion a Cerity NDS
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Ejercicio avanzado n° 4a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion multinivel

Pasos Instrucciones detalladas
2 Revise los resultados de inyeccion a Expanda una de las carpetas Calibration.
tinica correspondientes a ambas b Expanda la carpeta Samples.
inyecciones de la muestra ¢ Expanda la carpeta correspondiente a la primera muestra sample 1_2.
sample 1_2. d Seleccione la inyeccion individual.
Observe que el valor de Amount es e Observe el valor que aparece en la columna Amount.
diferente para la primera muestra
sample 1_2. jPor qué? [E | swrat 8- | rorm - | -] (2| [T | 14 120 R £33 k|

) [ Signal Selection Signals of Acquired Signai(s)

El campo Amount corresponde a la

Acquired Signal(s)

WWD: Absarbance, Acquired Signalts)

cantidad de compuesto en la muestra.
En este ejercicio, el valor representa

la cantidad de compuesto inyectada o i
multiplicada por los valores de factor

T
8
=2

EEmiEmis

T T
)

0 4020mAl

Summaryl Integration |

de dilucion y pureza. Cuando usted

Results
introdujo esta muestra, cambi6 esos . -
RT CpTd Amount RF [Rsp/Amt) | Peak Area | Peak Height | Peak Width
valores. Hame
093 dimethylphthalate 16.6528 10.9313 195.7383 B3.9187 0.0431
1.10 diethylphthalate 11.6001 10.9230 170.3073 576104 0.0455
1.88 biphenyl 23.2052 B1513 153.4873 42.9007 0.0550
307 31.9479 6.8819 236.4102 42 5603 0.0855

f Expanda la carpeta correspondiente a la segunda muestra sample 1_2.

g Seleccione la inyeccion individual.

h Compare los valores de Amount correspondientes a la primera y la segunda
muestras sample1_2.

[F | sonel | Fomat - |l -] i | 1 124 i 158 i
E-S\gr\s\ Selection Signals of Acquired Signal(s)
=[] Acuired Signal(s) WWD: Absarbance, Acquired Signalts)
= E g
&
2 -
b = fok
i T ; T
o 1 4 F 4
Summary I Integration |
Freslts
RT (T Amount | RF (Rsp/Amt) | Peak Area | Peak Height | Peak Width
0% dimethyiphthalate | 447873 103132 1955095 539118 0.0430
110 diethyiphihalats | 311359 106813 169.8617 57 5508 00454
188 bipheryl 524277 50983 1522814 25782 0.0550
307 95 281 s 2355047 420430 00862
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Ejercicio avanzado n° 4a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion multinivel

Tarea 4. Revision de los informes

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Revise los dos informes de inyeccion
iinica correspondientes a las
primeras muestras sample 1_2y
sample 1_4.

Observe que solo hay una carpeta
para cada una de las muestras del
segundo conjunto, ya que éstas no
se marcaron para cuantificacion
inmediata.

2 Consulte la cantidad de muestra
correspondiente a la primera
muestra sample 1_2 en el informe
de secuencia.

a
b
c
d

Seleccione Inicio > Programas > Agilent Cerity > Report Viewer.
Seleccione File > Open, o haga clic en el boton Open.

Expanda la carpeta Exercisediii.

Expanda la carpeta 003 Multi-Injection Summary Group y la carpeta
01 Sample single injection.

Haga doble clic en default.htm.

Observe las cantidades de compuesto.

Expanda la carpeta 003 Multi-Injection Summary Group 0001 y la carpeta
01 Sample single injection.
Haga doble clic en default.htm.

Observe las cantidades de compuesto.
Repita los pasos d-g para las carpetas 004 Multi-Injection Summary Group.

Haga clic en el boton Open y expanda la carpeta Exercisediii.
Expanda la carpeta Sequence y haga doble clic en default.htm.

Sequence samples

Name Position Modified inj. volume|  Amount Unit Cal. level

1 call 9 (A5 Method) 0.0000 mgiml 1
2 cal? 2 [As Method) 0.0000 rmg/mi 2
3 sample 1_2 5 [As Method) 25000 magiml 1
4 sample 1_4 9 (A5 Method) 0.0000 mgiml 1
5 call 9 [As Method) 0.0000 rmg/mi 1
6 cal2 2 (A5 Method) 0.0000 mgiml 2
7 sample 1_2 5 [As Method) 0.0000 rmg/mi 1
8 sample 1_4 9 (A5 Method) 0.0000 mgiml 1
9 call 9 [As Method) 0.0000 rmg/mi 1
10 cal2 2 (A5 Method) 0.0000 mgiml 2
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Ejercicio avanzado n° 4a Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con calibracion multinivel
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio avanzado n° 4b
Cambio de valores de las variables
de muestra del método y reproceso

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a:

e Cambiar la configuracién de la integracién en el método.

¢ Eliminar un punto de calibracion.

* Cambiar la secuencia de modo que ninguna muestra
se cuantifique inmediatamente tras el procesado.

¢ Reprocesar la secuencia con la revisién mas actualizada
del método.

e Anadir una nueva variable de muestra al método.
* Reprocesar la secuencia tras anadir la nueva variable.

* Volver a elaborar los informes.
Puede usar los datos que obtuvo en el Ejercicio n® 4a.

Para llevar a cabo las tareas ilustradas en las paginas
siguientes, pruebe a seguir los pasos que se indican a la
izquierda sin observar las instrucciones detalladas. Sirvase
de las instrucciones detalladas que se ofrecen a la derecha
cuando necesite ayuda.

Antes de comenzar

Lea "Analisis de muestras de rutina" en la pagina 11.

Agilent Technologies

59



Ejercicio avanzado n° 4b Cambio de valores de las variables de muestra del método y reproceso

Tarea 1. Actualizacion del método y el resultado

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Cambie la configuracion de la
integracion incluida en el método.

Establezca el rechazo de altura en 0.

Si esta usando una copia del método
defexerdiii, asegUrese de que no la
haya modificado otra persona.
Compruebe las revisiones anteriores.
Si alguien la ha modificado, haga otra
copia del método predeterminado.
Consulte "Antes de comenzar” en la
pagina 5.

2 Elimine el segundo punto de
calibracion Cal2 correspondiente
al dimetilftalato.

-0 o0 T o

0 =TT 9

a la segunda calibracion Cal2.
e Haga clic en el boton. y haga doble clic en la celda
para cambiar su valor de Yes a No.

Seleccione Method en la lista Current View.
Expanda la carpeta exer4iii.
Expanda la carpeta Data Analysis.
Seleccione Integration.

Haga clic en la celda Height Reject e introduzca el valor 0.
Guarde el método.

Seleccione Result en la lista Current View.
Expanda la carpeta exerdseqiii.
Seleccione la carpeta Calibration - Exer4iii.

Haga clic en la celda Calibration correspondiente

Compound Summary

I dimethylphthalate j
: - & Sample Hame Cal‘:hall.;?ion Weighed Amom
& |
cal es 0.0000
2- cal Ves 0.1700
cal res 0.0000
o - cal2 res 40.0000
! ! ahed cal2 Mo 37.6200
° * Ameunt cal2 Ves 400000
QJ.

ak Area
o

T
Meighed Amount
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Ejercicio avanzado n° 4b Cambio de valores de las variables de muestra del método y reproceso

Pasos

Instrucciones detalladas

3 Cambie la secuencia de modo que
no se cuantifique inmediatamente
ninguna muestra durante el
procesado.

a Seleccione la secuencia exer4seqiii.

b Enlatabla de secuencia, haga doble clic en la celda Immediate
Quantitation correspondiente a la primera muestra Sample1_2.

¢ Haga doble clic en No.

d Repita los pasos by ¢ para la primera muestra Sample1_4.

e Guarde el resultado modificado.

Observe que el nimero de revision se incrementa en una unidad.

Sequence Table | Sequence Dptions I

Cal. |1 liate |Custom Sampl Vial |Injections
Level |Quantitation Group # #

Sample Name |Sample Type

1 A 1
7 |cal2 Calibration 2 [ille) 3 1
3 |sample1_2 Sample [ille) 5 1
4 |sample1_4 Sample [ille) 9 1
5 call Calibration 1 [ille) 2 1

Guia de iniciacion a Cerity NDS
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Ejercicio avanzado n° 4b Cambio de valores de las variables de muestra del método y reproceso

Tarea 2. Reproceso y revision del resultado

Pasos Instrucciones detalladas
1 Reprocese la secuencia con a Seleccione la secuencia exerdseqjii.
la revision mas actualizada b Seleccione Actions > Reprocess.
del método. ¢ Seleccione Use the most current revision of the method that is attached

Use la configuracion de la

integracion incluida en el método.  d

Configure la impresion e

(reelaboracion) de los informes. f
!

Reprocess E

to the result.

Marque la casilla de verificacion Use integration settings in the method.
Marque la casilla de verificacion Print Reports.

Haga clic en OK.

Para seguir el reproceso, haga clic en la lenglieta Sequence Options.

X

F

exerdzeqiws? - Reprocessed _|

=
Revision IW 3

Sequence

a

Repiocess Oplion:

€ Use the methad revision that is now sttached ta the result

= Use the most current revision of the method that is attached to the result

[¥ Use integration settings in the method

[~ Replace Response Factars in the Method

0K | Cancel

2 Aseglrese de que en el resultado a
reprocesado aparece la modifica- b
cion de la integracion.

Si el cromatograma de ejemplo no
le deja ver el cromatograma del
estandar de calibracion, haga clic
en el boton Layout y desactive

la casilla de verificacion Display
Example Chromatogram.

Expanda la segunda carpeta Calibration - Exer4iii.
Expanda las carpetas Calibrationsy Cal1.
Seleccione Cal1 #1.

Observe que se han integrado ahora uno o mas picos y que éstos aparecen
en la tabla Results Table.
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Ejercicio avanzado n° 4b Cambio de valores de las variables de muestra del método y reproceso

Pasos Instrucciones detalladas

3 Revise el resumen de calibracion. * Seleccione la segunda carpeta Calibration - Exer4iii.

Observe que ha desaparecido el punto de calibracion que
elimino antes del reproceso.

Compound Summary

Idlmethylphthalale j
n
H Valid .
M Sample Name Calibration Weighed Amounl
& -
cal es 0.0000
3 | cal Yes 01700
cal Wes 0.0000
- cal? Wes 400000
i T T
0 20 Wreighed Amount cal? Yes 40.0000
P! 4 5
w 3 4
7 T T
| 20 ifeighed Amount

4 Revise los informes correspondien- a Seleccione Inicio > Programas > Agilent Cerity > Report Viewer.
tes al primer conjunto de muestras b Seleccione File > Open.
para asegurarse de que se han ¢ Expanda Exercise4iii-0001.
cuantificado con todos los

| 3 - Observe que hay un solo informe para todas las muestras. Tras el procesado
estandares de calibracion.

inicial, existian dos informes separados para Sample1_2y Samplel1_4.
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Ejercicio avanzado n° 4b Cambio de valores de las variables de muestra del método y reproceso

Tarea 3. Adicion de una nueva variable de muestra al método y reproceso

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Aiada una nueva variable al método.

Anada un divisor denominado
"factor de atenuacion" con un
valor predeterminado de 3.

2 Reprocese la secuencia con
el método revisado.
Introduzca un nuevo valor de 7
para el factor de atenuacion de
la primera muestra Sample 1_2.
Configure la impresion
(reelaboracion) de los informes.

a Seleccione Method en la lista Current View.

b Expanda la revision actual de exer4iii.

¢ Seleccione Sample Variables.

d Escriba "attenuation factor" en una celda Divider de la tabla
System Sample Variables.

Introduzca un valor de 3 en Default Value.

f Guarde el método.

@

a Seleccione Result en la lista Current View.
Seleccione exerdseqjii.
Seleccione Actions > Set up reprocessing for new sample entry fields.

Sel up reprocessing for new sample entry fields in the latest method revision E
exerdseqiwsd - Reprocessed -
Sequence ol " :II
-

Revision |1 3

Wfter you click OK:

1. & news revigion of the result appears in the Selection Tree.

2. The most curent revision of the method is attached to this result.

3. The new zample fields added to the current method revision appear in the sample entry panel.

Cancel

d Haga clic en OK.
Aparece la nueva pantalla Sample Entry.

e Hagaclic en la lenglieta Amounts e introduzca

un valor de 7 para "Attenuation Factor".

Seleccione Actions > Reprocess.

Seleccione Use the method revision now attached to the result.
Marque la casilla de verificacion Print Reports.

Haga clic en OK.

e -
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Ejercicio avanzado n° 4b Cambio de valores de las variables de muestra del método y reproceso

Pasos

Instrucciones detalladas

3 Localice el informe correspondiente
a la primera muestra Sample1_2.

Observe que el valor de la cuantifica-
cion es diferente tras el reproceso.
El software uso el valor del factor

de atenuacion en el calculo.

Seleccione Inicio > Programas > Agilent Cerity > Report Viewer.
Seleccione File > Open.

Expanda Exercise4iii-0002.

Expanda la carpeta 003Multi-Injection Summary.

Expanda la carpeta 01Sample Single Injection.

Haga doble clic en Default.htm.

-0 0 T o

El informe aparece ahora con la nueva cantidad para Sample1_2.

WD Absorbance

o 10 20 30 mél
)—
?
B,
it
%3,
T
%

Sample single injection compounds

RT Compound Peak area| Amount| Unit| Resp.f.| Tailingf.
0.76 S 0.8370 04600 N 0.2471 NJA
0.94 dimethylphthalate 1241833 2.4779 ug 5.6682 MJA,
111 diethylphthalate 1006416 17791 NiA 55601 MjA,
189 biphenyl 106.8904 3.7001 ug 3.8380 MiA
311 iA 163.0633 45837 MNia 4.4362 MiA
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio avanzado n° ba
Analisis de una secuencia para
cuantificar impurezas

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a
revisar resultados e informes de una secuencia analizada

con un método configurado para calibraciéon de agrupamiento
multinivel, cuantificaciéon ISTD y cantidades de compuesto
variables. Realizandolo aprendera a:

* Reconocer los resultados de una calibracién general.

¢ Localizar los calculos de idoneidad del sistema en la
visualizacién de revision del método.

¢ Localizar los calculos personalizados configurados en
el método.

¢ Revisar los informes correspondientes a los calculos
configurados en la plantilla de método.

Para realizar este ejercicio, puede elegir entre dos métodos:

¢ el método instrumental copiado del método por defecto
facilitado con el sistema, defexer5.

* el método que se creé en el "Ejercicio avanzado n® 6
Configuracion de un método para cuantificar impurezas
en una secuencia' en la pagina 151.

Para llevar a cabo las tareas ilustradas en las paginas
siguientes, pruebe a seguir los pasos que se indican a la
izquierda sin observar las instrucciones detalladas. Sirvase
de las instrucciones detalladas que se ofrecen a la derecha
cuando necesite ayuda.
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Ejercicio avanzado n° ba Analisis de una secuencia para cuantificar impurezas

Antes de comenzar
Lea "Analisis de muestras de rutina" en la pagina 11.

Equilibre el instrumento. Consulte el "Ejercicio basico n® la
Equilibrio del instrumento" en la pagina 15.
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Ejercicio avanzado n°® ba Analisis de una secuencia para cuantificar impurezas

Tarea 1. Configuracion y analisis de la secuencia

Pasos Instrucciones detalladas

1 Cree una nueva secuencia. * Consulte las instrucciones detalladas en "Tarea 1. Creacion de una nueva

Dé a la secuencia el nombre secuencia” en la pagina 35.

exerbseqiii, donde Jii son sus iniciales.
Use uno de los dos métodos
siguientes:

defexerd
exerbiii (creado en el Ejercicio 5
de Configuracion de métodos).

2 Asegurese de que se han * Consulte las instrucciones detalladas en el paso 2 de la "Tarea 2.
seleccionado las opciones Introduccion de la informacién correspondiente a las muestrasy la
de cuantificacion e informe. secuencia” en la pagina 36.

3 Introduzca la ruta de destino para * Consulte las instrucciones detalladas en la "Tarea 2. Introduccion de la
los informes sin imprimirlos y informacion correspondiente a las muestras y la secuencia" en la pagina 36.

guarde la secuencia.
Introduzca Exercisebiii, donde "iii"
son sus iniciales.

4 Analice y realice el seguimiento * Consulte las instrucciones detalladas en la "Tarea 3. Analisis y seguimiento
de la secuencia. de la secuencia” en la pagina 38.

Guia de iniciacion a Cerity NDS 69



Ejercicio avanzado n° ba Analisis de una secuencia para cuantificar impurezas

Tarea 2. Revision de los resultados y los informes

Pasos

Instrucciones detalladas

1

Compare los factores de respuesta
correspondientes al dimetilftalato
del primer y el segundo conjunto
de muestras agrupadas.

Consejo: si no puede ver los factores
de respuesta, haga clic en la parte
inferior de la pantalla Compound
Summary para que aparezca la

barra de desplazamiento.

Observe que los factores de res-
puesta correspondientes a las
segundas Cal1y Cal2 del primer
conjunto de muestras agrupadas
coinciden con los de las primeras
Cal1y Cal2 del segundo conjunto.

20 =TT 9

Seleccione Result en la lista Current View.

Seleccione AllSeqNotApprovedRunLast7Days en la lista Query.
Expanda la carpeta exer3seqjiii.
Seleccione la segunda carpeta Calibration - exer3seqjii.

La primera carpeta de calibracion contiene el analisis de blanco.

= e = o

Use la barra de desplazamiento para localizar los RF si no estan ya visibles.
Seleccione la tercera carpeta Calibration - exerbseqiii.

Use la barra de desplazamiento para localizar los RF si no estan ya visibles.
Compare los RF.

Sample Hame ‘Weighed Amount RF [Rsp/Amt)
call 10.0000 L7832
call 10.0000 7784
cal2 40.0000 247
cal? 40.0000 7271

‘Weighed Amount RF [Rsp/Amt)

10.0000
10.0000
40.0000
40.0000

7734
e
727
7248
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Ejercicio avanzado n°® ba Analisis de una secuencia para cuantificar impurezas

Pasos

Instrucciones detalladas

2 Revise los calculos de idoneidad del
sistema para Cal1 #1 en la segunda
carpeta de calibracion.

Observe los valores de porcentaje
promedio de impureza especificada
(Average Percent Specified Impurity)
y porcentaje promedio de impureza
sin especificar (Average Percent
Unspecified Impurity) que se configu-
raron en el método como calculos
personalizados.

a Expanda la segunda carpeta Calibration - exer3seqiii Calib.
b Expanda la carpeta Calibrations.
¢ Expanda la carpeta Call.
d Seleccione Call #1.
e Revise en la tabla Results Table los calculos de idoneidad del sistema.
Tal vez tenga que hacer clic en la parte inferior de la tabla para que aparezca
la barra de desplazamiento.
Reszuilts
RT Compound Hame Peak Width TailingF actor SignalToMoise Peak ﬁeﬁsglution
0.94 dimethylphthalate 0.0424 1.144 97.300 M
1.11 diethwlphthalate 0.0443 1.060 79413 2.303
1.89 biphenyl 0.0560 0.887 1041.299 9.108
310 0.0905 0.EE6 B07.791 5.690
Summary Results
Percent Specified
Irnpurity 1342
Percent Unspecified
Irnpurit 37.91

Guia de iniciacion a Cerity NDS
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Ejercicio avanzado n° ba Analisis de una secuencia para cuantificar impurezas

Pasos Instrucciones detalladas

3 Revise los resultados de porcentajes a Expanda la segunda carpeta Calibration - exer3seqiii.
de impureza para la primeramuestra b Expanda la carpeta Samples.
Sample1_2 vy para el grupo de ¢ Seleccione la carpeta Sample1_2.

muestras.

Observe que aparecen aqui los porcentajes promedio de impurezas

Observe que los valores de porcenta- especificadas y sin especificar para ambas inyecciones.

jes de impureza exceden los limites

establecidos para ellos.

Results Table
Compound Name Injectiondt
dimethylphthalate
7
2
diethylphthalate
7
2
bipheryl
7
2
Mot Identified Peaks
7
2
Summary Results
Avg Percept Specified 1365
Avwg Percent
Unspecified : 37.60

d Expanda la carpeta Group Results.
Seleccione Samples.

Aparecen aqui los resultados correspondientes a los porcentajes de
impurezas promediados para todas las muestras, asi como los resultados
de la comprobacion de limites para esas impurezas.

Avg %5 Al Samples
Avg % 5 Al Samples
Lirnit Check. :
Avg % U Al Samples
Avg % U Al Samples
Lirnit Check :

Summary Results
13.73
Mot Pazsed
ariz
Mot Pazsed

72

Guia de iniciacion a Cerity NDS



Ejercicio avanzado n°® ba Analisis de una secuencia para cuantificar impurezas

Pasos

Instrucciones detalladas

4 BRevise el informe de inyeccion tinica
de muestra correspondiente a la

informe correspondiente al grupo

de muestras.

a
b
primera muestra Sample1 2y el c
d
e

Seleccione Inicio > Programas > Agilent Cerity > Report Viewer.
Seleccione File > Open.

Expanda Exercisebiii.

Expanda 003Multi-InjectionSummary.

Expanda 01Sample Single Injection y haga doble clic en default.htm.

Observe los valores de los calculos de idoneidad del sistema en la tabla
que se configuré en el método.

Retent_ion Compound Amount Response) Tailing resolsggrf SignalToNoise
Time Name Factor| Factor
usp
0.93| dimethylphthalate| 24 8392 01189 1178 NJA 237192
1.10|  diethylphthalate| 175561 01189) 1.13b 2308 194333
1.39 biphernyl| 37 6000 00867 1.090 9124 2654 088
3 Wia| 486177 00741 1.043 273 1469.322
f Expanda Exercisebiii.
g Expanda Sample Group y haga clic en default.htm.
Observe los calculos de porcentajes de impurezas y los limites configurados
como calculos personalizados en la plantilla de informe del método.
Avg % S All Samples: 13.73
Avg % U All Samples: 3772
Sample group limit results
# |Sample name|Compound Limit {Compound]| Limit (Sample)
1| sample1_2 dimethylphthalate SRR | IR R
2 | sample 1_4 dimethylphthalate SO | XAOOOGCOI,
3| sample 1.2 dimethylphthalate KRR RO | R,
4 | sample 1_4 dimethylphthalate SO | XAOOOGCOI,
1| sample 1_2 diethylphthalate SRR | RO,
2 | sample 1_4 diethylphthalate SO HOCOCK | XHOOOOOGIK
3| sample 1_2 diethylphthalate SOAOOCOCTA | FOOCOOTTECK
4 | sample 1_4 diethylphthalate SRR | FHHA N
1| sample1_2 bipheryl SOCOOOOCCL | XOO00OCCO,
2 | sample 1_4 biphenyl SRR | IR R
3 | sample 1_2 bipheryl SO | XAOOOGCOI,
4 | sample 1_4 biphenyl KRR RO | R,

Axvg % S All Samples Limit Check: Mot Passed

Axg % U All Samples Limit Check: Mot Passed
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Ejercicio avanzado n° 5a Analisis de una secuencia para cuantificar impurezas
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio avanzado n° bb
Uso de un meétodo diferente para
el reproceso

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a:

e configurar un método diferente con un nuevo
compuesto calibrado.

e configurar el reproceso para un método diferente.

