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Editorial

Parece increible pero pronto hara ocho
anos desde que sali elegido presidente del
GCTA en la Reunién de la Bienal de la
entonces Real Sociedad Espanola de Fisica
y Quimica en Murcia en 1988, Sin embargo,
a pesar de lo gratificante que ha resultado
esta experiencia tanto en el plano personal
como profesional ha llegado 1a hora del rele-
vo. Me marcho con la satisfaccion de haber
irabajado con un excelente equipo de cola-
boradores y de haber conseguido metas
ciertamente destacables para el GCTA. A
modo de balance pienso que entre todos
hemos conseguido dinamizar la vida del
grupo dotandole de piena autonomia y pro-
yeccion de futuro.

Cuando asumi la presidencia me marqué
como objetivos prioritarios mejorar ia calidad
de las reuniones fuera del marco insosteni-
ble de las bienales, mejorar la proyeccion
cientifica del grupo, tanto nacional como
internacional, y continuar potenciando el
boletin como 6rgano de comunicacion entre
todos nosotros. A estos objetivos posterior-
mente afiadi la solicitud formulada en una de
nuestras asambleas, de organizar en
Espafia una de ias reuniones internacionales
de cromatografia, puesto que desde la del
afio 1974 en Barcelona no se habia hecho
ninguna otra.

Hoy quiero agradecer la entusiasta cola-
boracidn de los miembros de las juntas de
gobierno {cuya composicién encontraréis
resefiada a continuacion) que me he honra-
do en presidir a lo largo de estos anos, asi
como la de los diferentes presidentes de los
comites organizadores de las reuniones
anuales (Carmen Dorronsoro, Manuel Mird,
Juan Carlos Orte y Jordi Mafies) ya que con
la colaboracién de todos se han logrado las
siguientes metas.

Se ha institucionalizado un nuevo formato
para nuestras reuniones anuales y se ha
profesionalizado en io posible su organiza-

cion y desarrolio. Como resultado, la asis-
tencia y el numero y calidad de los trabajos
presentados ha aumentado significativamen-
te en estos anos, como puede comprobarse
en el estudio realizado sobre la historia de
las reuniones del GCTA (véase pagina 00).
Para ello se disef¢ un formato que pasaba
por la participacién invitada de personalida-
des destacadas de mundo de la cromatogra-
fia, la potenciacion de los carteles como
medio de presentacion de resultados, las
sesiones de discusidén y el acercamiento a
las empresas comerciales proporcionando-
les un entorno digno para la exposicion de
sus productos. De esta forma, se ha asegu-
rado el buen resultado cientifico y economi-
co de las reuniones. Ello nos ha permitido
trabajar con una economia saneada y poten-
ciar como es debido la participacion de
nuestros jévenes becarios mediante la con-
cesion de un importante ndmero de becas
de asistencia.

El objetivo de difundir adecuadamente el
trabajo de los diversos grupos del pais en
las distintas disciplinas y campos de aplica-
cién de la cromatografia se ha cumplido con
la publicacién de los numeros especiales del
Journal of Chromatography de los cuales
hemos producido los volumenes dedicados
a las reuniones de San Sebastian, Granada,
Barcelona y Pefiscola. Ello sin contar con
los trabajos publicados en numeros regula-
res de la revista en los afos en los que no
se ha editado un numero especial, como por
ejemplo, los de la Reunién de Expoanalitica
en Madrid en 1995. Todo este esfuerzo cul-
minara con la celebracion en Granada de la
Reunion internacional de HPLC en 1999,
cuya nominacion consegui tras muitiples
gestiones en la Reunién de HPLC'94 en
Minneapolis.

Por Gltimo, la importancia y calidad del
boletin semestral como medio de difusion de
nuestras actividades y comunicacion entre
los miembros del grupo sigue aumentando



llevado de la mano experta de la directora y
su equipo de colaboradores.

Desde estas paginas quiero agradecer la
colaboracién que he recibido a lo iargo de
estos afios para llevar adelante estos objeti-
vos y naturalmente deseo muchos éxitos a
la nueva junta directiva que tomara el relevo
en la proxima reunion de las Jornadas de
Analisis Instrumental en Expoquimia.

Emilio Gelpi

Junta 1988

Presidente:

E. Gelpi Monteys.

Vicepresidentes:

M.V. Dabrio y Maria Teresa Galceran.
Secretario:

Joan Grimalt Obrador.

Tesorero:

Elena Fernandez Sanchez.

Vocales:

Liuis Comellas, Marta Herraiz, Luis Gasco,
Xavier Guardino, José Maria Sicilia y Joan
Solé Ribalta.

Junta 1990

Presidenie:

E. Gelpi Monteys.

Vicepresidentes:

Maria Teresa Galceran y Jesus Sanz
Perucha.

Secretario:

Joan Grimalt Obrador.

Tesorero:

Liuis Comellas Riera.

Vocales:

Daniel Goémez Ventero, Marta Herraiz, Luis
Gasco, Maria José Gonzélez Carlos, Xavier
Guardino, Issa Katime y Joan Solé Ribalta.

Junta 1992

Presidente:

E. Gelpi Monteys.

Vicepresidentes:

Maria Teresa Galceran y Jesus Sanz
Perucha.

Secretario:

Xavier Guardino.

Tesorero:

Lluis Comelias Riera.

Vocales:

Carmen Dorronsoro, Daniel Gémez Ventero,
Joan Grimalt, Maria José Gonzalez Carlos,
Issa Katime, Maria Luisa Marina, Guillermo
Reglero y Joan Solé Ribalta.

Junta 1994

Presidente:

E. Gelpi Monteys.

Vicepresidentes:

Maria Teresa Galceran y Maria José
Gonzalez Carlos.

Secretario:

Xavier Guardino.

Tesorero:

Lluis Comellas Riera.

Vocales:

José Carlos Diez Masa, Carmen
Dorronsoro, Joan Grimalt, Maria Luisa
Marina, Guillermo Reglero, Amadeo
Rodriguez Fernandez-Alba, Joan Solé
Ribalta y Enrique Torija.



Historia de las reuniones del GCTA

Las reuniones cientificas del grupo no han seguido
nunca una pauta fijg, sino, al contrario, se han adap-
tado a la marcha cambiante que imponen el desarro-
llo cientifico y las circunstancias de momento, y este
dinamismo ha sido seguramenie la base de su éxito.

La primera reunion cientifica tuvo lugar en Oviedo,
en 1973, en el senc de la XVl Reunién Bienal de la
entonces Real Socisdad Espafola de Fisica y
Quimica. En una sesion realmente rapida y agil, algu-
nos de los fundadores del GCTA, varios jovenes
becarios (hoy socios de pro) y otros cromatografistas
presentaron 27 comunicaciones en cuatra horas y
media (no consta si hubo pausas y ademas era saba-
do). El programa de la sesidn se reproduce al final de
este texto.

La segunda reunién fue de mucha mas categoria y
representd un salto cualitativo realmente notable:
nada menos que el 10% Simposio internacional de
Cromatografia, que se celebro en Barcelona con gran
éxito. Esta ha sido hasta la fecha el unico certamen
de la serie de reuniones internacionales periédicas
que se ha celebrado en Espafia. Desde entonces el
Grupo no ha dejado de participar en la organizacion
de distintos congresos nacionales e internacionales,
tanto de forma corporativa como a fravés de la partici-
pacidn de algunos de sus miembros en los comités
cientificos y organizadores de los mismos. En 1875 el
GCTA acudié a las primeras Jornadas de Andlisis
Instrumental, aportando un 50% de las comunicacio-
nes totales. Desde entonces, el Grupo ha participado
en todas las ediciones de estas jornadas {con un por-
centaje de comunicaciones que sigue siendo muy
proximo al 50%: ver el diagrama de barras en la
figura 1).
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Desde 1978 y hasta 1988 el grupo participd en
{odas las reuniones bienales de la ASEQ, donde
organizaba el Simposio de Cromatografia, pero la
masificacion de las bienales obligd a realizar nuestra
reunion cientifica por separado. El afio 1984 los
socios del GCTA se esforzaron mucho, acudiendo en
septiembre a la Bienal de Castelidén y en noviembre a
las JALs en Barcelona, con 31 y 17 comunicaciones,
respectivamente, lo que para la época suponia un
buen total. Los afios sin JALs ni bienal se organizaba
fa reunion de forma independiente: Cordoba, Madrid,
Oviedo y Sevilla acogieron estos encuentros que teni-
an un formato variable, centrando el peso de la reu-
nidén en mesas redondas, en conferencias o en carte-
les.

En este periodo se empezé a insistir en la necesi-
dad de dar mas relieve a los carieles, y tras algunos
intentos, se organizaron sesiones de discusion que
se han mantenido hasta el momento a plena satisfac-
cion de todos. También se infrodujo como norma la
participacion de cientificos invitados de instituciones
extranjeras y la publicacién de los trabajos de mayor
relieve en el Journal of Chromatography.

l.a reunion de Reus en 1989 significd un gran
avance en cuanto a niGmero de comunicaciones y a
despliegue de medios (se alquilé por primera vez un
palacio de congresos para una reunién nacional); las
reuniones sucesivas (San Sebastian, Granada,
Pediscola y las JALs intermedias) han seguido
aumentando el narmero de asistentes y el de trabajos
presentados (obsérvese el crecimiento gue muestra
el diagrama de la figura 2). También en esta época se
iniciaron los cursos breves "precongreso”. En muchas
de estas reuniones, y casi desde el principio, se ha
celebrado, paralelamente, una exposicion comercial.
Alternativamente, nuestra participacion en las JALs
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se ha ido fortaleciendo hasta habernos convertido,
probablemente, en el mas active de los grupos gue
participan en estas jornadas.

Aungue las extrapolaciones son extremadamente
peligrosas, la tendencia observada es lo suficiente-
menie clara como para permitir al GCTA un optimis-
mo razonable en los préximos afios

Hay quien opina gue el secreto de este éxito tiene
gue ver con el hecho de elegir lugares atractivos, o
que depende del ambiente de intercambio que se
consigue, o de la actuacion del comité organizador de
cada evento Seguramente todo eso cuenta, pero
como se trata de tres variables ahsolutamente inde-
pendientes y bastante aleatorias, es muy posible que
exista algun otro factor que lo expligue

PROGRAMA DE LA PRIMERA REUNION

SECCION 9. QUIMICA ANALITICA E INSTRUMEN-
TAL.

Sabado, 29. De 9 a 13.30 horas.

9.5. Analisis cromatogréfico.

Mesa

Presidente: Prof. S. Vicente y Prof. M. Roman.
Secretario. Dr J. M. Cano Pavén.

Cromatografia de absorcion en capa fina con fase
movil gaseosa.

F Jimeno de Osso. Junta de Energia Nuclear
Madrid.

Recoleccidn de microfracciones a la salida del
cromatografo de gases para obtener los espec-
tros de masas.

Angel Diez-Cascon y Miguel Gassiot Matas

Estudio de la composicion de destilados vinicos
mediante cromatografia GL y analisis sensorial.

M. D. Cabezudo, E. Fernandez de Gorostiza y C.
Liaguno. instituto de Fermentaciones Industriales
Madrid.

Deteccion y medida de residuos de PCB y organo-
mercuricos por cromatografia gas-liquido.

G. Baluja, M. A. Murado vy S. Castro. Instituto de
Quimica Organica. Madrid.

Aplicacion de la cromatografia de gel filtracién a
la separacién de los DI-3.5, dinitrobenzoatos de
algunos dioles,

J. Oriol Pascual Calveras y J. Costabella Costa.
Instituto Quimico de Sarria. Barcelona.

Separacién de algunos ftalatos por cromatografia
de gel filtracion.

J. Oriol Pascul Calveras y J. Solis Riestra. Instiiuto
Quimico de Sarrid. Barcelona

Optimizacion de las condiciones de trabajo en
cromatografia de exciusién iénica.

J. Oriol Pascual Calveras y C. Bertrand Elizalde.
Instituto Quimico de Sarria. Barcelona.

Uso de trazadores y cromatografia de gases en la
oxidacion de metilal.

J. A. Garcia Dominguez, M L. Molera y J. M.
Saniiuste instituto de Quimica-Fisica "Rocasolang”
Madrid

Columnas mixtas hechas de encargo en cromato-
grafia de gases-programa complementario a la
parte Il

M. J. Molera, A. Garcia Dominguez y J. Fernandez
Biarge instifuto de Quimica-Fisica "Rocasolano”.
Madrid.

Aplicacion de modelos de regresion lineal al ana-
lisis cuantitativo mediante CGL.

N. del Hoyo, J M. Fraile y M. D. Cabezudo
Instituto de Fermentaciones Industriales. Madrid.

Separacion por tamiz molecular del naranja de
xilenol comercial.

V. Lillo Jover, A Cabrera Martin y F. Burriel Marti.
Departamento de Quimica Analitica. Universidad
Complutense. Madrid.

Naranja y seminaranja de xiienol: formacién de
lacas. Aplicacion cromatografica.

V. Lillo, A. Cabrera y F. Burriel. Departamento de
Quimica Analitica. Universidad Complutense. Madrid.

Nuevo tratamiento del vidrio Pyrex y sus aplica-
ciones a la desactivacion de columnas capilares.

J. C. Diez, J L. Otelo y M. V. Dabrio. Centro
Nacional de Quimica Organica e Instituto de
Ceramica y Vidrio. Madrid.

Control por C. G. L. de la sintesis del Trithion y de
sus derivados,

P. Gonzalez, M. Pérez y M. Angoso. Junta de
Energia Nuclear. Madrid.

CGL de TMS, derivados organicos de interés.

F. J. Lépez Aparicio, A. G-G., L. de H. Rodriguez
Alonso. Departamento de Quimica Organica.
Granada.

Pirolisis-cromatografia de gases de algunos este-
roles.

E. Juliad Danes y M. Gassiot Matas. Departamento
de Investigacion de Hispano Qufmica Houghton.
instituto Quimico de Sarrid. Barcelona.



Alieraciones de los esteroles por agentes de gran
superficie.

M. Cruz Sanchez Dalmau y M. Gassiot Matas.
Instituto Quimico de Sarria. Barcelona.

Determinacion de trazas de demosterol en extrac-
tos de lipidos de cerebro humano.

G. Firpo Pamies y M. Gassiot Matas. [nstituto
Quimico de Sarrja. Barcelona.

Métodos de ajuste de aigunas funciones matema-
ticas a picos cromatograficos reales.

E. Cuso, X. Guardino, J. Riera A., M. (Gassiot M.
instituto Quimico de Sarria. Barcelona

La pirocromatografia "flash"” aplicada a la identifi-
cacion de sustancias organicas complejas.

Pirocromatografia "flash” de acidos organicos
mone y dicarboxilicos.

V. Gémez Aranda, J. Osacar Flaguer y C. Revuelta
Blanco. Departamento de Zaragoza del Instituto
Nacional del Carbén y sus Derivados. Zaragoza.

Estudio analitico de la fraccion industrial cumaro-
na-indeno.

J. Bermejo vy O. M. Gayol. Instiiute Nacional del
Carbon y Derivados. Oviedo.

*

Analisis de fenoles del alquitrdn por cromatogra-
fia de gases.

J. Bermejo y O M. Gayol. Instituto Nacional del
Carbdn y Derivados. Oviedo

Determinacion del uranio por evaiuacién cromato-
grafica en fase gaseosa del acetaldehido formado
en la fotorreduccion del uranio en presencia de
alcohol.

J. Lopez Morales, J. Martin Mira, J. Arenas
Rosado. Junta de Energia Nuclear. Madrid.

Cromatografia en fase gaseosa de algunos alco-
holes y derivados benzoilados. Estructura mole-
cular y dispersion de los indices de retencidn.

J. Pias y L. Gasco. Junta de Energia Nuclear.
Madrid

Analisis de cloroderivados de los componentes
del xilol.

J. Bermejo y 5. R. Moinelo. Instituto Nacional del
Carbdn. Oviedo

Cromatografia en fase gaseosa de 2, 4-dinitrofenil-
hidrazonas. Estructura molecular e indices de
retencion.

J Pias y L. Gascé. Junta de Energia Nuclear.
Madrid.



