
Boletín informativo del grupo de



HEWLETT
PACKARD

Empresa líder en
Instrumentación Analítica
de elevado rendimiento

Especialistas en:

• Cromatógrafos de gases.
• Cromatógrafos de líquidos.
• Espectómetros de masas.
• Espectrofotómetro lJV/VIS.
• Integradores.
• Sistemas automáticos de laboratorio.

Un servicio de asistencia para la perfecta utilización de sus equi­
pos. desde los siguientes puntos HP en España:

Oficinas
Madrid. Cna. de La Coruña. Km. 16.400. Las Rozas. Te!.(91) 6370011.
B"rcelona. Entenza. 321. Barcelona-29. Te!. (93) 322 24 51.
Bilbao. San Vicente. s n. Edificio Albia 11. Bilbao-l. Te!. (94) 42318306.
Sevilla. San Francisco Ja\·ier. s n. Edificio Sevilla 2. Sevilla-S. Te!.
(954) 64 44 54.
Valencia. Ramón Gordillo. l. Valencia-lO. Te!. (96) 361 1354.

Si desea m.ás información sobre nuestra or~anización. equipos, aplicaciones
.Y ser,.icios. pónllase en con tocIo con la División de (iuimica Analítica de
lIell'lett-Packard en la central de Iladrid.



BOLETIN INfORMATIVO OEL GCTA

Madrid, junio de 1984. Volumen 5, número 1

INOICE

2 EDITORIAL. CARTAS A LA REOACCION.
3 PALABRAS DEL PRESIDENTE,
4 ACTIVIDADES INMEDIATAS DEL GCTA.
1 COLUMNAS CAPILARES DE PEUCULA GRUESA,

por Victoria Mart(nez de la Gándara.
11 LA CROMATOGRAFIA EN HrGlENE INDUSTRIAL,

por Xavier Guardino Solt!.
13 EXPERIENCIAS DE UN CRQMATOGRAFISTA EN EL FRENTE (BASOAA,lRAK),

por Jean Grimalt Obrador.
16 CROMATOGRAfIA: TERMINOS y DEFINICIONES.

por M.O. Cabezudo.
23 NUEVOS MIEMBROS DEL GCTA.
25 FORO DE LOS CROMATOGRAfISTAS.
27 RESEriJA DE LIBROS.
30 INFORMACIONES.
38 DAME RO CRQMATOGRAFICO.
40 CALENDARiO DE ACTIVIDADES.
42 ALGUNAS PUBLICACIONES DE MIEMBROS DEL GCTA.
46 DE NUESTRAS EMPRESAS ASOCIADAS.

Edita: Grupo de Cromatografia V Técnicas Afines
(Real Sociedad Espai'lola de Química)

Redacción: Isabel Maninez Castro
Guillermo Reglero

Depósito legal: M·1902·1975

Imprime: HELIOS, S.A" Conde de Cartagena, 18· Madrid·7

Han colaborado en este nUmero: J. Albaiges, M.O. Cabezudo, JA. Gare'-, Oominguel, M. Gassiol,
E. Gelpl, l. M.rtinez CastrO, G. Aegllro V J. Sanz.



editorial

El Boletín ha cambiado de imagen: portiida de nuevo diseño, formato
más amplio... Tambi~n nuevas Secciones. Como prometimos, se inicia una,
dedicada a las actividades de los distintos grupos de trabajo que oonstituyen
el GCTA; en este número, le ha tocado al Servicio de Higiene y Seguridad
en el Trabajo de Barcelona. Queremos expresar desde aqu{ nuestro Bflrade­
cimiento a todos aquel/os que nos han prestado su oo/aboraciór, haciendo
posible que el Boletfn siga adelante. Un comentario: apenas se han recibido
propuestas de logotipo para e/ GCTA,' recordamos pues, 8 todos, que el
concurso sigue ab/eno.

cartas a la redacción .

Nota de Perkin-Elmer Hispania:
..... En el último Soledn, en la p6gina 46. se dice Que la firma Varian es la compañia

mis import.nte en instrumentación estadounidense. A este respecto, se adjunta clasifi·
caci6n de empresas, Ip.erecid. en II revtsu "Fonune". de abril del 84, en la que se lIe
claramente que Varian owpa por sus wntts el tugar 358, mientras que Perkin·Elmer ocup~
el lugar 291". F. Farre-Ríus.

•••
Nota de don José Rafel MonUlli:
"Quisiera indicar que en el ~nuarH) de 1984, si bien mi nombre figura correctamente

escrito, en cambio no se enOJentra en la letra R de mI primer apellido, sino en la M del
segundo".

Si usted cree que ~lguno de sus colegas o amigos puede esUlr interesado en recibir
informacibn del GCTA. por favor. retll!!ne y em(e la hoja adjunUl.

NOMBRE Y APELLIDOS .

EMPRESA .................•...••..•....••.••..•.•..•........•..

DIRECCION
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palabras del presidente
La progresiva incorporación de los microprocesadores a los objetos Que no, rodean

en el laboratorio y fuera de él. esta suponiendo un cambio de mentalidad en lo que los
utilizamos. Los crornatografistas sabemos que pese a lo simple que resulta hacer un
aniÍlisis, hay mucl\os parámetros que deben ser tenidos en cuenta y que conviene comprobar
V controlar. para estar seguros de que los resultados que 1"105 proporciona el instrumento
pueden ser interpretados correctamente. El miaoprocesador nos ha echado una mano
en todo esto. Hoy dia, muchas de las preocupaciones normales del cromatografista han
sido descargadas sobre ese peQueño ingenio que comprobara con frecuencia los valor~

de los pirámeuos. V los oorregiri cuando oomiencen a producirse desviaciones. antes
incluso de que nosotros pudiéramos darnos cuentil. La cuantificación dl! los CTomltagrlmas,
medidas dl! tiempos, elc., son sólo partl! dl! las muchas tareas que ya no tenemos que realizar.
En definitiva, cada vez es más fácil que tareas complicadas pueden ser confiadas a personas
con menor formación en el campo concreto. El instrumento hará el resto. En palabras
de una compañera de trabajo: "Los enanitos no se equivocan".

Los que llevamos unos ilños milnejilndo las técnicas cromatográficas, quizá utilizando
en otros tiempos instrumentos más primitivos que los actuales, somos más conscientes
Que los recién llegados de las ventajas que todo esto supone. Pero quizá nuestra mayor
experiencia nos hace conscientes también de Que el instrumento, no importa qué grado
de sofisticación haya alcanzado, no lo es todo. A pesar de los adelantos, en definitiva sigue
siendo necesaria la intl!rvl!nción del especialista a la hora de elegir columna, condiciones
del análisis, parámetros de integración ... Quiza incluso ahora mh qUl! nunca, cuando los
instrumentos son más capaces de dar resultados "1 pesar de nuestros errores".

El Grupo de Cromatograf{a y Técnicas Afines organiza actos que tienen en cuenta esta
necesidad de mantenerse al día, de intercambiar información y nuestros conocimientos
con otras personas que trabajan en campos afines a los nuestros O que por lo menos,
manejan en la solución dl! sus problemas las mismas técnicas que nosotros empleamos
para solucionar 105 nuestros. Desde esta página del Boletín yo no puedo menos que re·
comendar a los miembros del Grupo que aprovechen esas oportunidades: todos saldremos
ganando. El funcionamiento de 105 grupos locales depende mucho de los asistentes a las
reuniones V no sólo de tas personas Que de un modo totalmente desinteresado hiln aceptado
sobre si la responsabilidad de organizarlos. Ahora está oomenzando su andadura el grupo
local de Madrid. El de Barcelona ha estado celebrando reuniones desde hace ya unos años.
En ambos casos hace falta que los miembros del Grupo nos demos cuenta de que a todos
nos interesa que esas reuniones informales continuen, y nuestra primera contribución a
ellas debe ser la de asistir.

Además de estas reuniones informales existen otras que no lo son tanto. Este año te·
nemas programadas dos: el Simposio de Cromatografía de Castell6n de la Plana, y las
Terceras Jornadas de Análisis Instrumental, a celebrar en Barcelona en el marco de
Expoquimia·84. Dos acontecimientos cuyo interés desde el punto de vista que comentamos
no ofrece la menor duda. Y no sólo para los que presenten trabajos en ellos. Al ser acon·
tecimientos de alcance nacional la asistencia es mayor, y como consecuencia también lo
son las posibilidades de ejercer- esa actividad tan propia del GCTA: intercambiarnos
información entre todos.

y no olvidemos a nu~tros compar\eros o conocidos que trabajilndo en tareas que
implican el uso de la cromatografia o de cualquiera de las uknicas que le son afines, no
estan aun formando parte del Grupo. Invitemos les lambién a asistir a nuestras reuniones
porque también ellos, seguramente, tendrán algo que enseñarnos.

J.A. Gare/a Dom{nguer (Presidente en (unciones)
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actividades inmediatas del GCTA

REUNION CIENTIFICA ANUAL OEL GCTA

El Grupo de Cromatografía y Técnicas Afines organizara su próxima Reunión Científica
Anual durante los días 27 y 28 de setiembre próximo, en el marco de la XX Reunión Bienal
de la Real Sociedad Espaf'ola de Qu(mica, que tendrá lugar en la ciudad de Castellón durante
la ultima semana de setiembre.

La Bienal incluirá 33 simposios, siendo el número 12 dedicado a Cromatografía.

Sede del Congreso

Colegio Universitario de Castellón. carrelera de Barriol, Km. 0,800 (Castellón).
Inform.ción

Dr. Santiago V. de Luis, Colegio Universitario de Castellón, teléfono (964) 21 2633.
Apartado de Correos 224, Castellón.

Avance de programa

Se celebraran dos Conferencias PlenartU: "Developments in fused s¡lica capillary co·
lumos", por M.L. lee, de la Universidad Bringham Young de Utah, y "New trends in
detectors for HPlC", por R.W. Frei, de la Unrvendacl de Amsterdam.

los titulas y autores de las ComunICaCiones recibidas se detallan a continuación:
"Determinación indireClil de Vg.: L Retl!naÓll del grupo metileno".
Fernandez Sánchez, E., Femandez Torres, A_, Gilrcia Domínguez, J.A .• Pertlerra RI­
mada. E., Molera Mayo, M.J., y Garcia Muñoz. J.
Instituto Rocasolano (CSIC). Madrid.

"Determinación indirecta de Vg.: 11. Uso de los patrones de McReynolds".
Fernández Sánchez, E., García Dominguez, J.A .. Menéndez, V., y Pertierra Rimada, E.
Instituto Rocasolano (CSIC). Madrid.

"Aspectos del comportamiento de ésteres alifaticos en Ctomatogralia de Gases",
J. Bermejo, M.O. Guillén y A.1. González de Anduk
Instituto Nacional de Carbón (CSICI. Ovi~o.

"Estudio del comportamiento cromatogr¡jfico de tnmetilsilil eteres de mono· y disa·
cáridos".
J. Cai'lellas, A. García-Raso, J, Garcia·Raso. 1. Martínez Castro. A. Olano, M. Páez.
J. Sanz y F. Saura.
Opto, Ouimica Orgánica. Facultad de Ciencias. Baleares. Instituto de Química Orgánica.
Madrid. Instituto de Fermentaciones Industriales. Madrid.

"Comparación del comportamiento de los polimeros porosos Chrom050rb 101 y Cnro·
mosorb 102 recubiertos con fases estacionarias en Cromatografía de Gases".
M.T. Galcerán, D. Barceló y L. Eek.
Opto. Química Analítica. Univ. Barcelona. Derivados Forestales. S.A. Barcelona.

"Relaciones entre alor!$: de formaCIÓn, índices de retención (CGl) e índices molecu·
lares en hidrocarburos".
F. Saura Calixto, A. García Raso y J. Garcia Raso.
Facultad de Ciencias, Univ. de Palma de Mallorca. Palma de Mallara.

