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palabras del presidente.

En una encuesta realizada en 1985 y publicada en el mes de febrero de este año en la
revista "Research and Development". acerca de la utilizaci6n de equipos e instrumentos
analíticos en los laboratorios de investigación y de5arrol1o de ros Estados Unidos, se resalta
un hecho muy significativo e importante para todos los que nos dedicamos a la croma
tograHa y otras técnicas de medida con ella relacionadas. Hasta hace poco tiempo el
equipo analhico más corriente y extendido en 10$ laboratorios de anMisis qu(micos ha
sido el muy conocido espcctrofotómetro de ultravioleta y visible. con bastante diferencia
en cuanto a proporción con todos los demás, sin embargo, a partir de ahora el primer
lugar lo ocupa el cromatógrafo de gases. Un 42,6 por ciento de los laboratorios encuestados
utilizaba cromat6grafos de gases. el 41.9 por ciento espectrofotómevos de ultravioleta
y visible, y el 35,0 por ciento cromat6grafos de I(quidos. Estos eran los puestos primero.
segundo V tercero de la escala general de equipos de análisis instrumental.

Las cifras citadas no necesitan comentario. son autodescriptivas y ponen de manifiesto
la importancia de la cromatografia como técnica señera en los laboratorios de investigación
y de análisis. No conozco datos equivalentes en España, pero creo que se pueden considerar
con suficilmte plausibilidad bastante parecidos a estas proporciones.

Somos muchos socios en el GCTA, pero de acuerdo con las cifras antedichas Creo que
aun debiamos de ser más. Cuando en un seminario realizado en el mes de junio en Madrid
sobre Cromatografía de Gases, de Uquidos y de masas. asisten 170 especialistas. nos hace
pensar que quedan muchos tecnicos pendientes de asociarse y a los que debemos de
brindarles por ros medios que sean esta oportunidad.

Como dato complementario al citado me parece que vafe la pena resaltar la importancia
que ha adquirido la química entre las ciencias más avanzadas, sobre todo en el momento
actual, en que tanto se habla de tecnologías avanzadas y punta en la investigación cien
tifica. En un trabajo publicado en "Science" y titulado "()pportunities in Chemistry",
hace referencia a los caminos punteros en la investigación química: a) Reactividad química,
b) Catálisis quimica, c) Química de los procesos vitales, di Química analítica y cinética
de reacciones, y e) Química en condiciones extremas.

Esto resalta la importancia de la química en las investigaciones avanzadas, y la croma·
tografla en todos los aspectos de la quimica. En España la producción de químicos está
sobredimensionada. como se dice ahora. Producimos al año 2.000 químicos y segun
estudios europeos tenemos capacidad de absorber unos 1.000. Ello permite abordar con
clara suficiencia y más bien muchos medios todas las tecnologías punta de las que tanto
se habla en los medios de masas. Es dificil que podamos hacer en España la ciencia con
grandes medios a "big science" como dicen los anglosajones. sin embargo, podemos
abordar otros campos de la ciencia mas de acuerdo con nuestras posibilidades. Por
ejemplo, la qUlmica biológica, bioingeniería, productos farmacéuticos, investigaciones
medicas y otras tecnologías que no exijan instalaciones muy costosas. En tales casos la
cromatografía IR, EM, RMN Y otras, juegan un papel preponderante. Para ello no se
necesitan grandes inversiones; asi por ejemplo, en la industria farmacéutica V en el a1\o
1985 se han sintetizado por métodos de bioingeniería compuestos muy utilizados y de
importancia económica extraordinaria como la vitamina C y l!1 Diazepam. Estos descu·
brimil!ntos no hubieran sido posibles sin la cromatografía. Por otra parte, la automatización
cromatográfica es un hecho que 51rve como complemento esencial a la gran dispersión
de la técnica en la investigación y desarrollo avanzada y la evolución de tecnologias punta.
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Como muestra de todos estos avances tendremos la ocas Ion de discutirlos y tratarlos
en la XXI Reunión Bienal de la Real Sociedad de Qu¡'mica que se celebrará en el mes de
setiembre en Santiago, y en la que se van a presentar muchos trabajos de la especialidad.
Asimismo contribuirá el GCTA con la concesión de 00 becas, y se tiene proyectado un
programa social muy avanzada también Que permitirá el intercambio de ideas y de
experiencias entre los cromatografistas.

Con todos estos hechos podemos considerar Que el GCTA y el bolet,n han adquirido
la mayor{a de edad, pero, debido al gran numero de posibilidades de desarrollo que se
presentan ante nosotros hemos de permanecer vigilantes y tratar de mantenernos por
todos los medios al nivel que nos exige la comunidad cientifica mundial y especialmente
la incorporación en la Comunidad Econ6mica Europea.

Finillmente y ilunQue sea reiterativo, creo que hemos de hacer todos un mayor esfuerzo
para conseguir mayor número de socios y llegar a ser el grupo especializada mas numeroso
de la Real Sociedad de Química, publicar muchos más trabajos y asistir a mayor numero
de mesas redondas, seminarios y reuniones científicas a nivel nacional e internacional
para adquirir, compartir y extender aun mas nuestros conOCimientos cromatográficos.

...

NECROlOGIA

Profesora Cristina Valls Palió
El pasado 28 da febrero, y después de una larga y penosa enfermedad, falleció la

profesora Cristina Valts Palié s, doctora en Farmacia y profesora titular del Departamento
de Bromatología, Toxicología y Análisis Ou{mico Aplicado de la Facultad de Farmacia
de la Universidad Complutense de Madrid. Era, además, técnfcO brotam61ogo y miembro
del GCTA.

la profesora Vatls permaneció en la Facultad de Farmacia desde que finalizó sus
estudios de licenciatura y estuvo siempre vinculada al citado departamento. En él realizó
su tesis doctoral y su memoria fin de estudios de la Escuela de Bromatologia, y en el
continuó como profesora ayudante de clases prácticas hasta su ingreso en el Cuerpo de
Profesores Adjuntos (hoy profesores Titulares). cargo que desempcó hasta su muerte.

Su valer docente y científico queda demostrado en las numerosas clases que impartió
de las distintas asignaturas del Departamento; en las tesinas dirigidas, en los numerosos
trabajos científicos publicados en revistas científicas, así como en los cursos de especia·
Iización impartidos, conferencias pronunciadas, etc.

Pero SI muy importante ha sido su dedicación científica y docente, tanto o más lo
era su valor humano, ya que siempre ayudó a cuantos compañeros o alumnos acudieron
a ella en alguna dificultad.

Es por todo lo expuesto por lo que su muerte ha dejado un vacío entre cuantos la
conocimos y tratamos.

Descanse en paz nuestra querida amiga y compañera.

4



aplicación de la cromatografía de
líquidos de alta eficacia con fases unidas
quimícamente a la separación de
cationes metálicos

MarIa Luisa Marina
Departamento de Ou(mica Anal/tica. Facultad de Ciencias. Universidad de Alcalá de
Henares (Madrid).

1. Introducci6n.
las técnicas más utilizadas hasta el momento para el análisis de iones metálicos han

sido la espectrofotometria de absorción atómica y los métodos electroquímicos, tales
como polarograHa y voltamperometría de redisolución anódica.

La cromatografía gas·líquido se ha empleado en pocas ocasiones debido, entre otros
inconvenientes, a la escasa volatilidad de los compuestos de los iones metálicos (11. Muchas
de las dificultades que presenta el análisis de iones metálicos por cromatografia gaseosa,
se han eliminado con el desarrollo de la cromatograHa líquida de alta eficacia (HPLC).
Las técnicas cromatogr8ficas más empleadas en HPLC de iones metálicos son intercambio
iónico y fase inversa, en las que se puede modifiCar la selectividad del sistema variando
la composición de la fase móvil. Sin embargo, en cromatografia en fase inversa se pueden
conseguir mejores eficacias de separación que en intercambio iÓnico.

Las técnicas de trabajo en HPLC que implican el empleo de iones metálicos, pueden
dividirse en dos grupos: las que permiten la separación de compuestos orgánicos mediante
el empleo de iones metálicos en la fase móvil para modificar la selectividad del sistema
cromatográfico y las que permiten llevar a cabo la separación y análisis de los propios
iones metálicos como complejos.

Pueden encontrarse en la literatura diferentes revisiones aparecidas en los últimos
años sobre diferentes aspectos del análisis de iones metálicos por cromatograHa (2·7).

El objetivo del presente trabajo es revisllr las aplicaciones de la HPLC con fases unidas
qu(micamente a la separación de iones metálicos. Para ello, se han incluido los trabajos
aparecidos entre los años 1982 y 1985, ambos inclusive, en los que se han empleado
fases químicamente unidas polares (ciano, aminol y no polares (8). En primer lugar, se
comentará la separación de cationes por cromatografía de pares de iones; a continuación,
el empleo de agentes complejantes para el análisis de iones metálicos como complejos,
ya sean formados en el exterior del sistema cromatográfico o en la propia columna ("in
situ") y, finalmente, se llevará a cabo un pequeño estudio comparativo de estils dos formils
de complejación en HPLC de iones metálicos.

Aunque se han reillizado diferentes trabajos sobre la separación de compuestos orgánicos
empleando iones metálicos, éstos no se incluirán en la presente revisión que está dedicada,
como ya se ha mencionado, a la separación de iones metálicos. Sin embargo, pueden
encontrarse en la literatura separaciones de aminoácidos (9·11), azaarenos (12), ácidos
aminopolicarboxílicos (13·14) y pentaamino complejos (15) utilizando iones metálicos.

2. Separaci6n da iones metálicos por cromatograffa de pares de iones.
Aunque la cromatograf{a de pares de iones en fase inversa ha sido utilizada ampliamente

en la separación de compuestos orgánicos, tambIén se ha empleado, como alternativa al
intercambio iónico, para el análisis de sustancias inorgánicas.

Bushee y col. han determinado los factores de capacidad de Na"', K"'. Li"', Cu+, Cu+2,
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Zn+7, Cd+2, Fe+2 v Pb+2 en un sistema de fase inversa empleando un~ columna Alltech
RP-18 V como fase móvil una disolución O.005M en ácido octanosulfónico (16). Estos
mismos autores han separado Zn+2, Hg+2 V Cd+2 empleando una columna Hibar.11
RP-18 V como fase móvil disoluciones de tributilfosfato ITBP) conteniendo NaCI o LICI
V, en ocasiones, tambien tampón fosfato (17). En el primer caso, se han logrado separar
las especies de carga unidad de las especies divalentes pero la detección mediante ICP
permite conocer los iones metálicos presentes en cada grupo. En el segundo caso, es
posible separar Cd+2, Zn+2 y Hg+2 empleando una fase móvil de TBP, 2.0M en LiCI
utilizando detección refraetometrica Vpor ICP.

Por otra parte, ciertas moléculas hidrófobas conteniendo grupos funcionales iónlcos
han sido fijadas en condiciones dinámicas sobre fases apolares unidas quimicamente a
la silice, con el fin de llevar a cabo la separaciÓfl de iones metálicos por HPLC. Así,
disoluciones acuosas de hexil V octil sulfato sódico se equilibran rápidamente con una
columna de octadecil sflice permitiendo la separación de mezclas eu+2 -Pb+2 -Zn+2

-Ni+2 -Co+2 -Mn+2, Separaciones similans se obtienen coo dodedl V eicosil sulfato
sódico (18).

Otro tipo de fase estacionaria empleada para la separación en cromatografía de capa
fina de Cd+2, Cu+2, Fe+3, Mn+2, Ni+2, Pb+2 V Zn+2, se ha obtenido mediante la reacción
entre la silice Vdiferentes alquiltrietoxisilanos (19).

Cr+3 V Cr+6 pueden separarse convenientemente V con resultados reproducibles en
un sistema de fase inversa con una columna Ultrasphere OOS C·18, empleando detección
refractométrica V por ICP. Se han empleado hidróxido de tetrabutilamonio (PIC-A) V
n·pentanosu1fonato sódico (PIC·B) en fase móvil de tres modos diferentes: 1; PIC-S sólo,
2/ PIC·A sólo, V 3/ cantidades equimolares de ambos. los resuhados óptimos se obtienen
cuando se emplea sólo el PIC·S, que forma un par de iones con el er+3, ya que Cr~

está como anión crO~-. No es posible utilizar una mezcla de ambos contraiones como
fase móvil, debido probablemente a su tendencia a aparearse entre sí en vez de formar
un par de iones separadamente (20). Por otra parte, Cr+3 y Cr+6 se han determinado
por HPlC-OCP (espectroscopia de emisión con plasma de corriente continua) empleando
una columna de fase inversa y disoluciones conteniendo ión tetrabutilamonio (TBA) o
camforsulfonato sódico. como fase móvil. El orden de elución de los dos cationes viene
controlado por el contraión empleado en fase móvil. los limites de det~j6n obtenidos,
en el rango de 5 a 10 ppb. han permitido la '-determinación de Cr en muestras de agua de
diferente procedencia (211.

3. Separaci6n de iones meUlicos como complejos.
Mediante esta técnica, los iones metálicos son separados como complejos de cada

catión con un agente que latan te común para todos ellos. la formación del complejo
puede llevarse a cabo fuera del sistema cromatográfico o "in situ". En este último caso,
el agente complejante forma parte de la fase móvil V el complejo se forma en la columna
cromatográfica, donde tiene lugar la separación. la exclusIÓn del ligando de la fase móvil
evita en algunos casos posibles problemas de interferencia en la detección as" como corro·
sión del sistema cromatográfico (22)

3.1. Formaci6n del complejo fuera del sistema cromatográfico.

Se ha llevado a cabo la determinación de numerosos iones metálicos como complejos,
empleando el procedimiento de la inyección del complejo previamente formado fuera
del sistema cromatográfico. En su mavorla, los cationes &Studiados han sido metales
de transición, pero también se ha llevado a cabo la separación de algunas tierras raras.
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Como agentes complejantes se han empleado numerosos compuestos organlcos entre
los que son frecuentes las dlcetonas y los dltiocarbamatos. Tanto los iones metálicos
estudiados como los agentes complejantes empleados se han agrupado en la Tabla 1,
donde se detallan las condiciones experimentales en las que se llevan a cabo las deter
minaciones.

En los trabajos que se incluyen en la Tabla 1, se han llevado a cabo numerosas deter·
minaciones y separaciones de iones metálicos como complejos y. aSImismo. se han estu·
diado diferentes factores que afectan a la retención de los mismos en el sistema croma
togr.iflco.