Electroforesis capilar: una interesante alternativa
para la separacion de compuestos quirales de interés

medioambiental

M.L. Marinay AL. Crego
Departamento de Quimica Analitica

Universidad de Alcala de Henares 28871 Alcala de Henares (Madrid)

INTRODUCCION

Las separaciones quirales se han convertido en un
aspecto muy importante de las técnicas de separa-
cion. Ello se debe al enorme interés que tiene en la
actualidad la separacion de enantiémeros en diferen-
tes campos entre ios que cabe destacar el farmacolo-
gico 0 el medioambiental. En efecto, en el caso de la
industria farmacéutica, uno de los dos enantiéGmeros
de un farmaco puede ser el fisioldgicamente activo
mientras el otro es inactivo o incluso téxico (1)
Asimismo, en lo que se refiere a compuestes quirales
perjudiciales para el medio ambiente, dos enantiéme-
ros pueden tener diferente toxicidad o incluso uno de
ellos puede no ser téxice (2).

las técnicas cromatograficas constituyen una
importante herramienta para llevar a cabo separacio-
nes enantioméricas ya gue en la actualidad se pue-
den adquirir en el comercio fases estacionarias quira-
les. Tante la Cromalografia Liquida de Alta Eficacia
(HPLC) como la Cromatografia de Gases {GC) son
las técnicas que hasta el momento se han utilizado
mas rutinariamente y de forma complementaria para
este tipo de separaciones. Sin embargo, en los ulti-
mos afnos se ha desarrcllado otra técnica instrumen-
tal gue constituye una interesante alternativa a las
técnicas de HPLC y GG: la Electroforesis Capilar
{CE} {3). La realizacion de separaciones electroforéti-
cas en tubos capilares de unas cuantas decenas de
micras de diametro interno ha demostrado proporcio-
nar elevadas eficacias y tener un enorme poder de
resolucidn (4,5). Aungue en sus inicios la CE estuvo
limitada a la separacion de compuestos cargados, la
introduccion de un sistema micelar en el tampén de
separacion en 1984 (6) dio lugar a la técnica denomi-
nada Cromatografia Electrocinética Micelar (MEKC)
que permitid ampiliar el rango de aplicacion de la CE
a compuestos no cargados (7). La Emitacion de la GC
a la separacion de compuestos volatiles o la limitada
eficacia que en ocasiones pueden ofrecer las téeni-
cas de HPLC repercutiendo ello también en una dis-
minucién de la sensibilidad, ha hecho gue las técni-
cas de CE representen una interesante alternativa al
combinar la elevada eficacia de la GC con la versatili-
dad de !as técnicas de HPLC en cuanio a selectividad

CTA. Voi 17, num. 1 (1996)

y rango de aplicacién (8). El empleo de los principios
y aditivos originalmente desarrollados para la separa-
cion de mezclas guirales en HPLC en las técnicas de
CE ha dado lugar a que en la actualidad estas técni-
cas se utilicen ampliamente para realizar separacio-
nes enantiomericas {9-11) Ademas de todas las con-
sideraciones que se acaban de mencionar y que
ponen de manifiesto las enormes posibilidades de la
CE en el campo de las separaciones enantiomeéricas,
hay que afiadir que la CE se puede considerar dentro
del grupo de las llamadas técnicas analiticas limpias
por los pequefios volumenes de fase movil {disolu-
cion electrolitica) y de muestra gue son necesarios
para ilevar a cabo las separaciones por esta técnica.
Ello le confiere a la CE un doble interes desde el
punto de vista medioambiental.

Las aplicaciones de la CE a la separacion de mez-
clas guirales se han descrito sabre todo para farma-
cos {12-16). En este trabajo se pretende poner de
manifiesto las posibilidades de esta tecnica para la
separacion de enantiomeros de compuestos de inte-
rés medioambiental. Aungue se han utilizado otras
técnicas de CE para realizar separaciones de com-
puestos quirales (Isotacoforesis, Electraforesis
Capilar en Gel, Electrocromatografia) (10) se hara
referencia unicamente a las técnicas de Electroforesis
Capilar de Zona (CZE) y MEKC por ser las que se
han utilizado fundamentalmente en el analisis de
compuestos de interés medioambiental.

Separaciones quirales por Electroforesis Capilar
de Zona (CZE)

Es el modo de trabajo mas sencilic en CE ya que
el capilar solo contiene la disolucién electrolitica. Si
se asume un capilar cuya superficie esta cargada
negativamente, existira un flujo electroosmaotico cato-
dico que si es lo suficientemente grande, arrastrara
también en este sentido a las sustancias cargadas
negativamente cuya migracion electroforética seria
anddica {17) La diferente migracidn electroforética de
los distintos analitos es lo que permite su separacion
en el capilar eluyendo en primer lugar ias sustancias
cargadas positivamente, en segundo lugar ias neu-
fras (no separadas entre si) y por ultimo los solutos
cargados negativamente



Las separaciones guirales por CZE se llevan a
cabo usualmente afjadiendo un selector quiral a la
disolucion electrolitica. La reaccién de complejacion
entre el enantiomero y el selector quiral se puede
comparar con el reparto de un analito entre una fase
maévil y una pseudofase. Mientras en HPLC la eficacia
esta limitada por ei perfil de fiujo laminar, término de
transferencia de masa y posibles interacciones adi-
cionales con los grupos silanoles residuales de la
fase estacionaria, en general en CE se obtienen ele-
vadas eficacias debido al perfil planc que se origina y
a una homogénea distribucion del selector quiral en la
disolucion electrolitica que minimiza el término de
transferencia de masa (9}.

Aungue existen varios principios de separacién qui-
ral por CZE (18), el méas utilizado en la separaciéon de
contaminantes ha sido la formacién de complejos de
inclusién. En CZE se han empleado fundamentalmen-
te dos tipos de compuestos para formar complejos de

inclusion con los enantidmeros: las ciclodexirinas y
los éteres corona quirales, siendo las ciclodextrinas
los ligandos mas empleados en los trabajos realiza-
dos sobre contaminantes. Las ¢iclodextrinas son oii-
gosacaridos ciclicos que consisten en seis, siete u
ocho unidades de glucopiranosa y que se
corresponden con los nombres de o, By y-ciclodextri-
nas. La estructura de las ciclodextrinas es como la de
un cono truncado con una cavidad hidréfoba, Se han
obtenido derivados de estas ciclodextrinas con el fin
de aumentar su solubilidad en agua y modificar el
tamafio de la cavidad. El reconocimiento quiral se
basa en la inctusion de un grupo aromatico o alquilo
en la cavidad ademas de enlaces de hidrégeno entre

- grupos hidroxilo secundarios de la ciclodextrina y sus-

tituyentes del enantidmero

La separacion de diferen es fenoxiacidos en sus
enantiomeros se ha llevado a cabo por CZE {19-21)
Las condiciones experimentales en las que se han

Tabla I. Condiciones experimentales utilizadas en separaciones enantiomericas por CZE.

COMPUESTOS SELECTOR QUIRAL TAMPON VOLT | iNYECCION DETECCION OBSERVACIONES REF
Aciigﬂ?{;gi;}gwﬁéﬂl-é- o-Giclodextrina
! e Determinacion de impurezas
. progionico, . . Hidrodindmica en muestras de produccion a
Acido 2-(2-metil-4 6- B-Ciclodextrina Acetato de fitio 0,05 M | 0\ {presicn} uv veles me 1 ma/ 19
iclorofenoxi)- {pH 4.8) 960 nm niveles menofes gue 1 ma/g
dmloru‘ _ (4, respecto al companente
propidnico; . . {2C mbar x 6 5) o
- ) Heptakis (2,6-di-0- principal
Acido 2-(2,4-dicloro- metif)-B-Ciclodexti
fenoxi)-propidnico H}-p-Cicladextrina
i : Anilisis de muestras de rio
Acido 2-{metil-4- L
clorolenoxi)- Hidrodinamica can 5 ppb a;;agges de MGPP
propiénico (MGPP), Heptakis (2,6-di-C- Acetato de Hiio 0,03 M {presicn) Y ix )
Acido 2-(24-dicloro- | metilj-B-Ciclodextrina (nH 4.8) 30KV 200am | Precoreentiacion medante | - 20
fenoxi)-propidnico {20 mbar % 6 5) {vglumen de szueslrg
(DF} inyectado_ 20 mL)
Acigﬁ)i;gr‘]gnfiﬂl'i" o-Giclodextrina
propionico; : Estudio dé la infiuencia de ta
Acide 2-(2.4-dicloro- 23'?’?!;'7[5 ) Acetalo de 50dio 0,05 M | o\, | Hidrodindmica uv n;?surglte.z'a dg la cnr:gl;').de:grma o1
fenaxi)-propidnico Iciodextring {pH 4.5} (presion) 230 pm | ¥'380icion Ce modilicadores
Acid g (2.45 A, b organicos sobre la separacidn
cido 2-(2,4 5- . ) 2 i
triclorofenoxi)- 'g}-?-cr’r)eit!l-ﬁ- de kerbicidas fenoxidcidos
prapidnico; iclodextrina
_‘ : Estudio de fa infiuencia de &a
1.1-bi-2-naftol; o Ciclodextring Hidrodindmica naturaleza y congeatracion de
Acido 1 1 -binaftil- la ciclodextrisa. Se emplea
2,2"dicarbaxilico; B-Ciclodextrina B ofzftif%l%géow :l g | 20KV (graveaac) 253“:] m modelizacién malecular para | 22
1,1-binaftil-2,2'« ! P (10emx10) calcular enesgias de interac-
diilnidrdgeno fosfato Ciclodextrina £ion entre los enantidmeros
i y las ciciodextrinas
Acido 1,1 -binatil-
2,2 -dicarboxilico
b(BN?)i 22 ol
1,1 -binaftil-2,2- Oligosacaridos Electromigracion Estudio det mecanismo da
diithidrogenofosfato o ciclicos Cam”i‘a;"g{;’”“ M g5k 225 nm Egﬁgg interaccion de los binafiilos | 23
(8P, o-1 4-dextrinas p 8 kYx10s) | o’ B0 L | conlos ofigosacaridos
hcido 2,2"-dihidroxi- (HBNC)
1,1'-hinaftil-3,3"-
dicarbaxitico (HBNC)




realizado estas separaciones se han agrupado en la
Tabla | El estudio de las propiedades bioldgicas de
los isomeros de algunos de estos herbicidas ha mos-
trado gue sélo uno de ellos es activo como herbicida.
La técnica se ha aplicado a la determinacion de la
pureza del enantidomero obtenide en plantas de pro-
duccién enantioselectivas {19) Se han comparado
los resultados obtenidos en la separacion de los dife-
rentes herbicidas (quirales y no quirales) con tres
tipos de ciclodextrinas, u- y B-ciclodextrinas y un deri-
vado de esta ultima. La adicién de heptakis (2,6-di-C-
metit-f-ciclodextrina a la disolucion electrolftica mejo-
ra los resultados obtenidos con $-ciclodextrina en el
sentide de que permite la separacion de todos los
herbicidas estudiados y la separacion quiral de dos
de ellos {acido 2-{2-metil-4-clorofenoxi} propionico y
acido 2-(2,4-dicloro-fenoxi) propionico). El empleo de
o-ciclodextrina mejora aun mas los resuliados ade-
mas de cambiar por completo la selectividad obteni-
da A una concentracidn 0,01 M en la disolucion slec-
trolitica se separan todos los herbicidas y ademas se
resuelven los enantidmeros de tres de ellos {los dos
mencionados anteriormente y el acido 2-(2-metil-4,6-
diclorotenoxi) propitnico. Concentraciones demasia-
do altas, sin embarge, provocan la elugién de varios
picos a tiempos proximos al del flujo electroosmético
l.os resultados obtenidos para {a identificacion y
determinacion de impurezas son comparables con los
obtenidos por los metodos cromatograficos. Sin
embargoe, los autores encuentran el método de CZE
mas flexible, mas simple y mas econdmico
Cambiando el selector quiral en 1a disolucién electroli-
tica se tienen cambios completos de selectividad que
pueden utilizarse como criterio de confirmacion de
impurezas.

La comparacion de los resultados obtenidos en la
separacion guiral de tres herbicidas fenoxidcidos con
diferentes ciclodextrinas nativas y modificadas (21)
por CZE ha puesto de manifiesto que la Tri-O-metil-B-
ciclodextrina es la que proporciona mejores separa-
ciones tanto de los herbicidas separadamente como
en mezclas de los tres. Di-O-metil-p-ciclodextring y o-
ciclodextring separaban los enantidmeros solo de dos
de los herbicidas obteniendose las peores separacio-
nes con B-ciclodextrina. Con y-giclodextrina no pudo
llevarse a cabo ia separacién. Finalmente, se com-
prob6 gue las separaciones mejoraban al afadir
metanol a la disolucion electrolitica pero debido al
aumento considerable en el tiempo de analisis su uti-
lizacién no se consideré ventajosa.

También se ha estudiado el efecio del tipo y con-
centracion de ciclodextrina sobre la separacion de los
enantiémeros de 1,1'-bi-2-nafiol, 1,1"-binaftil-2,2'diithi-
drogenofosfato y acido 1,1'-binaftil-2,2"-dicarboxilico
por GZE {22). l.a separacién enantiomerica de deriva-
dos de binaftilo también se ha llevado a cabo por
CZE utilizando oligosacaridos no ciclicos como selec-
tores guirales en la disolucion electrolitica (23) en las
condiciones experimentales detalladas en la Tabla |.

Separaciones quirales por Cromatografia
Electrocinetica Micelar (MEKC).

La adicién de un tensioactivo a concentracion
superior & su concentracion micelar critica {c.mc.) a
la disolucion electrolitica en CE ha dado lugar a la
Cromatografia Electrocingtica Micelar (MEKC). Un
tensioactivo es una molécula que posee dos zonas
de polaridad muy diferente lo cual confiere a sus diso-
juciones caracteristicas especiales Poseen una parte
no polar, de naturaleza hidréfoba, constituida por una
cadena hidrocarbonada |.a otra zona puede ser polar
e incluso idnica y permite clasificar los tensioactivos
en tres ciases principales: idnicos (cationicos y ani6-
nicos), no iénicos y doblemente ionicos (zwitterioni-
cos). Cuando las moléculas de los tensivactivos se
encuentran en disolucidn a conceniraciones bajas
existen como monémeros, pere a una concentracion
(c.m.c.) y temperatura determinadas, se asocian
espontaneamente formando agregados submicrosco-
picos denominados micelas (24-27). Como conse-
cuencia de ia combinacién de propiedades hidrdfobas
e hidréfilas dentro de las moléculas de los tensioacti-
vos, los sistemas micelares han demostrado propie-
dades muy interesantes entre las que se pueden citar
la capacidad para solubilizar solutos hidréfobos en
disoluciones acuosas ¢ la posibilidad de mejorar la
sensibilidad y selectividad de diferenies métodos ana-
liticos (28,29). MEKC constituye e! medio para poder
ltevar a cabo separaciones de compuestos neutros e
fénicos conservando las ventajas de la CE (30).

Los sistemas micetares mas empleados en MEKC
han sido los de naturaleza anionica como el dodecil-
sulfato sédico (SDS). En este caso, si se tiene un
capitar que genera un flujo electroosmdtico catddico
superior a la migracion de las micelas aniénicas hacia
el anodo, éstas migraran hacia el catodo pero a una
velocidad mas pequefia que la del flujo electroosmati-
co. Los soiutos neutros se distribuyen entre la fase
micelar y la fase acuosa segun sus constantes de
asociacion con la micela y se eluyen a un tiempo de
migracion comprendido entre el tiempo de migracion
de un soluto gue se mueve con ¢l flujo electroosmoti-
co y el tiempo de migracion de ia micela o tiempo de
elucion de un soluto muy hidréfobo que se encuentra
siempre asociado a la micela (6, 7, 31} La selectivi-
dad de separacién en MEKC se puede controlar a tra-
vés de un gran numero de parametros como la con-
centracion del tampon y del sistema micelar en la
disolucion electrolitica y la adicion de modificadores
organicos como los alcoholes (32).

Los dos métedos mas empleados en MEKC para
llevar a cabo separaciones enantioméricas son: el
empiec de tensioactivos quirales y ta adicion de
selectores quirales a la disolucion micelar (33).



~ Separaciones enantioméricas en MEKC con ten-
sicactivos quirales.

Los {ensioactivas quirales forman agregados quira-
les. Si un analito interacciona con los grupos polares
de un tensicactivo, entonces es posible utilizar los
tensioactivos con grupos polares quirales para reali-
zar discriminacién quiral. Aungue existen numerosos
tensioactives quirales, solo algunos han demostrado
ser utiles en separaciones enantioméricas por MEKC.
Estos son el N-dedecanoil-L-valinato sédico, las sales
biliares, digitonina y saponinas (33). De estos, las
sales biliares han sido los tensioactivos quirales
empleados en la separacién de compuestos organi-
cos de interés medioambiental. Asi, colato sédico,
deoxicolato sédico y taurodeoxicolato se han emplea-
do para separar los enantidmeros de diferentes binaf-
titos sustituidos por MEKC (34). Las sales biliares se
han considerado como prometedoras para ser utiliza-
das en MEKC como pseudofases. Su estructura y
comportamientoe de agregacion permite reconocimien-
to quiral. Ademas, la obtencidn de factores de capaci-

dad menores con respecto a los obtenidos con SDS
que es el tensioactive mas empleada en MEKC, se
considerg una veniaja. Otfra es que como en el caso
de los sistemas de SDS, se puede ampliar el intervalo
de elucion per adicidn de maodificadores arganicos.
Recientemente, se ha llevado & cabo la sintesis de
nuevos tensioactives quirales basados en el acido
{R,R)-tartarico y aminas alifaticas de cadena larga,
uno de los cuales se ha ulilizado para realizar separa-
ciones quirales por MEKC (35).