* reprocesar la secuencia con el método diferente.
Puede usar los datos que obtuvo en el Ejercicio n® 5a.

Para llevar a cabo las tareas ilustradas en las paginas
siguientes, pruebe a seguir los pasos que se indican a la
izquierda sin observar las instrucciones detalladas. Sirvase
de las instrucciones detalladas que se ofrecen a la derecha
cuando necesite ayuda.

Antes de comenzar

Lea "Analisis de muestras de rutina" en la pagina 11.

Agilent Technologies
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Ejercicio avanzado n° 5b Uso de un método diferente para el reproceso

Tarea 1. Configuracion de un método diferente

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Copie exerbiii y dele el nuevo
nombre exerbiii2.
0 bien, copie defexerb.
0 bien, use defexerbiii2
para el reproceso.

2 Aiada dietilftalato como
compuesto calibrado.
Cal nivel 1: 8 pg
Cal nivel 2: 32 pg
Configure bifenilo como el ISTD
para este compuesto.

Seleccione File > New > Method.

Haga clic en el boton Browse del asistente de método.
Seleccione exerbiii.

Introduzca en New Method Name exerbiii2 y haga clic en Next.
Haga clic en Next hasta llegar a la pantalla New Method Review.
Haga clic en Finish y luego en Save.

-0 0 T o

Expanda la carpeta exerbiii.

Expanda la carpeta Data Analysis.

Seleccione Calibration.

Haga clic con el boton derecho del raton en cualquier punto

de la tabla de calibracion y seleccione Insert Compound.
Seleccione diethylphthalate, haga clic en >y luego en OK.

En la tabla de calibracion, seleccione diethylphthalate.

Haga clic en la celda Use Default Amount y haga clic en el botén.
Seleccione el signo + e introduzca 8 pg en las celdas

Weighed Amount y Unit.

Repita los pasos gy h para Level 2y 32 ug.

Seleccione Quantitation.

Seleccione diethylphthalate.

Marque la casilla de verificacion Use ISTD Compound y seleccione biphenyl.
Guarde el método.

0 o9

= e = o

3 —=—-
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Ejercicio avanzado n° 5b Uso de un método diferente para el reproceso

Tarea 2. Reproceso del resultado de la secuencia

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Configure el reproceso
para un método diferente.

Seleccione exerbiii2 o defexerbiii2.

En el capitulo 3, "Analisis de mues-
tras", de la Guia de conceptos
encontrara una tabla que le ayuda
a seleccionar las opciones de
reproceso correctas.

a Seleccione Result en la lista Current View.

b Enlalista Query, seleccione MySeqNotApprovedRunLast7days.

¢ Seleccione la carpeta exerbseqiii.

d Seleccione Actions > Set up reprocessing for a different method.

Set up reprocessing for a different method

Sequence exerfzegjus - Feprocessed ﬂ
R evision 8

Select Method

exerbjws?

hen you click OF:
1. & copy of the result appears in the Selection Tree after pou click Reda Duery.
2. The method that pou selected is attached to the copy of the result
3. The sample entry fields appear in the sample entiy panel

oK | Cancel |

e Haga clic en Browse, seleccione exerbiii2 y haga clic en OK.
f Haga clic en OKy luego en Save.
Una copia de la secuencia aparece ahora en el arbol de seleccion lista

para el reproceso. Esta copia se adjunta ahora al nuevo método, pero
no hay carpetas bajo ella hasta que haya sido reprocesada.

AllSegMotdpprovedRunLast 7D aps j

S AllSegMotdpprovedRunLast 7D aps
By X J

Copy OF exerbzeqiws - Reprocessed [4/12/02 2:45:06 AM] [Rev 4]

8 exerBzeqiws - Reprocessed [Flev 11]

& Copy OF exerSseqiws - Reprocessed (4/412/02 1:35:31 &M) [Rev 5]

& Copy OF exerSseqiws - Reprocessed (4/412/02 20955 4M) [Rev 3]

& Copy OF exerSseqiws - Reprocessed (4/412/02 1:50:23 M) [Rev 3]

8 exerdseniws? - Feprocessed [Fev 18]

8 eserdseqiws [Fev 5]
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Ejercicio avanzado n° 5b Uso de un método diferente para el reproceso

Pasos Instrucciones detalladas
2 Introduzca las cantidades corres- a Seleccione esta copia (observe la fecha y la hora que aparecen tras
pondientes al nuevo compuesto cali- el nombre).
brado, dietilftalato, para cada uno b Haga clic en la lenglieta Amount de la pantalla Sample Entry en el espacio
de los estandares de calibracion. de trabajo de la secuencia.
Nivel 1-8 ¢ Para cada estandar Level 1, marque la casilla de verificacion
. Use correspondiente a diethylphthalate e introduzca 8.
Nivel 2 - 32 , . .,
d Para cada estandar Level 2, marque la casilla de verificacion
Use correspondiente a diethylphthalate e introduzca 32.
e Guarde el resultado.
3 Reprocese la copia. a Seleccione Actions > Reprocess

Asegurese de que la casilla Use the method revision now attached
to the result estd marcada.

Haga clic en OK.

Monitorice el reproceso en la pantalla Sequence Options.

Haga clic en el boton Redo Query.

Expanda la copia.

Seleccione una carpeta de calibracion.

Asegurese de que diethylphthalate esta incluido ahora como
compuesto calibrado.

Qe 0o 2.0

& Agilent Cerity NDS for Pharmaceutical GA/QC - SCHEIDERER.ROBIN - Administrator - Cerity for Pharma QA-GC

Ele Edt Yiew Tools Actons Hep
|| Resut -0 -|H[(RS ] E Lo -
|2 f By =55 & L G 7 Fildown-
[AlseqMotépprovedhunLastiDays 7| [
g [ptsectiotererFunl ey || & Calbration Table
o [@ AlSeaNotépprovedFiunLastDays
B Copy O exerSosqiws - Aep 2
K2 -7 Copy Of sxerSseqivs - Reprocessed (4412 || || Compound Name | Weighed Amount Comment Signal Short RF (Rsp/Amt)
= {21 Calibrations
& < Calbration - exerSins2 Caib Fiev 1 [F 00 CSIEY ]
=) B Callbration - exerSiws2 Calib Fiev 5. [F 40,0000 7271
o Calibration - exerfGiws2 Caib Rev 9 [F 80000 W1 A 9188
2 Group Fosul 20000 a107
— o iesuls biphen,l 15,0000 VWD1A o000
T Old Revisions 500000 o0
=l werSseains - Reprocessed [ev 1]
opy O exerSseqiws - Feprocessed (4112
oy O exerSsaqhvs - Reprocessed (4712
opy O exerSseqiws - Reprocessed (4112
o [Rev 18]
% ererdseqws [Rev 5] Compaund Summay
£ Valid
e Sample Mame | o 7o | Weighed Amount | RF (R
£ call 61 T0000 T
i call 1 Yes 80000 1
calZ 1 Yes 32000 1
o cal? 1 320000 1
o 025 Weighad Amount
o : Weighad Amount
| »| ||SCHEIDERER AOBIN |exersius2 [EMELCA 041272002 [0248.25
I Al eqHotAppiovediunLast?Days\Copy Of exerSsecws F | I
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-e0® @e - (Configuracion de métodos
0e0
o. o .0

° Estos ejercicios le ensenian a configurar métodos para su labora-

torio. Consulte el capitulo 4, "Configuracién de métodos", de la
Guia de conceptos para obtener informacioén basica que le sera
de utilidad para realizar los ejercicios. El conjunto de ejercicios
basicos y avanzados incluye los temas siguientes:

Basicos  Ejercicio 1. Configuracion de un método de equilibrio. Aprenda
a configurar una plantilla de método y a introducir parametros
instrumentales para equilibrar el instrumento.

Ejercicio 2. Configuracion de un método para identificar compuestos
en muestras unicas. Aprenda a utilizar un cromatograma de
ejemplo para configurar la integracion y la identificacion de
compuestos para muestras individuales.

Ejercicio 3. Configuracion de un método para una secuencia con
calibracion de un unico nivel. Aprenda a configurar
calibraciones de un tnico nivel y actualizaciéon tnica y
cuantificaciones ESTD con cantidades de compuesto fijas.

Avanzados  Ejercicio 4. Configuracion de un método con calibracion multinivel
para una secuencia. Aprenda a configurar calibraciones
generales multinivel y cuantificaciones ESTD con cantidades
de compuesto variables asi como variables de muestra.

: Agilent Technologies



Antes de
comenzar

Ejercicio b. Configuracion de un método para cuantificar impurezas
en una secuencia. Aprenda a configurar cuantificaciones ISTD,
calculos personalizados, limites, calibraciones de agrupamiento
y célculos de idoneidad del sistema.

Una vez haya configurado los métodos de los Ejercicios 1-5,
puede utilizarlos para analizar muestras y secuencias en los
Ejercicios 1-5 de la seccién "Analisis de muestras de rutina".

Lea "Antes de comenzar" en la pagina 5.

Su administrador de sistemas debe haber configurado un
cromatoégrafo de liquidos LC Agilent Serie 1100 para su sistema.

Si piensa copiar un método por defecto para crear un nuevo
método como se sugiere en los Ejercicios 3 y 5, asegiirese de que
su base de datos contiene los métodos predeterminados. En la
lista Query, seleccione AllMethodsRestored para ver defexerl-5.
Si no aparecen, consulte las instrucciones que se ofrecen en la
seccion "Antes de comenzar" para transferir esos métodos
desde el CD-ROM a su base de datos.
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio basicon® 1
Configuracion de un
método de equilibrio

Este ejercicio proporciona una serie de tareas para aprender a:

¢ Crear una plantilla de método para configurar
parametros instrumentales.

¢ Configurar parametros instrumentales.
* Guardar y auditar cambios efectuados en los métodos.

¢ Consultar el historial de cambios efectuados en los métodos.

Una plantilla de método es un marco de trabajo que le permite
introducir inicamente las condiciones y los parametros que
necesita para adquirir y procesar datos. Un método es una plan-
tilla de método que contiene valores introducidos para

los parametros.

Utilice este método para equilibrar el instrumento como se
explica en el capitulo "Ejercicio basico n® 1a Equilibrio del
instrumento" en la pagina 15.

Para llevar a cabo las tareas ilustradas en las paginas
siguientes, pruebe a seguir los pasos que se indican a la
izquierda sin observar las instrucciones detalladas. Sirvase
de las instrucciones detalladas que se ofrecen a la derecha
cuando necesite ayuda.

Antes de comenzar

Lea "Configuracion de métodos" en la pagina 79 para obtener
informacion general sobre la configuracion de métodos.

Agilent Technologies .



Ejercicio basico n° 1 Configuracion de un método de equilibrio

Tarea 1. Creacion de una plantilla de método para introducir
parametros instrumentales

Pasos Instrucciones detalladas

1 Cree una nueva plantilla de método a Seleccione File > New > Method o haga clic en 0O y seleccione Method.

para una muestra individual. Aparece el asistente de método.
Dé a la plantilla de método el b En la pantalla New Method, escriba en New Method Name equilmethiii.
nombre equilmethiii, donde Jii ¢ Seleccione Single Sample.
son sus iniciales.
Method Wizard [ 7] %]

New Method name

New Method ”

quuilmethmag

Do you want ko select an existing Method as
a template for the new Method 7

I Browse

“what kind of Method do you & Single Sample
wank to create ? »

i Sequence

< Bach | Firifshy | LCancel

d Haga clic en Next para pasar a la pantalla Instrument.
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Ejercicio basico n° 1 Configuracion de un método de equilibrio

Pasos Instrucciones detalladas
2 Seleccione el instrumento a En la pantalla Instrument, seleccione el instrumento que desea equilibrar.
que desea equilibrar. Los instrumentos que aparecen en la lista Available Instruments dependen

de la configuracion de su sistema de datos en red Cerity.

Method Wizard [x]

Instrument

” Select the |nstrument for your Method

Available Instruments:

Soft¥DT1 =
[ 35900E Analog to Digital Converter

msklc2

: Agilent 1100 Series Quatemary Pump

Agilent 1100 Series Standard Autosampler

Agilent 1100 Series Thermostatted Autosampler

Agilent 1100 Series Variable ‘W avelength Detector
Agilent 1100 Series Themostatted Column Compartment

Agilent 1100 Series Diode Anay Detectar

Agilent 1100 Series Diode Anay Detectar [Themastatted |
Agilent 1100 Series Standard Autosampler

- Agilent 1100 Senes Thermostatted dutozampler

DigvDT

[ 35900E Analog to Digital Converter -
< | _>lJ

Selected Instument: <MNone

Do you want to acquire Uy Spectia? [~ UV Spectra

b Haga clic en Next para pasar a la pantalla Data Analysis.

3 Desactive todas las selecciones a En la pantalla Data Analysis, desactive la casilla de verificacion
de analisis de datos. Compound ldentification.
Method Wizard [ x]

Data Analysis

Do you wart ko include I~ Eompound identiization
Compound |dentification? -

[V e want b i e = | s Pty
Spectal Compoatihd Pt

o wantto el e = | s Corfirmation
Spectial Cormputnd| Canfimation

[ you watt tehcide 7| Efratior and
LS bratinr et Buartitation s [uartitation

BBl BNt EIUSE (e StonT I | Custan Ealcul=tans

[Caleulations?
[ yeu watt b el ude Systen) = helude Bpsterm Buitatiits
Suitatiity Calculations?: [Caleulations

b Haga clic en Next para pasar a la pantalla New Method Review.
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Ejercicio basico n° 1 Configuracion de un método de equilibrio

Pasos

Instrucciones detalladas

4 Revise y guarde la
plantilla de método.

5 Consulte como aparece la
configuracion del asistente
de método en el método.

a Enla pantalla New Method Review, revise la configuracion que aparece
en la seccion Method Wizard Settings.
Afada las palabras "Test Comment" a la seccion Comment.
Haga clic en Finish.

Method Wizard EHE

New Method Review H Comment ta the Method setup:

Settings made on the "Instrument’’ Panel
Thiz instrument was selected: "EMELCI"

Settings made on the "Data Analysis” Pansl
"Compound Identification” was not checked
“Calibration and Quantification’ was not checked
“"Custam Calculations” was not checked
"Include System Suitability Calculations" was not checked

Test Comment

L]

Method Wizard Settings:

Setlings made on the "Mew Method" Panel.

Title of the new Methad will be “equilmethmag"
"Single Sample’’ was selected

mtl

|»

d Haga clic en Save si aparece el cuadro de dialogo Save Changes
to the Database.

Tras guardar la plantilla de método, aparece la pantalla Method View.
a Seleccione el método que acaba de crear: equilmethiii.
b Consulte la seccion Method Description del espacio de trabajo.

Observe que la descripcion recogida en Method Description se corresponde
con la informacion de la seccion Comment de la pantalla New Method
Review del asistente de método.

1%, Agilent Cerity NDS for Pharmaceutical @A/QC - SCHEIDERER.ROBIN - Administrator - Cerity for Pharma QA-QC

File Edit Wiew Taools Actions Help
Method O EEE R
el = I O T Fi\IQown'|

(1R AllM astertethods j 2 Method Mame Instument Name ——
o [ AlMastsiMethods quu\lmethmag IEMELCE
L] -4 Copy of exsr3mag
K2 & equimethdec — Method Description
é equimethmag Settings made on the “Instrument” Panet
& crerZdec This instiument was selected: "EMELC3"
% & exeilmag
& cueridec Settings made on Iht_a "Dgla Analysis” Panel:
% & cveimag ‘Compound |dentification” was not checked

""Calibration and Quantification” was not checked

& everddec ""Custom Calculations" was not checked

& smoketest "Include System Suitability Calculations™ was not checked
& lestevers Tt C "
-4 testZeners st Lamman

)

L
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Ejercicio basico n° 1 Configuracion de un método de equilibrio

Tarea 2. Introduccion de las condiciones instrumentales para el equilibrio

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Establezca los parametros
siguientes de la bomba:

Metanol como disolvente B:
Velocidad de flujo: 2 ml/min.
Composicion del disolvente:
80 %MeOH/20 %H,0
Tiempo de parada: 10 min.

Acetonitrilo como disolvente B:

Velocidad de flujo: 1,5 ml/min
Composicion del disolvente:
65 %ACN/35 %H,0

Tiempo de parada: 10 min.

2 Establezca el volumen de inyeccion
del inyector automatico (ALS)
en cero.

a Enelarbol de seleccion, expanda la carpeta del método equilmethiii.

b Expanda la carpeta Instrument Setup y seleccione Quaternary Pump
o Binary Pump.

¢ Introduzca en el campo Flow un valor de 2 ml/min.

d En laseccion Solvents, marque la casilla de verificacion B e introduzca 80
en el cuadro %.
El porcentaje de disolvente A se establece automaticamente en el 20 %.

e Enlaseccion Stoptime, seleccione la opcion min e introduzca 10.

f Enlas secciones Posttime y Pressure Limits, acepte los valores
predeterminados.

il
Setup | Timetable | Auwiliary & Data Cuwesl

[ Flin [~ Stoptime:
Flow: |2 _.:i‘ rldmin ™ na Limit
~Salvent Glin Hmin
& a =
i Posttime:
- & 0
B M fed x|

rIU _% ity

[ i I
[~ Pressure Limit
o T o I Min: |0 _|:| bar  Max: |4UEI _lj bar

a Seleccione la carpeta ALS.

b Haga clic en la lengiieta Setup.

¢ Enlaseccion Injection, seleccione Standard Injection.
d Establezca el valor de Injection Volume en cero.

Setup | Aunliary & Timne |

[ Injection

" Standard Injection Injection Wolume: |d =
€ Irjection with Needle Wash s e 1

€ Use Injector Program

Guia de iniciacion a Cerity NDS
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Ejercicio basico n° 1 Configuracion de un método de equilibrio

Pasos

Instrucciones detalladas

3

Establezca el mismo tiempo de
parada para todos los modulos.

Tiempo de parada: 10 min.

a Seleccione la carpeta ALS.

b Hagaclic en la lengiieta Auxiliary & Time.

¢ Enlaseccion Stoptime, seleccione la opcion as Pump.

d Seleccione la carpeta DAD, MWD o VWD que aparece en la configuracion
de su detector.

En la seccion Stoptime, seleccione la opcion as Pump/Injector.
Seleccione la carpeta TCC.

En la seccion Stoptime, seleccione la opcion as Pump/Injector.

Acepte los valores predeterminados de los demas parametros de

los médulos.

= e = o0
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Ejercicio basico n° 1 Configuracion de un método de equilibrio

Tarea 3. Grabacion y auditoria de cambios efectuados en los métodos

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Guarde el método.

Para que aparezca el cuadro de dia-
logo Save Changes To The Database,
el administrador Cerity debe haber
configurado la auditoria. El adminis-
trador Cerity puede ofrecerle una lista
de razones y pedirle que introduzca
su firma electronica para completar
el cuadro de dialogo. Esos requisitos
solo aparecen cuando se ha instalado
una licencia GMP Cerity y el adminis-
trador Cerity ha configurado la opcion
de auditoria.

a Enla barra de herramientas estandar, haga clic en [&g] .

Aparece el cuadro de diadlogo Save Changes To The Database.

Save Changes To The Database EHE

List of changes

[“hange the 'Stoptime' from 'na Limit' to 'as Pumpdrisctor’ for the TCC S etpaint.
Change the "Stoptime' from "o Limit' to ‘az Pumpdniector’ for the WD Setpoint,
Change the Flow' from ‘0" to "2' for the Quaterary Pump Setpoint.

Change the "Stoptime' from 'no Limit' to '5' for the Quatemnary Pump Setpoint,
Change the "Solvent D Ratio' from '0° to 'off' for the Quatemary Pump Setpaint,
Change the "Solvent C Ratio' from 0" to 'off' for the Quatemary Pump Setpaint,
Change the "Solvent B Ratio' from 0" to "80° for the Quatemary Pump Setpaint,
Change the "Solvent & Ratio' from 100" to *20° for the Quatermnary Pump Setpoint,
Change the ‘Injection Yolume' from 5" to '0" for the ALS Setpaint.

Change the "Stoptime' from 10" ta ‘as Pump' for the ALS Setpaint.

K|

Fieazon for changes

=

Save I Dizcard | Lancel

Revise el cuadro de lista List of changes.

¢ Enlaseccion Reason for changes, introduzca una razon
o seleccione una razon de la lista.

d Haga clic en el boton Save.
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Ejercicio basico n° 1 Configuracion de un método de equilibrio

Pasos Instrucciones detalladas
u istori i : ion, i : ui iii.
2 Consulte el historial de cambios a Enel arbol de seleccion, seleccione el método equilmeth
efectuados en el método. b Consulte la lista de cambios efectuados en el método.
Si necesita usar este método antes ,
de configurar otros métodos, Uselo Description THem [Comment_[ESig __ [Timestamp =]
. .. Jo] Ch: the 'Stoptime' f
con el ejercicio basico n® 1 de analisis  |||[rotintnome
. HR PumpdInjector’ for the TCC Initial
de muestras de rutina: Equilibrado Setpoint TCC Setpoint configuration MNone 03/7/2002, 16:31:51
H Change the 'Stoptime’ from
del instrumento. e
Pump/njector’ for the YWD Initial
Setpoint. YWD Setpoint configuration Mone 03/17,/2002, 16:31:51
Change the Flow' from '
to 2' for the Quatemary Initial
Pump Setpaint Quaternary Pump Setpaoint | configuration Mone 03/17/2002, 16:31:51
Change the 'Stoptime’ from
‘nar Limit' to 5" for the Initial
Quaternary Purmp Setpoint. Quaternary Purmp Setpoint | configuration Mone 03/17,/2002, 16:31:51

Los cambios de valores individuales sdlo aparecen en el historial de cambios si
se hainstalado una licencia GMP Cerity y el administrador Cerity ha configurado
la opcion de auditoria.
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio basico n° 2
Configuracion de un meétodo
para identificar compuestos
en muestras Unicas

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a:

¢ Crear una plantilla de método para muestras tnicas,
incluyendo en el método solamente la identificacion
de compuestos.

e Configurar y guardar el método para obtener un
cromatograma de ejemplo.

e Utilizar un cromatograma de ejemplo para configurar
la integracion.

