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Palabras del presidente

En mi mlerlor escnto hacía referencia a la conveniencia de plantearnos un
relanzamiento de nuestras actividades e imagen de grupo cientifjco y técnico y
también invitaba a reflexionar sobre nuestro futuro en el GCTA. Pues bien, o la
reflexión está resultando muy profunda o sólo reflexionamos los miembros de
la Junta Directiva. Me hubiera complacido pulsar la opinión y establecer con­
tacto con socios del grupo dispuestos a aportar ideas, criticas o sugerencias
pero s610 se han recibido unas amables palabras de apoyo de un socio, que
evidentemente agradecemos. Ante tal Silencio colectivo no puedo sustraerme a
la tentación de preguntarme si debo seguir insistiendo en si el GCTA podría ser
más útil a todos los socios. Quizás ya lo es suficiente por lo que no caben
mayores esfuerzos. Es realmente tentador pensar así pero sin duda resulta
mucho más estimulante pensar en que necesariamente todavía queda mucho
por hacer. Por lo tanto, en la Junta Directiva continuaremos buscando fórmulas
para mejorar, si cabe, la proyección del Grupo hacia sus socios. Con este
objetivo en mente hemos intentado dotar de un formato más ágil y atractivo a la
reunión anual introduciendo elementos novedosos como la celebración de un
curso teórico-práctico sobre columnas capilares que tendrá lugar un día antes,
la organización de una exposición comercial íntimamente ligada en su ubica­
ción a la exhibición de carteles científicos y el mantenimiento de estos ultimas
durante toda la reunión con la confianza en que todo ello redundará en mayo­
res posibilidades de interacción y discusión entre todos los participantes.

Asimismo, para la selección de conferenciantes se ha intentado presentar un
abanICO de tópicos de actualidad incluyendo un tema en la frontera de la cro­
matografia liquida como la electrofóresis capilar junto a otros eminentemente
prácticos como las normas GLP y la automatización y evaluación critica de
sistemas de tratamiento de datos Sin olvidar por su importancia las aplicaciones
bIomédicas. Como complemento se han previsto dos sesiones de discusión
sobre sobre espectrómelros de masas de sobremesa como detectores croma­
tográficos y sobre cromatografía tónIca. Tanto estas Intervenciones como las
comunlcaciones que se presenten se recogerán en un libro de resumenes.

No obstante quisiera insistir en que estamos a tiempo de recibir cualquier
sugerencia encaminada a mejorar el programa o formato de la reunión tanto en
sus aspectos científico, social o divulgativo y que todas ellas serán tenidas en
cuenta por la Junta Directiva en la confección del programa final.

Pensamos que con estas premisas la reunión puede ser un éxito pero a partir
de ahora esto ya no depende tanto de nosotros, sino de la participación entu­
siasta de todos los socios, no sólo asistiendo sino también enviando trabajos.

Nos veremos en noviembre.
E. Gelpí
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Estudio de la fracción volátil de los zumos
de frutas

G.P. Blanch, T. Herráiz
Instituto de Fermentaciones Industriales (es/e)

1.·INTRODUCCION

El aroma es una de las propiedades más importantes de los alimentos. El
éxito y consumo de muchos de ellos depende en gran medida de su aroma
caracterfstico. Este es el caso de los zumos de frutas, en los que el aroma juega
un papel destacado en relación con su calidad. La investigación sobre la frac­
ción volátil de los zumos ha abierto. ademAs nuevas vías para la detección de
adulteraciones o para la confirmación de la genuinidad de estos productos (1).

El aroma de los zumos de frutas está integrado por un elevado numero de
compuestos volátiles con distinto origen (2). Los denominados componentes
naturales o "primarios" son biosintetizados en las células intactas de las frutas.
Sus vfas biogenéticas, que derivan del metabolismo de los Iípidos, terpenos y
aminoácidos, conducen a la formación de un amplio espectro de diferentes
clases de compuestos.

La composición del aroma natural puede alterarse significativamente en los
procesos de elaboración del zumo. La principal vla de formación de "compo­
nentes secundarios" es la oxidación de Ilpidos. Otro proceso que altera el
aroma primario es la liberación de compuestos volátiles de precursores
glicosldicos.

Desde el punto de vista analltico, el aroma de los zumos es una muestra muy
compleja. Al alto número de componentes y la variedad de sus naturalezas
qulmicas se anaden otras dos notables dificultades: la baja concentración de
los solutos y la presencia de componentes quirales, diflciles de separar (3). AsI,
en los frutos tropicales hay un gran número de compuestos quirales, algunos
de los cuales sólo se encuentran como un enantiómero puro.

Hasta hace unos 20 anos, el conocimiento de la composición del aroma de
los zumos era muy limitado, pese a que los primeros estudios al respecto se
realizaron a comienzos del siglo. Desde principios de los 60, con el desarrollo
de la cromatograffa de gases y su acoplamiento con espectrometría de masas,
sin olvidar la investigación en técnicas de aislamiento y concentración, se han
identificado y cuantificado un gran número de compuestos volátiles en zumos
de frutas.

El objetivo de este trabajo es revisar el estado actual del conocimiento del
aroma de los principales zumos de frutas con especial atención a los compues­
tos identificados hasta el momento y a las técnicas de aislamiento y concentra­
ción más utilizadas

IDENTlFICACION

A continuación se presenta una relación de los compuestos volátiles identifi­
cados hasta el momento en los zumos de frutas de más consumo. En la mayoría
de los casos la identificación se llevó a cabo por cromatografía de gases y
espectrometrla de masas.

er.... ,o (1) -1989- 5--39 5
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tetrahidro-2-
benzoluranona '61

2-0X8Cíclo
tetradecanona 171

2.6.6-trimeti Iciclo
hex-2-en-l-ona ).)

3-metil-
3-heptanona (171

n-propil
bencilacetona 1'"
2-butanona (6}.{1) (121 )23)

l-hidroxi-
2-propanona (6)

3-melil-3-bulen-
3-on. 1"

16



Zumo Z"~ Zumo Zumo de ZU'110 '"~ Z"~ Z"~ Z"~ Z"~ Z"~

" " " fruta 00 '" " " " d' " '"~elo mora "lanza"" le pa!iOn ","" nectarina naranla "" .'~ Pilpava ITI8ngo

2·pentanona (6).(71 1101 1171 (23) ,~,

3-metil-4-
penten-2-ona ",
2,3-pentanodiona 16),(8) 127)

3-hidroxi-2-
bulanona 16) 1161,119) (22)

3·penten-2-ona (6),17)

2,4-pentanodiona '"
S-hexen-2-ona (6),18)

l-hepten-3-ona

'"
2-heptanona (61.(7),(8) (101 (241 ,n,
Ciclohexanona '"
2-metil-2-octa nona

'"

ESTERES

z"~ ZU'110 z"~ Zumo da z"~ Zumo z"~ Zumo ZumO z"~ z"~

" " " trula da " " " " " " "pomalo ~'"
man~na la pasión ~i ...i nectarina naranja "" pina papava mango

2-metil butanoato
de etilo

'"
(6).(1) 19' ,n,

Butanoalo de
melllo '51 (6).\7) '" (10) (21 ) (12) (15) mi ,m (21)

Acetato de etilo (61.l1).(6) 19' (la) (21 ) (12) (14).(15). (221 ,m (27)
(16),(19)

124)

Propanoato
de metilo 16),(7) P5) (231

Acetato de bUlBo '" '91 110) (12) (17),(19)

3-hldroxi
butanoato de etilo '" (19)

Acetato de
etoxi-etanol '6'
Bulanoalo
de butBo (6).17) (10) (23)

17



z_ z~ - Z~do Z~ Z"~ Z"~ - - Z_ Zumo

'" " do !Mlóe do " do do " '" do..- _.
mllIUIlIlI.llU*" kiwi nectarint naraMjl ~ ,~ p.,,,.

~"'"

Acetato de Iran5-3~

hexenilo (8).m

He:w::anoato de etilo (6)m (10) (12) (li).(2~J 1m 1m

Penlanoato de
isobutilo (6)

Acetato de hexilo (6),m 191 (10) (12) (14).P51.
(19J.(2~)

Acetato de trans-2·
hexenilo 16),(1) (21)

Isopentanoato
de butilo 1"

Levulinato de etilo (6),(8)

Butanoato de
trans-2-hexenilo (8).(8)

Salicilato da metilo (8}.(3) (18)

Dodecanoato da
metilo (61.{7) (l5)Nl

Dodecanoato de
etilo 16Jm (18) 1~l.(21I

Telradecanoalo de
etilo (sl.17) IV(

He)(adecanoato de
metilo (51,(1) 1121

Hexadecanoato de
etilo (6J.(1) 1~).(27)

Carbonato de
dietilo 1'1 (19)

Isooutirato de
metilo (7( (15) 1"1

2-me!il acrílato de
metilo (7(

Propanoalo de
etilo 1" 191 (10) 1121

Crotonoalo de etilo 1191 1"1

Crotonoato de
metilo 1'1 1"1

Isopentanoato de
metilo '" j15)

18



z"~ - z~
_.. - z"~ z"~ z"~ z"~ z"~ z"~.. .. .. "', .. .. .. .. .. .. .. ....- - ~,- .. -""' ..... ~ .... ....~ """"

Acetato de pentito f1J '" l'.
Butanasla de etilo f1J (9) 1'. 1"' 1'. (23' (25M27l

Penlanoalo de
metilo 171 I~'

Acetato de metilo 110) 1\2) (1S) 1"'
Butanasla de
propilo (10) In,

Pentanoato de etilo (10)

Acetato de
2-heplilo (lO)

3·hexenoato de
etilo 1'.

Hexanoato de
propilo 1'.

2·hexenoato de
etilo (10)

Butanaala de
2-heptilo (10)

Hexanoata de
bulilo (10)

Butanasla de
eis·3·hexenilo (10) (12)

Cis-3-oclenoato de
etilo ,'.
salicilato de etilo f1J

AdipsIa de dimetilo f1J

Isobulanoalo de
hexllo m
Decanoato de
metilo 1'1 (12) 115) {23)

Oecanoalo de etilo 1" ~14I.l15I, 1"1 (25),1271
MI

Cinamato de elilo m
5-hldroxi
hexanoalo de elilo f1J

Tridecanoato de
metilo f1J

19



z"~ Zumo Z"~ Zumo de Zumo Z"~ Z"~ Zumo Zumo Z"~ Z"~
do do do trullO 00 do do do do do do do

~".o m" maMaoa la ~MiOn kiwi neclari"" na,an¡a ~. pilla ¡l<lP8ya m,ooo

Citrato de
Irimetilo 171

5-hidroxi oclanoato
de etilo 171

5-hidroxi
decanoalo de etilo 171

Benzoato de
bencilo 1'1

Pentadecanoato de
metilo 1'1

Hexadecanoato de
metilo 171

9-hexadecanoato
de metilo

'"
Hepladecanoato de
metilo 171

9-acladecanoalo
de metilo 111

9,12,15-
octadecalrienoato
de metilo 171

11,1<1,17-
elcosalrienoalo de
metilo 1'1

Bulanoato de
dimelillenil
earbinol 171

Heptanoato de
etilo (12) 1191

lactato de etilo 1'1 (22)

3-malil butanoato
de {Z)-3-hexenilo (12)

Acetato de propilo 191 (121

Acetato de
isobull1o 191 (12) (24) 1231

Acetato de bencilo [171.l19)

20



z_ z"~ - '"~ .. '"~
z_ z"~ - - z_ z_.. .. .. ,..... .. .. .. .. .. .. ....... - ~"- ... ,..,.,. ...... - ... ....,. ...,.,

Furanoato de
melilo (6).(8)

3-metil bulanoato
da elilo m (12) 1"1

Malonato de
dimetilo 171

Succinato de
dimelilo 1'1

Pentanoalo de
bulllo m
Malonato de dietilo m (ZZ)

OCtanoalo de
metilo m (12) 115).(241 1"1

Succinalo de
dietilo (7).(8)

Benzoato de etilo 171 1"1

Octanoato de etilo 1'1 {lO) (12) (14),116), {Z5),(27)
(19),124)

Acetato de oetila m 1'"

Hexanoalo de
pentllo 1'.

4,7-octadienato de
etilo (10)

Hexanoato de
2-heptilo [lO)

Hexanoalo da
he)(i1o (10) (12)

Cis-3-octenoalo de
metilo (12)

(Ej-4-oclenoato de
etilo (12)

Butanasla de
he)(i1o .,

". ,.. 1131

3-metoxi-4-hidroxi
benzoalo de metilo 1'.

21



... - - _.. - - - - - ... ..... .. .. ..... .. .. .. .. .. .. ..- - - ·.1I1*iOf1 ... .wrll• '""'" - - ... -- ....,
~it butaOOlltO
de huilo ""
(E)-2-octenoato de
elilo ""OCtanoalo de
2-propllo ""
(Z)-+-<lecenoato de
metilo ""
Acetato de 2-lenll
etilo 11~.(1g¡

(ZI~nQlItode
etilo ""Heunoato de
(l)-3-hexenllo ,'. ,,"
HexaflOllto de
IIOPf'Ol)i1o ""
Heptanoalo de
(Z)-3-hexenllo (121

OCtanoato da
(ZI-3-hexenllo ""
Acetato de (141.(15).
3-metil butilo IO.I7J lO ,," "" "" ""
Acetlito de
2-metll butilo ""
(E)-3-hexenoalo de
metilo ''''
Ae-Ialo de
3-metil·2·butenilo ""
Acalato de
3-metit-3-butenilo ""
2-metllpropanoato
de etilo ""
Beruoato de metilo ." lit)

Fenll acetato de
etilo ""
AerUela de etilo ""
Formlalo de
laoemllo

22



- z_ - _<lo - z_ z_ - - - -<lo <lo <lo
''''' <lo

<lo <lo <lo <lo <lo <lo <lo..- ~ manzanalapuión .... - ....... ~ ... -- ....,.,
3-hidroxi
hexanoalo de
metilo (22)

3-hidro¡o;i
hexanoato de etilo (10) ,~,

3-aceloxi
hexanoato de etilo ""
4-acetoxi
hexanoato de
metlto ,n¡

5-aceloxi
hexanoato de
metilo 1"'

S-aceloxi
hell:anoalo de etilo "Z,
Formiato de bulilo ""
2-butenoato de
etilo !lO}

Propionato de
propilo I~'

Acetato de
hexadecilo (27)

Hexanoato de
metilo (10) (15),(2.) In¡ In,

2-melil
bulanoato de
2-melil-l-propilo I~'

2-metíl bulanoato
de 3-metil-l-bulilo In,

Heptanoato de
melilo m (12) (15) I~'

Benzoalo de
2-melil-1-propilo ""
Butanaala de
bencilo 1'"

Benzoato de
l-bulilo ""
Flalato de dimetilo 1'"

Acetalo de
cis-3-hexenilo 110) 112) 124)

23



Z"~ Z"~ Z"~ l"rIlO ele Z,~ Z_ Z_ """ Z_ """ Z_

" " " "u11~ do " do " " " do
po- - _O- o' ~,~ ~'.... ~ .... ..,.,. .....

Formtato de metilo '14'

Formialo de etilo ,..
Bul'f8lCi de
lsoilm lo jl4¡

2·mellbut rato de
metilo 115j

Isocaproalo de
metdo t ISI

2·hexenoato d9
melito ' 151

Nonanooto de
metilo

'"
(15) m,

Undecanoato de
metilo (IS)

Succin8tO de metll
etilo 1151

ETERE5

z_ z,~ '"'" Z_do z_ z_ '"'" z_ z_ "'"' Z,~

do do " I,u:& di " do " do " do "-, _.
l'I'rl~_ lfI ¡»s.oon ,.~

-~ ...... ~ .... ....,. ..""

1,1'·dI810)(1
propano '"
l,l'-dielo)(i butano '8'
1,"-dieIO)('
isopentano '"
1, ,·oletol(i etano (6,.(7) ISI ,~, 1m

Ele, d'allliea [U,

l,l-d,eloxl-
2·mettlpropano

t-metol,-'·
propox1metanQ

24



Zumo Z"~ Zumo Zumo de Zumo Z"~ Zumo Z"~ Zumo Zumo Zumo

" " " fruta de " '" ,. ," " " "pomelo
~'" manzana la pasión kiwi nectarina naranja "" pi~a papaya mango

1,1'-dimetoxi etano (6),(7)

1,1 '-dietoxi
pentano 16)

1,2-dimetoxi
benceno (6)

1, 1'-dietoxi tolueno (6)

p,t-butil etoxi
benceno (6)

3-metoxi hexano 111

3-metoxi octano 111

2,2'-dimetoxi etano 111

1-etoxi-1-
metoxietano 171 1231

1,1 '-dimetoxi
propano 1'1

1,3'-dimetoxi
propano 171

1-etoxi-1-propoxi
etano 171

1,1'-dimetoxi
heptano 1'1

1,1'-dimetoxi
octano 17)

1,1'-dimetoxi
nonano 111

1.1'-dimetoxi
decano 1')

1,2-dimetoxi-1-
leniletano (121

2-metoxi-1-fenil-
-2-hidroxi etano 171 (12)

25



HIDROCARBUROS

,~ ,~ "- '_do ,- "- - ,~ ,~ - -do do do '~do do do do do do do do
pom"" ~"

manzalll.'-pasión k,,1fi -- ...... ~, ...
-~ """"

4-isopropenil-
l-metil benceno [21}

Ciclohexano (Z7)

l-isopropenil-
4-melllbenceno '"
Totueno (6)m (12) (11).(19), 1'31 12S}./261

I~'

o-xileno (6),(1) (12) (2.) I~I

p-xlleno (61m 1'. I~' /23, "'1

Estireno (6).(1) ''31 ".
m-xileno 0l.(1J 1'. "" ""1.4-diaceUl
benceno 1"
Tetrametil
benceno ""Dilenilo ."
Benceno (1J ''31

J-metit difenilo ""1.2-dibromo etano In,

Penlano [10)

Heptano ,.• (12) (U) /23'

Eicosano "'1

3-metil pentano ".
Heneicosano '~I

1,1,1.-Tricloro
etano

Octano (12)

3-etilmetil
benceno ''31

4-.etilmettl
benceno 1'.
2-etilmetil
benceno l' 2)

26



z"~ z"~ z"~ Zumo de z"~ z"~ z"~ z"~ z"~ z"~ z"~
~ .. .. fruta de .. .. .. .. .. ~ ....... ~. ~.- .., nettallna n.r~ m ." p;lPlya N"",

2-etilmelrl
benceno (12)

Decano (12) [~[

Naftaleno (12)

2-melll naftaleno f12J 12'[

l-metilnaftaleno 1l2¡

Tridecano /1Z)

Tetradecano p2) ""
Pentadecano t121

Hexadecano (12) Pi)

Heptadecano (12)

OlclorOOlfluoro
metano 1121

Tricloroelileno (12)

2-me!11 penlano t12) "O

2-feml-
·2-melilbulano (11)

3-leoll-2,4-
dimetrlpenlano ['O

Sutil benceno (111 "'[

Cloruro de
metileno (191 (23)

2-propil
cicloheJlano "'[

l-propil
ciclohellano [~[

l-propd benceno [m ,ni

m-etrl tolueno [~[

p-e!11 lolueno [n,

l,3,5-trimetil
benceno 123:

p-etll lolueno ""
27



z"~ Zumo Z"~ Zumo de Z"~ Z"~ Zumo Z"~ Z"~ Z"~ Zumo

" " " lruta de " " " d. d. " "-- ~" manzana ~ pasión .., lIllctj,iru. naranjll m ,1" Dlpaya m"."

1,2.3-trimetil
benceno 1m
l-butil
ciclohexano '"'
Docosano '~I

l-hexeno (16)

l-dodeceno l' SI

Tricosano '~I

'-buteno 1161

2-hexino (16)

3-hexino 11 SI

2-melil-2,4·
hexadreno 1161

Tert-butilbenceno ¡te)

1,4-dlmelil-2-
etilbenceno (161

3-metil-' ,4-
heptadieno (16)

3-melil-l,4-
hexadieno (16)

Hexano (2J)

Melll clclohexano {231

EliI benceno 1241 (23)

2-propil benceno 1231

28



lACTONAS

.- """ ..... _.. - .,~ """ .- .- .- .-
M .. .. ""'M .. .. M .. .. .. ..

"""'" - mananllIpaocln I~ _'N ....,. - ... -- ....
y-Butllolactona ~t1le

y-Hexalactona (6l.{1} (11) 1m I~'

y-Oclalactona (6) (1) Pl}.P2) I~' I~'

'Y-Nonalactona (6).111 (11) I~'

'Y-Oecalactona (6).111 (11) (23)

ó-Hexalaclona (61.(1) 111 )

6-Dodecalactona (6).(7)

ó-Tndecalactona .,
ó-Tetradeealactona 161

p..Angehca
lactona t6 e)

a-Angelica
lactona (6).(8)

ó-Oclalaclona '" (11) I~I

,¡-Undecalaclona 1'1

ó-Undecalactona 1"

y-Heplalaclona I~'

y-Oodecalaclona (111

COMPUESTOS TERPENICOS y OTROS.- z_ z_ ._.. .- Z\l;'I'IQ .- .- z_ z_ .-
M .. .. bUII tia .. .. .. .. .. .. ..-- m•• manl_ l. palÓn lo. necta'll\lI l\lI.anJ' ." ." -- ....

(l-pmeno ((l.(5) (6),(11 (12) (13l (25U~1

Cis-6xido de
limoneno 1"

Cis-óxldo de
anhldrolinalor 1"

Mlrceno • " (lO) ". (16112(1 f2$U~l

""
o-felandreno "' '" (25)./2'61

29



Zumo Zumo Z"~ Zumo de Zumo Z"~ Zumo Zumo Z"~ Z"~ Zumo
00 O- "" lruta de O- 00 00 d. d. 00 d.

pomelo
~"

manzana la pasión 'iwi nec1arina naranja "' pi~a papaya mango

Trans óxido de
anhidrolinaJol "1

l3-felandreno "1 (12) 126).(271.
(25)

Limoneno (4),(5) (6),(7).(8) (10) (121 (13) (19),{24) (23) (25),(26),
(21)

d-Iimoneno (17)

Cis-l3-ocimeno
'"

(12) (27)

Trans-l3-ocimeno ''1 (12)

Cis-óxido de
linalol

'"
(24)

Trans-óxido de
linalol (24)

Linalol '" 161,(7).(8) (lO) (11),(12) (13) (15),(16). (22) (23)
(17),(19)

(24)

l3-terpineol

'" '61

Umbelulona '"
P-cimen-o-ol '"
<>-terpineol '" (7).(8) (10) (12) (13) (16),(17), (23)

(181.(19),
(24)

Cis-carveol '"
Trans-carveol '"
Carvona

'"
(6).(7)

Geraniol '" (6).(7) (16),(17), (23)
(18),(24)

p-ment-1-en-9-ol

'"
p-ment-3-en-9-ol '"
p-ment-4,8-
dien-9-ol '"
p-ment-l,8-
dien-9-ol '"
1,8-mentadien-7-al '"
30



- z_ z"~ Zumo de z"~ - z_ - z_ z"~ z"~.. .. .. _.. .. .. .. .. " .. ....... - _.- • -- ....... ~ ... -- """"
crl:opaeno , ." "" (261.(27)

Cis-cariolileno ")

o-cubebeno ") m
.8-cubebeno ")

Treos-cariollleno (')

¡'l-cllriolileno (4).151 (24) (25).(26),
(21)

tr-humuleno (') ,~) (25),(2&),
(27)

.8-eopaeno (')

f.cad,oeno (' m I~ 1m ,~,

,/k:anolileno
alcohol (.,

,B-nerolidol ''1
6-cadinol ")

Butanaala de
geranilo 15)

/'l-ptneno (6).(1) (23) (25),(26)

p-G1meno 6) (11 al 112) (191 I~' (25U26j,
(21)

o-Ierp,noleno 16 .171 l2!>1.126I.
(23)

<M:ampolenal 16)

p-o-mentenal ISl.(a)

Pulegona 16),(7)

Camlor (61.(1)

Verbenona '"
lsoplperitona 16)

Damascenona '"Gua,acol "
p-vlnil gU818COt ¡e)Jal

31



Zumo ZIJmO Z"~ Zumo do Z"~ Zumo Zumo Z"~ Zumo Z"~ Zumo
d. " " frula da d. " do " " " d.

po"" mora manzana la pasión kiwi nectarina naranja '" ." papaya mango

Eugenol (6),(7)

Metil eugenol (6).(7) (17)

Vainiliina 161,(7)

Elemicina (6),(7)

Trans~6xidO

furanico de linalol 151 (16)

,,¡-terpineno 1'1 (12) (16) (26),(27)

2~careno '"8-eloxi-p-cimeno In

Trans-pino carveol 1'1

p-l,5-menladien~

7-01 1'1

p-1 ,4-mentadien~

7~01 In

Timol In

Borneol In (191

Mircenoi (al

Terpinoleno (101

Hotrienol (111 (16),(24)

y-Terpineno 1"1

Citronelol (16),(241

Irans-holrienol (16)

;I.,-terpineno (16)

Car-3-eno (16) (25),(26)
(27)

¡3-elemeno I~I

Guaieno (26)

Carveol (27)

<l-tujeno (27)

y-plrona 151

32



dlIIlO .¡, l/,INl - _.. .... .... .... .... .... .... ....... .. .. IMI dlI k"dI .. .. .. .. .. ..
,. I'¡t:'" • 11. JllIIiI» .. ..w•• -. .. ... - -

C!.-óxldo turtnlco
de IINIoI ".
Oxido de nerol lte)

T~ido

pir6nlco de I1n8'0I (l'WI)

Cil""Óxido ~rtnlco

de IInelOl (lt1.lll)

Oxido det11dro-
furan lInalOl 'OO
Proploneto de
O8renllo 1'0

l,4-clneol (18)

1,8-clneol ., (18)

Oxido de IInelol

lrQClmeno """'-'nono ..,
Cllemeneno ..,
,6-bOurtxM.-no ..,
a-muroleno ."
.,...murcHeno ..,
_'nono .., ..
,B-ylengeno IU,

a-ilueleno ..,
cr-lerneeeno IU'

cr--cedlnol IU,

S8blneno (2$),(2t),

""
Acetllto de ublnllo ""
a-leocheno ""......,nono ..
Metll leoeugenol m

= $' .-- A '... - = .= • 1&=
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z"~ Zumo Zumo Zumo de Zumo Zumo Z"~ Zumo Zumo Z"~ Zumo.. .. .. trula de .. " d. " " do do

""., ~"
manllnl la pas;ón ),. necla""a naranja ~. pl~3 ¡l3P3ya

~'"

4-alil-2,4- dimelo)(i
feno! 111

Mírlenal '"
Ciclamenaldehido '"
Verbona '"
Pipcritona '"
Carvenona '" (16)

Isopiperitona 1'1

.B-ionona 1'1 {lO) (1B!.(17) {231

Dihidro-IJ-ionona '"
Trans-
geranilacetona '"
Propiov81nillona 1"

Salranal 1"

o-camlolenal 18'

p-cresol 181 (16)

Isoborneol (SI,(7)

Terpinen-4-ol (6],(1) (161.(19),
124)

p-cimen-8-ol (6).(7t.(8) (21)

Mirlenol 16),(7)

Borneol 16)

2-hidro)(icineol 16)

Nerol 16) (16),(17).
(24)

Geranlal (21)

p-cimen-7-ol (6),(7)

Acetato de linalllo 1"

Cinamil alcohol 16)

Vitispirano (SI,lS)

Isoeugeno! 1"

34



... ... ... ..... ... ... ... 2_ ... ... ..... .. .. "'" .. .. .. .. .. .. .. ....- - _!Di" ti pIIi6n ... ,.....
~ M .... -- ...,.,

cadinol (1)

AlcOhOl cla-
cinémlco (1)

Cis-plperitol el

Oxido de nerol O"

Cis-óxido de rosa 1'"
Trllns-6xldo de,... ""

VARIOS ... ... ... _.. - 2_
'"~ ... ... ... ..... .. .. "'" .. .. .. .. .. .. .. ..- - lIIWIna 11 ¡JIIión ... '«lIli.. ..... M .... -- ...,.,

AcetO\l8nlltona ''''
Telsolrano (24)

Dimelllsulfona (16)

2-vln11-2-metillelra
hldroluf8n-5-ona ''''
N-metíl antranilalo
de metilo I~

Metlllurano ,on

Penlil 'urano Ion
2-pentll furano (12) '''' 1'"

Cloroformo (12) M) 'n>
2-eloro propano 1'.
Telracloro etileno ".
p-aJicanisol (1;)

Tioclanato de
metilo (23'

Fenll acetonitrilo (23'

35



z"~ Z"~ Zumo Zumo 00 Z"~ Zumo Zumo Z"~ Z"~ Zumo Zumo
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TECNICAS DE AISLAMIENTO Y CONCENTRACION DE COMPUESTOS
VOLATlLES EN ZUMOS DE FRUTAS

El aroma de los alimentos en general y de los zumos en particular, está
determinado por compuestos presentes en concentraciones muy pequerlas.
Además, los zumos contienen sustancias no volátiles, como es el caso de los
azúcares, que pueden causar interferencias en el análisis por inyección directa
en cromatograffa de gases. Por tanto, la primera etapa en elanAlisis del aroma
debe ser el aislamiento y concentración de los compuestos que lo integran.