Las condiciones experimentales en las cuales se
han realizado estas separaciones se indican en la
Tabia I junto con los resultados obtenidos por MEKC
con selectores quiraies.

- Separaciones enantiomeéricas en MEKC utilizando
selectores quirales.

Los selectores quirales mas empleados en esta
modalidad de MEKC han side las ciclodextrinas por lo
gue a este modo de trabajo se ie ha denominado
Cromatogratia Electrocinética Micelar modificada con

Tabla ll. Condiciones experimentales utilizadas en separaciones enantioméricas por MEKC

COMPUESTOS SELECTOR QUIRAL TAMPON voLy INYECCION DETECCION OBSERVACIONES REF.
1.1 -bi-2-natol: Colato sédico Fosfato 0,01 M + o N
Acido 1 1'-binaftil- _ — Borato 0,006 M + Metanal o Optlmszacgr}n dela separaciin
2 0_dicarboxilico: Deoxicelato sddico {pH 9) 15-20 | Hidrodindmica Uy y estudio de los posiblas 34
A e kY (gravedad) mecanismos de
11-hinaftjl-2,2 - Taurodeoxicolato recanocimiento quiral
s T
diilhidrageno fosfato sédico Acetato sodico (pH 4,7) 9
a-Giclodextring
B-Ciclodextrina S0S* 0.1 M Estudic de la influencia de la
- ) . ; ; naturalgza y concentracion de
Dinicanazol; -Ciclodextrina 8 DL:;‘“;E g QAM 15 kY Hidrodinamica uv la ciclodextiing vy de la adicion 37
Unicorazol Heptakis (2,6-ti-o- ! (presidn) 254 nm de modificadores organicos
A . sobre 12 separacién de los
metil)-B-Ciclodextrina (pH 9} enantiomeros
Heptakis {(2,3.8-tri-o-
metil}-B-Ciclodextrina
a-Giclodextrina
B-Ciclodextrina
1,1 -bi-2-naktol; . )
"o_tei 40 ; : 505005 M Estudio de ia influencia de la
z*zfnfg';;‘g?m}, (] yOcodedin | fostatorBorato (GH9) | 0y | - - - uv adicion de diferentes "
1 1--hinaftil-2 2 9 egi-0-metii- d-camfor-10-sulfonato 220 nm ciclodextrinas, modificadores
diilhidrogeno fostato | -Gictodextrina sodico organicos y aditivos quirales
2,3 B-tri-o-metii)-
f-Ciclodextsina
po?;éigfila%sos $0S 011 M Hidredinamica Separacidn de mezclas
(45,84,88,91,95. |  yCiclodextrina Urea 2 M 5k | {Presion) W ‘““."'f"”‘qg“e"te? de 9 PCBSS | g9
132 196 139, 149 CHES £0,1 M (pH 10) 235 nm quirales ( enaqtmmeros} an
17% 1Bi|3y 1é6) N ! {20 mbar x 1,2 8) 35 mia

* 608 Dodecilsuifato sédico.

T Nomenciatura segiin Balischmiter (49)

¥ GHES: Acide 2-(N-ciclohexilamine) etanosulfénica
§ PGH: Bifenilos policiorados
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ciclodextrinas (CD-MEKC) Esta técnica se considera
muy utit en la separacion de compuestos con elevado
caracter hidroiobe {36) ya que los solutos se reparten
enire tres fases: la micela, la ciclodextrina y la fase
acuosa l.a separacion cromatografica se lleva a cabo
por el hecho de que la micela migra a diferente velo-
cidad gue la ciclodexirina o la fase acuosa Por ofra
parte, debido a la capacidad de las ciclodexirinas
para llevar a cabo reconocimiento quiral, esta tecnica
ha sido muy Util para realizar separaciones enantio-
méricas (33). En este caso, la eleccion dei tipo de
ciclodextrina es un factor muy importante, siendo inle-
resante el empleo de mezclas de ciclodextrinas
Otros dos parametros determinantes de la separacion
son la concentracion de ciclodextrina y ia adicidn de
modificadores organicos a la disolucion electrotitica
micelar, parametro que no solo puede modificar los
factores de capacidad de ios solutos sino también la
selectividad.

CD-MEKC ha sido la técnica utilizada para separar
los enantiomeros del diniconazol y uniconazol, dos
fungicidas que ademas tienen actividad reguladora
del crecimiento de las plantas {37). Los dos enantio-
meros de estos compuestos tienen diferentes propie-
dades biclégicas. Asi, uno de ellos tiene mayor activi-
dad fungicida mieniras el otro presenta una mayor
actividad reguladora del crecimiento. Ademas, el uni-
conazol tiene mayor actividad reguladora del creci-
miento de las plantas que diniconazot pero es menos
activo que éste como fungicida. Ello ha motivado la
produccion de diniconazel con una elevada propor-
cién del enantidmero mas activo como fungicida y del
uniconazol con una elevada proporcion del enantio-
mero mas activa como regulador del crecimiento de
las plantas. Este proceso requiere un método eficaz
para la separacion de los enantiomeros que ha sido
posible empleando micelas de SDS en la disolucion
electrolitica. El estudio de la influencia de la naturale-
za y concentracion de la ciclodextrina y de la adicién
de modificadores organicos a la disolucion electroliti-
ca, ha puesto de manifiesto que las condiciones opti-
mas para la separacion de los enantiémeros se
corresponden con la utilizacién de la y-ciclodextrina a
una concentracion 0,05 M en presencia de 2-metil-2-
propanol al 5% como modificador organico. SDS tam-
bien ha sido el sistema micelar empleado en la sepa-
racion de los enantiomeros de varios compuestos
aromaticos como el 1,1-bi-2-naftol, 2,2,2-trifluoro-1-
{g-antrif) etanol y 1,1"-binaftil-2,2'-diilhidrogenofosiato
{38). De las diferentes ciclodextrinas empleadas, y-
ciclodextrina y 2,3,6-tri-O-metil-f-ciclodextrina son ias
que proporcionan los mejores resultados dependien-
do de los solutos. Para mejorar la enantioselectividad
se afiade a ia disolucidn eiectrolitica un compuesto
guiral como el d-camfer-10 sulfonato sédico.

Comeo se ha comentado anteriormente, CD-MEKC
es especialmente util en la separacion de compues-
tos muy hidréfobos En efecto, esta técnica ha permi-

Q001 AUFS

T T
a 5 ] 5 20 3] i) 3 Hem}

Fig. 1.-Flectroloregrama correspondiente a la separacion de una
mezcia de nueve PCBs quirales por MEKC . A cada par de enantio-
meros se le asigna un nimero de acuerdo con la nomenclatura de
Balischmiter A: pico desconocido Disolucidn electrolitica: CHES
0,01 M (pH = 10), urea 2 M. 508 0,11 M y y-ciclodextring 0,05 M
Inyeccion por presién. 0,02 min a 20 mhar Temperatura 45 °C
Deteccion UV a 235 nm. Capilar 65 cm de longitud y 50 pm de dia-
metro internc Volaje aplicado, 15 kV Corriente 56 nA
Reproducido con permiso {ref 39)

tido llevar a cabo la separacion de doce bifenilos poli-
clorados (PCBs) cada uno en sus dos enantiomeros.
Ello se ha conseguido empleando un tampon de natu-
raleza organica, el acido 2-{N-ciclohexilamino) etano-
sulfonico (CHES) y micelas de SDS. Como selector
quiral se ha utiizado la y-ciclodextrina afadiéndose
también urea para aumentar la solubilidad tanto de
los solutos como de la ciclodextrina en la disolucion
electrolitica. En este caso, no solo se ha conseguido
la separacion de PCBs individuales en sus dos enan-
tidmeros sino que ademas se ha podido separar una
mezcla multicomponente de nueve PCBs en sus die-
ciocho enantidmeros en aproximadamente 35 minu-
tos (Figura 1) (39) Esie tiempo de analisis se puede
considerar muy bueno teniendo en cuenta que la
mezcla contenia un PCB octaclorado y que la separa-
cion de una mezcla de un bifenilo hexaclorado y cua-
tro heptaclorados en sus enantidmeros por GG
requiere alrededor de 110 minutos (41). Las condicio-
nes experimentales en ias cuales se han llevado a
cabo las separaciones mencionadas por CD-MEKG
se detallan en la Tabla Il
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Aplicacion a muestras reales

A pesar de ias enormes posibilidades que tienen
las técnicas de CE en la separacion de contaminan-
tes, el principal inconveniente que se presenta a la
hora de realizar andlisis de muestras medicambienta-
les es la falta de sensibilidad sobre todo cuando se
desea realizar analisis de trazas. Los equipos comer-
ciales de CE estan dotados de detectores UV capa-
ces de detectar cantidades del orden de los 600
femptogramos. Sin embargo, en CE los voliimenes
de inyeccién son normalmente unos cuantos nanoli-
tros para no perder las enormes eficacias de separa-
cién que es posible obtener en esta técnica. Ello
implica baja sensibilidad expresada en términos de
concentracion.

La necesidad que existe en la actualidad de deter-
minar contaminantes a concentraciones cada vez
mas bajas en muestras reales hace que las limitacio-
nes en sensibilidad que se acaban de comentar se
puedan extender fambién a otras técnicas como GC.
En la practica, también cuando se utiliza esta téenica
son necesarias a menudo técnicas de extraccion o
concentracion fuera de linea y en los Gltimos afos se
han desarrollado técnicas especiales de inyeccién
que permiten la introduccidén de grandes volumenes
de muestra o fracciones obtenidas por HPLC en GC

Existen diferentes posibilidades para aumentar la
sensibilidad obtenida en CE:

— Desarrolfo de nuevos métodos de deteccion. Se
han empieado otros detectores diferentes del UV
como son los basados en la fluorescencia inducida
por laser, amperométricos, radioquimicos o espectro-
metria de masas. Se pueden destacar los buenos
resultados obtenidos para el primero de ellos que pro-
porciona una sensibilidad de 10"* M en condiciones
favorables. Sin embargo, este tipo de detector no se
pusde utilizar de forma general en andlisis medioam-
biental. Los métodos basados en la fluorescencia
indirecta tienen una mayor aplicacién pero la sensibi-
lidad obtenida es proxima a 107 M (20, 42).

~ Extraccion en fase sdlida en el capilar. Consiste
en incorporar a fa entrada del capilar una zona estre-
cha de un material de relleno tipo fase inversa o bien
unir covalentemente a la pared del capilar una fase
estacionaria hidréfoba. De estas dos posibilidades, la
primera es la que permite obtener factores de con-
centracién mayores (hasta de 250). El inconveniente
que presenta esta forma de concentracién en mues-
tras reales es la necesidad de utilizar un proceso de
extraccién previo debiéndose inyectar las muestras
libres de disolvente organico (20).

— Acoplamiento en linea entre CZE e
Isotacoforesis. En Isotacoforesis (ITP) la muestra se
introduce entre dos disoluciones tampdén diferentes
gque se denaominan electrolito frontal {el que tiene
mayor movilidad} y electrofite terminal {el que tiene
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menor movilidad) Cuando se establece un campo
eléctrico cada especie idnica migra con una velocidad
diferente dependiendo de su movilidad, pero siempre
entre ambas disoluciones tampoén. De esta forma, las
especies se separan en zonas gue se mueven a la
misma velocidad y gue no se diluyen en el electrolito
fondo como en CZE. Ademds, las zonas de analito de
baja concentracion se adaptan al nivel de concentra-
cion del electrolito frontal {compresion). Ei acopla-
miento entre ITP y CZE es muy interesante en el ana-
lisis de trazas y ha permitido obtener factores de con-
centracion hasta del orden de 1.000 (20).

- CZE basada en el principio de separacién de la
ITP. En CZE la muestra no puede tener una conducti-
vidad mucho mas elevada que la de la disolucién
alectrolitica ya que de lo contrario se podria producir
un ensanchammiento de banda con la consecuente
pérdida de eficacia y sensibilidad. Sin embargo, si la
mairiz de la muestra contiene un exceso de un ién
gue tiene una mayor movilidad electroforética que los
analitos y éstos tienen una mayor movilidad gue el
ion del tampon en CZE, el ion de la matriz con eleva-
da movilidad puede actuar como electrolito frontal por
lo que se crea una situacion similar a fa que se tiene
en {TP. Las zonas de anaiitc que tienen una baja con-~
centracidn adaptan su concentracion a la del electroli-
to frontal por lo gue tiene lugar una concentracién de
!a muestra como en [ITP. Se han obtenido de esta
manera factores de concentracién del orden de 200y
la técnica se ha aplicado al anélisis de trazas en
muestras de agua de mar {20}

-~ Tecnicas de inyeccion por amplificacidn de
campo. Estas técnicas se basan en el hecho de que
la velocidad electroforética de un idn depende lineal-
mente de la fuerza del campo eléctrico. Cuando un
analito se disuelve en la matriz de una muestra que
tiene una menor conductividad que el electrolito
fondo, el analito experimenta localmente un aumento
de ia fuerza del campo eléctrico que provoca un
aumento en la velocidad de migracién del analito.
Cuando éste alcanza el limite entre la zona de la
muestra y el electrolito fondo, disminuye su velocidad
y se concentra en una zona mas estrecha que la
zona de muestra original. Ello significa que el analito
se ha preconcentrado en {a propia columna.
Dependiendo de la movilidad electroforética de los
analitos y de la magnitud del flujo electroosmaotico se
pueden llegar a introducir zonas de inyeccion con una
longitud del orden de la tercera parte de la longitud
total del capilar Las aplicaciones a muestras medio-
ambientales requieren muestras con conductividad
baja y reproducible. Como estas muesiras pueden
ser muy variadas, en la practica sera necesario filtrar-
las y cambiar Ia matriz original por ofra que reuna los
requisitos. Las posibilidades de esta técnica de con-
centracién se han puesto de manifiesto en la determi-
nacién de herbicidas fenoxiacidos en muestras de
agua potable y de rio por CZE a niveles de sub-ppb
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Fig. 2.-Separacién quiral por CZE de una muestra de agua dei rio Rin a la que se han afiadido 5 ppb de Acido 2-(2-matil-4-clorofenoxi) propic-
nico (MCPP), acido 2-(2,4-diclorofenoxi) propidnico {DP). acide 2-metil-4-clorofenoxiacético (MCPA) y acido 2.4-diciorofenoxiacético (B}
Disolucidn etectrolitica: Acetato de lio 0.03 M (pH = 4.8} con 20 g L1 de heplakis (2,6-di-O-metil)-P-ciclodexirina  Volumen de muestra 20 mL
Voltaje apiicado, 30 kV Temperatura, 30 ¥C Deteccion UV a 200 nm Reproducido con permiso {ref. 20).

(20). Antes de la inyeccion de grandes volumenes de
muestra por esta técnica se utilizaron discos de mem-
brana C18 para filtrar vy realizar una exiraccién en
fase sdlida simulianeamente. La desorcidon de la
muestra directamente en ios viales del sistema de
CZE se realizé con mezclas acetonitrilo-tampdn que
proporcionaron a la muestra una conductividad lo
suficientemente baja y constante. La figura 2 muestra
el electroferograma correspondiente a la separacion
quiral de una muestra de agua del rio Rin a la gue se
han afadido 5 ppb de cuatro herbicidas, dos de ellos
quirales utilizando CZE con un derivado de la (-ciclo-
dextrina en el tampon de separacion y un volumen de
muestra de 20 mL.

La concentracion de moléculas neutras por la téc-
nica de amplificacidn de campo se ha llevado a cabo
en MEKC disclviendo los analitos en una disolucion
micelar a baja concentracion pero por encima de |a
concentracion micelar critica. Se han obtenido facto-
res de concentracion entre 75 y 85 para 1,24,7- y
1,2,4,8-tetraclorodibenzo-p-dioxinas (43).

Agradecimientos

Los autores agradecen a la Comunidad Autdnoma
de Madrid la concesion del proyecto COR0010/94.