"Contribución de la Cromatografia de Gases a estudios de Transferencia de Materia
en sodio dinámico".
V. Aceila, M. Mart{n Espigares y G. Barrera.
Junta de Energía Nuclear. Madrid.
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"Influencia de diversos parametros en posibles fenómenos de discriminación. Analisis
cuantitativo de mezclas complejas por CG.
M. Herráiz, M. Glez.-Raurich. G. Reglero y M.O. Cabezudo.
Inst ituto de Fermentaciones Industria les (CSIC). Madrid.

"Anomalías del detector de captura electrónica en los análisis de contaminantes orga­
noclorados en sedimentos marinos".
A. Tsi Kan Ming. F. Broto y M. Gassiot.
Opto. Análisis. Instituto Ou(mico de Sarriá. Barcelona.

"Preparación de columnas capilares con fases inmovilizadas de polaridad media".
V. Martinez de la Gándara. 1. Martínez Castro y J. Sanz.
Instituto de QuimiC3 Orgánica{CSICl. Madrid.

"Estudio oomparativo de los parámetros gas·cromatográficos en los distintos tipos
de columnas".
G. Reglero, M. Herráiz, M. González Raurich y M.o. Cabezudo.
Instituto de Fermentaciones Industriales (CSIC). Madrid.
"Determinación rápida de 5a-Androst-16·en-3-ona mediante cromatografía de gases
de alta resolución IHRGC)".
J.A. García·Reglero. r. Díaz.
Institut Catalá de la Carn. MONELLS (Gerona).

"Determinación de trazas de mercaptanos en alimentos por cromatografía de gases".
M.a V.a Garcia Atienza. R. Barrera Piñero, L. Gascó Sánchez.
Junta de Energfa Nuclear. Madrid.

"Aplicación de la cromatografía de gases a la determinación de proteínas añadidas en
productos carnioos mediante el análisis de aminoacidos".
J.A. García·Regueiro. O. Calsina.
Institut Catalá de la Carn. MONELLS (Gerona).

"Análisis de diversas fracciones orgánicas presentes en las particulas en suspensión at­
mosferica".
M. Almarcha y J. Ballcells.
Opto. Quimica E.T.S.E.I.B .. Barcelona. KON IK, S.A.. Barcelona.

"Carácter lipofílioo. determinado mediante cromatografía líquida de alta eficacia, para
una serie de mostazas nitrogenadas de lactamas esteroides y su actividad antineoplásica",
A. Díez, A. Dalmases. G. Arsequell, R. Garbó, J.J, Bonet y M. Gassiot.
Instituto Químico de Sarriá, Barcelona.

"El método de relleno de columnas para CromatograHa de Uquidos de Alta Eficacia".
M. de Frutos GÓmez. J.C. Díez-Masa V M.V. Dabrio.
Instituto de QufmiC3 Orgánica (CSIC). Madrid.

"Determinación de aminoácidos por cromatografía liquida en fase reversa: Derivatiza­
ción precolumna con fenilisocfanato".
Helena Sala, Eduardo Fernández y Ricardo Matas,
Laboratorio de Aplicaciones, Waters Española, S.A. Barcelona.

"Control de la sensibilidad y de la retención en Cromatograf¡'a de líquidos en Fase
Inversa con detección Fotométrica Indirecta".
E. Francés, J.C. Díez-Masa y M.V. Dabrio.
Instituto de Química Orgánica ICSIC). Madrid.
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"Separación en clases de hidrocarburos por extrografía en una muestra de asfaltenos".
S.R. Moileno. J. Bermejo y R. Menéndez.
Instituto del Carbón (CS/Cl. Oviedo.

"Determinación de Acido Salicílioo libre en formulaciones farmacéuticas efervescentes
por cromatografia líquida".
A. Doadrio Villareio.
Centro Nacional Farmaoobiologia. Madrid.

"Estudio de la estabilidad fotoquimica del cis~icloro d.amino Pt (11) por cromatografía
líquida".
A. Doadrio Villarejo, M.C. Abad YJ.L. Lastres.
Centro Nacional de Farmaoobiología. Madrid.

"Determinación del bactericida 1,2bencisotiazolin·3"'Ona en taladrinas por HPLC y EM".
1. Guillot, M.a J. Berenguer.
CIAT de Barcelona del lNSHT. Barcelona.

"Aplicación de la cromatografía de exdusi6n moitcular de alta eficacia (HPGPC) al
estudio de extractos de materia orgánica de suelos".
L. Cabeza Llorente, L. Comellas Riera, M. Ga.ssiot Matas.
Instituto Ouímioo de Sarriá. Barcelona.

"Aplicaciones de la Cromatografia de Gnes de Espacio de Cabeza para la selección de
disolventes en la destilación axtractiQ-.
E. Cepeda y J.M. Rasa.
ColegIO Universitario de Alava. Victoria.

"Determinación de coeficientes de reparto y parjmeottos hidro'óbioos por HPLC.
F. Gago, J. Alvarn·Builla.
Dptos. de Farmacodinamia y O. Orginic:a. lkljy. de Alcalá de Henares. ALCALA DE
HENARES (Madrid).

"Estudio del Estereooomplejo del PMMA mediante GPC".
J.R. Quintana, C. Strazielle.J. Veguillase l. K..time.
Dpto. Química Física. Fac. Ciencias. Univ. País Vasco. Bilbao.

"Determinación de aminoácidos y azúcares en mostos por CLAR".
J.L. Bernal, M.a J. del Nozal. L. Debán y E. Garcia.
Dpto. Química Analítica. Fac. Ciencias. Univ. Valladolid. VALLADOLID.

"Caracterización del componente 3 de la proteosa·peptona de leche de oveja".
Sánchez R., M. Ramos, A. Olano, l. Martinez·Castro y J. Sanz.
Instituto de Fermentaciones Ind. e Instit. Q. Orgánica (CSIC). Madrid.

"Determinación de 3-Cal'betoxi·psoraleno por cromatografía líquida de alta resolución".
G. Font, J. Mañes y E. Bisagui.
Fac. Farmacia. Dpto. Bromatología. Toxico!. y Anal. Oulmico. Valencia.



columnas capilares de película gruesa

V. Manínez de la Gándara
InSf. de Ou/miCJI Orgánica General del C.S.I.C.

Dude la aparicion en 1978 de 'as columnas capilares de sirice fundida 111. se han pro­
ducido tres avances de importancia diversa: en primer lugar, el proceso de reticulacibn
de fases (2) que favorece la estabilidad; en segundo lugar, la aparición de columnas de
vidrio flexible cuyas ventajas no parece vayan a desplazar ni a las de silice fundida ni a
las de vidrio tradicionales (8); en tercer lugar, las columnas capilares con espesor de
película elevado, que acaban de aparecer en el mercado, y cuyo desarrollo V estado actual
se comenta a continuaci6n.

Se suele llamar "columnas de .elevado espesor de fase" a aquellas cuya pellcula de fase
estacionaria sobrepasa el valor de 1 p.m; se han preparado columnas de hasta 4 y 5 Jlm (5).

Hoy estas columnas pretenden reemplazar a las columnas rellenas y a las columnas
capilares SCOT (columnas abiertas recubiertas con soporte). En éstas, aunque el espesor
de fase no es elevado, el volumen de fase líquida se aumenta por depósito de una capa
de partículas sobre la pared interna de la columna. Debido a su constituci6n presentan
dos inconvenientes: primero, teniendo en cuenta la naturaleza química de las particulas
de soporte, las columnas no son del todo inertes, lo que restringe su uso a compuestos no
polares donde la interacción de las moléculas con el soporte sea mínima; en segundo lugar,
debido al método de preparación de las columnas capilares SCOT. su longitud y diámetro
interno tienen valores mínimos limitados por la dificultad de preparación.

Las columnas capilares abiertas con espesor de película elevado presentan una serie de
ventajas y algunos inconvenientes; el principal de ellos, reside en la disminución de eficacia,
siendo este punto de vital importancia en opinión de algunos autores (3). Sin embargo,
la optimizaci6n de las técnicas de preparaci6n de estas columnas ha demostrado su utilidad
y son varias ras casas comerciales que preconizan el uso y ventajas de las columnas de elevado
espesor de película.

1.-Ventajn y aplicaciones
la principal ventaja de este tipo de columnas, es la mayor capacidad de muestra que

admite sin presentar fenbmenos de sobrecarga. Su interés práctico es muy amplio; por
ejemplo su uso en cromatograffa de gases acoplada a otras técnicas espectroscópicas de
identificaci6n (masas, FTIR, etc.); su aplicación en la investigaci6n de mezclas complejas
Que requieren elevadas cantidades de muestra; en análisis de componentes traza, etc.

También favorecen la resolucion de sustancias volátiles. En columnas con mayor
espesor de pel(cula, debido al aumento de los factores de capacidad. son necesarios menos
platos te6ricos para obtener la misma resolución que se lograr{a en una columna de la
misma fase y de menos espesor de película. Este efecto es miJs acusado para picos con
bajos factores de capacidad. es decir para compuestos volátiles.

Otro factor, Que se puede mocli'icar coo un aumento del espesor de fase estacionaria,
es la temperatura de elucion de un compuesto, ya que ésta aumenta con el espesor. En
algunos casos es necesario una inyecci6n a elevadas temperaturas para cortar en lo posible
el contacto del disolvente con la columna o con otras partes del sistema, pero sin que con
ello se pierda resolución de los compuestos vol;itiles. la forma de mantener esta separación
de los picos es mediante el uso de columnas de elevado espesor de fase.

los efectos de interacción, de compuestos polares o lábiles, con la pared del capilar
se minimizaran al aumentar el espesor de la película.
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Este nuevo tipo de columna permite el uso de una técnica aplicable 5610 a columnas
capIlares. pero con la ventaja de trabajar en condiciones similares a las de las columnas
rellenas: la instalaci6n de dos columnas en el mismo Inyector con sus terminales de s.alida
conectados cada uno a un detector.

Según los últimos trabajos publicados sobre detectores en cromatografía de gases (4),
parece ser que las columnas de elevado espesor de fase estacionaria, pueden se- aconseJables
cuando se trabaja con detector de captura electrbna, royo volumen muerto es elevado.

2.-Eficacia

La influencia del espesor de fase líquida sobr'e la eficacia es un problema complejo.
Su valor queda incluido en el término CL de la ~bn de Van Deemter. que de forma
abreviada se expesa:

. h = B/ü + (Ca + Cd ü
donde B representa la difusibn longitudinal. Ce; y CL la resistencia a la transferencia de
rnasas en la fase gaseosa y liquida respeeuvamen.;ii es la velocidad media del gas.

Si suponernos constantes la temperabJra y el radio de la columna. el coeficiente CL
depende del factor de capacidad k y del~ de fase d, según la expresión;

k 2 d,
e - --

L - (l + kJ2 3 OL

Este término depende del coeficim_ de álfu:si6n DL. por lo que para un estudio
cuantItativo serra necesario conocer .. -'oro Oesafo¡ tunadamente. no se puede calcular
tebricamente, y 10$ valores basados en jdac experimentales difieren ampliamente.
Pero. tratandase de un estudio CQllapaI_tiWO diferencia de valores de OL puede no
tenerse en cuenta.

Si se comparan columnas de diferente e!pnDI' de fase. se observa que para picos con
bajos valores de k se medifica en bastana gndo el YaÑ)( de CL. y si los valores de k son
elevados, la influencia del d, sobre CL es menar.

CL aumenta con el espesor de f85l!, de forma que de ser despreciable frente a Ca para
columnas capilares de espesor normal. pasa a ser dominante en la ecuaci6n de Van Deemter
para ca' ..• mas gruesas.

Además de este estudio teÓfioo, otros autores CS, 6, 71 han llegado mediante medidas
experimentales a las conclusiOl'\eS siguientes:

l.-La altura de plato equiva'enle es mayor pa-a columnas con más cantidad de fase.
a igualdad del resto de las demás variables.