No existe un método universal para la concentración del aroma de los zumos
con vistas a su análisis. En principio, cualquier método de extracción podrfa ser
utilizado. siempre que se obtenga una muestra representativa, evitando la for­
mación de artefactos. Los métodos mAs utilizados son: la destilación a presión
reducida. la extracción Hquido-Iíquido. la extracción y destilación simultáneas
y la concentración del espacio de cabeza. Generalmente. la combinación de
varios de estos métodos proporciona los mejores resultados.
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La destilación a presión reducida evita la deformación del aroma original por
alteraciones producidas por la temperatura, aunque se requiere un cuidadoso
control del procedimiento. Utilizando una columna rellena de anillos Rasching
y con la posterior extracción y concentración del destilado, se han obtenido
buenos resultados en el estudio de la fracción aromática del zumo de fruta (13),

La extracción Irquido-Irquido en continuo ha sido ampliamente utilizada en el
análisis de zumos. Permite emplear grandes volúmenes de muestra recupe­
rando un gran número de compuestos minoritarios con buena reproduci­
bilidad,

Los disolventes más empleados son: pentano, diclorometano, éter etmeo,
Freon 11 y mezclas de estos en distintas proporciones (7,11,14,24,28). De ellos
Freon 11 y diclorometano proporcionan los mejores resultados ya que no
extraen agua y son poco selectivos (29,30,31). Además producen una respuesta
muy pequel'\a en el FID, se eluyen répidamente y son fácilmente eliminables en
la concentración (32). Los principales inconvenientes de astas disolventes son
la dificultad de conservaciÓn de los extractos y su efecto sobre la capa de
ozono.

Tras la extracción, es imprescindible una etapa de concentraciÓn del
extracto, que implica el riesgo de la pérdida de los compuestos más volátiles, a
menos que se utilicen procedimientos relativamente sofisticados, como por
ejemplo el empleo de un inyector PTV en la modalidad de eliminación del
disolvente (33).

La extracción y destilación simultáneas (SDE) está siendo cada vez más
utilizada en los estudios sobre el aroma. La técnica, original de Likens y Nicker­
son (34), consiste en la destilación de la muestra al mismo tiempo que el disol­
vente de extracción y ha sufrido continuas modificaciones (23,35,36,38) hasta
llegar a la versión de Godefroot (39), que permite el empleo de pequenos
volúmenes de disolvente (1 mi), evitando asr la posterior concentración. En los
últimos anos, son numerosos los ejemplos de utilización de SDE en el análisis
de zumos en general, con buenos resultados en lo que se refiere a la recupera·
ción de un gran número de compuestos con vistas a la identificación
(4,6,8,17 ,25,26,40,41).

El método estático de análisis del espacio de cabeza proporciona un reflejo
fiel del aroma del producto analizado. Sin embargo, para el análisis de zumos
tiene poca utilidad, dada la baja concentración de los compuestos volátiles.

Las técnicas dinámicas o de concentración del espacio de cabeza han sido
objeto de una intensa investigación en los últimos anos y el desarrollo que han
alcanzado permite obtener buenos resultados en la recuperación de compues­
tos volátiles (42). Distintos sistemas han sido empleados en el análisis del
aroma de los zumos (5,10,12,18,20,37,43,44,45,46). Los mejores resultados se
obtienen por adsorción sobre trampas de Tenax y desorción térmica.
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Separación de racematos por HPLC
Félix Sánchez Alonso
Instituto de Qu(mica Orgánica General (eSle). Juan de la Cierva, 3.
28006 Madrid.

1.-INTRODUCCION

La separación de los dos enantiómeros puros de una sustancia a partir de
una mezcla es Importante en muchas disciplinas cientlficas, como son la sín­
tesis, los estudios mecanfsticos, la catálisis, la biología, la farmacologla, la
medicina o la geocronologfa. A lo largo del tiempo, se han desarrollado varios
métodos para separar mezclas recémicas en sus dos enantiómeros aislados.
Destacan entre ellos:

a) Formación de mezclas diastereoisoméricas por reacción con un auxiliar
quiral, separación de los diastereoisómeros, por los métodos habituales (crista­
lización, cromatografía, etc.) y liberación de cada uno de los enantiómeros, a
partir del correspondiente diastereoisómero puro.

b) Tratamiento microbiológico o enzimático de la mezcla en condiciones
adecuadas, bien por transformación de un enantiómero en otro o por degrada­
ción de uno de ellos, dejando el otro inalterado que puede entonces ser aislado
puro.

c) Cristalización de muestras sobresaturadas de la mezcla de los enantlóme­
ros, sembrando con un cristal de uno de los enantiómeros puro.

Todas ellas son técnicas laboriosas y caras, por ello se han ensayado algunas
alternativas entre las que destaca la separación cromatográfica.

A principio de los al'los 60, se abordaron las técnicas cromatográficas en
auge en aquel momento, la columna abierta y la cromatografía de gases, a
pesar de las altas temperaturas usualmente empleadas, que implican una posi­
ble racemización de ¡os auxiliares quirales empleados y a la obligatoriedad de
la volatilidad de los sustratos, pero los resultados encontrados no pasaron de
discretos, y es sólo a lo largo de los 70, con la aparición de la HPLC en la rutina
de los laboratorios, tanto como técnica analítica como preparativa, cuando se
amplían los limites de aplicación de la separación cromatogréllca de enantió­
meros, se desarrollan métodos, y se comercializan columnas quirales y aditivos
de la lase móvil.

El mecanismo de separación implica la formación de un complejo diastereoi­
somérico temporal entre cada uno de los enantiómeros y la fase estacionaria,
con diferentes estabilidades, lo que conduce a una retención selectiva ypor lo
tanto, a la separación. El reconocimiento quiral y como consecuencia la forma­
ción diferenciada de complejos requiere al menos tres puntos de interacción
simultáneos entre el soluto y la fase estacionaria (1), siendo necesario en algu­
nos casos la derivatización de algunos sustratos para crear centros selectivos
de anclaje. Los modelos de interacción más comúnmente. aceptados son: a)
considerar la lase estacionaria y el sustrato como dos tetrahedros que se apro­
ximan según una de sus caras, que se aplica directamente, al caso de molécu­
las quirales enlazadas a superficies de silice, que interacciona con la molécula
a separar (1Ig. 1) Y un modelo de cavidad con quiralidad helicoidal anclada
sobre la silice que corresponde a los casos de ciclodextrinas y a alguno de los
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adsorbentes poliméricos (fig. 2). En las figuras 1 y 2 se esquematizan los mode­
los y se muestran los tipos de interacciones con una pareja de enantiómeros
sobre cada uno de los modelos.
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Hay dos aproximaciones generales para la separación directa de enantióme­
ros, el primero implica la utilización de fases estacionarias quirales y el
segundo se basa en el empleo de aditivos quirales anadidos a la fase móvil
sobre fases estacionarias aquirales.

2.-FASES ESTACIONARIAS QUIRALES
Una de las aproximaciones, quizás la más elaborada y más estudiada sea la

utilización de fases estacionarias quirales que estudia a continuación, aten­
diendo a su estabilidad en las condiciones de trabajo, selectividad, campo de
aplicación, limitaciones y asequibllidad comercial de las columnas o del relleno
empleado.
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8) Clcladextrln8l.
Las ciclodextrinas son moléculas quirales toroidales que se forman general·

mente por acción del BalJius macarans sobre el almidón. Estos polfmeros con­
tienen de 6 a 12 unidades de glucosa enlazadas por uniones a-1,4, de los que
los anillos de a-o (J- y -y- ciclodextrinas, de 6, 7 Y 8 unidades, respectivamente,
son comerciales y pueden ser utilizadas directamente o mejor absorbidas sobre
superficies de sllice como fases estacionarias en HPLC2• El tipo de separación
ejercida es debido a que estas moléculas poseen cavidades quirales relativa·
mente hidrofóblcas y una corona de OHs en la entrada de la cavidad, lo que
constituye un entorno de absorción quiral del modelo 2.

En este tipo de absorbentes se pueden utilizar con fases móviles mezcla de
metanol-agua, que generalmente arruinan cualquier otro tipo de absorbentes, o
bien con mezcla de hexano-alcohol. aunque en este caso la separación no sea
debida a complejos de inclusión sino a interacciones dipolares y a puentes de
hidrógeno. Se han utilizado para la separación de aminoácidos y una serie de
diferentes productos farmacéuticos.

Los inconvenientes más importantes que presentan son: que las columnas de
ciclodextrinas tienen aproximadamente sólo un 80% de eficacia que otras de
fase reversa. y que tras uso intensivo se van inutilizando debido a la formación
de complejos de inclusión de carácter irreversible. aunque a veces un preco­
lado con metanol o etanol recupera la actividad iniciaL

b) F.... con Inter.cclone. compleJo'-1I"""enlace. de hidrógeno.
El modelo de reconocimiento quiral de tres puntos se ha tomado como refe­

rencia para la preparación de una serie de fases estacionarias qulrales. Su
esquema general es el anclaje sobre superficie de gel de silice de tamano de
partfcula y de poro adecuado algunas moléculas orgánicas qulrales. Varios
autores han publicado la preparación de este tipo de fases, destacan Pirkle y Oi
(3,4,5).

Son de aplicación más extendida que las ciclodextrinas en cuanto a tipo de
sustrato, asl se han empleado en la separación de aminoácidos. productos
farmacéuticos, hidrocarburos, alcoholes, aminas, etc. Muchas de ellas se hallan
disponibles en el mercado y son fáciles de manejar. El inconveniente mayor es
la necesidad de emplear fases móviles orgánicas ya que la presencia de agua
suele llevar asociada el deterioro tanto de la separación en curso como de la
fase, ya que hidroliza las uniones del compuesto quiral con el soporte de sflice
y la fase se eluye con los productos. Las más usuales se indican a continuación:

e) Fa.e. pollmérfc•••
Se han empleado una gran variedad de polímeros tanto naturales como sinté­

ticos en la separación cromatográfica de enantiómeros, ejemplos típicos son:
celulosa, triacetato de celulosa microcristallno. almidón, poliaminoácidos.
poliestirenos entrecruzados soportando alcaloides, y destacando sobre ellos
tanto en su forma libre. como funcionalizado. el polimetacrilato de trifenilmetilo
isotáctico (6. 7), generalmente depositado sobre un lecho de gel de sf1ice de
caracterlsticas flsicas adecuadas. que le proporcionan rigidez y estabilidad.

Este tipo de fase se ha empleado algo menos que las anteriores aunque los
ensayos llevados a cabo permite asegurar un crecimiento en un futuro próximo.
Su aplicación en muchas circunstancias puede ser complementaria de otras
fases. ya que el modelo de retención es diferente. basándose en fenómenos de
inclusión y de fuerzas de Van der Waals. Los inconvenientes a destacar son:
que no hay una gama de fases disponibles en el mercado y que la fase se va
perdiendo con las sucesivas eJuciones por deabsorclón de la sfllce (6. 7).
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•
d) F•••• con Interacciones de transferencia de carga.
Se ha Hevado a cabo un estudio muy exhaustivo sobre la separación de

helicenos en fases estacionarias con interacciones de transferencia de carga,
obtenidas por anclaje covalente de moléculas aromáticas con gran capacidad
para formar complejos de transferencia de carga a sílices o alúminas de carac­
teristicas físicas adecuadas (8); pero hasta el momento no se ha demostrado su
aplicabilidad en procesos de separación estándar. Presentan el inconveniente
de su no asequibilidad comercial y el deterioro de las fases en presencia de
agua, y su sensibilidad a las condiciones de trabajo.
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e) Protelna. o proleln.s enlazad.s.
Las proteínas y especialmente la BSA anclada sobre agarosa es la más

empleada en cromatograffa clásica para la separaciÓn de aminoácidos; sólo
recientemente se ha aplicado a la HPLC, en forma de pequel'\as películas depo­
sitadas sobre gel de sílice. Ahora tenemos a nuestra disposición una serie de
proteínas soportadas sobre sllice de tamal'\o adecuado y útiles en la separación
de una gran gama de sustratos. Las fases més ampliamente utilizadas son las
de albúmina, -glicoproteina del plasma y la BSA que se han empleado en la
separación de aminas, amidas, aminoácidos y sus derivados, esteres, amino­
alcoholes y un amplio rango de compuestos de interés farmacéutico. Presenta
las mismas ventajas de las ciclodextrinas, que son asequibles comercialmente y
que pueden utilizarse en ambas técnicas, fase normal y fase reversa y los
inconvenientes más llamativos son su baja capacidad y su no clara regenera­
ción cuando se usan de forma exaustiva (9, 10).



3.-ADITIVOS QU'RALES A LA fASE MOV'L

a) Cromatografla de Intercambio de ligando. Complejos temario•.

Esta técnica consiste en utilizar una fase estacionaria que pueda formar un
complejo con el sustrato y con aditivo contenido en la fase móvil; el auxiliar
quital de separación puede encontrarse en la fase o en el aditivo (11), pero en la
gran mayorfa de Jos casos se encuentra en la primera. El modelo de separación
se esquematiza en la figura siguiente tomando como ejemplo una fase estacio­
naria con un aminoácido anclado 8 un soporte por medio de una cadena de
aminopropllsllano y una sal de cobre como aditivo a la fase móvil.

-t-H
R

SOPollTE:

Fig••

b) OtrOI aditivos.

Las dos vertientes de esta técnica son la utlllzaci6n de reactivos cargados, de
polaridad distinta del sustrato, at'iadldos a la fase móvil, que formarán comple­
jos dlastereolsoméricos que se separan con una fase estacionaria convencio­
nal, empleando aminas, alcaloIdes o ácidos orgánicos quirales como la quinina,
eplnefrlna o el ácido canforsulfónlco, y por otra parte la adición de moléculas
orgánicas qulrales a 'a fase móvil para formar complejos de Inclusión, de trans­
ferencia de carga o simples agregados moleculares que pueden ser separados
de nuevo en columnas convencionales; ejemplos de estos aditivos son la ciclo­
dextrinas, derivados del écldo tartérlco, etc.

Entre estos ..Jltimos reactivos merecen especial atención los complejos metA­
Iicos en los que uno de los Iigandos es qulrat y otro de ellos le confiere propie­
dades adecuadas a la cromatografla (12).
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4. CONCLUSIONES PROVISIONALES

a) Perspectivas futur...

Dentro de la separación de enantlómeros por HPLC destacan como campos
de futura extensión los siguientes:

Preparación y desarrollo de nuevas fases estacionarias quirales. de mayor
campo de aplicación.

Estudios del mecanismo de interacción selectiva, que por lo tanto, permitiré"
el diseno de nuevas fases.

Separación preparativa de enanti6meros.

b) Consldereclon•••lntell. enantlo••lectlva·.eparaclón d. rIIe.matoa.
La demanda de isómeros ópticos puros se ha incrementado de modo espec­

tacular tanto en 18 industria como en laboratorios de investigación en los últi·
mas anos. Si un enaotlómera o un dlastereolsómero no puede ser aislado puro
de un medio biológico eficiente y económicamente, las alternativas son o sinte­
tizar el isómero puro directamente o la resolución del racémlco. Un gran
número de factores clenUflcos y económicos han de ser tomados en cuenta, ya
que una mala elección puede significar pérdidas de tiempo, de dinero y en
"luchas casos del proyecto. La industria farmacéutica en particular se enfrenta
a un número cada dia creciente de estas decisiones, debido a la gran cantidad
de drogas que presentan isometrla óptica, de las que un porcentaje significa­
tivo se comercializan como racémicos. Entre ellas hay numerosos ejemplos
donde sólo un isómero es el activo, y el otro en el mejor de los casos es inocuo,
aunq'ue puede ser perjudicial o poseer una actividad terapéutica diferente, lo
que hace que en un futuro próximo sea concebible la salida al mercado de
diferentes isómeros ópticos de la misma estructura con distintas aplicaciones
terapéuticas.

Debemos ser prudentes para no ver la slntesis enantioselectiva y la separa­
ción de racémico como dos estrategias mutuamente exclusivas, y toda exclu­
sión a priori de cualquiera de las dos en el planteamiento de un problema debe
ser evitado. La slntesis y la resolución son a menudo complementarlas y algu­
nas veces relacionadas. Cada compuesto qulral tiene un carácter propio único,
asl como su preparación y sus problemas de separación. En algunos casos
puede estar clara la ventaja de usar una u otra estrategia; en otros cuando la
srntesls no aporta muestras 100% puras, ambas técnicas son necesarias. El
seguimiento de reacciones y aplicaciones al control de pureza son etapas Inex­
cusables de toda preparación.

En algunos caso'!', prácticamente todos los abordados en las industrias far­
macéuticas, la decisión de preparar o separar pueden cambiar a lo largo del
tiempo de desarrollo. Consideremos por ejemplo una nueva droga quiral, en
que uno de los dos enantiómeros puede tener efectos terapéuticos o adversos.
Seria beneficioso aislar cada uno de ellos de una mezcla en cantidad suficiente
para determinar su perfil farmacológico y si un isómero es el responsable de la
actividad, planificar la síntesis a escala industrial, quedando la separación para
operaciones de seguimiento y control. Muchos más escenarios podrran ser
considerados pero un punto es claro "ambas estrategias, la separación y la
sfntesis enantioselectlvas son útiles" y por lo tanto áreas estimulantes de inves­
tigación futuras.
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Análisis de fosfolípidos por HPLC
Manuel Pascual Marcos
Instituto de Qufmica OrgAnica General (es/e). Juan de la CI"fVa, 3. 28006
Madrid.

RESUMEN
En este articulo se pretende dar una idea general del análisis de fosfollpidos

por HPlC. En primer lugar se considera la separación en clases para continuar
con la separación de las especies moleculares y, por último, se presenta bre­
vemente la problemática relacionada con la deteccIón de estos compuestos.

INTRODUCCION
Entre los compuestos llpldicos de mayor Interés en los procesos biológicos,

se encuentra una serie de derivados del ácido fosfórico de estructura básIca:
O

"Al - O- p - O- A2

0-

Y que reciben el nombre genérico de fosfollpidos. El tipo de sustitucIón en R1
distingue dos familias en estos compuestos: los fosfoglicéridos, en los que el
ácido esté esterlflcado en R1 con la glicerina, y los esfingoHpidos, en los que el
alcohol suslituyente es la esfingoslna.

La presencia en R2 de distintas bases nitrogenadas da lugar alas fosfatidilca­
Iinas o lecitinas (PC), fostatidlletanolaminas (PE) y fostatidilserlnas (PS). R2
también puede ser un azúcar, como en el caso de los fosfoinosftidos (PI), o una
nueva molécula de glicerol, como en los fosfatldUgliceroles (PG). En este caso,
el ácido fosfatrdlco (PA) puede esteriflcar dos hidroxilos de la glicerIna, dando
lugar al difosfatldilgllcerol o cardiollplna (CL).

Los hidroxilos libres de la glicerina suelen encontrarse esterlficados en C1
con ácidos grasos saturados (C-16 a C·18) y en C2 con insaturados de uno a
seis dobles enlaces (C-16 a G-22), aunque existen excepciones. La elIminación
del ácido graso en la posición 1 Ó 2 da lugar a la formación de las formas liso.

En el caso de los esfingolfpidos naturales, se encuentran presentes los deri­
vados de la cadena esfingolde G-16 a G-20, aunque las basadas en C-18 son las
más abundantes.

El término ceramlda se usa para designar a los N-acU derivados de la esfinga­
sina. Las esfingomlellnas (Sph) son los derivados de fosforllcolina de las cera­
midas y conslltuyen uno de los grupos princIpales de los fosfoHpidos, siendo
similares geométricamente a las fosfatidllcolinas.

Los fosfolfpidos a pH fIsiológico son Iones dipolares. Los grupos iónlcos
constituyen una reglón altamente polar e hidrofrtlca en la molécula, y los dos
grupos acllo regiones fuertemente hidrofÓbicas. Su importancia biológica
deriva de estas propiedades. siendo estos compuestos los principales compo­
nentes Iipldicos de las membranas biológicas.

En los últimos anos existe un Interés creciente en el estudio de la funcionali·
dad plaquetaria (principalmente de los fenómenos relacionados con la agrega·
ción) y su relación con la composición en ácidos grasos de los fosfoHpidos
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constituyentes de SUB membranas (1 ),(2),(3). La determinación de los fosfollpl­
dos también resulta de gran Interés para evaluar la madurez funcional pulmo­
nar en el feto, y asl se ha aceptado como método definitivo el análisis de los
fosfollpidos en el fluido amniótico (4).

La determinación enalftles de los fosfollpidos presenta diversos niveles. Den­
tro de sus dos grandes familias, existen varias clases (PC. PE, PI. PG. PS, CL.
Sph), cada una de ellas formada por numerosos compuestos que se distinguen
según su contenido en ácidos grasos.

SEPARACION DE LOS FOSFOLIPIDOS EN CLASES

La separación de los fosfollpidos en sus clases principales se ha venido
realizando tradicionalmente por cromatograffa en capa fina (TLC), habl6ndose
propuesto un gran número de sistemas de elución diferentes (5),(6),(7),(8).

Sin embargo. esta técnica cuenta con una serie de inconvenientes, entre los
que se pueden cItar la dificultad para conseguIr una reproducibilidad adecuada.
la laboriosidad y el consecuente consumo de tiempo que Implica, y la posibilidad
de que se produzca una alteración en la muestra, sobre todo si se tiene en cuenta
la suaceptlbilidad de los ácidos grasos insaturados frente a la oxidación.

La utilización de la cromatografla liquida de alta resolución (HPLC) para la
separación de los fosfollpidos ha supuesto una serie de ventajas, como son la
mayor rapidez y facilidad de cuantificación, y una disminución notable del
riesgo de alteración de la muestra. As(, muestras de fosfoHpidos que fueron
reinyectadas varias veces en una columna de sfllce en HPLC no mostraron
ninguna alteración después de repetidas exposiciones a la columna, pero las
mismas muestras al ser analizadas por TLC mostraron alteraciones significati­
vas cuando se cromatografiaron por HPLC (9).

Los sistemas eluyentes usados normalmente en TLC no son utilizables para
eluir los fosfollpldos en HPLC, ya que algunos de los disolventes utilizados,
como el cloroformo, presentan grandes problemas en la detección U.V.

Por lo tanto. se han venido utilizando diferentes mezclas de eluclón en fase
normal, compuestas por disolventes que permiten la detección en torno a 205
nm.• todos ellos basados en dos sistemas fundamentales: hexano-isopropanol­
agua y acetonitrllo-metanol-agua. en columnas de gel de sflice.

Asf, con una columna L1chrosorb SI-60 y un gradiente de hexano­
lsopropanol-agua desde 6:8:0.75 hasta 6:8:1.4 (v/v) se ha conseguido separar
colesterol, ácido fosfatfdico, PE, Iiso-PE, PI, PS, una mezcla de PC y Sph, Sph,
y Iiso-PC en un extracto IIpldico total de membranas de eritrocitos humanos
(10). La esfingomielina aparece en dos picos distintos debido a un fracciona­
miento por longitud de cadena de los ácidos grasos constituyentes.

Este mismo sistema de elución ha sido utilizado para la separación de las
principales clases de fosfollpldos en rafz de trigo (11).