Bibliografia

t. D E Drayer en Drug Sterecchemistry, [ W. Wainer y D E.
Drayer, Eds., Marcel Dekicer, 1988

2 D Barceld Ed, Environmental Analysis- Techniques.
Applications and Quality Assurance, Eisevier, 1993. Cap 17

3  J.W Jorgensony K D. Lukacs, Anal. Chem , 53 (1981) 1.298

4. S.F Y L, Capillary Eleciraphoresis Principles, Practice and
Applications Journal of Chromatography Library, Voi 23
Elseviar, 1892,

§ P D Grossman y J. C GCelburn Eds.. Capillary
Electrophoresis. Theory and Practice. Academic Press, 1982,

6 S Terabe, K. Otsuka, K. Ichikawa, A Tsuchiyay T Ando, Anal.
Chem , 56 (1984) 111

7 J. Vindevogel y P. Sandra, Introduction to Micellar
Electrokinetic Chromatography. Huthig, 1992,

8. M J Isaaq, Instrum Sci & Technol., 22 {1894} 119

3. B Kuhny S. Hoffstetter-Kuhn, Chromatographia, 34 (1992)
505.

10. S Terabe, K. Oisuka y M. Nishi, J Chromatogs. A, 666 (1994)
295,

11 T L Bereuter, LC-GC int, 7 (1994} 78

12 J. GuyR Fu,J Chromatogr A, 687 (1994} 367.

13 § G Pemnn, D. M. Goodalty J. & Loran, J. Chromatogr, 636
{1983) 149

14 K. Otsukay S Terabe, J. Lig Chromatogr . 16 (1993} 945

15 H. Nishiy S Terabe, J. Chromatog. A. 694 (1895) 245,

16 A Guttman, S Brunet y N. Cooke. LC-GC int, 9 {1998) 88

17 M L Marina y M Torre, Talanta, 41 {1994) 1 411

18 J. Snopek. [. Jelinek y E. Smolkova-Keulemansova. J
Chromategr., 452 (1988} 571,

19. M. W F Nielen, J. Chromatogr., 637 (1993} 81

20. M. W F Nielen, Trends Anal Chem., 12 {1893) 345

13



22

23

24

25

26

27

28

29.

30

31

t4

A W. Garrison, P Schmitt y A Kettrup, J. Chromatogr. A, 688
(1994} 317

C L Copper, J. B. Davis y M J Sepaniak, Chiraiity, 7 {1895)
401

K. Kano. K Minami, K. Horiguchi, T Ishimura y M Kodera, J
Chromatogr A, 694 (1995) 307.

K L Mittal, Ed, Solution Chemistry of Surfactants, Plenum
Press, 1979

K. L Mittal y E. J Fendler, Eds , Solution Behaviour of
Surfactants Theorstical and Applied Aspects, Plenum Press,
1882,

J. H Fendler, Membrane Mimetic Chemistry. Wiley
interscience, 1982

K L. Mittal y B Lindman, Eds , Surfactants in Solution,
Plenum Press, 1984

W L. Hinze y D W. Armstrong, Eds , Ordered Media in
Chemical Separations, ACS Symposium Series, American
Chemical Society, 1987 Vol. 342

F. Fernandez-Lucena, M L. Marina y A R. Rodriguez en
Vibrational Spectra and Structure, R. Durig, Ed , Elsevier,
1991, Cap 2

G M. Janiniy H J Issaq. J Lig. Chromatogr., 15 (1992} 927
8. Terabe, K Otsuka, and T Ando, Anal Chem., 57 (1985)
834

32,

33
34

35
36

a7
38

39
40

41

42

43

M. A Garcia, M L Marinay J C Diez-Masa. J. Chromatogr.
A 732{1996) 345

K Otsuka y S. Terabe, Trends Anal Chem, 12 (1893} 125.

R O Cole, M J Sepaniak y W L Hinze J High Resolut
Chromatogr . 13 {1980) 579

D D Dalton, D. B Taylor y D G Waters, J Chromatogr. A,
712 (1995) 365

5 Terabe, Y Miyashita, Y Isihama y O Shibata, J
Chromatogr,, 636 (1993) 47.

R Furutay T Doi J. Chromatogr A, 676 (1894} 431

H. Nishi. T Fukuyama y S Terabe, J Chromatogr.. 853 (1991)
503

M. L Marina, |. Benito, J. C. Diez-Masa y M J Gonzéiez,
Chromatographia, 42 (1986) 269.

K Ballschmiter y M. Zell, Fresenjus' Z Anal Chem , 302
{1980) 20

J. # Hardt, C Wolf, B Gehreke, 0. H. Hochmuth, B.
Piaffenberger, H Hihreriuss v W. A. Kénig, J. High Resolut
Chromatogr . 17 (1994) 859

M. Atbin, P D, Grossman y 5. E Moring, Anal. Chem ., 65
(1993) 489 A.

Z Lius, P Sam, S R. Sirimanne, P G McCiure, J Grainger y
D. G. Patterson, J Chromatogr. A, 673 (1884) 125



Con el nuevo HPLC HP Serie 1100, su
laboratorio puede ahora hacer mas con menos.

Menores
costes

Menores
costes de
instalacion/
entrenamiento

Cumpla ahora mads facilmente
las normativas, invirtiendo
menos en gastos de operacion

El nuevo HPLC serie HP 1100 ha
sido disenado para ayudarle a dar
respuesta a un importante desafio:
normativas y patrones de calidad
cada vez mas estrictos con presu-
puestos cada vez mas ajustados.

Estos sistemas salen de fabrica
incorporando una amplia gama de
prestaciones encaminadas a facili-
tar la validacion. Y a través de un
diseno innovador y funciones de
mantenimiento y soporte, el HP
1100 puede disminuir sustancial-
mente los costes de operaciéon de
su laboratorio.

Para ayudar a su laboratorio a
hacer mas con menos, el HP 1100
incluye numerosas prestaciones
disenadas para aumentar el tiempo
de funcionamiento. Incorpora
componentes ya probados en la
practica, software para diagnostico
in-situ y remoto, procedimientos
de mantenimiento multimedia y un
diseno excepcionalmente facil de
reparar.

Para incrementar la productividad,
el HP 1100 ofrece un ordenador
personal y un nuevo controlador
portatil, que facilita la introduccién
de métodos, ademas de una

larga serie de funciones de auto-
matizacion.

Menores
costes §
de validacion

Menores
costes
de operacion/

mantenimiento

Si desea Vd. soporte para cumplir
con las normativas, mayor pro-
ductividad, nuevos niveles de
rendimiento y funcionalidad,
acceso a los servicios de soporte
de HP, altamente cualificados,

y bajos costes de operacion,
elija el nuevo HP 1100. ‘@
Para mas informacién,
llame hoy mismo al Teléfono de
Atencion a Clientes de Hewlett-
Packard Espanola: 901-11 68 90.
o péngase en contacto con

nosotros a través de Internet:
http://www.hp.com/go/chem.

(ﬁﬁ HEWLETT®

PACKARD



Informacion bibliografica

ARTICULOS DE INTERES

Evaluacion de la no linealidad en la calibracién
analitica

La cuantificacion de un elevado nimero de com-
puestos en mezclas complejas presenta un problema
adicional cuando la medida instrumental final debe
realizarse mediante un detector con un intervalo de
linealidad limitado. La diversidad de concentraciones
que los compuestos de interés pueden presentar
hacen que el detector deba ser calibrado de forma
exhausltiva: desde la zona no fineal préxima la zona
de saturacion del instrumento.

Las mejoras en la precisién y exactitud en el analisis
hacen necesario que la curva de calibracién deba que-
dar deniro de +5% de la respuesta real del detector.
Asi, la calibracion de la respuesta deberd tener en
cuenta todo el intervalo de trabajo del detector pero sin
comprometer con ello la precision y la exactitud del
analisis. Para lograr este objetivo se debe realizar una
calibracion multipuntual concentrando un mayor nime-
ro de punios en las zonas de respuesta no lineal.

La evaluacion de la no linealidad de la respuesta ins-
frumental se convierte asi en un punto importante del
conitrof de cafidad del método analitico. Esa evaluacion
permitira deteclar qué zonas requieren una mayor cali-
bracién y cudl es el ndmero de puntos dptimo para
obtener una buena precisicn en el andlisis dedicando e/
minimo tiempo posible al calibrado def instrumento.

Un buen gjemplo de la problematica expuesta lo
constituye el caso del andfisis de PCBs en muestras
medioambientales, en las que, junio a los congéneres
mas abundantes, se pueden encontrar otros (no-orto
y mornig-orto-cloro PCBs} a nivel ultratraza. £n el pri-
mer articulo que se resume a continuacion se explica
como evaluar las zonas lineales y no lineales en el
caso concrefo del andlisis de PCBs mediante un
detector de captura de eleclrones, aungue el método
utilizado es aplicable a otros detectores y compuestos
ya que se basa en una caracleristica matemadtica
cornn a toda recta: la derivada es una consiante.

Algunos autores, articulo segundo de esta resena,
han desarroffado un test estadistico (LFOm, Last
Point Off method) dtif para evaluar si un punto con-
crefo de la curva de calibrado se desvia del compor-
tamiento lineal. Otros, articulo tercero, van mas alld y
proponen un método que cuantifica ef grado de des-
viacion de la respuesta real de la respuesta predicha
por la regresion lineal (DLPR, Deviation from
Predicted Linear Response), con el fin de evaluar si
esia desviacidn es significativa.

Finalmente, se resumjrdn dos articulos que intro-
ducen un parametro, obfetivo y cuantificable, para
evaluar fa no linealidad de la respuesta analitica en
sentido global. Un pardmetro que puede ser Gtil cuan-
do se trata de comparar métodos, detectores o instru-
mentos entre si.
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Current developments in the anaiysis of polychlo-
rinated biphenyls (PCBs) including planar and
other toxic metabolites in environmentai matri-
ces,

David E. Wells

En Environmental Analysis: Tecniques, Applications
and Quality Assurance Ed. D. Barceld, Elsevier
Science Publishers B.V,, capitulo 4, 113-147, 1993,

Este arficuio constituye una revision de los ultimos
avances en la quimica analitica de los policlorobifeni-
los, desde la extraccion a la determinacion pasando
por el clean-up y la separacién cromatografica. Se
resefia aqui porque incluye un método para la evalua-
cién de la linealidad del detector de captura de elec-
trones (ECD).

Aungue las limitaciones de intervalo de linealidad
del ECD son bien conocidas, ia mayoria de autores
han intentado hasta ahora calibrar ef detector usando
la parte mas lineal de ia curva de respuesta. Sin
embargo, como ya se ha mencionado anteriormente,
con las mejoras de estabilidad de los detectores y sis-
temas cromatograficos. se hace cada vez mds dificil
que el ajuste a una recta quede dentro de £5% de la
respuesta del detector,

En estas circunstancias, es mas adecuado contem-
plar el ECD como ne lineal y calibrarlo en consecuen-
cia. Wells presenta una forma de evaluar esta desvia-
cién mediante la representacion del cociente respues-
ta/masa frente a la masa inyectada, es decir, calcu-
lando |a pendiente de la curva de calibrado o factor
de respuesta en cada punto. Esta representacion
deberia dar lugar a una linea horizontal (factor de res-
puesta constante} si la respuesta del detector fuera
fineal con la concentracion.

A method to Quantify Deviations from Assay
Linearity

Krower J.5. and Schiain B.

Clin. Chem. 39 (8}, 1.689-1.693, 1993

Este articulo presenta un método para cuantificar
desviaciones de la linealidad para ensayos que pre-
sentan alguna zona lineal (Last Point Off Method:
LPOm). El procedimiento aborda el caso comun en
que los niveles de analito estan desigualmente distri-
buidos y la varianza de la respuesta no es constante
en el intervalo de concentraciones estudiado y pro-
porciona una estimacion por minimos cuadrados del
intervalo de confianza de la cantidad de desviacion
del ensayo de la linealidad a una concentracion de
analito especifica.

El método que presentan se puede usar en dise-
flos multifactoriales que estiman otros efectos siste-
maticos obviando asi la necesidad de un protocolo
separado para estudiar el bias debido a la no lineali-



dad de ia respuesta instrumental. En el articulo se
describe el método general y se ilusira el procedi-
rriento.

Methods to quantify deviations from assay linea-
rity {letter)

Emancipator K.

Clin. Chem 40(8), 1.783-1 785, 1994

En esta carta se presenta un meétodo para evaluar
la desviacion de ja linealidad de una curva de calibra-
do: DPLR {Deviation from Predicted Linear
Response} y se compara con el método LPOm des-
crito previamente.

El procedimiento a seguir en el metodo DPLR es
el siguiente: Se calcula una ecuacién de regresion
con los datos de la zona de respuesta en evalua-
cion. En cada nivel de desviacion de la curva de res-
puesta se usa la ecuacion de regresion calculada
para obtener la respuesta lineal predicha, se calcula
la media experimentalmente observada, en caso de
trabajar con repiicados y se resta de la respuesta
lineal calculada para cobtener la desviacion de la
finealidad

El autor expone las ventajas del método propuesto
DPLR respecto al métode LPOm. En primer lugar,
considera que el calculo es mas directo, intuitivo y
sencillo especialmente si el usuario no esta interesa-
do en calcular la desviacion corriente de la desviacion
de la linealidad. En segundo iugar, destaca que el
DPLR no asume la existencia de un segmento lineal
de respuesta. Con la mejora de la precisién de las
técnicas instrumentales, las curvas de respuesta que
se clasifican como lineales son ¢ada vez menos fre-
cuentes. Si esta tendencia continua puede ser poco
comun encontrar una curva de respuesta que tenga
algun segmenio que pueda catalogarse como lineal
por io que el método LPOm no tendria utilidad.

A theoretical evaluation of nonlinearity
Kroll M.H. and Emancipator K.
Clin. Chem. 39/3, 405-413 (1993)

Uno de los problemas de la definicion estadistica
de [a linealidad es que e! término "lineal” no esta defi-
nido. Es importante tener definiciones claras y objeti-
vas de linealidad y métodos para determinaria. En el
articulo se define la linealidad a partir del concepto
algebraico, no estadistico, permitiendo {raslaciones
respecto al origen.

A partir de esta definicidn, se desarrolia un test
{RMD, Root Mean Difference) para medir el grado
de no linealidad de la respuesta y comprobar asi si
es o no significativa. RMD mide la no linealidad en
términos cuantitativos y se podria usar para compa-
rar entre si 0 como uno de los parametros a tener
en cuenta cuando se evallia un metodo analitico
nuevo.

N ) - glx)]?
AMD = P
=1 N

Un segundo test (test de diferencia) permite juzgar
si al tomar un modelo lineal se cometera un error sig-
nificativo desde el punto de vista anaiitico o de cara a
Ia interpretacion de los resultados. Deline

(xi) " f{X,)]

fix)

lg
D =100 x

A partir de la evaluacién de este valor cada labora-
torio debera determinar ¢! porcentaje masimo de bias
debido a 1a no finealidad que considera aceptable.

L.os resullados de esta definicidn proporcionan
una medida objetiva y cuantitativa de ias desviacio-
nes de la linealidad, permiten determinar ef grado de
no fnealidad, evaltian la adecuacién de los modelos
no fineales y aportan medios para comparar no linea-
lidades significativas.

A quantitative measure of nonlinearity
Emancipator K. and Kroil M.H.
Clin Chem. 39/5, 766-772 (1993)

En el articulo que se acaba de resefiar, Kroll y
Emancipator introducen el término de la medida
cuantitativa del grado de no linealidad. En este articu-
lo se propone una definicion operacional formal para
la medida cuantitativa del grado de no lineafidad y se
desarrollan las herramientas matematicas necesarias
para implementar esta definicién. Esta medida cuanti-
tativa de la no linealidad permite introducir el criterio
cbijetivo de la linealidad suficiente.

Emancipator y Kroll plantean ahora dos medidas
cuantitativas de la no iinealidad de un método. Por
una parte, la no linealidad dimensionai, definida como
la raiz cuadrada de ia media del cuadrado de ia des-
viacién de la respuesta curva a una linea recta, donde
la linea recta se elige para minimizar la no linealidad
Por otra parte, la no linealidad relativa calculada a par-
tir de la no linealidad dimensional dividida por la dife-
rencia entre los valores maximo y minimo ensayados.

Estas definiciones se pueden usar para desarroilar
criterios practicos para la linealidad que sean objeti-
vos. Otra de las ventajas de estos pardmetros consis-
te en gue son compatibies con cualguier método de
regresion. Ademas, si se usa una regresion pondera-
da, se puede determinar la no linealidad para meto-
dos cuya varianza varie con la conceniracion.

Lourdes Berdie

COMITES EDITORIALES

Emilio Gelpi, actual presidente det GCTA, ha sido
nombrado miembro del comité editorial dei Journal of
Microcolumn Separation y de Spectroscopy: An
International Journal.
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Noticias del GCTA

PROXIMA REUNION

Coincidira con las Vill Jornadas de Analisis
instrumental, que tendran lugar en Barcelona, del 22
al 25 de octubre, en el marco de EXPOQUIMIA, orga-
nizadas por:

Association of Environmental Sciences and
Techniques

Divisdo de Quimica Analitica (Sociedade
Portuguesa de Quimica)

Grupo de Cromatografia v Técnicas Afines
{(R.S.EQ.).