¢ Configurar la identificacién de compuestos.

Una plantilla de método es un marco de trabajo que le permite
introducir inicamente las condiciones y los parametros que
necesita para adquirir y procesar datos.

Agilent Technologies
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90

Utilice el método creado en la primera parte de este ejercicio
para introducir y analizar una muestra individual y obtener
un cromatograma de ejemplo. Puede utilizar el método comple-
tado para introducir y analizar un grupo de muestras en las
que desea identificar compuestos. Consulte el "Ejercicio basico
n°® 2a Analisis de una muestra tinica para obtener un cromato-
grama de ejemplo" en la pagina 21 y el "Ejercicio basico n® 3b
Reintegracion y reproceso de los resultados" en la pagina 43.

Para llevar a cabo las tareas ilustradas en las paginas
siguientes, pruebe a seguir los pasos que se indican a la
izquierda sin observar las instrucciones detalladas. Sirvase
de las instrucciones detalladas que se ofrecen a la derecha
cuando necesite ayuda.

Antes de comenzar

Lea "Configuracion de métodos" en la pagina 79 para obtener
informacion general sobre la configuraciéon de métodos.
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Ejercicio basico n° 2 Configuracion de un método para identificar compuestos en muestras tinicas

Tarea 1. Creacion de una plantilla de método para identificar compuestos
iinicamente

Pasos Instrucciones detalladas

1 Cree una nueva plantilla de método  a Seleccione File > New > Method o haga clic en [ y seleccione Method.
para una muestra individual.
Dé a la plantilla de método el
nombre exer2iii, donde Jii son
sus iniciales.

Aparece el asistente de método.

b Introduzca exer2iii en el cuadro New Method Name.
¢ Seleccione Single Sample.

Method Wizard [ 2] ]

New Method name

New Method ”

IexerZ\ws

Do you want to select an existing Method az
a template for the new Method 7

I Browse .

Wihat kind of Method do you
want to create ?

& Bingle Sampié

i Sequence

d Haga clic en Next para pasar a la pantalla Instrument del asistente
de método.
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Ejercicio basico n° 2 Configuracion de un método para identificar compuestos en muestras unicas

Pasos

Instrucciones detalladas

2 Seleccione un instrumento para
el método.

a En la pantalla Instrument, seleccione el instrumento en el que se va a

analizar la muestra.

Method Wizard

Instrument

” Select the Instument for paur Methad.

Available Instruments:

SoftyDT1

msklc2

DigvDT

4]

35900E &nalog to Digital Converter

Agilent 1100 Series Quaternary Pump

- Agilent 1100 Series Standard Autosampler

- Agilent 1100 Series Thermostatted Autozampler

Agilent 1100 Series Varniable ‘W avelength Detector
Agilent 1100 Series Thermastatted Column Compartment

Agilent 1100 Series Diode Aray Detector

Agilent 1100 Series Diode Anay Detector (Thermostatted |
- Agilent 1100 Series Standard Autosampler

- Agilent 1100 Series Thermostatted Autozampler

[#- 35900 Analog to Digital Convertsr =
| B

Selected Instument: <None>

Do you want to acquire UV Spectra?

¥ LU Spectra

Haga clic en Next para pasar a la pantalla Data Analysis.

92
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Ejercicio basico n° 2 Configuracion de un método para identificar compuestos en muestras tinicas

Pasos Instrucciones detalladas
3 Marque solo la identificacion a En el panel Data Analysis, desactive las casillas Calibration and
de compuestos. Quantification, Include Noise Calculations e Include System

Suitability Calculations.

Method Wizard

Data Analysis

Do pou want to include ¥ Compound |dentification
Compound |dentification?

[ e want b e L I s Pty
Spectal Compathd Pt
[ wou wart o el e = | s Corfirmation
Spectial Computnd| Canfimation 7
Do you want to includs [ Calibration and
Calibration and Quantitation? Quartitation
Do ot vt o e Chizforn ™| Custor Calculations
[Caleuatiorns?

Do you want to include System ™ Include System Suitahility
Suitability Calculations? Calculations

< Back Firifshr LCancel

b Haga clic en Next para pasar a la pantalla Identification.

4 Complete la configuracion a Haga clic en Nexty luego en el boton Finish.
de la plantilla de método. b Haga clic en Save si aparece el cuadro de dialogo
No marque ninguna casilla Save Changes to the Database.

de verificacion en la pantalla
de identificacion del asistente
de método.
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Tarea 2. Introduccion de las condiciones instrumentales para el equilibrio

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Introduzca los parametros

de la bomba siguientes:

Metanol como disolvente B:
Velocidad de flujo: 2 ml/min.
Composicion del disolvente:
80 %MeOH/20 %H,0
Tiempo de parada: 5 min.

Acetonitrilo como disolvente B:
Velocidad de flujo: 1,5 ml/min
Composicion del disolvente:
65 %ACN/35 %H,0
Tiempo de parada: 6 min.

2 Introduzca el volumen de inyeccion y
el tiempo de parada para el inyector

automatico.
Volumen de inyeccion: 1 pl

Tiempo de parada: el mismo
que para la bomba

En el arbol de seleccion, expanda la carpeta del método exer2jii.
Expanda la carpeta Instrument Setup y seleccione Quaternary Pump o
Binary Pump.

Introduzca en el campo Flow un valor de 2 ml/min.

En la seccion Solvents, marque la casilla de verificacion B e introduzca
80 en el cuadro %.

El porcentaje de disolvente A se establece automaticamente en el 20 %.
En la seccion Stoptime, seleccione la opcion min e introduzca 5.

D20 T D

Setup | Timetable I Auiliary & Data Curves I

—Flow —Stoptime;
Flovwr: |2 = mildmin ' no Limit
—Solvent GIS ﬁ mir
A 20 % I
r~Posttime:
IS
B M [ x| o
(‘IU _|; ity
C I oK |
r—Prezsure Limit
o T o I Min: IU _% bar ax: |4DD _I; bar

En el arbol de seleccion, seleccione la carpeta ALS.

Haga clic en la lengiieta Auxiliary & Time.

En la seccion Stoptime, seleccione la opcion as Pump.

Haga clic en la lengiieta Setup y seleccione Standard Injection.
Introduzca un valor de 1 pl en Injection Volume.

Setup | Ausiiery & Time |

~Iniectior

Injection Yolume: |1 _l; ul

@ Standard Injection

" Injection with Needle Wash et il

—

 Use Injector Program

9
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Ejercicio basico n° 2 Configuracion de un método para identificar compuestos en muestras tinicas

Pasos Instrucciones detalladas

3 Asegurese de que el tiempo de a Enelarbol de seleccion, seleccione la carpeta VWD.
parada sea el mismo para todos b Enlaseccion Stoptime seleccione as Pump/Injector.
los médulos instrumentales. ¢ En el arbol de seleccion, seleccione la carpeta TCC.

d

Tiempo de parada: el mismo que En la seccion Stoptime, seleccione as Pump/Injector.

para la bomba : '
Signal & Time | Timetablel Dptionsl Special Setpointsl

—Signat —Stoptime;
o

Wavelength:

o Limit
254 = ne s
i IU ::| it

r~Posttime:

Peakwidth [Fesponsetime]

|>U.1Umin [2.0%] 'l 2Ll
("'IU _|; min
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Ejercicio basico n° 2 Configuracion de un método para identificar compuestos en muestras unicas

Tarea 3. Grabacion y auditoria de cambios efectuados en el método

Pasos Instrucciones detalladas
1 Guarde el método. a Enlabarra de herramientas estandar, haga clic en [id] .
Tras guardar el método, podra usarlo Aparece el cuadro de diadlogo Save Changes To The Database.
para obtener un cromatograma
de ejemplo. Save Changes To The Database EHE

Consulte el "Ejercicio basico n° 2a

List of changes

Analisis de una muestra tnica para Sequence template updated due to changes in compound calibration bethod. ;I
obtener un cromatograma de Change the Compound Mame' from "New Compoundd’ to ‘o-terpheryl’ for the 'Compound' in the Calibration.
. " o g Change the Compound Mame' from 'Mew Compound3' to ‘biphenyl' for the 'Compound’ in the Calibration,
ejem plO enla pagina 21. Change the Compound Mame' from 'Mew Compound?' to 'diethylphthalate’ for the 'Compound’ in the Calibration.
Change the 'Compound Mame' from Mew Compoundl’ to 'dimethylphthalate’ for the "Compound' in the Calibratio
Prosi n la Tarea 4 tr. ner 4dded Compound Mew Compoundd with Expected Time 3.07331366366018, High Time Limit 3.1507615052!
osiga con la farea t as obtene Added Compound Mew Compound3 with Expected Time 1.87937056425805, High Time Limit 1.92635482831
un cromatograma de e]emplo. Added Compound Mew Compound?2 with Expected Time 1.10433877305102, High Time Limit 1.1320087423

Added Compound Mew Compound] with Expected Time 0.934924245150261, High Time Limit 0958297351,

v
1 | »

Fieazon for changes

b Revise el cuadro de lista List of changes.
En la seccion Reason for changes, introduzca una razon o seleccione
una razon de la lista.

d Haga clic en el boton Save.

Para que aparezca el cuadro de didlogo Save Changes To The Database,

el administrador Cerity debe haber configurado la auditoria. El administrador
Cerity puede ofrecerle una lista de razones y pedirle que introduzca su firma
electronica para completar el cuadro de dialogo.
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Ejercicio basico n° 2 Configuracion de un método para identificar compuestos en muestras tinicas

Tarea 4. Seleccion de un cromatograma de ejemplo y configuracion de
la integracion

Pasos Instrucciones detalladas

1 Seleccione un cromatograma

En el arbol de seleccion, expanda la carpeta del método exerZ2jii si procede.
de ejemplo.

a
b Expanda la carpeta Data Analysis.
Si no existe ningtin cromatograma ¢ Seleccione Example Chromatogram.
de lamuestra isocratica. debe analizar 4 En la barra de herramientas Tools, haga clic en A
una muestra para obtener el cromato-

. [ . Select example chromatogram
grama de ejemplo. Consulte el "Ejerci- = 2 H
cio basico n° 2a Analisis de una | 4115 ampleshatppravedRunL ast7Days =
muestra Gnica para obtener un croma- |[® AlSampiestioiApprovedunLasi7Days

de ei Io" | 2aina 21 -] Blanks
tograma de ejemplo” en la pagina 21. £ Samples
El cromatograma de ejemplo no =B o —— [HW 7

es necesario para configurar la
integracion y la identificacion,
pero si recomendable.

- Old Revisions
E exer2dec [Rev 2]
-1 Calibration - exer2dec Calib Fev 2 [Rev 2]

Expanda la carpeta Samples.

Expanda la carpeta exchromiii o defexchrom2a.

Seleccione el nombre de la muestra con el nimero de inyeccion.
Haga clic en el boton Select.

s e = o

El cromatograma de ejemplo aparece ahora en el espacio de trabajo.

Example Chromatogram

VAND: Absorbance

mall
1.910
2.930

300
1

[2.324

(S
5]
I
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Ejercicio basico n° 2 Configuracion de un método para identificar compuestos en muestras unicas

Pasos Instrucciones detalladas

2 Cambie los valores de los eventos a En el arbol de seleccion, seleccione Integration bajo Data Analysis.
iniciales de modo que sdlo haya

A El cromatograma de ejemplo se muestra ahora junto con las tablas
cuatro picos integrados.

de eventos de integracion.

b Cambie el valor del evento Height Reject a 1 (o al valor minimo que
alin resulte en la integracion de los cuatro picos principales).

¢ Haga clic en el boton [ de la barra de herramientas Actions.

Example Chramatogram

VWD Absorbance
=
t =
i =
o -
& =
@ =
- =1
Ix]
g-
o —
T T T
] 2 ] 4 min
Initial Events I Timed Events ] Results
[wo Bl Se‘il Signal Sh
ignal ort
- - RT Description (et
Initial Event Hame Initial Event Yalue
#uea Reject 0.0000 05343 WD A [RENETE]
Slope Sengitivity 1.0000 11044 W DT A 374 2565
Peak ‘width 0.0400 1.87%4 WD A 362544
Shoulder Detection Mode Disabled 30739 WD A 5239433
Height Reject 1.0000

For All Signals

Tail Peak Skim Height Ratio 0.0000
Front Peak Skim Height Ratio 0.0000
Skim Valley R atio 20.0000
Baseline Corection Classical
Tangent Skim Mode Standard
Peak to Valley Ratio H00.0000
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Ejercicio basico n° 2 Configuracion de un método para identificar compuestos en muestras tinicas

Tarea b. Configuracion de la identificacion de compuestos

Pasos Instrucciones detalladas

1 Establezca la tabla de compuestos a En el arbol de seleccion, seleccione el elemento Identification

para los compuestos siguientes: de Data Analysis.
TR=0,9 a 1,1: dimetilftalato b Enla barra de herramientas Tools, haga clic en +#-.
TR=1.1a 1.2: dietilftalato Los picos aparecen en la tabla de compuestos con los nombres

New CompoundN donde N =1 - 4.
¢ Enlacolumna Compound Name, seleccione la primera celda e introduzca
dimethylphthalate.
Tras seleccionar la celda, introduzca el nombre. La entrada previa
se sobrescribe.

TR=1,8 a 2,1: bifenilo
TR=3,0 a 3,2: o-terfenilo

d Enlacolumna Compound Name, seleccione la segunda celda e introduzca
diethylphthalate.
e Enlacolumna Compound Name, seleccione la tercera celda e introduzca

biphenyl.
f Enlacolumna Compound Name, seleccione la cuarta celda e introduzca
o-terphenyl.
Compound | Oplions |
DAD: Signal A
4 %I % :
g g B £
F K - %
1 z 3 4 s min
Identification | Corfirmatiors |
Compound
Time Reference Resolution | Use Default Time
Compound Mame Expected Time Peak Signal Peak Reference Wwindow Lows
Tmettel phihalate [OCEIE] ADTE 2 ’
diethyl phihalate 1.1668 ADT A, 72 .
Bipheny! 1.9700 ADT A 7 .
o-terphiehyl 3.1861 14007 4 ey +
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Ejercicio basico n° 2 Configuracion de un método para identificar compuestos en muestras unicas

Pasos Instrucciones detalladas

2 Guarde el método. a Enla barra de herramientas estandar, haga clicen [ .
Si necesita ejecutar este método para Aparece el cuadro de dialogo Save Changes To The Database.
identificar compuestos antes de confi-
gurar los demas métodos de los ejer- Save Changes To The Database HE
cicios, utilice el método con "Ejercicio
basico n°® 2b Analisis de un grupo de LSt of efizmgEs -

.o . e Sequence template updated due to changes in compound calibration bethod. -~

muestras unicas para identificar Change the 'Compound Mame' from Mew Compoundd’ to ‘o-terphengl’ for the 'Compound’ in the Calibration.

Change the 'Compound Mame' from Mew Compound3' to ‘biphernyl’ for the "Compound' in the Calibration.

Change the 'Compound Mame' from Mew Compound2' to 'diethyiphthalate’ for the ‘Compound' in the Calibration.
Change the 'Compound Mame' from Mew Compoundl’ to ‘dimethylphthalate’ for the 'Compound' in the Calibratio
Added Compound Mew Compoundd with Expected Time 3.07391366366018, High Time Limit 3.1507615052!
Added Compound Mew Compound3 with Expected Time 1.87937056425805, High Time Limit 192635482831
Added Compound Mew Compound?2 with Expected Time 1.10433877305102, High Time Limit 1.1320087423
Added Compound Mew Compound] with Expected Time 0.934924245150261, High Time Limit 0.958297351;

v
1 | »

Fieazon for changes
I i =] 7 l

Save I Dizcard | Lancel |

b Revise el cuadro de lista List of changes.
En la seccion Reason for changes, introduzca una razon o seleccione
una razon de la lista.

d Haga clic en el boton Save.

compuestos"” en la pagina 27.

Para que aparezca el cuadro de didlogo Save Changes To The Database,

el administrador Cerity debe haber configurado la auditoria. El administrador
Cerity puede ofrecerle una lista de razones y pedirle que introduzca su firma
electronica para completar el cuadro de dialogo.
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio basicon® 3
Configuracion de un meétodo para
una secuencia con calibracion de
un unico nivel

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a:

¢ Crear una plantilla de método para una secuencia que
incluya calibraciéon de un Ginico nivel y actualizacion
Unica y cuantificacion ESTD.

e Configurar la calibracion y la cuantificacién con cantidades
de compuesto fijas.

* Configurar una plantilla de secuencia.

Una plantilla de secuencia es una tabla de secuencia que con-
tiene el orden de estandares de calibraciéon y muestras que
necesita analizar con este método. Las plantillas de secuencia
son utiles si el orden, los nombres y las caracteristicas de las
muestras son similares cada vez que se analiza una secuencia
con el método.

Puede utilizar este método con el "Ejercicio basico n® 3a
Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos con
calibracion de un tnico nivel" y el "Ejercicio basico n°® 3b
Reintegracion y reproceso de los resultados".

- Agilent Technologies o



Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tnico nivel

Para llevar a cabo las tareas ilustradas en las paginas
siguientes, pruebe a seguir los pasos que se indican a la
izquierda sin observar las instrucciones detalladas. Sirvase
de las instrucciones detalladas que se ofrecen a la derecha
cuando necesite ayuda.

Antes de comenzar

Lea "Configuracion de métodos" en la pagina 79 para obtener
informacion general sobre la configuracion de métodos.
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Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tinico nivel

Tarea 1. Copia de un método para crear una plantilla de método para

una secuencia

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Cree una nueva plantilla de método

a partir de un método existente.

Dé a la plantilla de método el
nombre exer3iii, donde jii son

sus iniciales.

Use exer2iii o defexer2 como
plantilla para la nueva plantilla

de método.

Asegurese de que solo estan
marcadas las opciones Compound
Identification y Calibration and
Quantitation.

Los métodos se copian cuando se
desea mantener las configuraciones
del instrumento y el analisis de datos
del método antiguo. De ese modo

no es necesario introducir las confi-
guraciones en el nuevo método.

a Seleccione File > New > Method o haga clic en 0O y seleccione Method.

Aparece la pantalla New Method del asistente de método.

b Haga clic en el boton Browse y seleccione exer2iii o defexer2 en el cuadro

de diadlogo Method Template Selection.

¢ Introduzca exer3iii en el cuadro New Method Name.

d Seleccione Sequence.

Method Wizard

New bethod name :

New Method ”

Ieker3\ws

a template for the new Method ?

Do you want to select an existing Method ax

Iekeerec

what kind of Method do pou
waht o create 7

Browse ...

i Single Sample
p ’

e Haga clic en Next hasta llegar a la pantalla Data Analysis.
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Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tnico nivel

Pasos Instrucciones detalladas

f Marque la casilla de verificacion Calibration and Quantitation.

Method Wizard

Data Analysis H

Do pou want to include
Compound |dentification?

[ o Ert e e e
Spectial Campautd Pty

i patwrant b el de s
& pectal Eompound Confitmation?

Do you want to include
Calibration and Quantitation?

Do you want to use Custom
Calculations?

Do pou want to include Moise
Caleulation?

Do you want to include Spstem
Suitability Calculations?

V¥ Compound |dentification

I 0 Pty

I i Earfirmaticr

¥ Calibration and
Quantitation

I™ Custom Calculations

I Include Naise Caloulations

™ Include Systern Suitabily
Calculations
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Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tinico nivel

Pasos Instrucciones detalladas

2 Efectie las selecciones necesarias a Haga clic en Next para pasar a la pantalla Compound Table.
para mantener la tabla de compues- b Seleccione la opcion Keep Compound Calibration from Method template.
tos y configurar una nueva Esta opcion le permite mantener la tabla de compuestos del método previo
calibracion. (aun cuando no se haya configurado calibracion alguna).
Efectle las selecciones necesarias
para configurar:
calibracion de un Gnico nivel Compound Table “ e el e i et b b s
cantidades de compuesto fijas
calibracion de actualizacion unica
calibracion especifica
de la secuencia

Method Wizard

€ Setup a new Compound Calibration
€ Set up a new Manual Calibration.

@ Keep Compound Calibration from Method template

¢ Haga clic en Next para pasar a la pantalla Identification.

d No marque ninguna casilla de verificacion de la pantalla Identification.
e Haga clic en Next para pasar a la pantalla Calibration.

f Seleccione Fixed Amount y use las demas opciones predeterminadas.

Method Wizard [ %]

Calibration Do the standards in your ~ Yariable Amount
method always contain Fiked & Fi
Amounts or Yariable Amounts? )
Does this method use more than
one concentration level of the I MuliLevel |2
calibrated compound|z|?

‘what kind of Calibration da " Overall Calibration
you need? {* Single Update Calibration
i Bracketing
‘what kind af Calibration " Instrument Specific
Procedure do you need? Calibration
' Sequence Specific

Calibration
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Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tnico nivel

Pasos Instrucciones detalladas

3 Configure la cuantificacion y revise a Haga clic en Next para pasar a la pantalla Quantitation.
el nuevo método. b Asegurese de que la casilla de verificacion Limit checks no
esta marcada y de que esta seleccionada la opcion ESTD.

Method Wizard HE
Quantitation Do pou want to include limit checks I linster sek
on the calculated results ? i
‘which Calibration Mode do you i+ ESTD
want ta use in your Methad ? i I5TD

< Back | Eirish LCancel |

¢ Haga clic en Next para pasar a la pantalla New Method Review.
d Revise la configuracion que aparece en la seccion Method Wizard Settings.
e Haga clic en el boton Finish para guardar el nuevo método.
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Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tinico nivel

Tarea 2. Seleccion de un cromatograma de ejemplo

Pasos Instrucciones detalladas

1 Seleccione un cromatograma a En el arbol de seleccion, expanda la carpeta exer3iii.
de ejemplo. b Expanda la carpeta Data Analysis.

Use el cromatograma de ejemplo ¢ Seleccione el elemento Example Chromatogram.

obtenido en el ejercicio basico 2a d En la barra de herramientas Tools, haga clic en fig.