Posteriormente se ha estudiado el pepe( del agua y del isoprapanol en la elución,
a la vez que se han desarrollado sistemas de elución en los que se ha realizado una
supresión iónica (12). Así, se ha comprobado que al incrementar la proporción de
lsopropanol y disminuir la del agua no se obtienen resultados positivos. También se
ha constatado que disminuyendo la velocidad del gradiente no se consigue mejorar
la resolución, debido a que el ensanchamiento de los pIcos es considerable. Con el
fin de estrechar los picos con un gradiente más kmto, se ha al\adido cloruroa~
nico como contraión, comprob6ndose que el ión amonio también puede ser apor­
tado por el sulfato amónico. evitando así el efecto corrosivo del i6n ck>ruro (12).
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También se ha observado que para un contenido en agua constante, los
fosfolípidos eluyen más rápidamente y como picos más estrechos a medida Que
la relaci6n isopropanollhexano es menor, siendo este efecto menos marcado
para PG y PI, que son los que poseen menos grupos ionizables. Estos hechos
sugieren que el isopropanoJ puede actuar reforzando la interacción de los gru­
pos ionizables con la superficie de la sílice.

La adici6n de pequenas cantidades de ácido sulfúrico no s610 mejora la
separaci6n debido a la supresión iónica, sino que, una vez conseguida ésta, aún
puede aumentar la resolución.

Se ha comprobado una gran Influencia de la proporción de agua sobre la
retenci6n de los fosfolfpidos que contienen grupos amino, cuya resoluci6n e
incluso el orden de eluci6n dependen de la proporci6n entre isopropanol y
agua. Así, con una elevada proporción de isopropanol frente a agua, PI eluye
entre PS y PE, pero con proporciones más altas de agua, PS eluye después de
PI (12).

Como inconvenientes de estos sistemas de elución, cabe destacar el hecho
de que parte de la cardiolipina no es retenida por la columna y se eluye con el
frente del disolvente. Además, al emplear un medio ácido, los plasmal6genos
sufren una degradaci6n del enlace vinil-éter que se manifiesta por el incre­
mento de las formas liso.

También se han obtenido buenas separaciones consiguiendo la supresión
jónica por otros medios. Asi, utilizando hexano-isopropanoHampón acetato se
ha logrado una perfecta separación de ácido fosfatidico, PE, PI, liso-PE, PS, PC,

. Sph y liso-PC (13) (Tabla 1. a).
Como se indic6 antes, el uso de sistemas ácidos origina la hidrólisis de los

plasmal6genos, por lo que se han propuesto diferentes sistemas de eluci6n
conteniendo hexano, Isopropanol yagua, que en ocasiones pueden resultar
muy útiles con fines preparativos (9). Así, se ha conseguido la separaci6n de los
componentes Iip(dicos en Upidos neutros, glicoUpidos y fosfolfpidos en sólo 17
minutos.

Al estudiar el efecto de anadir cloruros de metales alcalinos y alcalinotérreos
al sistema hexano-Isopropanol-agua (36:48:6, vlv), sobre la retenci6n de PC,
que es el fosfoHpido más retenido en estas condiciones, se ha observado que su
factor de capacidad disminuye al incrementar la concentración de dichas sales.
En particular, esos efectos son más marcados para los cloruros de metales
bivalenles (calcio y magnesio).

Los demás fosfoHpidos muestran una tendencia similar, aunque el efecto es
menos intenso (14).

Estos hechos sugieren, por tanto, que los fosfoHpidos que existen como
aniones o como Iones anf6teros pueden formar pares ¡6nicos con los iones de
carga opuesta que haya en el sistema de elución, como magnesio, calcio o
iones cloruro. Por ello, la adsorción debida a Interacciones i6nicas con los
grupos sllanol de la silice puede debilitarse lo suficiente como para causar la
aceleración en la elución.

En concreto, el efecto de los cloruros metálicos es más marcado en la elución
de los fosfollpidos que contienen colina, por lo que puede suponerse que la
alución acelerada de los fosfolfpidos se debe a la formación de pares iónicos de
residuos.de colina cargados positivamente, con iones cloruro, y también de los
grupos fosfato cargados negativamente con iones calcio o magnesio.
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Como ya se ha indicado, el empleo de diferentes ácidos en los sistemas de
eluci6n, ha supuesto mejoras en las separaciones obtenidas. Por ello, se ha
estudiado el papel de un ácido en la mezcla de eluci6n, llegándose a la conclu­
si6n de que existe una adsorci6n inicial de los fosfollpidos sobre la smce, y
después se va produciendo un desplazamiento progresivo que es favorecido
por la presencia de un ácido, y que va originando la eluci6n de los diferentes
compuestos en la columna (15). En este sentido, el ácido fosf6rlco parece ser el
más eficiente como ácido desplazante.

El otro sistema de eluci6n fundamental es el propuesto por Chen y Kou:
acetonitrlio-metanol-ácido fosf6rico 85% (130:5:1.5, v/v) (16). Asr, se pueden
separar en 30 minutos PI, PS, PE, liso-PE, PC, IIso-PC y Sph.

Los problemas fundamentales de esta separación estriban en que la cardioli­
pina eluye con el frente del disolvente, y el ácido fosfatldlco y el fosfatldilgllce­
rol eluyen conjuntamente con la PC.

Cabe resaltar la influencia que ejerce el tiempo de equilibrio de la columna
con el sistema de eluci6n, antes de la inyección de las muestras. Asr, con sólo
1.5 horas de equilibrio no pueden resolverse PI y PS, y únicamente con 5 horas
de equilibrio se logra la separaci6n mencionada anteriormente (16).

Se han propuesto varios sistemas de eluci6n basados en este último. De esta
forma, Kawasaki y. coi. utilizando acetonitrilo-metanol-ácido fosf6rico 85%
(130:5:1.3 vlv) han separado PI, PS, PE y PC, aunque PI eluy6 muy cerca del
frente del disolvente (17).

Con el fin de poder separar el ácido fosfatrdlco, se ha disminuido la propor­
ci6n de ácido fosf6rico en el sistema (130:5:0.006), y además PI se separa
claramente del frente del disolvente (17).

También se han utilizado eluciones en gradiente en las que el sistema inicial
estaba constituido por acetonitrilo-écido fosf6rico 65% (99:1) y el sistema final
era acetonitrilo-melanol-ácido fosf6rico 85% (97:2:1) (18), comprobándose que
los tiempos de retención de los fosfollpldos se Incrementan a medida que se
aumenta el tiempo de equilibrio entre una inyección y otra. Asl, el PG se separa
mejor del frente del disolvente equilibrando la columna con 300-500 mI. de
acetonitrilo·ácido fosfórico (99:1) entre cada cromatograma, pero los tiempos
de retención de los otros fosfollpidos también se incrementan, con lo que el
método se hace muy lento.

Además, se ha comprobado que tos tiempos de retención se hacen más repro­
ducibles normalizando el periodo de equilibrio de la columna entre inyecciones,lo
que también origina una mejor reproducibilidad de las áreas obtenidas.

Por último, PG puede separarse del frente del disolvente disminuyendo el con­
tenido en ácido de la fase móvil, pero los tiempos de retención de los otros
fosfollpidos se incrementan notablemente, por lo que no se pueden usar fases
m6viles con una concentracl6n de ácido fosf6rico inferior al1%.

En otros casos se ha sustituido el ácido fosf6rico por el ácIdo sulfúrico, lo
que posibilita la determlnaci6n de f6sforo en las distintas fracciones usando
alguno de los procedimientos que Implican una mineralización de la muestra.

Asr, se ha logrado la resolución de PI, PS, PE, liso-PE, PC Y Sph en 30
minutos, usando un sistema isocrático compuesto por acetonitrilo-metanol­
ácido sulfúrico (100:3:0.05 vlv) (19). (Tabla 1. b).

También se han conseguido separacIones satisfactorias empleando acetonl­
trilo yagua únicamente. Asr, se ha descrito la separación de PI, PG, eL, PS, PE,
pe, Sph, liso-PE y Iiso-PC utilizando un gradiente lineal que supone una varia­
ci6n de agua desde un 2.5% a un 15% (20).

53



Además de columnas de gel de sílice se han comenzado a utilizar, en los
últimos al'ios, dos tipos de fases estacionarias polares unidas qufmicamente:
amlnopropll y diol.

Asf, utilizando una columna aminopropil se ha obtenido la sepafación de los
principales fosfolfpldos usando como fase móvil acetonitrllo-metanol-fosfato
dlécldo de amonio 10 mM (61.2:28.9:10 v/v), siendo el pH de la solución fosfato
4.76 (21) (Tabla 1. c). Los problemas encontrados son que PG coincide con Sph,
y además el tiempo de retención de la cardiolipina es tan grande que resulta
dificil detectar una pe'quel'ia cantidad.

Hay que tener en cuenta que las caracterfstlcas de la separación por HPLC
con fases ligadas dependen del contenido de la fase ligada y de los grupos
sllanol residuales, por lo que es posible que haya que modificar la fase móvil
cuando se utilice otra columna, aunque contenga .el mismo tipo de fase
estacionaria.

En el sistema citado anteriormente, hay que considerar que las retenciones
pueden cambiar mucho variando el pH de la solución fosfato en la fase móvil.
As!, simplemente modificando el pH de 4.76 a 5.8, la retención de la cardioUplna
varia de 115 a 35 minutos. (Tabla 1. d) (21).

En cuanto a las separaciones conseguidas utilizando columnas con fase
estacionaria dial, cabe destacar la separa~ión de PC, Sph, PG, PI YPE en fluido
amniótico, utilizando como fase móvil acetonitrilo yagua en un gradieñte con
múltiples etapas en las que la proporción de agua va aumentando (22).

Tabla 1.-Compal1lcI6n de tlempo. de retención (en mlnulOl) de loelollpldo. utilizando d"erente.
""emaI Cl'OlNllogriflcos.

Clases separadas a(l~) b (19) e (21) d (21)
,

PA 8.0 . - 45.4 23.8
PE 12.~ 9.1 18.8 8.8
PI 18.0 8.0 ~0.1 12.8-
IIs.,..PE 31.~ 11.1 - -
PS 40.0 8.0 ~9.4 18.8
PC ~8.~ 11.0 7.8 7.~

Sph 84.0 40.1 10.8 11.3
IIs.,..PC 81.8 12.6 13.8 ,

; ,

(Los números entre paréntesiS corresponden a referencias bibliográficaS).

SEPARACION DE LOS FOSFOLIPIDOS EN ESPECIES MOLECULARES

Ultimamente se ha desarrollado un interés creciente por disponer de méto­
dos que permitan la separación de los fosfollpidos en sus diferentes especies
moleculares, una vez que hayan sido separados en las distintas clases. Para ello
se han ideado diferentes sistemas de HPLC en fase inversB.
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Así, se ha conseguido la separación de las especies moleculares de esflngo­
mielina de cerebro bovino y de eritrocitos de cerdo utilizando una columna
Nucleosil-5-C-18, y un sistema de elución isocrático compuesto por metanol­
tampón fosfato 5 mM, pH = 7.4, 9:1 (vlv) (23), comprobándose que la retención
de· las especies moleculares de esfingomielina se incrementa progresivamente
al aumentar el número de átomos de carbono en tas cadenas hidrofóbicas.

Por lo tanto, el análisis por HPLC en fase Inversa revela que la separación se
consigue de acuerdo con el número de átomos de carbono, pero también
según el número y tipo de dobles enlaces en las cadenas hidrofóbicas. De esta
forma, la presencia de uno o más dobles enlaces bien en el ácido graso, bien en
el resto esfingoide, reduce la retención de las especies de esfingomielina. Tam­
bién se observa que la introducción de un segundo doble enlace en el ácido
graso no reduce la retención en ta misma medida que el primero. Además, la
variación en los tiempos de retención es diferente si el doble enlace está en la
cadena esfingoide o en el ácido graso (23).

Estas diferencias en las interacciones hldrofóbicas entre los Hpldos y el
ligando alquilo C-18 de la fase estacionaria pueden deberse ala naturaleza de
los dobles enlaces en dos tipos diferentes de cadenas laterales, ya que se sabe
que el doble enlace en el resto esflngoide es trans, mientras que en la mayoría
de los ácidos grasos es cis, y es conocido el hecho de que en fase inversa los
ácidos grasos trans tienen retenciones mayores que los correspondientes cis,
debido a sus diferencias conformacionales.

Por lo tanto, se puede afirmar que la eluclón de las especies moleculares de
esfingomlellna en una columna de fase Inversa depende de interacciones hidro­
fóbicas en,re el soluto y el ligando de la fase estacionaria. La magnitud de estas
interacciones depende del área de contacto entre el ligando y el soluto, que
viene determinado por la estructura molecular y conformación del ligando y el
soluto.

Patton y col. (24) describen, en primer lugar, un método isocrático de HPLC
para separar las principales clases de fosfolípidos en una columna de sflice
para, posteriormente, cromatograflar las clases aisladas (PC, PE, PI Y PS) en
una columna C-18 de fase Inversa, consiguiendo aislar las especies molecula­
res, de forma que cada fosfolfpido procedente de hfgado de rata puede sepa­
rarse en 25-30 especi~s moleculares diferentes.

La elución de las especies de PC, PE y PI se ha logrado con clorhidrato de
colina 20 mM en metanol-agua-acetonitrilo (90.5:7:2.5), en tanto que las de PS
ha requerido clorhidrato de colina 30 mM en metanol-fosfato potásico 25 mM­
acetonitrilo-acético (90.5:7:2.5:0.8). En la tabla 2 se muestran las especies
moleculares separadas con estos sistemas de eluciÓn.

A partir de los resultados obtenidos se comprueba que todos los fosfolfpidos
estudiados contienen las mismas especies moleculares, aunque su distribución
de especies es claramente diferente en cada clase.

Con este sistema de elución, la separación entre las especies se produce
incluso en base a la posición de los dobles enlaces y así, por ejemplo, se ha
conseguido separar dos especies cuyos ácidos grasos constituyentes son 16:0­
22:5 (n-3) y 16:0-22:5 (n-6).

Además, se comprueba que dentro de cada clase de fosfoHpidos el orden de
elución de las especies moleculares es constante y depende únicamente de la
composición en ácidos grasos. Esto es, el tiempo qe retención relativo de cual­
quier especie molecular es el mismo en todas las clases estudiadas.
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Teble 2.-Elpeclel molecularel de IOllolfpldol ..peredel por HPLC. (24).

Picase

1

2
3
4

5
6
7
8
9.

10
11

12
13
14

Especies molecularesb

14:0-22:6
18:2-18:3: 14:0-20:4
16:1-18:2
18:2-22:6: 15:0-22:6
16:0-20:5; 18:2-20:4
18:2-18:2
16:0-16:1
16:1-18:1
16:0-22:6
16:0-20:4
16:0-18:2
18:1-18:2
16:0-22:5 (n-3)
16:0-22:5 (n-6); 18:0-20:5

Picos

15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28

Especies moleculares

16:0-20:3 (n-8)
17:0-18:2; 16:0-20:3 (n-9)
16:0-18:1
18:1-18:1
18:0-22:6
18:0-20:4
18:0-18:2
18:0-17:1; 17:0-18:1
18:0-22:5 (n-3)
18:0-22:5 (n-6)
18:0-20:3 (n-8)
18:0-18:1
20:0-22:6
20:0-20:4

aLos números de los picos corresponden a la secuencia de elución obtenida.

bLas especies moleculares se representan como: ácido graso en posición 1·ácldo graso en pósl.
ción 2.

También se han realizado separaciones de las especies moleculares por
HPLC en fase inversa, pero formando previamente algún derivado que permita
una detección menos problemática en la región ultravioleta.

Así, H. Takamura y coL (25) han obtenido los derivados dinitrobenzoilo de las
fosfatidilcolinas de corazón de rata y de plaquetas humanas, lo que permite la
detección a 254 nm. La columna utilizada es una Ultrasphere ODS, y los siste­
mas de elución empleados: acetonitrilo-isopropanol (80:20 vlv) o metanol­
isopropanol (95:5 v/v).

Aunque el primer sistema es capaz de resolver la mezcla en muchos más
picos que el segundo sistema, este último puede ser de gran ayuda en la reso­
lución de ciertos componentes. AsI, se ha observado que mientras que las
especies que tienen un ácido graso común y 16:0 o 18:2 como segundo ácido
no pueden ser resueltas con acetonitrilo-isopropanot, sí se separan si se recoge
la fracción correspondiente y se recromatografía con metanol-isopropanol.

SISTEMAS DE DETECCION

Como ya se !:la indicado anteriormente, la detección espectrofotométrica en
la región ultravioleta es la más ampliamente utilizada en el análisis de fosfolfpi­
dos por HPLC. Este sistema permite realizar eluciones en gradiente y es relati­
vamente insensible a cambios en la temperatura o en la velocidad de flujo.
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Los fosfoHpidos presentan una débil absorción en el rango de 200 a 210 nm.,
debido predominantemente a la presencia de dobles enlaces aislados, aunque
otros grupos funcionales, como carboxilo, fosfato y amino también tienen
algún efecto.

Existen una serie de desventajas al usar la detección UV a esas longitudes de
onda, ya que muchos de los disolventes de gran importancia en la cromatogra­
fía de los fosfollpidos (el cloroformo especialmente) absorben fuertemente
entre 200 y 210 nm. y por ello no pueden utilizarse. Además, los disolventes que
son transparentes en esta región, como hexano, isopropanol, acetonitrilo,

. metanol yagua, deben ser de una pureza muy elevada, ya que trazas de sustan­
cias extral'\as con altos coeficientes de extinción, como antioxidantes o-plastifi­
cantes, podrlan distorsionar gravemente la línea base. Otras impurezas, como
lípidos peroxidados, pueden dar lugar a picos de gran tamano, interfiriendo con
los compuestos de interés.

Por otro lado, hay que tener en cuenta que la cuantificación utilizando la
detección UVes problemática ya que el área de los picos refleja el número de
dobles enlaces y no el número de moléculas. Para poder realizar una cuantifi­
cación directa, habrla que determinar el coeficiente de extinción para cada
componente, y para ello habría que disponer de patrones de esos componen­
tes, pero siendo necesario que tuvieran una composición en ácidos grasos
idéntica.

Pero como este sistema de detección no es destructivo, permite recoger las
fracciones correspondientes a los distintos picos y cuantificarlas determinando
~I fósforo. Los métodos más comúnmente empleados para determinar f6sforo
están basados en el propuesto por Sartlett (26) e implican, en primer lugar, una
digestión ácida para liberar el fósforo de los fosfollpldos; posteriormente se
consigue la formación de ácido fosfomolfbdico que después se reduce para
formar un compuesto azul que se determina espectrofotométricamente.
r Por lo tanto, en los sistemas de elución que contienen ácido fosfórico habrá
que utilizar otros métodos (27), (28).

También se ha recurrido, en ocasiones, a la formación de derivados de los
fosfoHpidos que permitan una más fácil detección y cuantificación en el UV,
principalmente por la introducción de agrupamientos aromáticos. Asl, se han
obtenido los derivados bifenilcarbonil de los fosfoHpidos que contienen grupos
amino primarios (PE, Iiso-PE, PS y Ilso-PS) (29).

En algunos casos, cuando se ha acometido la separación de los fosfolípidos
en especies moleculares, se ha recurrido a la formación de derivados obtenidos
por la eliminaci6n del resto de ácido fosfórico (para ello se requiere fosfoUpasa
e) y la introducción en su lugar de grupos que permitan la detección a 254 nm.,
como dinitrobenzoit (30), benzoil (31) y p-nitrobenzoil (32).

Una alternativa a la detección UVes el empleo de detectores de fluorescen­
cia, para lo cual hay que conseguir, en primer lugar, derivados fluorescentes de
los fosfolípldos. Así, se han propuesto varios derivados de los fosfolfpidos que
contienen grupos amino primarios: dansll derivados (33), naftllderivados (34) y
nitrobenzodlazol derivados (35). En estos casos, la intensidad de la fluorescen­
cia guarda una relación lineal frente a la concentración.

También se ha propuesto la utlllzación de detecci6n radioactiva, teniendo en
cuenta que la sensibilidad de los métodos para detectar radioisótopos es, en
general, mucho mayor que la mayoría de los procedimientos qulmicos y físicos.
De este modo. los fosfollpidos han sido a veces convertidos en derivados mar­
cados isotópicamente como paso previo a su separación por HPLC (12).
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Los detectores de (ndice de refracción son, en teorla, universales y pueden
ser usados con cualquier tipo de soluta siempre que su Indice de refracción sea
diferente del de la fase móvil, ya que funcionan controlando continuamente la
diferencia en el índice de refracción entre la muestra eluida junto con la fase
móvil y la fase móvil pura. Por su naturaleza, sólo pueden emplearse bajo
condiciones de elución isocráticas; de hecho, es mejor evitar el uso de disol­
ventes volátiles para minimizar cambios en la composición del sistema de elu­
ción durante el análisis. Además, estos detectores son muy sensibles a cambios
en la temperatura, en el flujo del disolvente y a las pulsaciones de la bomba. Por
todo ello, han sido muy poco utilizados para el análisis de fosfolipidos.

La espectrometrra de masas (MS) es una técnica analítica que puede suminis­
trar datos cualitativos y cuantitativos no fácilmente obtenidos por otros medios.

En principio, resultó dificil el acoplamiento HPLC-MS debido a los problemas
en la eliminación del disolvente antes de la ionización. Sin embargo, muchos de
esos problemas han sido superados y existen diferentes interfases que resultan
eficaces.

Se ha descrito la utilización de la vaporizacIón térmica (thermospray) para la
determinación de fosfoUpidos (36), aunque parece que el sistema que presenta
unas mejores posibilidades es el qué utiliza una cinta móvil en la cual la mues­
tra se deposita y el disolvente se evapora antes de que la muestra alcance la
fuente de ionización. Con esta técnica se pueden obtener espectros por
impacto electrónico y por ionización qulmica.

Una de las ventajas que presenta este tipo de detección es que pueden utili­
zarse casi cualquier tipo de fases móviles, sin Importar su transparencia o no en
la región ultravioleta.

As!, se ha descrito la separación de PC, PE, PS, PI, PG Y Sph utilizando una
elución en gradiente en la que intervienen diclorometano, metanol, agua e
hidróxido amónico, y empleando como interfase una cInta móvil se consiguen
los espectros de masas por ionización qurmica de los fosfoUpidos citados ante­
riormente, utilizando amoniaco o metano como gases reactivos (37). .

Cada clase de fosfoHpidos presenta unos iones característicos, lo que per­
mite su identificación. Pero, además, a partir de la Intensidad relativa de los
iones relacionados con los diglicéridos, se puede calcular la composición por­
centual de las especies moleculares presentes en cada clase. De este modo, al
estudiar la composición relativa de las principales especies moleculares a partir
de la intensidad relativa de tres iones diferentes, se han obtenido resultados
que son muy similares entre si y concordantes con los obtenidos al determinar
el total de ácidos grasos por cromatograffa de gases.

Existe un nuevo sistema de detección óptica que está llamado a adquirir cada
vez más importancia: es el denominado detector de masa o analizador evapora­
tivo (tight-scattering) (figura 1). Con este instrumento, el disolvente que
emerge de la columna se evapora, en presencia de una corriente de aire o
nitrógeno, en una cámara caliente; el soluto no se evapora, sino que se nebuliza
y pasa en forma de diminutas gotas a través de un haz de luz. La cantidad de luz
dispersada por estas particulas se detecta mediante un fotomultiplicador
situado en un ángulo de 12011 respecto al haz de luz incidente y es proporcional
a la cantidad de sustancia eiuida.

No existen requerimientos especiales en cuanto a la longitud de onda de la
fuente de luz. Se ha descrito un detector experimental que es quizá ligeramente
más sensible y utiliza una fuente de luz láser (38), (39).
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Figura 1. .) Esquema del delector de masa. 1.
Flujo de disolvente; 2. Corriente de gas; 3.
Nebullzador; 4. Evaporador; 5. Trampa; 6.
Fuente de luz; b) Sección transversal A-A; 7.
fuente de luz; 8. Trampa; 9. Secdón A-A; 10.

Folomultipllcador.

Este detector puede considerarse universal en su aplicabilidad, ya que res­
ponde a cualquier soluto que no se evapore antes de pasar a través del haz de
luz.

Con él se obtienen buenos resultados utilizando elución en gradiente. Su
sensibilidad es comparable a la del detector de índice de refracción, pero no se
ve afectado por cambios en la temperatura ambiente o por pequeñas variacio­
nes en el flujo.

Pero también tiene una serie de inconvenientes ya que se requiere una fuente
de gas capaz de proporcionar 5I.1min.. por lo que es recomendable emplear un
compresor de aire.

Existen ciertas limitaciones en el rango de disolventes que pueden utilizarse,
ya que deben ser suficientemente volátiles para evaporarse en la cámara
caliente. Se ha empleado isopropanol conteniendo 25% de agua sin ninguna
dificultad, pero el ácido acético en un nivel de un 1% ha causado problemas en
la línea base (40). Por otra parte. en los sistemas de elución se pueden incorpo­
rar pequeñas pero significantes cantidades de sales sin afectar a la estabilidad
de la línea base.
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Estereoisómeros en alimentos.
Análisis cromatográfico

T. Herráiz y G.P. Blanch
Instituto de Fermentaciones Industriales (es/e)

1.-INTRODUCCION

la mayorfa de las interacciones bioqufmicas son de naturaleza estereoespe­
clfica y están normalmente reguladas por enzimas. La resolución de enanti6­
meros es importante en numerosos campos y también en tecnologfa de alimen­
tos, debido a que los receptores del gusto y aroma distinguen entre sustratos
de distinta estereoqufmica. Mosandl y'Heussinger (1) senelan que en una gran
variedad de frutas necesarias para la alimentación humana hay numerosos
compuestos (olelines, esteres, 'Y y 6 lactanas, heterociclos, etc.) que determi­
nan su aroma y que son de estereoqulmlca desconocida, siendo por ello, la
investlgacl6n sobre la relaci6n estructura-actividad cada vez más importante y
han de esperarse avances en este campo en tecnologla de alimentos.

El aroma y el gusto de los estereols6meros, no s610 difieren cualitativamente
sino también de modo cuantitativo, produciéndose diferencias en los umbrales
de percepci6n (2). Se ha demostrado la importancia de la quiralidad en la percep­
ci6n del olor (3-5) y por ello recientemente ha aumentado el interés hacia la
evaluación de la quiralidad de numerosos enanti6meros volátiles naturales (6-11).