Grupo de Electroguimica (RS.EQ.y SEQA)

Grupo Espanol de Espectroscopia:

— Comité Espanol de Espectroscopia (S.£ED.Q.).
— @Grupo Espectroguimico (R.S.E.Q.y RS EF).
Sociedad Espafola de Quimica Analitica.

Programa cientifico

lLas Jornadas pretenden recoger las contribuciones
al desarrollo de las Ciencias de la Separacién, del
Reconocimiento Atémico y Malecular y otras relacio-
nadas con la moderna Quimica Analitica, asi como
sus aplicaciones en las diversas especialidades de la
ciencia y fa tecnologia.

De acuerdo con las metodologias utilizadas, los
trabajos se podran agrupar en los siguientes campos:
. Gromatografia de Gases.

. Separaciones en Fluidos Supercriticos.
. Cromaiografia de Liquidos.

. Electroforesis.

. Especirometria de Masas.

. Andlisis por Inyeccitn en Flujo.

. Métodos Electroquimicos.

. Espectroscopia Atdmica.

. Espectroscopia Infrarroja y Raman.

10. Resonancia Magnética Nuclear.

11. Espectroscopia UV-Vis (Absorbancia y Lumi-
niscencia).

12. Andlisis Térmico.

13. Rayos X.

14. Microscopia.

15. Sensores y Biosensores.

16. Analisis de Superficies.

17. Manejo de Muestras y Automatizacion.

18. Quimiometria.

19. infomatica Analitica.

898, Otros {especificar).

Teniendo en cuenta las aplicaciones objeto de
estudio, las comunicaciones se podran agrupar en los
siguientes temas:

A. Alimentos.

B. Bioanalisis.

C. Analisis Clinico y Toxicologico.

0 Farmacos.

OO U A WN =

20

E. Medio Ambiente.

¥ Combustibles y Energia.
G. Materiales.

H. Polimeros y Plasticos.

|. Productos industriales.
J. Calidad.

K. Contribuciones Tedricas.
L. Desarrollo Instrumental
Z. Otros (especificar).

Conferencias

Tienen confirmada su participacién como conferen-
ciantes los siguientes especialistas:

J. Alpizar (Univ. de La Habana).

Andlisis por inyeccién secuencial con deteccidn
electroquimica.

C. Catrera {(Univ. de Puerto Rico).

Espectroscopia del foloelectron: leécnica analitica
para el andlisis de superficies modificadas.

J.L. Costa Lima (Univ. de Oporio).

Electrodos selectivos de iones de configuracion
tubular como detectores para FIA

W Frenzel (Univ. Téc. de Berlin).

Sensores y membranas en madio ambiente.

E. Gelpi {C.|D. Bascelena)

Nuevas técnicas de la Espectrometria de Masas
en Biologla y Medicina.

K.G. Heuman (Regensburg. Alemania).

Garantia de calidad en especiacion de elementos fraza
por especitromelria de masas con relacidn isoldpica.

A. Kaifer (Univ. de Miami).

Reconocimiento molecular en la superficie de elec-
frodos modificados con monocapas.

P. Kissinger (BAS. Indiana)

Muestreo por microdidlisis in vivo, crornatografia
de liquidos en microcolumna y biosensores eleciro-
quimicos: tres utilidades que trabajan juntas.

M. Lee (Salf Lake City Univ.}.

Técnicas modernas y tendencias en separacion
con microcolurmnas. '

J.H. van der Maas (Univ. de Utrech).

Monitorizacion de centros moleculares activos por
FT-IR.

R.K. Marcus (Univ. de Clenison. South Caroline.
USA}.

Descargas luminiscentes como fuentes para ato-
mos e iones en analisis de sofidos.

M.D. Perez Bendito (Univ. de Cdrdoba).

Cinetoluminiscencia.

H. Poppe (Univ. de Amsterdam).

Reflexionas sobre las columnas capilares abiertas
en Cromatografia de Liquidos y Electroforesis capifar.

F. Sanz (Univ. Barcelona).

Microscopias de sonda préxima: Caracterizacion y
nanofabricacion.



Como en ediciones anteriores, 1as comunicaciones
podran ser publicadas en numeros especiales del
Journal of Chromatography o de Quimica Analitica
Los trabajos que se presenten al premio de
Espectrometria de Masas podran ser publicados en el
Journal of Mass Spectrometry. £n todos los casos
deberan superar &l proceso de revision de la corres-
pondiente revista.

l.os manuscritos, respetando el formato de la revis-
ta a la que se dirijan, deberan ser enviados ¢ entrega-
dos en propia mano duranie ef franscurso de las JAl
como plazo limite, a:

Journal of Chromatography

Dr Emilic Gelpi

Centro de Investigacién y Desarrollo

Jordi Girona Salgado, 18-26

(08034 Barcelona

Quiimica Analitica

Dra. Carmen Camara

Dpto. Quimica Analitica

Facultad de C. Quimicas)

Universidad Complutense de Madrid

28040 Madrid

Premios

Durante la cena de clausura se procedera a la
entrega de los siguientes premios:

- Premio Antonio Hidalgo, a la meior contribu-
cion en Analisis Instrumentai presentada en las Vil
JA! (dotado por Perkin Elmer Hispania, S.A.}. Los
autores interesados en concurrir a este premio debe-
ran enviar la redaccion definitiva del trabajo (formato
de publicacion) antes del 15 de septiembre de 1996.
El Comité Cientifico de las JAI, constituido en jurado,
decidira el granador de premio.

— Premio Técnicas de Separacion, a la mejor
contribucidn al Desarrolio y Aplicacion de
Metodologias de Separacion presentada en las VIl
JAI {(dotado por Mewlet Packard Espariola, 8. A) Los
autores interesados en concurrir a este premio debe-
ran enviar [a redaccion definitiva del trabajo {formato
de publicacion) antes del 15 de sepliembre de 1996.
La Junta Directiva del GCTA, constituida en jurado,
decidira el ganador del premio.

~ Premio a Investigadores Jovenes de Ia
S.E.Q.A. Las bases vy mecanismos de concesion de
este premio son las reglamentadas por la S E.QA.,
gue ya han sido previamente anunciadas por la
Sociedad.

-~ Premio a Investigadores Moveles de la
AE.S.T Las bases y mecanismos de concesion de
este premio son las reglamentadas por la AES.T,
que ya han sido previamente anunciadas por ia
Asociacion

- Premio Grupo Electroguimico al mejor trabajo
en el campo eleciroguimico. Patrocina el Grupo
Electroguimico (RSEQ y SEQA).

- Premio del Grupo Espectroquimico, en colabo-
racion con el Journal of Mass Spectrometry (JMS), al
mejor trabajo en Espectrometria de Masas. El premio
esta patrocinado por Kontron, Finnigan Mat y John
Wiley Los trabajos en original y cuatro copias, debe-
ran enviarse en inglés y en formato del JMS, antes
del 20 septiembre, a las VII JAI (EXPOQUIMIA),
haciendo constar que concurren a aste premio.
Ademas del ganador, todos los trabajos aceptados
podran ser publicades en el JMS {las normas de
publicacidén pueden solicitarse a EXPOQUIMIA)

Informacion

VI Jornadas de Aalisis Instrumental (JAD
EXPOQUIMIA

Avda Reina Maria Cristina, paiacio n® 1
08004 Barcelona

Tel. (93} 233 20 00

Fax {93) 233 23 11 - (93) 423 63 48

Becas

El GCTA concedera becas de asistencia a la reu-
nidn. Los requisitos necesarios para sclicitarla son:
ser miembro del GCTA, presentar alguna comunica-
cién y no poseer remuneracién estable, lo gue se
acreditara mediante carta del director de trabajo,
quien a su vez debera estar inscrito en la reunion.
Las becas se solicitaran al secretario del Grupo:

Xavier Guardino, Dulcet, 2-10, 68034 Barcelona,
antes del 15 de septiembre de 1996,
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7{ KONTRON 50
A\ INSTRUMENTS

CEATIFIRED

La eleccion correcta

La solucion adecuada
KromaSystem 2000

Nuestra nueva generacién de Estaciones de Datos Cromatograficas

estan basadas en el avanzado sistema operativo Microsoft Windows NT%

KromaSystem 2000 trabaja en multitarea real con un control directo
de los médulos cromatogréficos asociados. El cumplimiento de la
normativa GLP incluye la verificacion de los lotes para la trazabilidad
de los andlisis y las muestras procesadas.

El “System Suitability Test” integrado comprueba el progreso del
andlisis activando bucles inteligentes de retroalimentacién.

KromaSystem 2000 no soclamente imprime los
resultados, tambien genera publicaciones e informes
de forma profesional a través de enlaces OLE2,

ainos de
" experiencia en
B Instrumentacion
el b Bioanalitica

permitiendo un disefo facil de los mismos.

Nuestra estrecha colaboracién con el
mundo cientifico nos ha permitido
desarrollar tecnologias punteras y nuevas
aplicaciones pioneras.

Nuestros equipos, utilizados en todo el
mundo en laboratorios de quimica
analitica, investigacion biotecnolégica y
garantia de calidad en industria, sigue
aportando soluciones de alta calidad al

precio adecuado.

teeonoce wodas las marnces reglstrad

Para mayor informacién, por favor dirfjase al
Teléfono: 91-3581835. Fax: 91-7293752.

Kontron Instruments S.A.
Salvatierra, 4. 28034 - Madrid



NUEVOS SQCIOS

Alonso Garcia, Ana

Centro de Estudios Hidrograficos
Paseo Bajo Virgen del Puerto, 3
28005 MADRID

Aguera Lapez, Ana

Dpte. Hidrogeologia y Quimica Analitica
Universidad de Almeria

L.a CGafada de San Urbano

04120 ALMERIA

Caturia Perales, M® Cruz
Dpto. Quimica Analitica - C1D.A., S.A.L.
Argenters, 6

08130 STA. PERPETUA MOGODA (Barcelona)

Ruiz del Castillo, M? Luisa

Dpto. Caracterizacion Alimentos
Inst, Fermentaciones Ind (CSIC)
Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Rodriguez lia, M? Isabel

Dpto. Quimica Analitica

Fac. Quimicas. Univ. Barcelona
Avda. Diagonal, 647

08028 BARCELONA

Gonzalez Romero, Alejandro

Dpte. Quimica Anatitica

Ingenteria Quimica

Ctra. N-ll, Km. 33,600

28871 ALCALA DE HENARES (Madrid)

Torre Roldan, Mercedes

Dpto. Quimica Analitica

Fac. Ciencias, Univ. Alcala

Ctra. N-H, Km. 33,600

28871 ALCALA DE HENARES (Madrid)

Berdié Rabanaque, Lourdes
C1D. (CSIC)

Jordi Girona, 18-26

08034 BARCELONA

Mallat Cortada, Elena
Dpto. Quimica Ambiental
C.ID. (CSIC)

Jordi Girona, 18-26
(8034 BARCELONA

Santiago Silva, Mary
C.ILD. (CSIC)

Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Otero Rodriguez, Raguel
C.LD. (CSIC)

Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Ramos Motilva, Elena

Dpto. Caracterizacicn Alimentos
inst Fermentaciones ind. (CSIC)
Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Sanchez Martinez, Alberto
Kontron instruments, S A
Salvatierra, 4

28034 MADRID

Moreno Cuadra, Teodoro
Mejia L.eguerica, 38, 72, 2¢
08028 BARCELONA

Garcia Lopez, M? Concepcian

Dpto. Quimica Analitica

Fac. Ciencias, Univ. Alcala

Ctra. Madrid-Barcelona, Km. 33,6
28871 ALCALA DE HENARES {Madrid)

Castillo Malivern, Montserrat
C.LD. (CSIC)

Jordi Girona, 18-26

08034 BARCELONA

Riu Vidlanueva, Josep
C.LD (CSIC)

Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Cancho Grande, Beatriz
Canigo, 75-77, 38, 28
08031 BARCELONA

Bermejo Homan, Ruperto
Dpto. Quimica Fisica

Fac. Farmacia, Univ. Granada
Campus Cartuja

18071 GRANADA

Pelejeroc Bou, Carles
Dpto. Quimica Ambiental
C LD (CSIC)

Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Ferrer Felis, Imma

Dpto. Quimica Ambiental
C.1.D. (CSIC)

Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Vitanova Casadesus, Rosa M?
C.1.D {CSIC)

Jordi Girona, 18-26

08034 BARCELONA
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Sola Brutau, inés
C.LD. (CSIC)

Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Informaciones

CALENDARIO DE ACTIVIDADES

3th PharmAnalysis Europa Conference

Tendrd tugar en Londres del 21 al 2 de octubre de
1996, incluyendo conferencias, carteles, sesiones de
discusion y exhibicién comercial. Para mas informa-
cidn, escribir a;

Margaret Kermode

Fax: -44-1244-37 00 1.

* k *

13th Montreux Symposium on liquid-chremato-
graphy-mass spectrometry

Tendrad lugar en Monireux {Suiza) del 3 al 4 de
noviembre de 1996. Para mas informacion, escribir a:

M. Frei-Hausler

P.O. Box 48,

CH-4123 Alischwil 2, Suiza

Fax:-41 61 482 0805

gth International Symposium on HPCE and related
techniques

Tendra lugar en Anaheim, California, del 26 al 30
de enero de 1997. Para mas informacion, escribir a:

Shirley Schiessinger

Symposium Manager, HPCE'97

400 East Randolph Street, Suite 1015

Chicago, IHinois

28th Annual International Symposium on
Environmental Analytical Chemistry {28th ISEAC)

Tendra lugar en Ginebra del 2 al 5 de marzo de
1997. Esia dirigido a cientificos, analistas, fabrican-
fes, usuarios y estudiantes de posgrado. Los temas
fundamentales seran:

24

Lopez-Sebastian Lopez-Amor, Sara
Dpto. Caracterizacion Alimentos
inst. Fermentaciones Ind. (CSIC)
Juan de ia Clerva, 3

28006 MADRID

— Anédlisis de trazas de productos polares en el
ambiente.
- Nuevas técnicas de extraccidn, separacion e ins-
trumentales.
— Separaciones quirales en analisis ambiental.
— Sistemas de microanalisis total (micro-TAS).
- Medidas in situ y especializacidn.
Garantia de calidad en analisis medicambiental.
Ambiente y educacion.
— Otros.
Para mas informacion, escribir a:
Mrs. Frei-Hausler
Postfach 46
CH-4123 Allschwil 2, Suiza
iFax: -41 61 482 0805.

i

8th Symposium on Handling of Environmental
and Biological Samples in Chromatography. XXVI
Reunidn Cientifica del Grupo de Cromatografia vy
Tecnicas Afines (GCTA)

Ambas reuniones tendréan lugar en Almeria, del 25
al 28 de octubre de 1997,

El simposio intenta abarcar los nuevos desartollos
y revisar técnicas ya conocidas de manejo y prepara-
cion de muesiras (tales como extraccion liquido-liqui-
do, extraccién en fase sdlida, SFE). También se
incluirdn GC, LC, SFC, CE, M8, técnicas acopladas y
autornatizacion. Habrd una sesién especial dedicada
al control, normativas y garantia de calidad en el ana-
lisis de pesticidas. Los socios del GCTA recibiran mas
adelante informacién sobre ambas reuniones



Novedades técnicas

Instruments

NOVEDADES C.E. INSTRUMENTS PRESENTA-
DAS EN EL 18th INTERNATIONAL SYMPQO-
SIUM ON CAPILLARY CHROMATOGRAPHY
20-24 de mavyo, Riva del Garda (ltalia)

GC 8000 Top Serie

La nueva serie GC 8000 Top es la cuiminacion de un
desarrollo analitico en cromatografia de gases que nos ha
permitido disefar una plataforma comun sobre ta que con-
figurar un sistema cromatografico adaptado exactamente a
sus necesidades analiticas, sin tener gue comprar mas de
lo estrictamente necesario, para poder cubrir desde las
apticaciones en & campo del analisis de control de calidad,
equipos dedicados de gran productividad, hasta los més
completos sistermnas para la puesta a punto de complejos
melodos anaiiticos en el laboratorio de investigacion.

o

i
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La serie GC B000 Top, permite configurar desde un
equipo normal con control pneumdtico analdgico, hasta
un equipe con control electrénico completo de todos los
gases; portador y gases del detector. Se pueden combi-
nar varios detectores en serie; p.e.: ECD/FID; ECD/FPD;
ECD/NPD o en paralelo, asi como inyectores split/spli-
tless, on-column, etc., con un sencillo sistema de cambio
tipo casseite v se pueden adaptar todos los periféricos y
muestreadores automaticos de C.E. Instruments.