Uno de los parámetros más estudiados ha sido la naturaleza y/o la concentración del
modificador orgánico, generalmente metanol o acetonitrilo, en la disolución empleada
como fase movi!. As", se ha comprobado que la naturaleza del modificador orgánico
influye sobre el orden de elucion de algunos acetilacetonatos de Mn+2. Be+-2 , Co+3,
Cr+3, Rh+3, Ru+3, Ir+3, Pd+2 y Pt+2 (22). Tambiim se ha comprobado su influencia
sobre la selectividad cromatográfica y, por tanto, sobre la resolución, en la determinación
de los complejos de Ni+2, Fe+3. Cu+2, Hg+2, Co+2 y 2n+2 con n·butll-2·naftilmetildi
tiocarbamato (25), y de Fe+3, eo+2 y Ni+2 con 4.hidroxi·3·12·piridilazo}nahalen-1·sul
fonico (33). En el caso particular de la determinación de Se+2 en un sistema de HPLC,
la elección del disolvente se realiza en base a obtener la mayor intensidad de fluorescencia
del complejO Se-OAN (2,3-diaminonaftalenol en la posterior detección del elemento
mediante fluorcscencia (34). Por otra parte, la concentración del modificador orgánico
puede variar la retención de los complejos metálicos que, en general. aumenta cuando
el porcentaje del dIsolvente en fase móvil disminuye. Estos mismos resultados se han
puesto de manifie510 también en diferentes trabajos tales como la determinación de
B+3 con ácido 1,B·dihldroxinaftalen·3,6·disulfónico (30, la separación de los complejos
de Ni+2 y Fe+2 con 2,2'·bipiridina (40) y en el estudio de la variación del factor de
capacidad de los iones Si+3, Fe+3 y eu+2, como complejos de DCTA, con el porcentaje
del dIsolvente orgánico en fase móvil (431. En todos estos trabajos se ha empleado metanol
como modificador orgánico.

En un estudio de la separación de los quelatos formados por Mg+2, Ni+2, V+4 , Mn+3•
Fe+3, Cu+2, Zn+2, Pd+2 y Cd+2 con tetrafenilporfirina (TPPI por fase inversa cuando
se emplean como lase móvil diferentes disolvente$. se encuentra que la secuencia de
retención de estos compuestos en orden crecIente de factor de capacidad es 2n(TPP) < V
(rPPI < Fe(Tpp) C 1 < Mg(TPP) "t: Cd(TPPl "b H2TPP < Ni(TPPI "'" Pd(TPPI < Cu(TPP);
Sin embargo, se observan algunas irregularidades según los disolventes empleados. Los
resultados obtenidos permiten elegir acetona como el modificador orgánico más adecuado.
Empleando acetona se ha llevado a cabo la separación de 2n(TPPl, Mg(TPPI, Pd(TPP) y
Cu(TPPI mientras que no es posible la separación de los pares Zn(TPP)·V (TPP) y NilTPPI
Pd(TPP). Sin embargo, utilizando como fase m6vil mezclas 60:40 acetonalacetonitrilo,
se han separado Zn(TPPI-V (TPP)-Mg(TPP)-NiITPP)·Pd(TPP)-Cu(TPPI (301.

Debido a que, en general. la estabilidad de los complejos en disolución depende del
pH úe la flllSnlil, se puede esperar que el pH sea un parametro que Influya sobre la retención
de los complejos de Iones metálicos (511. En la mayoria de los trabajos encontrados en
la hleratura sobre la separación de Iones como complejos formados en el exterior del
SIstema cromatográfico, se emplea un tampón en la fasc móvil con el fin de fijar el pH
de la disolución, como puede observarse en la tabla l. Sin embargo, son pocos los estudios
real,zados sobre la influencia de este parámetro. Unlcamcnte en el caso de la determinación
de Fe+3 Co+2 y Ni+2 como complejos del áCido 4·hldroxi·3·(2·piridilazol naftalen-l·sul
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Tabla l. Oeterminación de iones metálicos como complejos formados fuera del sistema cromatográfico.

Fase Disolvente
Iones estudiados estacionaria Complejante Fase móvil de la muestra Detección Separaciones Ref.

Mn+2, Be+2, Co+3, Cr+3, Ultrasphere-OOS Acetilacetona, Metanol/Agua, Fase móvil U.V. Mn-Be-Co-Cr, 22
Rh+3, Ru+3, Ir+3, Pd+2, Supelco Cl8 Benzoi lacetona Acetonitrilo/ (254 nml Co-Rh-Ir-Pd,
Pt+2 Agua Co-8e-Rh-Cr-Ru-

Pd-Pt, Co-Be-Rh-
Cr-Ru-Ir-Pd-Pt

Zn+2, AI+3 Cu+2, Mn+3, LiChrosorb Dxina Tetrahidrofu- Cloroformo U.V. 23
Mn+2, Co+2, Mo+6, Cr+6 RP-8, RP-18 rano/Clorofor- 1254 nml

SI-60 mo

Cu+2,Zn+2, Fe+3,Co+2 DDS-sílice Acetilacetona Metanol Metanol/ ICP, U.V. 24
DDTC Metanol/Agua Cloroformo (254 nm)

Ni+2, Fe+3,Cu+2, Hg+2, RCM-l00 Cl8 n-butil-2-naf- 96/5 Metanol/ Fase móvil U.V. Fe-Ni-Cu-Hg-Co 25
Co+2, Zn+2 tilmetilditio- Agua, 1 mM 1221 nml

carbamato Tris IpH 8.25)

Cu+2, Ni+2, Co+2, Cr+6, C18 J.l-Bondapak DDTC, pirroli- 70/30 Acetoni- Fase móvil EC' Co-Ni-Cu-Cr+3-Cr+6 26
Cr+3 dintiocarbamato tri lo/Tampón

Pd+2, Rh+3, Pt+4 Econosphere C-18 DDTC 70/30 Acetoni- Acetonitrilo U.V. Pt-Pd-Rh, 27
tri lo/Acetato 1254,297, Co-Cu, Cd·Pb-Pd
sódico 0.02M 245 nml
(pH61

Cr+3, Co+3, Fe+3 , Ni+2 LiChrosorb RP-18 4-12-piridil- 40/60 Metanol/ Visible Co·Cr-Fe-Ni 28
azo) resorcinol Agua, 0.0098 mol/Kg 1525 nm)
en trietanol· N,N,N,N', N', N'-
amina hexametil-I,4-

butanodiamonio
(bromuro 1,2.10-3

mol/Kg Tris·HCI
Iph 7.5), 104
mol/Kg EDTA



T.bl. l. lContlnllael6nl.

'M' O,lol....nt.
Iones estudiados estacionaria Complej.nte Fase mÓvil de le muestra Detección Sepw.cionel Rel.

eu+2, eo+2, Ni+2. Fe+2 Biophase-OD5 4'(2.piridil' 66/350.1 M Fase m6vil U.V. Cu·CO·Ni·Fe "IZol '",o'cinol NH4H2P04. (254 nml
INH4l2HP04 EC·
IpH 6.5)/
Met.nol

Mg+2, V+4. Mn+3, Fe+3, UChro- Tetrafenilpor· 40/60 ACllon./ Cloroformo Visibl. Zn·V·Mg·NI· 30
Ni+2 Cu+2 Zn+2 Pd+2 sorb RP·18 lirina Acetonltrilo (420 nml PdÚCd+i . ,

0+3 TSK LS410 K Aciclo 1,8-dihi· 48/52 Met.nol/ Agu. U.V. 31
(0051 droxinaftaleno· Agua,1.1.MTBA8r, (350 nml

3,6-disull6nico 8,5.l0·3M tampón
fOlfllto

Ni+2, Co+2, CII+2. Fe+3 LiChro· 1·lpiridil·2· 80/18/2 Acetoni· Acetonitrllo Visible Cu-Ni·Co. 32
sorb RP-2, alo] n,1101·2 trilo/Agua/CI· (565 nml Cu·Fe-CO
RP-8, trato IpH 5),
RP-18 O.OlM NH4SCN

CO+2, Ni+2. Fe+3 Sil ice Aciclo 4-hidroxl· 3740f63-60 Agu. Visibl. Fe·Ni-<:O 33
005 3·12.piridilllzol AClltonltrilol (550 nml

n.aftalen-l-wlfÓ- Agua,O.025M
nlco TBA8r

So'> J..I-Bonda· 8.J-dlaminonal. ACllonlttilo Clclohlllano Flllores.ctnCi. 34
pak C18. 1al.no
Unisi15 C-18

er+3, Dy+3, Eu+3 Gel de EDTA 99/1 Agua/Mell' Aglla/Aceton. U,VJvltlble 35
sl1ice 60 nOI,7.5.10·3 M Er.()y·EII
HPLC, CS, TBACl,5 10.3 M
RP tampón 100fato

(pH 6.51

'"
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Tabl. l. (Continuación).

Fase Disotwnte
10n'l estudi.dos ISl.ciOl\llria Compleje"!. Fase móvil de 1, mUflir. Detección Separaciones Ro'

Cd+2, eo+3, Cr+3 CriS , Aadl.1 Pak C18 DOTe 40/35/25 Meu- Metanol u.v. Ni·Co·Cr·F,·Cu- 36
Fe+3, Hg+2. Mn+2. Ni+2, nolJAcetonitrj· 1254 nml Hg, Cd·Pb·Ni-eo·
Pb+2, 5.+4, T'+.1, V+S. lo/Agua, ldem + Cr-Se·Cu·Hg·Te
Zn+2 1,1.10.5 M EDTA,

Idem+EOTAi'5.10-3 M
(TSA)3P04

Cd+2. eo+2, 0..+2, Pb+2, CIB Pirrolldindi· 70/30 Acl!oni',i· Oiclofomet.no U.V. Cd·Co·Cu 37
Hg+2, Ni+2 tiocarbemato lo/tampón acetato o cloroformo (254 nml

O.02M (pH 6), O.OlM EC'
NaNOJ

Cd+2. Pb+2, Pd+2 CS·RP DOTe 50/25/25 Metanoll U.V. Cd-Pb·Pd 38
Agua/Cloroformo [270 nml

Ni+2. OJ+2 Cl. Pirrolidln· 70130 Ae.tonitri· Acetonitrilo EC·, U.V.- Cu-Ni 3.
ditiocarbl· lolT.mpón ¡1I::etato o Metanol ...isible
meto V dltlH· (320 y 423
ditioearbamlto "mi

NI+2, Fe+2 ~Bondepak·CN 2,2'-biplridlna 60(40 Melenoll Agua/Metanol U.V. Ni-Fe 40
Agu., 0.02M KNCS (295 nml

Fe+3 OCIadeci I-Spherilorb Ol!leroKamlne 12.5(S7.5 Acetoni- U.V. 42
Oetilulioe trllo/Agua,O.OO2M 1220 nml

EOTA,O.02M ,ampón
lo.hito

8;+3, Fe+3, eu+2 ERC-DOS Acido Tren.-l,2· 45(55 Mellmol/ ..~ U.V. SI·F,·Cu 43
ciclohe)lanDdia- Ague, 0.01 M TBABr 1254 nml
mlno·lttra&c:4d·
co (OCTA)

'Detección .lltClroqu{mica.



fónico se ha estudiado el rango óptimo del pH del etuyente. Se observa que a pH superiores
a 3.5 la retención disminuye con el pH, por 10 que se elige pH==7, valor al cual se obtienen
mayores alturas de pico (33).

Cuando se emplea un contraión en fase móvil que permite retener un complejo cargado
en un sistema de fase inversa, la concentración y naturaleza de cormaión también pueden
jugar un papel importante. Como se observa en la tabla 1, el contraión más empleado ha
sido el tetrabutilamonio (TBA+1. Por ejemplo, el TBACI se ha utilizado para separar
algunas tierras raras como complejos de EDTA (35). TBABr ha permitido la determinación
de B+3 como complejo del ácido 1,8·dihidroxinaftalen-3,6·di511lfónico (31) y la separación
de Bi+3, Fe+3 y Cu+2 con EDTA (43) Yde Fe+3, Co+2 y Ni+2 con el ácido 4·hidroxi·3·
(2-piridilazo)·naftalen·l-sulfónico (33). Los resultados indican un aumento de la retención
de los complejos con la concentración de contra ión (31,43). Otros contraiones empleados
han sido el Ión tetrafenilarsonio, con el que se obtienen peores resultados que para
TBABr, en la determinación de Fe+3, Co+2 y Ni+2 (33). dibromuro de N,N,N,N',N',N'·
hexametil-1,4-butanodiamonio, en la determinación de Cr+3 con 4-(2-piridilazolresorcinol
en un sistema de fase inversa (28). y NCS- en la separación de 2,2'-bipiridina y sus com
plejos de Ni+2 y Fe+2 (40).

Dado que la columna cromatográfica es la parte más importante de un sistema de HPLC,
es fundamental la elección de la fase estacionaria para lograr las meiores separaciones.
Debido a la diferente superficie específica de la sílice empleada como base y del distinto
grado de recubrimiento conseguido por cada fabricante, pueden obtenerse diferentes
retenciones y selectividades con columnas que, en principio, deberían $er idénticas. Como
puede observarse en la tabla 1, se han empleado una gran variedad de fases estacionarias
con el fin de llevar a cabo la separación de diferentes iol'\es metálicos como complejos.
En algunos de estos trabajos se han empleado diferentes tipos de fases estacionarias,
comparándose los resultados. Así por ejemplo, el factor de capacidad de los complejos
de Ni+2, Fe+3, Cu+2, Hg+2, eo+2 y Zn+2 con n-butil-2-naftilmetilditiocarbamato, varía
considerablemente según se empleen como fases estacionarias, RCM-1OO C18 (lO IJITI),
Supelcosil LC·8 (5 J,lm) o J,l·80ndapak C18 (10 1D'll, disminuyendo con el contenido en
carbono de la cotumna C18, por lo que los autores admiten que existe una interacción
parcial entre los complejos y los grupos silanol libres de la fase estacionaria (2S). De las
fases estacionarias LiChrosorb Rp·2, RP.s y RP-18, empleadas en la determinación de
Ni+2, Co+2, Fe+3 y Cu+2 con 1·(piridil-2-azo)-2-naftol (PAN). resulta ser la Rp·2 la que
proporciona mejores separaciones (32). Cuando se reemplaza la columna .u-Bondapak C18
110 .uml por una Unisil SC18 (5 .uml en la determinació.l de Se+2 con DAN, el número
de platos teóricos para el complejo aumenta de 4.000 a 14.400 (34). Finalmente. el
complejo Fe+3·feroxamina experimenta una retención considerablemente mayor en
una columna de octilsílice (5 .um) de IBM (Danburry, CT, USA) que en una de octadecil
Spheri50rb (5 .um) (421.