La separaCión de estereolsómeros se utiliza en la determinación de la pureza
óptica de las transformaciones microbianas (6,12), en sfntesis asimétrica con
excesos enantiómeros altos, en la diferenciación entre aromas sintéticos y
aromas naturales y entre aromas naturales e "idénticos a naturales" pero adi­
cionados, todo ello conociendo la pureza óptica del compuesto qulral en el
alimento en cuestión. En todo caso la separación de los enantlómeros permite
investigar en múltiples campos las distintas funcionalidades de los compuestos
dependiendo de su este.reoquímica.

•

SEPARACION CROMATOGRAFICA DE ESTEREOISOMEROS

De las dos clases de estereois6meros existentes, la separación de los diaste­
reómeros no presenta excesivas dificultades debido a que tienen propiedades
qulmicas y físicas distintas; sin embargo, la separación de enantiómeros es
dificil ya que presentan propiedades físicas idénticas en cualquier medio Iso­
trópico aquiral. Para separar los enantiómeros de un compuesto disponemos
de dos procedimientos (13):

a) Separación de enantiómeros por formación qulmica previa de los diaste­
re6meros y utilizando fases aquirales.

b) Separación de los enantiómeros utilizando fases quirales.

e) S.pereclón por formación de dlutereómerOI
La separación de los enantiómeros puede conseguirse si se convierten en

dlastere6meros al reaccionar con un reactivo quiral y posteriormente se sepa­
ran utilizando fases convencionales aquirales. Es necesario que la pureza quí­
mica y óptica del reactIvo qulral sea conocida, que la reacción sea rápida y
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cuantitativa y que se formen diastereómeros de volatilidad aceptable para su
análisis por CG. Evidentemente, la retención cromatográfica del reactivo utili­
zado debe permitir su separación de los diastereómeros formados (13).

La formación de derivados diasteroméricos para su posterior separación
sobre fases no quiraJes ha sido llevada a cabo con un gran número de agentes
(6, 13-15). Como ejemplo, Tressl y Engel (6) utilizan el A {+)-a-metoxi-a­
trifluorometilfenilacético (A (+)-MTPA) para separar por cromatografía de
gases derivados de alcoholes secundarios, ésteres de 2, 3, Y 4-hidroxiácidos y
')'-Iactonas. Estos investigadores separan así los enantiómeros de la ')'­
valerolactona, ')'-hexalactona y ')'-octalactona y el método puede ser aplicado al
control de la pureza óptica de los procesos microbiológicos en la producción
de estos compuestos.

En todo caso, la separaci6n de tos derivados diastereoméricos de los com­
puestos racémicos es menos adecuada que la separación directa puesto que la
reacción de cada enantiómero con el grupo reactivo necesario para formar los
diastereois6meros puede transcurrir en distinto grado. Sin embargo, a pesar de
las indudables ventajas que ofrece la resolución directa, no es posible en
muchas ocasiones debido a las débiles interacciones existentes entre el enan­
ti6mero y la fase quiral.

b) Separación cromatogréflca en fase qulral

La otra alternativa es la resolución de los enantiómeros por CG mediante su
interacción con un entorno ópticamente activo, representado por la fase liquida
estacionaria quiral. Esta técnica tiene la ventaja de que requiere pequef'\a canti­
dad de muestra lo cual es de gran interés en estudios bioqulmicos y
metabólicos.

Algunos autores han revisado las fases utilizadas en la separación cromato­
gráfica directa de enantiómeros (12,13). Entre las más importantes se pueden
citar:

- Fases con aminoácidos del tipo N-trifluoro acetil (TFA)-L-valil-L-valina
ciclohexll·ester (16). Se han utilizado para la separación de L y D aminoácidos.

- Fases sintetizadas a partir de derivados de aminoácidos: N-dodecanoil-L­
valina-tertbutilamida (17). Se han aplicado para la separación de aminoácidos y
aminoalcoholes.
. - Fases estacionarias de bajo peso molecular como N-dodecanoil-S-a-(I­

naftil) etilamina (lB). Se han recomendado para la separaci6n de enanti6meros
de aminoácidos, aminas, ácidos carboxilicos ramificados y amidas. La fase
N-(S)-a-hidroxi-n-octanoil-(S)-a-feniletilamina (12), se han empleado en la
separación de a-hidroxiácidos y la fase N-{l A,3A)-trans-crisantemoil-(A)-a-(1­
naftil)-etilamina (19), en la resolución de aminoácidos, aminas, amidas y algu­
nos alcoholes quirales y nitrilos.

- Fases quirales poliméricas. Fueron desarrolladas por Frank y col. (20,21) a
partir de polisiloxanos y L-valina-tertbutilamida unida químicamente. A este
grupo pertenece la fase denominada Chirasil-Val que posee una estabilidad
térmica muy superior a la de las fases anteriormente mencionadas y permite la
separación de aminas quirales, aminoalcoholes, amidas de a-hidroxiácidos y
algunos glicoles siendo posible efectuar la elución cromatográfica a tempera­
turas de hasta 220 11 C. Posteriormente otros investigadores han utilizado estruc­
turas de polisiloxano modificado para obtener una fase quiral. Asr, Saeed y col.
(22) modifican OV-225 mediante reacción con L-valina- tertbutilamida, Konig y
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col. (23) utilizan el polisiloxano XE-SO para la preparación de distintas fases
quirales, hidrolizan los grupos nitrilo e introducen L-valina-(S)-a-feniletilamlda.
Con esta nueva fase estacionaria logran la separación por primera vez de enan­
tiómeros de carbohidratos trifluroacetllados y de glicosldos (24,25). Más
recientemente Frank (26), obtiene aun mayor selectividad y estabilidad de los
polisiloxanos como fases estacionl:.lrias y demuestra que ambas dependen ~e la
pureza y composición de la matriz, sus grupos funcionales, el grupo quiral y el
pretratamiento de la superficie interna del capilar.

- Ciclodextrinas. Aunque las fases anteriores son utilizadas de manera ruti­
naria en la resoluciÓn de un gran número de enantlómeros, no todos los pro­
blemas pueden resolverse con ellas. Las ciclodextrinas se han utilizado en la
separación de estereolsÓmeros principalmente en HPLC (27,28) y sólo se han
utilizado ocasionalmente en cromatografía de gases (29,30). Kbnig y col.
(31,32) demuestran que las ciclodextrinas presentan alta enantioselectividad
después de la introduccIón de residuos hidrofóbicos en la estructura macrocí­
clica y logran la separación de numerosos compuestos con grupos hidroxi
como carbohidratos, dioles, trioles, polioles, aminoalcoholes después de 'a
acetilación. Según estos autores es posible optimizar la adecuación de la ciclo­
dextrina al problema de separación específico mediante la introducción de los
sustituyentes apropiados en las posiciones más adecuadas para conseguir
finalmente potenciar la interacción molecular enantioselectiva. De este modo
fue posible separar por primera vez una serie de lactonas utilizando una ciclo­
dextrina como fase estacionaria quiral. Como resultado de estos trabajos es
posible en la actualidad lograr la separación sin derivatización de las lactanas
existentes como constituyentes naturales del flavor y como feromonas en la
comunicación química de 'os insectos.

Como se ha mencionado anteriormente, la separación de enantiómeros por
CG exige la formación de derivados volátiles. En el caso de que se pretendan
resolver enantiómeros sobre una fase qulral, es necesario evitar que se pro­
duzca racemlzaclÓn durante la reacción de derivatlzación y se debe lograr la
introducciÓn de grupos que incrementen la volatilidad y potencien además la
interacción enantioselectiva con objeto de conseguir una mayor separación de
los enantiómeros (12,33).

Para formar derivados vo'átiles se utilizan habitualmente procedimientos como
la acUación o la introducción de residuos de trifluoroacetilo (TFA), pentafloro­
propionilo o heptafluorobutirllo en grupos amino o hidroxi. Es un buen procedi­
miento para aminoácidos, aminas, amino alcoholes, diales, carbohidratos y en
algunas ocasiones hidroxié.cidos. Sin embargo, el empleo de isocianatos como
agentes derivatizantes proporciona mejores resultados (12,34). Concretamente,
el más utilizado es el isopropilisocianato que da lugar a uretanos con alcoholes
quirales e hidroxiácidos, a carbamatos con compuestos amlno y a amidas con
grupos carboxUicos. En todas estas reacciones se forman uniones CO-NH que
son importantes pues posibilitan la formación de puentes de hidrógeno favora­
bles para la separación enantioselectiva. Otro agente con un amplio espectro de
posibilidades es el fosgeno (33) aunque menos utilizado.

lnter.cclón en.ntlo.electlv.

Las primeras separaciones de enanti6meros con fases quirales se deben a
Gil-Av y col. (35-37), que asignan la enantioselectlvidad a la formación de
puentes de hidrógeno entre grupos carbonilo y amida, correspondientes a la
fase estacionaria quira! y los compuestos enantioméricos. Este es el meca-
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nismo más habitual de separación (13,33), pero no es el único tipo de interac­
ción que puede contribuir a la resolución de enantiómeros (38,39) puesto se
han separado algunos sobre fases en las que no pueden existir puentes de
hidrógeno. Así, se han resuelto el ester isopropílico de la N-TFA-DL-prolina
sobre la fase líquida N-TFA-L-propil-L-prolina ciclohexilester (38). Las interac­
ciones polares, dipolo-dipolo y estéricas también generan fuerzas de unión que
contribuyen al reconocimiento quiral. Recientemente se ha comprobado que
las interacciones existentes entre las ciclodextrinas y los solutos a separar,
depende en gran medida de los sustituyentes existentes en las distintas posi­
ciones del carbohidrato por lo que se han investigado las aplicaciones de ciclo­
dextrinas metiladas, propiladas, butiladas y pentiladas, en las que las interac­
ciones hidrofóbicas contribuyen sustancialmente al reconocimiento quiral que
se produce por fuerzas hidrofóbicas.

APLICACIONES DE LA SEPARACION DE ENANTIOMEROS EN EL CAMPO
DE LOS ALIMENTOS

En la introducción ya se recogen algunas de las más interesantes aplicacio­
nes de la separación enantiomérica en tecnología de alimentos. Aquí seriata­
mos algunos ejemplos más particulares de tales aplicaciones. Bricout (40) uti­
liza una fase estacionaria quiral para la separación de enantiómeros de algunos
constituyentes del aroma. Demuestra que la y-decalactona y la 'Y­
dodecalactona se presentan en frutas como un solo enantiómero. La y­
decalactona se encuentra en la fresa principalmente en la configuración R
como un enantlómero puro como ya hablan sef'ialado previamente Tressl y
Albrecht (7). Por su parte Tressl y Engel (6) aplican el método de la formación
de diastereómeros de los enantiómeros correspondientes para controlar la
formación de compuestos ópticamente activos durante los procesos microbio­
IÓQicos asr como para determinar la composición enantiomérica de los consti­
tuyentes del aroma qulral en sistemas naturales.

Konig (12) logra la separación de enantiómeros de alcoholes, de hidroxiéci­
dos, ácidos carboxllicos ramificados en posición a, ami nas, N-metilamino­
ácidos y cetonas quirales sobre una fase quiral después de haber derivatizado
con isopropilisocianato. Este amplio abanico de compuestos separados abre la
posibilidad de utilizar este método para la separación de muchos de los com­
puestos más abundantes del aroma en muestras de alimentos.

Un ejemplo ilustrativo de la importancia de la quiralidad es el caso del men­
tol: de los 8 estereoisómeros sólo ellevorrotatorio (1 R, 3R, 4S) presenta el olor
a menta caracterfstico. Se han conseguido separar los enantlómeros det men­
tol, después de. la reacción con el lsopropilisoclanato, por cromatografra en
fase quiral (XE-6o-L-Val-S-a-pea) (33). Sin embargo, debido ala imposIbilidad
de la separación de los 8 estereoisómeros en un solo cromatograma, previa­
mente se recurre a la cromatograffa de gases multidimensional (CGMO). De
esta forma Schomburg y col. (41) separan los 4 diastereómeros en una preco­
lumna no quiral (OV-1701) y los componentes se tran.sfieren individualmente o
en parejas a una segunda fase quiral (XE-60-L-val-S-a-pea), consiguiéndose la
separación de los enantiómeros.

La enantiodiferenciación de alcoholes secundarios quirales, de 4 (5) -y-Iactonas
alquil sustituidas, de alcano-l,3-dioles y de 1,3-monotioglicotes quirates, mediante
esteres diastereómeros del (S)-o-acetil lactico supone un método muy conve­
niente para evaluar la quiralidad de los compuestos citados por cromatograffa de
gases sobre una fase aquiral (DB-21D-30W) (42), Gessner y col. (43) estudian la
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pureza óptica del 1·octen-3-ol en setas y de la de algunos esteres quirales
presentes en plantas y discuten la importancia de la quiralidad en estos
compuestos.

La producción de compuestos qulrales de alta pureza enantioselectiva con
reacciones microbiológicas o enzlmétlcas (blotransformaclones) es de gran
interés. Las enzimas convierten los su tratos proquirales en quirales (44 46). La
reducción de las meUlcetonas por S. cerev;sls8 conduce exclusivamente al
correspondiente 5(+) 2-alcanol. Otro método de obtener alcoholes óptica­
mente puros es la hidrólisis estereospecífica enzimática de acetatos racémicos
por microorganismos (47). Pero al contrario que la reducción de metil cetonas.
la hidrólisis citada conduce a los R(-) 2-alcanoles (6). Los mismos autores
identifican el 3-hldroxibutrrato de etilo como constituyente del mango de la
pasión por formación del derivado con R(+)-MTPA-CI y establecen su compo­
sición enantiomérlca (82% de S(+) y 18% R(-H.

CONSIDERACIONES FINALES

Los recientes avances experimentados en tecnología de columnas capilares
y el desarrollo de fases estacionarias enantioselectivas, y termoestables junto
con el desarrollo de procedimientos de derivatlzación adecuados para aumen­
tar la volatilidad de la muestra asl como las investigaciones realizadas sobre el
reconocimiento quiral, está permitiendo un avance sustancial en la separación
de enantlómeros por CG. Con ello disponemos de métodos para conocer la
pureza enantlomérica de gran número de compuestos de Interés biológico,
como fe romanas, compuestos del aroma y otros compuestos naturales, y per­
mite augurar un futuro brillante al conocimiento de los mecanismos de recono­
cimiento quiral en las interacciones de estereoqufmica definida. En aquellos
casos en los que no sea posible la resolución directa de los enantlómeros, es
posible recurrir a la formación de dlastereómeros ya que actualmente se están
ensayando numerosos reactivos con buenos resultados.
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Cromatografía de fluidos supercríticos:
la técnica del año
J. Solé Ribalta
Ces Ana/ftiea, 5.A.

INTRODUCCION

La Cromatografla de Gases (CG) y la Cromatografía Liquida (Le) son las
técnicas separativas más usadas en el campo de la Química Analltlca.

A pesar de ello, estas técnicas presentan algunas limitaciones en la sepa­
ración de aquellas moléculas que debido 8 su baja volatilidad e insuficiente
termoestabilldad, no permiten ser analizados mediante sistemas gas-eromato­
gráficos. mientras que la falta de un sistema de detección sensible y universal
asf como la dificultad de obtener una adecuada separación, limita el uso de la
Cromatagrafla LIquida.

Para estas sustancias. la Cromatografía de Fluidos SupercrfUcos (SFC) com­
bina las ventajas de la Cromatograffa de Gases y la Cromatografla Liquida por
cuanto ofrece una eficacia de separaci6n similar a la Cromatografla de Gases.
además puede emplear un sistema de detección universal como es el Detector
de lonlzaci6n de llama (FID) y la ventaja de disponer de una fase móvil con
poder de solvataci6n similar a la Cromatograffa Liquida.

Los Fluidos Supercrfticos (gases sometidos a presiones y temperaturas supe­
riores a su punto critico) tienen en realidad una viscosidad similar a la de los
Uquidos y una difusibllidad media entre gas y liquido.

La fase móvil más comunmente empleada en SFC es el anhldrldo carb6nico
(C02) debido a su baja temperatura crItica (32 11 ) y gracias a su compatibilidad
con el Detector de ionización de llama. entre otras razones.

Las aplicaciones de la SFC encuentran su máxima utilidad en la separa­
ción de sustancias termolébiles de peso molecular relativamente alto (500­
1.000 u.a.m.) por esto, sus campos de aplicación SQn:

- Productos farmacéuticos.
- Productos naturales.
- Polimeros.

Pesticidas.
Productos petrolrferos.
Moléculas blol6gicas.
Drogas sintéticas y de abuso.

- Trlglicéridos.

La SFC puede considerarse un puente entre la CG y la Le. considerando que
cada una de estas técnIcas conserva una gran gama de peculiares aplicaciones.

Las primeras separaciones conocidas de SFC son del ano 1962. Al principio
se trabaJ6 con c;olumnas de relleno, siendo en el ano 1981 cuando se utilizaron
por primera vez las columnas capilares; debido a la baja carda de presión a lo
largo de la columna permite utilizar mayor longitud. logrando con ello superior
eficacia. Además, debido al bajo flujo en que operan, se pueden acoplar los
detectores de CG y LC.
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INSTRUMENTACION

Hasta que en 1986 no fue presentado el primer cromatógrafo de fluidos
supercriticos, se venia ulilizando la técnica de SfC mediante la modificación de
una bomba de HPLC combinándolo con un cromatógrafo de gases.

La instrumentación actual de los equipos de SFC presenta los siguientes
componentes básicos:

l.-Fluido para fase móvil.
2.-Bomba de jeringa de alta presión.
3.-Horno Gas-Cromatográfico de alta temperatura, equipado con inyector,

columna y detector.
4.-Sistema de control a través de Microprocesador.

l.-Fluidos supercríticos

Las características necesarias para los fluidos supercriticos utilizados en
SfC, deben ser:

Baja temperatura.
Baja presión crítica.
Buen poder solvatante.
No tóxico.
No inflamable.
Compatible con el FID.
Bajo coste económico.

En la tabla número' se muestra la tabla de fluidos supercriticos propuestos
con sus características.

De todos ellos, el dióxido de carbono es el más utilizado debido a sus propie­
dades fisico-químicas. El amoniaco es otro fluido excelente aunque presenta
incompatibilidades instrumentales al ser gas corrosivo, inflamable y tóxico.

Hoy en dia, la investigación se decanta hacia la búsqueda de nuevas fases
móviles con mayor poder salvatan te y con la incorporación de modificadores
orgánicos.

Tabla l.-Algunas propiedades de lluidos supercrlticos

~ Poder de F1D Tóxico Inllamable Corrosivo BaratoTCR ( C) PCR (atm) solvatación

Dióxido de
31 74

Bastante ,; co 00 00 ,;
carbono pobre

Amoniaco 132 111
Me, ,; ,; ,1 ,; ,;

bueno

Agua 374 218
Me, ,; 00 00 ,1 ,;

bueno

Pentano 196 33 Baslanle ,; ,; 00 ,;
pob~

00

Melanol 240 80 Aceplable 00 ,; ,1 00 ,;
Hexalluoruro

45 37 Bastante ,1 ,; "" co ,;
de azulre pob"
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2.-Bomba de Jeringa

En SFC, el flujo de la fase móvil es muy pequeno (del orden de 1J.d/mln), por
esta razón se utiliza una bomba de jeringa controlada por microprocesador. La
bomba debe ser capaz de llegar a presiones de 50 MPa, conlrolando de forma
eficaz y reproducible; además ha de poder programarse la variación de la den­
sidad y de la presión durante el análisis cromatográfico.

3.-Homo crom8togr6t1co

El horno cromatográfico donde se instalará la columna para efectuar la separa·
ción, debe poder alcanzar altas temperaturas y poseer una buena estabilldad
térmica. Este factor es extremadamente importante porque un pequeno cambio
en la temperatura de la columna puede afectar la densidad del fluido de la fase
móvil y se transformarla en indeseables gradientes de densidad a lo largo de la
columna.

La inyección de la muestra se efectúa a través de una válvula de alta presión
que introduce la muestra en la fase móvil. La inyección se realiza con muestra
liquida o en condiciones supercrltlcas para sustancias insolubles en disolven­
tes orgánicos.

La SFC puede trabajar con columnas rellenas y capilares. En ellas juega un
papel importante la longitud de la columna, su diémetro y el espesor de la
película.

Las fases estacionarias utilizadas en SFC deben estar muy bien reticuladas
debido a que el fluido supercrrtlco Que posee un gran poder solvatante podrra
proceder a su extracción.

El diámetro de las columnas capilares empleadas en SFC se mueve en un
rango de entre 50 a 100 ~m.

Por lo que respecta al sistema de detección, en SFC se pueden acoplar los
detectores convencionales de llama de CG asr como 105 de LC (tabla 2), debido
al bajo flujo con que se opera con las columnas capilares.

Tabla 2.-Técnica. de detección en SFC

Detectores de llama:

Detectores on-column:

FID
TID
FPD

UV-VIS

Fluorescencia

Electroqulmico

Sistemas acoplados: MS

FTIR
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Los únicos cambios o modificaciones que se deben efectuar en los detecto­
res de LC es reducir las cubetas de detección, cuando se trabaja con columnas
capilares o hacerlas resistentes cuando se utilizan columnas de relleno.

los detectores de llama, han de ir acampanados de un sistema de descom-
presión antes de la detección.

En el detector fotométrico de llama hay que tener presente que el C02 y el
xido nitroso emiten a 365 nm interfiriendo a los compuestos azufrados.
Otros sistemas de detectores empleados son el SFC/MS y el SFC/FTIR. El

rimero puede proporcionar un gran potencial a la detección en SFC debido a
la sensibilidad y selectividad. El segundo sistema (SFC/FTIR) presenta actual·
mente problemas de acoplamiento con columnas de diámetro pequeno, ade­
más de presentar baja sensibilidad y a la no total trasparencia del C02 al
infrarrojo.

COMPARACION OE LA SFC CON LA CG y LA LC

La SFC combina alguna de las características de la CG y LC y tiene algunas
ventajas sobre ambas. Una de las principales ventajas es la de poder utilizar los
detectores de eG y LC, asl como poderse acoplar a MS y FTIR.

SFC '0. CG
la SFC no está limitada a compuestos volátiles como es el caso de la CG.

Compuestos de alto peso molecular que no pueden ser analizados por CG tales
como los polfmeros han sido analizados por SFC.

En CG', frecuentemente se ha de derivatizar las muestras para incrementar su
volatilidad. Drogas como el tetrahydrocannabinol ha sido analizado con SFC
sin derivatizaciÓn.

SFC VI. LC
la ventaja de la SFC sobre la LC es el corto tiempo requerido para pasar a

través de la columna cromatográfica. Esto es debido a la baja viscosidad y alta
difusiÓn de los fluidos supercríticos. Algunos informes indican un incremento
del poder de resoluciÓn de la SFC hasta 5 veces el de la HPLC. Las columnas
capilares de la SFC consumen menos fase mÓvil cuando se compara con
columnas convencionales o microbore de HPLC.

* * *
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Detectores electroquímicos en HPLC hoy.
Ventajas de los detectores coulométricos
frente a los amperométricos
Adrián Garc/a de Marina
Kan/ron Instruments, S.A.

Existen dos alternativas en la detección electroquímica en HPlC: Detectores
amperométricos y detectores coulométricos. Las ventajas de estos últimos
frente a los primeros ha constituido, en términos de sensibilidad. estabilidad y
selectividad. la clave de su éxito.

La sel'ial producida por un detector electroqufmico amperométrico clásico es
una medida de la intensidad proporcional a la concentración de so luto eluldo
mientras se aplica un potencial que ocasiona la oxidación o reducción espon­
tánea de este soluto. La célula de medida, donde tiene lugar este proceso
consta de tres electrodos: uno de trabajo, donde la sustancia analizada experi­
menta electrolisis; otro auxiliar, donde ocurre una reacción electrolitica com­
plementaria y un electrodo de referencia que proporciona un potencial estable
al electrodo de trabajo. Puesto que el electrodo de trabajo se mantiene a poten­
cial constante durante la medida, es esencial optimizar la selección de los
parámetros que condicionarán la sensibilidad y la estabilidad de dicha medida.
De este planteamiento surgió un nuevo tipo de detector electroquímico: el
detector coulimétrico, que describiremos brevemente, comparándolo con el
amperométrico. .

Los procesos de oxidación -reducción que un soluta sufre en los electrodos
se rigen por una cinética de transformación y, por tanto:

CI = e-kt

Co

donde la concentración de sustancia transformada (ct) a p.artlr de la Inicial (co)
en un tiempo dado (t) depende de una constante k, que en un detector electro­
quimico puede expresarse como:

A D
k=--

V 6

es decir, proporcional al área del electrodo (A), al volumen de la célula (V), al
coeficiente de difusión (O) y a la anchura del medio susceptible de causar
difusión cromatográflca (6). Puesto que O es constante en una operación dada
y V también, al quedar condicionada por el volumen usual en HPLC, la expre­
si6n se reduce a:

A
k=cte.­

6

La primera gran diferencia entre un detector coullmétrico y otro amperomé­
trico reside en 6, que toma valores muy pequenos en condiciones de flujo
turbulento y, en cambio, toma valores muy elevados en condiciones de flujo
laminar.
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El detector coulimétrico trabaja con flujo turbulento y el amperométrico con
flujo laminar. Para conseguir que el flujo sea turbulento el electrodo dispone de
un sistema poroso de elevada área superficial. las consecuencias resultan
evidentes:

6 (¡Jm) A (cm') k
Detector coulimétrico 0.3 5 170
Detector electroquímico 30 0.1 0.003

En el gráfico se representa la reactividad del componente analizado frente al
tiempo. Considerando un tiempo de 0.3 seg., en el que un flujo de 1 ml/min
llenaría una célula de 3 J..d, se puede concluir que un detector coulimétrlco
trabaja (oxidando o reduciendo) casi con el 100% de moléculas a analizar,
mientras que un detector coulimétrico convencional lo hace con no más del3 6
5%. En consecuencia, un detector coulimétrico con una célula envejecida en un
95 ó 97% dará una sei'lal equivalente a la de un detector amperométrico recién
estrenado.