La serie GC 8000 Top presenta un nuevo horno
cromatografico cuyo avanzado disefio permite veloci-
dades de calentamiento y refrigeracién nunca alcan-
zadas; de 50 °C hasta 450 ®C en sdlo 450 seg.,
desde 450 °C hasta 50 °C en solo 420 seg.

ammrreo i

HS 850 Muestreador Automatico de espacio de
cabeza

El muestreador automatico por espacio de cabeza
HS850 totalmenie automatizado e integrado en ia
nueva serie de cromatografia de gases y GC/MS de
C E Instruments, permite extender la simplicidad, velo-
cidad de produccion y efectividad en este tipo de anali-
sis hasta niveles sin precedentes. Incluso en precio

Usando un ingenioso sistema robotizado permiie
realizar el calentamiento de muestra y la inyeccion de
forma secuencial y automatica, con un considerabie
ahorro de tiempo. Proporciona una inyeccion pregisa
y repetitiva. Incorpora un sistema eficaz de agitacion
que ahorra tiempo de anélisis. El compacto disefio
permite su instalacion sobre el Sistema
Cromatografico ahorrando espacio sobre la mesa de
trabajo, permitiendo la inyeccién manual de otras
muestras, sin desmontaric. La capacidad de la jeringa
de inyeccion le permite trabajar con columnas capila-
res ¢ columnas empaguetadas.

Ultra-trace GC y GGC/MS

El nuevo sistema Ultra-trace desarrollado por C.E.
instruments, permite automatizar la inyeccién de gran-
des volumenes de muestra para el andlisis de trazas
en cromatografia de gases asi como en combinacio-
nes GC-MS, alcanzando una nueva frontera en los
limites de deteccion y reduciendo el tiempo de analisis
y el coste de los mismos. El sistema completo: croma-
tégrafo, muestreador y detector, incluido el espectré-
meiro de masas, esia totalmente controiado por un
potente software instalado en un PC, que permite rea-
lizar el trabajo de forma totalmente automatica
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El sistema estd formado por: un muestreador auto-
matico, equipado con una jeringa que permite la
inyeccion de grandes volumenes; un inyector cold on-
column que permite una excelente exactitud y la
transferencia de la muestra con total seguridad inde-
pendientemente de su volatilidad; una pre-columna
de desolvatacién gue permite separar el solvente gue
fluye al exterior a través de una valvula cuya apertura
se conirola desde el software; ia columna analitica
adecuada y el sisiema de detsccion que puede ser
cualquiera de los detectores cromatograficos, asi
como el detector de masas.

Para mas informacion pueden dirigirse a;

Fisons Instruments, S A

Madrid: Avda de la Industria, 32 Tel 291-661 06
42. Fax 91-661 53 80. 28100 Alcobendas (Madrid).

Barcelona: Acero, 30-32, pianta 2, médulo 3.
Edificio Sertram. Tel. 93-223 09 18. Fax 93-223 09

82. 08038 Barcelona.
5 & HEWLETT
PACKARD

NUEVO ESPECTROMETRO DE MASAS DE
SOBREMESA HEWLETT-PACKARD HP 5973

El nuevo detector selectivo de masas (MSD)
Hewlett-Packard HP 5973 es un espectrometro de
masas de sobremesa de allo rendimiento que satisfa-
ce las necesidades del usuario en lo que se refiere a
versatilidad y economia de operacién. Combinado
con el cromatografo de gases de la serie HP 6890, el
MSD HP 5973 ha sido disehado para aplicaciones
GC/MS tanto de rutina como sofisticadas en dreas de
medio ambiente, industria farmacéutica, analisis
petroquimicos y guimicos asi como analisis de dro-
gas, forenses y de educacién.
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La deteccion clasica potenciada

El nuevo cuadrupeclo metalizado de oro es el pro-
ducto de la continua inversion realizada en investiga-
cién y desarrolio (R&D) de la tecnologia cuadrupoiar
Los espectros de masas del cuadrupoio clasico pro-
porcionan unos datos contrastables en el andlisis de
drogas, andlisis forenses, control de calidad en pro-
ductos farmacéuticos y regulacién de medio ambienie.

El calentamiento independiente del analizador cua-
drupoio y de ia fuente de iones, junto con una interfa-
se capilar directa mas corta reduce el tiempo de para-
da, produciendo ahotros considerables en el analisis
masive de drogas o medio ambiente. Un inyector
opcional de vaporizacion de temperatura programable
(PTV) de gran volumen, ampiia el rango deteciable
de concenfraciones de muesira y mejora los limites
minimos detectables (MDL) en andlisis a niveles de
frazas y ultra-tfrazas.

Analisis de Medio Ambiente

El sistema MSD HP 5973/GC HP 6890 proporciona
soporte en andlisis de ruiina, desarrollo de nuevos
metodos e investigacion basica de medio ambiente.
Entre las aplicaciones analiticas se incluyen toxicos
en aire, volatiles por purga y trampa y semivolatiles y
pesticidas en diferentes matrices de muestra. Una
nueva opcion para inyeccion de volatiles mejora ia
recuperacion del znalito y la integridad cromatografi-
ca de las muesiras prevaporizadas introducidas por
Headspace o Purge & Trap.

Equipado con una bomba turbomolecular de 250
Wseg. (una de las bombas opcionales), el MSD HP
5973 acepia un flujo de helio de hasta 4 ml/min en &l
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Empresas colaboradoras

PROTECTORAS

» FISONS INSTRUMENTS ESPANA

Avda. de la Industria, 32, 3?
Polig. Ind. de Alcobendas

28100 ALCOBENDAS (Madrid)

o HEWLETT-PACKARD
ESPANOLA, S.A.
Ctra. N-VI, km 16,500
28230 LAS ROZAS (Madrid)

« PERKIN ELMER HISPANIA, S.A.

General Vives, 25-27
08017 BARCELONA

ASOCIADAS

s GIRALT, S.A.
Capitan Haya, 58
28020 MADRID

+ GOMENSOROQO, S.A.
Aguacate, 15
28044 MADRID

« [ZASA, S.A.
Aragoneses, 13
Paligono industrial Alcobendas
28100 ALCOBENDAS (Madrid)

o KONTRON, S8.A.
Salvatierra, 4
28034 MADRID

o INGENIERIA ANALITICA, S.L.
Ctra. Cerdanyola, 65-67 .
08190 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)

o MERCK FARMA Y QUIMICA, S A.
Poligono Merck )
08100 MOLLET DEL VALLES
{(Barcelona)

¢ MICROBEAM, S.A
Trobador, 43-45, bajos
(8026 BARCELONA

MILLIPORE IBERICA, S.A
Avda. Llano Castellano, 13
28034 MADRID

SOCIEDAD ESPANOCLA DEL OXIGENO
Paseo de Recoletos, 18-20
28001 MADRID

SOCIEDAD ESPANOLA DE
CARBUROS METALICOS
Plaza de Cronos, 5

28037 MADRID

SUGELABOR
Sicilia, 36
28038 MADRID

TEKNOKROMA

Ctra. Cerdanyola, 71, 2¢

08190 SANT CUGAT DEL VALLES
{Barcelona)

VARIAN-IBERICA, S.L.
Avda. Pedro Diez, 25, 32
28018 MADRID

WATERS CROMATOGRAFIA, S.A.
Entenza, 24
08015 BARCELONA




sistema de vacio. Esta caracleristica amplia la gama
de columnas ulilizables, hasta incluir los capitares de
0,32 mm y 0,53 mm, permitiendo una seleccion opti-
mizada de la columna, particularmente en aplicacio-
nes de medio ambienie. Las mejoras introducidas por
el accesorio de ionizacion quimica negativa en cuanto
a sensibilidad hacen de éste un sistema idéneo para
el andlisis de residuos de pesticidas a niveles de
traza en agua potable y en alimentos

Analisis de productos farmacéuticos

La deteccion rapida de impurezas en materias pri-
mas y producios acabados es esencial en las fases
de {abricacion y desarrollo de productos farmaceuti-
cos Ei sistema HP 6890/5373 ha sido disenado para
generar rapida y econdmicamente datos analiticos,
como apoyc de las fomas de decisiones de | + D y de
produccién. Este sistema ofrece:

— reproducibilidad superior en GC por medic del
Control Electronico de la Neumatica (EPC) para la
programacion de la presion det gas portador, del flujo
o de la velocidad lineal;

— mayor sensibilidad a través de uso de un detec-
tor dinado de aita energia (MEDY},

- mejor rendimiento con matrices complejas gra-
cias al calentamiento independiente de fa fuente de
iones y del analizador,;

— mayor rango de aplicacion, al incluir compuestos
polifluorados con rango de masas 800 amu;

— mejor caracterizacidon de derivados y metabotitos
de drogas con un nuevo kit PCI/NCI asi como docu-
mentacion que ayuda al cumplimiento de las GLP.

Entre las aplicaciones analiticas tipicas, se inclu-
yen: drogas de prescripcion e intermediarios asocia-
dos; productos bioldgicos tales como derivados de
sangre, vacunas y extractos aiergenicos; productos
guimicos medicinales y productos naturales.

Control de drogas y andlisis forenses

El sistema MSD HP 6890/5973 realiza unos anali-
sis exactos y reproducibles y produce unos resulta-
dos defendibles legaimente. Entre las aplicaciones
analiticas cuantitativas, se incluyen: analisis de dro-
gas de abuso en casos criminales; pruebas deporti-
vas; andlisis de drogas en bruto y andlisis de fluidos
fisiolGgicos equinos vy caninos.

Aplicaciones para la industria quimica y petrogui-
mica

El MSD HP 6880/5873 es un sistema GC/MS
automatico, econdmico e integrado, que satisface la
necesidad de analisis exactos, versatiles, cualitati-
vos y cuantitativos. El sistema realiza analisis exac-
tos y reproducibles de una amplia gama de com-
puestos y preductos organicos, incluyendo peirdleo,
combustibles, diselventes, petroguimicos, polime-
ros, pinturas, gomas, productos quimicos para ia
agricultura, alimentos, bebidas, sabores, aceites
gsenciales, productos naturales, tabacos y cosméti-
coS.

Educacion

Ei sistema MSD de sobremesa HP 6890/5873 es
una herramienta muy potente y econdmica para las
areas de investigacion y educacién La combinacion
det mejor GC existente en el mercado con el rendi-
miento vy la versaiilidad aun mayores del MSD, hacen
del HP 6880/5873 un sistema incomparable de gran
ayudz en la ensefanza y un eguipo capaz de resolver
problemas en tareas de investigacion.

HEWLETT-PACKARD Y BRUKER FIRMAN UN ACUERDO
PARA COMERCGIALIZAR CONJUNTAMENTE LC/MS/MS

Hewler-Packard y Bruker anuncian la firma de un
acuerdo para comercializar conjuntamente el
Espectrémetro de Masas lon Trap con ionizacion por
glectrospray ESQUIERE (External Source Qillistor
con Resonance Ejection). El ESQUIERE de Bruker
funciona con ei Cromatografo de Liquidos (HPLG)
Serie HP 1100, el sistema de Electroforesis Capilar
(CE) HP 3D y el software de la ChemStation de HP.

"El aguerdo combina el liderazgo de HP en HPLC,
CE y su profunda experiencia en las aplicaciones
I.C/MS con la tecnologia complemeniaria de Bruker
en ion trap", ha dicho el Dr. Frank H. Laukien, vice-
presidente ejecutivo de Bruker, U.S A,

Dado que el ESQUIRE de Bruker y el HPLC HP
Serie 1100 (o e! sistema de Electroforesis Capilar HP
3D) son conitrolados por un unico ordenador personal,
tos cientlficos dedicados a ia investigacion pueden
anora realizar confirmaciones estructurales cualitati-
vas de productos sintéticos y biomoléculas utifizando
un sistema integrado por cromatografe de
liguidos/espectrémetro de masas por ion trap/espec-
trometro de masas (LC/MS/MS}. Se espera que este
sisiema permita a los cientificos de la industria y la
ensefianza realizar mas eficazmente sus analisis y
acelerar el proceso de los descubrimientos cientificos.

El acuerdo aumenta !a oferta de productos de HP
en espectrometria de masas, al incluir un sistema de
espectrometria de masas ion trap disefiado para apii-
caciones de investigacién. A aquelios clientes que
precisen la mayor selectividad y la informacién
estructural que proporciana la técnica MS/MS, HP
puede ahora ofrecerles la tecnologia MSn. Gracias al
acuerdo con Bruker, los clientes de HP pueden acce-
der a esta tecnologia a un coste menor que los siste-
mas de cuadrupelo triple.

"l.as tecnologias L.G/MS y LC/MS/MS estén adqui-
riendo importancia creciente para guienes trabajan en
biocencia y en la industria farmacéutica" ha dicho
Richard F Begley, director general de |la Division de
Analitica HP California. "El acuerdo de HP con Bruker
proporcionara a estos clientes un mejor acceso a las
grandes prestaciones de los sistemas MSn, asi como
a la tecnologia de ion trap de Bruker"”.

Hewlett-Packard Espafiola, 5 A.

Division de Andlisis Quimicos.

Ctra. de La Corufa, Km. 18,300

28230 Las Rozas, Madrid

Tel.: (901) 11 68 90 - Fax: {(81) 637 6505
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INSTRUMENTACION CIENTIFICA

CP-SIL 8 CB-MS LA COLUMNA CON MAS
BAJO SANGRADO DEL MERCADO

Beneficios de las columnas MS DE CHROM-
PACK

— Mayor relaciéon sefial/ruido

- Reducen la contaminacion del detector

-~ Cortos tiempos de estabilizacién

~ Mayer duracion

Sangrado minimo

El sangrado es algo inherente en la cromatografia
de gases. Estd causado por la evaporacién o des-
composicién de la fase estacionaria o por contami-
nantes. Los productos de descomposicion (la canti-
dad es funcién de la temperatura) causa una desvia-
cién ascendente en la linea base en andlisis con pro-
gramas de temperatura. En andlisis isotermos la con-
secuencia s una linea base con mucho ruido.

El sangrado reduce la capacidad de la columna y
por lo tanto su vida.

Sin embargo, por medio de las nuevas técnicas de
union de la fase a la columna con la incorporacion de
grupos estabilizantes, el sangrado de las columnas
Chrompack CP-Sil 5 CB-MS y CP-Sii 8 CB-MS se ha
reducido drasticamente.

Comparigan of bleed level

Column dimensions : 30 m x 0.25 mm; 6l = 1.0 pm

Temperature : 75°C — 325°C, 10°C/min; 325°C (15 min)
Carrier gas L ¥, 60 kPa (0.6 bar, 9 psi)
Detectar D I F = 335°C
Comparative phase of competition
JJ-‘*“'A'N
CP-8il 8 CB-MS
_._...;ﬁ—...’;‘"’j
f ]
0 40 min

Ideal para detectores de masas o anadlisis de tra-
zas
Tanto si usted esta usando un detector de masas o
no, estas columnas tienen rmuchisimo gue ofrecer.
Por su bajisimo sangrado, son ideales para detec-
tores de masas, pero también para realizar analisis
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de trazas; caracteristicas fales como aumento de la
relacion sefial/ruido son criticas ya que es imprescin-
dible un bajisimo nivel de ruido. Ademas su larga
vida, cortos tiempos de estabilizacién, minima conta-
minacion del detector las hacen adecuadas para cual-
quier ofro tipo de analisis.

Alia reproducibilidad/Bajos tiempos muerfos

L.a contaminacién de los detectores causados por
los productos de sangrado, es un pardmetro impor-
tante para la reproducibilidad de los analisis. Aungue
los productos del sangrado no interfieren con la
deteccion actual, la respuesta del detector debe ser
calibrada después de varios analisis. Para minimizar
los tiempos muertos, el nimero de andlisis entre cali-
braciones debe ser el mas alto posible.

Comprobacion columna a columna de su nivel de
sangrado

Después de una etapa muy rigurosa de acondicio-
namienta, cada columna CP-Sil 5 CB MS o CP-Sil 8
CB-MS es inyectada con una mezcla patron para
comprobar su eficiencia de separacion, capacidad y
lo inerte que es. Después se comprueba en cada
columna individualmente el nivel de sangrado a 325
¢C con un detector calibrado.

Gomensoro, S.A. presenta de su representada
Chrompack el cromatdgrafo para gases mas rapi-
do del mundo

El cromatografo portatil de Chrompack Micro-GC
realiza analisis de gases muy rapidos. Un analisis
tipico dura sélo 60 segundes, siendo preciso y repro-
ducible

CHRAMPACK

El Micro-GC es muy simple de operar y 1apido de
estabilizar, sélo tarda unos segundos, mientras que
los cromatografos normales tardan horas. De esta
maneta se puede conseguir realizar mas de 650 ana-
lisis diarios.

Para mas informacion, dirigitsse a Gomensore, S.A.,
calle Aguacate, 15, 28044 Madrid, teléfono 508 65
86, fax 508 65 11.