En lo que respecta a los métodos de detección empleados, el más frecuente es la
detección U.V. o visible, como puede apreciarse en la tabla 1. La detección fotométrica
ha sido utilizada en sus diferentes formas: detección fotometrica directa, detección
fotométrica indirecta y formación de derivados pre· y post-columna (411. Es menos
frecuente la detección electroquímica. En algunos casos, se han comparado los límites
de detección de diferentes iones metálicos mediante detección fotométrica y electro·
química con resultados similares (29, 37, 39). También se han empleado los detectores
de espectroscopía de emisión de plasma en HPLC para el análisis de tratas y especiación.
Ene tipo de detección es interesante porque puede proporcionar información que no
puede obtenerse utilizando otros detectores en HPLC. Se han discutido los diferentes
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tipos de espectroscopia de emisión de plasma. aplicados a diferentes elementos metalicos
y no metalicos, en una amplia variedad de muestras (44).

los límites de detección alcanzados en la determinación de diferentes iones metálicos
por complejaci6n externa a la columna, varían entre algunos femtogramos V varios cientos
de nanagramos, dependiendo del tipo de detección y del agente complejante empleados
(23,25,27,31,33,34,36,40,43).

las determinaciones y separaciones realizadas de diferentes iones metálicos a los
niveles de detección comentados, han permitido la aplicación de los métodos empleados
a diferentes muestras reales. Entre ellas, se encuentran la determinación de Pd+2 como
complejo de dietilditiocarbamato, en polvo de platino y en disoluciones patrón para
absorción atómica 1271. la separación de Cu+2, eo+2, Ni+2 y Fe+3 procedentes de
muestras de agua de río tratadas con una disolución de PAR (29). la detl~rmin.ción de
8+3 como complejo del ácido 1.8-dihidroxinaftalen-3,6-disulfÓnico, como ácido bórico,
en agua de manantial, agua de mar y muestras de acero (311. el análisis de Fe+3, Co+2
y Ni+2 en mueSlfas de vidrio mediante la formación de los complejos respectivos con
4.hidroxi-3·(2-piridilazo)naftalen-l-sulfónico (33). la determinación de Cd+2 eo+2 Cu+2
Pb+2, Hg+2 Y Ni+2 como impurezas en una matriz con un alto contenido'en sulfato ~
cinc y ácido sulfurico (37) y el análisis de diferentes muestras procedentes de refinerías;
así como líquidos residuales procedentes de industrias. V aguas potables, determinando
su contenido en Ni+2 y Cu+2 como dietilditiocarbamatos (39).

3.2. Formaci6n de complejos "in situ".
Este procedimiento consiste en la determin.ciÓn de iones metálicos como complejos

originados en el propio sistema cromatográfico. mediante la inclusi6n del 8gente comple
jan te en la fase móviL Este método presenta la ventaja de simpliftcar la determinación
de los iones metálicos al eliminar los pasos previos de complejación y extracción del
complejo (45). Además, en muchos casos, la inyección del ión metálico se realiza en fase

acuosa.
Con el fin de emplear este método, en ocasiones, ha sido net:eSMio realizar experiencias

previas con el fin de determinar si la formación de los comph!jos estables de los iones
metálicos que se desean determinar. es cinéticamente rápida 1471. Otro inconveniente
son los problemas que puede ocasionar la inclusión del agente complejante en la fase
móvil. tales como interferencia en la detección y corrosión del sistema cromatográfico.
En ocasiones, dicho agente complejante ha sido eliminado antes de llevar a cabo la
detección de los complejos metálicos mediante una columna supresora de resina aniónica
(37,47).

A pesar de emplear agente complejante en ta fase móvil, en algunos casos se realiza
la inyección de los iones metalicos como complejos. Sin embargo, estos trabajos se han
incluido en este apartado debido a que la no existencia del agente complejante en la
fase m6vil provoca, a menudo, la descomPQsión del complejo en la columna, y por
tanto, la pérdida de sensibilidad de la técnica (48,49).

Se han encontrado en la literatura un nümero inferior de trabajos dedicados a la
determinaci6n de iones metalices mediante la formación de complejos "in situ". las
condiciones experimentales en las que se ha llevado a cabo dicha determinación se han
agrupado en la tabla 11.

Cuando se emplea este método, ademas de los parámetros anteriormente comentados
que pueden influir sobre la retención de los iones metalices, la concentr.ción de agente
complejante en la fase móvil es un factor más a tener en cuenta. Varios autores han
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estudiado su influencia. encontrandose que la concentración de ligando en fase mÓllil
debe ser suficientemente elevada para eliminar el ensanchamiento de picos y pérdida
en resolución que se observa en la determinación de Cu+2. Co+2 y Ni+2 con dietitditio
carbamato, para bajas concentraciones de éste en disolución (45). y la disociación del
complejo. como en el caso de Mo+6 en ausencia del complejante, 4.5.c:fihidroxi-'.3·
bencenosulfonato sódico (Tironl (481. Sin embargo, la concentración de complejante
no debe ser tampoco demasiado alta. pues podria impedir la detección de algunos complejos
a longitudes de onda próximas a las de absorción del complejante (49).

La influencia de la naturaleza y concentración del modificador organico en fase móvil
sobre la retención de 105 complejos metalicos, se ha puesto de manifiesto en diferentes
trabajos, en los que se observa para un mismo disolvente. una disminución de la retención
de los comph!jos al aumentar el porcentaje de modificador organico en fase móvil. como
es el caso de la determinación de Cu+2. Co+2. Ni+2. Pb+2 y Fe+3 como dietilditiocarba·
matos (46) y de Mo+6 y w+6 con 4,5.c:fihidroxi·I,3·bencenosulfonato sódico (48). En el
caso en que se estudia la influencia de la naturaleza del modificador orgánico sobre la
resolución del sistema. en ocasiones se llega a una solución de compromiso empleando
como fases móviles mezclas acuosas de diferentes disolventes estudiados, como en la
determinaci6n de Pb+2, Cd+2. Hg+2. Co+2. Ni+2 y Cu+2 como dietilditiocarbamatos
(47) y de Ni+2. Pb+2• Zn+2, Cu+2. Cd+2, Hg+2. Co+2 y 8i+3 con hexametilenditio
carbamato (491.

Como se mencionó en el apartado anterior, es de esperar Que el pH influya sobre la
retención de los iones metálicos. debido al efecto que ejerce sobre la estabilidad de 105

complejos. Se ha encontrado una influencia del pH sobre la resolución y la altura de
pico en la separación de Mo+6 y W+6 como complejos de 4,5-dihidroxi-l,3·benceno·
sulfonato sódico (48), mientras que en la determinación de Cu+2, Co+2, Ni+2. Pb+2 y
Fe+3 con dietilditiocarbamato, la retención de Co+2, Cu+2 y Pb+2 permanece constante
a pH 6.69 Y 9.72, observándose que el complejo de Cd+2 eluye más rápidamente al pH
más alto (45). En algunos trabajo¡ en los que se emplean como fases móviles disoluciones
que contienen un agente complejante y los iones metálicos se inyectan como quelatos,
se elige como pH de la fase móvil un valor al que se ha comprobado previamente que
tIene lugar la extracción completa de los quelatos (49).

Como era de esperar, se ha comprobado que también en el caso en que el agente
complejante se incluve en fase móvil, un aumento de la concentración de contraión
provoca una mayor retención de los complejos (48).

Tres diferentes fases estacionarias. IJ·Bondapak C18, Spherisorb 005 y Aadial-Pak
Cl8, se han comparado entre SI en lo que se refiere a las caracterlsticas que presentan
para ser usadas durante un largo espacio de tiempo. Aadial·Pak C18 no es aconsejable
para utilización durante largo tiempo debido a la pérdida de eficacia que se observa con
el transcurso de los días. Se encontraron ventajas en la utilización continuada de IJ-Bon·
dapak C18 y Spherisorb ODS, siendo esta última la que proporciona una mayor eficacia
cromatográfica (47).

En cuanto a métodos de detección empleados, como se puede observar en la tabla ti,
se ha empleado detección espectrofotométrica en la mayoria de los casos, aunque también
te ha utilizado detección electroquímica. En algunos casos, se han comparado los limites
de detección obtenidos empleando ambas técnicas. Este es el caso de la determinación
de Pb+2, Cd+2, Hg+2, Cu+2, Ni+2 Y eo+2 por formación de complejos con dietilditio
carbamato "in situ" empleando detección espectrofotométrica y electroquimica. Se
observa que sólo en el caso de Pb+2 Y Cd+2 el límite de detea::ión por medidas espectro-
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TIbia 11. D.~rmiI\lCIÓn d. ion.. met'lieos como c:omplejoos form~os "In .Itu",

F_. Modo
lone. elludlados nt.clonada Comple¡arlte Fa" móvil Invecclón ión Ottecc,ón Separaciones Aef.

eu+2, eo+2, Ni+2, Pb+2, HYP8rsil·DOS DOTe 80/20 Melanoll DllOluei6n aCuOJ8 U ,v .·~j.,ble Cu·Co·Pb·Cd "F.+3 Agua, 0.1 % mI.. del,on 1320·450
N,N·lelrametU· om)
dltlocarbamalo
amónico o sódico

Fe-t3. N¡+2. Ru+2 Hamillon PAP·' 1.10·"""", ACltOflltrllo/ Oisolución det como U.V. Fa·NI·Av ..
traline Agua. Hao4. piejo en aanonll'" 1265 nml

UCI04. 1.10·1e- lo o IllSe móvil
nllUrotina

Pb+2. CO+2, Hg+2. CO+2 e18 J.l·Bon· DOTe 70130 Acetanl· OllOlución IlCUOf.,I UV. Cd·Pb-Ni-Co· "N¡+2, Cu+2 d.pall, ele ullo/AgUll. del iÓfl l254 nml Cu·HlI
Spher;sorb. 70/30 Melanol EC'
CIS Rll:tIal Ague, 50120130
Po> Acetonitrilo!

Mel.nol/Agul
O.02M IlmpOn
.cetllO (pH 5.8)
O.OlM NaN03

Mo~,wtii Cosmosll e18 Sal IlÓdlca 57/43 MeUll'lol/ Disoluciórl acuosa U.V. Mo·W o.
ácido 1.2-d'· Ague. 1.5.10-3 M MI complejo (315nml
hidroltibence· compleJant.,
l'Io·3,5-dllul· 3.10.2 M TSASr,
fónico 1.5.10.3 M tempón

llClUlto (pH 3.81

Ni+2 Pb+2 ZI'I+2 Cu+2 Cosmos,l 5 C18 H.lt.m'III.,,· 78116.5/5/1.5 DISOlución d.1 como U.V. Cd·NI·Pb·Zn. 49
Cd+i, Hg+2, ea+:!. 81+3' ditlOC::llrbtlma· M'U1f\()IIA!I~1 plljo In cloroformo 1260 nml Cu·Hg·Co·8i

tO de helt.me· Cloroformo/0.01M
lilel'l.monio complejlllltl
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Tabla 11. (Continuación)

Fase Modo
Iones estudiados estacionaria Complejante Fase móvil inyección ión Detección Separaciones Rel.

Cu+2, Ni+2, Co+2, Hg+2 C18/l-Bon- Pirrolidin- 60/40 Acetoni- Disolución acuosa U.V.-visible Cu-Hg 50
dapak carboditio- tri lo/Agua, del ión (269,423

ato, Morfo- 0.02M tampón nm)
lincarbodi- acetato (pH 5.5) EC·
tioato +pirr o morf o

pirr+morf.

Mn+2, Mn+3, Cr+6, Co+2 LiChrosorb Dxina 60/40 Metanol Disolución acuosa Visible Mn(ll) - Mnilll) 23
Cu+2, 2n+2, AI+3 RP-8, RP-18 Agua (20% tampón de tampón borato (394 nml

y Si-60 borato en agua). a pH9
Oxina 10-3 M

Cd+2,Co+2, Cu+2, Pb+2 C18/l-Bon- Pirrolidin- 70/30 Acetoni- Disolución de Visible Co-Cu 37
Hg+2, Ni+2 dapak ditiocarba- tri lo/Agua, ZnSD4 (como (400 nm)

mato tampón acetato electrolito) EC·
(pH6,0,02MI

Bi+3, Fe+3, Cu+2 ERC-DOS OCTA 40/60 Metanol/ Disolución acuosa U.V. Bi-Fe-Cu 43
Agua 10-3 M de tartrato y (254 nm)
DCTA/10-2M TBA tampón acetato

*Detección electroqu (mica.



fotométricas es inferior al encontrado mediante detección electroquímica, siendo en
ambos casos los limites de detección próximos al nanogramo. Para los restantes cationes,
esta ultima t~nica proporciona una mayor sensibilidad respecto a la detección espectro·
fotométrica (47). Por otra parte, en la determinación de Cu+2, Ni+2, eo+2 y Hg+2 como
complejos mixtos de pirrolidincarboditioato y morfolincarboditioato, se han detectado
1.2, 1.1, 1.2 Y 1.4 n9, respectivamente, utilizando tanto detección electroquímica como
espectrofotométrica (50). Es interesante resaltar que en este trabajo se lleva a cabo la
formación "in situ" de los complejos controlando la selectividad mediante la obtención
de complejos ternarios a partir de los dos agentes complejantes empleados.

En el caso en que se emplea detección espectrofotométrica exclusivamente, se han
obtenido límites de detección de 1.6 y 2.2 n9 para Mo+6 y W+6, respectivamente, como
complejos de Tiran (481. También se han podido detectar cantidades comprendidas entre
10 y lOO n9 de Cu+2, Co+2, Ni+2, Pb+2 y Fe+3 como complejos de DDTC (dietilditio
carbamato) (45). entre 100 y 200 ng de Fe+3, N¡+2 y Ru+2 con l,10·fenantrotina (46),
y entre 50 y 200 n9 de Cd+2, Hg+2, Co+2, Bi+3, Ni+2, Pb+2, Zn+2 y Cu+2 como complejos
de HMA·HMDC (hexametilenditiocarbamato de hexametilenamonio) (49).