0 2b de "Ejercicio basico n° 3a Ana-

lisis de una secuencia para cuantifi-

car compuestos con calibracion de

Select example chromatogram

[405 ampleshctappravedRiunLast?Days
@ AlSamplesMotpprovedRunlast7D ays

un unico nivel" y "Ejercicio basico 1 Blanks
) .. 143 Samples
n° 3b Reintegracion y reproceso B a’d;rexcmomza Fed

de los resultados".
Como alternativa, use
defexchrom?2a.

ns
B exer?des [Rev?)
Calibration - exer?dec Caiib Flew 2 [Rev 2]

No es necesario seleccionar un cro-

matograma de ejemplo. No obstante,
si lo hace le sera mas facil modificar
la identificacion de compuestos.

|45 ampleshiotApprovedRiunLast7D. o a [Rev 2hdsferchiom?a # [Rev 1]

e Seleccione el nombre de la muestra con el nimero de inyeccion para obtener
el cromatograma de ejemplo.
f Haga clic en el boton Select.

El cromatograma de ejemplo aparece ahora en el espacio de trabajo.

Example Chromatagram

WD Absorbance

191

3.230

w '?1.994

Tras seleccionar el cromatograma de ejemplo, puede ver las configuraciones
de integracion e identificacion pertenecientes al método original.
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Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tnico nivel

Tarea 3. Modificacion de la identificacion de compuestos

Instrucciones detalladas

Pasos
1 Elimine un compuesto de la tabla a En el arbol de seleccion, seleccione Identification en la carpeta
de compuestos. Data Analysis.

Seleccione la celda o-terphenyl.
Haga clic con el boton derecho del raton en la celda o-terphenyl

y seleccione Remove Compound.

Elimine el compuesto o-terfenilo.

Compound | Optiors |

VD Absorbance

mal

o 1

Identification |

Time Reference | Use Default Time
Compound Name | Expected Time Peak Signal Window Low Time Limit High Time Limit (
dimathyiphthalate 0.3343 WWDT A 5 + 09116 09583
diethylphthalate 1.1044 WWDT A = + 10768 11320
biphenyl 1.8794 WWDT A = + 18324 1.9264
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Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tnico nivel

Tarea 4. Configuracion de la calibracion

Pasos Instrucciones detalladas

1 Configure la calibracion para a Enel arbol de seleccion, seleccione Calibration en la carpeta Data Analysis.
dimetilftalato. b Enla tabla de calibracion, seleccione dimethylphthalate.
dimetilftalato: 10 pg ¢ Enlalengiieta Options, introduzca 10 en el cuadro Weighed Amount y ug en

el cuadro Amount Unit.

I [

Weighed Amount

[ E—
Quantitation
Based On
dimethylphthalate 10.0000

| aea |
dethylphthalate 0.0000 T aea |
15,0000 aea |

dimethylphthalate
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Pasos Instrucciones detalladas

2 Configure la calibracion a Enlatabla de calibracion, seleccione biphenyl.
para bifenilo. b Enlalengiieta Options, introduzca 15 en el cuadro Weighed Amount y g
Bifenilo: 15 pg en el cuadro Amount Unit.

- ]

[
Quantitation
Compound Name Weighed Amount Baszed On

dimethylphthalate 10.0000 | aea |
diethwiphthalate | aea |
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Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tinico nivel

Pasos Instrucciones detalladas
3 Elimine el dietilftalato de la tabla a Enlatabla de calibracion, haga clic con el boton derecho del raton
de calibracion. en cualquier punto y seleccione Remove Compound en el menu de

acceso directo.
Aparece el cuadro de dialogo Select Compound(s).

b Enlalista Calibration Table, seleccione diethylphthalate.

¢ Haga clic en el boton < para pasar diethylphthalate a la lista
Available Compounds.

d Haga clic en el boton OK.

. Select Compound(s]
Available Compounds Calibration Table
diethylphthalate dimethylphthalate
biphenyl
b33 |
N
.
Compound Info :
ak Cancel
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Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tinico nivel

Tarea 5. Configuracion de la cuantificacion para los cuatro picos

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Base la cuantificacion del
dietilftalato en el dimetilftalato.

Use un multiplicador de cantidad

En el arbol de seleccion, seleccione Quantitation Setup en la carpeta

Data Analysis.

Haga clic en la lengiieta Uncalibrated Compounds.
En la seccion Compound Calibration Type, seleccione la opcion

de 0,8.

Use Compound.

Seleccione dimethylphthalate en la lista Use Compound.

Introduzca 0.8 en el cuadro Amount Multiplier (Compound).
Calibrated Compounds ] Uncalibrated Compounds: I Unidentified Peaks ]
Compound Name | Expected Time |;‘m“:-“mr-'l-“:.pe Amount Mu"if.lie' RF [Rsp/Amt) Compound Group

digthylphthalate 1.1044 dimethylphthalat . 1.0000 I
Caompound Mame diethylphthalate

Compound Calibration Type Compound Group

& Use Compound Idimethylphthalate vl Mare 'I Mew..

Amaount Multiplier [Compound] q
~ Manual Response Factor A Campound Info
= No Buantification |
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Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tnico nivel

Pasos Instrucciones detalladas
2 Base la cuantificacion del pico a Haga clic en la lengiieta Unidentified Peaks.
no identificado en el bifenilo. b Enlaseccion Use for Quantitation, seleccione la opcion Use Compound.
¢ Seleccione biphenyl en la lista Use Compound.

Use un multiplicador de cantidad
de 0.9, d Introduzca 0.9 en el cuadro Amount Multiplier (Unidentified Peak).

Amount Multiplier
[Unidentified
Peak]

Mot Identified Peaks 1.0000

bpreryi 7]
s
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Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tinico nivel

Tarea 6. Configuracion de la plantilla de secuencia

Pasos Instrucciones detalladas

1 Introduzca los estandares de a En el arbol de seleccion, seleccione Sequence Template para el método.
calibracion y las muestras b Enlatabla de muestras, introduzca el estandar de calibracion en la fila uno.
siguientes en la plantilla de Introduzca Cal1 en el cuadro Sample Name.
secuencia: Seleccione Calibration Standard en la lista Sample Type.
Call: estandar isocratico de Introduzca en Vial# la posicion del vial que contiene ese estandar
fuerza completa dentro del ALS.

Haga clic en el boton Apply para colocar la informacion de la muestra
en la tabla de muestras.

¢ Introduzca la muestra 1_2 en la fila dos.

Sample 1_4: estandar isocratico Seleccione la fila 2 en la tabla de muestras.

diluido a 1/4 con metanol Introduzca sample 1_2 en el cuadro Sample Name.

Seleccione Sample en la lista Sample Type.

Introduzca en Vial# la posicion del vial que contiene esa muestra

dentro del ALS.

Haga clic en el boton Apply para colocar la informacion de la muestra

Sample 1_2: estandar isocratico
diluido a 1/2 con metanol

No es posible configurar una plantilla en la tabla de muestras.

de secuencia con estandares de cali- d Introduzca sample 1_4 en la fila tres.

bracion hasta haber configurado la Seleccione la fila 3 en la tabla de muestras.
calibracion en la pantalla de analisis Introduzca sample 1_4 en el cuadro Sample Name.
de datos. Seleccione Sample en la lista Sample Type.

Introduzca en Vial# la posicion del vial que contiene esa muestra
dentro del ALS.

Haga clic en el boton Apply para colocar la informacion de la muestra
en la tabla de muestras.

. . Injection |Sam
Cal. |Summary| Vial |Injections J H
Sample Name  Sample Type Volume Amo
Level | Group # #
bl |[mg/n
1 |Cal Calibration 1 2 1 as method 0
2 |zample1_2 Sample 5 1 az method 0
3 |zample1_4 Sample 9 1 as method 0
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Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tinico nivel

Pasos Instrucciones detalladas
2 Introduzca dos conjuntos mas de a Haga clic en Fill Down en la barra de herramientas Edit y seleccione
Cal1l, sample 1_2 y sample 1_4 en Fill Down Wizard.
la plantilla. Aparece el asistente de cumplimentacion.
Conse.lo: “t'l'cF el asistente de b En laseccion Range, seleccione Append, introduzca 6 y haga clic en Next.
cumplimentacion y el comando
de copia. Fill Down Wizard =]
Los estandares y las muestras Fill Range ‘what Range do you wan to be used ?

aparecen en la plantilla final en
el orden siguiente:

Range

= Rows : 1

Enter row numbers and/ar row ranges
seperated by commas. For example, 1.7,10-15

estandar de calibracion
dos muestras
estandar de calibracion
dos muestras
estandar de calibracion
dos muestras

0 All raws

(% Append: |6

< Back | ity LCancel |

¢ Enla pantalla Sample Names, introduzca call en el cuadro Name y haga
clic en Next.

d En la pantalla Vial Numbers, desactive la casilla de verificacion
Define Vial numbers? y haga clic en Finish.

e Cuando aparezca el cuadro de didlogo Apply Sample Changes,
haga clic en Yes.
Observe que las seis filas nuevas muestran copias de la primera fila
de la plantilla.

f Seleccione las dos muestras de las filas 2 y 3, y haga clic en el boton
Copy de la barra de herramientas Edit.
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Ejercicio basico n° 3 Configuracion de un método para una secuencia con calibracion de un tinico nivel

Pasos Instrucciones detalladas

g Seleccione las filas 5y 6, y haga clic en el boton Paste de la barra de

herramientas Edit.
h Seleccione las filas 8 y 9, y haga clic en el boton Paste de la barra de
herramientas Edit.

R Aroyer] Injection |Sam
Cal. Summary| Vial |Injections
Sample Name Sample Type Volume Amo
Level | Group # # I ;
L) I
1 |Cal Calibration 1 2 1 as method |0
2 |zampleq_2 Sample 5 1 as method |0
3 |zample1_4 Sample k) 1 as method |0
4 |Cal Calibration 1 2 1 as method |0
5 |zample1_2 Sample 5 1 as method |0
b |zample1_4 Sample 9 1 o
7 [ [cawen T
[i] 1
9 1

10
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Pasos

Instrucciones detalladas

3 Configure como se va a actualizar
la calibracion:

Primera Cal1: sustitucion
(tanto de FR como de TR)

Segunda Cal1: promedio para FR
y promedio flotante para TR
(ponderacion del 60 % tras TR)

Tercera Call: promedio para FR
y promedio flotante para TR
(ponderacion del 75 % tras TR)

4 Guarde el método.

Tras completar este método, puede
utilizarlo para analizar una secuencia.
Consulte el "Ejercicio basico n° 3a
Analisis de una secuencia para cuan-
tificar compuestos con calibracion de
un Unico nivel" en la pagina 33y el
"Ejercicio basico n° 3b Reintegracion
y reproceso de los resultados" en la
pagina 43.

a Enlatabla de secuencia, seleccione la primera Call.

b Haga clic en la lengiieta Run.
En la seccion Calibration, seleccione Replace en la lista Response
Factor Update y seleccione Replace en la lista Retention Time Update.
Seleccione la segunda Call en la tabla de secuencia.
Seleccione Average en la lista Response Factor Update y Floating average
en la lista Retention Time Update.

f Seleccione 60 %.

g Repita los pasos d y e para la tercera Call.

Injection | ’

Cal. |Custom S 1 Vial q
Sample Name |Sample Type | | ooo; Group - = Vn[l:line At Multip]
call Calibration 1 2 as method |0
sample 1_2 Sample s as method |0

sample 1_4

sample 1_2

sample 1_4 Sample as method

7 |cal Calibration il as method

sample 1_2 Sample == method

1
1
1
i
1
1
1
1
1

N

9 |sample 1_4 Sample as method

Sample Name:
[cart

Aun | Amounts | Identification | Description |

[~ Calibration

Sample Type
[ calibration Standard -1

Calibration Mode: Single Lipdate

Calibration Level

Custom Sample Group ! =

=] Mow Fissponss Lpdate

Average B

Vial Mumber  Injections
B [

Walume [ul]

|as method Retention Time Update:

[Floating foerage =] [0 H=

a Haga clic en [§g e introduzca las razones para los cambios y la firma
electronica si procede.
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio avanzado n° 4
Configuracion de un meétodo
para adquirir y utilizar espectros
en muestras Unicas

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a:

* Crear una plantilla de método para muestras tnicas
y espectros, incluyendo en el método solamente la
identificacion de compuestos.

e Configurar y guardar el método para obtener un
cromatograma de ejemplo.

e Utilizar un cromatograma de ejemplo para configurar
la integracion.

¢ Configurar la identificacién de compuestos.
¢ Configurar la confirmaciéon de UV de compuestos.
e Configurar la pureza de UV.

¢ Configurar el tratamiento de espectros.

Necesitara un detector capaz de adquirir espectros (DAD o FLD) y una
licencia para adquisicion espectral de UV para completar este ejercicio.

Agilent Technologies
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Ejercicio avanzado n° 4 Configuracion de un método para adquirir y utilizar espectros en muestras tnicas

120

Utilice el método creado en la primera parte de este ejercicio
para introducir y analizar una muestra individual y obtener un
cromatograma de ejemplo. Puede utilizar el método completado
para introducir y analizar un grupo de muestras en las que
desea identificar compuestos.

Para llevar a cabo las tareas ilustradas en las paginas
siguientes, pruebe a seguir los pasos que se indican a la
izquierda sin observar las instrucciones detalladas. Sirvase
de las instrucciones detalladas que se ofrecen a la derecha
cuando necesite ayuda.

Antes de comenzar

Lea "Configuraciéon de métodos" en la pagina 79 para obtener
informacién general sobre la configuracion de métodos.
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Ejercicio avanzado n° 4 Configuracion de un método para adquirir y utilizar espectros en muestras tinicas

Tarea 1. Creacion de una plantilla de método para identificar compuestos
iinicamente

Pasos Instrucciones detalladas

1 Cree una nueva plantilla de método b Seleccione File > New > Method o haga clic en [ y seleccione Method.

para una muestra individual. Aparece el asistente de método.

Dé a la plantilla de método el nombre
exerdiii, donde jii son sus iniciales.

¢ Introduzca exer4 en el cuadro Method Name.
d Seleccione Single Sample.

Method Wizard [ 2] ]

New Method name

New Method ”

IexerZ\ws

Do you want to select an existing Method az
a template for the new Method 7

I Browse .

What kind of Methad da you & Singie Sampie
want to create 7 = .

i Sequence

e Haga clic en Next para pasar a la pantalla Instrument del asistente
de método.
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Pasos

Instrucciones detalladas

2 Seleccione un instrumento para
el método.

Seleccione un instrumento con
un DAD o un FLD.

a En la pantalla Instrument, seleccione el instrumento
en el que se va a analizar la muestra.
b Active la casilla UV Spectra.

” Select the Instrument for your Method

Available Instruments:

Soft¥DT1

3B900E &nalog to Digital Canverter

msklc2

- Agilent 1100 Series Quaternary Pump

-Agilent 1100 Series Standard Autosampler

- Agilent 1100 Seriex Thermostatted Autozampler

Agilent 1100 Series Varniable ‘W avelength Detector
Agilent 1100 Seres Thermostatted Column Compartment

|»

Agilent 1100 Series Diode Anay Detector
Agilent 1100 Series Diode Anay Detector (Thermastatted |
-Agilent 1100 Series Standard Autosampler

- Agilent 1100 Seriex Thermostatted Autozampler
DigvDT

[#]- 35900E Analog to Digital Converter =
< | B

Selected Instument: <Nonhe>

Da you want to scquire UV Spectra? ¥ UV Spectra

¢ Haga clic en Next para pasar a la pantalla Data Analysis.
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Ejercicio avanzado n° 4 Configuracion de un método para adquirir y utilizar espectros en muestras tinicas

Pasos

Instrucciones detalladas

3 Active Compound Identification,
UV Purity y UV Confirmation.

4 Complete la configuracion
de la plantilla de método.

No marque ninguna casilla

de verificacion en la pantalla
de identificacion del asistente
de método.

a En la pantalla Data Analysis, active las casillas UV Purity y UV Confirmation

y desactive las casillas Calibration and Quantification, Include Noise

Calculations e Include System Suitability Calculations.

Method Wizard

Data Analysis

Do you want ta include
Compound ldentification?

Da you want to include LY
Spectral Compound Purity?

Do pou want to include LW
Spectral Compound Caonfirmation?

Do pou want to include
Calibration and Quantitation?

Do pou want ba use Custam
Calculations?

Do pou wantk to include System
Suitability Calculations?

21x
¥ Compound Identification
¥ U Puity
[v LY Confimation

™ Caliation and
Quantitation

= Custom Caloulations

u include System Sullab\l\ly‘;
Lokedlstions. e

b Haga clic en Next para pasar a la pantalla Identification.

a Haga clic en Nexty luego en el boton Finish.
b Haga clic en Save si aparece el cuadro de dialogo
Save Changes to the Database.
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Ejercicio avanzado n° 4 Configuracion de un método para adquirir y utilizar espectros en muestras tnicas

Tarea 2. Introduccion de las condiciones instrumentales para el equilibrio

Pasos Instrucciones detalladas

1 Introduzca los parametros a Enelarbol de seleccion, expanda la carpeta del método exer4iii.
de la bomba siguientes: b Expanda la carpeta Instrument Setup y seleccione Quaternary Pump
Metanol como disolvente B: o Binary Pump.

¢ Introduzca en el campo Flow un valor de 2 ml/min.
d En laseccion Solvents, marque la casilla de verificacion B

e introduzca 80 en el cuadro %.

El porcentaje de disolvente A se establece automaticamente en el 20 %.
e Enlaseccion Stoptime, seleccione la opcion min e introduzca 5.

Velocidad de flujo: 2 ml/min.
Composicion del disolvente:
80 %MeOH/20 %H,0
Tiempo de parada: 5 min.

Acetonitrilo como disolvente B:

Velocidad de ﬂujo; 1.5 ml/min Setup |Timetable| Auiliary & Data Eurvesl
Composicion del disolvente: [ Flow . ~Stoptime:
g : i o Limit
65 %ACN/35 %H,0 Flow I = nlimin
Tiempo de parada: 5 min. e olvent & =
A 20 % I
—Posttime:
I CTE Y & 0ff
FID _|:j mir
. T o | T
r—Pressure Limit:

o T o I Min: IU _% bar ax: |4DD _I; bar

2 Introduzca el volumen de inyecciony a En el arbol de seleccion, seleccione la carpeta ALS.
el tiempo de parada para el inyector b Haga clic en la lengiieta Auxiliary & Time.
automatico. ¢ Enlaseccion Stoptime, seleccione la opcion As Pump.
Volumen de inyeccion: 1 pl d Haga clic en la lengiieta Setup y seleccione Standard Injection.
Tiempo de parada: Opcion e Introduzca un valor de 1 pl en Injection Volume.
"As pump"

Setup | Ausiiery & Time |

~Iniectior

@ Standard Injection Injection Wolume: |1 _l; pl
" Injection with Needie \Wash LR 1

 Use Injector Program
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Pasos Instrucciones detalladas

3 Asegurese de que el tiempo de a Enelarbol de seleccion, seleccione la carpeta DAD o FLD.
parada sea el mismo para todos b Enlaseccion Stoptime, seleccione la opcion As pump/injector.
los médulos instrumentales. ¢ En el arbol de seleccion, seleccione la carpeta TCC.

Tiempo de parada: Opcion d Enlaseccion Stoptime, seleccione la opcion As pump/injector.

"As pump/injector"

Signal & Time | Timetablel Options |
—Signal —Spectiuny
Store Sample B On/Off Reference  Bw
S |25U = [ = @ [0 = |mn = m Store: IAII |
B: [— Mot used Range: |1SD _|::‘ nm
C: [~ Mot used to |45E| _% nm
D: [~ Mot used Step: I2 _|; nm
E: [~ Mot used Thieshold: I1EI _|: sl
—Stoptime: Paosttime: ~Peakwidth [Responsetime}——————
Qi & ai
Mo limit 3010 min (203 hd
("ID _lj min
£ ] |4 _|: ity
4 Configure los parametros a Enelarbol de seleccion, seleccione la carpeta DAD o FLD.
de adquisicion espectral. b En la seccion Signal, active la casilla Store para Signal A, defina
Senal la longitud de onda de la Sample en 254 nm y el Bw en 10.

A: 254 nm, An. banda: 4 nm ¢ Active la casilla On/0ff y defina la longitud de onda de la referencia
. (Reference) en 400 y Bw en 100.
Referencia: 400 nm, An. banda: . .
100 d Enlaseccion Spectrum, opte por guardar todos los espectros con All y defina
nm Range de 190 a 450 nm con un tamafio de paso Step de 2.
Espectro
Guardar: Todos
Rango: 190 nm
hasta: 450 nm
Paso:2 nm
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Tarea 3. Grabacion y auditoria de cambios efectuados en los métodos

Pasos Instrucciones detalladas
1 Guarde el método. a Enlabarra de herramientas estandar, haga clic en [id] .
Tras guardar el método, podra Aparece el cuadro de diadlogo Save Changes To The Database.
usarlo para obtener un
cromatograma de ejemplo. Save Changes To The Database EHE

Consulte el "Ejercicio basico n° 2a

List of changes

Analisis de una muestra tnica para Sequence template updated due to changes in compound calibration bethod. ;I
obtener un cromatograma de Change the Compound Mame' from "New Compoundd’ to ‘o-terpheryl’ for the 'Compound' in the Calibration.
. " o g Change the Compound Mame' from 'Mew Compound3' to ‘biphenyl' for the 'Compound’ in the Calibration,
ejem plO enla pagina 21. Change the Compound Mame' from 'Mew Compound?' to 'diethylphthalate’ for the 'Compound’ in the Calibration.
Change the 'Compound Mame' from Mew Compoundl’ to 'dimethylphthalate’ for the "Compound' in the Calibratio
Prosi n la Tarea 4 tr. ner 4dded Compound Mew Compoundd with Expected Time 3.07331366366018, High Time Limit 3.1507615052!
osiga con la farea t as obtene Added Compound Mew Compound3 with Expected Time 1.87937056425805, High Time Limit 1.92635482831
un cromatograma de e]emplo. Added Compound Mew Compound?2 with Expected Time 1.10433877305102, High Time Limit 1.1320087423

Added Compound Mew Compound] with Expected Time 0.934924245150261, High Time Limit 0958297351,

v
1 | »

Fieazon for changes

b Revise el cuadro de lista List of changes.
En la seccion Reason for changes, introduzca una razon o seleccione
una razon de la lista.

d Haga clic en el boton Save.

Para que aparezca el cuadro de didlogo Save Changes To The Database,

el administrador Cerity debe haber configurado la auditoria. El administrador
Cerity puede ofrecerle una lista de razones y pedirle que introduzca su firma
electronica para completar el cuadro de dialogo.
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Tarea 4. Introduccion y analisis de una muestra unica

Pasos

Instrucciones detalladas

1

3 Introduzca las tareas que se deben

Inicie la pantalla Instrument
para localizar la tabla de
muestras unicas.

Introduzca una muestra con
la informacion siguiente:
Dé a la muestra el nombre
exchrom3Diii, donde Jii son
sus iniciales.
Seleccione exerd4iii.