NSTRUMENTS

GCQ LA SEGUNDA GENERACION DE ION TRAP
DE FINNIGAN

Introduccion

El modelo GCQ de Finnigan MAT supone una sinte-
sis en un equipo de sobremesa entre espectrometros de
cuadrupolo linear con los clasicos de trampa de iones.

s

En el nuevo modelo se han combinado la fuente de
iones y el sistema de deteccion que han demostrado
su valia en los cuadrupolos de altas prestaciones de
la serie 7000 {cuadrupolos de 25 cm ) con una tram-
pa idnica mejorada, una unién que permite prestacio-
nes de MS y MS/MS inigualables.

La combinacién de una ionizacion externa, como
en todos los cuadrupolas, con una trampa iénica per-
mite |la generacion de espectros clasicos sobre todo
el rango de masas y unos limites de deteccién foda-
via mejores a los que ya se obtenian.

Afiadido a estas prestaciones mejoradas, la ioniza-
cion externa en el GCQ nos permite ademas de la
ionizacidn por impacto electronico e ionizacién quimi-
ca, la ionizacion y deteccién guimica negativa.

lonizacion externa en una trampa idnica

La generacién anterior de espectrometros de tram-
pa iénica {por ejemplo el Magnum o el ITD} conse-
guia la ionizacién y el andlisis de masa secuencial-
mente dentro de la trampa de iones. El efluyente que
provenia del cromatografo de gases eniraba en la
trampa, donde era peridédicamente bombardeado con
electrones, generando iones, que eran expulsados a
continuacidn haciendo un barrido de radicfrecuencia.

Mientras que esta arquitectura es adecuada para
muchos compuestos, el disefio contribuia a veces a
reacciones entre iones y moléculas dentro de la tram-
pa. Debido a que el eluyente del cromatografo entra-
ba directamente en la frampa iénica, algunas molécu-
las no ionizadas se acumulaban dentro de la trampa
después de cada ciclo de ionizacion. Con una abun-
dancia de moléculas neutras (ya fuera proveniente
del analito o0 de sangrado de columna) existia un gran
potencial para colusiones de baja energia entre iones
y moléculas neutras, algunas veces llamado autoioni-
zacién quimica. Esto llevaba a la aparicién de iones
adicionales o a una distribucion diferente de los frag-

mentos generados, lo que dificultaba la identificacion
del compuesto comparandoio con librerias existentes

Con ionizacién externa los iones son creados fuera
de la trampa idnica vy después inyectados en el anali-
zado de masas (frampa iénica), mientras que el mate-
rial neutro es reducido drasticamente (ver figura 1).
tn ejemplo de ello era el analisis de Afracina donde
en el espectro de una trampa ionica aparecia el ion
de peso molecuiar protonizado

Tambien el conseguir eliminar interferencias no
deseadas ya en la fuente nos permite aprovechar al
maximo el sistema de deteccion utilizando en la serie
7000 consiguiendo con eilo un rango de linearidad
mas grande, con lo que se consigue una deteccion y
cuantificacion de fa concentracion de la muestra en un
rango mucho mayor. La combinacion de un espectro
de excelente calidad, alta sensibilidad y un rango dina-
mico mayor, convierten al GCQ en uno de los instru-
menios que nos permiten una identificacién méas segu-
ra de compuestos, al mismo tiempo gue nos asegura
una gran reproducibilidad de la cuantificacion.

Mejorando las prestaciones cromatograficas

El poder calentar independientemente la fuente de
ionizacion externa, nos permite trabaijar con la tempe-
ratura de la fuente mas alld de lo que nos posibilita un
sistema de ionizacion dentro de la trampa. Una tem-
peratura méas alta elimina los efectos negativos (por
ejemplo, "peak tailing") causados particularmente por
la adsorcidn de sustancias con un punto de ebullicion
y con una polaridad altas. Con una ionizacidn externa
conseguimaos mantener el analizador de masas mas
limpio durante mas tlempo al mismo tiempo gue no
necesita un tratamienfo de superficie especial. Toda
contaminacion por ionizacién quedara reducida 2 la
zona del volumen de ionizacién, que puede ser fach-
mente extraldo y limpiado sin interrumpir el vacio.
Disefiado para trabajar con presiones de ionizacion
mucho mas altas, la arquitectura del GCQ incorpora
un sistema de vacio con diez veces mas velocidad de
bombeo que anteriores generaciones de sistemas de
sobremesa. Esta mayor velocidad de hombeo, combi-
nada con la arquitectura de ionizacion externa, redu-
ce el flujp de molécuias neutras hacia el analizador
de masas. El GCQ viene equipado de serie con un
inyector de gas helio hacia el espectrometro de
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masas que funciona a modo de tampdn, este nuevo
disefic asegura unas condiciones y una resolucion de
masa mas estables, independientemente de los flujos
de gas provenientes del cromatdgrafo de gases.

A velocidad de barrido del GCQ es sencillamente
inigualable. Con una velocidad de barrido corriente de
11.000 daltons/segundo, el GCQ nos permite hacer
hasta ocho barridos por segundo de todo el rango de
masas, |0 gue significa mas del doble que todo siste-
ma de sobremesa y que lo acerca a la integridad cro-
matogréfica de sistemas de FID.

Generando una ionizacién mas poiente

La fuente de ionizacidén de altas prestaciones
caracteriza al sisterna de ionizacidn por volimenas
intercambiables patentado por Finnigan MAT. Los
volumenes intercambiables permiten al usuario cam-
biar entre ionizacién quimica e impacto electrdnico
pudiendo siempre optimizar las condiciones. La fuen-
te de ionizacion exierna también da al usuario la flexi-
bilidad de trabajar en ionizacion quimica a alta pre-
sién, consiguiendo iones con aductos de moléculas
del gas de reaccion lo que nos da una confirmacién
adicional del peso molecular.

Con ia ionizacién quimica a presion elevada y el
sistema de deteccién de altas prestaciones el GCQ
nos permite generar y detectar iones negativos por
primera vez en una frampa ionica comercial.

L.a manera mas comun de formar iones negativos es
la de crear condiciones en la fuente que generen una
poblacién abundante de electrones térmicos (de baja
energia). Esto se consigue optimizando la fuente de
iones para ionizacion quimica a presion elevada para
llenarla con gas de reaccion {como metano o amonia-
co}. Bajo estas condiciones muchos analitos son capa-
ces de capturar electrones consiguiendo una carga
negativa. Ejemplos de estos analitos pueden ser los
halégenos, compuestos aromaticos ¢ no saturados y
muchas otias clases de compuestos elecironegativos.

Esta caracteristica conocida como ECD-MS es
andloga al proceso de icnizacion en un detector de
captura de electrones (ECD), un detectar muy utiliza-
do por su alia sensibilidad y selectividad. Como en
ECD la ionizacion quimica por capiura de electrones
permita la deteccion selectiva de compuesios especi-
ficos consiguiendo al mismo tiempo informacidn
sobre tiempo de retencién e intensidad pero ademas
en los espectrometros GCQ también informacian
sobre el peso molecular e informacion estructural
para una definitiva identificacion del compuesto.

Sistema de deteccion de altas prestaciones

Para completar la versatilidad de la fuente de iones
y la ultra sensible trampa de iones el GCQ ha presta-
do el disefo de su sistema de deteccion de los mode-
los SSQ y TSQ (cuadrupolos de altas prestaciones).
Este sistema de deteccion incorpora un dinodo de
conversion en pos aceleracion con un voltaje de + 15
kV, para la deteccidén de iones negativos y positivos.
Para aumentar el range dinamico.
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Para mas informacion dirigirse a:

Kontron Instruments, S.A

Salvatierra, 4 - Tel. 358 18 35 - 28034 Madrid
Narcis Monturiul, 2, 28, 12 - Tel. 473 74 44
08960 Sant Just Desvern (Barcelona)

MERCK

Purospher RP-18

Debido al hecho de que numerasas muestras con-
tienen analitos de naturaleza basica, la necesidad de
fases estacionarias de baja actividad residual es cada
vez mas evidente y muchos esfuerzos han sido reali-
zados en esta direccién. Diferentes estrategias han
sido empleadas, no obstante el primer requisito es
disponer de un material de partidad de alta pureza.

Purospher es un nuevo tipo de fase estacionaria
para HPLC desarrollada tomando como base para la
matriz, silice obtenida a partir tetraalcoxisilanos y con
un contenido de metales pesados en un rango de
concentraciones que no excede las 5 ppm. Con ello
se consigue una fase estacionaria de elevada pureza
como demuestra la no formacién de compiejos tipo
guelato con el indicador 2,2 bipiridina.

Samgple

1 Uracl

2 Acetylacatone
3 Salloylamice
4 2.2"Bipyridine

La modificacion quimica en secuencias multiples y
la desactivacion de la superficie ha permitido la obten-
cion de una fase en la que su nula actividad queda
demostrada por la coelucién de las tres toluidinas.

Caffeing

Aniling

Pyridina

o-Tolglding
m-Toluiding
p-Tolvidine
N-Methylaniling
2-Ethylanitine
3-Nitroanisole

N N-Dimelhylaniline

Wi |~ i |OF [P |

pury
(=]

De esta forma Purospher RP-18 resulta una fase
estacionaria excelente para la separacion de susten-
cias de naturaleza basica, neutra o débilmente acidas
en eluyentes tan simples como mezclas acetoni-
trilo/agua.



Purospher RP-18 endcapped

Mientras que Purospher RP-18 ha sido desarrolia-
do para sustancias de tipo basico, Purospher RP-18e
se puede emplear también para la separacion de
compuestos fueriemenie acidos, con lo que con una
sote columna se puede abarcar el irabajo completo
de laboratorio

Relalive units
for the test parameters

Lo Sllica surace

o,
. o
\'Q

" ‘\., ) L T \\Q\ ,=.--"‘
S e 57
~_ /. Shiciding of IEX 3
SEL CatpHel %

Test resulls for
Purospher® RP-18 endsapped

Purospher RP-18e es el resultado de la aplicacidn
de las méas modernas técnicas de produccion, lo cual
ha conducido a la obtencién de un material con unas
caracteristicas de reproducibilidad lote a lote muy ele-
vadas. Esto queda demostrado con el método de
caracterizacion elegido para su conirol de calidad
Purospher RP-18e es ensayado de acuerdo con el
procedimiento desarrollade por Tanaka el al., en el
gue se presta especial atencién a la determinacion de
la hidrofobicidad, estereoselectividad, recubrimiento
superficial y presencia de silancles residuales. Los
resuitados {fig. 4) resumidos en el octagono confir-
man el excelente balance de las propiedades del sor-
bente y son independientes de pruebas individuales y
excesivamente parciales.

Merck Farma y Quimica, S.A

Divisién de Reactivos

Tel. {93) 570 67 50

Fax (93) 570 75 20

MILLIPORE

Medicion en linea de COT (carbono orgénico
total) en los equipos de purificacion de agua
para laboratorio

En los laboratorios de analisis, contral e investiga-
cion, el agua purificada es empleada para un gran
numerog de técnicas quimicas, biologicas vy fisicas La
calidad del agua debe estar en relacion con las técni-
cas para las que vaya a emplearse. Tradicional-
mente, el método de control de calidad del agua puri-
ficada ha sido ia medida de su conductividad o resisti-
vidad, gue nos informa so6lo sobre uno de los tipos de
contaminantes presentes en el agua: la cantidad total
de sustancias ionizadas disueltas. La mayor parte de
ellas son sales inorganicas.

Sin embargo, el agua, ademas de las sales inorga-
nicas disueltas, puede contener también compuestos
organicos disueltos, solidos en suspension, contami-
nartes microbiolagicos y pirdégenos. Desafortunada-
mente, la conductividad o resistividad no ofrecen nin-
guna indicacion sobre el nivel de sustancias organi-
cas disueltas, ya que solo algunos compuestos orga-
nicos de bajo peso molecular se encueniran ioniza-
dos en el agua

Necesidad de la medicion de la materia organica

La oxidacién de ia materia organica con permanga-
nato potasico no alcanza los requisitos de un gran
numero de técnicas de laboratorio {(algunas precisan
niveles inferiores a 10 ppb de materia organica para
evitar interferencias con compuestos presentes en la
muestra). El nivel mas bajo de COT puede consegulir-
se hoy con un sistema que combina una secuencia
de etapas de purificacion, incluyendo carbon activa-
do, resinas de intercambio idnico, resinas macrorreti-
culares, oxidacion UV a 185 y 254 nm y microfilira-
cion. Todos los materiales empleados, asi como su
disefio y funcionamiento, deben estar estrictamente
controlados con objeto de evitar la aparicion de trazas
de cualquier tipo de contaminantes.

El COT es uno de los primeros contaminantes en
ser desprendidos de las resinas de intercambio ioni-
¢o. Esto hace gue incluse cuando el sistema continua
dando niveles de resistividad superiores a 18
MegaOhmios, el nivel de TOC pueda ser completa-
mente inaceptable. La incapacidad para detectar los
contaminantes organicos antes de que estos interfie-
ran en los andlisis de rutina en el laboratorio es el
principal inconveniente de los resistivimetros como
sistemas de medida unica en los equipos de ultrapuri-
ficacion de agua para faboratorio.

La dificultad de la medicion det COT en el agua de
grado reactivo viene dada por:

—~ Las bajas concentraciones de los compuestos
Organicos presentes.

— La necesidad de detectar cualquier tipo de com-
puesto organico presente, independientemente de su
estructura.
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- La necesidad de hacer la medida en linea con el
equipa de produccidn del agua ultrapura, para evitar
interferencias durante la manipulacién de la muestra.

Monitor de COT para sistemas de ultrapurifica-
clon de agua

Para resolver este problema se ha desarroilado un
sistema pequefic y compacto que, adaptando una
tecnologia patentada y comprobada en las aplicacio-
nes mas exigentes, es sin embargo sencillo de usar,
fiable y econtmico: €l Monitor de COT Millipore A10.

L MR

e,

Anang L

Monitor de COT Millipore A10

Su funcionamiento se basa en la oxidacion comple-
ta de la materia organica presenie en el agua hasta
CO2. El didxido de carbono disuelto en el agua esta
en forma de acido carbénico, que a su vez se disacia
en H+ y HCO3-. El cambio de conductividad causada
por estos iones es medida mediante complejos algoe-
ritmos matematicos (para asegurarse de gue se pro-
duce la oxidacion completa de la materia organica,
asi como la compensacion de la temperatura a 25
®C}, que tienen en cuenta la primera y segunda deri-
vadas de la conductividad respecto al tiempo para
prever el comportamiento de la curva de oxidacion,
que varia segun el tipo y conceniracion de los com-
puestos presentes. Después de la oxidacion completa
el instrumento calcula la concentracion de COT pre-
sente en el agua.

La reaccion de oxidacidn es muy eficiente y se
basa en la produccion de radicales hidroxilo libres
debido a la interaccién de la radiacion UV de 185
nm con el agua y con los electrodos de titanio. Una
vez producidos los radicales hidroxilo, estos se
encargan de oxidar la materia organica aprovechan-
do la radiacion UV no sélo de 185 nm sino tambien
de 254 nm.

El proceso de oxidacion hasta CO2 sera mas o
menos lento y complejo dependiendo de! tipo de com-
puestos presentes. Por ello, cualquier sistema basa-
do en la simple medida del cambio de conductividad
del agua antes y después de la oxidacion mediante
UV no es validg, ya que debe tenerse en cuenta los
tiempos de oxidacién reales segun el tipo de com-
puesto y la concentracion de los mismaos.
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Entrada B/

de agua Célula de Lampara
cuarzo - UV {185/
(0,5 ml) 254 nm}-

Esquema de la célula de oxidacién y medida del Monitor de
COT Millipore.

La célula esta disefada para proceder primero al
llenado de la misma, pasando después a la oxidacién
de la materia organica presenie en el agua y final-
mente a la lectura del COT. El propio instrumento
exige, antes de proceder a la medida, que la oxida-
cién de la materia organica sea total. Para ellp, aun-
que la oxidacion esta fijada a 3 minutos, si los algorit-
mos matematicos determinan que la oxidacidn no
esta compleja, el proceso de oxidacién se alarga
ofros 3 minutos y asi sucesivamente hasta un total de
9 minutos. Si después de este periodo la oxidacion
contintia sin ser completa, el sistema indica un error
de medida. La experiencia nos demuestra que 3
minutos es un tiempo suficiente cuando se trata de
medir el COT en el agua de un sistema de purifica-
cion de laboratorio.

El Menitor de COT Millipore A10 es sencillo de
operar y apto para monitorizar cualquier equipo que
produzca agua con menos de 200 ppb.

Para recibir mas informacién, péngase en contacto
con:

Millipore Ibérica, S.A.

Avda. Llano Castellano, 13
E-28034 Madrid - Espania

Tel, (91) 722 03 Q0

Fax (91) 728 29 08.