Como se observa en la tabla 11, se han llevado a cabo numerosas separaciones de mezclas
de iones metalices contenidos en disoluciones sintéticas. Esta separación de iones metálicos
y posterior determinación a los niveles de concentración ya comentados, han dado lugar
a diversas aplicaciones prácticas. Así, se han determinado diferentes iones metálicos en
muestras reales: Cu+2, Ni+2, Cd+ 2, Pb+2, Co+2 y Hg+2 en diferentes efluyentes de
industrias (47). Ni+2, Pb+2, Zo+2 y Cu+2 contenidos en hojas de cítrico y harina de
arroz (49) y Co+2, Cu+ 2 y Ni+2 como ImpureZas presentes en la matriz de sulfato de cinc
empleada para la producción de Zn metalico, a concentraciones inferiores a 1 ppm (37).

3.3. Cemparaci6n entre los métodos de formacibo de complejos Hin situ" y en el exterior
del sistema cromatografico.

En algunos trabajos se han determinado diferentes iones metálicos empleando ambas
tecnicas. En unos casos resulta ventajosa la formación de los complejos antes de su
inyección en la columna cromatográfica y en OtroS se prefiere la formación "in situ".
Esta ultima es mas cómoda y rápida cuando no hay problemas de cinéticas lentas de
formación de complejos. problemas de hidrólisis de los cationes, o interferencia del
ligando en fase móvil en la detección de los iones metálicos. Asi, la determinación de
Cr+6, eo+2. Mn+2, Zn+2, Cu+2, Al+3 y Mn+3 como oxinatos da una buena reproduci·
bilidad cuando se forman los complejos "in si tu", pudiendose separar la mezcla Cr+fL
Mo+6·Co+2·Cu+2·Mn+2·Mn+3. mientras que CO+2, Mo+6, Mn+2 y Mn+3 no pueden
separarse cuando se forman los complejos antes de su inyección en la columna (23).
También se encuentran ventajas en la formación "in Sltu" de los complejos de 8i+3,
Fe+3 y Cu+2 con DCIA, debido a la rapidez del método. Sin embargo, hay que salvar
los inconvenientes de la hidrólisis de los cationes (que se elimina mediante la inyección
en medio tartrato) y de la pérdida de eficacia de la columna con el tiempo debido a la
presencia del OCTA en la fase móvil (43).

Por el contrario, la determinación de Cu+2, Ni+2, Co+2, Cr+6 y Cr+3 como complejos
de ditiocarbamato requiere su formación antes de la inyección en el sistema cromato·
gráfico, ya que ta formación "in situ" de los mismos, SI bien permite la determinación
rápida de Cu y Ni, no hace posible ta determinación de Ce y Cr. Además, en el caso de
este ultimo catión, la cinética de formación del complejO es demasiado lenta para emplear
la técnica "in si tU" (261. Asimismo, la determinación de Ni+2, Co+2 y Cu+2 presentes
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en una matriz de sulfato de cinc empleada para la produccu;,n de ln melálico, requiere
li formacian previa de los ditiocarbamatos, ya que aunque la sensibilidad obtenida por
ambos métodos es similar, la formación de los complejos "in S1tU" presenta un mayor
nu~ro de problemas: interferencia del complejante en fase m6vil en la detección de los
cationes y rapida deterioración de la columna (37).
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el análisis de flavonoles por hplc

E. Revilla*, E. Alonso U yM./. Estrella*'"
'Departamento de Qu¡fnica Agrícols. Unive~id8d Autónoma de Madrid, 28049 Madrid.

• "'nsriwro eJe Fermentaciones Industriales. Juan de la Cie1'll8. 3, 28006 Madrid.

los f1avonoles forman uno de 10$ grupos de compuestos fenóticos más abundantes en
el reino vegetal, y pueden considerarse como componentes {ipicos de las Angiospermas
leñosas (Gottlieb. 19751. pues su formación en las plantas se encuentra asociada tanto
con la lignificación en fas hojas y en el taita (Bate·Smlth, 1962) como con la absorción
de luz ultravioleta por parte de las flores (Thompson y col., 1972). Por estas razones,
son menos frecuentes en Angiospermas herbáceas y sólo aparecen de forma excepcional
en plantas inferiores.

De forma general los flavonoles se presentan en los vegetales como glicósidos, esto es,
combinados con azúcares (Harborne y Williams, 1975), si bien es frecuente que aparezcan
agliconas libres en pequeñas cantidades (Wollenweber y Dietz, 1981). Las diferencias en
cuanto a número y variedad de sustituyentes en el esqueleto flavonoldeo básico (figura 1)
dan como resultado la existencia de una gran diversidad de flavonoles en la Naturaleza,

3'

2"

I ~ ."
B

..r S"

6'

Fill'llrOl l._Estruc:tur. Flevonoide. BiÍsic:e,

Los flavonoles que báSicamente aparecen en los vegetales son cuatro: galangina, con
grupos hidroxilo en posiciones 3, 5 y 7; kaemfcrol, con grupos hidroxilo en 3, 5, 7 Y 3';
qucrcetina, con grupos hidroxilo en 3, 5, 7, 3' y 4'; Y miricetina, con grupos hidroxilo en
3, 5, 7, 3', 4' Y S', La modificación del modelo de sustitución de estas estructuras da
lugar a derivados que aparecen en un número de especies más restrlOgido, lo que da a
estos compuestos un alto valor como marcadores quimiotaxonómlcos. ASI, es posible la
hidroxiliIClón en las posiciones 6 u 8, la deshidroxilación en las posiciones 5 ó 7, la apa
rición de metoxilación en alguna o en varias posiciones, o a la aparición de Otros sustitu·
ventes, como sulfato, metilo, isopentilo o prenilo,

En cuanto a los azúcares que pueden combinarse, Harborne y Williams (1975) citan
un número muy elevado, y si bien en muchos casos se trata de glucosa, galactosa o
ramnosa en posición 3, existen numerosas posibilidades que incluyen el concurso de
otros monosacaridos, de disacáridos, de trisacáridos, de ácidos urómcos y de restos
glucidicos más complejos de otra naturaleza, tanto en la posición 3 como en otra.
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Por todo esto, el análisis de flavonoles de un vegetal o de un producto elaborado a
partir de vegetales puede convertirse en un problema muy complejo, por lo que los
métodos cromatográficos constituyen una herramienta fundamental para la elucidación
de los componentes flavonólicos de una muestra de esa naturaleza, lo que tiene una
importancia singular en ciertos Campos científicos. tales como Quimiotaxonomia y
Fisiologia Vegetales, Química de Productos Naturales, Química Agrícola, Farmacología,
y Ouimica y Tecnologia de Alimentos.

Las primeras separaciones cromatográficas de flavonoles se realizaron mediante
cromatografla en papel (Wender y Gage, 1949; Bate·Smith y Westall, 19501. habiéndose
descrito numerosos cluyentes y empleándose las técnicas mono y bidimensional (Mabry
y col., 1970); así como por cromatografía en columna (Harborne, 19591. que suele
emplearse como técnica preparativa, utilizando como rellenos celulosa. gel de sil ice,
poliamidas y geles de Sephadex. con diversos eluyentes (Markham, 1975l. La cromatografía
en capa fina se aplicó pronto al análisis de estos compuestos, habiéndose utilizado como
soportes celulosa, poliamida y gel de silíce con variados eluyentes (Stahl, 1969; Markham,
1975). La cromatografla en capa fina de alta resolución se ha empleado tanto con fases
directas como con fases inversas (Vanhaelen y Vanhaelen·Fastré, 1980).

El desarrollo de la cromatografia en fase gaseosa apenas afectó el amilisis de flavonoles,
pues la escasa volatilidad de estos compuestos hace precisa su derivatización previa al
análisis. Pese a ello, algunos autores han realizado separaciones gas-cromatográficas con
trimetilsililderivados (Furuya, 1965; Pierco y col., 1969; Andersen y Vaghan, 1970).

La aplicación de la cromatograf(a líquida de alta eficacia al análisis de compuestos
fenólicos ha constituido un hito de gran importancia, habiéndose publicado varias revi
siones bibliográficas sobre el tema (Kingston, 1979; Van Sumére y col., 1979; Hostettmann
y Honettmann, 1982; Oaigle y Conkerton, 19831, y habiéndose desarrollado sistemas
cromatográficos que permiten separar un numero muy elevado de compuestos, como el
de Vande Casteele y col. (1982).

En la actualidad, la cromatografía líquida de alta eficacia es una técnica habitual en
el análisis de flavonoles, y para su aplicación correcta deben considerarse tres parámetros
fundamentales, como son las características de la fase estacionaria, la composición de la
fase móvil y el tipo de detección, Que van a analizarse con detenimiento a continuación.

Fases estacionarias
Para la separación de flavonoles por HPLC se han utilizado sobre todo columnas de

acero inoxidable rellenas con gel de sílice modificada mediante la unión de organosilanos
a los grupos hidroxilo de la superficie de la sil ice, que generalmente se conocen como
columnas de fase reversa o de fase inversa. Los organosilanos más utilizados con estos
fines son octadeciltriclorosilano, octiltriclorosilano y pentilclorosilano, y muy especial·
mente el primero por su fácil preparación.

De las columnas de fase reversa existentes en el mercado las pBondapak C18 son las
que se han utilizado con más profusión (Adamovics y Stermitz, 1976; Wulf y Nagel,
1976; Asen, 1977; Court, 1977; Stewart y col., 1979; Clark y col., 1980; Charpentier y
Cowles, 1981; McMurrough, 1981; Oaigle y Conkerton, 1982; Tamma y col., 1985).
Otras columnas, como Lichrosorb Rp·18 y RP·g (Strack y Krause, 1978; SChuster, 1980;
Vande Casteele y col., 1982), Zorbax OOS (Niemann, 1977, Niemann y Koerselman·Koy,
1977; C!ark y col., 1980; Wulf y Nagel, 1980); Partisil ODS (Labosky y Sellers, 1980;
Bankova y col., 1982), Micropak MCH 10 (Salagoity·Auguste y Bertrand, 1984); Zipax
HCP (Okuda y col., 1979), y p.Bondapak alquilfenil (Vanhalen y Vanhaelen·Fastré, 1980)
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se han 'mostrado igualmente muy eficaces. los cartuchos de compresión radial con relleno
de fase reversa Novapak C18 también han conseguido buenas resoluciones (Alonso, 1985;
Aevilla y col., 1986).

Las columnas con relleno de fase directa apenas se han empleado, pues si bien las
columnas de gel de sílice pueden resultar eficaces para separar agliconas flavonoideas de
baja polaridad, tales como flavonas polimetoxiladas, isoflavonas y biflavonoides (Daigle
y Conkerton, 1983), su empleo puede presentar grandes problemas para separar flavonoles,
pues pueden producirse retenciones irreversibles (Vande Casteele y col., 19821. Sin
embargo, el equipo de Herrmann ha demostrado que pueden realizarse buenas separaciones
de ftavonoles en fase directa de gel de sílice si se realiza una acetilación previa. Aunque
una de las mayores ventajas de la HPlC, que es evitar la derivatización previa al análisis.
desaparece segun este procedimiento, estos investigadores consideran que de esta
forma se reduce el tiempo de análisis y se abarata el coste. al poder emplearse elución
isocnitica con más facilidad que en el caso de fase reversa. lo que evita reequilibrar el
eluyente tras el análisis, y al ser mayor la vida de las columnas. Estos autores han empleado
para sus experimentos columnas lichrosorb Si 60 (Galensa y Herrmann. 1978, 1979.
1980a y 1980b; Henning y Herrmann. 19801.

Fases móviles
La elección de la fase estacionaria condiciona enormemente la de la fase móvil. las

separaciones en fase directa con acetilación previa de la muestra exigen el empleo de
una fase móvil formada por un disolvente extremadamente apolar. modificado por la
adición de pequeñas cantidades de otro u otros disolventes orgánicos de mayor polaridad.
Galensa y Herrmann (1980a) proponen corno disolvente base benceno o i-octano. y
como modificadores, acetonitrilo, agua o metano!. De acuerdo con estos autores, el
disolvente base se debe incorporar en una proporción cercana al 80 por lOO, variando
el porcentaje de modificador en función de su polaridad, y la elución puede realizarse
perfectamente en condiciones isocráticas.

la separación en fase reversa exige el empleo de una fase móvil de alta polaridad, lo
que se consigue empleando agua bidestilada y desionizada como disolvente base. A éste
se le incorpora un modificador orgánico y. general. un modificador ácido. que mejora
las separaciones pero que puede alterar la fase estacionaria.

El modificador orgánico más empleado es el metanol, si bien ciertos autores han
empleado otros, como acetonitrilo (Stewart y col., 1979; De loase, 1980; Wulf y Nagel,
1980; Charpentier y Cowles. 1981), tetrahidrofurano (Asen, 1977; Stewart y col., 1979;
McMurrough, 1981; Alonso, 19851. etanol (Niemann, 1977; Vanhaelen y Vanhaelen·
Fastré, 1980). o acetato de etilo y etanol (Okuda y col.. 19791. El pH del eluyente se
suele rebajar con la incorporación de ácido acético, aunque en ocasiones se han utilizado
ácido fosfórico (Niemann. 1977; Schuster, 1980) O ácido fórmico (Vande Canee le y
coL, 1982). En ocasiones el modificador ácido se omite. y en su lugar se utiliza como
disolvente base una disolución acuosa de fosfato monopotásico (Court, 1977) o de
fosfato monoamónico (Labosky y Sellers. 1980). Por todo esto. las mezclas de agua y
metanol con pcque"as cantidades de ácido acético (entre 1 y 5 por 100 en la mayor parte
de los casos) son los eluyentes mas comunes para separar flavonoles por HPLC.

Oc forma general, la separación en fasc reversa se realiza empleando un gradiente de
elución, durante el que se va incrementando el porcentaje de modificador orgánico en
la fase móvil. En algunos casos se ha empleado elución isocrática (Adamovics y Stemitz.
1976; Wulf y Nagel, 1976; Labosky y SeHers, 1980; Vanhaelen y Vanhaelen-Fastré. 1980;
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Charpentier y Cow1es, 1981; Bankova y col., 1982; Revilla y col .• 19861. y SI bien las
resolucIones obtenidas con sistemas de este tipo pueden ser inferiores a las que suelen
conseguirse con el empleo de un gradiente de elución, su uso puede ser ventajoso cuando
la mueStra contiene un número reducido de componentes y también cuando se pretende
realizar un análisis cuantitativo rutinario, pues de esta forma se consigue una reproducción
exacta de las condiciones de elución, lo que es más dificil aJando se realiza un gradiente
de elución.