2.-La altura del plato disminuye cuan::to aumenta el factor de capacidad (kl.
3.-La velocidad 6ptima del gas portadcw es aproximadamente la mitad del valor em·

pleado en columnas de espesor normal.
4.-Para valores óptimos de velocidad de gas portadcw, la altura de plato es menor cuando

se usa como gas N2 Que cuando se trata de H2 o de He.

3.-Preparación

Su preparaci6n se describe de forma breve ya Que en lineas generales es Similar a la de
columnas con la misma fase y pel(cula fina.

En general se recurre a procedimientos de llenado est~tico, y se puede introducir o no
algún tipo de rugosidad en la pared del tubo para conseguir que la pelicula se mantenga
estable hasta terminar el proceso de reticuiación.

Los problemas surgen en tres etapas concretas de la preparación:
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l.-Preparación de la solución de fase estacionaria, Por tres razones practicas esta so·
lución ha de ser lo menos viscosa posible; en primer lugar para conseguir con facilidad
soluciones homogéneas; en segundo lugar para evitar obstrucciones en el llenado de la
columna y por último para aumentar la velocidad de evaporaci6n del disolvente (ésta
es inversamente proporcional a la viscosidad de la solución).

2.-Llenado estático. Para evitar las obstrucciones durante la eV<lporación se recomienda
poner disolvente puro en el extremo de la columna (5) en lugar de llenarla totalmente
con solución de fase.

3.-Lavado, Hay que evitar obstrucciones en la columna durante esta etapa, que nor·
malmente ocurren debido a que en el frente del disolvente de lavado aumenta el contenido
de fase que no ha sido inmovilizada. El peligro de obstrucción se evita utilizando en primer
lugar un disolvente volátil que sea capaz de eliminar los productos secundarios que perma·
necen en la columna después del' entrecruzamiento, y no disuelva la fase; posteriormente
se utiliza un disolvente mas eficaz. Para fases apolares puede utiliz<lrse acetona y para
polares pentano. Posteriormente para aumentar la eficacia del lavado se puede utilizar
cloruro de metileno.

Evidentemente esta última etapa es más cr(tica cuanto mayor sea la cantidad de fase
presente, como consecuencia es necesario obtener una inmovilización de la fase en mayor
extensión, lo que requiere de 2 a 4 veces más cantidad de per6xido en el caso de seguir
el método de entrecruzamiento por radicales libres.
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la cromatografía en higiene industrial

Xavier Guardino Sofá
Servicio Sociill de Higiene y SeguridMi del Trabajo (Barcelona)

De todos es sabido que las técnicas cromatograficas ocupan un lugar importante en la
determinación de contaminantes en el medio ambiente. Le higiene industrial, romo
t@cnica preventiva englobada dentro de las disciplinas de evaluación de la calidad
ambiental, no se sustrae a esta afirmación. Por l!UO en las unidades de higiene analítica
no suelen faltar nunca los laboratorios de técnicas cromatográficas, principalmente la
cromatografía de gases (Gel. que 58 complementa a veces con la cromatografia líquida
de alta resolución (elAR) y el acoplamiento cromatografía de gases· espectrometrle de
mIsas (CG·EM).

Tanto en los laboratorios del Iflstitulo Nacional de Seguridad e Higiene en el Trabajo
(INSHT) como en los de aQuellas otras instituciones públicas o privadas que desarrollan
total o parcialmente sus actividades dentro del campo de la higiene industrial se dispone
de técnicas cromatográficas. En los laboratorios de higiene del Centro de Investigación
y Asistencia Técnica (CIATI de Barcelona del INSHT, de 180 met6dicas analíticas clasi­
ficadas. la mayoría de uso corriente. unas 100 se basan en técnicas cr-ornatognilicas. Por
otro lado, de unas SDOO muestras de origen ambiental procesadas a lo largo del ai'lo
1983, aproximadamente 2.300 lo fUel"on asimismo por tecnicas cromatogr¡ificas. Con
ello no pretendemos sugerir un dominio de la cromatografía sobre las demás técnicas sólo
reseflar la importancia real Que estas tienen dentro del campo de la higiene industrial.

los principales tipos de análisis Que se llevan a cabo en los laboratorios de cromatografia
se dividen en tres grupos: Materias primas, determinación de contaminantes en aire y
determinación de contaminantes ylo sus rnetabolitos en fluidos biológicos y aire
exhalado. Vamos a comentarlos brevemente a continuación.

Materin primas
El interés del análisis de materias primas es determinar su compoSIClOn y la posible

presencia de sustancias tóxicas a las Que pueda estar expuesta la persona Que trabaja
con el producto en cuesti6n. Se utiliza la CG y en algunos casos la CLAR Que, en el
análisis cualitativo son auxiliadas por otras técnicas oomo RMN, IR, UV y, obviamente.
por el acoplamiento CG·EM. El análisis a realizar var!', desde la determinación de la
composición cuantitativamente aproximada de una mezcla (por e;emplo 105 disolventes
de una pintura) hasta la determinación de componentes a nivel de trazas (fosfatos de
tricresilo en colas) pasando por la determinación cuantitativa exacta de un componente
de una mezcla (contenido en benceno de un destilado de petr61eo, gasolina o disolvente)
y por la corroboración de la identidad de un oompuesto (identificación de un pesticida).
Si el análisis Que se pretende realizar es meramente cualitativo se recurre a la tl!cnica del
espacio en cabeza combinada con CG·EM. También se utiliza a menudo pirólisis·CG·EM
para estudios de descomposición térmica.

Determinación de contaminantes en aire
El tipo de contaminante de que se trate definirá el procedimiento utilizado para su

captación previa a su análisis cromatográfico.

Gases: Se efectúa su captaci6n mediante bolsas, jeringas, tubos de presión y reCipIentes
específioos. la prep~rilclón de PGIlrones en el laboratorio se lleva a cabo en fase
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gaseosa utilizando jeringas especiales para ello. De esta manera se determinan gases
como ca, COz, NzO, SHz, CH., e c.

Vapores: Se suele utilizar para su captación un adsorbente sólido, normalmente carbón
activado y también gel de sllice y poli meros porosos orgánicos. Previa desorción
de la muestra (si es carbón activado se utiliza sulfuro de carbono) se analiza cuali
y cuantitativamente por CG·EM. De esta manera se determinan en aire los disolventes
y todos los productos orgánicos que se hallan en fase vapor.

Aerosoles: Cuando el con aminan e se halla en arma de aerosol líquido o sólido se retiene
mediante filtros, combinaciones de filtros con adsorbentes sólidos e incluso, haciendo
borbotear el aire en soluciones absorben es. El procedimiento cromatográfico a de·
sarrollar dependerá del compues o de que se trate. Mediante técnicas de este tipo
se determinan en aire pestiCidas (CGI, lsocianatos (CLAR), nieblas ácidas (CLAR),
hidrocarburos aromáticos policlcilcos. (eLAR y CG-EM) y muchos otros tipos de
compuestos.

Determinación de contaminan es yo sus me abolitos en aire exhalado y en fluidos
biológicos.

Cuando interesa conocer la exposicion a un determinado contaminante a la que ha
estado sometido un sujeto se recurre a veces a la determinación del contaminante o sus
metabolitos en aire exhalado o fluidos biológicos. La determinación en aire exhalado es
muy útil para gases y vapores y está s endo muy utilizada actualmente por las ventajas
que presenta frente a los o ros procedimientos en cuanto a la obtención de las muestras
que, en este caso, se realiza normalmente mediante bolsas. El análisis posterior se lleva a
cabo por CG. Las determinaciones en luidos biológicos se pueden realizar bien directa·
mente (benceno en sangre), bien mediante extracción (fenal e hipúrico en orina), bien
mediante espacio en cabeza (alcohol en sangre). El análisis se realiza mediante CG o CLAR.

Aparte de lo descrito hay que señaar que también se llevan a cabo determinaciones
ocasionales de compuestos tóxicos en o ras ma rices (agua, alimentos, piensos).

A título de resumen final añadiremos que las ac Ividades de los cromatografistas que
trabajan en el campo de la higiene ,ndustr;al son actualmente variadas e interesantes,
aunque no cabe duda de que queda mucho camino por recorrer en la aplicación de nuevas
metódicas, mejora de las existentes y utilización de técnicas más modernas. Un ejemplo
de esto último es la paulatina in roducción que va teniendo la CLAR en este campo.

• • •
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experiencias de un cramatagrafista
en el frente (basara, iraq)

Joan Grimalt Obrador

la guerra irano-iraqu( es un confliclo del que todos tenemos información rr:is o menos
precIsa y sobre el que de vez en cuando hemos leido algo. preocupados, quiza, por su
incidencia sobre los suministros de petróleo provenientes del Oriente Medio. De todos
modos es un asunto que la mayoría sentimos lejano. simples noticias en el periódico o
reportajes televisivos de ambiente exótico. Todo ello a sabiendas de que esta guerra es
particularmente sangrienta y que desde la Segunda Guerra Mundial no se hablan producido
batallas que implicaran movimientos de tropas tan importantes con porcentajes de bajas
lan altos.

Pero ¿cómo es un conflicto de tal naturaleza visto de cerca?, ¿cómo se las arregla la
gente para vivir en tales condiciones? Pues, por suerte o por desgracia, más bien por suerte
porque volví para contarlo, tuve ocasión de conocer estos detalles por mí mismo.

Desde el 8 al 12 de enero se celebró en Basara (lraq) un Congreso organizado por la
Unesco sobre rontaminación por venidos de petróleo en el Golfo Pérsico (o Arábigo.
~ún ideologias). Fui invitado por el Centro de Ciencias Marinas de la Universidad de
Basora Tal invitación era consecucncla de un trabajo de investigación sobre sedimentos
del río $hatt-AI-Arab y su estuario ya iniciado en Paris por el doctor Albaigés y algunos
ocean6grafos iraQuies. El Congreso constituia una ocasión (mica para discutir sobre el
terreno una serie de resultados sorprendentes cuya comprobaciór. era muy difícil de
'evar a cabo por correo.

Cuatro horas de avión me condujeron desde Paris al legendario Bagdad. donde llegamos
a'rededor de las doce de la noche. En el mismo aeropuerto nos esperaban dos automóviles,
Que nos condujeron a Basora. en un viaje de ocho horas.

La primera impresión que me llevé no fue producida por los sacos terreros que se
encuentran por todas partes, ni por los controles del ejercito en las autopistas o en las
gasolineras. Lo que me llamó la atención fue el ambiente de aparente normalidad que
existia en la ciudad. Nadie aludía ni lo mas minimo a las incidencias de la contienda,
todo el mundo parecla sentirse sumamente seguro, a pesar de que el frente se encontraba
a diez kilómetros de la ciudad.

Cuando se hablaba del tema siempre era a consecuencia de que algun extranjero
preguntaba acerca del mismo. Las respuestas solian ser cortas y elusivas, sin caer nunca
en la descortesia. Usualmente los interlocutores iraquies nos sorprendian con su ingenuidad:
"¿Cómo es que los iranies no bombardean Basara si están tan cerca]" "Porque por cada
bomba que citos nos tiran les contestamos con cincuenta de las nuestras". Y lo decían
convencidos, por lo menos en apariencia.

Sin embargo los bombardeos estaban presentes. De vez en cuando era posible oir
desde el hotel (el Sheraton. de Basora) series de disparos de piezas de artilleria que
resonaban a una cierta distancia. Ello $Olía ocurrir a primera hora de la mañara o entre
las 8 y las 10 de la noche.

Estas incidencias normalmente eran discutidas entre nosotros. los europeos, a la hora
del desayuno. Los comentarios se efectuaban oon cierto sarcasmo no exento de nervio·
sismo. Recuerdo, una mañana. la súbita palidez que adquirió un congresista ingles cuando
se enteró de que los truenos que había oído mientras se duchaba simplemente eran
cañonazos.
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No obstante en torno a este tema tamblen habla un Cierto pacto de silencio; asi nos
Quedamos altamente sorprendidos un dia Que un amigo francés y yo nos referíamos a
alguno de es!os fenómenos durante un viaje en coche; en el aSIento delantero se encontraba
un ClentiflCO árabe Que trabaja en un pais occidental, se giró y colocando su dedo índice
ante la boca dijo: "Psss, here nobody talks on this sublect".