Otro efecto que presentan los detectores amperométricos es su dependencia
respecto a un electrodo de referencia (normalmente plata-cloruro de plata). El
potencial, y en consecuencia la serial final, depende de las concentraciones de
los iones plata y cloruro, que son susceptibles de variación con el tiempo.
Ahora bien, en el caso del detector coulimétrico el electrodo de referencia es
del tipo hidrógeno-ión hidrógeno (de potencial constante e igual a cero) al
conformarlo mediante la colocación en la célula de medida de viruta de paladio
que absorbe H2y 02; como la fase móvil debe ir tamponada, la concentración
de hidrógeno es constante (igual que la del gas hidrógeno, que lo es pordelini­
ción), de lo que se deduce que la respuesta del detector coulimétrico resultará
extraordinariamente estable.

En definitiva, comparando ambos electrodos electroquímicos, veremos que
el coulimétrico presenta las siguientes ventajas frente al amperométrico:

1. Elimina la larga deriva y tiempo de estabilización habitual, por lo que su
puesta en marcha resulta hasta 50 veces más rápida.

2. No tiene pérdidas de sei'lal o derivas a causa de contaminaciones.
3. Permite analizar muestras de pureza no conocida.
4. Puede trabajar en oxidación y/o en reducción, pues transforma el 100% de

las moléculas a analizar.

Finalmente, es necesario comentar que el detector coulimétrico se instala
habitualmente con una célula de acondicionamiento y una analítica doble con
dos posiciones de medida, una para la fase móvil y otra para los compuestos a
detectar. En cada una de las tres se puede seleccionar un potencial (positivo o
negativo, de oxidación o de reducción, indistintamente) independientemente
de las otras dos. Este hecho resulta de fundamental importancia: Si se efectúan
medidas (cromatogramas) en oxidación, para tener la certeza de que todas las
moléculas llegan reducidas a la célula de medida, podemos seleccionar un
potencial de reducción tan alto como se desee en la célula de preacondiciona­
miento. En un detector amperométrico, esto no es posible. Más aún: en la
primera zona de medida de la célula analftica podemos usar un potencial menor
pero de igual signo que el aplicado sobre la zona de medida de la muestra que,
si trabajamos 'en reducción, reducirá las sustancias indeseables del fondo. La
posibilidad de reducir el 100% de las moléculas eliminando, además, la influen­
cia del fondo, es sencillamente formidable como herramienta analítica.
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Asimismo, podemos invertir todos los potenciales en cada una de las tres
zonas (una de acondicionamiento y dos de medida). Si el proceso es reversible,
los resultados deberlan, en principio, ser equivalentes, pero con una sutil sal­
vedad: El ruido debido al fondo (fase móvil, contaminantes) podrla asl. de modo
inverso, resultar mucho menor, con lo cual la sensibilidad aumentarla.

El único fabricante de detectores de tipo coulimétrico es la empresa ameri·
cana ESA (Bedford, Mass., USA). distribuida en exclusiva por Kontron Instru­
ments, S.A.

* * *
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SFC/IR-FT: Cromatografía de fluidos en
estado supercrítico con detección infrarroja
por transformada de Fourier
Dick Wieboldt, Greg Adams y J.M. Bruna
(Dick Wieboldt y Greg Adams son ingenieros de aplicaciones de Nico/el Carpo­
rafian y José M. Bruns es product manager de cromatografía yespectrometría
de Izasa. S.A.)

la cromatografía de fluidos en estado supercrítico es una técnica separativa
relativamente nueva que se está haciendo popular rápidamente para análisis de
muestras que son difíciles de analizar por cromatografía de gases o cromato­
grafía liquida. Como con cualquier tipo de técnica separativa, es ventajoso
obtener tanta información como sea posible de los componentes que aluyan de
una columna cromatográfica. Igual que ocurre en cromatografía de gases, la
posibilidad de utilizar detectores espectroscópicos como IR o ME es muy inte­
resante como ayuda en la identificación de componentes de la muestra.

¿Qué es exactamente la cromatografJa de fluidos en estado supercrrtico
(SFC) y cuándo es útil? ¿Cuál es la ventaja de SFC/IR sobre otras técnicas
existentes tales como GC/1R sobre otras técnicas existentes tales como GC/IR?
Estas son algunas de las preguntas que contestaremos en este articulo.

Cromatografia de fluidos supercrltlcos (SFC)

Hasta hace muy poco tiempo, los cromatografistas han tenido que confiar en
la cromatografla de gases o en la cromatografla de liquidas para la separación
de mezclas. Con la introducción de la cromatografla de fluidos supercrfticos,
aparece una tercera alternativa disponible. Los fluidos supercrrticos poseen
propiedades flsicas favorables, que son intermedias entre las de estado
gaseoso y el estado liquido.

SFC recibe su nombre del hecho de que la fase móvil se mantiene por encima
de su punto critico. El punto critico es una propiedad qulmico-física de una
sustancia definida como la temperatura y la presión a las cuales pueden coexis­
tir a su fase líquida y fase vapor. Por encima de este punto, es decir, a mayor
temperatura o presión, la sustancia no se puede condensar a fase liquida, sea
cual sea la presión que esté soportando. Así pues, la sustancia (o fluido) es un
gas muy denso. La figura 1 es un diagrama de fases para C02 mostrando la
relación de los tres estados físicos; sólido, liquido y vapor. Para el C02 el punto
critico es 31,05 e y 72,9 atm. La región supercrftica está por encima y a la
derecha del punto critico.

El dióxido de carbono (C02) se emplea muy a menudo como fase móvil para
SFC porque el punto crítico tiene lugar a temperatura y presión fácilmente
alcanzables. Hay muchos otros fluidos disponibles, como óxido nitroso, amo­
níaco y pentano. Cada uno de ellos tienen un punto critico diferente y propie­
dades de solvatación que les hace útiles para aplicaciones especfficas.

En el estado supercrftlco, el fluido toma algunas propiedades químicas inte­
resantes y ventajosas. Según aumenta la presión, la densidad del fluido se
aproxima la del liquido. Debido a que la solubilidad de una sustancia en la fase
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móvil está intimamente relacionada a la densidad, [a fuerza de solvatacl6n del
fluido asume caracterrsticas tipo líquido. Por lanto, cualquier sustancia dada
tiene solubilidad incrementada en un fluido supercrrtlco respecto a la fase
gaseosa. Esto permite la utilización de menores temperaturas de análisis que
las requeridas en GC y es particularmente ventajoso para compuestos térmi­
camente lábiles que son susceptibles de descomponerse a temperaturas utili­
zadas en GC.

Las propiedades de difuslvidad y viscosidad de un fluido supercrítico. sin
embargo, permanecen más tipo gas. Los coeficientes de difusIón de las sustan­
cias son mayores en el estado supercrrUco que en el estado liquido. Esto pro­
porciona eficiencias cromatogréflcas más altas y, por lo tanto. tiempos de aná­
lisis más rápidos que los obtenidos por HPLC.

Estas propiedades fisicas y qulmicas de los fluidos supercriticos. poder de
solvataci6n, difusi6n y viscosidad, son funci6n de la densidad. Cambiando la
densidad del fluido es posible variar las propiedades de tipo gas a tipo liquido y
viceversa. Como consecuencia de esto, la posibilidad de programar cambios de
densidad durante un experimento es ventajoso para optimizar una separación
SFC. Esto es análogo a la programación de temperatura en GC o de gradientes
en HPLC.

Otra ventaja de 8FC sobre HPLC es la posibilidad de utilizar detección de
lonizacl6n de llama (PI O). Su carencia ha limitado la aplicación de HPLC en
algunas áreas. Los detectores de HPLC tales como UV o fluorescencia requie­
ren un cromóforo en la molécula y si no está presente. hay que recurrir a
derivatizaci6n precolumna o postcolumna para arladir uno o utilizar un detector
menos sensible tal como rndice de refracci6n.

A causa de estas caracterrsticas, SFC es especialmente adecuada para análi­
sis de sustancias orgénicas que no son volátiles. que son térmicamente lábiles.
de peso molecular alto o polares. Asr, pues, SFC es de gran interés en aplica­
ciones de hidrocarburos y derivados del petróleo, polimeros, sabores y fragan­
cias, pesticidas y productos farmacéuticos.
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SFC/IR-FT

El fluido supercrltlco más comúnmente utilizado como fase móvil para SFC
es dióxido de carbono. Esto es particularmente afortunado porque el espectro
infrarrojo del C02 es transparente en la mayor parte de la región del infrarrojo
medio. La figura 2 es un espectro de C02 supercrltico. Las únicas reglones
donde la absorción del C02 no permite trabajar son de 2.500 a 2.200 cm-1y de
3.800 a 3.500 cm-1. La primera de estas regiones es de poco interés dado que
pocos compuestos orgánicos adsorben en esta región. La segunda reglón es de
importancia s610 para observar bandas O-Hy N-H en alcoholes, ácidos carboí­
Iicos, amines y amidas.

Otra característica del espectro del C02 supercrflico es la absorbencia
debida a resonancia Permi que ocurre entre 1.475 y 1.225 cm-'. Afortunada­
mente, estas bandas Permi no son suficientemente intensas como para blan­
quear esta importante regi6n del espectro IR. Como consecuencia, una sus­
tracci6n espectral puede eliminar fécllmente las bandas Permi y mostrar
cualquier banda de absorbancla debida a la muestra.
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Cuando se opera en SPC a densidad constante (a presl6n constante) las
caracterrstlcas espectrales de la fase m6vil, C02 supercrltico, no varran. Mien­
tras que las condiciones de densidad constante pueden ser aceptable para
algunas aplicaciones, es usualmente ventajoso programar la densidad en
muchas separaciones SPC. Evidentemente, si se cambia la densidad de la fase
móvil C02 supercrltico. la intensidad de las bandas cambiara. Morin (1) ha
publicado recientemente un informe detallado sobre los efectos de la presión y
la temperatura del C02 supercrrtlco en detecci6n Infrarroja. El efecto principal
es un incremento en las intensidades de ta banda de absorción de Permi
cuando se aumenta la presi6n. Aqur es donde la sustracción espectral se hace
ndispensable para eliminar absorbancias no deseadas debido al cambio del
C02 de fondo.

Al diset\ar una celda de flujo continuo para detección infrarroja para trabajar
n C02 supercrftico como fase móvil es importante considerar las absorban­

·.s incrementadas Permi a mayor presi6n. En general, se desea una celda con
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longitud de camino óptico tan largo como sea posible y tener todavla suficiente
energía disponible en la región de.la banda Perm! para detectar los componen­
tes de la muestra. Una celda con una longitud de camino óptico optimizado a
¡jresión relativamente baja no trabajará bien en los Hmites de presión superio­
res. Según aumenta la presIón, la absorbancia'en la legión de la banda Permi se
hará tan intensa que esta región dejará de ser útil.

An611.1. de dato. SPC/IR-PT
Los espectros infrarrojos se colectan utilizando una celda de detcción de

flujo continuo colocada entre el extremo de salida de la columna y el restrictor.
El restrictor hace que la presión del sistema. baje de condición supercrftica a
presión atmosférica. La cantidad de restricción determina la velocidad lineal
del fluido y por tanto, la eficiencia de la separación cromatogréfica.

La figura 3A es un cromatograma reconstruido del espectro infrarrojo colec­
tado durante una separación SPC/IR-PT con densidad programada. El inicio
del análisis se mantiene a densidad constante durante 6 minutos y después se
hace una programación de densidad en rampa hasta la densidad más alta final.
El cromatograma reconstruido claramente muestra el efecto de un gradiente de
densidad. La figura 38 es un cromatograma reconstruido del mismo Juego de
datos después de compensar el efecto del gradiente de densidad (2). Este
ejemplo demuestra la importancia de compensar los gradientes de presión para
detectar adecuadamente la eluclón de los picos cromatográficos con SPC/IR
PT.

Los espectros Infrarrojos de los compuestos medidos bajo condiciones
supercríticas tienden a tener caracterlsticas espectrales muy agudas.
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La figura 4 es un espectro SPC/IR-PT de pyrethrum 1, un insecticida natural
lisiado de flores pyrethrum. Aunque el espectro se ha obtenido con una reso­
lución de 8 cm-1 las caracterlsticas espectrales están extremadamente bien
resueltas. Por ejemplo, la banda aguda a 912 cm-1 es indicativa de alqueno
monosustituido. Esta es la única caracterlstica molecular que distingue pyreth­
rin 1 de especies similares existentes en el mismo extracto.

Conclusión

SPC es una técnica cromatográfica que está emergiendo rápidamente y que
posee un gran potencial para el análisis de muestras que son diflciles de anali­
zar por GC o HPLC. Detección IR-PT de eluyentes SPC no es sólo posible sino
que tiene un futuro prometedor por la posibilidad que ofrece de suministrar
identificación estructural de componentes desconocidos en separaciones con
C02 supercrítico.

Blbllografla
(1) Morin, P.; C8ude, M.; RIchard, H.; Rosael, R.: MCarbon oloxlde Supercril1cal Fluid

Chromalography-Fourier Transform Inlrared SpeclroacOPy". Chromalographia 1986, 21, 523-530.
(2) Wieboldl, R.C.: Hanna, DA: "Removing Artilacts in Supercrillcal FluId and Gas

Chromatograms Generated lrom Fourier Transform Infrared Data". Anal. Chem. 1987, 59.

* * *
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Noticias del GCTA
IX REUNION CIENTIFICA DEL GRUPO DE CROMATOGRAFIA y TECNICAS
AFINES

Reus-$alou, noviembre 22-24, 1989

La reunión pretende ser punto de confluencia de los expertos en cromatogra­
fia y técnicas afines que trabajan en distintas áreas de aplicación: medio
ambiente. industria farmacéutica, análisis clínicos, industria alimentaria, bio­
química, plásticos, etc., y en la que se fomente el intercambio de ideas y un
amplio debate sobre el estado de esta técnica.

Programa científico

El programa científico consistirá en conferencias sobre temas de interés
actual, presentaciones orales. sesiones de carteles y demostraciones de casas
comerciales. La mayor parte de las contribuciones lo serán en forma de carte­
les para facilitar el intercambio de información entre los participantes. Las
presentaciones orales se ajustarán a los temas generales de las sesiones
científicas.

Sede de la reunión

La reunión se celebrará en la Fira de Reus, del 22 al 24 de noviembre de 1989.
Reus es una ciudad muy próxima a Tarragona, centro de un área de gran
actividad económica, comercial, industrial y agrícola. Además, está sólo a 7
kilómetros de Salou, uno de los centros turisticos de mayor tradición e impor­
tancia de la Costa Dorada.

Curso de cromatografía de gases con columnas capilares (GC-CC)

Se ha organizado un curso de cromatografía de gases con columnas capila­
res orientado a temas de trabajo práctico como inyección, análisis cuantitativo,
identificación de picos, etc. Tendrá lugar en la misma sede de la reunión el 21
de noviembre y constará de sesiones teóricas y prácticas.

Avance de programa

Conferencias:

- F.M. Everaerts. Eindhoven University, Holanda. Fronteras de la cromato­
grafia: Electroforesis capilar.

- J. Sabater. Real Academia de Farmacia, Barcelona. Incidencia de las
normas GLP en el laboratorio cromatográfico.

- R. McDowal1. Wellcome, Inglaterra. Automatización en el tratamiento de
muestras para cromatografía.

- M. Valcárcel. Universidad de Córdoba. Posibilidades de la automatización
en cromatografía.

- A. Cano, CSIC, y J.M. Riera, lOS Barcelona. Evaluación critica de siste­
mas de tratamiento de señales cromatográficas. De los datos a la información.

U. Ehmcke. Software cromatográfico para GPC.
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- M. Luquln. Hospital de San Pablo. Barcelona. Interés de la CG-EM en la
Taxonomía y el diagnóstico de las enfermedades producidas por micro­
bacterias.

- Sesión de discusión sobre eapec::trómetrOl de m.... dl..fliadOl upeclfl­
cemente como detectorel en crom.togra"a de g..... Participantes: Finnigan,
Nermag, Shimadzu y V.G. Moderadores: E. Gelpí y J. Grimalt.

- Sesión de trabajo sobre crom.tograti. ¡ónice. Evaluación de 101 dl.Unlo.
II.tem••. Participantes: Dionex, Waters y Metrohm. Moderador: M.T. Galcerén.

- Se organizarán sesiones de comunicaciones orales, de carteles y demos­
traciones de las casas comerciales.

Inlcrlpclón

El boletln de In.crlpclón deberé remitirse antes del 16 de octubre al .ecreta­
rlo del GCTA.

Beca.

El GCTA conjuntamente con algunas empresas de instrumentación ofrecerá
beC8. de asl.tencla. Los requisito. p8re IOIlcltart.. son: Ser miembro de
GCTA. Presentar alguna comunicación. Justificar que no se percibe ningún
tipo de remuneración estable mediante carta del director de la tesis o centro de
trabajo.

Las solicitudes deberán dirigirse al secretario del GCTA, Dr. Joan Grimait y
deberán recibirse ant.. del 15 de ..Uembre.

Expo.lclón comercial

Con la finalidad de presentar las últimas novedades instrumentales y de
accesorios se ha organizado una exposición comercial a la que tienen prevista
su asistencia las siguientes casas comerciales: CES Analítica, Chromlab,
Hucoa-Ertoss, Kontron Instruments, Lasing, S.A., Sociedad Espafliola de Car­
buros Metálicos, Sociedad Espal'\ola del Oxigeno, Konlk, Kromxpek, Micro­
bean, Teknokroma, Sugelabor y otras a confirmar. Asimismo se cuenta con la
colaboración de Hewlett-Packard, Miltlpore-Waters y Perkin-Elmer.

Secreblrla de la Reunión

Para más información dirigirse al secretario del GCTA, Dr. Joan Grlmalt,
Departamento de Química Ambiental (CID-e.SIC), Jordi Glrona, 18-26,08034
Barcelona. Tel. 204 06 00, ext. 245, fax 204 59 04 Y télex 97977.
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BOLETIN DE INSCRIPC10N

Nombre _

Institución _

Calle

Ciudad

Teléfono
Télex _

Antes del 15 de setiembre de 1969:

Inscripción a la sesión: socios GCTA 15.000,- ptas.

Inscripción a la sesión: no socios 20.000,- ptas.

Inscripción al curso de CG-CC 10.000,- ptas.

Inscripción acompañantes 3.000,~ ptas.

TOTAL .

Después del15 de setiembre de 1969:

Inscripción a la sesión: socios GCTA 20.000,- ptas.

Inscripción a la sesión: no socios 25.000,- ptas.

Inscripción al curso de CG-CC 13.000,- ptas.

Inscripción acompaí'iantes 5.000,- ptas.

TOTAL .

La inscripción incluye la documentación de la reunión, el libro de
resúmenes y la cena de clausura (Cah;otada).

o Adjunto talón nominativo a GCTA.

o Transferencia bancaria a la cuenta número 11.270, Oficina 7061,
Banco de Bilbao-Vizcaya, Valencia, 50, 08015 - Barcelona.

INSCRIPCION HOTELERA
Para reserva de hotel dirigirse a Fira de Reus, apartado 501, 43280

Reus (Tarragona).



El poder de la Comunicación en HPLC

Sistema Powerline Waters
Intercomunicación de módulos cromatográficos
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Analice sus muestras con una nueva luz.

Detector UV-Vis por fotodiodos para Cromatografía LíquiJa

Waters 990.
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Ll linea de.' IIPLC K()~TRO'\ .....-rie.'
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Algunas publicaciones de miembros del GCTA

La mayorparte de /a5 publicaciones que figuran a continuación se han obte­
nido a partir de los índices del Chemical Abstracts; otras muchas han sido
remitidas por sus autores, a los que agradecfJmos calurosamente su colabora­
ción. En números sucesivos se utilizarAn otras bases de datos, con e/ fin de
conseguir mayor actualidad en las fechas y ampliar /a cobertura. Así pues, a
partír de ahora, serfa interesante que aquellos socios cuyas publícaciones no
aparezcan recogidas en esta sección, nos lo hagan saber, con objeto de mejo­
rar el sistema de búsqueda.

Effect 01 sample matrix and HPLC e/uen! composition on the thermospray
respons for polar compounds.

E. Gelpr, J. Abián, F. Artiga5, Rapid Commun. Mass Spectrum. 2, 223 (1988).

Fast atom bombardment mass spectrometry ofprotected peptide segments.
A. Grandas, E. Pedroso, A. Figueras, J. Rivera, E. Giralt, Biomed. Environm.

Mass. Spectrom. 15,661 (1968).

GC behaviour of carbohydrate trimethyl si/yl ethers. 11. Aldohexoses.
1. Martínez Castro, M.L Páez, J. Sanz, A. García Raso, J. Chromatogr. 462, 49

(1989).

A review of liquid chromatography In environmental pesticlde analysis.
D. Barcel6. Chromatographia 25. 926 (1988).

A comparison between positive and negative ion modes in thermospray LC­
MS for determination of chlorophenols and herbicides.

D. Barcet6, Chromatographia 25, 295 (1988).

Cuantitation of total versus selected polychlorinated biphenyl congeners in
marine biota samples.

C. Porta, D. Barcel6, J. Albaigés, J. Chromatogr. 442. 384 (1968).

Treatment and determination of organophosphorous pesticldes in waste
water by uslng contlnuous flow methodologles coupled on I/ne with HPLC".

A. Farrán, E. Figuerola, J. de Pablo, S. Hernández, Int. J. Environm. Anal.
eh.m. 33, 245 (1988).

Effect of IIndane at repeated low doses.
J.M. Tusell, C. Sut'lol, E. Gelpr, E. Rodriguez-Farré, Toxicology 49, 375 (1966).

L/quid chromatographlc method for the determination of cyanazine in the
presence of some unsual soil constituents.

F. Sánchez Rasero, G.C. Dion, J. Chromatogr. 447, 426 (1986).

L/quid chromatographic method for determination of chloridazon in technl­
cal concentrates and formulated products: comparison with CIPAC method.

F. Sánchez Rasero, A. Pefla Heras, J. Assoc. Off. Anal. Chem. 71, 1064 (1968).
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Solutlon properties of polyelectroJytes. J. ExcJusion chromstography of
sodium,¡JoIyt1StirBne sulphonBts In sslt-fre6 water as eluent.

C. Abad, L. Braco, V. Soria, R. Garela, A. Campos, Sr. Polym. J., 19, 489
(1987).

SoJutlon properties of electrolytes. 11. Compar/son of the effects of both pol­
yion 8nd eluent ssft concentrations on the calibrations in aqueous exclusion
chromatography.

C. Abad, L. Braco, V. Soria, R. Garela, A. Campos, Sr. Polym. J., 19, 501
(1987). • .

Solution propertles ofpolyelectrolites. 111. Effect ofsodlum poly (styrene sul­
phon8tf1) concentratlon on viscometrlc 8nd siza exlusion chromatographic
behavlour at dlfferent lonic strengths.

V. Sorla, R. Garera, A. Campos, L. Braco, C. Abad, Sr. Polym. J., 20, 115
(1988).

Preferential and total sorption In the system PMMA toluttne n-butyl chJorlde.
I.A. Katlme, M.O. Huglin, P.M. Sazia, Eur. Polym. J., 24, 561 (1988).

Anomalous behavlour of PAlMA In the methyl isobutyl ketone.
I.A. Katime, F.J. Juanes Garera, P.M. Samia, Eur. Polym. J., 24, 557 (1988).

Voftammetr/c determlnation of pentachlorophenol at a glassy cBrfJon
eleétrode.

E. Chico, P. Yénez, J.M. Plngarr6n, L.M. Polo, Analyst, 113,625 (1988).

Voltage-dependence ofnitrendlplneprovldes dlrect evidence for dihydropyri­
dihe recsptorcoupling to c8Jcium channels In IntBct cat Bdrenals.

C.R. Artatejo, M.G. L6pez, M.A. Moro, C.F. Castillo, R. de Pascual, A.G. Gar­
cla, Slochem. Slophys. Res. Commun. 153, 912 (1988) .
•

The comparative stabilíty of dlfferent types of penlcillin Bnd cephBlosporln
N·pyrll derlvatlves.

M.J. ArEn, M.T. Diez, F. Salto, Pharmazie 43, 18 (1988).

Determination o, penlcil/lns and cephalosporin N-pyrrolyl derlvatlves by
HPLC.

M.J. Arrn, M.T. oraz, M.T. Alemany, J. Liquid Chromatogr., 11,927 (1988).

Spanlsh toxlc 011 syndrom studles.
A. Cárdenas, J. Ablán, O. Salbuena, J. Roselló, E. Getpl, J. Chromatogr., 426,

B3 (1988).

Deterrninaclon de piroxicam en plasma por HPLC.
A. Diez Marot, L. Comellas Riera, M. Gassiot, Afinidad, 45, 212 (1988).

Efecto de la temperatura de solidificación sobre el punto de fusión de exci­
pientes para supositarlos.

J. Fernández Rojano, P. Frutos, C. Salnz, F. Vázquez, Ciene. Ind. Farm., 7, 30
(1988).
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Terpenold68 de Pulicaris pa/UdOSB L/nn.
A. San Fellciano, M. Medarde, M. Gordaliza. E. del Olmo, J.M. Miguel del

Corral. Anal. Quim. Ser C. 83. 283 (1987).

Actlvated nltrlJes in heterocyclic synthesis"
M. Martín. C. Pascual. C. Seoane, J.L. Soto. Heterocycles 26. 2811 (1987).

F/uorometric determinal/on o( anionic surfantants by extracl/on as SlJfranin­
T lon-pairs.

S. Rubio, V. Rodrlguez Gamonal, L.M. Polo, Anal. Chim. Acta, 206, 351
(1988).

Fractlonat/on 01cOlJI derlved IIqulds byextrography. S. Rodríguez Moinelo.
A.M. Menéndez, J. Bermejo, Fuel 67. 602 (1988).

Hydrodesulfurizal/on 01 a Spanish lignlte.
A.B. García Suérez. H.H. S8lobert. Prep. Papo Am. Chem. Soe. Div. Fuel

Cham., 33, 2416 (1988).

Epiphytic lichens Inhibit the appearance of /eaves in O. pirenaica.
M.E. Legaz. E. Pérez Urna. A. Avalos. C. Vicente. Biochem. Syst. Eeo!. 16. 233

(1988).

Vo/tsmmetric determination 01 indo/e In miceJlar and emulzifled media.
J.M. Pingarrón. A.J. Reviejo. L.M. Polo, J. Electroanal. tnterfacial Electro­

eham., 234, 175 (1907).

F/avones iso/atad (mm Thymus camosus Bolse.
E. Marhuenda. C. Alareó" de la Lastra. M.O. Grcía, A. Cert. Ann. Pharm. Fr.