Millipore Ibérica, S A.
Entenza, 24

E-08015 Baicelona - Espana
Tel. {93) 325 96 16

Fax {93) 32598 96

Correo electronico: iberica@millipore com



ULTIMAS NOVEDADES EN COLUMNAS TRACSIL

Teknokroma amplia su rango de columnas capila-
res

Continuando con nuestros estudios de investiga-
cién de todos los procesos que se ven envuelios en
la fabricacion de una columna capilar, encaminados a
ia obtencion de productos, gue cumplan con las mas
estrictas especificaciones de calidad, hemos podido
ampliar ia gama de las columnas presentes en nues-
tra catélogo, con la introduccion en el mercado de las
siguientes:

TR-ESTEROL: Columna especifica para el analisis
de esteroles, que se entrega comprobada con un test
de esteroles.

TR-CRESOL: Columna especifica para el andlisis
de fenoles y acidos cresflicos, que se entrega com-
probada con un test especifico de fenoles. Separa el
par m-cresol/p-cresol, 2,4-xileno/2,5-xilenal.

TR-SULFUR: Columna especifica para el andlisis
de compuestos azufrados volatiles.

TR-USP-G27: Columna especifica para e! andlisis
de solventes voldtiles en productos farmacéuticos. Se
entrega comprobada con una separacion de los 5
disolvenies regulados por la farmacopea americana

TR-PEPG: Columna entrecruzada y quimicamente
ligada con una fase de tipo polietilenpropilen glical,
similar a la UCON®. Fase de polaridad intermedia
entre las fenilmetilsiliconas y las de polietilenglicol,
adecuada para la separacién de alcoholes, solventes
y esteres metilicos.

TR-F50: Columna entrecruzada y quimicamente
ligada con una fase del tipo fluorometilsilicona {50%
trifluoropropil). Columna de utilizacion general con
una gran selectividad hacia las moléculas con grupos
que ceden electrones, debido al elevado momento
dipolar dei grupo fluoropropil.

TR-PETROL (100 m x 0,25 mm ID x 0,50 pm):
Columna para el anaiisis de mezclas complejas de
hidrocarburos.

TR-50.2 (50 m x 0,20 mm ID x 0,50 uM): Columna
equivalente a ia columna de Hewlett Packard HP-
pona.

TR-225: Columna entrecruzada y quimicamente
iigada con una fase de tipo policianopropilmetil
(25%;)-fenilmetl (25%) siloxano. Su aplicacién pringi-
pal es la separacion de acidos grasos y azucares.

También presentamos las columnas de alta veloci-
dad Tracsil® TR-100-uM. Estas columnas de 0,1 mm
de diametro interno y de 10 m de longitud, se pueden
conectar a un cromatografo convencional equipado
con un inyector split/splitless y permiten debido a su
gran eficacia (aproximadamente 10.000 pialos tedri-
cos por metro) y didmetro reducido efectuar andlisis
con una gran rapidez respecto a las columnas capila-
res corrientes sin pérdida de su pader de resolucion.
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— Maxima eficacia; 200.000 Nim

— Rapidez: tiempos de anatisis tipicos entre 1y 5
minutos,

— Mayor sensibilidad de deteccién.

— Rellenc {otalmente desactivada, con total ausen-
cia de grupos idnicos o de trazas metalicas.

L.a nueva columna TSKgel Super-ODS contiene un
nuevo relleno C18 funcionalizado sobre una particula
de silica porosa de 2 pm y 110A de poro. Este nuevo
relleno incrementa espectacularmente la resolucion y
la velocidad de las separaciones cromatograticas,
ademas de mejorar la sensibilidad de deteccion y
reducir el consumo de fase movil.

Gracias a la extremada uniformidad del tamano de
la particida del relleno, es posible trabaiar ahora con
un relleno de 2 um de diametro sin que esto signifigue
un incremento importante de la presion de trabajo.

Gracias a la superficie totalmente desactivada del
relleno esta columna esta indicada para la separacion
de una amplia gama de compuestos de peso molecu-
lar inferior a 20.000 daltons, como por ejempio peépti-
dos, aminoacidos, nucledtidos, compuesios farma-
ceuticos y alimentarios, etc.
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NUEVO CATALOGO TOSOHAAS

Teknokroma presenta el nuevo catélogo de nuestra
representada TosoHaas.

TosoHaas es el mas imporianie suministrador de
productos de biocromatografia para las més diversas
aplicaciones farmacéuticas y biotecnoldgicas

Las mds de 500 referencias incluidas en este
nuevo catalogo estan seleccionadas cuidadosamente
para cubrir las necesidades de los bioguimicos y téc-
nicos implicados en analizar, alslar y purificar protei-
nas, péptidos, enzimas, oiigonucleétidos, oligo v poli-
sacéridos, antbibticos y otras biomoléculas

El rango de productos TosoHaas para biocromato-
grafia se inicia con la gama TSK-GEL de colurnnas
de HPLC, continuando con las columnas MD
Methods Development y llegando finalmente a las
resinas preparativas Toyopearl y Amberchrom,
cubriendo asi todo el campo de aplicaciones, desde
el nivel de laboratorio hasta la escala industrial, inclu-
yendo ademas en cada uno de ellos, todas las técni-
cas cromatograficas mas avanzadas:

- Intercambio idnico (IEX).

Filtracidon de gel (GFC).
Interaccion hidrofébica (HIC).
fase reversa (RPC)

Afinidad (AFC).

Ademas de la amplia informacién técnica incluida
en el catdlogo, TosoHaas ofrece ademas un sdlido
soparte y apoyo técnico a través de la amplia infor-
macioén que publica periédicamente asi coma a través
del personal téenico de nuestra empresa.

Para mas informacion dirijanse a:
Sant Cugat del Vallés: (93) 674 88 00
Madrid: {91) 350 19 82.

Sevilla: {35) 461 01 92.

Vizcaya: (94) 467 35 45.

Valencia: (96) 362 08 07.
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VARIAN PRESENTA EL NUEVO GC/MS SATURN
2000

Varian ha presentado recientemente el nuevo
GC/MS Saturn 2000, con un sistema de ionizacion
interna que ofrece mayor sensibilidad y precisién
tanto para muestras complejas como para analisis de
ruting,

El disefio del sistema de ionizacion interna también
minimiza el mantenimiento de espectrémetro y ofrece
mayor fiabilidad y robustez, con un menor coste de
operacion.

Con {a posibilidad exclusiva de realizar funciones
MS "in-time", en tiempo en lugar de en el espacio, el
sisterna Varian ofrece ia ventaja de un mayor rango
de técnicas MS con un coste menar y una mayor sen-
cillez, El Saturn 2000 alcanza esta flexibilidad gracias
a las opciones "Wave-board" que permiten el almace-
namiento selectivo, 1a eliminacion y la disociacion de
iones segun las necesidades de cada aplicacién. Se
ha eliminado la necesidad de cambio de hardware
para el cambio de detector. Como resultado, pueden
aplicarse diferentes condiciones MS a cualquier punto
del cromatograma para lograr resultados 6ptimos
para cada compuesto de [a muestra. También es
posible mejorar fa productividad gracias a la posibili-
dad de operacién desatendida.

La total autormatizacion del sistema permite la alter-
nancia de diferentes técnicas, como el cambio de
acetonitrilo en Cl a MS/MS/MS en un mismo analisis.
Se logra asi la maxima flexibilidad para el analista,
sin problemas de tiempo ni de hardware por el cam-
hio de técnica.

DETECTOR PFPD: MAXIMA SENSIBILIDAD

Varian presenia el revolucionario Detector
Fotométrico de Llama por Pulsos (PFPD) para la detec-
cién de sulfuros y compuestos fosforados que mejora la
sensibilidad de otros detectores al tiempo que ofrece



menor consumo. El detector PFRPD Varian ofrece la
misma sensibilidad y selectividad de los detectores de
guimiluminiscencia a un coste mucho menor

&i detector PFPD permite una optima seiectividad
de ios compuestos de interés gracias al exclusivo
disefio gue no mantiene una Hama constante. La
llama se propaga a través de! detector, genera la
combustion de las moléculas de la muestra y se
apaga tras quemar la mezcla de combustibie creando
un "pulse”. Empleando un sistema electrénico espe-
cial y un filtro adecuado, la sefial es recogida soélo
durante la emision de! elemento de interes, ofrecien-
do una 6ptima selectividad.

El disefio del PFPD permite una enorme sensibili-
dad gracias a la sefial de maxima claridad que reco-
ge. Ademas, et consumo de hidrdgeno/aire es menor.

Bl detector PFPD es compatible ceon todos los tipos
de columnas e inyectores. El control del detector vy fos
componentes se instalan en el propio cromatdgrafo,
eliminando la necesidad de espacio adicionai. El
PFPD es ideal para 1a deteccion de pesticidas sulfu-
rados y fosforados, compuestos sulfurados y nitrége-
no en petroleos de manganeso en gasoiinas y suelos,
hidruros de bore, silicio, arsénico y germanic en
gases de alta pureza, entre otros.

Para mas informacion, por favor, contacte con:

Varian Ibérica

Avda. Pedro Diez, 25

28019 Madrid

Tel. 91/472 76 12

Fax 91/472 50 1

Waters presenta la nueva gama de sistemas
HPLC Alliance

Cada dia los usuarios de cromatografia solicitan de
los equipos de MPLC una mayor calidad en la separa-
cién pidiendo una mejor precision, exactitud y repro-
ducibilidad. La razén estd en unas muestras mas
sofisticadas que requieren separaciones mas comple-
jas y con mayor sensibilidad y de la necesidad de
adaptarse a una normativa mas exigente.

Por su parte los fabricantes han tenido durante
afios un mismo concepto en ei desarrollo de los equi-
pos de HPLC utilizando tecnclogias que na han evo-
lucionado. Esto explicaria la creencia que los limites
de calidad y fiabilidad han llegado a su maximo y que
la variabilidad de los resultados es intrinseca a la
misma tecnica.

Hoy, Waters desafia esia teoria dando un enfoque
definitivamente nuevo al HPLC.

Una nueva direccion inspirada en los mas recien-
tes avances tecnoiogicos basados en 30 ados de
experiencia en HPLC Waters presenia su nueva
gama de productos Atance.

Ailiance es un nuevo concepto en sistemas de
HPLC basados en el Mddulo de Separacion 2690 gue
combina la gestion y control de los eluyentes y las
muestras.

Las principales ventajas que ofrece al usuario son:

- Baja dispersion, con un volumen muerto tipico
de aproximadamente 500 p incluyendo la fluidica de
inyeccion automatica.

~ Lina nueva tecnologia en la gestién y control de
ios eluyentes gue revolucionara la téenica de HPLC
ofreciendo una precision de flujo y una ausencia total
de pulsaciones hasta ahora jamas imaginada.

~ Un facit mantenimiento sin necesidad de herra-
mientas.

- La gestion y control de la inyeccion de muestras
integradas en el mismo médulo con un aumento del
25% su capacidad.

El Médulo de Separacion 2690 es la base de ios
sistermas Alllance. Esta dotado de una nueva tecnolo-
gia en el suministro de los eluyentes basada en la
total independencia y el control electronico de los pis-
tones que transforma el efecto de la bomba en una
ieringa sin fin. Como consecuencia el flujo resultante
es extremadamente preciso y desprovisio de cual-
quier pulsacion tanto en modo isocratico como un
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gradiente. Gracias a sus sensores de presion, con
informacion en tiempo real, el microprocesador inte-
grado en el 2690 compensa tode cambio de viscosi-
dad y comptesibilidad de los eluyentes. Las fases
moviles sin desgasificar no representan ningun pro-
blema. El cambio de juntas y pistones se realiza sin
ninguna herramienta ni desconexién del circuito fluidi-
co.

La gestion y control de las muestras esta basada
en el inyector Waters 717plus, con |la mayor reputa-
cion del mercado por su precision, linealidad y repro-
ducibilidad. El 2690 dispone de una alta capacidad de
gestién de muestras con cinco carruseles indepen-
dientes de 24 muestras cada uno que ofrece la flexi-
bilidad necesaria para el empleo de muitimétodos y/o
su utilizacion por varios usuarios.

Un lector de disquete esta incluido de serie en los
sistemas Alliance y permite por primera vez, dadas
las caracteristicas del sistema, la ransferencia direc-
ta de métodos entre dos unidades sin ningtn tipo de
correccion posterior. El seguimiento electrénico en
tiempo 1eal de todas las condiciones de trabajo per-
mite el constante registro de cualguier anomalia facili-
tando ef cumplimiento de las normas GLP y anticipan-
do la necesidad de un mantenimienio preventivo. La
baja dispersidn hace del equipo un sisterna ideal para
todo tipo de columnas. Puede incorporar desgasifica-
dor de eluyentes por vacio, lavado dinamico de juntas
y émbolos y control integral de |a temperatura en la
columna y muestras para evitar su evaporacion o
inestabilidad.

Flexibilidad de deteccion y gestion de datos

La flexibilidad en la eleccion del tipo de detector es
un elemento clave en el concepto Alliance. Waters le
facilita la solucion dptima para trabajar con detectores
UV/VIS, fotodiodos, indice de refraccidn, flucrescen-
cia, electroguimico o cualquier ofro tipo.

Alliance es totalmente compatible con los sistemas
Milennium 2010 Chromatography Manager y/o el
2020 en red Cliente/Servidor el sofiware de gestion
cromatografica mas avanzado del mercado. Waters
responde a la demanda de los cromatografistas.

Despues del lanzamiento de productos como las
nuevas columnas Symmetry gue representn un nuevo
estandar de calidad en el mercado y del sistema de
gestion de datos y control Millennium conjuntamente
con el detector de fotediodos 996 y otros detectores,
Waters completa su linea de productos con el Médulo
de Separacién 2680 configurando los nuevos
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Sistemas de HPLC Alliance que representan la mas
innovadora tecnologia en el campo de la HPLC.

Alliance, una asoclacion de posibilidades

En los ejemplos adjuntos se puede comprobar la
gran fiabilidad de Ios sistemas Alliance. En ¢l figura 1
podemaos ver el perfil de un gradiente entre 0 y 10%
en saltos del 1% de 6 inyecciones repetidas. En la
figura 2 la superposicidn de 6 andlisis de una misma
muestra analizada con gradientes v flujo de 50
ul/min. con un detalle ampliado de la dispersion de
los tiempos de retencion en un pico a los 51 min. de
analisis equivalente a 6 ). de fase mévil que
demuestra la gran precision tanto en &l flujo como en
la formacion de gradientes de los sistemas Alliance.

Sistemas Alliance - Saltos de Gradiente 1%
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Waters Cromatografia, 3.A. - Entenza, 24 - 08015 -
Tel {83) 325 96 16.




la HPLC acaba de entrar en el siglo XXI

¢Una afirmacion ambiciosa?
En absoluto.

Desarrollade como
consecuencia de las
experiencias acumuladas a
través de anos de
investigacion en Merck e
Hitachi, LaChrom es un
sistema de HPLC de
generacion avanzada.

Combinando innovacion
técnica con sencillez de
manejo, LaChrom hace el
trabajo de laboratorio mas
facil y seguro, al tiempo que
incrementa notablemente la
calidad de los resultados.

Disefiado y fabricado de
acuerdo con los requisitos
de un sistema de calidad
IS0 9001, LaChrom ofrece
una garantia de dos anosy
se suminisira con
cerfificados de prueba y
validacion.

Asi puede Ud. estar seguro
de que LaChrom no sdlo es
el preiudio del siglo
proximo, €l seguira
funcionando perfeciamente
cuando este llegue.

Merck Farma y Quimica, S.A.

Division de Heactivos
{93) 570 5750




O Ausencia de mandos en la
programacién neumdtica,

mediante PPC™,

® 10 veces mds sensibilidad,
con inyeccion de grandes
voliimenes de muestra.

® Configuraciones especificas,

para sus aplicaciones concretas.

® Rapidez analitica
y larga vida cromatogrdfica,
mediante el PreVent™,

® FEspacio de Cabeza. con
presurizacion equilibrada.

0 Mdxima fiabilidad, con el
automuestreador incorporado.

® Rapidisimo vacio
en GC/IMS.

® Tratamiento de datos sin
parangon, via Turbochrom™,

@ Inigualable
Desorcien Térmica.

O Inyector capilar universal.
con temperatura programada.

10 razones para que su
nuevo GC sea el AutoSystem XL

Razén 2: Rapidez analitica y larga vida
cromatografica. El AutoSystem XL™,

con el exclusivo PreVent, aumentari su
rendimiento mas de 10 veces.

El PreVent impide la entrada

IHIY en la columna de las substancias
de alto punto de ebullicién, simplificando
el tratamiento de la muestra y alargando
la vida cromatogréifica de la columna

v detector.
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Perkin Elmer le facilitara todos los
detalles. Para obtener mas informacién

de todas estas razones. para que su nuevo
cromatégrafo sea el AutoSystem XL.

Contacte con Perkin Elmer:

Tel. 91 803 42 10.

Nuevo AutoSystem XL
Cromatégrafo de Gases
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