El mismo dato acerca de la distanCia en Que se encontraba el frente era difícil de
conseguir. Al preguntar se eludía la respuesta o se nos indicaba una distanCIa exagerada­
mente grande. Sólo después de algunas preguntas precisas en los momentos oportunos
averiguamos la verdad: "A diez kilómetros y el campus de la universidad todavía se
encuentra mas cerca",i1 nueve"

La ciudad de Basara es la segunda en importancia del país. Tiene dos mezQuitllS muy
elegantes y su nervio central esta constituido por el "Chuf", el mercado, donde habitual·
mente se observa una gran cantIdad de gente callejeando. Una nota caracterlstlC3 la
componen ras mujeres, casi todas ellas ataViadas con un velo negro que les cubre de la
cabeza a los pies. sin embargo no llevan la cara tapada. También hay muchos soldados
Que usualmente estan en una especie de bares de puertas y ventanas muy amplias. En
varias ocasiones dejé el hotel (donde también se celebraba el Congr'lso) para conocer
de cerca y sin cortapisas a esta Basora real. En algunas ocasiones incluso me perdí entre
sus calles, siempre observé una gran cortes la en sus gentes y una gran atenCión cuando
solicitaba alQuna ayuda. en Inglés, a los transeuntes.

Una vez acabado el Congreso me Quedé algunos dias mas para continuar los estudiOS
Que realizábamos en colaboraCIÓn entre Basora y Barcelona. Ello me permitió conocer
cómo son los laboratorios en el e.tmpus universitariO, protegidos por sacos terreros en
todas las ventanas y con cajas llenas de arena delante de las puertas.

Una tarde Que me encontraba illli, se organizó un combate ilrtillero de real envergadura.
oon disparos repetidos durante unas cuatro horas e intervenCión de la fuerza aérea
(perceptible por el ruido de los motores). Segun Qué cañones disparaban, el Impacto de la
onda expansiva se notaba en el edificio. Como era por la tarde no había casi nadie, sólo
Quedaba un profesor Que al cabo de media hora de empezar este concierto vino y me dijo
Que no me preocupara, Que esto oOJrria a menudo. Al decirle yo Que durante la semana
pasada no habla sucedido nada pllreclCfo me respondió: "Bueno, unas semanas s; y Otras
no. Además, no se preOOJpe, porque yo tenia aparcado el coche un POCO lejos y 10 he
tra{do delante de la puerta, por SI nos tenemos que ir antes". Por suerte no nos tuvimos
que ir antes porque al marcharnos tuve que empujar su coche y arrancarlo en segunda.

De nuevo en casa (Barcelona), la verdad es que se respira mas tranquilo, sin embargo
hay que decir que a menudo he pensado Qué hará la gente que conoci. A los quince días
de mi regreso lel en "El Pals" Que Basora habia sido bombardeada, que una gran pro·
porción de sus habitantes hUYllron a Kuwait y que, entre otros destrozos, el hotel
Sheraton habla sido fuertemente dañado.
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varian I HPLC I
Cromatógrafos de líquidos a su medida

HPLC MODULAR 2000 IHPLC INTEGRADO 5000/5500 I
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¿Por cuál desea comenzar? ..

La nueva linea «Slim-2ooo" ofrece una comple­
Ea gama de componentes para configurar el sistema
HPLC exactamente a la medida de sus necesida­
des. S bomba. con capacidad de producir flujos

e 10 y 9.900 microltrs/mn, hace posible el
nbejo con columnas de 1 mm (microbore-l), ul­
__lo analiticas y semipreparativas.

ello a un precio realmente económico...

Las ya conocidas series «Vista 5000/5500",
proporcionan un horizonte ilimitado de aplicacio­
nes (Aminoácidos. Proteinas, Iones. GPC, Neop­
terina, PONA..) y un grado tal de automatismo,
que hacen de ellos los sistemas más actuales y
completos para trabajo inatendido.

Si sus aplicaciones son muy amplias. si desea
usted obtener las mejores especificaciones. si es us­
ted exigente con un sistema cromatognifico. las
series «Vista 5000/5500" estan diseñadas a su
medida.



cromatografía: términos y definiciones

M.O. Cabezudo

La llamada a laco~qw tIr t.zodesd~estas pllgmas ha tenido una buena acogida,
por lo que ha sido pos.¡bit Plbt'fla • un .-nplio borrador para discusiones posteriores.
El criterio que ;e .... a rrun...... es recDgI!'I' cu.. tas sugerencias se reciban tal y como las
enVlen los autores o con eOllec:corlb~ P"- adaptarlas en lo pOSible a una forma
más uniforme aUnQue 00 $N '-dll'f_~

Se establecen cuaa-o ... - ... La primen par, aquellos términos de ámbito general.
la segunda, dedicada a 11~i. de GD!S. en ilU'r'Ici6n a su anl1ClpaC1on en la
historia a las Croma~e ma U5Id.Is KnJHnente; la tercera, a la Cromatografia de
liquidas en columna, y 11; aIa"Q,. 11 ... ~R' Cromatografías y técnIcas relacionadas
Dentro de cada U"" de tal ecco~ los érmlJlOS se acomparlan con un numero de
ident,ficacibn. para Que D klaDres~ cIl!5e!n~ nuevas apOftaciones puedan referirse
a ellos con comedidild Al rll'Wll de ca:b Iisu de termlnOS y definiciones propuestos se
mcluye un formulario~ ......e:. "~usqueenvlen los leclOres. Aquellos terminas
sobre los Que no se~ CJbt¡ecio ..... irin oJCt"Ptando definitivamente, Es sumamente
Interesante Que, aurJQur no SI! tuym eD'riIdo SU;JerenClas preViamente, se conteste a estos
formularios IndicM'do: Y cxnf~. 1ft mo:ftflC!Clones Que " juicio de los lectores
mejorarían el luto o el l"f'IChRo por 1&5 RZ~ Que se aduzcan, con objeto de someter
il una nueva consulta k)s~ ., ddiniciones Que no se acepten tal y como figuraban
en la propuesta mlcla!.

Cuando se dIsponga de ..a~ de 1i!nninos y definiciones aceptados, sufiCientemente
grande, se elaborará un l'UtWO docuu....m. en,Que los términos aparecerán ordenados
dentro de cada secciOno fClllna'ldo 9\C)QS homogeneos instrumentacian, variables cro'
matográlicas, etc", Se~ a que d documento definitiVO contenga no sblo las deflni·
Clones, smo tamb,en las ai:JRonau.. y gamolm recomendados (en su caso),

En cuanto a las equ",*ncas _ O~ idiomA se hiln recibido aportaciones, en su gran
mayoría en Ingles. Corno ~~ ofrece menos dificultades, se prevé encomendar
posteriormente esta Q~ a unI c:oml5ióo mis restringida, por lo Que de momento, las
listas Que se publIQuen en el BoIirbn .nn sók> en cUleltano_ No obstante, la Comisión
conserva todas las 5lJQen!l'laa r-ci>dM al respectO, para su posterior ullhzaclbn.

Bibliografía
AnónImo Rev ION sed~ di _ CI::IIl)II; 'ng)nlp!ela de un \labiljO aParecido en ella rev,~ta

>utlre lé,(fll"OS de (:fom~'"Si ~ 1o"",zo.lo ... env"" la rolo.on<:l<I, ...~ bienV('n,da
la ",formacIOn.

Gasci:l, Lo, lntormxoon ce OU.."_ ........-.. 2611' 44-53
EUre, L,S, J of CI'lfO~ 1615.235-256 19191, J, 01 Cn.omatog. 220, 29-63 (19811 J, 01 Ch.O·

matog. 220, 65.f59 t 19811.
PreIO....s. V "Id Serucn. W_ J of HAC& ce 6 64-.67 119S3J_

Colabolacionl5
Han part,c,OKIo en la e.aJclO"~ IX ... Pr ......a l.ntil oe Tirmlnol v Del""ClOnef A. Adell, J.M.

Bayona, M.O C..bUudo, l. Cice-eI. J eo•. J C O,,az-M_ M de FrutOI, JA, Garcia Oominguez,
L, Gateo, M.J Gonzalez (Arios, Al GonzMu Rau'oet'I, J. Gromalt, X, Guard,no, M HI"'U, 1. Martincz
Castro, C Polo, G Re;'t'ro. J, Sanz~~ y C Sl,¡nyol
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SECCIQN 1. GENERALIDADES

01. CRDMATOGRAFIA

Técnica usada principalmente para separar los componentes de una mezcla, 105 cuales
se distribuyen entre dos fases, una de las cuales es estacionaria V la Otra móvil. La fase
estacionaria puede ser un sblido, O un líquido adherido sobre un sólido, o un get. la fase
estacionaria puede encontrarse rellenando una columna, recubriendo en forma de capa
un soporte, o distribuida en forma de pelfcula. etc... lecho cromatográfico es la expresibn
general utilizada para indicar cualquiera de las formas anteriores en que puede encontrarse
la fase estacionaria. la fase móvil puede ser gaseOSil O liquida.

02. CRQMATOGRAFIAR

Aplicar la técnica de la cromatografia a una muestra.

03. CROMATOGRAFO

Equipo instrumental apropiado para realizar separaciones cromatogréficas. POSf!9
básicamente: sistema de introducción de muestras, columna, detector y sistema de acceso
y circulación para la fase móvil, asi como los accesorios necesarios para poder obtener
el cromatograma de las muestras que se analizan.

04. CROMATOGRAMA

En Cromatografla de Gases o de Uquidos, representación grf¡fica o de otro tipo de la
respuesta del detector a la concentración del efluente, frente al volumen del efluente o al
tiempo.

En cromatograffa en papel o en capa fina. es la lamina de papel o la placa cromatográfica
que contiene las sustancias separadas y puesta!> de manifiesto mediante agentes Químicos
o por medio de alguna propiedad ffsica: como por ejemplo, su emisión a una determinada
longitud de onda.

05. DETECTOR
Es el instrumento, 3Coplado a la salida de una columna cromatográfica, sensible a una

determinada propiedad de las sustancias que se van a separar, capaz de poner de manifiesto
las diferencias que se producen cuando a la fase móvil acompaña un soluto. Los detectores
trandorman la propiedad que miden en una señal elaborable, generalmente proporcional
a la magnitud de la propiedad medida.

06. REPARTO
Mecanismo Que regula aquellas separaciones cromatogrMicas Que se basan en las dife·

rencias de solubilidad de los componentes de la muestra en la fase móvil y en la fase
estacionaria.

07. ADSORC10N
Mecanismo Que regula aQuellas separaciones cromatográficas Que se basan en las dife­

rencias de afinidad de los componentes de la muestra hacia una superficie activa.

08. INTERCAMBIO tONICO

M~canismo Que regula aquellas separaciones cromatográficas Que se basan en la distinta
susceptibilidad para el intercambio de Iones con un s6lido Que presentan los componentes
de una mezcla.
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m. eXCLUSION
Mecanismo que regula aquellas separae¡~ cromatogrifica en la que las moléculas

se separan en razón de su tamai'io, de acuerdo con su distinta penetración en la fase
estacionaria.

Nota: Preferible a "filtración por gel".

10. FORMACION DE PAREJAS DE IONES

Es el fenómeno Que tiene lugar en Cromatografía de LIquidas, cuando se modifica
la retención de los solutos ionlzabtes, mediante la adición a la fase n'6vil de iones de
carga opuesta a la de dichos solutos. La separación posterior puede realizarse en fase
normal o en fase inversa.

11. AFINIDAD

Variante de la Cromatografía de Adsorción en la que la fase estacionaria tiene actividad
biológica hacia las sustancias que se.pretende separar.

12. CAOMATOGRAFIA DE ...

Reparto, Adsorción, Intercambio lónico, Exclusión, Formación de Parejas de Iones,
Afinidad, son expresiones para designar un método cromatográfico indicando el meca­
mimo Que regula la separación.