La fijación de las condiciones óptimas de elución que permitan resolver una mezcla
compleja de flavonoles por HPLC se realiza mediante pruebas sucesivas con distltltas
fases móviles y estacionarias. Este procedimiento resulta largo y tedioso, y por estas
razones se han desarrollado métodos espedficos de optimización de las condiciones de
separación cromatográfica que se basan en modelos que permiten predecir el comporta·
miento que han de tener una serie de compuestos con relación a su retención en unas
condiciones dadas o en técnicas de búsqueda secuenciales o estacl(sticas.

Entre ellos cabe destacar el método de la función de respuesta cromatográfica {Morgan
y Dening, 19751. el método basado en los diagramas de ventana (Laub y Purnell, 1975;
Hsu y col., 1984); el método sistemático de Glajch y col. (1980). y el método de optimi·
zación de panimetros de solubilidad (Schoenmakers y col., 1982; Drouen y col., 1982).
Dos de estos métodos, el de diagramas de ventana y el de optimización de parámetros
de solubilidad. han sido aplicados con exito por Cooper y Hurtubise (1985a, 1985b) para
optimizar fases móviles ternarias para la separación por HPLC de mezclas complejas de
compuestos aromáticos hidroxilados, y podría ser muy interesante su aplicación a la
optimización de las condiciones de elución de mezclas complejas de flavonoles y de otros
compuestos fenólicos.

Detección
La detección de flavonoles en HPLC se ha realizado normalmente por espectrofoto

metria visible-ultravioleta, aprovechando la intensa absorción que presentan estos como
puestos en esa zona del espectro, Que unida a la elevada sensibilidad de los detectores
existentes permite el análisis de muestras que contengan cantidades muy pequeñas de estos
compuestos. Por supuesto, la longitud de onda empleada en la detección debe ser compa·
tibie con el eluyente utilizado y debe ser la adecuada para que los compuestos que han
de ser detectados presenten una sensibilidad lo más elevada posible.

En el caso de tos flavonoles, las longitudes de onda más adecuadas en base a su absorción
son las comprendidas entre 250 y 280 nm y entre 335 y 375 nm, y esto no suele suponer
ningún problema, pues los disolventes comúnmente empleados son transparentes a dichas
longitudes de onda. La excepción más notable es la de varios sistemas cromatográficos
propuestos por Galensa y Herrmann (1980al. ya que el empleo de benceno como compo·
nente principal del eluyente puede originar problemas a la hora de realizar la detección
8 longitudes de onda inferiores a 300 nm.

Las longitudes de onda más empleadas son las comprendidas entre 250 y 280 nm, 10
que es debido a que muchos de los sistemas cromatográficos citados anteriormente se
han diseñado para el análisis conjunto de flavonoles V de otrOS compuestos fen61icos
flavonoideos y no f1avonoideos. En algunos trabajos muy concretos, como los de De
Loase (1980), Alonso (1985) y Revilla y col. (1986). se usan longitudes de onda corres
pondientes a la banda de 335 a 375 nm. en la cual los f1avonoles presentan una respuesta
muy especifica.
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Normalmente, la detección visible-ultravioleta se realiza a una única longitud de onda,
pero en ocasiones se ha realizado la detección sim'ultánea a dos longitudes de onda.
Bankova y col. (1982) proponen realizar la detección a 275 y a 320 nm, y consideran
que un análisis de este tipo puede permitir realizar la detección de dos sustancias cuyos
picos se solapen en base a la distinta extinción molar que presenten a una y otra longitud
de onda. Esta metodolog(a precisa el empleo de un patrón interno, pero resulta muy
interesante de cara a realizar análisis cuantitativos.

Se han desarrollado detectores visible-ultravioleta. de longitud de onda variable que
permiten realizar espectros completos de las sustancias separadas por HPLC. El empleo
de este tipo de detección puede ser una gran ayuda para la elucidación de las estructuras
de los compuestos separados. Schuster (1980) los ha utilizado para el análisis de diversos
compuestos fenólicos, entre ellos flavonoles. Hostettmann y col. (1984) preconizan el
empleo de este tipo de detectores junto con una derivatización post-columna que permita
realizar un análisis estructural completo por espectrofotometría visible-ultravioleta en
base a las modificaciones que sufre el espectro en presencia de distintos reactivos, en la
linea propuesta por Mabry y col. (1970).

Otro detector que puede emplearse para realizar la detección de flavonoles y de otros
compuestos fenólicos es un espectrómetro de masas acoplado a HPLC, Schuster (1980),
con un equipo cromatográfico dotado de este acoplamiento, consigue separar y detectar
diversos flavonoles y otros compuestos fenólicos flavonoideos y no flavonoideos.
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actividades inmediatas del GCTA

Reunión Cientrfica Anual

El Grupo de Cromatografla y Técnicas Afines organizará su próxima Reunión Anual
durante los d(i1s 22 y 23 de setiembre próximo, en el marco de la XX I Reunión Bienal
de la Real Sociedad Española de Qu(mica; tendrá lugar en Santiago de Compostela.

Sede del Congreso

Las sesiones tendran lugar en las Facultades de Farmacia V Ciencias Químicas, situadas
en el Campus universitario.

Información
Puede solicitarle a: XXI Reunión Bienal. FaClJltad de Ouimica. Santiago de Compostela.

Tels. (91) 59 79 36 V594336.

Avance de programa

Se prevén dos conferencias plenarias: la primera de ellas a Cilfgo del Dr. F. Smith. sobre
"Iooie chromatography", y la segunda, del Dr. J.A. Garera Oomínguez. sobre "Fases
estacionarias mixtas en GC",

Se presentaran unas 42 comunicaciones, de ellas 22 en forma oral y las restantes en
carteles.

A continuaci6n se relacionan 105 tltulos y autores:

Comunicaciones orales

"Predicción de Volumenes de Retenci6n en Cromatografía de Gases, Aplicaci6n 11
Columnas de Chromosorb 101 y diversas fases enacionarias".

M.T. Galceran y Damiá BaceJó. Facultad de Ouimica. Universidad de Barcelona.

"Predicción de par~metrosCfomatogrificos de series homólogas en CG".
M. de Frutos, J. Sanz e l. Martínez-Castro. Instituto de Química Orgánica. CSIC. Madrid.

"Caracterización de fases estacionarias en CromatograHa de Gases. Reducción del numero
de solutos por análisis factorial.

E. Pertierra Rimada·, J.M. Santiuste"", V. Menéndez·, J,A. García Domínguez"" y
E. Fernández Sánchez"".

"Facultad de Veterinaria. Universidad Complutense. Madrid.
""Instituto de Quimica·Física "Rocasolano". CSIC. Madrid.

"Cromatografía de Gases en columnas de fase estacionaria mixta: Cianosiliconas".
J.M. Santiuste, M.J. Molera, J. García Muñoz. J.A. García Domínguez, A. Fernández

Torres y E. Fernández Sánchez. Instituto de Química-Física "Rocasolano". CSIC. Madrid.

"Influencia de factores extracolumna en un Cromatógrafo de Gases adaptado a columnas
capilares".

María J. Molera y JA. García Domínguez. Instituto de Quimica Física "Rocasotano".
CSIC. Madrid.

"Determinación de difusividades en fase líquida por un método cromatográfico.
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Aplicación a sistemas cristales Hquidos·subproductos del carbón".
María J. Suárez, R. Alvarez y J. Coca. Facultad de Química. Universidad de Oviedo.

"Evaluación del inyector con temperatura programada (PTV)".
E. Loyola-, G. Reglero··, M. Herráiz·- y M.O. Cabezudo-e .
• Facultad de Agronomía. Universidad de Chile.
• -Instituto de Fermentaciones Industriales. CStC. Madrid.

"Las columnas microrrellenas: Una alternativa al empleo de columnas capilares".
G. Reglero, T. Herráiz, R. Alonso, M. Herráiz y M.O. Cabezudo. Instituto de Fermen·

taciones Industriales. CSIC. Madrid.

"Acidos grasos libres en aceites de oliva obtenidos de frutos atrojados".
J.M. 01 (as, M.O. Lozano, J.J. R(os y A. Gutiérrez, Instituto de la Grasa y sus Derivados.

eSle. Sevill...

"Aislamiento y determinación del aminoácido l:aminociclopropano-'·carboxílico IACC)
de frutos pasados por Cromatografía de Intercambio IÓnico".

M.A. Albi, A. López, B. Vioque, J.M. Castellano y A. Vioque. Instituto de la Grasa y
sus Derivados. CSIC. Sevilla.

"Análisis de DES y otros anabolizantes en hígado de cerdo mediante HPLC-HRGC".
J.A. Garda-Regueiro, M. Hortós y J.M. Monfort. Institut Catala de la Carn (lRTA).

Monells (Gerona).

CARTELES

"Estudio estadístico sobre los resultados de 105 análisis cromatográficos".
M.l. Rey. Junta Energía Nuclear. Madrid.

"Estudio por CromatograHa de Gases de TMS-derivados de flavonas".
E. Gil-Alberdi, 1. Martinez-Castro y J. Sanz. Instituto de Química Orgánica General.

CSIC. Madrid.

"Aplicación de la Cromatografía Gas-Líquido al análisis de dímeros no polares
presentes en grasas termoxidadas".

M.C. Pérez-Camino y M.C. Oobarganes. Instituto de la Grasa y sus Derivados. CSIC.
Sevilla.

"Oeterminaci6n porcentual de ácidos grasos mediante Cromatografía de Gases con
columna capilar (CGC)".

1. O{az y J.A. García·Aegueiro. Institut Catala de la Carn (tATA). Monells (Gerona).

"Cromatografía de Gases de 105 ácidos grasos de cadena corta y la identificación de
bacterias mediante microordenador".

L Margarit· yA. Diaz".
·Hospital Sant Pau, Barcelona.
-·Instituto Químico de Sarria. Barcelona.

"Confinnaci6n de oplaceos en orina por Cromatografía Gaseosa".
J. Alfara, J. 5otelo, J.S. Pacheco, D. CarriaZo. Policlínica Naval. Madrid.
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"Determinación del poder calorifico superior del gas natural por CG".
E.A. Cepeda y J.M. Aesa. Colegio Universitario de Alava. Vitoria.

"Determinación de ami nas en alimentos por Cromatografia de Gases".
M.V. Garc(a Atíenza, R. Barrera y L. Gascó. Junta de Energ¡'a Nuclear. Madrid.

"Determinación de Metimazol y 2·Marcaptobencimidazol en tejidos animales mediante
Cromatografía en Capa Fina".

L. Saldai'la, J.L. Milán y J.A. Ortiz. Instituto Nacional de Investigaciones Agrarias.
Madrid.

"Determinación de cationes metálicos por Cromatografía de Liquidos de Alta Eficacia
en fase inversa empleando EDTA como agente acomplejante en fase móvil".

M.L. Marina", J.C. Diez·Masa"" y M.V. Dabrio··.
-Facultad de Ou¡'micas. Universidad de Alcalá de Henares.
• "Instituto de QUlmica Orgánica General. CS1C. Madrid.

"Análisis cuantitativo en detección fotométrica indirecta".
F. fernández-Lucena, J.C. Díez·Masa y M.V. Dabrio. Instituto de Química Orgánica

General. CSIC. Madrid.

"Principios amargos de los aceites de oliva".
F. Gutiérrez, J.M. Ollas. J.J. RlOS y A. Gutiérrez. Instituto de la Grasa y sus Derivados.

CSIC. Sevilla.

"Determinación de residuos de los fungicidas imazalil, prodoraz, tiabendazol y fen·
propimorf en frutos c(tricos por Cromatografl"a II'quida (HPLCI".

M.T. Lafuente y J.L. Tadeo. Instituto Valenciano de Investigaciones Agrarias.

"Determinación de furazolidona en Premix y Piensos".
J. Blanco. Cyanamid Ibérica.

"Influencia de la Temperatura y proporción de Tetrahldrofurano en el análisis de
triglicéridos por HPLC en fase inversa".

L.J.A. Barrón·, G. Santa·Maria- y J.C. Dlez·Masa·-.
"Instituto de Fermentaciones Industriales. CSIC. Madrid.
--Instituto de Ouímica Orgánica General. eSle. Madrid.

"Determinación de niveles plasmáticos de Piroxicam mediante HPlC".
A. Diaz y L. Comellas. Instituto Qu(mico de Sarriá. Barcelona.

"Separación de Proteinas por Cromatografía de Uquidos de Alta Eficacia: Puesta a
punto del metodo de rellenado columnas".

A. Moro. J.C. Diez-Masa y M.V. Dabrio. Instituto de OUlmica Orgánica General. eSlc.
Madrid.

"Estudio mediante HPLC de la estabilidad fotoqu(mica del nitroprusiato sódico en
solución acuosa".

A. D(az Marot. laboratorio Fides. Barcelona.
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PERKIN-ELMER HISPANIA, S.A.
LA ALTERNATIVA ESPERADA EN ESPECTRDMETRIA DE MASAS

• OETECTDR ESPECIFICO y UNIVERSAL
• IDENTlFICACIDN
• CUANTITATIVO LIBRE DE INTERFERENCIAS

Todo lo que usted hubiese deseado

• Línea de transferencia en sftica fundida adaptable a cualquier cromatógrafo
capilar.

• Librería de espectros de masa NBS/EPA conteniendo 42.000 compuestos.
• Velocidad media de búsqueda de un espectro en biblioteca 35",
• Resolución una unidad de masa en todo el rango.
• Autodiagn6stico incorporado.

o •• y muchísimas cosas más.

A PARTIR DE 6.500.000

Para cualquier información:

PERKIN-ELMER HISPANIA. S.A.

28034 MMind. la Maso. 2. T. 7340400
08017 B.celona. Genere] VivltS, 25·27. T. 212 22 58
41011 S.... itlll. Avda. R'f). A'1I,ntin•. 39. T. 45 70 22
48014 Bilbao. Avda. del Ejerl;ito, 11. T. 447 lO 21
46008 V.lenel•. &utn Orden, 11. T. 32517 62
18008 Grenad•. Compositor Rul~ Az.,.,. 1. T. 11 96 12



"Obtención por Cromatografía Liquida preparativa del ácido delta 9 tetrahidrocanna·
binoico" .