45,467 (1987).

Simultaneous ¡JIstlllal/on-extraction (SDEj method In the qualitatlve and
quantltal/ve ans/ysis of cheese ve/atlle componants.

M. de Frutos, J. Sanz, 1. Martfnez Castro, Chromatographia 25, 861 (1900).

Application of several stal/sl/ca/ classlflcat/on technlques to the dlfferentia­
tion of whisky brands.

P.J. Martín Alvarez. M.O. Cabezudo, J. S8nz, A. Herranz. P. de la Serna. C.
Barro. J. sel. Food Agrie. 45. 347 (1988).

Changes In the carbohydrate fract/on of mi/k during heating processes.
A. Diana. M.M. Calvo. N, Corzo. Food Chem. 31, 259 (1989),

Effect o( thermal treatments on the determinatlon al bovine mi/k added to
ovin or caprina mi/k.

M.M. Calvo.·L. Amigo, A. Diana. P.J. Martín, M. Ramos, Food Chem. 32, 99
(1989).

An~lisls por GC y GClMS de p/astlflcantes y otros aditivos presentes en
plAstlcos utilizados como envolturas en al/mentos.

A. L6pez da Sa, 1. Martlnaz, J. Sanz, CICC, 4, 8 (1989).
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High performance size excluslon chromatography of polar compounds In
heated and non-heated fats.

M.C. oobarganes, M.C. Pérez Camino, G. Mérquez, Fat Sc!. Technol. 90, 308
(1988).

Cambios de acidez y pH en yogures comerciales.
R. Jordano, P. Martlnez, M.O. Garrido, M. Jodral, Alimentaria 25, 61 (1988).

ASpectos toxIcológicos de la presencIa de nitratos y nitritos en verduras
hervidas y sus aguas de cocción.

R. Gareía Olmedo, N, Bosch, Alimentarla 25, 71 (1988),

GC analysis of free carboxylic acids in foods using a mlcropscked column.
T. Herréiz, G. Reglero, M. Herréiz, Food Chem. 29, 177 (1988).

Comparación entre las tknlcas de extracción con disolventes y la concen­
tración en polímeros porosos aplicadas al estudio de la fracción volátil de los
vinos. .

L. Camellas, M. Gassiot, M. Quintana, R. Sulla. Afinidad, 4S, 70S (1988).

Oetermination of the triglyeeride camposition of grapt1S by HPLC.
L.R.J. Barr6n, M.V. Celén, G. Santamarla, N. Corzo, Chromatographia, 2S,

609 (1988).

Fatty acid composition: a useful tool for the determinatlon of alteration le~
in heated fats.

M.C. oobarganes, M.C. Pérez Camino, Rev. Fse. Corps GRan 3S, 47 (1988).

Caracterlstlcas de vinos jóvenes elaborados sin dióxido de uufrs.
T. Herráiz, P.J. Martfn Alvarez, G. Reglero, M. Herrélz, M.O. Cabezudo, T4C!

Lob. 11,210 (1988).

,
Essentlalol/s Salvia lavandulefolla Vahl.
M.E. Marcos, M.C. Garela Vallejo, F. Munoz, L.M. Polo, Dev. Food Sel. 18, 1*7"
(1988).· .

Dlglthapsmas y otros componentes as u/glta/la maps/.
A. San Fellelano, J.M. Miguel, P. Puebla, M. Medarde, A.F. Barrero, An. Quim.

Ser. e 84, 31 (1980).

Analysis of flavonoJs In wine by HPLC.
E. Revilla, E. Alonso, M.1. Estrella, Oev. Food Se!. 17, 711 (1988).

Polysaccharldsa from ollves. Part X. A XyJoglucan from ollve pulp.
A. Gil Serrano, P. Tejero, Carbohyd. Res. 191, 270 (1988).

The essentisl 01/ of needJes from Spanish Pinus pinaster Ait.
M. Domlngusz, D. Garela Martln, M.C. Garefa Vallejo, oev. Food Sel. 18, 2-lfi

(1988).



Time course of changes in serotonln and noradrenalin in rat brain after pre­
dictable or unpredictable shock.

A. Adell, R. Trullas, E. Gelpí, Srain Res. 459, 54 (1988).

Synthesis and reactions o( novel substltuted 3-hydroxy-5-imino alkanoic
esters.

B. Alcaide, R. Alajarín, J. Plumet, J. Rodríguez, Synthesis 440 (1988).

Allos.teric cooperatlvity and transport: studies in a circulating system.
F. Gavina, S.V. Luis, A.M. Costero, M.1. Sruguete, J. Rebek, J. Am. Chem.

Soc. 110. 7140 (1988).

Metalatlon ofphenols. Synthesis o( benzoqulnones by the oxidative degrada­
tion aprroach.

J.M. Saa; A. L1obera, A. Gareía Raso, A. Costa, P.M. Deyd, J. Org. Chem. 53,
4283 (1988).

Polyhydroxy carboxylic acíds as ínhlbitors o(calcium oxalate crystal growth;
relation between inhibítory capaeíty and chemícal structure.

F. Grases, A. Millén, A. Gareía Raso, J. Cryst. Growth 89, 496 (1988).

Identificatíon o( addltlon present in commercíal dyes by FAS.
F. Ventura, A. Figueras, J. Caixaeh, J. Rivera, D. Fraiase, Org. Mass Spectrom.

23,558 (1988).

GCIMS study of a-phyllocladans.
O. Alexander, 1. Hazari, J. Grimalt, J. Albaigés, J. Chrimatogr. 446, 87 (1988).

Assesment of mutagenic activíty of coastal sediments o( Barcelona.
M. Grifoll, A.M. Solanas, R. Parés, V. Centellas, J.M. Sayona, J. Albaigés,

Toxie ASSBS. 3, 315 (1988).

Characterizatlon of polar polycyclic aromatic compounds in a heavy duty
diesel exhaust particulate by capyllary column GC 8nd high-resolution MS.

J.M. Sayona, K.E. Markides, M.L. Lee', Enviran, SeL Teehnol. 22, 1440 (1988).

Continuous-flow extraction of organophosphorous pesticídes coupled on­
line wíth HPLC.

A. Farrán, J. de Pablo, S. Hernández, Anal. Chim. Acta 212, 123 (1988).,

L/quíd chromatographic method for determination ofchloridaron ín technical
concentrates and formulated products: comparison wíth CIPAC method.

F. Sánchez Rasero, A. Pena Heras, J. Assoe. Off. Anal. Chemists 71, 1064
(1980).

L/quid chromatographic method for the determinatlon of cyanazlne in the
presence of some normal soll constituents.

F. Sánchez Rasero, G.C. Dios, J. Chromatogr. 447, 426 (1988).

,
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Nuevos socios del G.C.TA
D. Enrique Terrer Molero
Derivados del Etilo, S.A.
Apartado 9
VILLARICOS (Almorlo)

D. José Luis Acosta Luque
Instituto Ciencia y Tecnologfa
de Polimeros
Juan de la Cierva, 3
28006 MADR ID

D. Enrique Morales Sergas
Instituto Ciencia y Tecnologl8 de
Pollmeros
Juan de la Cierva, 3
28006 MADRID

Dna. María Teresa Azcona Llaneza
Centro Nacional de Farmacobiología
Clra. Majadahonda-Pozuelo, Km. 2
28220 MAJADAHONDA (Madrid)

on8. Ana Maria Martfn-Gonzélez
Hernén
Centro Na!. de Farmacoblologra
Clra. Majadahonda-Pozuelo, Km. 2
28220 MAJADAHONDA (Modrld)

Ol'ia. María José Zafra Barranco
D.G.F.
(Destilaciones Garcfa de la Fuente)
Apartado 69
18080 GRANADA

D. Francisco Javier Sáez Granero
C1EMAT - Edificio 3 - Div. Qufmlca
Avda. Complutense, 22
28040 MADRID

Of\a. María Dolores Bóveda Fontán
Feáns, ac. 411 A
15706 SANTIAGO DE COMPOSTELA
(la Caruna)

D. Francesc Cabré Vacas
laboratorios Menarinl, S.A.
Alfonso XII, 587
08912 BADALONA (Barcalona)

0f'i8. Rosa Maria Pérez Pastor
CIEMAT-PRYMA
Avda. Complutense, 22
2804() MADRID

O. Carlos Plera Pena
CETlR
Londres, 6
08032 BARCELONA

D. Amadeo Oliveras Riera
La Seda de Barcelona, S.A.
Mayor, 47
0882Q PRAT DE LLOBREGAT
(Barcelona)

D. AlIsn K. Smlth Costa
Institut Municipal d'lnvestigació
Médica
Paseo Marítimo, 25-29
08023 BARCELONA

D. José Vicente Calomarde Burgal.­
Perfumerfa Gal, S.A.
Ctra. Na!. 11, Km. 29.500
28800 ALCALA DE HENARES
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O. Francesc R. Subirada Curcó. 672
Instituto Químico de Sarriá
Sección' de Cromatografía
c/lnstituto Qulmico de Sarriá
08017 BARCELONA

D. Pau Comes Bordás
Centro de Investigación y Desarrollo
(CSIC)
Jorge Girona Salgado, 18-26
08034 BARCELONA

D. Antoni Rosel! i Melé
Centro de Investigación y Desarrollo
(CSIC)
Departamento de Química Ambiental
Jorge Girona Salgado, '18-28
08034 BARCELONA

Dna. Rosa María Alonso Díez
Centro de Investigación y Desarrollo
(CSIC)
Jorge Girona Salgado, 18-26
08034 BARCELONA

Dna. María Pilar Fernández Ramón
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"'. * *

NECROLOGICA

Gojko Kremenlc

El pasado 13 de abril y como consecuencia de un inesperado fallo cardíaco,
falleció en Madrid nuestro campanero Gojko Kremenic Orlandini.

Nacido en Split (Croacia, Yugoslavia) y nacionalizado esparlol, cursó sus
estudios de Ciencias Qulmicas en la Universidad Complutense de Madrid,
donde obtuvo la licenciatura en 1953 y el doctorado en 1956.

Ingresó en el CISC como beca~io predoctoral en 1954 y en esta institución
transcurrió su vida de trabajo. Desde 1973 y hasta su reciente jubilación fue
director del Instituto de Catálisis y Petroleoquímica.

Era socio del GCTA desde su fundación en 1973. Fue también miembro
fundador de la Sociedad Iberoamericana de Catálisis y pertenecla a la Ameri­
can Society for Testing and Materials (ASTM).

Desde estas: Hneas queremos expresar nuestra condolencia a su familia y
amigos. Descanse en paz.
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Informaciones

2nd INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON APPLlED MASS SPECTROMETRY IN
THE HEALTH SCIENCES

Tendrá lugar en Barcelona. del 17 8120 de abril de 1990, con la colaboración
del G.C.T.A.

Programa clentlllco

Constara de conferencias, sesiones de discusión y presentación de carteles,
abarcando todos aquellos temas de la espectrometrla de masas relacionados
con la salud. Entre eUos se incluyen:

- Nuevos desarrollos en instrumentación y nuevas técnicas (CZE-MS,
FTICR, movilidad de iones, etc.).

- Ultimas tendencias y perspectivas en técnicas cromatográflcas combina­
das con masas (LC-MS, SFG-MS, MS-MS).

- Estudios fundamentales y mecanismos de fragmentación de biomo­
léculas.

- Aplicaciones en biologia molecular y biotecnologra. toxicología y control
de drogas, farmacologla, estudios clínicos, metabólicos y bioqulmicos, químIca
ambiental y alimentaria.

Los trabajos enviados serén revisados por un comité cientlfico internacional.
la fecha tope para el envío de resúmenes es el 15 de noviembre de 1989. Los
detalles pueden solicitarse a: Prof. Emilio Gelpf. Palau de Congressos, Oepl. de
Convenclons, Av. Reina M. Cristina, sin, 08004 Barcelona.

111 CONGRESO LATINO·AMERICANO DE CROMATOGRAFIA (COLACRO 11I)

Tendré lugar en Aguas de Lindoia (Sao Paulo), del 14 al 16 de marzo de 1990.
Entre sus objetivos figura el intercambio de información entre los cromatogra­
fistas de Hispanoamérica y los de otros continentes sobre los últimos avances
en instrumentación, metodologfa. aplicaciones y perspectivas de las distintas
modalidades cromatogréficas.

Cursos

Antes de la apertura del congreso, y en el mismo local, durante los dras 12 3
de marzo, tendrán lugar los siguientes cursos:

Cromatografla de gases de alta resolución (HRGC).
- Cromatografla de Ifquidos de alta eficacia (HPLC).
- Cromatografía de gases-espectrometrla de masas (GC/MS).
- Cromatografla de Hquidos preparativa (PlC).
- Cromatografla de fluidos supercrfUcos (SFC).



Programa clentlflco

Cubriré aspectos tanto fundamentales como prácticos de la cromatografla,
incluyendo modalidades clásicas como GC, HPLC, PC... , més modernas como
la cromatografia en plano de alta presión (HPPLC), electroforesls capilar (CZE)
y técnicas acopladas (GC/MS, SFC/MS, LC/Ge, etc.). Entre las aplicaciones se
incluirén petroqufmica, biotecnologla, farmacologfa, alimentación, geoquf­
mica, poHmeros, productos naturales y medio ambiente.

Las actividades cienUllcas incluirén conferencias plenarias, sesiones de car­
teles, workshops, comunicaciones orales, seminarios técnicos y sesiones de
discusión.

Exposición

Paralelamente a las sesiones científicas se celebraré una exposición de aqui·
pamiento, accesorios y bibliografía cromatográfica.

Envio de comunicaciones

Los interesados en presentar algún trabajo deberán solicitar las normas a la
mayor brevedad, ya que la fecha limite para presentar resúmenes es el 1 de
octubre de 1989. Los trabajos se publicarán en un número especial de la revista
Jaurna/ o( High Reso/utJan Chromatography.

Información

Para solicitar cualquier tipo de información o pedir la segunda circular,
escribir a:

Dr. Fernando M. Lancas, Universidade de Sao Paulo, Instituto de Fisica e
Quimica de Sao Carlos, 13560-Sao Carlos-SP, BRASIL.

3-CDNGRESD DE GEDQUIMICA DE ESPAIlA

Tendré lugar en Soria, del17 al 22 de setiembre de 1989. Incluirá las siguien­
tes secciones científicas:

l. Geoqurmica de los materiales y procesos geológicos.
2. Métodos matemáticos en geoquimica.
3. Prospección geoqulmica.
4. Geoqulmica Isotópica.
5. Cosmoquímica (planatologia).
6. Hidrogeoqulmica.
7. TeledelecciÓn.
8. Métodos de anélisis en geoquimica.
9. Geoqufmica ambiental.

10. Geoquimica orgánica.

Para más información, escribir a le secretaria del Congreso, Consejo Supe­
rior de Colegios de Ingenieros de Minas, Rlos Rosas, 19 bis, 28003 Madrid.
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INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON OETECTION IN LIQUIO CHROMATO­
GRAPHY ANO FLOW INJECTION ANALYSIS (HPLC/FIA)

Tendrá lugar en Córdoba, del 20 al 22 de setiembre de 1989. Su objetivo
princIpal. ademés de presentar los avances más recientes en HPLC y FIA,
consiste en relacionar a los especialistas de ambos campos, especialmente en
el tema de la detección. en que los problemas son muy parecidos. Las contri­
buciones presentadas al Symposium serán recogidas en el Jaurnal of Chroma­
tography y en Analytlca Chimica Acta.

Presentación de contribuciones: El Utulo y un resumen de unas 200 palabras
deberé enviarse al profesor M. Valcércel (Departamento de Qulmica Analltica.
Facultad de Ciencias. 14004 Córdoba) antes del 31 de Julio.

Inscripción: 22.000 pesetas. Escribir a M.O. Luque de Castro, Departamento
de Oulmiea AnaH1ica, Facultad de Ciencias, 14004 Córdoba, antes del 1 de
setiembre.

Programa cientlfico: A. Apfell, Panlcle 8eam; a novel LC-M5 Interface.
U.A. Th. Brlnkmann, HPLC coupled on-fine wifh GC-type detectol'S.
R.F. Browner, A novel interface for LC-Infrared spectroscopy.
G.A. Christian, Unique spproaches for multicomponent defection.
H. Engelhardt, State o( the art in postcolumn reactor development.
A. Fell, Detection vis diode array systems.
L. Goojer, Novelluminlscence detectlon approaches for LG-FIA.
J.F.K. Huber, Reaction detectors in FIA and HPLC: a crltlcal comparlson.
L. Huber and T. Dorr, 5ensitivify and long term stability of electrochemiOlli.

detection in HPLC.
G. de Jong, Chemiluminescence detection in dynamic systems.
U. JUrgen., Pre-and post-column fluorescence labelling. iKJ
l. Krull, Polymeric reagents for on and off-line derivatisstion in chromato-

graphy.
J.L.F.C. Lima, Potentiomet(ic detectlon in FIA.
G. Marko·Varga, Analysls of sugars with post-eolumn Immobilized enzyme

reactors.
On·line electrochemical detection and fast scanning ECA in flowing streams.
P. Neldhart, (West Germany) Solid phase reactol'S in continuous detection

systems.
J. de Pablo, FIA as a tool for sample treatment and dBtection.
H. Poppe, Experiences with ultra minlaturized detection in flowing systems.
J. Ruzlcka, Flow Injection spectroscopy at chemically Insctive surfsces.
A. Sanz·Medel, Enhancing the phatalumlnescent detection of metals by

resorting to membrane mlmeflc agents.
C. Thommen, Industrial appllcaflans of FIA, photometrlc detection and dats

procBssing.
K. Toth, PotenfiomBtric detection In continuous flow systems.
J. Traon, ThB atomic spectrometrlc detector for FIA.
W.E. van der Linden, Characterizstlon of flow through dBtectOrs; sn experi­

mental approach.
N. Velthorst, Lasers for detection in HPLC and FIA.
J. Wang, Madified electrodes far electrochemical detection In flowlng

streams.
D. Westertund, Indirect photometrlc detection techniques in HPLC.
A. Wlese, Design and application of fluorescence detectors In HPLC.



18th INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON CHROMATOGRAPHY

Tendrá lugar en Amsterdam del 23 al 28 de setiembre de 1990. Como los
anteriores, incluirá aspectos fundamentales, desarrollo instrumental y aplica­
ciones de las diversas técnicas cromatográficas: HPLC. GC, cromatografía de
fluidos supercrfticos y de capa fina. así como técnicas afines: FIA y eleotrolore­
sis en columna.

Programa científico: Incluirá comunicaciones orales, carteles y sesiones de
discusión sobre temas de interés actual. También habrá conferencias plenarias
a cargo de especialistas de prestigio sobre tendencias y futuros desarrollos de
la cromatografía.

Exposición: Simultáneamente tendrá lugar una exposición de instrumentos y
accesorios cromatográficos.

Segunda circular: Para recibir la segunda circular, escribir a la Secretaría del
Symposium, 18th International Symposium on Chromatography.

RAI Organizatie Bureau Amsterdam bv, Europaplein 12, 1078 GZ Amsterdam,
Holanda. Tel.: (31) 205491212. Télex: 13499 raico nI. Fax: (31) 20 46 44 69.

ANATECH 90

Segundo simposio Internacional sobre aplicación de las técnicas ansUllcas al
control de procesos Industriales

Tendrá lugar en Noordwijkerhout, Holanda, del 3 al 5 de abril de 1990.
Incluirá comunicaciones orales y carteles, así como mesas redondas. Se consi­
deran temas de especial interés los relativos·a problemas de muestreo, prepa­
ración de muestras, medidas on line o in-line y control remoto, tanto desde el
punto de vista de los químicos analíticos como desde el de los ingenieros de
procesos y sistemas.

Conferencias plenarias: Entre ellas se incluirán, Sampfing systems loron~fine

analysis 01 difficult to handle material, por K. Carr Brion.
Statistical aspects on process control/process ana/ysis, por K. Ooerffel.
Teaching 01 Process Analytical Chemistry, por J. Inzedy.
F/ow /njection Analysis in process control and optimizatian, por E.O. Yalvac.
Progress andperspectives in on-fine process gas and fiquid chromatography,

por C.L. Guillemin.
State-ol-the-Art in NIR process hardware, por O.E. Honigs.
Trends andpersp9Ctives in pracess ana/yzers Irom the instrumentation point

af view, por H. van den Hauten.

Contribuciones: La presentación de resúmenes (en inglés, 250 palabras)
podrá hacerse hasta el 15 de octubre de 1989 y deberá enviarse a:

Proffesor Willem E. van der Linden, Laboratory for Chemical Analysis-CT,
University of Twente, P.O. Box 217, NL-7500 AE Enschede, Holanda. TeL: (31)
53 89 26 29. Tél.x: 44200. Fax: (31) 53 35 60 24.
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V CONGRESO MEDITERRANEO DE INGENIERIA aUIMICA

En el marco de la próxima edición de EXPOQUIMIA, y deiS al7 de noviembre
de 1990, se celebraré el Sil Congreso Mediterráneo de Ingeniería Qulmlea.
organizado por la Sociedad Espanola de Química Industrial y EXPOQUIMIA.

El Congreso constará de conferencias magistrales, comunicaciones en forma
de cartel y mesas redondas. Las conferencias magistrales serén pronunciadas
por expertos especialmente invitados por el comité científico.

Las comunicaciones tendrán relación con los siguientes temas:

- Fundamentol de Ingenlena qulmk:ll
Incluiré aspectos de estimación de propiedades, fenómenos de transporte.

cinética y catálisis.

- Operaciones unitarias y reaclores qulmlcol
Comprenderá ingeniería de fluidos y calor, procesos de separación y reacto­

res químicos y bioQufmlcos.

- 01'."0 de proce.o
Incluyendo aspectos de optimización. modelado y simulación. diseno ayu­

dado por ordenador, sistemas expertos, dinámica y control y análisis de riesgo.

- Tem.. e.peclale.
Tales como seguridad, nuevos materiales, procesos de separación con mem­

branas. tratamiento de residuos Industriales. procesos blotecnológicos y
mejora e Innovación en procesos qufmlcos.

Los autores Que deseen presentar una comunicación sobre uno de los temas
propuestos han Quedado invitados a enviar un resumen de 150/200 palabras en
tres ejemplares. antes del 1 de diciembre de 1989. pudiendo remitirse el texto
definitivo antes de junio de 1990.

las comunicaciones al Congreso serán seleccionadas por el comité cienti­
fico y los autores aceptados serán informados antes del 1 de marzo de 1990.

Los Idiomas oficiales del Congreso serán castellano. catalán e inglés,
estando asegurada la traducción simultánea. Los proceedings del Congreso
serán publicados en Inglés.

NUEVAS REVISTAS

The Journal 01 Mlcrocolumn Separatlon

Esta revista, editada por Aster Publishing Corporation. P.O. Box 10460.
Eugene OR 97440 (USA), ha aparecido en enero de 1989. Pretende ser un foro
Internacional para la publicación de los trabajos actuales de investigación
sobre:

- cromatografla de Iiquldos en mlcrocolumna
- cromatografla de fluidos suopercrlticos en microcolumna
- electroloresis capilar
- cromatografia de gases capilar.
Las contribuciones incluirán artfculos sobre trabajos de investigación. artlcu­

los de revisión y comunicaciones breves. Todos ellos serán revisados antes de
su publicación.
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El editor es Milton L. Lee, de' la Universidad Brigham Young (Utah) y como
editores asociados figuran M.V. Novotny, de la Universidad de Indiana, B.O.
Josefsson, de la Universidad de Estocolmo, J.W. Jorgenson, de la Universidad
de Carolina del Norte, y K. Jjnno, de la Universidad Tecnológica de Toyohashi.

Para solicitar información sobre normas de publicación, escribir a:
Dr. M.L. Lee, Chemistry Deparetment, Brigham Young University, Provo, UT

84602. Tel. (801) 378-2800.

Blomedlcal Chromatography

Esta revista, editada por Heyden & Son Ud., Spectrum House, Hillview Gar­
dens, London NW4 2JQ (Reino Unido), es bimestral y se dedica a la publicación
de artículos originales sobre las aplicaciones de la cromatograffa y técnicas
afines en bioquimica, biotecnologla, biologra molecular, química clínica, far­
macologla, etc., incluyendo análisis de fluidos biológicos, células y tejidos,
purificación de productos de interés biológico, farmacocinética y técnicas de
secuenclación. Los editores son: E.F. Hounsell y C.K. Lim, Medical Research
Councll, Clinical Research Centre, Watford Road, Harrow, Midlessex HAl 3UJ.

Cursos
CROMATOGRAFIA DE GASES CON COLUMNAS CAPILARES

Tendrá lugar en Reus, el 21 de noviembre de 1989, antes del comienzo de la
Reunión Anual del GCTA. Constará de sesiones teóricas y prácticas. Estará a
cargo de J.I. Gómez Bellnchón, Opto. de Qulmlca Ambiental, CID-CSIC (Bar­
celona). Comprenderá:

Parte teórica: Fundamentos de GC. El cromatógrafo de gases. La columna
cromatográfica. Condiciones analiticas. Control de presión y flujo. Elección de
gas portador. Gas supletorio. Temperaturas de inyector y detector. Análisis
cuantitativo y cualitativo. Técnicas de inyección. Sistemas de detección: Flo,
ECO, NPo, FPo. Identificación y resolución de problemas cromatográficos.

Prácticas: Instalación de la columna. Puesta en marcha del equipo. A'eacon­
dicionamiento de columnas. Casos prácticos comparados: inyección con divi­
sión, sin división, en columna. Diagnóstico de errores.

Para más información, escribir a: Joan Grimalt, Opto. de Química Ambiental,
CID-CSIC, Jordi Girona, 18-26,08034 Barcelona.

DETECCION IN HPLC ANO FIA

Tendrá lugar en Córdoba los días 18 y 19 de setiembre de 1989, antes del
simposio del mismo nombre. El idioma del curso será el inglés.

Expondrá los últimos avances en sistemas analiticos de flujo continuo, inclu­
yendo tantos detectores espectroscópicos como electroqufmicos (potenciomé­
tricos y amperométricos) asl como técnicas acopladas. Las demostraciones
instrumentales y aplicaciones correrán a cargo de empresas: Hewlett-Packard
en HPLC y Scharlau Scioence en FIA.