Seleccione el vial que contiene
el estandar isocratico de fuerza

completa.

efectuar durante el analisis.

4 Guarde la muestra.

Seleccione Instrument en la lista Current View.
Expanda la carpeta correspondiente al instrumento
en el que va a obtener el cromatograma de ejemplo.
Seleccione Single Samples.

En el espacio de trabajo aparecen la tabla de muestras
y la pantalla de introduccion de muestras.

Introduzca exchrom3Diii en el cuadro Sample Name.

Seleccione un método en la lista Method.

En el cuadro Instrument aparece el instrumento asociado con el método.
Seleccione Sample en la lista Sample Type.

Introduzca el nimero de vial correspondiente a la muestra en el cuadro
Vial Number.

Haga clic en Apply para aiadir la informacion de la muestra a la tabla

de muestras.

Use los valores predeterminados para los demas parametros.

a Desactive las casillas de verificacion Quantify y Report.

Sample Entry | Sample Logbook I

Sample Mame:

Rur |Amounts| |dentification Descliplioml Report Destination
|Exal2bdec1

i ~Rur with
li
l‘h Prioiity: Schedule
exer2dec hd | I
- Medium | Unknown
Sample Type:
iﬁ;ﬂ: e : YRE: J [~ Task(s] to perfar
anmple hd
e ¥ Quantify
Instiument: ;
nsturmen ¥ [htegrate
[EMELCS =
Wial Mumber  Injections  Volume [p]
|1 |1 Ias method

En la barra de herramientas estandar, haga clic en E .
Aparece el cuadro de dialogo Save Changes To The Database.

Revise el cuadro de lista List of changes.

En la seccion Reason for changes, introduzca una razon o seleccione una
razon de la lista.

Introduzca su firma electronica si asi se requiere.

Haga clic en el boton Save.
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Pasos Instrucciones detalladas

5 Analice la muestra. a Enelarbol de seleccion, expanda la carpeta correspondiente
a su instrumento.
Seleccione Single Samples.
Seleccione la muestra exchromiii.

El boton Run :_.t aparece ahora disponible en la barra

de herramientas Tools.

J* ° n =g y 'Q l§| |J Instrumet
T ||| &lnstruments | (3] B

[E) ) & NAME METHOD INSTRUMENT
[E" @ Allnstuments equilzampeme  equilmetheme [Older version] ee-lc3 B
- E‘a eelcd 2 |s=exchromeme szexchromeme ge-Ic3 =
Et MR Sinale Samoles ssexchromdec E

d Haga clic en el boton Run.
También puede analizar la muestra desde Sample View.

6 Monitorice la seiial y haga a En el arbol de seleccion, seleccione su instrumento.
un seguimiento del estado b Haga clic en la lengiieta Online Plot para ver una representacion de la sefial.
de la muestra. Cambie los ejes si procede.

Consulte el "Ejercicio basico n° 2a Analisis de una muestra tnica para
obtener un cromatograma de ejemplo” en la pagina 21 para obtener mas
detalles.

7 Revise el resultado obtenido parala a Seleccione Result en la lista Current View.
muestra y asegurese de que se han b Seleccione MySamplesRunLast24h en la lista Query.
integrado los cuatro picos. ¢ Expanda la carpeta Samples.

Expanda la carpeta exchrom3Diii.

e Seleccione la inyeccion n° 1 de exchrom3Dyiii.

f Consulte el cromatograma y los resultados.

(=5
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Tarea 5. Seleccion de un cromatograma de ejemplo y configuracion de
la integracion

Pasos Instrucciones detalladas

1 Seleccione un cromatograma

En el arbol de seleccion, expanda la carpeta del método exer4, si procede.
de ejemplo.

Expanda la carpeta Data Analysis.
Seleccione Example Chromatogram.
En la barra de herramientas Tools, haga clic en A

El cromatograma de ejemplo no
es necesario para configurar la
integracion y la identificacion,

. Select example chromatogram
pero si recomendable.

20 T 9

IAIISamplesNompprovedHUnLast?Da}ls j [
ﬁ AllS amplesMotépprovedRunLast 7D ays
(] Blanks
Ea Samples
: EQ defexchromZa [Rev 2]
q 2a#il [Fev 1]
- Old Revisions
E exer2dec [Rev 2]
-1 Calibration - exer2dec Calib Fev 2 [Rev 2]

Expanda la carpeta Samples.
Expanda la carpeta exchrom3Diii.

Seleccione el nombre de la muestra con el nimero de inyeccion.
Haga clic en el boton Select.

e = o

El cromatograma de ejemplo aparece ahora en el espacio de trabajo.

Example Chromatogram
WD Absorbance
2] 2 5
-] - g
- i
o
2-
o
=t
o
&
= P
T T T
o 2 2 L
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Pasos Instrucciones detalladas

2 Cambie los valores de los eventos a En el arbol de seleccion, seleccione Integration bajo Data Analysis.
iniciales de modo que sdlo haya

A El cromatograma de ejemplo se muestra ahora junto con las tablas
cuatro picos integrados.

de eventos de integracion.

b Cambie el valor del evento Height Reject a 1 (o al valor minimo que aln
resulte en la integracion de los cuatro picos principales).
¢ Haga clic en el boton [ de la barra de herramientas Actions.

Example Chramatogram

VWD Absorbance
=
t
o
o @
5 =
- =1
o
g-
- L .
T T T
1] 2z 3 4 min
Initial Events I Timed Events ] Results
Jvwin =l Gelent Signal Sh
gnal ort
o - RT Description (Fleals s
Initial Event Hame Initial Event Yalue
Area Reject 0.0000 09349 D A 155043
Slope Sensitivity 1.0000 11044 W01 A 374 2865
Peak Width 0.0400 1.67%4 WD A 66,2544
Shaoulder Detection Maode Disabled 30739 WDl & 5239433

Height Reject 1.0000

For All Signals

Tail Peak Skim Height Ratio 0.0000
Front Peak. Skim Height R atio 0.0000
Skim Valley Ratio 20.0000
Baseline Corection Classical
Tangent Skim Mode Standard
Peak to Valley Ratio 500.0000
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Tarea 6. Configuracion de la identificacion de compuestos

Pasos Instrucciones detalladas

1 Establezca la tabla de identificacion a En el arbol de seleccion, seleccione el elemento Identification

de compuestos para los compuestos de Data Analysis.

siguientes: b Enla barra de herramientas Tools, haga clic en +#-.

TR=0,9 a 1,1: dimetilftalato
TR=1,1 a 1,2: dietilftalato

Los picos aparecen en la tabla de compuestos con los nombres
New CompoundN donde N =1 - 4.

TR=1,8 a 2,1: bifenilo ¢ Enlacolumna Compound Name, seleccione la primera celda e

introduzca dimethylphthalate.

TR=3,0 a 3,2: o-terfenilo

Tras seleccionar la celda, introduzca el nombre. La entrada previa

se sobrescribe.

d Enlacolumna Compound Name, seleccione la segunda celda

e introduzca diethylphthalate.

e Enlacolumna Compound Name, seleccione la tercera celda e

introduzca biphenyl.

f Enlacolumna Compound Name, seleccione la cuarta celda e

introduzca o-terphenyl.

Compound | Oplions |
LAD: Signal A
Z #|
T 4
i 3 2| s
g g £ &l
q i [ E
b 5
o
g
. i U L
T T T T 1
1 2 3 4 5 min
Identification | Corfirmatiors |
Compound
Time Reference Resolution Use Default Time
Compound Mame Expected Time Peak Signal Reference Wwindow Lows
dimethyl phthalate 0.9902 ADT A B +
digthyl phthalate 1.1668 ADT A 1) +
biphenyl 1.9700 ADT A 78 +
o-terphiehyl 3.1861 14007 4 ey +
Guia de iniciacion a Cerity NDS 131



Ejercicio avanzado n° 4 Configuracion de un método para adquirir y utilizar espectros en muestras tnicas

Tarea 7. Configuracion de la confirmacion espectral de UV de compuestos

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Configuracion de la confirmacion
espectral de UV para todos los
compuestos.

o

o o

En el espacio de trabajo Identification, haga clic en la lengiieta Confirmation.
En la tabla Confirmation, seleccione la primera linea.

Active la casilla Use UV spectral compound confirmation en el panel situado
debajo de la tabla.

Active la casilla Use default options en el panel situado debajo de la tabla.
Seleccione las otras lineas en la tabla Confirmation y repita (c) y (d) para
cada compuesto.

Observe que cuando las casillas estan activas se introduce un signo mas en
las columnas Use UV spectral compound confirmation y Use Defaults de la
tabla Confirmation

Identification ] Cnnlilmalinnl

Use UV Spectral

Compound Background Use b
Compound Name | Expected Time Peak Signal Confirmation Use Defaults comection Backg
dimethwl phithalate 0.9908 A01 A + + Automatic
digthyl phthalate 1.1668 5071 A + + Automatic
biphergl 1.9700 A0 A + + Auitarnatic
o-terphenyl 31861 A0 A + + Autarnatic:
|
¥ Use UV spectral compound confirmation Format 20 HK A
¥ Use detault options J |
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Pasos

Instrucciones detalladas

2 Configuracion de las opciones
predeterminadas de la confirmacion
espectral de UV de compuestos.

a En el panel situado debajo de la tabla Confirmation, haga clic en el boton a
la derecha de la casilla de verificacion Use default options.

Aparece el cuadro de dialogo Spectral Confirmation Defaults.

Spectral Confirmation Defaults x|
DAD |
r— Background Corection r— Calculation:
€ None S Noise threshold maU] [6
% Automatic
 Marwal ~Level
"".M I | Backaraurdi [rin] IU Wiarning: 940
""II'IA;A I™ | Backaground?2 [min] IU . Reject : 950
ak. Cancel |
b En el grupo Background Correction, seleccione la opcion Automatic.
¢ En el grupo Calculations, defina Noise threshold en 5 mAU.
d Deje Levels en sus valores predeterminados.
3 Seleccione un espectro de a Enla barra de herramientas estandar, haga clic en t':'_!
referencia para confirmacion. Aparece el cuadro de diadlogo Compound Reference Spectrum Selection
para el compuesto seleccionado.
b En el arbol de seleccion, expanda la carpeta exchrom3Diii.
¢ Seleccione el nombre de la muestra con el numero de inyeccion.
d Enla barra de herramientas del cuadro de dialogo haga clic eni‘ .
e Enel cromatograma de ejemplo, seleccione el pico del compuesto
seleccionado.
El espectro de maximo del compuesto seleccionado se muestra en la
ventana de espectros.
f Enlalista desplegable Compound, seleccione el compuesto siguiente.
g Seleccione el pico de este compuesto.
h Repita (f) y (g) para los demas compuestos.
i Cierre el cuadro de dialogo Compound Reference Spectrum Selection.
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Tarea 8. Configuracion de la pureza UV

Pasos Instrucciones detalladas

1 Configuracion de los parametros a Enelarbol de seleccion, seleccione el elemento UV Purity de Data Analysis.
de tratamiento de espectros.

‘ : El panel de opciones de pureza UV se muestra en el espacio de trabajo.
Configuracion del rango

de longitudes de onda oAD |
Configuracion de la correccion
d fondo —whavelength Rangs —Peak Spectra
e
: i L : 220 Alb Mumber of spectra F =
Configuracion de los espectros M 7 Low o}
de piCO i I™ High [rm] 400 K Minimum response range [mél] I1
Configuracion de los calculos
Configuracion de los niveles - Backgiound Conection - Caleulation
£ Nome 25 Maise threshald [rmall] lg—
% Automatic
" Manual i Lewvel
'.nl W T Backarmund 1/ [mir: IU— Waming: IW
Jn;f\- I~ | Backaound 2 [min); IU . Reject 5350

b En el grupo Wavelength Range, active la casilla Low e introduzca 220
en el campo adyacente.
¢ En el grupo Background Correction, seleccione la opcion Automatic.
d En el grupo Peak Spectra, defina Number of spectra en 7.
Deje Minimum response range en su valor predeterminado.
e En el grupo Calculations, defina Noise threshold en 5 mAU.
f Deje Levels en sus valores predeterminados.
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Tarea 9. Configuracion del tratamiento de espectros

Pasos Instrucciones detalladas

1 Configuracion de los parametros UV. a En el arbol de seleccion, seleccione el elemento Spectra Handling

Configuracion del rango de Data Analysis.
de longitudes de onda
Configuracion de la correccion

El panel de opciones de tratamiento de espectros se muestra
en el espacio de trabajo.

de fondo
Configuracion de los espectros Dap |
de p|C0 i wavelength Rang Pesk Spectra
h I~ Low [} 210 ,(f_lh__, Humber of spectra: Al -
I™ High [nm] 400 E Minimurm response range [mal}: 1
i Background Correction
£ None
* Automatic
£ Manual
;{U\ I~ Backgraund 1 [min] 0
a&ﬁu I Background 2 [min] 0
b En el grupo Wavelength Range, desactive ambas casillas.
Esto garantiza que se muestre todo el rango de longitudes de onda.
¢ En el grupo Background Correction, seleccione la opcion Automatic.
d En el grupo Peak Spectra, defina Number of spectra en All. Deje
Minimum response range en su valor predeterminado.
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Pasos Instrucciones detalladas

2 Guarde el método. a Enla barra de herramientas estandar, haga clicen [ .

Aparece el cuadro de dialogo Save Changes To The Database.

Save Changes To The Database EHE

List of changes

Sequence template updated due to changes in compound calibration bethod. -
Change the 'Compound Mame' from Mew Compoundd’ to ‘o-terphengl’ for the 'Compound’ in the Calibration.
Change the 'Compound Mame' from Mew Compound3' to ‘biphernyl’ for the "Compound' in the Calibration.

Change the 'Compound Mame' from Mew Compound2' to 'disthylphthalate’ for the "Compound' in the Calibration.
Change the 'Compound Mame' from Mew Compound1’ to 'dimethylphthalate’ for the 'Compound’ in the Calibratio
Added Compound Mew Compoundd with Expected Time 307391 366366018, High Time Limit 3.1507615052!
Added Compound Mew Compound3 with Expected Time 1.87937056425805, High Time Limit 192635482831
Added Compound Mew Compound?2 with Expected Time 1.10433877305102, High Time Limit 1.1320087423
Added Compound Mew Compound] with Expected Time 0.934924245150261, High Time Limit 0.958297351;

v
1 | »

Fieazon for changes

Revise el cuadro de lista List of changes.
En la seccion Reason for changes, introduzca una razon o seleccione
una razon de la lista.

d Haga clic en el boton Save.

Para que aparezca el cuadro de diadlogo Save Changes To The Database,

el administrador Cerity debe haber configurado la auditoria. El administrador
Cerity puede ofrecerle una lista de razones y pedirle que introduzca su firma
electronica para completar el cuadro de dialogo.
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio avanzadon®b
Configuracion de un meétodo
con calibracion multinivel
para una secuencia

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a:

Usar un método existente para crear una nueva plantilla
de método para una secuencia.

Incluir calibracion general multinivel y cuantificaciéon ESTD
en el método.

Configurar la calibracién y la cuantificacién con cantidades
de compuesto variables para obtener una tabla de
calibraciéon de dos niveles.

Configurar las variables de muestra del sistema.

Configurar una plantilla de secuencia para
calibracion general.

Seleccionar una nueva plantilla de informe para obtener
un informe de inyeccién tinica de estandar.

Consulte el "Ejercicio basico n® 3 Configuraciéon de un método
para una secuencia con calibraciéon de un tinico nivel" en la
pagina 101 para obtener informacién general sobre las
plantillas de secuencia.

Agilent Technologies
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138

Puede utilizar este método con el "Ejercicio avanzado n® 4a
Analisis de una secuencia para cuantificar compuestos

con calibracion multinivel" en la pagina 49 y el "Ejercicio
avanzado n® 4b Cambio de valores de las variables de muestra
del método y reproceso" en la pagina 59.

Para llevar a cabo las tareas ilustradas en este ejercicio,
pruebe a seguir los pasos que se indican a la izquierda
sin observar las instrucciones detalladas. Sirvase de las
instrucciones detalladas que se ofrecen a la derecha
cuando necesite ayuda.

Antes de comenzar

Lea "Configuraciéon de métodos" en la pagina 79 para obtener
informacién general sobre la configuracion de métodos.
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Tarea 1. Copia de un meétodo para crear una nueva plantilla para

una secuencia

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Copie el método para crear
una nueva plantilla.

Copie exer3jii o defexer3.
Dé ala plantilla de método el
nombre exer4iii, donde jii son
sus iniciales.
No haga ningin cambio hasta
llegar a la pantalla de la tabla
de compuestos.

Observe que las pantallas del
asistente de método contienen
las selecciones de método
efectuadas en el Ejercicio 3.

2 Configure la pantalla de la tabla
de compuestos.

Puesto que va a configurar una
calibracion multinivel, tiene que
configurar una nueva tabla de
calibracion.

a Seleccione File > New > Method o haga clic en O y seleccione Method.
Aparece el asistente de método.

b Enla pantalla New Method, haga clic en el botén Browse y seleccione
exer3iii o defexer3.
¢ Introduzca exerdiii en el cuadro New Method Name.

Method Wizard ER
New Method H Mew Method name :
Iexer4eme

Do you want to select an existing Method as
a template for the new Method 7

exerdzinglevel Browse ... |

‘wihat kind of Method do you = Single Sample
want to create 7 =

* Sequence

I
d Haga clic en Next hasta llegar a la pantalla Compound Table.

a Enla pantalla Compound Table, seleccione
Set up a new Compound Calibration.

Method Wizard [2]:
Compound Table How do you want the calibration to be set up?

& et up a new Compound Calibration:

' Set up a new Manual Calibration.

" Keep Compound Calibration from Method template.

I
b Haga clic en Next hasta llegar al panel Calibration.

Guia de iniciacion a Cerity NDS
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Pasos

Instrucciones detalladas

3 Configure la pantalla de calibracion.

Elija para la configuracion:

calibracién multinivel (2 niveles)
cantidades de compuesto variables
calibracion general

calibracion especifica

de una secuencia

4 BRevise la nueva plantilla de método.

a Seleccione Variable Amount.
b Marque la casilla de verificacion Multi Level e introduzca 2 niveles.
¢ Seleccione Overall Calibration.

Method Wizard [2]:

Calibration Do the standards in your & Yaiiable Amaunt
method always contain Fized  Fied A
Amounts or Y ariable Amounts? e el

Does this method use more than
one concentration level of the ¥ bult Level |2
calibrated compound|z]?

what kind of Calibration do & Overall Calibration
you need? " Single Update Calibration
" Bracketing
‘what kind of Calibration ' Instrument 5 pecific
Procedure do you need? Calibration
&' Sequence Specific
Calibration
Firrety | Lancel

=

Haga clic en Next hasta llegar a la pantalla New Method Review.

En el panel New Method Review, revise la configuracion que aparece
en Method Wizard Settings.

Haga clic en el boton Finish para guardar el nuevo método.

Guarde todos los cambios en la base de datos, con la razén si procede.
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Tarea 2. Configuracion de un cromatograma de ejemploy la
identificacion de compuestos

Pasos Instrucciones detalladas

1 Seleccione un cromatograma a Enelarbol de seleccion, expanda la nueva plantilla de método exer4iii.
de ejemplo. b Expanda la carpeta Data Analysis y seleccione Example Chromatogram.
Use el cromatograma de ejemplo ¢ Enla barra de herramientas Tools, haga clicen fif.
que obtuvo en el “Ejercicio basico n° Aparece el cuadro de dialogo Select example chromatogram.
3a Analisis de una secuencia para
cuantificar COmpUeStOS con Select example chromatogram HE

Callbracmn de ununico nIVel y e' IAIISamplasNompprovedHUnLasl?Days j
"EjerCICIO basico n® 3b RelntegraCI(')n [® A5 amples ot pprovedRunLastD ays

" +- Blank:
y reproceso de los resultados”. g Samples
. El-§ defexchiom?a [Rev 2
Como alternativa, use defexchr2a. 9 ) EEpy
ili . =23 Old Revisions
(Pa.ra usar este cromatograma, utilice 5 e e
un instrumento con detector VWD). #-aI® Calibration - essr2dec Calb Fiew 2 [Rev2]

Si no encuentra la muestra cuyo
cromatograma desea seleccionar,
seleccione otra consulta.

Consejo: el resultado defexchr2a
es un resultado recuperado.

Cocel_|

d Seleccione la inyeccion correspondiente al analisis que contiene el
cromatograma de ejemplo para el nuevo método. Si no encuentra
defexchrom?2a en la carpeta Samples, seleccione la consulta
AllResultsRestored.
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Pasos Instrucciones detalladas

e Hagaclic en el boton Select.

El cromatograma de ejemplo aparece ahora en el espacio de trabajo.

Example Chromatagrani

WD Absorbance

méll
1.910
2.930

00
|

a
[2.324

(A
[
In

Se conservan los parametros de integracion del método del Ejercicio 3.
No es necesario configurar la integracion.
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Pasos Instrucciones detalladas
2 Configure la tabla de compuestos a Enelarbol de seleccion, seleccione Identification en la carpeta
con estos compuestos: Data Analysis.

TR=0,9-1,1 min: dimetilftalato b Enla barra de herramientas Tools, haga clic en - .

TR=1,1-1,3 min: dietilftalato
TR=1,8-2,0 min: bifenilo

No identifique el cuarto pico. En
otro ejercicio, configurara el cuarto

pico como impureza no especificada

que no se identifica por el tiempo
de retencion. d Enlacolumna Compound Name, seleccione la segunda celda

e introduzca diethylphthalate.

e Enlacolumna Compound Name, seleccione la tercera celda
e introduzca biphenyl.

f Enla columna Compound Name, haga clic con el boton derecho
del raton en la cuarta celda.

g Seleccione Remove Compound.

En el espacio de trabajo Identification aparecen los tres picos identificados
y un pico sin identificar.

Los picos aparecen en la tabla de compuestos con los nombres
New Compound uno a cuatro.

¢ Enlacolumna Compound Name, seleccione la primera celda e
introduzca dimethylphthalate.
Tras seleccionar la celda, introduzca el nombre. La entrada previa
se sobrescribe.

Compound | Optiors |

VD Absorbance

mal

1 z ] 4
Identification |
Time Relerence | Use Default Time
Compound Name | Expected Time | Peak Signal Peak Window Low Time Limit | High Time Limit | (
Tetohhate EEEE VDA 5 T DoTe T
diethylphthalate 11044 VWD A 5 - 1.0768 11320
Bishernl 16794 VDT A 5 . 18324 128
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Tarea 3. Configuracion de la calibracion y la cuantificacion

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Configure la calibracion para
dimetilftalato y bifenilo.