13. CAOMATOGAAFIA EN COLUMNA
Aquella en que el sistema cromatográfico: muestra·fase·estacionaria·fase móvil, inter·

viene alojado en el interior de una columna.

14. COLUMNA RELLENA
Columna cargada de forma compacta con la fase estacionaria que puede encontrarse

en forma de granos si es un sólido, o en forma de sólido granulado recubierto con la fase
líquida.

Nota: Se desaconsejan: "CllIsica", "Empacada", "Convencional", etc...

15. COLUMNA ABIERTA

Columna que, con independencia de la foona en que contenga la fase estacionaria,
posee un canal axial por el que cirwla lib~tE! la fase móvil.

16. COLUMNA CAPILAR
Columna abierta cuyo diámetro intMno es generalmente menor de 1 mm.

SECCIQN 11. CRQMATOGRAFlA DE GASES

17. CAOMATOGRAFIA DE GASES

Técnica CromatoqráfK;a cuyo Cllbietito es la separación de los componentes de una mezcla,
en fase gas o vapor, en la Q~ la fase esuciouaria puede!.!!r un sólido o un liquido adherido
sobre un sólido, siendo g hIR M6riI necesariamente un gas. La fase estacionaria puede
encontrar!.!! rellenando una~ o distribuida en forma de pelicula sobre la pared
interior de una columna.
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18. CROMATOGRAFIA GAS·L1QUIDO
Cromatograf(a de Gases en que la fase estacionaria es un lIquido adherido sobre un

sólido.

19. CROMATOGRAFIA GAS·SOLlDO
Cromatograffa de Gases en que la fase estacionaria es un s6lido,

20. FASE ESTACIONARIA
Sólido o liquido adherido sobre un sólido en el cual se han de distribuir 105 compo­

nentes de la muestra que se desean separar, en competencia con el efecto prcx:lucido por
la fase m6vil.

21. FASE LIQUIDA
Sustancia que se adhiere a un sólido para constituir la fase estacionaria, cuyas propie­

dades permiten que los componen'tes de la muestra se disuelvan en ella en distinto grado
con objeto de lograr su separación.

22. FASE MOVIL
Gas que realiza el transporte de 105 componentes de la muestra que se desean separar,

permitiendo su distribución en la fase estacionaria.

23. GAS PORTADOR

Fase móvil.

24. RECUBRIMIENTO
Acción y efecto de adherir la fase liquida revistiendo un sólido para constituir la fase

estacionaria,

25. COLUMNA CAPILAR A81ERTA
Aquella que, poseyendo las caracter(sticas descritas para "columna capilar" (16) y para

"columna abierta" (15) se ha impregnado con fase I(quida en forma de pelicula que recubre
la pared interna.

26. COLUMNA CAPILAR DE PARED RECUBIERTA
Columna capilar, en cuya pared interna se ha depositado una fina capa de particulas

sólidas sobre las que se ha adherido la fase líquida,

27. COLUMNA CAPILAR DE PARED POROSA
Columna similar a la "capilar abierta", a la que se ha atacado su pared interna con

reactivos para producir una superficie rugosa,

28. COLUMNA CAPILAR RELLENA
Columna rellena (véase 14) cuyo diilmetro interno es menor de 1 mm.

29. COLUMNA CAPILAR CON MICROPAATICULAS
Es una columna capilar rellena con partlculas de diámetro igualo inferior a 10 micras.

30. COLUMNA M1CROCAPlLAR
Columna capilar abierta. cuyo diilmetro interno es menor de 100 micras.
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31. ¿PASTILLA? ¿SEPTUM?
Membrana elastica que se dispone en el inyector para impedir el retrt.ceso de la muestra

hacia el exterior del cromatografo y que puede ser atravesada por la aguja de una jeringa
hipodérmica.

Nota: "Septum" es un término latino que tiene exactamente el mismo significado Que
en inglés. ¿Podría aceptarse este cultismo?

32. CAMISA DE VIDRIO
Tubo de vidrio que se coloca en el interior de otro metálico, generalmente el inyector,

con objeto de que la muestra no esté en contacto con superficies metálicas calientes y
que facilita Que sea mlls homogénea la mezcla de la muestra vaporizada con el gas ponador.

33. INYECTOR

Cámara del cromatOgrafo en donde se introduce la muestra para su vaporización.

34. DIVISOR DE FLUJO

Artificio mecánico, que tiene por objeto segregar parte de la muestra, de forma que
solo una alicuota se introduzca en la columna o en el detector.

35. DETECTOR DE CONDUCTIVIDAD TERMICA

Es el Que se basa en las diferencias de conductividad existentes entre el gas portador
puro y éste cuando va acompañado de un soluto. Es un detector universal, de sensibilidad
media y no destructivo.

36. DETECTOR DE BALANZA DE GASES

Es el que se basa en las diferencias de densidad existentes entre el gas portador puro
y la mezcla de este con el vapor de la sustancia eluida. Es un detector universal, de
sensibilidad media, no destructivo.

37. DETECTOR DE CAPTURA ELECTRONICA

Es un detector de compuestos que poseen afinidad por los electrones libres y que se
basa en la eliminación de electrones primarios que ocasiona la sustancia a detectar. Es
un detector de ionización con fuente radiactiva selectivo, de elevada sensibilidad.

38. DETECTOR DE SECCION EFICAZ

Es el que proporciona una señal ocasionada por el incremento de intensidad de
corriente debida a la formación de iones gaseosos producidos por un bombardeo de
electrones sobre el saluto que se eluye. Es un detector de ionización, con fuente
radiactiva, selectivo, de sensibilidad media, universal, destructivo.

39. DETECTOR DE 10NIZACION DE LLAMA

Es el que se basa en el incremento del número de iones producidos por el soluto que
se eluye, en una llama de hidrógeno. Es un detector de ionización, de poca selectividad,
de elevada sensibilidad, destructivo.

40. DETECTOR TERMOIONICO DE SODIO

Es un detector de ionización de llama modificado por la adición de un electrodo circular.
recubierto de una sal sbdica, que lo hace sensible a compuestos halogenados y de fósforo.
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41. DETECTOR DE ESPECTROMETRIA DE EMISION DE PLASMA
Es el que proporciona el espectro de emisión de las sustancias eluidas una vez que se

han introducido dentro de un plasma, capaz de excitar la mayoría de los homos al sumi·
nistrarles una elevada cantidad de energía. Es un detector de emisión, de elevada sensibi·
lidad, universal y destructivo.

SECCION 111. CROMATOGRAFIA DE L1QUIDOS EN COLUMNA

42. CRQMATOGRAFIA DE L1QUIDOS EN COLUMNA
Técnica cromatográfica cuyo objetivo es la separación de los componentes de una mezcla

en forma lrquida en la que la fase estacionaria es un sólido O un liquido adherido a un
solido, alojados en una columna siendo la fase móvil un liquido. El paso de la fase móvil
a través de la fase estacionaria puede lograrse por la mera acción de la gravedad, o some·
tiendo el sistema a ahas presiones.

43. CAOMATOGRAFIA DE L1QUIDOS DE ALTA AESOLUCION
Cromatograf(a de líquidos en la que la fase estacionaria se aloja en el interior de una

columna y está constituida por partículas de diámetro inferior a 20 micrali, lo que obliga
a someter el sistema a presiones altas, generalmente superiores a las 30 atmósferas.

44. CAOMATOGAAFIA L1QUIDO·L1QUIDO
Cromatografía de líquidos en la que tanto la fase estacionaria como la fase mÓllil son

dos líquidos inmiscibles entre sr.

45. CAOMATOGAAFIA L1QUIDO'SOLlDO
Cromatografía de liquidas en que la fase estacionari! es un sólido.

46. CAOMATOGRAFIA EN FASE NORMAL
Expresión aplicable a la cromatograf(a de Iiquidos de alta eficacia cuando la fase esul'

donaria es más polar que la fase móvil.

47. CAOMATOGAAFIA EN FASE INVERSA
ExprElsión aplicable a la cromatograHa de I{quidos de alta efiCIC!a, cuando la polaridad

de la fase mbvil es mayor que la de la fase estacionaria. Estas fases estacionarias son general·
mlffite sólidos a los que se han unido cadenas hidrocarbonadas o grupos fenilo.

48. ElUYENTE
Uquido que actúa como fase mbvil, con el cual mteractüan los componentes de la

mu~tra que se desea separar, asi como con la fase estacionaria.
NOta: se desaconseja "solvente".

49. FASES UNIDAS QUIM1CAMENTE
Son las fases estacionarias que resultan de enlazar qu{micamente al soporte determi·

nadas sustancias Qu(m icas, en lugar de adherirlas por mero recubrimiento.
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SECCION IV, OTRAS CROMATOGRAFIAS y TECNICAS

50. CRQMATQGRAFIA EN PAPEL

Es una Cromatograf(a de Liquidas en que la fase estacionaria la constituye una lámina
de celulosa entre cuyos intersticios se encuentran inmovilizadas moléculas de agua o de
olro líquido siendo la fase móvil un líquido que se puede desplazar a su través en forma
ascendente o descendente, por capilaridad.

51. CROMATOGR-AFfA EN CAPA FINA

Cromatogralia de Liquidas que se realiza sobre una capa uniforme de pequeñas fibras
o partículas, extendida sobre un- soporte consistente (vidrio, aluminio, poliamida... ). La
fase estacionaria la pueden constituir las propias partículas o fibras, o moléculas de agua
u otro líquido inmovilizadas entre los poros del lecho cromatográfico. la fase móvil es
un líquido que se desplaza a su través en forma ascendente, por capilaridad.

52. REVELADOR

Agente quimico. que se pulveriza sobre la lámina de papel o sobre la placa cromato·
gr.!lf¡ca, capaz de producir nuevos compuestos coloreados con los componentes de una
muestra una vez separados por Cromatografla en papel o en capa lina.

53. PLACA CROMATOGRAFICA

Superfici! consistente sobre la que se ha impregnado la fase estacionaria en condiciones
idóneas para poder realizar una Cromatografía en Capa Fina.

54. IMPREGNAR

ACCión y efecto de adherir la fase estacionaria a una superficie inerte para producir
una placa cromatográfica.

55. AUTOANAlIZADOR DE AMINOACIDOS. ACIDOS O AZUCARES

Equipo instrumental que permite realizar, de forma ininterrumpida y automatizada,
la separación de Jos aminoácidos, ácidos o azucares, por cromatografia de intercambio
iónico, y su transformación en derivados detectables.

NOTA DE LA REDACCION

Es deseable que en el próximo Symposium que se celebrará en Castellón, se tengan
en cuenta las consideraciones contenidas en este primer trabajo sobre Vocabulario, que
se ha hecho en colaboración.