Para más información, dirigirse a: M.O. Luque de Castro, Departamento de
Qulmica AnaHtica, Facultad de Ciencias, 14004 Córdoba.
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Reseña de libros
HPLC and lipids. por W.W. Christhie. Pergamon Press, Oxford (1987). 272
págs., 916 rel.

El libro está dividido en 10 capítulos. Tras el de introducción, el segundo.
dedicado a consideraciones teÓricas y equipo en HPLC. es muy escaso en
cuanto a teoría, pero es una buena gura de consejos prácticos. El tercero, que
trata de la extracción, conservaciÓn y fraccionamiento preliminar de lipidas,
resulta, como el anterior, útil por sus recomendaciones de trabajo; en conjunto.
ambos capltulos están mejor desarrollados en otras obras. El quinto, sobre
procedimientos de separación, resulta un poco reiterativo y podría haberse
repartido entre los capítulos siguientes, que se refieren 8 fosfollpidos, ácidos
grasos, especies moleculares de glicerotrpidos, esfingollpidos y miscelánea.
Esta es la parte que presenta realmente interés para el cromatografista que
trabaja en separaciones de lípidos. La información está bien resumida y es
bastante amplia, con bibliografía actual y un buen índice temático.

Advancfts)n Chromatography. Volumen 28 (1989). Marcel Oekker Inc. Nueva
York, Basilea.

El primer capítulo, Theorlc aspects of quantitative affinity chromatography:
an overview, por A. James y C. Vidal-Madjar, tiene un intenso tratamiento teó­
rico que cubre los métodos cromatográficos básicos (elución frontal y zonal),
medidas de equilibrio con distintos tipos de solutos monoméricos. determina­
ción de constantes de equilibrio y medidas cinéticas (análisis de momentos, de
forma de pico, isotermas lineales y de Langmuir).

El segundo. CoJumn switching in GC, por. O.E. Willis, comienza por la termi­
nología, describe los sistemas comerciales de control de flujo. y termina con
aplicaciones, especialmente petroquímicas, incluyendo combinaciones de
columnas rellena/rellena, rellena/capilar y capilar/capilar. (136 re1.).

El tercero, Thft usftand properties of mixed stationary phases in GC, por G.J.
Price, comienza describiendo sus propiedades (retención) y describe algunos
sistemas concretos Que han sido estudiados a fondo; explica su utilización
(diagrama de ventanas) y termina con aplicaciones analíticas y termodi­
námicas.

El cuarto, On-/ine small-bor9 chromatogrsphy for neurochemical analysis,
por W.H. Church y J.B. Justice; el sexto, GC analysis of plasma /ipids, por A.
Kuksis y J.J. Myher; y el séptimo, HPLC ofp9nicilin antibiotics, describen con
diverso acierto los correspondientes temas, Que son de interés para los respec­
tivos especialistas.

El Quinto, The use of dynamically modifiedsilica in HPLC as an alternative to
chemically bondw materials, por P. Helboe, S.H. Hansen y M. Thomson, se
inicia con los procesos de modificación dinámica (selección del modificador
orgánico, influencia del pH y los tampones, etc.) y prosigue, paso a paso, con
los componentes del sistema cromatográfico (columnas, eluyentes, resto de la
instrumentación). propiedades y comportamiento de la sílice; termina con
varias aplicaciones.
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Novedades técnicas

rliO- HEWLETT
a:~ PACKARD

HEWLETT-PACKARD PRESENTA EL
GC HP 5890 SERIE 11, CON MAYOR
RESOLUCION PARA OPERACION
CON CAPILARES

HewleU-Packard acaba de presen­
tar el Cromat6grafo de Gases HP
5890A serie 11. Entre las diversas
novedades presentadas por este GC
podemos seflalar un más amplio
rango de temperaturas de operación,
mayores posibilidades en cuanto a
control y una opción que permite
incorporar un inyector capilar "on
column" de presión programable.

Al ampliar el rango de temperatura
del horno de 400 B 450 grados centf­
grados y al aflad!r el inyector "on
column" es posible realizar análisis de
compuestos de elevados puntos de
ebullición, tales como ceras hasta
C120 así como esteroides y triglicéri­
dos en muestras de bloclencls. Puede
ser útil también en aplicaciones de
petroquimica donde se necesita ope­
rar con temperaturas más altas para
obtener una caracterización exacta de
fracciones pesadas.

104

El nuevo diseno del inyector capilar
"on colurnn" le hace compatible con el
inyector automético HP 7673A Y con
el muestreador automético HP. Esto
proporciona a los cromatografistas la
posibilidad de desarrollar metodolo­
gías automáticas incorporadas por las
inyecciones capilares "on column",
Hasta ahora. los usuarios tenian que
comprometer la facilidad de uso y la
automatización si querían benefi­
ciarse de las ventajas de la cromato­
grafia capilar "on column".

El inyector "on column", de presión
controlada electrónicamente, permite
introducir a través del teclado la pre­
sión en cabeza de columna, para una
mejor reproducibilidad del1iempo de
retención. La programación de la pre­
sión de la cabeza dI;!: columna permite
analizar los compuestos a más bajas
temperaturas lo que trae consigo una
degradación técnica menor y unos
resultados más axactos.

En combinación con el control de la
temperatura del inyector. la progra­
mación de la presión del inyector "on
column" aumenta la velocidad del
análisis y la capacidad de separar
mezclas complejas. El enfriamiento
crlogénlco minimiza el tiempo entre
análisis. Estas prestaciones aumentan
el rendimiento cromatográfico asi
como la productividad del laboratorio.
La adición de dos canales de válvulas
duplican la capacidad del HP 5890A
Serie 11 y reduce el costo de las confi­
guraciones de válvulas. Las zonas
calentadas adicionales ofrecen mayor
flexibilidad en la configuración y el
almacenamIento 'de los parámétros
del GC hacen que el equipo sea más
fácil de utilizar en operaciones por
separado. Un programador de eventos
dentro del GC ofrece la posibilidad de
programar en el tiempo para la sensi­
bilidad del detector de conductividad



técnica, conmutación de senales del
detector y eventos multi-válvula para
aumentar la automatIzación.

El HP 5890 Serie 11 mejora el rendI­
miento cromatogréfico sin compro­
meter los métodos y procesos existen­
tes. Los usuarios del HP 5890 tienen la
posibilidad de ampliar sus cromato­
grafos para que Incluyan prestaciones
de este nuevo GC.

HP PRESENTA LA ESTACION DE
DATOS PARA CROMATOGRAFIA
MS (R) -DOS

HewleU-Packard acaba de presentar
la Estación de Datos HP 3365A para
uso en cromatografía de gases y de
liquidas. Esta Estación de Datos com·
bina un software de analltica, con
unos algorItmos de reducción de
datos que permiten la obtención de
datos cuantitativos precisos, con el
PC HP Vectra o con cualquier PC
compatible IBM. Si se utiliza con un
PC HP Vectra, se convierte en el único
sistema de su naturaleza vendido por
un solo suministrador.

'- I

La nueva estación de Datos HP es
compatible con cromatógrafos de
gases y de líquidos de cualquier
marca y puede ser utilizada para con­
trolar uno o varios instrumentos. Uti­
liza el sistema Windows MS-OOS de
Microsoft (A) que ofrece la posibilidad
de realizar multi-tareas, utlllzar multi-

pies "ventanas" y cuenta con una
interfase gráfica con el usuario.' El
entrenamiento necesario es mfnimo.

La combinación de la presentación
Wlndows/PC hace que el manejo de
datos, a través del ratón, sea mucho
más fácil. Gracias a la amplia gama de
configuraciones posibles, la Estación
de Datos HP es compatible con las
interfases estándares de la industria:
Los PC pueden ser conectados entre
si y compartir periféricos; un almace­
namiento de datos común da como
resultado ganar espacio y unos gastos
operacionales menores.

La estación de Datos HP 3365A
puede ser conectada a otros sistemas
de datos de laboratorio, Incluyedo los
minicomputadores de las Serie HP
1000 Y 3000 y los de IBM y DIgital.

Además, la Estación de Datos HP
3365A puede ser conectada a los sis­
temas de tratamiento de información
de laboratorio HP LABSAM o de otras
marcas.

En dos verslone. p.r. uno o
múltiples Instrumentos
La versión de un solo instrumento
puede soportar la conexión directa
con el GC HP 5890 Serie" o a una
interfase de doble canal HP 35900C.
Los usuarios pueden manejar varios
instrumentos a través de una Estación
de Datos HP multl-Instrumentos. Am­
bas versiones pueden completar dos o
més tareas simultáneamente, aumen­
tando de forma efectiva la productivi­
dad del operador. La combinación de
un cromat6grafo de Gases HP 5890A
Y de una Estación de Datos HP 3365A
hace posible el control del Instru­
mento y la adquisIción de datos.

Estación de Datos HP 3365A hace
posible el control del instrumento y la
adquisición de datos.

Otros instrumentos cromatográfi­
cos pueden ser fácilmente conectados
a través de la interfase general de
doble canal HP 35900C para adquisi-
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ción de datos de señales analógicas,
incuyendo los módulos de HPLC HP
1050.

Fácil consolidación de los datos

La información procedente de múl­
tiples instrumentos puede se reducida
a un solo documento. El sistema ope­
rativo ofrece la posibilidad de conso­
lidar los resultados con otro sollware
de automatización de oficinas, como.
por ejemplo, las aplicaciones de pro­
cesado de texto y "spreadsheet".
Muchas de estas tareas pueden ser
realizadas simultáneamente gracias al
MS-Windows.

la interfase gráfica simplifica
la operación

Todas las aplicaciones Microsoft
Window presentan una potente inter­
fase con el usuario que hace que el
aprendizaje de nuevas aplicaciones
sea muy fácil. La interfase gráfica
simplifica la operación a través de
unos menús encadenados. iconos y
"cajas" con diálogo. El "ratón" pro­
porciona control sobre el cursor y
sobre la ejecución de los comandos.

"Ventanas" múltiples para
comparaciones visuales

La posibilidad de visualizar múlti­
ples "ventanas" del cromatograma
hace que la comparación de los dife­
rentes datos resulte sencilla y directa.
Para una flexibilidad aún mayor, las
"ventanas" pueden superponerse,
agrandarse o reducirse.

Oferta de lanzamiento

Hasta el 31 de Octubre de 1989 el
comprador de una Estación de Datos
con software multi-instrumentos reci­
birá totalmente gratis una impresora
HP Laserjet 11.
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CAOMATOGRAFIA DE L10UIDOS

En HPLC. nuestro producto estrella,
el KNK-SOO G formador de gradientes
cuaternarios con sistemas de impul­
sión libre de pulsos que está teniendo
una gran acogida en el mercado
Internacioal, con varios cientos de
unidades vendidas en todo el mundo;
amplia su gama de aplicaciones con:

- Nueva versión Biocompatible. ba­
sada en nuevas tecnologías en polí­
meros pláscicos (PEEK). En esta ver­
sión todas las partes del sistema en
contacto con la fase móvil y la mues­
tra están construídas en PEEK y mate­
riales inertes. proveyendo un entorno
óptimo para fases móviles agresivas y
cromatografía de biomoléculas.

- Se renueva la gama de detecto­
res espectrofotométricos UV-Vis con
la serie de detectores KNK-029-200,
con importantes innovaciones ópticas­
utilización de tecnología de fibra
óptica- y electrónicas- digitaliza­
ción de la señal y filtrado de ruido que
permiten una muy alta sensibitidad­
0,0005 UAFS con un mínimo nivel de
ruido- <1,5 1O~S UA- La cobertura
del espectro visible -400-800 nm- se
efectúa mediante una segunda lám­
para de Tungsteno asegurando una
adecuada intensidad de luz en todo el
aspecto operativo- 190-800 nm. La
amplia variedad de celdas de lectura
disponibles los capacitan para aplica­
ciones microbore- celda de 1 JlI­
biocompatible- celdas de KEL-F-,
preparativa-celda de paso optico va­
riable y electroforesis capilar- detec­
ción in y on colurnn.

- El detector más sofisticado de la
presente serie es el KNK-029-206 que
incorpora un sistema de barrido
espectral ultrarrápido que permite la



monitorización de múltiples longitu­
des de onda así como la obtención de
espectros de absorbancia en cual­
quier punto del cromatograma. El bajo
nivel de ruido y las prestaciones de
este detector- sensibilidad max
=0,0005 UAES dejan practicamente
obsoletos a los populares Diode-Array
a los que supera ampliamente. El tra­
tamiento de datos y control de los
parámetros de detección se efectúa
mediante un soft. específico PC com­
patible. permitiendo el almacenamien­
to y reprocesado de cromatogramas,
corrección de la Hnea base, archivo de
espectros, cambio de las longitudes
de onda monitorizadas.

CROMATOGRAFIA DE GASES
Completa vigencia de nuestro cro­

matógrafo de gases KNK-3000 HAGC
al cual se han acoplado nuevos perifé­
ricos de trabajo:

- Cámara de desorción térmica
programada, espacio de cabeza está­
tico. De amplia utilidad en estudios de
medio ambiente, análisis de monó­
mero residual, control de residuos de
polimeros, etc. Sistema totalmente
automatizado y controlado desde el
mismo microprocesador del cromató­
grafo resultando una óptima precisión.

- Incorporación del módulo LSC­
2000 de Tekmar, Ilder mundial·en la
instrumentación dedicada al análisis
de volátltes por "purge and trap",
Equipo homologado para varios mé­
todos EAP; con capacidad de automa­
tización en análisis multimuestras. Se
convierte en una poderosa herra­
mienta analltica cuando se conjunta
con una trampa criogénica y colum­
nas capilares.

- Presentación del nuevo piroliza­
dor de Chemical Data Systems. Pyro­
probe modelo 1000 que sustituye a la
serie 120, aumentando las prestacio­
nes de control de temperatura y repe­
tición analftica. Sistema de introduc·
clón de muestras compatible con GC,
GC/MS y FHA.

- Por parte de nuestro departa­
mento de 1+0 se anuncia la puesta en
marcha de una sección dedicada a la
cromatograffa de procesos en estre­
cha colaboración con varios departa­
mentos de Ingeniería química de dis­
tintas Universidades.

- Dentro del aparato de eficacia en
el análisis, KONIK ostenta en el mer­
cado espafiol la representación de la
firma JaW, auténtica líder mundial en
la cromatograffa capilar. La gama de
diámetros va desde 0,53 mm. 1.0..
Widebore, a 0,16 mm. I.D., Minibore,
en distintas longitudes y fases esta­
cionarias convencionales. Se presen­
tan además de una serie de columnas
especiales (no disponibles por otras
firmas) dedicadas a problemas especí­
ficos: 08-606, pesticidas y PC8's(EPA
606); 08-624, halocarbonados y aro­
máticos volátiles (EPA 501-503). El
conjunto se culmina con la fase de
polaridad media 08-1301 exclusiva de
nuestra representada y cuya principal
novedad es el ajuste de la selectividad
por medio de la temperatura.

OTRAS NOTICIAS Y NOVEDADES
DEL GRUPO KONIK­
KONIXBEAT-KAOMXPEK

Aplicación del contrato con el
grupo VG Instrumenta: El pasado mes
de noviembre fue ratificado y amplia­
do el acuerdo con el grupo VG que
incorpora además de Espana y Portu­
gal, Chile y Argentina entre otros pai­
ses Iberoamericanos. Paralelamente
con la ampliación territorial hemos
ampliado y reorganizado los Servicios
Técnicos de Mantenimiento y el De­
partamento de Marketing, creando
nuevas Jefaturas de Productos y
Líneas.

Konlk nombrado agente exclusivo
de Edwards Hlgh Vacuum para Portu­
gal: La ampliación de responsabilida­
des de marketing, ventas y servicios a
nuestro vecino pals a traves de la filial
que Konik tiene en Portugal nos per-
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mitirá redondear nuestras capacida­
des, y por lo tanto nuestra oferta de
productos y servicios de una manera
análoga a España, manteniendo nues­
tro nivel de especialización extendido
sobre una base territorial mucho más
amplia.

Inauguración del nuevo centro de
marketing, ventas y servicios de Konik
para sudamérica, ubicado en Buenos
Aires: El pasado mes de abril, con la
asistencia de relevantes personalida­
des del Ministerio de EducaciÓn y Jus­
ticia de Argentina, Focoex, Eductrade,
dIversos Catedráticos de Universida­
des, Profesores de Investigación de
dIversas Instituciones y una nutrida
representación de la Industria del
pais. asi como de la Diplomacia Espa­
ñola, fueron mauguradas las nuevas
instalaciones de KONIK en La Florida,
(B. Aires), Incorporan laboratorios de
Aplicaciones, Servicio Técnico de
Mantenimiento, Salas de Conferen­
cias para la realización de Cursillos de
Entrenamiento, etc

PERKIN-ELMER

NUEVO DETECTOR UV
PROGRAMABLE PARA
CROMATOGRAFIA LIQUIDA

Perkin-Elmer ha lanzado al mercado
un nuevo detector de doble longitud
de onda, programable. en tecnología
de fotodiodos, denominado lC-135.
Hermano pequeño del popular lC­
235, prescinde de las posibilidades
espectroscópicas de éste, para redu­
cir muy sensiblemente su precio.

Utilizando un plolter GP-l00, o con
el integrador lCI-100 proporciona
automáticamente el indice de pureza
de cada pico, así como la longitud de
onda de máxima absorbencia. Puede
convertirse a lC-235.

loa

Perkin-Elmer adquiere
Nelsan Analitycal

Perkin-Elmer Corporation, de Nor­
walk, Connecticut. y Nelson Anality­
cal, Inc., de Cupertino, California, han
firmado un contrato en el cual Perkin­
Elmer adquiere Nelson mediante una
fusión de las dos comparHas.

Nelson Analitycal es una de las
compañias más importantes en siste­
mas de tratamiento de datos para
cromatografia.

La fusión proporcionará recursos
financieros y una más amplia red de
distribución a Nelson y aportará sus
conocimientos en tratamiento de da­
tos a Perkin-Elmer.

Especlrómelro ICP-Masas Elan

El Elan Sciex de Perkin-Elmer es un
espectrómetro de plasma con aco­
plamiento inductivo-masas (ICP-MS)
diseñado para la determinación rápida
de varios elementos de especies ele­
mentales a bajas concentraciones.
Las principales aplicaciones se en­
cuentran en las áreas del medio
ambiente, geoquímica y de fabrica­
ción de semiconductores. De los 75
elementos determinables por el Elan,
por lo menos 65 presentan unos limi­
tes de detecciÓn de 1 microgramo/li­
tro o menores. Una serie de 20 ele­
mentos puede ser determinada en un
tiempo de uno a tres minutos, depen­
diendo de la precisión requerida. Los
espectros obtenidos de las muestras
son sencillos y fáciles de interpretar
debido a que el ICP-MS diferencia los
elementos de acuerdo con sus masas.
Con relación a los iones negativos. el
Elan está capacitado para la determi­
nación directa del cloro, flúor y bromo
a concentraciones convenientes.

la capacidad del instrumento para
la medida de isÓtopos también per­
mite la cuantificación por dilución iso­
tópica, lo que determina que este
método pueda considerarse como



uno de los más precisos de valoración
disponibles. El Elan se controla por un
microordenador por medio de una
consola compuesta de una pantalla
CTR en color y un teclado. Un
paquete completo de software permite
al analista aprovechar todas las venta­
jas del sistema ICP-MS.

Cuantificador de
mlcromue.tr•• de DNA

Perkin-Elmer Cetus ha introducido
un nuevo sistema denominado DNA
Quant que proporciona 8 los biotec­
nólogos un método simple de cuanti­
ficación de protelnas y fragmentos de
DNA en muestras tan pequerias como
50 uL

El sistema consiste en un cartucho
de software UV Blotech y una micro­
cubeta de cuarzo diseriada para adap­
tarse al espectrofotómetro UVNIS
modelo Lambda 48 de Perkin-Elmer.

El conjunto de software y mlcrocubeta
permiten un rápido acceso a gran
variedad de aplicaciones, que inclu­
yen: relación de absorbancias A(260)/
A(280), concentraciones de fragmen­
tos y portadores simples y dobles de
ONA, RNA Y oligómeros, concentra­
ción de protelna y ácido nucléico en
mezclas simples...

El software UV Biotech es la última
adición a la colección de cartuchos de
software para apllcaciones específicas
del Lambda 48. La m(crocubeta de 50
ul de cuarzo se maneja como las cube­
tas normales y se limpia fácilmente al
poderse abrir por la parte superior.

SI.tema de amplificación de DHA

Con la revolucionaria técnica PCR
(Polymerase Chain Reactlon) es posi­
ble amplificar, in vitro, una secuencia
de ONA hasta 100.000 veces y en un
tiempo de horas en contraste con los
dlas que se requieren con los métodos
convencionales de amplificación. la
técnica es válida tanto para la ONA
genómlco como para el clónico.

Perkin-Elmer Cetus se complace en
presentar su sistema de amplificación
de DNA con el que consigue optimizar
la velocidad y eficiencia de la técnica.

BeCKMAN
BECKMAN PRESENTO El NUEVO
SYSTEM GOlD PARA DESARROllO
DE METODOS, EN PITTSBURGH
CONFERENCE 1989

Beckman Instruments, Inc ha pre­
sentado el Nuevo 5ystem Gold para
Desarrollo de Métodos en la "Pitts­
burgh Conference" del presente ario
1989. Este sistema de HPLC y PC
integrados ofrece significativos nue­
vos avances dentro de las Hneas
System Gold y Cromatógrafos Perso­
nales 8eckman. Se presentaron dos
nuevos módulos de HPLC -Inyector
automático totalmente programable y
Detector de Fotodiodos en circuito
integrado (Array Diode). Ambos están
también conectados "on line" con el
Software de Cromatografra Personal
System Gold, como un solo punto de
control.

Esta nueva configuración System
Gold ha sido disenada especialmente
para aquellos técnicos anatistas impli­
cados en el desarrollo y optimización
de métodos por HPlC. El sistema
ofrece nl/evos niveles de eficacia ana­
Iftlca e incrementa la productividad
con la automatización de los procesos
de selección de solventes, inyección,
detección y análisis.

El nuevo módulo Inyector Automá­
tico 507 de Beckman, con capacidad
para 96 viales de muestra, aporta
opciones para la conmutación de flu­
jos, refrigeración de muestras y con­
trol de temperatura de la columna. El
nuevo sistema de detección por foto­
diodos (Diode Array) 168, que ofrece
512 fotodiodos en circuito Integrado,
determinación de Pureza en Tiempo
Real y una versión actualizada de
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Software de Barrido Espectral System
Gold de fácil acceso a datos de
espectros.

El nuevo Sotware, desarrollado es­
peclficamente para el Detector de
Fotodiodos Beckman, utiliza un algo­
ritmo matemático extremadamente
rápido, que analiza multlvariaclones
de datos, lecturas de barridos espec­
trales en tiempo real y analiza estos
datos para determinar la pureza de los
picos. Un simbolo gráfico sena la en
cada pico cuantas impurezas contiene
'mientras éste se obtiene.

El suministro de solventes es pro­
porcionado por la Bomba Programa­
ble 126 System Gold con cabezales
patentados #olFlow"", y válvulas selec­
toras de solventes de 4 vras, con mez­
clador dinámico de dos etapas para
una superior reproductividad de los
gradientes.

El sistema completo es controlado y
operado vla la interfase intuitiva de
usuario System Gold con gráficos
avanzados y control desde un solo
punto. Los Métodos Anallticos pue­
den crearse incluyendo todos los
parámetros empleados en el análisis.
Las condiciones de suministro de sol­
ventes, detección, inyección automá­
tka de muestras, adquisición e Inte­
gración de datos y formato de la hoja
de resultados, todo ello forma parte
del método y es almacenado en disco
para su posterior uso y transferencia
sin errores de métodos. Los resulta­
dos cromatográficos pueden incluso
guardarse con el método, para un
registro completo del análisis.

PldIi hoy Inlonnaclón del Sy.tem Oold

Si desea conocer la nueva serie de
cromatógrafos personales System
Gold y verlos por si mIsmo, contacte
con Beckman Instrumenta Espana, S.A.

Avda. del llano Castellano, 15
Tel. (91) 729 16 66
26034 MADRID
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Virgen de la Estrella, 13
Tel. (954) 45 56 19
41011 SEVILLA--
Marqués de San Juan, 15-17
Tel. (96) 347 64 09
46015 VALENCIA

Sabino de Arana. 46-48
Tel. (93) 339 97 16
06028 BARCELONA

Francisco Rodrlguez, 5
Tel. (981) 66 47 24
EL GRAJAL - LA CORulllA

Avda. de Navarra, 49-51
Tel. (976) 34 48 56
50010 ZARAGOZA

CI. OftOlitico
Ces Analltica presenta la microcro­

matogralra, la nueva orientación de la
estrategia de Cario Erba Instrumenta.

La microcromatogralla incluye las
mejores técnicas de separación basa­
das en columner capilares y micro­
empacadas, y en la utilización de
lases móviles gaseosas, líquidas o de
fluido supercrltico. Estas técnicas
incluyen HRGC (cromatograffa de
gases de alta resolución), SFC (cro­
matogralla de fluido supercrltico) y
micro HPLC.

La microcromatografla ofrece mejo­
ras sustanciales sobre los métodos
cromatográflcos convencIonales en
cuestiones como potencia, sensibili­
dad, posibilidad de utilizar variedad de
detectores (universales y selectivos)
de GC y LC, asl como un lácil aco­
pIamiento a otros sistemas de detec­
ción ·como MS y FTIR. El acopIa­
miento on-lIne de Micro HPLC a
HRGC, que permite el análisis de
compuestos traza en condiciones ori­
ginales, es un magnflico ejemplo de
las enormes posibilidades que olrece
la microcromatograf¡a.



La microcromatografla no sOlo ne­
cesita precisos sistemas de inyección,
separación y bombeo, que son consti­
tuyentes vitales del sistema anatltico;
también exige una alta cualificación
en las áreas de automuestreadores,
tratamiento de datos y detección.

Cario Erba ha desarrollado recien­
temente una I(nea de instrumentos
dedicada exclusivamente a la mlcro­
cromatogratra:

- HT Mega HAGC (cromatografla
gaseosa capilar de alta temperatura),
para el análisis cuantitativo de mez­
clas de compuestos termoestables;
desde compuestos muy volátiles hasta
los de peso molecular elevado.