Cantidades de dimetilftalato
predeterminadas:

Nivel 1: 10 pg
Nivel 2: 40 pg

Cantidades de bifenilo
predeterminadas:

Nivel 1: 15 pg
Nivel 2: 60 pg

Cuando configura un método con
cantidades de compuesto variables,
la aplicacion le permite introducir el
peso (concentracion) real de los
compuestos estandar en el momento
de introducir la muestra.

a En el arbol de seleccion, seleccione Calibration en la carpeta Data Analysis.
b Enlatabla Compounds, seleccione dimethylphthalate.
¢ Enla hoja Options haga clic en la celda Use Default Amount y seleccione +.

Cuando efectua esta seleccion, las cantidades que introduce en la celda
Weighed Amount correspondiente a cada nivel aparecen en la hoja Amounts
de la pantalla Sample Entry.

d Para el nivel (level Id) 1, introduzca 10 en el cuadro Weighed Amount y ig
en el cuadro Amount Unit.

e Para el nivel 2, introduzca 40 en el cuadro Weighed Amount.

f Repita los pasos c-e para biphenyl.

Compounds I Detault Calibration Curve ]
Use Default Quantitation
Compound Name Level Id ‘Weighed Amount Amount Amount Unit Based On
dimethylphthalate 1 10,0000 + ug ares
2 40,0000
diethylphthalate 1 0.0000 - ares
2 0.0000
biphenyl 1 15,0000 + ug ares
2 60,0000
(Options I Calibration Curve I
Comoound Nam: |hiphenyl
Use Default
Level Id Weighed Amount Amount Amount Unit Low Amount Limit| Use Low L
1 156.0000 + ug 14,2500
2 E0.0000 57,0000
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Pasos Instrucciones detalladas

2 Elimine el dietilftalato de la tabla a Enlatabla de calibracion, haga clic con el boton derecho del raton
de calibracion. en cualquier punto y seleccione Remove Compound en el menu de
El sistema ha afiadido automatica- acceso directo.
mente todos los compuestos de la Aparece el cuadro de dialogo Select Compounds.

tabla de identificacion de compuestos |,

~dciol En la lista Calibration Table, seleccione diethylphthalate.
a la tabla de calibracion.

Haga clic en el boton < para pasar diethylphthalate a la lista

En este paso, retire el dietilftalato Available Compounds.
para usarlo como compuesto no cali- d Haga clic en el boton OK.
brado que se cuantifica por los facto-
res de respuesta de otro compuesto & Select Compound(s)
diferente. Available Compaounds Calibration T able
diethylphthalate dimethylphthalate
biphenyl
> |
|
N
Compound Info :
QK. Cancel
3 Configure la cuantificacion Consulte la "Tarea 5. Configuracion de la cuantificacion para los cuatro

como hizo en el Ejercicio 3. picos" en la pagina 112.
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Ejercicio avanzado n° 5 Configuracion de un método con calibracién multinivel para una secuencia

Tarea 4. Configuracion de las variables de muestra del sistema

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Configure un multiplicador
denominado "factor de dilucion".

Utilice un valor predeterminado de 5.

2 Configure un divisor denominado
"factor de correccion".

Utilice un valor predeterminado de 2.

a En el arbol de seleccion, seleccione Sample Variables.
Haga doble clic en la celda Dilution y afiada la palabra Factor.
Introduzca 5 en la columna Default Value.

a Haga clic una vez en la celda Divisor e introduzca el nombre
Correction Factor.
b Introduzca 2 en la columna Default Value.

Systemn Defined S ample Y ariables [Set by the user in Sample Entry and used in quantification]

. . Default
Variable ID Display Hame Value
1  [Multiplier_1 Multiplier 1
2 |Muttiplier_2 Dilution Factar 5]
3 |Muttiplier_3 Purity 1
4 Muttiplier_4 1
5 |Muttiplier_5 1
6 |Divider_1 Correction Factar 2
¥ |Divider_2 1
8 |Divider_3 1
9 |Divider_4 1
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Ejercicio avanzado n° 5 Configuracion de un método con calibracién multinivel para una secuencia

Tarea b. Edicion de la plantilla de secuencia

Pasos Instrucciones detalladas
1 Edite la plantilla de modo que Observe que la plantilla de secuencia atn contiene la informacion procedente
tenga el aspecto siguiente: del método del Ejercicio 3 pero ya no identifica los estandares de calibracion.

En el arbol de seleccion, seleccione Sequence Template.

En la tabla de muestras, seleccione el estandar de calibracion de la fila uno.
Seleccione Calibration Standard en la lista Sample Type.

Desplacese a otra fila o haga clic en el boton Apply.

Repita los pasos b-d para los dos estandares siguientes.

Seleccione el estandar de la primera fila.

Haga clic en el boton Insert de la barra de herramientas.

Cambie el valor de Sample Name del segundo estandar a Cal2.

Establezca el valor de Vial# en 3 y el de Calibration Level en 2.

Haga clic en Apply.

Repita los pasos g-j para los dos estandares siguientes.

Seleccione las dos Ultimas filas de muestras y haga clic en el boton Delete.

dos estandares de calibracion
(nivel 1y 2)

dos muestras

dos estandares de calibracion
dos muestras

dos estandares de calibracion

No es posible configurar ni editar
una plantilla de secuencia con
estandares de calibracion hasta
haber configurado la calibracion
en Data Analysis.

—_— R T oTae oo a0 T o

2 Configure la cuantificacion de la a Haga doble clic en la celda correspondiente a Sample 1_2 bajo el encabezado
primera muestra Sample 1_2 para Immediate Quantitation.
que se efectiie inmediatamente. b Haga doble clic en el Yes que aparece.
Cuando efectlia esta seleccion, la
ml.JFStra Sampl.e 1_2 se.cuantlflca SampleiilamelSamplgvie L(;?rlt;l Quantitation Cus‘?}rrr'oup ; V:‘#al |njet;:l0n8
utilizando el primer conjunto de
estandares de calibracion. La muestra |l Calboration i MO 2 !
. , 7 |cal2 Calibration 2 [ille) 3 1
Sample 1_2, junto con las demas 3 [ 12 Sample vES 5 3
muestras, se cuantificara asimismo 4 [sample 1 4 Sample MO 3 1
- . 5 call Calibration 1 [ille) 2 1
mas tarde usando el promedio de ki
i . ., b |cal2 Calibration 2 [{e] 3 1
todos los estandares de calibracion. R P—— Sample o 3 1
8 |sample1_4 Sample [ille) 9 1
9 2 1

call Calibration 1 o]
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Ejercicio avanzado n° 5 Configuracion de un método con calibracién multinivel para una secuencia

Pasos

Instrucciones detalladas

3 Utilice las cantidades de compuesto
predeterminadas para todos los

a Hagaclic en la lengiieta Amounts de la pantalla Sample Entry
b Para cada uno de los estandares de calibracion:

estandares. Seleccione el estandar en la tabla de secuencia.
En la seccion Compound amounts, marque las casillas de verificacion
Use correspondientes a dimethylphthalate y biphenyl.
. . e Injection
Cal. |1 | Custom Sampl Vial |Inj Samp
Bl Rame Samlls Ve Level |Quantitation Group # # VDIII:‘I;HE Amou
1 |can Calibration MO 2 1 as method |0
2 |cal2 Calibration MO 3 1 as method |0
3 |sample1_2 Sample YES 5 1 as method |0
4 |sample1_4 Sample [i[od] el 1 as method |0
H |cal Calibration MO 2 1 as method |0
b6 |cal2 Calibration MO 3 1 as method |0
T |sample1_2 Sample MO 5 1 as method |0
8 |sample1_4 Sample MO 9 1 as method |0
9 |cal Calibration 2 1 as method |0
10 1
11
Sample Hame: Run Amounts I Idenl\llcalmnl Description
12
Ica ~Sample wariables—————— | rCompound amounts
Sample Type: Sample Amount| 0 Use Mame Amaunt
IEahbralmn Standard j
Sample Amount L mg/ml v | dimethylphthalate [u] 40
SN DEE Mulipler, 1 [ | dithyiphthalate: | 0
I j MNew
Dilution Factor:| 5 & biphenyl [ugk | 60
Wial Humber  Injections Wolume: [pl] Puirity:] 1
|3 |1 Ias method
Correction Factor| 2
— |
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Ejercicio avanzado n° 5 Configuracion de un método con calibracién multinivel para una secuencia

Tarea 6. Seleccion de una nueva plantilla de informe para un informe

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Seleccione una plantilla de informe
para obtener un informe de inyeccion
tinica de estandar.

2 Seleccione para impresion los tipos
de informe siguientes:
Inyeccion unica de muestra
Inyeccion unica de estandar
Secuencia

3 Guarde el método.

B Select Report Template E

Templates

En el arbol de seleccion, seleccione Reporting.

En la tabla Reporting, seleccione el tipo de informe Standard

single injection report.

Haga clic en el boton Seleccione Template...

Aparece el cuadro de dialogo Select Report Template.

En el cuadro de dialogo Select Report Template, seleccione la plantilla
correspondiente a Standard Single Injection Detailed report.

Haga clic en OK.

0K

Cancel

Individual Report Templates

LLI

Help

{1 Methods

Haga doble clic en la celda Print correspondiente al informe Multi-Injection
Summary Group para cambiar el valor de Yes a No.

Repita el paso a para el informe Calibration Standards Group, para cambiar
su valor de Yes a No.

Print Report Type Report Template
Yes  Sample single injection exerbinjdec.html
Yes  Standard single injection sin_d.html

Yes  MultiFinjection Summary Group Smp_short bt

Mo Calibration Standards Group | Cal_shorthtm

IO QC Sample Group

CC short htm

Mo Custorn Sample Groups Surr_short htrn
Yes  Sequence Seq_shorthtm
Mo Customer Report 1 Composite_1.xml
Mo Customer Report 2 Composite_2.xml
Mo Customer Report 3 Composite_3.xml

Select Template... Edit Template... |

En la barra de herramientas estandar, haga clic en [gg] e introduzca
las razones para los cambios y la firma electronica si procede.
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio avanzado n° 6
Configuracion de un meétodo
para cuantificar impurezas
en una secuencia

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a:

¢ Incluir calculos personalizados, de ruido y de idoneidad
del sistema en el método de una secuencia.

e Incluir calibracién de agrupamiento y cuantificacion ISTD
en el método.

e Configurar un calculo personalizado para promediar los
porcentajes de impurezas de todas las muestras de la
secuencia en el transcurso de inyecciones miltiples.

¢ Configurar limites para los calculos personalizados
y de idoneidad del sistema.

¢ Configurar una plantilla de secuencia para agrupamiento,
inyecciones miultiples y un analisis de blanco para el calculo
de la relacion senal/ruido.

e Configurar la disposicién de los resultados para
la visualizacion de los calculos personalizados y
de idoneidad del sistema.

* Editar una plantilla de informe para obtener un informe
de un grupo de muestras donde se incluyan calculos
personalizados y de idoneidad del sistema.

Agilent Technologies
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Puede utilizar este método con el "Ejercicio avanzado n® 5a
Analisis de una secuencia para cuantificar impurezas" en la
pagina 67 y el "Ejercicio avanzado n® 5b Uso de un método
diferente para el reproceso" en la pagina 75.

Para llevar a cabo las tareas ilustradas en este ejercicio,
pruebe a seguir los pasos que se indican a la izquierda
sin observar las instrucciones detalladas. Sirvase de las
instrucciones detalladas que se ofrecen a la derecha
cuando necesite ayuda.

Antes de comenzar

Lea "Configuracion de métodos" en la pagina 79 para obtener
informacién general sobre la configuracion de métodos.
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Tarea 1. Copia de un método para crear una nueva plantilla para
una secuencia

Pasos Instrucciones detalladas

1 Copie el método para crear a Seleccione File > New > Method o haga clic en 0O y seleccione Method.
una nueva plantilla.
Copie exerdiii o defexerdiii.
Puede utilizar el método original
del Ejercicio 4 o el modificado del
Ejercicio 4b.

Aparece el asistente de método.

b Haga clic en el boton Browse y seleccione exerdiii o defexerdiii.
¢ Introduzca exerbiii en el cuadro New Method Name.

X i , Method Wizard EH
Dé a la plantilla de método el
nombre exerbiii, donde /ii son New Method o :
. ew Method name :
sus iniciales. [erersiec

Observe que las pantallas del
asistente de método contienen
las selecciones efectuadas en
el Ejercicio 4.

Do you want to select an existing Method as
a template for the new Method 7

exerddec Browse ... |

What kind of Method do you £ Single Sample
want to create 7 =

* Sequence

I
d Haga clic en Next hasta llegar a la pantalla Data Analysis.
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Pasos Instrucciones detalladas

2 Aiada la capacidad para configurar a En la pantalla Data Analysis, marque la casilla de verificacion
calculos personalizados y calculos Custom Calculations.
de idoneidad del sistema. b Marque la casilla de verificacion Include Noise Calculations.
Observe que cuando marca la casilla de verificacion Include Noise
Calculations, la casilla de verificacion Include System Suitability
aparece marcada e inaccesible.

Method Wizard K E

Data Analysis

Do you want to include IV Compound |dentification
Compound |dentification’?

[ pauwant b e ade 5 I (5 Bty
Spectal Compournd ot
[ pauwant b e ade 5 = 0 Earfirmation
Spectial Compound/Eomtmation#
Do you want ta include V' Calibration and
Calibration and Quartitation? Quantitation
Do you wank to use Custarm ¥ Custom Caloulations
Calculations?
Do you want to include Noise ¥ Include Moise Caloulations
Calculation?
[ e want tenelide Spstem ¥ | relivde Spsten Suitatbiit
Suitabiity Calculationse [Ca|zulations

¢ Haga clic en Next para pasar a la pantalla Compound Table.

3 Seleccione una opcidn de tabla a Enla pantalla Compound Table, seleccione Keep Compound Calibration
de compuestos. from Method template.

Aun cuando esté cambiando el modo
de calibracion a agrupamiento, puede
mantener la configuracion de Compound Table H
calibracion del Ejercicio 4.

Method Wizard [2]:

How do you want the calibration to be set up?

" Set up a new Compound Calibration,
' Set up a new Manual Calibration.

& Keep Compound Calibration from Method template.

b Haga clic en Next hasta llegar a la pantalla Calibration.
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Pasos Instrucciones detalladas
4 Seleccione las opciones de a Enla pantalla Calibration, seleccione Bracketing.
calibracion.
Seleccione la opcion de agrupamiento
y mantenga las demas opciones Calibration H DDtLhedst?ndaIds inty-wé- ; PRV
Como estan method always Contain Fixes (-.. Fived Amourt

Amounts or Y ariable Amounts?

Does this method use more than
one concentration level of the ¥ bult Level |2
calibrated compound|z]?

what kind of Calibration do " Overall Calibration
you need? " Single Update Calibration

‘what kind of Calibration ' Instrument 5 pecific
Procedure do you need? Calibration
&' Sequence Specific
Calibration
b Haga clic en Next para pasar a la pantalla Quantitation.
5 Seleccione las opciones a Enla pantalla Quantitation, marque la casilla de verificacion Limit checks.
de cuantificacion. b Seleccione ISTD.
Method Wizard (2]
Quantitation Do you want ta include limit checks v
on the calculated results ? L
‘which Calibration Mode do you i ESTD
want to use in your Method & 1570

¢ Haga clic en Next para pasar a la pantalla New Method Review.

6 Revise la nueva plantilla de método. a En la pantalla New Method Review, revise la configuracion que aparece en
la seccion Method Wizard Settings.

Haga clic en el boton Finish para guardar el nuevo método.

Guarde los cambios en la base de datos, con la razén si procede.

El nuevo método contiene la misma
informacion de plantilla de secuencia

y analisis de datos que el método del €
Ejercicio 4.
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Tarea 2. Edicion de la cuantificacion para usar un estandar interno

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Configure la cuantificacion ISTD.

Establezca el bifenilo como estandar
interno y Uselo para la cuantificacion
del dimetilftalato.

Qe 0o a0 - o

Expanda el método que acaba de crear y expanda la carpeta Data Analysis.
En el arbol de seleccion, seleccione Quantitation Setup.

Haga clic en la lengiieta Calibrated Compounds.

En la tabla de calibracion, seleccione biphenyl.

En la seccion Internal Standard, marque Set this Compound as the ISTD.
Seleccione dimethylphthalate.

En la seccion Internal Standard, marque Use ISTD compound.

Haga clic en la flecha descendente y seleccione biphenyl en la lista.

Calibrated Compounds I Uncalibrated Compounds I Unidentified Peaks I

Compound Hame | Expected Time | Comp d Group ISTD ISTD Name Com
dimethylphthalate 0.9345 biphenyl
bipheryl 1.8902 ISTD
Compound Mame dimethylphthalate
Internal Standard Compound Group

INone 'l Mew..

I | St this Eompound as e ST

¥ Use|STD compound Ibipheny| vl Compound Info
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Tarea 3. Configuracion de un calculo personalizado para promediar el
porcentaje de impurezas de todas las muestras de una secuencia

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Configure el calculo del porcentaje
de impurezas en cada inyeccion
individual.

El estandar isocratico es una muestra
bien definida con compuestos
conocidos. Para aprender a configurar
un calculo personalizado, suponga que
la composicion del estandar isocréatico
es la siguiente:

Compuesto principal: dimetilftalato
Impureza especificada: dietilftalato
ISTD: bifenilo

Impureza sin especificar: pico
desconocido

También puede arrastrar la referencia
de las celdas para especificar las celdas
incluidas en el calculo.

c

d

e

En el arbol de seleccion, seleccione Custom Calculations

dentro de Data Analysis.

Haga clic en la lengiieta Single Injection si procede.

Afada una columna que contenga la variable Amount

para todos los compuestos/picos.
Haga clic con el boton derecho del raton dentro de la tabla y seleccione
Add Column.

En la hoja Existing Column, expanda Compounds y seleccione Amount.

Haga clic en Apply.

Afada una columna para el calculo del porcentaje de la impureza especificada.
Haga clic en la lengiieta Add a New Custom Calculation Column.
Introduzca como valor de Variable ID correspondiente a la impureza
especificada cualquier cosa que desee, por ejemplo
PercentSpecifiedImpurity (sin espacios).

Escriba en Display Name como desea llamar al resultado correspondiente,
p.ej: Percent Specified Impurity.
Seleccione para el campo Level el valor Single Inj. Variables y luego haga
clic en Apply.

Afada una columna para el calculo del porcentaje de la impureza

sin especificar.
Introduzca los valores de Variable ID y Display Name; seleccione para
Level un valor de Single Inj. Variables y haga clic en OK.

Introduzca la formula para el calculo del porcentaje de impureza especificada

en la celda Single Inj. Variables.
Introduzca la expresion =D8/ SUM D7: D13) * 100, que representa
la cantidad de dietilftalato dividida por la suma de las cantidades de todos
los picos x 100. Puede usar el boton f, para encontrar la funcion SUM o
puede escribir SUM.
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Pasos Instrucciones detalladas

g Introduzca la formula para el calculo del porcentaje de impureza no
especificada en la celda Single Inj. Variables. (Utilice la misma expresion
que para la impureza especificada).

= =

Amaont Percent Percent
Specified  |Unspecified
Impurity Impurity

H
Single Injection
Single Inj. Yariables

- [identified Cormpounds |
dimethylphthalate
diethylphthalate
biphenyl

- [Mot Identified Peaks
Unknown 1

,_,D\o|m|~.ao\u|-hw|

b3

L1

Unknown n
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Pasos

Instrucciones detalladas

2 Configure el calculo del promedio de
los porcentajes de impureza para todas
las inyecciones de una muestra.

Hagalo tanto para la impureza
especificada como para la impureza
sin especificar.

b

En el espacio de trabajo Custom Calculations, haga clic en la lengiieta

Multi-injection.

Afada una columna para el porcentaje de la impureza especificada.
Haga clic con el boton derecho del raton dentro de la tabla y seleccione
Add Column.

En la hoja Existing Column, expanda User Defined y seleccione
Percent Specified Impurity.
Haga clic en Apply.

Afada una columna para el porcentaje de la impureza sin especificar.
Seleccione Percent Unspecified Impurity.

Haga clic en Apply.

Anada una columna para el promedio de los porcentajes de impureza sin

especificar de todas las inyecciones.

Haga clic en la lengiieta Add a New Custom Calculation Column.
Introduzca cualquier valor que desee para Variable ID,

por ejemplo AvgPercentSpecified.

Introduzca como valor de Display Name una variante del campo ID,
por ejemplo Avg Percent Specified.

Introduzca en el campo Level el valor Multiple Inj. Variables y haga
clic en Apply.

Afada una columna para el promedio de los porcentajes de impureza sin

especificar de todas las inyecciones de una muestra.

Introduzca los valores de Variable ID y Display Name; seleccione para
Level un valor de Multiple Inj. Variables.
Haga clic en OK.

Introduzca la formula para calcular el porcentaje promedio de impureza

especificada en la celda Multiple Inj. Variable.

Introduzca la expresion =AVERAGE(D6:D8), que representa el calculo
del promedio del porcentaje de impureza para cada muestra o todas las
inyecciones. Puede usar el boton f, para acceder a la funcion AVERAGE
o escribir AVERAGE.
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Pasos

Instrucciones detalladas

g Introduzca la formula para calcular el porcentaje promedio de impureza

sin especificar.

4[B] c D E F G
1 = =
| Percent Percent  |Awg Percent| &g Percent
Specified | Unspecified | Specified | Unspecified
2 Impurity Impurity
EB
4 |Multi-Injection Sumrmary
5 |- [Multiple Inj. ariable
[ Single Inj. #1
7]
g Single Inj. #n
g |- [dimethylphthalate
10 Single Inj. #1
n
12 Single Inj. #n
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Pasos Instrucciones detalladas
3 Configure el calculo del promedio a Hagaclic en la lengiieta Sample Group del espacio de trabajo Custom
de los porcentajes de impureza Calculations.
para todas las muestras. b Anada una columna para el porcentaje promedio de la impureza especificada.
Hagalo tanto para la impureza Haga clic con el boton derecho del raton dentro de la tabla y seleccione
Add Column.

especificada como para la impureza

sin especificar. Expanda User Defined y seleccione Avg Percent Specified.