De momento, el GCTA puede salir en auxilio de José Damián González, Quien en la
Sección de Depones de "El País". de 16 de marzo de 1984, hablando de Cromatógrafos
dice: "Se trata de un ordenador con una máquina Que marca señales en forma de picos".
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FORMULARIO OE RESPUESTA'

CRQMATOGRAFIA: TERMINOS y DEFINICIONES

PARTE I

Nombre y Dirección _

Términos y Definiciones aceptados tal y
como figuran en la propuesta··:

Términos y Definiciones sobre los que se
proponen modificaciones menores que se
adjuntan' •

Términos vIo Definiciones que se rechazan
y para los que se adjunta nueva redacción·'

Términos {y Definiciones! que se sugieren
para que se incluyan en la pról(ima Parte ti (Véase hoja adjunta)

(") Enviese .. M.O. Cabezudo. Juan di la C¡vva, J. Madrod-6••nlel del 15 de ~t;emb.-ede 1984.
,- -1 Basta referirse al numero d. id,nllficaelÓn.

nuevos miembros del GCTA

M.a Mereé ACEVES TORAENTS
Instituto de Qu(mica Biorgánica
Jorge Glrana Salgado, sIn.
BARCElONA-34

Javier CEBRIAN SAGARAIAGA
IZASA,S.A.
CtIl. Madrid·lrun, Km. 12,3
MADAID·34

Fernando DIAZ LOPEZ
Qufmica Farmacéutica BAYER, S.A.
LA FELGUERA (Asturias)

Juan DOMINGO AlVAREZ
Sección de Propulsores
Laboratorio Químico Central de Armamento
la Marañoss
MADRID·1B
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Rufino MATEO CASTRO
laboratOfio de Sanidad VProducci6n

Animal
Manuel Soto Ingeniero, 18
VAlENCIA·24

Inmaculada MATIAS ANGUlO
Estaci6n de Viticultura V Enologia de

Navarra
Portillo, 2
OllTE (Navarra)

Ignacio FERRANDO ESTREMERA
Opto. BIOQuímica
Facultad de Veterinaria
Miguel Servet, 177
ZARAGOZA·13

M.a del Pilar CANO DOLADO
Instituto del Frio
Ciudad Universitaria
MADRID·3

FrancíscoJavier PEREZ ZUÑIGA
Instituto del Fr(o
Ciudad Universitaria
MADRID·3

Daniel JADRAQUE AlMOGUERA
TABACALERA, SA
Embajadores, 53
MADRID·t2

M.a Luisa SANCHEZ SANCHEZ
Cátedra de Patologfa Ctrnica VMédica
Hospital Clínico
Ciudad Universitaria
MADRID·3

M.a Teresa BOMBOI MINGARRO
Escuela Nacional de Sanidad
Ciudad Universitaria
MADRID·3

Martin Pedro ANDRES ATIENZA
Bolivia, 4, lO A
VAlLADOllD·14
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Rafael ESCUDERO JUAREZ
Naarden Internacional
Ctra. Nac. 11, Km. 599
5ANT ANDREU DE LA BARCA
(Barcelona)

M.a Luisa FERNANDEZ DEL CASTILLO
CETME,S.A.
Ctra Selvis, Km. t
PARACUELLOS DEL JARAMA (Madrid)

celia FERNANDEZ FERNANDEZ
LabOfatorio Agrario del Estado
Avda. Puerta de Hierro, sIn
MADRID·3

Mercedes DE FRUTOS GOMEZ
Instituto de Química Orgjnica
Juan de la Cierva, 3
MADRID-6

Jos@ Ignacio GOMEZ BE lINCHON
Instituto de Qurmica Siorgánica
Jorge Girona Salgado, sIn
SARCE lONA·34

M.a Carmen HUERTAS PlATON
laboratorio Municipal de leon
Arco de Animas, 2
LEON

M.a Isabel IBAÑEZ RICO
laboratorio Agrario del Estado
Avda. Puerta de Hierro, sIn
MADRID·3

Concepción lLEO DE OTAL
Laboratorio Agrario del Estado
Pintor Gova, 8
BURJASQT (Valencia)

Miguel Angel MARTIN PENEllA
Laboratorio Agrario del Estado
Pintor Gova, 8
BURJASQT (Valencia)



Xavier APARICIO CA5TELLA
Instituto de Ou(mlca Biorg,inica
Jorge Girona Salgado, sIn
BARCE LONA·34

Franeesc BROTO PUIG
Instituto Ouimico de Sarrill
BARCELONA·17

Josep CAIXACH GAMISANS
Instituto de Qu(mica Biorgánica
Jorge Girona Salgado, sIn
BARCELONA·34

Antonio TSI KAN MING
Instituto Ou(mico de Sarriá
BARCELONA·17

M.a Concepcibn VIDAL CAJERO
CI(nica Puerta de Hierro
San Mart(n de Pones, 3
MADRID·3

Consuelo MATEO ORTEGA
Laboratorios fBYS
Bravo Murillo, 53
MADRID·3

Rafael PQCINA SEBASTIAN
Laboratorio Agrario del Estado
Avda. Puerta de Hierro, sIn
MADRID·3

José SANCHEZ GOMEZ
CAS.A.
John Lennon, sIn
GETAFE (Madrid)

Rosa M.a SANCHEZ SANCHEZ
Instituto de FermentaCiones Industriales
Juan de la Cierva, 3
MADAfD·6

Fabiolll SOTO SAENZ
J. LAFFORT y C(a,
Javier Marquina, 45·47
PASAJES ANTXO (Gulpúzcoal

foro de los cromatografistas

En esta Sección se invita a rodas los cromatografistas, tanto a los reci6n incorporados
a este edmpo analítico como a los que ya llevan aifos de experiencia en el mismo, a foro
mular preguntas y expresar opiniones .'il)bre aspectos diversos relacionados con cualquiera
de las técnicas cromatograficas. Tiiniendo en cuenta el tiempo que suele transcurrir ent~
Boletines WceSiIlOS, se enviar! la respuesta par correo a aquellas personas que lo soliciten;
en todo caso, y anónimamente, se publicarán las preguntas y respuestas en esta Sección,
por si resultan de imerés ¡J8ra el ~sto de los lectores.

Toda la correspondencia debe dirigirse a:
Foro de los Cromatogrl1fistas
Grupo de Cromatografía y T6cnicas Afines
Juan de la Cierva, 3· Madrid·6
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Pregunta: He adquirido recientemente un equipo de cromatografía de gases, diseñado
especialmente para columnas capilares, con la ¡ntencion de utilizar columnas de sil ice
fundida, Que encuentro muy ventajosas. Para mi sorpresa, la casa instaladora me ha
recomendado que utilice gas supletorio, a pesar de Que la columna llega hasta la misma
base de la !lama. ¿Para que he de usarlo en este caso?

La segunda parte de la pregunta se refiere a la naturaleza del supletorio. Algunos
equipos utilizaban como supletorio el hidr6geno que luego servía para alimentar la llama
del detector. Yo estoy considerando la posibilidad de utilizar como gas portador helio,
o tal vez hidrógeno, y quisiera saber si la naturaleza del gas supletorio es importante, o
es totalmente independiente del tipo de gas portador.

Respuesta: Efectivamente, la principal misi6n del gas supletorio es la de transportar
hacia el detector el efluente de la columna capilar, CUyO caudal es habitualmente muy
bajo, y provocarla ensanchamiento de banda. Las columnas de sílice fundida, que llegan
hasta la punta del detector, no necesitan este tipo de aceleración. Pero el supletorio juega
además un papel importante en las reacciones que ocurren en la llama (ionización V re·
combinación de iones). Cuando se trata de un gas inerte: helio, nitrógeno o argon, su
efecto de dilución sobre el hidrógeno se traduce en una disminución de temperatura en
la llama y un aumento de su superficie, lo que al parecer favorece el transporte dI:! iones
hacia el colector, aumentando as! la sensibilidad. Por lo tanto, sea cual sea el portador
que utilice, es conveniente que el supletorio sea un gas inerte, y que haga un calibrado
de la respuesta del detector frente a caudal de supletorio si le interesa conseguir la máxima
sensibilidad.

Pregunta: Después de trabajar mucho tiempo en cromatografia de gases con columnas
capilares de vidrio, he comenzado a trabajar con las de silice fundida. He observado que
los picos muy retenidos se deforman y aparecen con un contorno abollado. Este fenómeno
no se presenta con las otras columnas capilares, V tampoco sucede si pongo la columna
en un equipo de otra marca, ¿Cómo podría explicarse esto, ya que no existe avería alguna?

Respuena: Este problema se ha presentado en muchos hornos de diseño vertical, V
se pone de manifiesto al utilizar columnas de pared muy fin<l (silice fuoolda o vidrio blando
flexible) debido a la baja inercia térmica de sus paredes. La explicación parece estar en
un ligero gradiente de temper<ltura perpendicular <I! eje de la columna, y Que es causa de
que las bandas se deformen, al cambiar los equilibrios de distribución Iiquido·gas en las
diferentes zonas de cada espira. Las alteraciones producidas pueden ir atenuándose en
algunos casos, o compensándose en otros, pero el efecto queda sin compensar en las
últimas espiras de la columna.

Este efecto no es perceptible en las columnas de vidrio de pared gruesa, ni tampoco
en las de relleno. Una forma de eliminarlo puede ser simplemente envolviendo la columna
en papel de aluminio, o instalando en el horno algun tipo de deflcctor que uniformice la
temperatura.
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reseña de libros

"Advances in chromatographv", Vol. 21. Mareel Oekker. Ine. (1983).

Este volumen consta de 341 péginas, repartidas en ocho capítulos. El primero, por
D.E. Games, dedicado al acoplamiento HPLC/MS, presta especial atención a 105 aspectos
instrumentales de esta técnica, revisando con detalle las ventajas y problemas que presentan
los distintos sistemas disponibles comercialmente hoy día, e indicando otras lineas que
es posible $e desarrollen en el futuro. En el apartado de aplicaciones se presenta un resumen
de las áreas en que el acoplamiento HPLCIMS ha sido aplicado. y se detalla el uso de la
interfase de cinta móvil en problemas difíciles de resolver por otras técnicas. El segundo,
dedicado a la cromatografía de afinidad de alta eficacia. está escrito por todo un eQuipo
de la Universidad de Lund, con muy amplia experiencia en afinidad; se subrayan los
aspectos de combinación de ambas tecnicas y se exponen una serie de ejemplos de tipo
anat(tico, reconociendo, no obstante, que esta modalidad cromatográfica está aún en sus
comienzos y, si bien se puede denominar "de alta presión", toclavía tiene Que merecer
el calificativo de "alta eficacia".

El tercer capitulo, por H.A. Sorel y A. Hulshoff, trata de la cromatografía de cambio
i6nico dinamico, entendida como una var;ante de la cromatografía d~ pares de iones.
Después de discutir ampliamente la teoría y 1.1 influencia de los diversos factores que
influyen en el proceso, da un listado de aplicaciones en forma de tabla. El cuarto, "Colum­
nas capilares en cromatografia de líquidos", por D. Ishii y T. Takeuchi, después de una
breve introducci6n teerica, se dedica, casi en su totalidad, 11 minuciosos detalles de tipo
instrumental, tema en el que estos autores han logrado avances muy espectaculares. En
el quinto K. Hostetmann se refiere muy brev~mente a la separación de productos naturales
y de algunas biomoléculas por la técnica de goteo en contracorriente. El sexto y el séptimo
se refieren respectivamente a la cromAtografía de copol(meros (S. Mari) y de vitaminas
K (M. Shearer).

El cap(tulo 8, "Análisis cuantitativo de trazas por eGo. (J. Novak) consiste en un breve
resumen de los aspectos quimicofisicos del enriquecimiento de las muestras y del análisis
de espacios de cabeza, orientados al análisis cuantitativo de mezclas complejas.

"High Performance LiQuid Chromatography. Advances and Perspectives". Vol. 3. Editado
por Csaba Horvath. Academic Press, New York (1983).

El libro, dedicado a un tema de gran aetualidad: la cromatografia de l(quiclos en la
bioquimica, consta de 230 páginas divididas en cuatro capítulos.

El primer capítulo, de Scoble y Brown, se ocupa del análisis de los fragmentos de los
ácidos nucléicos por cromatograf(a de li::¡uidos en fase inversa. El segundo capítulo, de
Hancock y Sparrow, es una excelente revisión para los que quieran iniciarse en el uso de
la RPC para la separaci6n de proteínas, un tema nuevo y en el que todavía hay mucho
que avanzar. Hearn hace una revisión, en el tercer capítulo, de la cromatografía de
liquidos de alta eficacia de los péptidos, incluyendo distintas técnicas: cromatograf(a
de fases ligadas, cambio ionico y exclusión molecular. El último capitulo, de Snyder, es
una revisión sobre sus teorias actuales de la retenci6n en cromatografia I(quic!o-,olido
y las implicaciones que éstas tIenen para la correcta elecdbn de la fase móvil. Es un
capitulo que interesa principalmente a los teoricos de la cromatografia.

El libro tiene gran interés para los cromatografistas y sobre todo para los del mundo
de la bioquímica. El solo nombre de Horvath como editor del libro, es aval suficiente
de su calidad.
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y ahora nos cómplace
introducir la

tercera generación...