J. Sotelo, J. Alfara, J.S. Pacheco. D. Carriazo. Hospital Naval. Madrid.

"Estudio de extractos de materia orgánica de suelos en disolventes acuosos por Croma·
tografía de Exclusión Molecular de Alta Eficacia (HPSEC)".

L. Camellas, M. Gassiot, A. Puigbó, J. Municoy. Instituto Químico de Sarriá. Barcelona.

CARTELES

"Estudio de la presencia del pico del sistema en Cromatografía Liquida IÓnica".
L. Comellas, M. Gassiot y R. Puig. Instituto Químico de Sarria. Barcelona.

"Características del proceso cromatográfico de gel filtración del glucógeno".
M.L. García L6pez, O. Valls y S. García Fernández. Facultad de Farmacia. Universidad

de Barcelona.

"Optimización de la Cromatografía Liquida de Alta Eficacia de icidos fúlvicos".
J.M. Andrés y C. Romero. Instituto de Carboquímica. CSIC. Madrid.

"Cromatograf{a de Intercambio lónico preparativa de los ácidos fúlvicos".
C. Romero, J.M. Andrés y J.M. Gavilán. Instituto de Carboquímica. CSIC. Zaragoza.

"Estudio de aceites lubricantes de base hidrocarbonada mediante técnicas cromato
gráficas" .

M.C. Gutiéfrez, L. Aliste y L.M. Peloche. Instituto Nacional de Técnica Aeroespacial.
Torrejón de Ardoz (Madrid).

"Estudio de recubrimientos de fibras de carbono ("Sizing") y modificaciones de los
mismos por la acción del agua".

P. Matute y M.C. Gutiérrez. Instituto Nacional de Técnica Aeroespacial Esteban Terradas.
Torrejón de Ardoz (Madrid).

"Separación de alfa·ácidos y beta·ácidos de un extracto hexánico de lúpUlo mediante
HPLC preparativa".

L. Comellas, M. Ganiot, C. Roquet y A. Tsi. Instituto Químico de Sarriá. Barcelona.

"Aplicación de la Crom8togratra Liquida de Alta Eficacia 8 la separación y purificación
de metabolitos potenciales del 3,4·epoxiprecoceno 2".

A. Conchillo y A. Messeguer. Opto. de Química Orgánica Biológica. CSIC. Barcelona.

"Separación en grupos de ácidos y aldehidos fenóhcos como etapa previa al fracciona
miento mediante HPLC".

C.G. Barroso, O.A. Guillén, R. Cela y J.A. Pérez·Bustamante. Facultad de Ciencias.
Universidad de Cádiz.

"Separación de Fenoles contaminantes por HPLC".
P. Alarcón·, A. Bustos·, L.M. Polo·· y B.Cai'las··.
·Centro de Investigaciones del Agua. CSIC. Arganda del Rey (Madrid).
··Facultad de Químicas. Universidad Complutense. Madrid_
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Otras actividades

Se celebrará una exhibición comercial sobre libros, material didáctico e Instrumental
cient(fico relacionados con los temas de la Bienal.

Boca

El GcrA impartirá Becas de Asistencia. Los requisitos para solicItarlas son:
Ser miembro del GCTA.

- Presentar alguna Comunicación.
- Justificar que no se percibe ningun tipo de remuneración estable, mediante carta

del Director de Tesis o Centro de Trabajo.
Las solicitudes se dirigirán al Secretario del GCTA, Juan de la Cierva, 3. 28006 Madrid,

y deberan recibirse antes del 15 de julio.

informaciones

ASAMBLEA ANUAL DEL GCTA

Tendrá lugar, como es costumbre, durante la Reunión Científica Anual. En ella se
renovará la mitad de la junta directiva: un vicepresidente, el tesorero y tres vocales. los
que cesan en su cargo son:

J.A. Garc(a Dom(nguez, M.C. Polo Séinchez, M.O. Cabezudo lbáñez, J Grimalt
Obrador, R. Matas Docampo.

El plazo de admisión de candidaturas finaliza el 15 de julio. Se recuerda a todos los
socios que la junta directiva hará suyas todas aquellas candidaturas que, por no reunir
el número suficiente de firmas, no pudieran presentarse con olro respaldo.

· ..
Ha sido constituida Sartorius, S.A. Desde el próximo dill 1 de julio será la importadora

en exclusiva para Espai'a de las balanzas anal ¡ticas y de precisión Sartorius, procurandose
de esta forma mejorar el servicio y ofertar una variada y completa gama a los usuarios
de estos equipos en nuestro pais.

la dirección comercial se establecera en Madrid y la dirección administrativa en
Barcelona, además de varias sucursales en otras ciudades.

·..
El primer premio del concurso de trabajos sobre medio ambiente convocado por el

Ayuntamiento de Madrid, ha recaido este ai'lo sobre el trabajo titulado "Estudio de la
oontaminación por metales pesados en sustratos bióticos de la ciudad de Madrid", del
que son autores M.C. Rico Ruiz, M.J. Gonzillez Carlos y loM. Hernández Saint Aubin,
del Instituto de QuimlCa Organica General (CSIC). los dos últimos miembros del GCTA.

En estas lineas queremos ai'ladir nuestra mis cOfdi.1 felicitación.

· ..
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Cromatografistas en todo el mundo disfrutan ya de sus servicios.
Más de 3.500 unidades vendidas en Europa

Disponemos de equipos en "stock" para
"tender de inmediato pedidos y demostraciones.

I~

El Chromatopac C·R3A aporta too
das las funciones de proceso de da
tos requeridas en Cromatografla:
- Puede conectarse a cualQuier Croma-

lograra de Gases o de Líquidos de
cualquier marca.

- Proporciona informe cromalográtlco
completo.

- Facll manejo.
Memoria de gran capacidad parillrchi
var cromatogrilmas.

- Programilcion en lenguaje BAS1C.
- Capaz de procesar hasta 4.000 picos.
- Interfa!le estándar para cassette.
- Puede comunicarse con un ordenador

externo VIii Interface opcional.
- PreCIO muy atractivo.
- Etc.

Pantalla opcional.

Disco Floppy opcional:
sencillo O doble.
Floppy de 5" Y 1'2 Megabyte para
archivo de programas o datos.
Huta 100 hor~s de archivo de crom~

to9r~m~s (20 hor~s p~ra capilares).

Delegaciones en: Bilbao, Gijón, Granada, Las Palmas de Gran Canaria, Málaga, Murcia, Palma de Mallorc
Salamanca, Santa Cruz de Tenerife, Santander, Santiago de Compostela, Sevilla, ValenCia, Valladolid, Zaragoz



INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON APPLlED MASS SPECTROMETRY
IN THE HEAlTH SCIENCES
Barcelona, Palacio de Congresos, 28-30 de setiembre, 1987.

Los ultimos avances instrumentales y aplicaciones de la espectrometria de masas (EM)
en el campo biomédico, incluyendo las nuevas tendencias y perspectivas de la tecnica,
senjn discutidas por expertos internacionalmente reconocidos.

El programa cientifico comprendera una selección de conferencias invitadas, comu·
nicaciones libres y sesiones de posters, que en conjunto cubriran los siguientes tópicos:

Instrumentación V nuevas técnicas.
Métodos de ionización (SlMS, Fo, PO, FAB) Ymecanismos de fragmentación.
Acoplamiento CG·EM. CL·EM y EM-Em.
Aplicaciones en:
Biomedicina, Medio ambiente, Alimentación, Toxicolog(a V Farmacología.
Manipulación y procesado de datos.

Los trabajos presentados se publicaran en un volumen especial del Journal of Biomedkal
and Environmental Mass Spectrometry.

Se ha previsto espacio para exhibición de instrumentos.
Para información detallada dirigirse a: Dr. Emilio Gelpi, OpIO. de Neuroquímica,

Centro de Investigación V Desarrollo, CSle, calle Jorge Girona Salgado, 18-26. 08034
Barcelona. Tels. 203 70 86/204 06 OO. Telex 97 977.

INTERNATIONAL SYMPDSIUM DN PHARMACEUTICAL
AND BIOMED1CAL ANALYSIS
Barcelona, Palacio de Congresos, 23·25 de setiembre, 1987.

El objetivo del simposio reside en la presentación y evaluación contrastada de las
nuevas tendencias, avances y aplicaciones relacionadas con todos los aspectos de los
mélodos V técnicas analíticas para el análisis de fármacos V de los diversos componentes
del metabolismo humano en muestras biológicas.

El programa científico cubrirá como tópicos especiales los fármacos anticancerosos
V psicoactivos, el análisis asistido por ordenador incluida la robótica y los nuevos avances
V aplicaciones en estos campos.

Estos tópicos as'- como cualquier otro de interés en el campo del análisis farmacéutico
y biomédico, se discutirán en conferencias inviladas, así como en comunicaciones libres
y sesiones de posters.

Los trabajos presentados se publicarán en un volumen especial del Journal of Pharma·
ceutical and Biomedical Analisis.

Se ha previsto espacio para exhibición de instrumentos.
Para información detallada dirigirse a: Dr. Emilio Gelpi, Dpto. de Neuroquimica,

Centro de Investigación y Desarrollo, CSIC, catre Jorge Girona Salgado, 18·26. 08034
Barcelona. Tels. 203 7086/204 06 OO. Telex 97 977.
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MERCKlHITACHI
HPLCSYSTEM

MERCK
IGODA, S.A.
Moltel del Vallés (Barcelona)
Apartado 47
CUa. N·152 Km. 19
Te!. (93) 593 31 04·593 07 50
Hlex 52 824 merck e

• Sistemas modulares adecuados a
sus necesidades (HPlC convencio
nal, rápida y preparativa).

• Sistemas ¡socráticos.
• Sistemas de gradientes con mezcla

en alta y baja presión.
• Sistemas de inyección:

- Manual.
- Autosampler con 108 viales y

pOSIción de urgencias.

• Detectores:
- UV con longitud de onda varia

ble.
- Fluorímetros.

• Integradores (uno o dos canales).
• Horno para columnas.
• Derivatización post-columna.
• Sistema PAN de comunicación.

y AHORA

DETECTOR DE DIODOS
UV -VIS

Mod. L.JOOO Oiode Array

• Sensibilidad de detección máxima.
• Almacenamiento de espectros.
• Control de la pureza del pico.
• 100 etapas de programación.
• Diálogo vfa LeO.

Investigación
EfICiencia
Col"""
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reseña de libros

"lon·Pair Cromatography. Theory and 8iotogicat and Pharmaceutical Applications"
Editado por M.T.W. Hearn. Cromathographic Science Series Vol. 31. Mareel Dekker Inc.,
New York 1985.294 + IX págs.

Este libro reune en seis capítulos los fundamentos. mecanismos y alguna5 de las más
importantes aplicaciones de la cromatografía de pares de iones. Cada capítulo está escrito
por un conocido especialista en esta técnica cromatogriifica. Es, en nuestro conocimiento,
el primer libro que aparece dedicado íntegramente a la cromatografill de pares de iones.
El primer capitulo. escrito por M.T.W. Hearn. constituye una breve introducdón a la
cromatografía de pares de iones. En él describe el efecto de los diversos factores (ph de
la fase móvil, solvatacin, fuerza jónica. constante de formación del par iónico, etc.), que
controlan el coeficiente de reparto de la sustancia ionizada entre la fase estaCionaria y
la fase móvil. El segundo cap(tulo, del que son autores W.R. Melander y C.S. Horvath,
está dedicado a la teoría de la cromatografía de pares de iones; este capitulo, que es
sin duda el más brillante de todo el libro, hace una discusión crítica de los diferentes
mecanismos que se han propuesto para explicar la retención de los solutos en la croma·
tagrafla de pares de iones en fase inversa. Este capítulo resultará apasionante para aquellos
que han seguido este polémico tema en la literatura especializada de los últimos diez años.

Otro capitulo. escrito por E. Tomlison y C.M. Riley, revisa toda una serie de trabajos
dedicados a determinar la contribución de los diferentes grupos funcionales de la molécula
a su retención en cromatografía de pares de iones en fase inversa; en este estudio se hace
hincapié fundamentalmente en las relaciones extratermodinámicas, aunque parte del
cap(tulo está dedicado también a las relaciones termodinámicas. El capítulo puede ser
de interés para aquellos que estudian relación estructura-retención en sustancias ionizadas
o fácilmente ionizables.

Los tres últimos capitulos están dedicados a aplicaciones: productos farmacéuticos
(R.A. Adams). aminoácidos, peptidos y proteínas (M.T.W. Heam y bases, nudeosidos
y nudeotidos (P.A. Perrone y P.R. Brownl. En los tres se dedica especial atención a
la fase móvil a emplear en estas separaciones y en algunos casos -separación de proteínas
se echa de menos una discusión detallada sobre la fa5C estacionaria más adecuada para
el análisis de este tipo de sustancias.

En términos generales. el libro puede resultar interesante tanto para los cromatografistas
que quieran iniciarse en esta modalidad de la cromatografía de líquidos. como para
aquellos usuarios habituales de la cromatografía de pares de iones que deseen tener
una visión puesta al d(a de los aspectos más fundamentales de la técnica.

J.C. Dlez·Masa

"Sample introduction in capillary gas chromatography". Vol. 1. Ed. P. Sandra, Huthig
Verlag. 1985.285 pág.

Este libro sigue el formato habitual de la serie "Chromatographic Methods". Está
distribuido en doce capítulos, redactados por otros tantos especialistas.