Haga clic en Apply.
¢ Anada una columna para el porcentaje promedio de la impureza sin especificar.
En la hoja Existing Column, expanda User Defined y seleccione Avg Percent
Unspecified.
Haga clic en Apply.
d Afada una columna para el promedio de los porcentajes de impureza sin
especificar de todas las muestras.
Haga clic en la lengiieta Add a New Custom Calculation Column.
Introduzca cualquier valor que desee como Variable ID, por ejemplo
AvgPercentSAllSamples.
Introduzca como valor de Display Name una variante del campo ID, por
ejemplo Avg % S All Samples.
Introduzca en el campo Level un valor de Sample Group Variables y haga
clic en Apply.
e Anada una columna para el promedio de los porcentajes de impureza sin
especificar de todas las muestras, por ejemplo AvgPercentUAlISamples.
Introduzca los valores de Variable ID y Display Name; seleccione para
Level el valor Sample Group Variables.
Haga clic en OK.
f Introduzca la formula para calcular el porcentaje promedio de impureza
especificada.
Introduzca la expresion =AVERAGE(F6:F8), que representa el calculo del
promedio del porcentaje de impureza para todas las muestras. Puede usar
el botén f, para acceder a la funcion AVERAGE o escribir AVERAGE.
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Pasos Instrucciones detalladas

g Introduzca la formula para calcular el promedio del porcentaje de impureza
sin especificar para todas las muestras.

4[E] c D E F G
ey ey

Ay Percent| Avy Percent | Avg % S Al Awvg % U Al
Specified | Unspecified | Samples Samples

H

Samples

- [Sample Group “ariabl =AVERAGE
Sample #1 : (EB:ES)

Sarmple #n
- [dimethylphthalate
Sample #1

|D o o:;|~.a|o\ Ln| &= L.J|
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Tarea 4. Configuracion de limites para los calculos personalizados y
de idoneidad del sistema

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Configure limites para los calculos
de idoneidad del sistema

Si el factor de cola es > 1,7: rechazo
(Not passed) para todas las
muestras y solo dimetilftalato.
Si la resolucion USP es < 1,5:
rechazo (Not passed) para todas las
muestras y todos los compuestos.
Silarelacion sefial/ruido es inferior
a 5: rechazo (Not passed).

2 Configure limites para el promedio
de impureza especificada y el pro-
medio de impureza sin especificar
para todas las muestras.

Siimpureza especificada > 10 %:
rechazo (Not passed).
Si impureza sin especificar > 5 %:
rechazo (Not passed).

Consejo: la lengiieta Summary Groups
permite configurar limites para todas

las variables y los calculos asociados
con grupos de tipos de muestra tales

como el grupo de muestras, el grupo

de estandares de calibracion, el grupo
de muestras personalizadas y el grupo
de QC.

[

—_— o ae 0o o

Seleccione Limits dentro de Data Analysis.

Asegurese de que aparece la hoja Single Injection.

Haga clic con el boton derecho del raton dentro de la tabla Limits y
seleccione Insert New Limit.

Expanda la carpeta Peak y seleccione TailingFactor.

En la lista Condition, seleccione > e introduzca 1,7 como Value.

En la lista Apply to, seleccione dimethylphthalate y haga clic en OK.
Repita los pasos ¢ y d para Peak resolution USP.

En la lista Condition, seleccione < e introduzca 1,5 como Value.
Haga clic en OK.

Repita los pasos ¢ y d para SignalToNoise.

En la lista Condition, seleccione < e introduzca 5 como Value.
Haga clic en OK.

Limit Options for:

Single Iniecliun] Multi Injection I Summary Groups I

Variable ID

Header

Units

Condition

Value

SignalT oMoize

SignalT ohoise

T allingF actor

TailingF actor

USP_Resolution

Peak resolution USP

fon |~

[— -}

(1}

e = o o

Haga clic en la lenglieta Summary Groups.

Haga clic con el boton derecho del raton en cualquier punto de la tabla

y seleccione Insert New Limit.

En el cuadro de dialogo Insert New Limit, expanda la carpeta Single Values
y seleccione Avg % S All Samples.

En la lista Data Set, seleccione Sample.

En la lista Condition, seleccione >.

Introduzca un valor de 10 y haga clic en OK.

Repita los pasos b-f para Avg % U All Samples y un valor de 5.

Limit Options For:

Single Injection I ulti Injection ] Summary Groups I

Warnable ID Header Units Data Set Apply To
SvgPercenttAlS amples Awg % KAl Samples All Selected Vaniable ID
SvgPercentUAlISamples Avg % U Al Samples Al Selected Variable 1D
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Tarea 5. Edicion de la plantilla de secuencia para incluir agrupamiento
e inyecciones miiltiples

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Configure el agrupamiento.
Cuantifique el primer conjunto
de muestras con los factores de
respuesta promedio del primery el
segundo conjunto de estandares.
Cuantifique el segundo conjunto
de muestras con los FR promedio
del segundo y el tercer conjunto
de estandares.

2 Introduzca un blanco de muestra
en la primera fila e introduzca dos
inyecciones para cada muestra.

a Seleccione Sequence Template en el arbol de seleccion.

b Haga doble clic en la celda Bracketing correspondiente a Call enlafila1y
haga doble clic en Open.

¢ Haga doble clic en la celda Bracketing correspondiente a Call enlafilaby
haga doble clic en Open.

d Haga doble clic en la celda Bracketing correspondiente a Cal2 en la fila 6 y
haga doble clic en Close.

e Haga doble clic en la celda Bracketing correspondiente a Cal2 enlafila 10y
haga doble clic en Close.

a Seleccione lafila 1y haga clic en el boton Insert.
(Use el mensaje emergente).

b Introduzca NoiseBlank en la columna Sample Name y seleccione
Blank Run en la columna Sample Type.

¢ Introduzca un valor de Vial # diferente y haga clic en Apply.
d Introduzca 2 en la columna Injections # para cada muestra de la secuencia.
. e Injection
Sample Name | Sample Type Li:'él Bracketing Cusluﬁr?n?‘:mple V;;I b f Vululme i;::ﬂ:ﬁ
MoiseBlank ‘
2 |cal Calibration 1 Open 2 1 as method |0
3 cal2 Calibration 2 Mone 3 1 as method |0
4 |sampiet_2 Sample 5 2 as method |0
5 |sample1_4 Sample E] 2 as method |0
6 call Calibration 1 Open 2 1 az method |0
7 calz Calibration 2 Cloze 3 1 as method |0
8 =samplei1_2 Sample 3 2 a5 method |0
9 |sample1_4 Sample 9 2 as method |0
10 calt Calibration 1 Mone 2 1 as method |0
11 cal2 Calibration 2 Close 3 1 as method |0
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Tarea 6. Configuracion de la disposicion de los resultados para la
visualizacion de los calculos personalizados y de idoneidad

del sistema

Pasos

Instrucciones detalladas

1

Configure la visualizacion del por-
centaje de impureza especificada
y el porcentaje de impureza sin
especificar.

Configure la visualizacion del factor
de cola, la resolucion USP y la rela-
cion seiial/ruido correspondientes
a cada compuesto.

En el arbol de seleccion, expanda la carpeta Data Review Layout.
Seleccione Single Injection en el arbol de seleccion.

Seleccione Summary Table en el espacio de trabajo.

Seleccione Percent Specified Impurity en la lista Available Items y haga
clic en > para pasarlo a la lista Display Items.

Repita el paso d para Percent Unspecified Impurity y haga clic en Apply.

a
b
c
d

@

Single Injection Summary

Available ltems Display [tems

i Results Table . .
[ < ummary T able Maise Calculation Start Time ;I Percent Specified Impurity Mumber of items per Line

Guantitation Method [ESTDAS = Percent Unspecified Impurity I_

Quantitation Type [AreaHeigh 1

Rel AT Reference Time Irf | -

Sample Amount =

PR || T 2
L]z} I (e I

a Seleccione Results Table.

b Seleccione Tailing Factor en la lista Available Items y haga clic en >
para pasarlo a la lista Display Items.

¢ Repita el paso b para Peak resolution USP y SignalToNoise; haga clic
en Apply.

Single Injgction Summary
- Results Table

Auwalable Columns Display Columns

Lo Summary Table Signal Drift ;I Peak To Peak Moise ;I Fined Columns
Signal Short Description - | Peak width B0% 2
Signal wands T ailingF actor
Peak resolution USP
SignalToMoize -
[l | +
JR R [l |
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Pasos

Instrucciones detalladas

3 Configure la visualizacion del pro-

medio de impureza especificada y
el promedio de impureza sin especi-
ficar correspondientes a cada
muestra.

Configure la visualizacion de los
promedios de porcentajes de
impurezas especificada y sin
especificar de todas las muestras
y sus comprobaciones de limite.

En el arbol de seleccion, seleccione Multiple Injection.

Seleccione Summary Table en el espacio de trabajo.

Seleccione Avg Percent Specified en la lista Available Items y haga clic en >
para pasarlo a la lista Display ltems.

Repita el paso b para Avg Percent Unspecified y haga clic en Apply.

Multilnjection Summary

- Resuls Table AREEB s Display ltems . .
... Summary Table riection Volue #ug Percent S pecified Wl itz per e
Sample Amount 7 Awq Percent Unspecified -
Sample Name |1
Sample Position ¢
KN o ] | »
| (e

Seleccione Samples en el arbol de seleccion.

Seleccione Summary Table en el espacio de trabajo.

Seleccione Avg % S All Samples en la lista Available Items y haga clic en >
para pasarlo a la lista Display Items.

Repita el paso ¢ para Avg % U All Samples, Avg % S All Samples Limit Check
y Avg % U All Samples Limit Check.

Haga clic en Apply.

Samp\e Group

Available [tems Display ltems

g 7% 5 All Samples EEr el T e
Aw %5 Al Samples Limit Check | =19+

e % U All Samples i
g % U A Samples Limit Check

- Results Table
- Summary Table

Appli
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Tarea 7. Edicion de una plantilla de informe para el grupo de muestras

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Edite una plantilla de informe para
obtener un informe de inyeccion
tinica de muestra.

Edite el informe inj.html.

Afada una columna para resolucion
USP y relacion sefial/ruido a la
tabla de compuestos existentes que
se muestra bajo el cromatograma.
Guarde la plantilla como exerbinjjii,
donde jii son sus iniciales.

En el arbol de seleccion, seleccione Reporting.

Seleccione el tipo de informe Sample single injection report y haga clic en
Edit Template....

Haga doble clic en Individual Report Templates y haga doble clic en inj.html.
Situe el cursor en la tltima columna de la tabla de compuestos que aparece
bajo el cromatograma.

Haga clic con el boton derecho del raton en cualquier punto de la tabla

y seleccione Table Properties.

Aparece el cuadro de didlogo Compound Table Properties.

En la lista Select Column Fields, marque las casillas de verificacion

Peak resolution USP y SignalToNoise; haga clic en OK.

¥ Compounds Table Properties

i~ Select Column Field: — Lawout

~C# ﬂ Table Style: L
O # Time Statt ||:| i -
-] # Level Start — ﬂ
[0 # Baseline Start
- C1# TimeEnd Bl_hgnmenl' = B ackoind
-] # LevelEnd Detaul Hell
] # BEaselne End Cell Dividing Rules: —
- [1% Pesak Type and Separation Code
[ % Calibration Peak Type = =
- [1% Identify Peak Method Border Size;
O % 2veaHeight Quantitation I_ |
~-[1% Calib Curve type ! =
- [1% CalibCurve origin Cell Padding:
[ # Coefficient a hi—ﬁl
-] # Coefficient b =
-] # Cosfficient o Cell Spacing:
-~ ] # Coefficient d |2 = =l
[0 % Peak Processing Nates =
-] # Peakwidth 5%
[ # PeakWidth 50% i~ Table size
-] # Peak Tangent \width
-C1# KPime ¥ Specify Width
-] # Plate number EF/DAB 100
-] # Plate number USP
O # Plate number BF " In Percent
-] # Plate number JF )
Ll # Pesk resolution EPAIP/BR/DAB ® ik
- # Peak resolution USP
- # TailingFactor
- # Symmetry ==
# SignalToMoize i
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Pasos Instrucciones detalladas

La tabla de compuestos de la plantilla resultante tiene el siguiente aspecto:

. - Peak
Retentlon Compound Amount Response [Tailing resolution | SignalToNoise
Time Name Factor Factor
Usp
R A K| ##gar| K DDDD| ###E ss Ea g2 A

g Seleccione File > Save As, introduzca exerbinjiii y haga clic en OK.
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Pasos

Instrucciones detalladas

2 Edite la plantilla de informe

detallado del grupo de muestras
(sus_d.html).
Inserte una tabla html debajo de
la tabla de variables del grupo de
muestras.

Introduzca el texto correspondiente

a Avg. % S Impurity All Samples y
a Avg % U Impurity All Samples.
Introduzca el marcador de posicion
para los valores de los porcentajes
de impurezas.

Debajo de la tabla de limites del
grupo de muestras, introduzca la
informacion correspondiente a la
comprobacion de limites para el
grupo de muestras.

Guarde la plantilla como exerbsgiii,
donde /ii son sus iniciales.

Una vez terminada, la plantilla se
muestra como la plantilla del grupo
de muestras

a
b

d

=3 ===

Abra el editor de plantillas de informe.

Seleccione el tipo de informe Sample Group y haga clic en Edit Template.
Haga doble clic en Individual Report Templates y haga doble clic

en sus_d.html.

Inserte una linea debajo de la tabla Sample group variables y haga clic
en el boton Insert HTMIL table.

En el cuadro de dialogo Insert Table, seleccione el estilo Classic Table Style
y haga clic en OK.

Haga clic en la lengiieta Fields y expanda la carpeta Sample Group.
Expanda la carpeta Sample Group Variables Results.

Sittie el cursor en la primera celda de la tabla HMTL, pulse la tecla Alty
haga doble clic en Avg % S All Samples.

Situe el cursor en la segunda celda de la primera fila y haga doble clic en
Avg % S All Samples.

Repita los pasos h e i para Avg % U All Samples, usando la segunda fila.
Sitlie el cursor debajo de la tabla Sample group limit results.

Pulse la tecla Ctrl y haga doble clic en Avg % S All Samples Limit Check.
Haga lo mismo para Avg % U All Samples Limit Check.

Seleccione File > Save As, introduzca exerbsgiii y haga clic en Save.

Sample group (detailed)

SO KK
sys_Date, sys_Time
sys_Uate, sys_Time

OOCOIOOCOCOOCOOK | ##t )

Sequence name
Sequence Start
Sequence End
Method (rev):

Nurnber of unidentified peaks: ##

Sample group variables

# |Sample name Amount Position| Inj. vol.

| SOCOOOCOCOCOCOCOCOC | ## . DDDD | XCOCOCO | 3 DD
Avg 26 S All Samples: #.0D
Avg % U All Samples: #4.0D

Sample group limit results

Limit| . .
# |Sample name Compound {Compound) Limit {(Sample}
SOCOCRCOCOTOCOCTK. | SOOI | 3OCOCOCOK | DCOOOCOOCX
#it

Avg 2% S All Samples Limit Check: >XCCOOOOOOK

Avg % U All Samples Limit Check: XCCOCOEO0K
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Ejercicio avanzado n° 6 Configuracion de un método para cuantificar impurezas en una secuencia

Tarea 8. Seleccion de plantillas de informe y tipos de informe

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Seleccione plantillas de informe
para los tipos de informe.
Use exerbinjiii para el informe
de inyeccion Gnica de muestra.
Use exerbsgiii para el informe
del grupo de muestras.

2 Seleccione para impresion los tipos
de informe siguientes:

Sample single injection
(Inyeccion unica de muestra)
Standard single injection
(Inyeccion unica de estandar)
Multi-injection summary
(Resumen de multiinyeccion)
Sample group (Grupo de muestras)
Secuencia

3 Guarde el método.

a Salga del editor de plantillas de informe Cerity.

b Seleccione en la columna Report Type el tipo de informe Sample single
injection y haga clic en Select Template.

¢ Seleccione exerbinjiii y haga clic en OK.
Seleccione el tipo de informe Sample group y haga clic en Select Template.
Seleccione exerbsgiii y haga clic en OK.

a Haga doble clic en la celda Print correspondiente al informe Multi-Injection
Summary Group para que cambie de No a Yes.

b Repita la instruccion (a) para el informe Sample Group, de modo que cambie
de Yes a No.

Print Report Type Report Template
Yes  Sample single injection exerbinjdec.html
Yes  Standard single injection sin_d.html

Yes  MultiFinjection Summary Group Smp_short bt
Mo Calibration Standards Group | Cal_shorthtm
IO QC Sample Group CC_shorthtrm

1a1] oup c.html
Mo Custom Sample Groups Surr_short htrn

Yes  Sequence Seq_shorthtm
Mo Customer Report 1 Composite_1.xml
Mo Customer Report 2 Composite_2.xml
Mo Customer Report 3 Composite_3.xml
Select Template... | Edit Template... |

En la barra de herramientas estandar, haga clic en [gg e introduzca las razones
para los cambios y la firma electronica si procede.
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio avanzado n® 7
Calculo de la suma de areas media de
las impurezas no identificadas por lote

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a
configurar un calculo personalizado para calcular la media
de la suma de areas de las impurezas no identificadas por
lote de muestras:

e Configuracion para sumar las areas de picos no identificados
en una inyecciéon tnica

¢ Configuraciéon para promediar las sumas de areas de
los picos no identificados para todas las inyecciones
de una muestra

e Configuraciéon para calcular la suma de areas media para
las muestras en el grupo de muestras

No es necesario que identifique los compuestos para configurar
este calculo de forma que puede practicar con las instrucciones
en un método vacio.

Agilent Technologies
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Ejercicio avanzado n° 7 Calculo de la suma de areas media de las impurezas no identificadas por lote

Tarea 1. Configuracion para sumar las areas de picos no identificados
en una inyeccion unica

Pasos

Instrucciones detalladas

1 En la hoja de calculo de inyeccion
tinica, aiiada una columna para
introducir el resultado de integra-
cion existente, area de pico.

20 T 9

Single Injection.
e Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione
Add Column en el menu contextual.

Aparece el cuadro de didlogo Add Column.

En el arbol de seleccion, expanda la carpeta del método correspondiente.
Expanda la carpeta Data Analysis.

Seleccione Calculos personalizados.
En el espacio de trabajo del calculador personalizado, haga clic en la lengiieta

f Enlalenglieta Existing Column, expanda la seccion Peaks y seleccione
Peak Area. Haga clic en OK para cerrar el cuadro de dialogo.

% Add Column [<]
Add a new Custom Calculation Column | Existing Column
Existingllems [ & Paake = |
RT
i~ Relative AT
- Expected AT
Expected Relative RT

Information

Initial Value(s)

Peak Height

P, ai

Height % Relative to 4ll Peaks

£irea % Relative to &l Peaks

Height % Relative to Peaks on Signal
£iea % Relative to Peaks on Signal
Peak \Width

Coefficient a

Cosflicient b
i I |

Start Value 1 Precision [%] |2
Increment Value |1

These values are used to fil the columng during the
calculation set up.

| LCancel | Lpply |

El espacio de trabajo contiene ahora una columna con las areas de pico para los
picos no identificados.
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Ejercicio avanzado n° 7 Calculo de la suma de areas media de las impurezas no identificadas por lote

Pasos Instrucciones detalladas

2 Aiada una columna para contenerel a Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione
calculo nuevo para la suma de areas Add Column en el men contextual.

de los picos no identificados. Aparece el cuadro de dialogo Add Column.

Haga clic en la lengiieta Add a New Custom Calculation Column.
¢ Introduzca Area Sum Not | dent Peaks en el campo Display Name.
d Haga clic en la flecha descendente Level y seleccione Not Identified

Peaks Summary.

% Add Column x|

Add a new Custom Caleulation Column | Exsting Calumn |

Dizplay Name IArEE Sum Mot Ident Peaks

Level |Nm Idertified Pesks Summary =

Units.

El espacio de trabajo contiene ahora una columna para la nueva variable
Area Sum Not Ident Peaks.

3 Introduzca la formula para la a Enlalinea de resumen Not Identified Peaks de la nueva columna, introduzca
suma de areas de los picos no la formula para sumar las areas de los picos no identificados.
identificados. Consejo: Utilice la sintaxis, =SUM(D8:D10).

a[B] c D E

¢ Mew

& Peck Area | Area Sum
Mot Idert

2 Peaks

3]

14 |Single Injection

5| Single Inj Variables |

6 | - [Identified Cornpounds |

7 | - [Not Identified Peaks | 6.01

|8 | Unknown 1 09993

9 18968

o] unknown n 30126
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Ejercicio avanzado n° 7 Calculo de la suma de areas media de las impurezas no identificadas por lote

Tarea 2. Configuracion para promediar las sumas de areas de los picos
no identificados para todas las inyecciones de una muestra

Pasos Instrucciones detalladas

1 Enla hoja de calculo de resumende a En el espacio de trabajo del calculador personalizado, haga clic en la lengiieta
multiinyeccion, aiada una columna Multi Injection.

para contener la variable configu- b Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione
rada en la hoja de calculo de inyec- Add Column en el menu contextual.
cion unica, la suma de areas de los Aparece el cuadro de dialogo Add Column.

i identificados. .. . .
picos no identificados ¢ Enlalengiieta Existing Column, expanda la seccion User Defined y

seleccione Area Sum Not Ident Peaks. Haga clic en OK para cerrar
el cuadro de dialogo.

% Add Column

Addl & new Custorm Calculation Calumn | Existing Column

Existing Itsms Multiple Inj. Results
- Method Settings
& Compounds
&-Peaks
2-UserD

d

El espacio de trabajo contiene ahora una columna con la suma de areas para los
picos no identificados.

2 Aiada una columna para contener a Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione

el calculo nuevo para la media de Add Column en el menu contextual.
las sumas de areas de los picos Aparece el cuadro de dialogo Add Column.
no identificados para todas las

Haga clic en la lengiieta Add a New Custom Calculation Column.
Introduzca Mean Area Sum Not | dent Peaks en el campo
Display Name.

d Haga clic en la flecha descendente Level y seleccione Not Identified
Peaks Variables.

inyecciones.

% Add Column =

Add a new Custom Calculation Column I Existing Column ]

Dispilary Maime: IMEan Area Sum Mot Ident Peaks

Level INDt Idertified Peaks Variahles j
Uriits:
El espacio de trabajo contiene ahora una columna para la nueva variable
Mean Area Sum Not Ident Peaks.
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Ejercicio avanzado n° 7 Calculo de la suma de areas media de las impurezas no identificadas por lote

Pasos

Instrucciones detalladas

3 Introduzca la formula para la media
de las sumas de areas de los picos
no identificados para todas las
inyecciones.

a Enlalinea de variables Not Identified Peaks de la nueva columna, introduzca
la formula para promediar las sumas de areas de los picos no identificados.

Consejo: Utilice la sintaxis, =AVERAGE(D8:D10).