1983 Serie C: Capacidad Integral
Pñncipales Caraderisticas

• Serie optimizada para capilares (HAGC).
Compatible con rellenas (PACKED).

• Configuractones adaptables a cualquier aplicación.
• Todos los detectores existentes pueden ser incorporados.
• Admne todos los tipos de inyectores y técnicas de

inyecctém disponibles.
• Modularidad integral a nivel electrónico y cromatografico
• Manipulación y operación sencillas.
• Mantenimiento extraordinariamente económico.
• Nivel de automatización y de Tratamiento de Datos.

seleccionables dentro de varias opciones.
• Diseñados para ser permanentemente modernizables.
• Especrficactones y prestaciones de conjunto únicas y

rigurosamente adaptables a la medida de sus necesidades.
• Máximo poder cromatografico dentro de su presupuesto.

Para la Cromatografía de Gases
de Alta Resolución (HRGC),

Detección Selectiva y demás modalidades,
los KONIK KNK-2000, sin duda

.'tI. .4

_lII;llIo'IlI •.._-----_._-

-. ....-

1981 Serie 8
Controlados por

Microprocesador

1978 Serie A
1.er Cromatógrafo
de Gases
de fabricación
española

Modelo KNK-2000 automático
Serie e con 4 inyectores y 3 detectores

¡NUESTRA EXPERIENCIA A SU SERVICIO!

IIIII~ONIII~:NSTRUMENTS XffCl~X

Clra. Cerdanyola. 73-75 - Tei. 193) 674 32 50 - Telex 59199· Sant Cugat del Vall~· Barcelona
Rosario Pi.no. , B· Teléfono (9' 127944 44· Madrid - 20



Un hito en el desarrollo tecnológico

KONIK KNK·500 HPLC
.- ...~~~/ ......

'\¿

"nuestros"

• Control por microprocesador: Operación automatlca de selección de disolventes.
formación multillneai de gradientes, programac'ón de fluJos. actuación de Inyectores.
control de presión de trabajo, temperatura de columna, proceso de purgado y
funcionamiento de la bomba con visualización de parametros.

• Selector de disolventes: Permite obtener cualquier mezcla deseada. Variando las
proporciones pueden desarrollarse automáticamente métodos analitlcos y seleccionar
facilmente la mezcla de disolventes óptima.

• Formación de gradientes: Se forman a baja presión permitiendo una gran versatilidad y
reproducibilidad, incluso en bajas concenlraciones de uno de los eluyentes.

• Amplio rango de flujos: Desde 10 ~llmin para columnas microbore hasta 9.99 ml/min para
columnas semi·preparativas.

• Capacidad de analisis de cualquier tipo de muestra: Los KNK·500 son compatibles con
todos los detectores y sistemas de tratamiento de datos existentes en el mercado. Las
múltiples configuraciones posibles permiten el analisls de cualquier tipo de muestra
seleccionando la modalidad cromatoqratica deseada (fase directa, fase inversa, iónica,
exclusión, GPC, ...).

• y los conceptos tradicionales de KONIK: Total modularidad, flexible nivel de
configuraciones y capacidad de modernización permanente de los equipos.

~O~III~~NSTRUMENTS'SA
BARCELONA· Ctra. Cerdanyola, 73·75· Te!. (93) 674 32 50· Télex: 59199-KONK· SANT CUGAT V.
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informaciones
Se han iniciado relaciones con la División de Cromatografi, de la Asociación Quimica

Argentina; expresamos nuestro agradecimiento al Dr. Gibert, de Konik In¡truments, que
amablemente nos ha puesto en contacto. ...

Se ha producido en el Grupo la primera baja por jubilación, la de don Evaristo Rodríguez
Matia.

la Junta Oirectivii ha acordado Que aquellos socios que se jubilen pasen a ser conside·
radas miembros honorarios del GCTA. lo que supone la dispensa del pago de la cuota,
pero les permite seguir recibiendo el Boletín V toda la restanU~ información del Grupo.

El pasado año se ha constituido una nueva Sociedad internacional, formada por gente
interesada en instrumentos cientificos antiguos. la Societv 01 Scientilic Instruments nació
durante una reunión celebrada el 20 de abril del pasado año. en el Science Museum de
Londres. La Sociedad pretende ser un foro para el intercambio de información e ideas
sobre instrumentos cientfficos, asr como contribuir a su conocimiento histórico. Se
planearon reuniones para el futuro, así como la publicación de una hoja informativa. y

se eligió un Comité compuesto por: Gerilrd L.E. Turner, Museum of the History of
Science, Oxford (presidente), Srian Srass, del mismo museo (tesorerol y Carole Stott,
del Niltional Maritime Museum, Londres (secretariol.

Las personas interesadas en esta Sociedad pueden dirigirse a: The Secretarv. Scientific
Instruments Soc;~ty, elo Department of Astronomy and Navigation, National Mantlme
Museum, Greenwich, london SE 10 9NF ,UK.

Se ruega incluir un sobre franqueado y con la dirección, para la respuesta.

...
Desde la publicación del último Bolet¡n Informativo se han incorporado al grupo 50

nuevos SOCIOS, y se ha producido la b'lja de 29, por lo que actualmente el número de
miembros de pleno derecho es de 350.

Asimismo se han incorporado dos nuevas Empresas Asociadas, y se ha producido la
baja de otrilS dos, por lo que su número (debe ser mágico) sigue SIendo 13.

grupo local de barcelona
El pasado dra .:1 de juma, en Barcelona, y el 7 en Madrid, se ha celebrado un curso de

Cromatografia de LíqulClos de alta efIcacia. dirigido por E, Gelpi y organizado por Kon·
tron, S.A.

E. Gelpí ha Sido nombrado recientemente miembro del Editorial Advisorv Board- de
la revista J. of PharmaceullCill i1nd Biomedical Analysis.

Ha sido nombrado Direclor dellnstiluto de Química Blorg~nica de Barcelona J. Albaigés,
investigador cienlífico del eSle y miembro del Grupo desde su fundación en 1973.
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grupo local de madrid

El Grupo local de Maddd, que sólo se había reunido en una ocasión, ha cobrado nue~as

energías Y. en colaboración con la ANOUE (Sección Técnica de Química Farmacéutica)
organizó el pasado día 5 de abril una Mesa Redonda, que tuvo lugar en el Instituto de
Oplica "Daza de Valdés" del eSte con el titulo "La Cromatografía de Liquidas en la
BioquímiCél",

Actuó de moderador don Manuel V. Oabrio Bañuls, actual presidente del GeTA, y
como ponentes J. Gavilanes, del Departamento de Bioquímica de la Facultad de Ciencias
Ouimicas de la Universidad Complutense; C. Polo. del Instituto de Fermentaciones
Industriales del eSte; E. Méndez, de! Servicio de Endocrinología del Centro Ramón y
Cajal, y C. Vidal, del Servicio de Nutrición de la Clínica Puerta de Hierro.

Con una asistencia mayor de la esperada, y la sala totalmente llena, los ponentes
expusieron diversos aspectos del tema, y el coloquio resultó animadísimo, prolongándose
más de hora y media.

La discusión tocÓ muchos puntos, entre ellos los mecanismos de retención en fase
inversa, la posibilidad de estudiar ácidos siálicos y glicoproteínas por HPLC, comparación
entre análisis de aminoácidos por HPLC o utilizando el autoanalizador clásico, y muchos
otros. Dado el interés suscit;Jdo, hemos decidido publicar a continuaci6n los resúmenes
de las ponencias.

Es de esperar que el éxito logrado anime a los organizadores (J.C. Diez-Masa, C. Polo
y F.J. Fernández Auiz, a quienes felicitamos por su iniciativa) a seguir promoviendo
actividades de este tipo.

Para obtener informaci6n sobre el Grupo Local de Madrid los interesados pueden
dirigirse a'

- José Carlos Díez·Masa, Instituto de Química Orgánica (CSICj, Juan de la Cierva, 3,
Madrid-6, tel. (91) 2622900/212.
~ Francisco Javier Fernández Ruiz, Lab. Morrith, S.A., Miguel Yuste, 45, Madrid,

tel. (91) 204 8140.
- Carmen Polo Sánchez, Instituto de Fermentaciones Industriales (CSICl, Juan de la

Cierva, 3 - Madrid·S. tel. (91) 2622900/299.

LA CROMATOGRAFIA DE L1QUIDOS EN BIOQUIMICA. PROBLEMATlCA GENERAL

José G. Gavilanes
Departamento de Bioquimica. Facultad de Ciencias. Universidad Complutense

Los primeros datos acerca de separaciones cromatográficas aparecen al comienzo de
este siglo. Desde entonces se han sucedido, aunque poco numerosos si muy interesantes,
hallazgos en este campo. Sin embargo, el desarrollo de la Cromatografía tuvo lugar al
principio de los años cincuenta. Aun considerando que en estas fechas otras muchas
técnicas anali'ticas surgieron con fuerza en el panorama de la investigación, pocas han
experimentado un auge comparable al de aquélla. No se pueden encontrar muchas ~reas

del conocimiento científico a las que no hayan contribuido, en una u otra forma, los
métodos cromatográficos de análisis. Quizás, la causa principal de este hecho sea la
versatilidad de estas técnicas. Es por ello, por lo que constantemente se han ¡do descri·
biendo modalidades cromatográficas con diferente, pero asiduo, empleo. Sin embargo,
en la sucesión de acontecimientos relacionados con el avance de la Cromatografia,
existen dos momentos clave. El primero, a mediados de la década de los 50, coincide
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con la aparición de los aomatógrafos de gases en la escena científica; el segundo,
aproximadamente diez años mas tarde. con el n..cimiento de los prototipos de lo que
hoy se denominan sistemas de HPlC. No obstante. y sin olvidar la muy significatlva
contribución de la cromatografía de gases, se puede considerar de mayor importancia
el segundo de ellos. Aún aceptando que ninguna de las formas cromatogr8ficas es exclu·
yente, se debe reconocer que los procesos en columna, y empleando como fase móvil un
II'quido, son capaces de solucionar, hoy por hoy, la mayor parte de los problemas Que
se pueden plantear a nivel de separaciones moleculares, y más concretamente, en una
inllestigaci6n de carácter bioQu(mico. La preponderancia Que destacamos para este tipo
de cromatografía radica, en gran parte. en el continuo desarrollo de sus soportes. Pero,
no se ha de olvidar la incuestionable contribución de los. cada vez mejores. sistemas
de detección. Así se ha configurado la HPLC actual. denominación genérica de lo Que,
en un futuro a medio plazo. tal vez se pueda considerar como "La Cromatografía".
Quizás, sustentándonos en estos apoyos. y en su continua evolución, podamos plantear
el interrogante acerca de las perspectivas de la Cromatografía de líquidos en Bioquímica.
con buenas posibilidades para su respuesta.

Si consideramos el número de artículos científicos aparecidos en los últimos años,
relatillOs a la aplicación de estos sistemas de fraccionamiento en los diferentes campos
de la Bioquimica, resultaría difícil imaginar un laboratorio carente hoy de, al menos uno.
de tales sistemas. Efectivamente. partiendo de un planteamiento general. se puede decir
que la HPLC tiene cabida en todas las posibles tacetas Que puede conllevar la investigación
bioQu(mica. As(, hoy existen métodos perfectamente contrastados para la separación de
aminoácidos, péptidos, prote(nas, nucleótidos y polinucleótidos, hidratos de carbono y
lípidos de múltiples clases. por centrarse sólo en aquellos cuatro grupos de moleculllS
fundamentales para los seres villos. La relación resultaría tediosa si se tratase de concretar
aún más o si ampliáramos los criterios para la consideración de las estrUctUras que se
pueden estudiar por estas técnicas. De cualquier form.ll, y aún considerando las limitaciones
que el empleo de este calificativo reouiere, gran parte de las aplicaciones Que la HPlC
tiene en Bioquímica son de carácter rutinario. Por ello vamos a plantear el problema en
términos de la descri.,ción de algunos aspectos generales en los Que empieza a tener
cabida, o puede esperarse QU~ la tenga, este tipo de métodos de separación.