El primero, por L.S. Ettre, es una reseña histórica, bien documentada, sobre los
distlntos modos de introducción de muestras en columnas abiertas. El segundo. por
W. Jennings. es un repaso breve (diez páginas) y superficial de los ctJatro principales
modos de inyección. J.V. Hinshaw describe acertadamente la inyección con división
de flujo, en sus aspectos cuali y cuantitativo. Los tres siguientes capítulos, dedican un
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amplio espacio a la myecclOn con temperatura programada, recogiendo aspectos generales
(Schomburg) y de los equipos comerciales IPoy-Cobelli y Vogt-Jacobi). a la vez que se
muestran las aplicaciones más destacadas. El septimo, dedicado a inyección en columnas
de gran diámetro ("wide·bore") es OtrO brevísimo repaso a los distintos modos de
inyección. El capitulo octavo, por E. Geeraert, describe un inyector de diseño propio
para altas temperaturas, y dedica la mayor parte de las 20 páginas de que consta a mostrar
sus aplicaciones. Los capítulos 9, 10 y 11 tratan, respectivamente, de pirolisis, espacios
de cabeza ("head·space") y trampas de desorción térmica activadas por microondas (lo
que es una novedad interesante, pero debería tal vez incluir también la desorción térmica
clásica, que está ausente en muchos libros). En el último capítulo, G. Schomburg habla
de cromatografía multidimensional considerada como una técnica de inyección, algo
en lo que quizá no todo el mundo esté de acuerdo, a pesar de su evidente interés.

El libro tiene algunos de los defectos típicos de las obras de muchos autores (desigualdad
de nivel y de profundidad en los diferentes capítulos, algunas repeticiones innecesarias ... )
pero en conjunto es positivo, y sobre todo, recoge muchos de los avances aparecidos en
la bibliografía de los últimos años, y que aún no se encuentran en otras obras, al menos
de forma completa, Decimos completa, ya que el editor promete una segunda parte donde
se cubran aspectos como efectos del disolvente (esperamos que se le encargue a K. Grob, Jr.)
o inyección sin división de flujo ("splitless").

La edición es cuidada, aunque abundan erratas de imprenta (hasta tres en la misma
página) lo que parece excesivo. En rewmen recomendable para quienes trabajan en
cromatograf(a de gases con capilares.

algunas publicaciones de miembros
del GCTA
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de nuestras empresas colaboradoras

PERKIN-ELMER

PERKIN-ELMER ENTRA EN EL
MERCADO DE CROMATOGRAFIA DE
GASES Y ESPECTROMETRIA DE
MASAS CON EL DETECTOR SELECTIVO
DE MASAS ION TRAP DETECTOR (lTD)

Perkin-Elmer añade a su línea de croma
tografía de gases el nuevo detector de masas
ITD. Este detector, a un precio excepcio
nalmente bajo, potenciará a todos los usua
rios de cromatografía de gases capilar. Este
detector está control ado por un PC/I BM,
XT o AT para facilitar la adquisición e inter
pretación de resultados.

L GC/MS es la técnica ideal para la inves
tigación y control de calidad. Este detector
nos reemplaza a gran número de sistemas
de detección convencional. Acoplado a un
cromatógrafo de gases capilar. nos comple
menta una técnica indispensable para el
campo farmacéutico. biomédico, contami
nación, poi ímeros y todo tipo de anál isis
que requieran una identificación cualitativa
y cuantitativa de los compuestos eluidos
en un cromatógrafo. Las muestras se iden
tifican ya sea por su masa o por su tiempo
de retención. La identificación, por com
paración con la librería interna, que con
tiene cerca de 32.000 espectros almacena
dos. requiere menos de 30 segundos.

En el caso de analizar sustancias marca
das isotópicamente pueden obtenerse resul·
tados cuantitativos incluso sin separación
completa. Asimismo pueden utilizarse iso·
topos marcados como estándar cuantitativo,
característica que no ofrecen los otros de
tectores cromatográficos. El sistema incluye
un programa de diagnósticos para el instru
mento y los programas.

El Ion Trap Detector es una marca de
Finnigan Corporation.

EL NUEVO SISTEMA DE BOMBAS
PARA CROMATOGRAFIA LIQUIDA DE
ALTA RESOLUCION EL MODELO 410 LC

Perkin-Elmer introduce una nueva serie
de bomba para cromatografía líquida, el
modelo 410 LC. Esta nueva bomba es la
tercera generación de los sistemas de cuatro
disolventes y ofrece una excepcional flexi
bilidad y altas especificaciones a bajo precio.

Las bombas de cuatro disolventes Perkin
Elmer. facilitan los análisis en el campo
farmacéutico, contaminación, polímeros,
biomedicina y biotecnología.

La serie 410 LC se adapta fácilmente
para análisis de investigación y rutina. y se
puede utilizar en cualquier tipo de croma
tografía líquida incluyendo alta velocidad,
microbore y semipreparativa. Incluye un
programa multitarea que permite modificar
los programas de análisis mientras la bpmba
está en operación.

La serie 410 LC permite la selección de
programas simultáneos hasta cuatro disol
ventes y a flujos de 0.01 a 10 MLlmin. Se
puede mezclar cualquier combinación de
cuatro disolventes produciéndonos mezclas
binarias. terciarias y cuaternarias para aná
lisis isocráticos y gradiente. La serie 410
LC puede producir gradientes lineales, cón
cavos y convexos. El programa multitarea
nos permite editar los métodos analíticos
en memoria o en funcionamiento cuando
el sistema está en operación. Se incluye
encadenamiento de métodos para analizar
hasta cien muestras automáticamente. Tiene
protección para almacenar diez métodos
de hasta diez niveles y una protección de
todos estos datos de hasta cinco años.

La serie 410 LC incluye eventos externos
programables, entradas y sal idas para inyec
tores automáticos, sistemas de integración
y periféricos, programa de autodiagnóstico
y límites de alta y baja presión y un sistema
de desgasificación de helio.
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EL NUEVO SISTEMA PERKIN-ELMER
DE PROCESAMIENTO DE DATOS
CROMATOGRAFIC 3

El nuevo programa Perkin-Elmer Croma
toyrafic 3, versión 2_00, nos permite utilizar
nuestro ordenador 7500 con una configu
ración de 8 canales cromlltogriflcos, traba·
jando simultaneamente desde nuestras inter
fases LCI·100 o SI/316.

Además de esta expansión, el nuevo pro
grama Cromatografic 3 incluye muchas y
nuevas ventajas:

- Nos permite el trabajo con inyectores
utilizando diferentes métodos, identifica
Ción de cada muestra, as!' como de su peso
y 105 estándars.

- Permite la posibilidad de implementar
programas de aplicaciones despuf<5 de cada
análisis, lo cual incrementa enormemente
la flexibilidad del sistema.

- La reintegración incluye la modifica
ción de los tiempos de iniCIO y fin de inte
gración. Permite el agrupado de picos, inte
gración de piCOS negativos y modificación
de línea de base en cualquier momento del
cromatograma.

Este sistema se puede integrar con el
UMS 2000, Programa de Gestión de labo
ratorio, y con el CLAS. Sistema Automa
tlCO para Cromatografia.

En ambos casos, utilizando los Super
Miniordenadores de la Serie 3200, los mé·
todos, resultados y filas de datos quedan
integrados en el entorno del UMS y/o
CLAS.

Utilizando el Basic o el Fortran 77 se
pueden implementar programas de usuarios
que personalizan una aplicación concreta,
por ejemplo: alcohol en sangre, analisis de
gas natural, PONA y destilación 5lmulada.

CHROMPACK

e
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Cromatografil multidimensionll
El nuevo instrumento MUSIC (Multiple

Switching Intelligent Controler) de
CHROMPACK, permite ampliar el analisis
de una parte del cromatograma, eliminando
el resto del mismo que no interesa. Una
primera columna efectúa una separllCión
de la muestra. La parte del cromatograma
que interesa. es separada a continuación
en una segunda columna capilar. Una tramo
pa fria entre ambas columnas, anula cual·
quier ensanchamIento de piCOS motivado
por la precolumna

Se analizan asi, los compuestos que
interesen, de una forma exacta y limpia,
sin interferencias de picos juntos. Indicado
para análisis de mezclas oomplejas en petra·
quimtca, pestiCidas, ,nduwia alimentaria,
etcetera.

Totalmente automatizado y adaptable
a cualqUier cromat~afo moderno, permite
un gran numero de ~raciones: Helrt-cutt·
in; seleccionando los PIl::O$ de mayor interés
del cromatograma; bM;k.f1ushing, redUCIendo
los tiempos de aNliSlS; IltI caplcidad de
muestra, lavado de cisotV'entes y pre-sepa
raci6n de cromatografía capilar.

Injaetor de Purga y Trampa Frll

Para "detectar lo indetectable" CHROM·
PACK ofrece dos poderosos instrumentos
para el analists de trazas a niveles de ppb·
ppt de compuest05 volátiles en gases, liqui·
dos y sólidos.

Totalmente automatizado y adaptable
a cualquier cromatógrafo moderno, el siso
tema combina las técnicas de desorción
térmIca (TCTI y la purga dinámica de espa
cio en cabeza (PTI), con una trampa fria,
previa al antilisi$ en columna capilar.

Las aplicacIones son muy amplias' &na
lisis de reSIduos de polimeros; residuos de
adItiVOS en muestras alimentarlas sol'das
o liquidas; hidrocarburos en rocas; conta
mlOfC1on de aguas, etc.



Waters
Division 01 MILlIPORE

NUEVO MODULO DE GRADIENTES
PARA CROMATOGRAFIA
LIQUIDA WATERS MODELO 600

la División de Cromatografia liQuida
Walers de la empresa Millipore. ha presen·
tado re<:ientemente un nuevo módulo de
gradientes. el Waters MSOO. Consiste en
un módulo integrado. con una sola bomba.
para efectuar gradientes con hasta 4 disol
ventes por mezclado a baja presión. El
control por microprocesador de la válvula
proporcional, que se sincroniza con el mo
vimiento de los émbolos de la bomba, faci·
lila una alta exactitud (tO.S%) y precisión
(:!Q,lS%J en la composición del eluyente.

El dIseño de la bomba esta basado en
la experiencia de más de 40.000 bombas
Waters funcionando en el mundo. Posee
una precisión de flUJO del 0,1%, con un
amplio rango de caudales (0,01·45,0 milI
minI. que le permite acomodarse a distmtas
escalas de separación; microbore, analítica
y preparativa.

l3S características del controlador hacen
extremadamente fácil su utilización. Per
mite el control, en tiempo real, de todas
las funciones de la bomba, crear perfiles
de gradiente multisegmento con las 11 curo
vas preprogramadas y enlazar hasta B mé
todos almacenados en memoria para trabajo
automatizado. El M600 facilita la ejecución
automática, en ausencia del usuario, de
operaciones tales como: puesta en msrcha
y paradas de la bomba, cambIO, lavado V
equilibrado de columnas, purgado y desga'
sificación de solventes, etc. la pantalla de
Video, con cursor, simplifica la edlclon y
ejecucIón de métodos.

Es una unidad compacta con comparti·
mento termostatizable para columnas e
inyector integrado.

DETECTOR UV-VIS WATERS 990
(DIODE ARRAY)

la DIVIsión de CromatograHa Waters
de la empresa Mlllipore completa la gama
de detectores UV·Vis para cromatograHa
liquida con la presentación del nuevo
detector por fotodiodos modelo 990.

El Waters 990 es un detector UV·Vis
que incorpora 1.024 diodos integrados,
de forma que abarca un amplio rango espec
tral (190-600 nm). El sistema de prome
diado entre pares de diodos proporcIona
una señal que se traduce en una resolución
del,3nm.

El tratamiento de datos se efectúa con
la ayuda de un ordenador personal (NEC
APC 111) y un paquete de software exclu
sivo de Waters. Este computador incorpora
un disco rígido de 20 Mb para el almace
namiento de datos, una unidad de disco
flexible, pantalla de color para gráficas con
alta resolución, teclado e impresora. Esta
potente combinación de elementos facilita
el trabajo con el sistema, ya sea en el esta
blecImiento de las condiciones de adquisi
ción de datos como en el tratamiento V
reprocesado posterior al análisis. Los datos
se pueden anatizar de distintas formas:

- Análisis de cromatogramas: Se pueden
presentar simultáneamente hasta 6 croma·
togramas a distintas longitudes de onda (per·
mitiendo sustracciones, relaciones de absor·
bancia a distintas longitudes de onda, etc.)
o una gráfica topográfica del contorno de
los picos con un cromatograma a la longitud
de onda deseada.

- Análisis de espectros: Visualiza cual·
quier espectro de UV·Vis de las distintas
zonas del cromatograma. El programa dis·
pone de subrutinas que permiten la como
paración con el archivo, comprobación
de pureza, análisis del cromatograma, etc.
El eqUIpo permite, de forma automatizada,
la comparaclon de los espectros en el vaHe,
pendiente máxima y cima del pico para
comprobar, asi, su pureza.

- Gráficas t,idimensionales: Represen·
tanda tiempo, longitud de onda V absor·
bancia.

47



(Er analítica
El NUEVO ANALIZADOR
AUTOMATICO DE AMINOACIDOS 3A30
HACE El ANALlSIS DE AMINQACIOOS
FACIL y POSIBLE

CarIo Erba Strumentazione ha introdu
cido la sexta generación de analizadores
de aminoácidos: el 3A3D. que incluve mas
de 20 años de experiencia en la cromato
grafía de intercambio jónico.

Este nuevo analizador de aminoácidos,
completamente automático, es la perfecta
solución para t<\. determinación de amino
ácidos, azucares y poliamlnas mediante la
técnica de cromatograf(a de intercambio
jónico.

En nuevo analizador 3AJO va equipado
con una moderna tecnolog(a que permite
trabajar sin operador V ofrece la posibilidad
de obtener hoy los mejores resultados en
el análisis de aminoácidos.

El 3A30 consta de dos unidades sepa-
radas:

1. la unidad anatítica.
2. la unidad de control.
El sistema está controlado a traves de

un programador microcomputerizado fácil
de usar, que incluye unidad de v(deo y te
clado, con el cual se pueden gobernar todas
las funciones del instrumento y complemen
tar los ciclos automáticamente, permitiendo
SU repetición en cualquier momento. Esto
hace que se reduzca el tiempo de análisis
y la consumición de reactivos, obteniendo
mejores resultados.

Detallamos a continuación una lista como
pleta de las excepcionales características
del analizador de aminoácidos 3A30:

- Análisis cualitativos y cuantitativos de
todos los aminoácidos presentes.

- Operación completamente automática
controlada por microprocesador.

- Análisis completo de fluidos fisiolo
gicos en cien minutos y proteínas hidroli
zadas o péptidos en treinta y cinco minutos.
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- 30 pmales de sensibilidad como ácido
aspártico.

- Posibilidad de insertar columnas de
diferentes tamaños.

- Incluye muestreador automático para
cien muestras.

- Software de facil diálogo con cinco
programas de análisis, vídeo en tiempo real
y posibilidad de intervenir el análisis en cual·
quier momento.