4B c

D

E

)

ey

Areas Sum
Mot et
Peaks

Mean Area
Sum Not
Iddertt. Peaks|

Multi-Injection Summary

- [Multiple Inj. Variable

Single Inj. #

Single Inj. #n

- [Not Identified Peaks

5] ]e == |u)= )|

Single Inj. #

5]

Single Inj. #n

099

202

298
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Ejercicio avanzado n° 7 Calculo de la suma de areas media de las impurezas no identificadas por lote

Tarea 3. Configuracion para calcular la suma de areas media para
las muestras en el grupo de muestras

Pasos Instrucciones detalladas
1 En la hoja de calculo de grupo de a En el espacio de trabajo del calculador personalizado, haga clic en la
muestras, ailada una columna para lengiieta Sample Group.
contener la variable configuradaen b Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de célculo y
la hoja de calculo de multiinyeccion, seleccione Add Column en el menU contextual.
la media de las sumas de areas para Aparece el cuadro de dialogo Add Column.

todas las inyecciones. .. . .
¥ ¢ Enlalengiieta Existing Column, expanda la seccion User Defined y

seleccione Mean Area Sum Not Ident Peaks. Haga clic en OK para
cerrar el cuadro de dialogo.

% Add Column I

Add & new Custorn Calculation Column | Existing Column

Existing ltems Sample Group Results
& User Defined

Sum Mot Ident. Peals:

Information

El espacio de trabajo contiene ahora una columna con la suma de areas media
para los picos no identificados.

2 Aiada una columna para contener a Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione
el calculo nuevo para la media de las Add Column en el menu contextual.

sumas de areas de los picos no iden- Aparece el cuadro de dialogo Add Column.

tificados para un lote de muestras. . .
P Haga clic en la lengiieta Add a New Custom Calculation Column.

¢ Introduzca Mean Area Sum Lot en el campo Display Name.
d Haga clic en la flecha descendente Level y seleccione Not Identified
Peaks Variables.

Add a new Custom Caleulation Column | Exsting Calumn |
Display Name [\iean Area Sum Lot
Level [t entified Pecks Variables =l
wis [

El espacio de trabajo contiene ahora una columna para la nueva variable
Mean Area Sum Per Lot.
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Ejercicio avanzado n° 7 Calculo de la suma de areas media de las impurezas no identificadas por lote

Pasos

Instrucciones detalladas

3 Introduzca la formula para la media
de las sumas de areas del lote.

a Enlalinea de variables Not Identified Peaks de la nueva columna, introduzca
la formula para promediar las sumas de areas de los picos no identificados.

Consejo: Utilice la sintaxis, =AVERAGE(D8:D10).

&l

E| c

D

2

B

ey

Mean Ares
Sum Mot
Iddert. Peaks

Wsan Area
Sum per Lot

Samples

Sample Group Variabl

Sample #1

Sample #n

Mot Identified Peaks

5] ]e == |u)= )|

5]

Sample #1

Sarnple #n

1.00

202

3.0
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Sistema de datos en red Agilent Cerity para control de calidad
farmacéutico
Guia de iniciacion

Ejercicio avanzado n® 8
Configuracion de un identificador de
grupo con calculos para la idoneidad
del sistema

Este ejercicio contiene una serie de tareas para aprender a
configurar un calculo personalizado para calcular la relacién
entre las resoluciones del primer y el iltimo pico y detener la
secuencia si cae fuera de un rango definido:

¢ Configuracién de un método para incluir calculos de
idoneidad del sistema

e Configuracion de los calculos personalizados para la prueba
de idoneidad del sistema

* Configuracién de condiciones de limite

¢ Identificaciéon de las muestras de idoneidad del sistema en
la tabla de secuencias
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Ejercicio avanzado n° 8 Configuracion de un identificador de grupo con calculos para la idoneidad del sistema

Tarea 1. Configuracion de un método para incluir calculos de idoneidad

del sistema

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Creacion de un nuevo método
de secuencia.
Dé al método el nombre ssmethiii,
donde Jii son sus iniciales.
Use exer2iii o defexer2 como
plantilla para el nuevo método.

a Seleccione File > New > Method o haga clic en O y seleccione Method.
Aparece la pantalla Method Wizard New Method.

b Haga clic en el boton Browse y seleccione exer2iii o defexer2 en el cuadro
de diadlogo Method Template Selection.
¢ Introduzca exerdiii en el cuadro New Method Name.

d Seleccione Sequence.

Method Wizard

New Method ”

New Method name :

|ssmeth\ws

Do you want to zelect an existing Method az
a template for the new Method ?

|eker2dec

Browse ...

What kind of Method do pou " Single Sample

want to create ?
* Sequence

e Haga clic en Next hasta llegar al panel Data Analysis.

2l
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Ejercicio avanzado n° 8 Configuracion de un identificador de grupo con calculos para la idoneidad del sistema

Pasos Instrucciones detalladas

f Active las casillas de verificacion Calibration and Quantitation,
Custom Calculations e Include System Suitability.

Method Wizard
Data Analysis
Y Do pou want to include v Compound ldentification
Compound |dentification?

[ et it b el e | AR

Spectnal Eampautd Bt

Dyt want b el a0 I= | U Canfimeation

Spectial Compound Cotfirmation?

Do pou want to include ¥ Calibration and

Calibration and Cuartitation? Quantitation
Do vy et i ssm (et [V Custom Calculations
Calculations?

Do you wank to include Noiss I Include Naise Calculations

Calculation?

Do pou want to include Spstem ¥ Include System Suitability

Suitability Calculations? Calculations

g Avance por las pantallas restantes efectuando las selecciones adecuadas
hasta que haya completado el asistente de métodos.
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Ejercicio avanzado n° 8 Configuracion de un identificador de grupo con calculos para la idoneidad del sistema

Pasos

Instrucciones detalladas

2 Seleccion de un cromatograma
de ejemplo

Use el cromatograma de ejemplo
obtenido en el ejercicio basico 2a
0 2b de "Ejercicio basico n® 3a
Analisis de una secuencia para
cuantificar compuestos con
calibracion de un anico nivel"
y "Ejercicio basico n° 3b
Reintegracion y reproceso
de los resultados".

a Enelarbol de seleccion, expanda la carpeta exer3jii.
b Expanda la carpeta Data Analysis.

¢ Seleccione el elemento Example Chromatogram.

d En la barra de herramientas Tools, haga clic en fif.

Select example chromatogram [ 7] x]
IAHSamp\aanMppmvedHunLasl?Days =
Al amplesNotbpprovedRunl astThiaps

{21 Blanks

=23 Samples

B deferchiom?a [Fev 2]
- 5 51 [Fev 1}
51 0 Revisions
B cwerzder [Rev2)

#[* Calibration - exer2dec Calib Rev 2 [Rev 2]
Como alternativa,
use defexchrom?a.

Cancel

|45 amplesictépprovedRunl ast7D ays\S amplesidefenchromiza [Rev 2fhdefeschiom2a#1 [Rew 1]

e Seleccione el nombre de la muestra con el nimero de inyeccion para
obtener el cromatograma de ejemplo.
f Haga clic en el boton Select.

El cromatograma de ejemplo aparece ahora en el espacio de trabajo.

Example Chromatagran

WD Absorbance

191

3.230

[u]

T T
2 Ll min

w ';1.994

g Tras seleccionar el cromatograma de ejemplo, puede ver las configuraciones
de integracion e identificacion pertenecientes al método original.

h Haga clic en Save si aparece el cuadro de dialogo Save Changes to
the Database.
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Ejercicio avanzado n° 8 Configuracion de un identificador de grupo con calculos para la idoneidad del sistema

Tarea 2. Configuracion de los calculos personalizados para la prueba

de idoneidad del sistema

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Enla hoja de calculo de resumen de
multiinyeccion aiiada una columna
para introducir la resolucion de cada

componente.

a Enla carpeta Data Analysis, seleccione el elemento Custom Calculator.

b Enel espacio de trabajo del calculador personalizado, haga clic en la lengleta

Multi Injection.

¢ Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione

Add Column en el menu contextual.

Aparece el cuadro de didlogo Add Column.

d Enlalengiieta Existing Column, expanda la seccion Peaks y seleccione
Peak resolution USP. Haga clic en OK para cerrar el cuadro de dialogo.

% Add Column

A & new Custam Calcultion Colunn | Existing Calumn |

Existing tems Coefficient b
Coefficient ¢
Coefficient d
Peak Width 5%
Peak Width 50%
Peak Tangent Width
Peak selectivity
KPrime
Plate number EPDAR
Plate number LISP
Plate number BP
Plate number JP
Peak resolution EPLPEPDAR
UsP!

El espacio de trabajo contiene ahora una columna con las resoluciones
de pico para cada inyeccion de cada componente.

El

J

5|
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Ejercicio avanzado n° 8 Configuracion de un identificador de grupo con calculos para la idoneidad del sistema

Pasos

Instrucciones detalladas

2 Aiiada una columna para contener
el calculo nuevo para la media de
las resoluciones de pico para las
inyecciones duplicadas.

3 Introduzca la formula parala
media de las resoluciones de
las inyecciones duplicadas
para cada compuesto.

a Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione

Add Column en el ment contextual.
Aparece el cuadro de didlogo Add Column.

Haga clic en la lengiieta Add a New Custom Calculation Column.
Introduzca Mean Resol ution (I njections) enelcampo

Display Name.

Haga clic en la flecha descendente Level y seleccione Compound.
e Defina el nimero de decimales del campo Number of Decimals en 4.

% Edit Column

Display Nams IMean Resolution (njections)

Level Icnmpnund

(% Number of Decimals (0..20)

El espacio de trabajo contiene ahora una columna para la nueva variable
Mean Resolution (Injections).

a Encada una de las lineas de variables de compuestos de la nueva columna,
introduzca la formula para promediar las resoluciones de las inyecciones

duplicadas.

Consejo: utilice la sintaxis, =AVERAGE(D10:D12))

alg| ©

D

E

Mew

Peak
resolition
usp

Wean
Resalution
(Injections)

Muti-Injsction Summary

- |Mutt Injsction variabls

Single Injection #1

Single Injection #n

@ mlu‘m s m‘

- [aimethylphtiaiste

2.0029

[1o]  Singie Inection #1

[12| Single Injection #n

04999

1.997

303

13| - [siethylphthalate

50156

[14]  singie Inection #1

4016

aayz
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Ejercicio avanzado n° 8 Configuracion de un identificador de grupo con calculos para la idoneidad del sistema

Pasos Instrucciones detalladas
4 En la hoja de calculo Group a Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione
Identifier, aiiada un nuevo Add/Modify Group ldentifiers en el menu contextual.

identificador de grupo para
las muestras de idoneidad
del sistema.

Aparece el cuadro de dialogo Add/Modify Group Identifiers.

b Introduzca SySSui t en el campo New Group Identifier Name
y haga clic en Add.

Ml Add/Modify Group Identifis (=] 5|

Group Identfer List

4 I+]
New Group [dentifier Name:
|5yssmt
Add | Rename | Remawe |
» |[E=]
¢ Haga clic en OK para cerrar el cuadro de didlogo Add/Modify Group
Identifiers.

Ahora el espacio de trabajo contiene nuevos grupos de lineas bajo cada seccion
de Group ldentifier SysSuit.
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Ejercicio avanzado n° 8 Configuracion de un identificador de grupo con calculos para la idoneidad del sistema

Pasos Instrucciones detalladas

5 Enlahoja de calculo Group Identifier a Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione

afiada una columna para introducir Add Column en el ment contextual.
la resolucion media de cada Aparece el cuadro de dialogo Add Column.
componente.

b Enlalengiieta Existing Column, expanda la seccion User Defined y
seleccione Mean Resolution (Injections). Haga clic en OK para cerrar
el cuadro de dialogo.

%> Add Column e x|

A a new Custam Calcultion Colunn | Existing Calumnn |

Existing tems  [sample Group Results
Ef User Defined

on (Injections)
Sample Custom Valies

El espacio de trabajo contiene ahora una columna con las resoluciones de pico
medias para cada componente. Observe que la hoja de trabajo define identifica-
dores de subgrupo para cada componente; este ejercicio no utiliza identificado-
res de subgrupo, por lo que los tnicos niimeros de interés estan bajo Sub group
identifier #1 en cada caso. Para simplificar la hoja de trabajo, puede reducir el
tamaiio de las filas... y Sub group identifier #2 para cada compuesto.

6 Anada una columna para contener a Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione
el calculo nuevo para la media de Add Column en el men contextual.

las resoluciones de pico para las Aparece el cuadro de dialogo Add Column.
diferentes muestras.

Haga clic en la lengiieta Add a New Custom Calculation Column.

¢ Introduzca Mean Resol ution (Sanpl es) enelcampo
Display Name.

d Haga clic en la flecha descendente Level y seleccione Compound Variable
(Group Identifier).

% Edit Column E x|

Display Name [Mean Resolution (Samples)

Level [ciomprund Variabls (Group derifisr) =l
Units:

El espacio de trabajo contiene ahora una columna para la nueva variable
Mean Resolution (Samples).
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Ejercicio avanzado n° 8 Configuracion de un identificador de grupo con calculos para la idoneidad del sistema

Pasos Instrucciones detalladas

7 Introduzca la formula paralamedia a Enlalinea SysSuit de la nueva columna para el dimetilftalato, introduzca la
de las resoluciones de todas las formula para promediar las resoluciones de las muestras.

muestras de cada compuesto. Consejo: utilice la sintaxis, =<AVERAGE(F22:F24).

b Extienda la seleccion para incluir las lineas SysSuit parametro cada
compuesto en la columna Mean Resolution (Samples).

Consejo: mantenga pulsado el boton izquierdo del raton mientras selecciona
las celdas.

¢ Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione
Fill Down en el men( contextual.

La formula se copia en cada una de las celdas disponibles.

BEIER E F G
1 hew
[ Wean Wean
Resolution | Resoltion

2 (njections) | (Samples)
=1

4 [Groug identifier

5 | - [Sample Group Variable

6 | |+ [syssut

13 [ - [dimethylphthalste

20| |- [syssut 30
21| |- [5ub grovs iderifier #1

|22 | Sample #1 1.0045

|2z . 3.0061

|24 | Sample #n 50059

=] []-
[23]| |+ [sub group identitier #n

33 | - [diethylphthalste

34| |- [syssut 2102
[ |- [5ub grovs ideriifier #1
S Sample #1 19.0841

Erd 2N ARA7

8 Aiiada una columna para contener a Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione
el calculo nuevo para la desviacion Add Column en el men contextual.
est:'!ldar de las resoluciones Aparece el cuadro de dialogo Add Column.
medias.

Haga clic en la lengiieta Add a New Custom Calculation Column.

¢ Introduzca St dDev Resol uti on enel campo Display Name.

d Haga clic en la flecha descendente Level y seleccione Compound Variable
(Group Identifier).

% Edit Column x|

Display Name [StaDev Resalution

Level [comprund Variabls (Group dertifisr) =

Units:

El espacio de trabajo contiene ahora una columna para la nueva variable
StdDev Resolution.
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Ejercicio avanzado n° 8 Configuracion de un identificador de grupo con calculos para la idoneidad del sistema

Pasos

Instrucciones detalladas

9 Introduzca la formula para la

desviacion estandar de las
resoluciones medias.

a Seleccione la linea SysSuit de la nueva columna del dimetilftalato, haga
clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione
Select Function del men contextual.

Aparece el cuadro de dialogo Select Function.

b Expanda la seccion Statistical, seleccione Standard Deviation y haga
clic en Select.

& Select Function g x|

Functions
[ Mast Recertly Used
[

H General

Sum of Souares
Variance

“ariance of Population
Rel. Stl. Dev

B Trigonometric

B Logical

B Constants

La funcion STDDEV se copia en la celda seleccionada.
¢ Anada las referencias de celda para el calculo de la desviacion estandar:
La sintaxis es =STDEV/(F22:F24).

d Rellene la columna con el nuevo calculo.

alB|c|o| E F G H
1 hew Hew
[ Wean Wean SteDev
Resolution | Resoltion | Resolition
2 (njections) | (Samples)
=1
4 [Groug Identifier
5 | - [Sample Group Variable
6 | |+ [syssut
1 [ - [dimethylphthaiste
20| |- [syssut 30 2.00
[21] |- [5ub grovs iderifier #1
|22 | Sample #1 1.0045
2= . 3.0061
|24 | Sample #n 50059
=] []-
[23]| |+ [sub group identitier #n
33 | - [diethylphthalste
34| |- [syssut 2102 198
[E| |- [5ub grovs ideriifier #1
S Sample #1 19,0841
E

naRas
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Ejercicio avanzado n° 8 Configuracion de un identificador de grupo con calculos para la idoneidad del sistema

Pasos Instrucciones detalladas

10 Aiada una columna para contener a Haga clic con el boton derecho del raton en la hoja de calculo y seleccione
el nuevo calculo que se utilizara en Add Column en el men contextual.

la idoneidad del sistema. Aparece el cuadro de dialogo Add Column.

Haga clic en la lengiieta Add a New Custom Calculation Column.

¢ Introduzca Resol uti on Rati o en el campo Display Name.

d Haga clic en la flecha descendente Level y seleccione Sample Variable
(Group Identifier).

% Edit Column x|

Display Name [Resolution Ratio

Level ISampIe ‘ariable (Group |dertifisr) j
Units:
El espacio de trabajo contiene ahora una columna para la nueva variable
Resolution Ratio.

11 Introduzca la formula para a Enlalinea SysSuit de la nueva columna de la Sample Group Variable,
la relacion de resolucion. introduzca la formula para obtener la relacion del pico de o-terfenilo
respecto al pico de dimetilftalato.

Consejo: utilice la sintaxis, = G62/G20.

[ [-&52/620
BEREME E F G H 1
1 New New New
B Mean Mean StiDev | Resohtion
Resolution | Resolution | Resoldion | Ratio
2 (njections) | (Samples)

Group Idertifier
- [Sample Group veriakle
+ |Syssut

- [dimethylphthalate

|- [subgroup identifier g1 i

Sampls #1

mmhwl

=
=)

Sample #n

- [diethylptthalate

|- [5ub group idertifier #1

Sampls #1

AnaR b

oo | oo | k| s |
i& || 2 g bR RE Y
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Ejercicio avanzado n° 8 Configuracion de un identificador de grupo con calculos para la idoneidad del sistema

Tarea 3. Configuracion de condiciones de limite

Pasos Instrucciones detalladas

1 En el panel Group Identifier Limits, a Enla carpeta Data Analysis, seleccione el elemento Limits.
aifiada una comprobacion de limite b En el panel Limits, haga clic en la lengiieta Group Identifier.
de idoneidad del sistema: ¢ Haga clic con el boton derecho del raton en el encabezamiento
Si la relacion es mayor que 0,9, se de la tabla y seleccione Insert new limit en el menu contextual.
ha pasado satisfactoriamente la

° : - Aparece el cuadro de dialogo Insert new limit.
comprobacion; continte el analisis.

d Expanda la seccion Sample Variable (Group Identifier) y seleccione
Resolution Ratio.

w. Insert New Limit

Ayailable Y ariables Compounds

Compound [Group |dentifiers)
Compound [Sub Group |dentifier]
Unidentified Peaks
Unidentified Peaks (Group |dentifier]
Unidentified Peaks [Sub Group |dentifier]
Sample Wariables

(= Sample VW ariable (Group Identifier)

Resolution Ratio

Sample Wariable (Sub Group Identifer]

e En el grupo Limits, defina los pardametros siguientes:
Data Set: SysSuit
Apply To: Selected Variable ID
Condition: >
Value: 0.9
Notification: Passed
User Action: Continue

Limil

Data Set Al = AepbTo:  [Sclected Vaiable ID -

Condition = | Vaue i Units

Natifieation Nat Passed =] Userdction Continue -
aK Cancel

f Haga clic en OK para afadir la nueva comprobacion de limite en la tabla.
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Ejercicio avanzado n° 8 Configuracion de un identificador de grupo con calculos para la idoneidad del sistema

Pasos Instrucciones detalladas

2 Aiada dos comprobaciones adicio- a Para cada comprobacion de limite, muestre el cuadro de diadlogo Insert new

nales de limite de idoneidad del limit, expanda la seccion Sample Variable (Group Identifier) y seleccione
sistema: Resolution Ratio.

Sila relaciéon es mayor que 0,8 b Establezca los parametros siguientes en:

(pero menor que 0,9), se emite un Data Set: SysSuit

aviso pero continte con el analisis. Apply To: Selected Variable ID

Si la relacion es menor que 0,8, Condition: >

no se ha pasado la comprobacion; Value: 0.8

cancele el analisis. Notification: Warning

User Action: Continue

Data Set: SysSuit

Apply To: Selected Variable ID
Condition: <

Value: 0.8

Notification: Not Passed
User Action: Abort

Limit Dptions for

Single Injection | Mulfilnjection | Summary Groups | Group Identifier
Header Units Data Set Apply To Condition Value Notification | User Action

Selected

Fiesolution Faio Yarighle D < 0.5 Mot Paseed Aot
Selecied

Resolution R atiol Wariable D > k] Warming Continue
Selected

Fresolution Fatio Yarighle |D > 03 Pasoed Continue
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Ejercicio avanzado n° 8 Configuracion de un identificador de grupo con calculos para la idoneidad del sistema

Tarea 3. ldentificacion de las muestras de idoneidad del sistema en la
tabla de secuencias

Pasos

Instrucciones detalladas

1 Si es necesario, prepare una
secuencia para el método.

2 Introduzca muestras en la tabla
de secuencias.

3 ldentifique las muestras de prueba
de idoneidad del sistema en la tabla
de secuencias.

a Consulte la "Tarea 1. Creacion de una nueva secuencia" en la pagina 35.

a Consulte la "Tarea 2. Introduccion de la informacion correspondiente a las
muestras y la secuencia" en la pagina 36.

a Seleccione la linea de muestras de prueba de idoneidad del sistema en la

tabla de secuencias.

b Enlalengiieta Sample Entry del espacio de trabajo, haga clic en la lengiieta

Calculations.

¢ Haga clic en la flecha descendente Group Identifier y seleccione SysSuit

de la lista.
Sample Entry. | Sequence Loghook
S ample Name: Run | Amounts Caloulations | |dentfication | Dessrintion
f - Custom Caleulation Yalue:
ST Giroup |dentifier.
[Sarpie =] SysSuit -
Vial Number  Injections Volume [w] Sub Group |dentifer.
f f s method | =] Mew Sub Group Identifier
Stop Time Custom Sample Group:
a3 method - Hew Group

El nombre del identificador de grupo se afiade en la columna Group Identifier de
la tabla de secuencias. Las muestras identificadas con este nombre se utilizaran
en la hoja del calculador personalizado y en las comprobaciones de limites.
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