La Química de Proteínas ha sido Ul'l.ll de las áreas más productivas de la Bioqu(mica,
en cuanto al interés de sus resultados, aunque ahora vaya siendo desplazada de esta
posición de privilegio por la investlgaci6n en el material genetico. No es extraño, por
tanto, Que la HPLC surgiera con más fuerza, precisamente, en tal área. Sin embargo,
su aplicación ha sido profusa en lo Que se refiere sólo a aminoácidos, péptidos y sus
derivados, con poco énfasis en la separación de prote(nas. El inconveniente para emplear
de forma generaliz&da estos sistemas con prote(nas, radica en la posible desnaturalización
Irreversible originada por los disolventes ue elución por ahora utilizados. las separaciones
de proteínas que hoy se consiguen por HPlC son exoefentes y con rendimientos muy
aceptables; no obstante, en muchos casos. su utilidad queda reducida a estudios estruc,
turales en los que no se requiere la funCionalidad de la proteína Por ello, la consecución
de sistemas de desarrollo no desnaturahzantes es uno de los objetivos de mayor interés
para la HPLC.

Otra interesante área de aplicación es la relativa a medida de actividades enzim#tlcas.
En algunos casos, la funcionalidad de una enzima se puede valorar directamente por
una medida espectroscópica; pero hay situaciones en las que se requiere una posterior
purificación de los productos de reacción. Sistemas enzimáticos complejos, Que son
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r..apaces de generar diferentes productos, bien directamente, bien por reacciones laterales.
podrian ensayarse fraccionando la mezcla por HPLC, permitiendu. así. el análisis individual
de tales productos. Ello redundaria en un mejor conocimiento de los mecanismos de
catálisis enzimítica, a la vez que en una simplificación del ensayo en si mismo.

En el campo de la Bioquímica Clínica existen ya gran cantidad de ejemplos de aplicación
de la HPLC. La diagnosis y el seguimiento de estados patológicos tan diversos como la
distrofia muscular. infarto de miocardio, enfermedad de Parkinson, cancer. diabetes,
hepatitis, etc" emplean ya dicha metodología. En este sentido, la utilidad de estas técnicas
es ilimitada, dadas sus excepcionales características en cuanto a poder de separación. La
adaptación a nuevos casos de estudio es otra muy necesaria faceta en la problemática
de la HPlC. Esta técnica también posibilita nuevas perspectivas en un problema tan
interesante como es el disei'\o de ViiS analiticas alternativas para los diferentes tipos
de inmunoensayos, Aqui ya no sólo habría Que buscar la mejor separación sino. acIemás,
una metodología caracterizada por unos rendimientos en la recuperación de compuestos,
lo suficientemente repetitivos como para permitir una perfecta cuantificación. Si a ello
se añade la rapidez Que permite la HPLC. la busqueda de condiciones óptimas de empleo
resulta aún más atrayente.

Quizás una de las áreas en la Que menos se ha introducido la HPLC sea en la Quimica
de Acidos Nucleicos. En este campo, los métodos clásicos de fraccionamiento son la
cromatografía de intercambio iónico v, en muchísima mayor proporción, la eleetroforesis
en geles de poliacrilamida. La ayuda que representada el desarrollo de condiciones
adecuadas de la HPLC para estos casos, sería inestimable. El fraccionamiento a nivel
preparativo de diferentes RNA mensajeros, la purificación de fragmentos de restricci6n,
de genes V su entrOnQue con toda la problemática general de la Genética Molecular resulta
del máximo interés. En este sentido se han realizado algunos intentos, aunque con resul­
tados no muy satisfactorios, por lo que se puede considerar que el campo sigue abierto
a todo tipo de tentativas. Esto mismo se puede generalizar para otros muchos aspectos
de la Bioqu(mica, pues, aunque la HPLC es una metodologia asentada, todavia se
encuentra en el comienzo de su andadura.

SEPARACION DE PROTEINAS y PEPTIDOS POR CROMATOGRAFIA LIQUIDA DE
ALTA PRESION (HPLC)

Enrique Méndez
Jefe de Sección del Servicio de Endocrinolog/a. Centro "Ramón y Cajal",

la introducción de la cromatografia convencional de papel. capa fina, gases, filtración.
intercambio iónico V afinidad ha jugado un papel fundamental en el avance V desarrollo
de la investigación bioquímica. En la pasada década ha surgido el desarrollo de otro tipo
de cromatografia líquida de alta presión (HPLC). mediante la cual se ha conseguido un
alto grado de resolución en el m(nimo tiempo.

Así por ejemplo el tiempo de purificación de cadenas polipeptidicas (péPtido5 V
proteinas) mediante técnicas convencionales se ha acortado semanas o d,'as a simple­
mente unas horas por el sistema de HPLC.

Un cromatógrafo de separación de proteinas V péptidos consiste fundamentalmente
en: dos bombas de alta presión. un inyector manual, un detector (ultravioleta o fluod·
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metrico) una columna. una precolumna. un formador de gradientes, un registrador y un
colector de fracciones.

El componen le más importante en HPLC. es la columna. Existen tres tIPOS principales
de columnas para separar péptldos o proteínas: de filtración, de fase r('versa y de inter·
cambio iÓnico. De todas ellas hasta la fecha ha sido la fase reversa la que ha demostrado
mayor eficacia y alto grado de fesoluci6n en la separación de péPtldos y proteínas.

El sistema cromatográfico de fase reVersa, está basado en la particiór de SO/UfOS. entre
una fase estacionaria hidrocarbonadas y una fase polar móvil. La ¡nteración de los
solutos (en este caso proteinas o peptldosl con fa fase estacionaria, dependera t:ásicamente
de su relaCión de aminoáCidos (neutros y cargados) y del pH.

SOL VENTES Es necesar;o Que tanto las proteinas como los péptidos. sean solubles
en el solvente orgánico y Que este sea m.scible en agua El solvente inicial (Al. es normal·
mente una solución ácida en agua r005 ó 0.1% ácido trifluoroacetlco.TCA). TeA es un
excelente soluble de pept;dos \ protelnas. es volátil y transparente incluso a bajas longl'
tudes de onda (214 nm.l E sol~'ente (inal (Bl es normalmente un solvente orgánico
IAcetonitrilo. Propanol·l. Propanol2. 1etanol, etc.) conteniendo el mismo porcentaje
de TeA que el solvente lAl con ob¡e:o de mantener la solubilidad de las cadenas poli·
peptidicas a lo largo del desarrollo de! grad:ente de elución entre el solvente (A) y el (B)
Ambos solventes deben ser deWlreados al menns 30·40 minotos ante~ de su utilizaci6n.

La longitud de onda más aconsejab,e en la detección de proteínas o peptidos son
bien a 280 nm. o alternativamente 274·220 nm, esta última es aproximadamente 10
veces más sensible que a 280.

COLUMNAS. Las columnas de fase reversa ~'arian spgun el tamaño de la parrtcula,
tamaño del poro y densidad de carga ¡número de carbono por gramo del soporte). Sphero·
scrb. Ultraphere. Zorbax V p·BondaOak t e-nen dens d~ alta de carbono mientras que otras
como Lichroscrb tienen densidad med,a y Vydac ba'a

Uno de los mayores parametros cut' a'!'Ctan a eomPO~am ento de las cadenas poli·
peptldicas en HPLC de fase re\erSl es e tao a~o oe poro Sopones de silice entre 80-100 .&.
se utilizan para separar pePt!dos de tamaño no supero(Y a 25 aminoacldos. Peptldos o
fragmentos superiores a 30 aminoaclCfos fracclO~s en re ene de este tamaño de porO
presentan baja resolución V muy ba,o reno moE!nto. E t uso de soportes con un tamaño

o
de poro de 300 A aumentan dramatlcamente e rend,m,ento V resolución de fragmentos
protetcos con rango entre 30·300 ammoacdos

Entre el inyector y Ja columna debe s.empre de 'ntercalarse una precolumna con el
mismo relleno que la columna.

Algunas de las conSideraciones importantes para separar peptldos y protcr'nas son:
Longitud de onda aconsejable 214'220" 280 mm.
Desairear siempre el solvente In'C181 (0.1'\ acdo .,iUuoroacetlCO) y el soJvente
final (acetonitrilo en 0.1% aedo tr,fuoroacet col 30-40 minutos.
Utilizar siempre una precolumna con ~en;: co rel ene de la precolumna.
Reactivos calidad HPLC (s,empre)
EIUlr peptdos o proteínas con gradiente o grad entes sucesivos, de acetonitrilo hasta
conseguir una completa resoluc'on.
Centrifugar la muestra en microfuga 1·2 m,nutas antes de la Inyección.
Comprobar que la muestra es soluble en el solvente ,nlc.aL
EqUilibrar la columna oon el solvente inicial.
FlUJOS 1.0 mi O0.5 mi/m In.
Temperatura ambiente.
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- Columnas aconsejables:
PEPTIDOS. .Ll-Bondapak Cla (3,9 mm x 30 cm.!. Resolve-C,s (3,9 mm x 15 cm.) o

Lichrosorb Rp·18 {Q.4x25 cm.).
PROTEINAS. Vydac TR·RP (C,a 5 ,LIm, 300 A 250x4,6 mm.) o Ultrapore RPSC

(5 ,LIm. 300 A, 75x4,6 mm.)

DETERMINACION DE CARBOHIDRATOS MEDIANTE CROMATOGRAFIA LIQUIDA
DE ALTA EFICACIA

Concepción Vidal
Jefe Adjunto en el Servicio de Nutrición de la C/fnica Puerta de Hierro.
Centro Nacional de Investigaciones Médico·Quirurgicas de la Seguridad Social.

La técnica de cromatograHa liquida de alta eficacia ha supuesto un gran avance en el
análisis aJah y cuantitativo de carbohidratos en alimentos, contribuyendo a ello, el
gran desarrollo tecnológico de las columnas cromatográficas.

Para el análisis de los carbohidratos de una muestra, básicamente se emplean dos tipos
de columnas: a) columnas con compuestos ligados Quimicamente a la fase estacionaria.
Como fase estacionaria se emplea principalmente el silicagel, por sU facultad de resistir
altas presiones, asi como porque se puede disponer de diferentes tamaños de partkulas.
Como fases ligadas se emplean grupos alquilas con radicales amino, ciano, etc. El orden
de elución en este tipo de columnas es: pemosas, hexosas, di, tri, y tetrasacaridos. En
este tipo de columna hemos realizado diferentes determinacIOnes de carbohldratos en
bebidas refrescantes (C Vidal-Valverde y col. Z. Lebensm.Unters. Forsch, 172:93 (1981).
en vegetales (Martín· Villa y col. J. Food Sci. 47 (6); 2086 (19821. bl Column<ls de inter­
cambio iónico. Fundamentalmente se utilizan columnas de tipo catiÓnico. El orden de
elución es inverso al de las columnas anteriores, es decir, primero eluyen los compuestos
de peso molecular más elevado, y por último los polio les. En este tipO de columnas hemos
determinado el contenido en carbohidratos en algunos productos lácteos (Vidal·Valverde
y col. J. Dairy Sci., 1984, en prensa). aSI como se ha llevado a cabo la separadon de
determinados carbohklratos y polioles de dificil resolucion en otros sistemas croma·
tográficos (Vidal·Valverde y col. J. Liquid Chromatog. 5(10):1941 (1982l.

El tipo de detector que se va a emplear en el análisis de los carbohidratos, va a estar
condicionado al tipo de detector que dispongamos, y al grado de sensibilidad que
requiera nuestro problema. Los carbohidratos pueden llegar al detector:

a) Sin derivarizar.

Tipo de detector

Indice de refracción
UVa 192 nm*

.) El inconveniente de este detector es Que a
la medida

Sensibilidad

microgramos
microgramos

192 nm los disolventes pueden interferir
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