- Interfase de conexión al computador
AS 232 C.

- Batería que mantiene los programas en
el caso de fallo de suministro eléctrico.

- Precio atractivo.
Viendo todas estas caractertsticas, pode·

mas pensar que el 3A30 ha nacido para
analizar más rápidamente, trabajar más duro
y de esta forma ganarse la confianza del
usuario.

IPuede tener el mejor instrumento al
mejor precio y en el mejor momento. Es
una oportunidad única. No se lo pIerda!

Para más información puede dirigirse a
CES ANALlTICA, S.A.: Sta_ Engracia, 141,
LO, La. Tel. 234 56 12 /51 96. 28003 Ma
drid. Providencia, 152, bajos. Tel. 210 02
53/21454 69. 08024 Barcelona.

I~
NUEVO DETECTOR DE
RADIOACTIVIDAD PARA HPLC-LKB

LKB·WALlAC ha desarrollado un nuevo
detector de radioactividad con mezclador,
BETACQAD 1208.

El Betacord permite rápidos cromato·
gramas de HPLC, de los componentes
¡i-radiomarcados que se eluyen, en forma
continua, con medida precisa y con la misma
forma de trabajo que con cualquier otro
tipo de detector no radiactivo de HPLC.



Las mas importantes ventajas metodoló
gicas de la monitorización de la radioacti
vidad con el Betacord son:

_ Rapidos resultados que permiten una
velo% y precisa detección. hasta 50-lOO veces
más rapldo que un sistema con colector de
fracciones V contador de centelleo liquido
ILS).

_ El monitor puede ser usado en serie
con un detector UV para obtener resultados
simultáneos.

_ Con trabajo en modo heterogéneo no
es necesario el cocktel de centelleo.

_ Con trabajo en modo homogéneo per
mite una reducción de un minimo de 20
veces en el volumen de cocktel, comparado
con el sistema de colector de fracciones y
contador de centelleo.

Como adición el mezclador de precisión
del Betacord elimina los problemas tradi
cionalmente asociados con la tecnologl3
de derivatización post. columnas. Dicho
detector permite trabajar con:

_ celula modo homogéneo en C'4,
1125, 535, p32 y especialmente recomen·
dado en H3.

_ Célula modo heterogéneo en: C14,
S35, p32.

Como caracterlsticas adicionales podemos
comentar que tiene:

- Amplio rango de linealidad hasta
4 x 10 cpm fondo escala, con un rango
dinámico de 1,5 x 10-2 - 6,4 x 104 cps.

Precisión 0,4 por 100.
Cubetas de flujo de 80, 200, 500 ~l

Eficiencia: H3 mayor que 40%
C'4 mayor que 90%

Izasa distribuidora en exclusiva en España
y Portugal de LK8 incorpora este producto
de LK8-Watlac ldivisión de contadores a.
y mlideres en Espai'la a sus sistemas de
HPLC·LK8.

CROMATOGRAFOS DE GASES
SHIMAOZU GC-15A/16A: NUEVAS
TENDENCIAS EN INSTRUMENTACION
CROMATOGRAFICA

Los cromatógrafos Shimadzu GC-15A y

GC.16A se han diseñado no sólo, como
cromatógrafos de gases independientes y de
altas prestaciones, sino también como ins·
trumentos para sistemas multi·GC o sistemas
de automatización de laboratorios, siendo
muy sencillo trabajar con etlos, y asegurando
la posibilidad de ampliaciones futuras.

Sus caracterlsticas más notables son las
sigUientes: horno de columnas espacioso;
módulo de inyección de muestras con con
trol de temperatUra independiente; pantalla
en color; programación del instrumento v(a
menú; posibilidad de programación de hasta
cinco rampas y programación en el tiempo;
doble inyector y doble detector para colum
nas empaquetadas (uno sólo para columnas
capilares), protección de archivos de paré·
metros mediante batería y autodiagnosis.
Estos instrumentOs pueden ser capaces de
mostrar el cromatograma en tiempo real
con corrección de línea de base aSI como
de dar instrucciones orales sobre su progra·
mación.

La serie 16, además utiliza un 3CCeSOfio
para floppy disk, permitiendo almacenar
cromatogramll5 y un teclado completo.
siendo susceptible de ser programado en
BASIC.

NUEVO SISTEMA PARA ANAL\SIS
DE ESPACIO EN CABEZA,
TOTALMENTE AUTOMATICO

Este nuevo sistema se compone básica·
mente de 105 siguientes componentes: el
muestreador de espacio en cabeza HSS·2A,
el cromatOgrafo de gases GC-9A y el inte·
gradar/procesador de datos C·R3A.

El HSS·2A incorpora un carrusel de 40
mueslras y puede analizarlas automática·
mente ahorrando. por tanto. tiempo de
operación. Estos viales de muestra se van
calentando uno tras otrO durante el tiempo
preprogramado, procedimiento que asegura
una alta repetibilidad de muestreo ya que
todas las muestras se tratan idénticamente
y se previene la degradación de la muestra
debido al calentamiento prolongado.

La jeringa de inyección también se mano
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tiene calentada a la temperatura progra
mada, para prevenir que el vapor de la
muestra se condense en la jeringa y contri
buyendo, por tanto, a minimizar la pérdida
de muestra y exaltar la precisión. Además
la jeringa se enjuaga con gas después de la
inyección de cada muestra para minimizar
la contaminación entre muestra y muestra.

Por otra parte se pueden memorizar
hasta cuatro juegos de condiciones de ope
ración y cualquiera de ellos se pueden
llamar automáticamente de acuerdo con
el preprograma de trabajo. De hecho, cada
muestra se puede anal izar bajo las condicio
nes de operación más idóneas de entre las
memorizadas.

Estos instrumentos, fabricados por Shi
madzu Corporation, se distribuyen en
España por la firma IZASA, S.A.

Ir~KONTRONe-

I~' S.A.

KONTRON ha desarrollado un software
para ser utilizado como controlador de cro
matografla líquida para ordenadores per
sonales IBM -PC.

Este software permite el control de un
sistema de gradiente binario, con 8 salidas
auxiliares para control de un muestreador
automático, etc.

Se han desarrollado dos versiones de este
software, una para el control de bombas
KONTRON 420, la primera bomba con
cabezal cerámico y sistema de protección
de la columna frente a schock (CSP), y otra
que permite el control de bombas 420, 414
o mezcla (1 bomba 420 + 1 bomba 414).

* * *
Durante el Congreso de la Sociedad Espa

ñola de Bioqu ímica que tendrá lugar en
Zaragoza durante los días 15 a 18 de sep·
tiembre se hará entrega del I Premio de In
vestigación KONTRON.
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MERCK
SISTEMA INSTRUMENTAL
PARA HPLC DE MERCK

Fruto de la labor de cooperación llevada
a cabo por Merck·Hitachi, son las dos uni·
dades incorporadas recientemente a nuestro
programa de instrumentación en HPLC, que
reúnen características altamente deseables
para el usuario: elevadas prestaciones y
coste reducido.

Super integrador 0-2000: el integrador
0.2000, en versiones mono y bicanal, reúne
la facilidad de uso con la capacidad de cálcu
lo necesaria en trabajos de rutina e investi
gación. La base para facilitar la programa
ción es una pantalla de cristal líquido, que
junto con la función "desarrollo de méto·
dos", permite un diálogo interactivo con
el usuario sin necesidad de recurrir a ma
nuales. El 0-2000 dispone de una elevada
capacidad de memoria para almacenamiento
de "Raw" y "Reduced Data", lo que per
mite reintegraciones posteriores. El croma·
tografista puede seleccionar: identificación
de un pico mediante RT, número o nombre;
sustración de línea base; reintegración; se
guimiento del análisis vía LCD; dibujo de
la línea base para el control de la integra·
ción. Toda esta información se reúne en
diez programas de integración y en tablas
de identificación protegidas por baterías.
El 0-2000 dispone de una amplia gama
de opciones que permiten su extensión
como: segundo canal, floppy disk, interfase
RS 232 C, entradas BCD y relays contro
lados externamente.

Los detectores UV de filtros o redes de
difracción, han venido usándose con mucha
frecuencia en HPLC. Dado que no siempre
se conoce la longitud de onda de máxima
absorción y que desafortunadamente, los
detectores tradicionales son poco selectivos,
se ha planteado la necesidad de la detección
con "foto diode array detector".



El L..JOOO proporciona información ana·
Htica a través de dos canales, pudiéndose
pedir: cromatogramas a dos longitudes de
onda, registro del cromatograma V relación
de absorbancias simultaneamente, memo·
rización V registro de hasta ocho espectros.
La programación se hace con una pantalla
de cristal liquido mediante diálogo inter·
activo. Programar cambios de longitudes
de onda, memorizar V registrar espectros,
calcular relaciones, permite la optimación
de métodos y el control de pureza de como
ponentes.

El margen especlral es de 200·520 nm.,
con anchura de banda V constantes de tiem·
po seleccionables; célula de flujo de 5 ul
con paso óptico de 10 mm; adquisición de
espectros manual o automática. El detector
puede "funcionar independientemente de
un ordenador"; en caso de desearse su
conexión a un pe, es posible realizarla a
través de la interfase RS 232 C incorporada

Si desean recibir más información, soli
cltenla en nu~tras delegaciones:

Barcelona, Avda. Diagonal, 499. Tel
(93) 23087 04 . 2308705.

Madrid, General Martínez Campos, 41
3.0. Tel. (91)4'03448·4103532.

I~QrNlll~ INSTRUMENTS SA
E"P"'C...."'1l!S en aoma~ahll y lkno<:as IIlnes
'S::«<aIo515 .., CI.onal0Q14lohy lInd /lI1ClIIllIy ~es

Rosario Pino, 18· Ttl. (91) 279 44 44
28020 MADRID
Clra. Cerdanyola, 73-75 . Sant Cugat del
Vallés' Te!. (93) 674 22 50
08024 BARCELONA 1,SPAIN)

KONIK A NIVEL INTERNACIONAL

En el curso de los sej¡ primeros meses
del año 86, KQNIK lN~TRUMENTS ha
partIcipado en 105 siguient$ congresos con
su propio stand:

- "The Plttsburgh Conference aOO Expo
sltion on Analytical Chemistrv anc! Applicd
Spectroscopy" en Atlantic City (Estados
Unidos).

- "1 Congreso latino·Americano de
CromatOfjraf(a" en R10 de Janeiro (Brasil).

- "Analytica" en Munich (Alemania
Federal).

En todos los casos se han introducido en
estos mercados, los nuevos modelos Konik
para cromatografía de gases V de Ilquidos:
KNK·3000·HRGC y KNK-5QO·HPlC, que
han causado un gran impacto.

KQNIK INSTRUMENTS, S.A. estará pre
sente en el segundo semestre en 105 siguien
tes eventos tanto nacionales como interna·
cionales:

- "XVL Symposium International de
Chromatographie" en Par(s (Francia).

"lnstrumentalia-86" en Madrid (Espa·
ña).

"Sienal en la Real Sociedad Espai'iola
de Qu(micos y Reunión Anual del G.C.T.A."
en Santiago de Compostela (Espaibl.

ACTIVIDADES A NIVEL NACIONAL

A lo largo de este año se han organizado
varias Jornadas AnalfticBS de Cromatograf(a
en Madrid, Valencia y Alicante. Oue, jUnto
con las previstas para el mes de julio (dlas
22, 23 Y 24) Y octubre (d(as 30 y 31) en
Barcelona, completarán un ciclo de promo·
ción e información.

las Jornadas avanzadas para octubre, se
celebrarán con motivo del décimo aniver·
sario de KONIK, completándose con un
curso de espectromctría de masas y diversos
actos y conferencias.

La ampliación de la planta de Sant Cugat
que anunciábamos en nuestro anterior bale·
tln, se ha efectuado, obteniendo un reSllI·
tado brillante. Las próximas Jornadas AnB
líticas del mes de julio ya se celebrarán en
la Sala de Actos de las nuevas instalaciones,
8S1 como en el laboratorio de investigación
y desarrollo en cromatografía y espectro·
metd8 de masas, sito en las citadas insta
laciones.

SI



NUEVOS PRODUCTOS

KNK.JDOO-HRGC serie 8
Está disei'lado para dar un óptimo resul·

tado en la utilización de columnas capilares
de alta resolución y de detectores selectivos,
siendo igualmente compatible con las clási·
cas columnas empaquetadas y los detectores
convencionales.

Se ha ideado un horno con una estabi·
lidad de 0,1 oC en todo el rango de tempe·
ratura (de ambiente a 450 OC). Ello permite
un extenso recorrido de rampas; de 0,5 oC/
mino a 50 0C/min; e incluso tiene capacidad
de multirrampa. SU enfriamiento se hace a
través de una abertura posterior con agita·
ción, pudiéndose enfriar el horno de 300 OC
a 100 oC en 5 minutos.

El módulo del control del microproce
sador incluye: 3 "Timef5" programables
que permiten un alto grado de automatiza·
ción, y un sistema de autodiagnóstico entre
otras posibilidades.

Permite cualquier combinación de dos
detectores (FIO, TCD, ECD, NPo, PIo, ... )
y hasta tres sistemas de inyección (univer
sal-split/splitless y "on column" para capi.
lares y empaquetadas).

HUMOR. por Lope5ánchez

Su sistema neumático es (ntegramente
modular con control~ independientes para
los distintos gases a utilizar, y presenta la
opción de termostatización.

KNK-500-HPLC serie B
El KNK-SOO·HPLC está diseñado de ma

nera que permite integrar en una misma uni·
dad instrumental desde la configuración
más básica a la más compleja. Este diseño
exetusivo Konik permite la modernización
permanente del equipo a lo largo del tiempo,
as¡' como su evolución modular para adap·
tarse a sus necesidades futuras.

Es un equipo de una gran versatilidad.
La configuración más adecuada para cada
aplicación se obtiene mediante la elección
de una versión básica y las opciones de
inyect:ión (inyector de volumen variable,
para columnas "microbore" y automático
de muestras). sistema (bomba) para sumi
nistro de eluyentes, deteccIón (ultravioleta
visible, infrarrojo, flUorescencia, conducti
vidad, electroqu(mico, etc...) horno de co
lumnas, válvulas de conmutación, tratamien·
to de datos, etc .... que puedm requerirse en
cada caso.

-Me dijeron que los cromat6grafos hacían muchos ruido$.. en la linea de base.
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