- SFC 3000 (cromatograffa de flui­
do supercrítico). con detectores de
cromatografía líquida o gaseosa para
el análisis de compuestos termolébi­
les o de peso molecular relativamente
alto. Utiliza fluidos supercrlticos pu­
ros o mezclados.

- Sistema 20 Micro HPLC, con una
bomba tipo Jeringa de atta precisión,
capaz de múltiples gradientes de elu­
ción 8 un flujo del orden de pl/min.
(Phoenix 20) y un detector especial
para determinaciones on-eolumn (mi­
cro Uvis 20).

Estos sistemas establecen las bases
para el desarrollo de nuevos métodos
que serán capaces de aprove~har las
ventajas de las técnicas microcroma­
togréficas y abrirán camino a un uso
más extendido de métodos de detec­
ción positivos como. espectrometría
de masas.

El acoplamiento de espectrómetros
de masas a cromatogratra de gases
capilar, ha supuesto ya grandes venta­
jas anallticas y lo mismo puede espe­
rarse del acoplamiento con otras téc­
nicas como SFC o Micro HPLC. •

Ces Analítica también quiere comu­
nicar que el simulador de destilación
de fracciones de petróleo, HT Sim
Dis!, de Cario Erba Instruments ha

sido presentado a la ASTM con el
apoyo de Exxon y Total, con el fin de
convertirse en un método oficial. Otro
tanto ocurre con el analizador de
compuestos oxigenados O-FID, que
ha sido propuesto como método ofi­
cial de la CEE para determinar este
tipo de compuestos en las gasolinas.

.1-
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ANALYTICHEM: NUEVOS
CARTUCHOS BOND-ELUT
CERTIFY TM

Analytichem International. empresa
subsidiaria de Varian.líder mundial en
sistemas de preparación de muestras,
acaba de lanzar al mercado sus nue­
vos cartuchos Bond-Elut Certity, espe­
clficamente desarrollados para el aná­
lisis de drogas en el laboratorio. Los
Bond-Elut Certity contienen una nueva
fase estacionaria, única en el mer­
cado, que permite la extracción selec­
tiva de los distintos tipos de drogas
-ácidas, básicas y neutras- de una
forma rapldlslma y totalmente fiable
para su posterior análisis por GC o
confirmación mediante GC/MS. El
alto rendimiento de los nuevos Bond­
Elut Certify, permite alcanzar. incluso
los niveles mlnimos especificados por
el NIDA.

Con cada caja de .80nd-Elut Certity
se incluyen los métodos de prepara­
ción, con instrucciones precisas y
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detaltadas paso por paso, para el ané­
lisis de las drogas de abuso en orina
mlls habituales, como son: THC y sus
metabolitos, cocaína y benzoylecgo­
nina, anfetamina y metafentamina.
feniciclidina, opiáceos y barbitúricos.

Los métodos de preparación han
sido especificamente optimizados para
cada tipo de droga, con objeto de
lograr los mejores resultados de
extracción. Adicionalmente, y para
una mayor rapidez, en cada método se
incluye también una gura detallada
para ta preparación de las distintas
soluciones de reactivos.

Con Bond-Elut Certify, cada extrac­
ción se realiza solo en unos pocos
minutos, con la ventaja de alcanzar
unos rendimientos mucho más altos
que con una extracción líquido/lí­
quido convencional, que además de
no producirse convulsiones y evitar el
contacto con disolventes peligrosos.

Por otra parte, con la unidad de
procesamiento de muestras Vac Elut
SPS 24, se puede realizar la extrac­
ción simultánea de hasta 24 muestras.

Los Bond Sut Certify se pueden
adquirir en dos configuraciones: el
popular cartucho LAC con capacidad
para 10 mI. de muestra o bien en el
cartucho standard de 3 mI.
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Para más información, dirigirse a:
CHEMICONTROL, S. L.
División Técnicas Cromatográficas
Avda. de Filipinas, 46
Teléfonos: (91) 25466 77n8
28003 MADRID.
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Desde nuestra constitución como
Sociedad y del Inicio de nuestras acti­
vidades han transcurrido 18 meses,
habiendo conseguido una importante
penetración en el mercado, siendo
muchos los usuarios de Cromatogra­
fía y Espectroscopia que nos con11an
sus compras de consumibles y acce­
sorios para análisis y control.

Perseveramos en nuestros objeti­
vos: CALIDAD INTEGRAL Y PRE·
CIOS EUROPEOS, desde los produc­
tos y accesorios de nuestras repre­
sentadas hasta los de nuestra propia
fabricación. ofreciendo servicios ana­
líticos especializados en los que
hemos integrado los múltiples aspec­
tos relacionados con la aplicación de
las técnicas cromatográflcas.

Casi veinte al'\os de experiencia en
la utilización de estas técnicas anaHti­
cas nos avalan.

Representamos a empresas lideres
cada una en su especialidad, como:

Alltech Assoclales.
Productos y accesorios para Cro­

matografia de Gases y LIquidas.

Phase Sep.
Pionera en el desarrollo de la partr­

cula esférica para HPLC. Columnas
SPHERISORB.

S.G.E.
Columnas capilares de sllice fun­

dida con recubrimiento de aluminio,
jeringas y accesorios especificas GC­
MS, etc.



Rheodyne
Válvulas de Inyección para HPLC,

FIA, etc.

Re.lek
Empresa especializada en la fabri­

cación de columnas capilares de alias
especificaciones.

V.lco
Válvulas para cromatografla anaH­

tica y de proceso.

ehem Servlce
La oferta más extensa en patrones

de pesticidas, kits EPA, Hidrocarbu­
ros, Fenoles, etc.

Tokyo Kase'
Más de 30.000 productos qufmicos

orgánicos, reactivos, patrones.

WlImad
La más amplia oferta en accesorios

para IR, UV-VIS, ALDRICH entre
muchos otros. Todo para su laborato­
rio de cromatograffa.

LA INGENIERIA EN ANALlTICA
INSTRUMENTAL.
UN NUEVO CONCEPTO.

Hemos creado una división que
ofrece el servicio "contrato llaves en
mano" en la solución de problemas
anallticos. Suministramos el equipa­
miento más adecuado: Cromatógrafos
de Gases, de líquidos, UV-VIS, IR,
etc., con los periféricos necesarios:
Espacio de Cabeza, Inyectores Auto­
máticos, Piral izadores, Detectores se­
lectivos, Extractores y Concentrado­
res para análisis de residuos, etc.
También Rodemos reconvertir su
Cromatógl8fo de Gases para trabajar
en columnas capilares y semicapilares.

En esta nueva faceta, y tan solo
después de 6 meses, tenemos en
nuestro haber 15 contratos todos ellos
resueltos y funcionando, en campos
tan distintos como sector farmaceu­
tico, sector alimentario, industria qul­
mica de base, industria energética,
etc. solucionando problemas tan inte­
resantes como: análisis de monóme-

ros residuales con cámara de desorb­
clón técnica, cuantificación de la
glicerina por Cromatograffa capilar,
Acídos grasos dímeros por Cromato­
graffa capilar, estudio de gustos y
aromas en alcoholes, Disolventes re­
siduales en película impresa, Organo­
clorados y organofosforados en aguas,
etc. etc.

Consúltenos. Le interesa conocer­
nos.

NUEVOS AUTOSAMPLERS HPLC
SHIMADZU Mod. SIL-6B y SIL-9A

La firma Shimadzu Corporatlon, dis­
tribuida en Espana por IZASA S.A.,
acaba de alcanzar en Europa sus nue­
vos Autosamplers para HPLC. Con
ellos es posible hacer pretratamiento
de muestras antes de inyección. Esto
implica la capacidad de efectuar dilu­
ción automática o la posibilidad de
derivatizar muestras con hasta 4 reac­
tivos diferentes. Hay disponibles dos
tipos de racks de muestras para viales
pequenos y grandes y la aguja de
inyección es arbitrariamente progra­
mable en direcciones x-y-z. Ambos
instrumentos ofrecen alta reproducibi­
lidad de inyección (cv menor que
0,5%), un volumen máximo de inyec­
ción de 150 ~l. (en etapas de ~I.) y una
presión de operación máxima de 350
bar.

ErSIL-9A es un instrumento autó­
nomo que puede almacenar 30 méto­
dos definidos por el usuario para pre­
tratamiento de muestras y que puede
ser controlado externamente. El Sll­
68 se controla desde el módulo con­
trolador SCl-68 y puede ser inte­
grado en un sistema totalmente auto­
matizado. Para este modelo Shimadzu
ofrece una opción de inyección a gran
escala (hasta 2~1.).
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Ambos Instrumentos se pueden
controlar fácilmente por programa­
cl6n en BASIC desde un integrador
SHIMADZU.

Si desea mayor informaci6n sobre
estos modelos, solicftela a los teléfo­
nos (91) 653 71 99 Y (93) 425 01 OO.

NUEVO AUTOSAMPLER PARA
CROMATOGRAFO DE GASES
SHIMADZU modo GC14A

Asimismo, la firma Shimadzu Cor­
poration, ha presentado reciente­
mente el autosampler modo AOC-14.
la velocidad de inyecci6n se puede
programar (rápida o lenta) y la inyec­
ci6n répida, junto con el modo flujo de
disotvente, donde el disolvente se
succiona antes de que la muestra
liquida se succione en la jeringa.
aporta mejores resultados para pro­
blemas de discriminaci6n causados
por el efecto de la destilación en la
aguja de la jeringa.

Puede comunicarse con un ordena­
dW personal opcionalmente a través

',{jEi'un Interface RS232C.
Si desea mayor Información sobre

. esto modelo. solicltela a los teléfonos
(91) 653 71 99 Y (93) 425 01 OO.

lasing,s.a.
DIVISION ANALITICA

NUEVO SISTEMA DE
PURIFICACION DE PROTEINAS
TOTALMENTE AUTOMATIZADO
MultlLab

la compaf\ra inglesa Oros, con la
que hemos llegado recientemente a
un acuerdo de distribución en exclu-
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siva para Espat'ia y Portugal de sus
productos. ha desarrollado un sistema
de purificación de prote(nas, contro­
lado por ordenador, que ayudará y
ahorrará tiempo en su laboratorio,
aumentando la productividad y.cali­
dad de su trabajo.

A continuación enumeramos algu­
nas de sus más relevantes caracterfs­
ticas técnicas y prestaciones.

Purificación de proteln•• controlada

Consiga el control de la purificación
de prote(nas con Multilab. Equipo
disef\ado para poner en sus manos
todo lo que necesita para una purifi­
cación de proteínas controlada; las
bombas, sensores, conducciones de
fluidos y botellas, están incorporados
en el módulo cromatográfico dis­
ef\ado con: control y medida de ph,
medIda de conductividad, medida de
absorbancia a 280 nm. y control del
flujo y la presi6n de trabajo.

Pantana t6ctll de f6cll u.o

MuUilab combina la pantalla táctil
con un buen disef\ado software, lo
que simplifica el desarrollo de méto­
dos y reduce significativamente el
tiempo de manejo del usuario. Cuan­
do Multilab te lo indica, todo lo que
has de hacer es introducir los datos
bioqufmicos en la pantalla táctil. El
uso de ésta proporciona comodidad,
limpieza y seguridad en los laborato­
rios bloqulmicos.

seguridad de funcionamiento

Multilab ofrece una total seguridad
de funcionamiento ya que una vez
programado y puesto en marcha, el
usuario no necesita estar presente. Un
sistema de monitorización constante
protege a la columna de burbujas de
aire y una alarma avisa cuando las
botellas de suministro se vacfan.



Seguridad de funcionamiento

MultiLab ofrece una total seguridad
de funcionamiento ya que una vez
programado y puesto en marcha, el
usuario no necesita estar presente. Un
sistema de monitorización constante
protege a la columna de burbujas de
aire y una alarma avisa cuando las
botellas de suministro se vacían.

Optimización de métodos a gran escala

MultiLab es un sistema de baja­
media presión que permite que los
métodos desarrollados en MultiLab
puedan ser trasladados directamente
a purificaciones a gran escala. Cam­
biar o rectificar un método; por ejem­
plo, anadir otro búffer de lavado
emplea solamente 30 sg.

Para mayor información sobre estos
productos, estamos a su disposición en:

Marqués de Pico Velasco, 64
28027 Madrid
Tel. 268 08 79/36 43/29 04
Fax 407 36 24

MERCK
SISTEMAS L1CHROGRAPH:
EL RESULTADO DE LA
EXPERIENCIA

Merck ha estado relacionada con la
cromatografía desde sus inicios. La
HPLC se ha asociado al nombre de la
compaf\(a durante mucho tiempo.
Merck es actualmente, líder europeo
en el mercado de columnas y de fases
estacionarias; como consecuencia de
esto y de la constante investigación en
estos campos, hemos desarrollado un
conocimiento muy extenso en HPLC.
Tomando principales objetivos la sim­
plicidad, fiabilidad y rendimiento,
Merck ha desarrollado el concepto
LiChrograph en instrumentación.

Nuestras actividades en el campo
farmacéutico y químico exigen el uso
constante de técnicas cromatográfi-

cas; es por esto, que la posibilidad d~~.

ejercitar un diálogo sincero con usua­
rios de la companra, ha conducido a
una crftica constructiva y a una rápida
optimizaciÓn de estos productos. Co­
nocemos perfectamente que requisi­
tos son imprescindibles en cromato­
grafía, a partir de nuestra experiencia
como usuarios.

Merck ha estado comercializando el
sistema de HPLC. L1Chrograph duran­
te 5 anos. Desde sus Inicios, fue desa­
rrollando como un concepto modular
que inclula eluclón por gradientes,
integración e inyección manual. In­
cluso aquellos primeros instrumentos,
podrían hoy dla, Integrarse dentro de
un sistema automático con el contro­
lado por el HPLC-Manager.

El sistema de comunicaciones PAN
fue el primer paso en el camino hacia
la automatización. Todavra es utili­
zado en la actualidad, para la cone­
xión inteligente de un inyector auto­
mático, bomba de gradientes e inte­
grador.

Cada módulo Incorpora los paráme­
tros de trabajo propios del método
analítico. El integrador es el elemento
principal, siendo responsable de la
emisión de informes, control del sis­
tema, permitiendo operación sin aten­
ciÓn directa del personal. Los datos
cromatográficos se pueden almacenar
en el propio integrador 6 en un
"floppy disk", para su posterior re­
cálculo.

Actualmente el uso de un PC ha
hecho que todas estas funciones sean
más claras y simples. El PC muestra
permanentemente el estado actual del
sistema, elabora informes más com­
pletos y personalizados, al tiempo que
no pone limites al almacenamiento de
resultados.

Merck, presenta un software croma­
tográfico compatible con el modelo
standard de PC, que puede controtar
totalmente un sistema de HPLC yeva­
luar las senales procedentes de un
detector bicanal: El HPLC-Manager.
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0-6000 HPLC-Manager

La bomba inteligente L-6200 puede
realizar eluciones ¡nsocráticas o de
gradientes. Es posible elegir el mé­
todo de mezcla para gradientes: bina­
rio en alta presión O termario en baja.

El HPLC-Manager le confiere al tra­
bajo con inyector automático, la posi­
bilidad adicional de las series de
inyecciones. Cada muestra puede
procesarse en cualquier orden, con
número variable de repeticiones y con
volúmenes de inyección distintos. La
calibración se hace más fácil y
flexible.

El detetor programable L-30oo posi­
bilita el control de la longitud de onda,
autocero, y barrido espectral. La
recepción simultánea de seriales a dos
longitudes de onda, permite que el
HPLC-Manager efectúe controles de
pureza; sumas o diferencias entre
cromatogramas.

Asimismo, otros módulos del sis­
tema tales como: colectores de frac­
ciones; inyetores automáticos o con­
troladores de gradientes, que no
pertenecen a la familia LiChrograph,
pueden estar perfectamente integra­
dos dentro del entorno HPLC-Mana­
ger.

Detectores de cualquier tipo tales
como: UVNISA; f1uorlmetros; con­
ductimetros y los electroquímicos,
pueden anadirse para evaluación.
Cualquier sei'lal comprendida entre 1
-1000 mV puede ser procesada.

Si· desean una información más
detallada o una demostración, no
duden en ponerse en contacto con
nuestras oficinas:

08100 Mollet del Vallés: Apdo. 47.
Tel. (93) 593 31 04.

08018 Barcelona: Buenaventura
Munoz. 10 bis. Tel. (93) 4850859.

28010 Madrid: Gral. Martlnez Cam­
pos, 41. Tel. (91) 41034 48.
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Waters
Division of MllllPORE

NUEVO SISTEMA DE
CROMATOGRAFIA LIQUIDA PARA
BIOSEPARACIONES, WATERS 625

La División de Cromatografía Wa­
ters de Miltipore Ibérica ha presentado
recientemente un equipo de HPLC
especialmente disenado para el bio­
químico.

El Waters 625 incorpora en su dis~

eno: materiales poliméricos, no metá­
licos, bajo dispersión para el trabajo
con columna mlcrobore, analltica o
micropreparativa. El sistema ha sido
optimizado para las separaciones por
Intercambio iónico, afinidad, interac­
ción hidrofóbica, gel filtración y fase
reversa. Puede acoplarse detección
UVNls incluidos los detectores por
fotodiodos.

El Waters 625 LC puede trabajar en
el rango de flujos de 0,01-5,0 ml/min
con una presión limite de trabajo de
4.000 psi.

El cromatógrafo Waters 625 incor­
pora lavado automático de los émbo­
los de la bomba, mezclador de 4 tam­
pones o eluyentes, tubuladuras fle-



xibIes no metálicas, con tuercas o
terminales atornillabies a dedo, sin
necesidad de herramientas.

Incorpora también la tecnología de
intercomunicación de módulos cro­
matográficos Powerllne, que desde un
solo teclado controla todos los pará­
metros de gadiente, inyección, detec­
ción y eventos externos, ya sea con o
sin la ayuda de un ordenador.

Para mayor información o una
demostración sobre este sistema diri­
girse a la oficina Waters más próxima.

DETECTOR PROGRAMABLE
DE fLUORESCENCIA PARA
HPLC WATERS 470

La División de Cromatografía Wa­
ters de Millipore Ibérica ha presentado
recientemente un. nuevo detector de
fluorescencia para cromatografía li-
quida. •

El modelo Waters 470 ofrece la
posibilidad de efectuar espectros o
barridos, tanto de emisión como de
excitación, así como programar los
parámetros de detección a lo largo del
cromatograma. Esto facilita la deter~

minación a atta sensibilidad, optimi­
zando las condiciones de detección
para cada componente de interés,
tates como carbamatos, hidrocarbu­
ros aromáticos policiclicos, vitaminas,
aminoácidos, fármacos y pollmeros.

El Waters 470 puede programar
automáticamente las longitudes de
onda en el rango 200-700 nm., ya sean
de emisión o excitación, atenuación,
funciones de ganancia y autocero.

Para mayor información o una
demostración sobre este detector
dirigirse a la oficina Waters más
próxima.

NUEVO CROMATOGRAflCO
IONICO ANALIZADOR ACTION
DE WATERS

La División de Cromatografía Wa~

ters (Milllpore) ha presentado el
nuevo cromatógrafo iónico inerte de
alta presión y baja dispersión.

El nuevo analizador ACTion de
Waters ha sido disel'lado especial­
mente para aquellos laboratorios que
requieren de un equipo inerte dedi­
cado exclusivamente al análisis de
aniones, cationes o metales de tran­
sición.

El sistema tiene un margen de flujos
de 0,01-10,0 ml/min con una precisión
del 1% y una presión máxima de tra­
bajo de 4.000 psi con lavado automá­
tico de las juntas y émbolos de la
bomba.
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PROCESADOR AUTOMATICO DE
MUESTRAS PARA HPLC WATERS
ULTRA WISP 715

La División de Cromatografía Wa­
ters de Mlllipore Ibérica ha presentado
recientemente el nuevo procesadorl

Este equipo incorpora, como parte
fundamental, el Detector Conductimé­
trico Waters 431, con un disel"lo de la
célula de 5 electrodos, autocontrol de
temperatura, autocero y autorrango.

El analizador ACTion de Waters
incluye su propia pantalla CAT y con­
trol de todos los parámetros desde un
sólo teclado. Esto incluye gradientes
lineales o curvos, parámetros de
detección, ya sea con o sin ordenador.

Una amplia gama de detectores es
compatible con este cromatógrafo,
incluyendo el detector de conductivi­
dad Waters 431, Y detectores UV-Vis
Waters 484 ó 490.

Los materiales polimérlcos de que
está fabricado permiten el uso conti­
nuado de tempanes ácidos o alcalinos
(ph=1-14), asr como la compatibilidad
con la mayoría de disolventes orgáni­
cos usuales en cromatografra iónlca y
cromatografia liquida.

Para mayor información o una
demostración sobre este cromató­
grafo iónico dirigirse a la oficina
Waters mas próxima.

inyector automático de muestras Ul­
tra WISP 715.

El WISP 715 incluye las más altas
prestaciones y el dIseno más actuali­
zado que debe reunir un procesador
automático de muestras para HPLC.
COmo integrante de la familia WISP de
Waters (conjuntamente con el inyec·
tor automático .WISP 712 y el WISP
700 Satélite), el nuevo WISP 715
ofrece una completa y flexible capaci­
dad de programación con menús y
pantalla CAT.

El procesador WISP 715 incluye
rutinas automatizadas para la adición
de reactivos, patrones internos o derl­
vatización. También puede utilizarse
como sistema on-Une para la prepara­
ción de muestras, siendo además
compatible con la8 estaciones robotl­
zadas para la preparación de muestras
Waters Millllab lA.

El WISP 715 incluye un nuevo dis­
eno flurdico que asegura gran preci­
sión (0,5~ D.S.) y exactitud en cual­
quier volumen de inyección.

Minimiza la contaminación entre las
distintas muestras consecutivas. Pro­
porciona una amplia gama de volú­
menes de inyección desde 1 pi hasta
2,0 mI. utilizando bandejas de 48 ó 96
viales de 4 mi o 1 mi respectivamente.

El nuevo WISP es compatible con el
Sistema Powerline de intercomunica­
ción de módulos cromatogréficos,
pudiéndose programar como módulo
independiente, o controlado a través
de un programador Waters.

Para mayor información o una
demostración sobre este procesador
automático dirigirse a la oficina Wa­
ters más próxima.

Mllllpore Ibérica, S.A.
Avda. Llano Castellano, 13, 3"
28034 Madrid
Tol. (91) 729 03 00
Entenza, 28, entlo.
08015 Barcelona
Tol. (93) 325 98 18.
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APORTACION DE LA BRIGHAM
YOUNG UNIVERSITY A LA
CROMATOGRAFIA CON FLUIDOS
SUPERCRITICOS

El nombre de Lee Scientific y de la
B5.igham Young Unlversity ha que­
dado vinculado a este nuevo método
analltico, a través de la patente U.S.
núm. 4,479,380, que ha reivindicado la
cromatograffa capilar con fluidos en
condiciones supercrfticas. Una con­
secuencia práctica de este hecho
estrictamente cientltico. ha sido la
creación de Lee Scientif¡c, que ha
desarrollado una patente internacio­
nal para su "Porous Frit Restrictor"
que, unido al trabajo con capilares, les
da una posición predominante en esta
técnica.

LA SERIE 800 LEE SCIENTlFIC

Las patentes aludidas se han des­
arrollado en un conjunto cromatográ­
tico que merece ser descrito suma­
riamente.

1. El cromat6grafo Lee es un con­
junto modular que Incluye: bomba,
estufa y unidades de control. Puede
trabajar como un cromat6grafo para
fluidos supercrJticos (SFC), cromató­
grafo de gas (GC), o independiente­
mente como sistema alimentador
(FOS) para SFC y/o extractor super­
critico (SFE).

2. la bomba tipo jeringa no pul­
sante, de 316 acero Inoxidable y nitro­
nlcs, está provista de una camisa
refrigerada. Con un volumen de 150
mi, puede alcanzar 415 atm6sferas a
velocidades comprendidas entre 0,1 y
150 atm/min. Equipada con válvula
selectora de linea. permite su llenado
a partir de cualquier fuente de Qas o
liquido.

3. la estufa puede alojar columnas
capilares o de relleno. Puede calen­
tarse a velocidad de 1-50 0C/mln y
enfriar a más de 70 "C/mln, con un
limite en calefacción de 400 "C y una
precisión de ± 0,25 C.

4. La estufa incorpora en su parte
superior alojamientos para detectores
de todo tipo, y dispositivos de control
neumáticos y de temperatura. Tam­
bién están previstas conexiones para
U.V.• FTIR y MS.

5. El sistema de inyeccl6n es acti­
vado neumáticamente (helio) con una
válvula rotatoria que puede trabajar en
menos de 20 msec en las modalidades
"split", "timed-splid" e Inyecci6n di­
recta.

6. El módulo de control está consti­
tuido por un PC compatible, que
incorpora un software secundario y
que incluye la operación tanto en la
modalidad SFC como GC, controla
todos los parámetros deseados y
recoge absolutamente toda la infor­
mación, que puede ser representada a
voluntad del operador. Puede alma­
cenar hasta mil métodos de trabajo.
Adicionalmente, el operador puede
recuperar el control manual del sis­
tema sin abortar el actualmente uti­
lizado.

7. la seguridad de todo el sistema
está cuidadosamente garantizada.

8. la serie lee ScienUfic 600 ob­
viamente puede trabajar como croma­
tógrafo capilar con fluidos supercr(­
ticos.

Laboratorio de Aplicación de HUCOi­
Erlos. S.A.

EL ANALISIS DE LAS AGUAS
MINERO-MEDICINALES

Aunque parezca extrano para un
químico analista actual, el estudio de
las aguas minero-medicinales ha te­
nido notable influencia en el desarro­
llo de las técnicas anallticas. Ya en
1784, l.B. Guyton de Morveaux, en
"Nuveaux Memoires de I'Academle de
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(Resumen del trabalo presentado en el
XXXI Congreso Internacional de Hidrolo­
gía en MadrId, por el laboratorio de aplica­
ciones de Hucos Erl6ss, S.A.).

A tan laborioso proceso, la croma­
togratra i6nica ha dado una respuesta
no s610 elegante, sino de gran eficacia
econ6mica, al reducir el tiempo de
análisis completo a minutos, sin prác­
tica ¡nversi6n en reacUvos.

En un reciente trabajo presentado
en el XXXI Congreso Intemacional de
Hidrologla en Madrid, se ha demos­
trado la eficacia de la cromatografía
i6nica Dlonex en el análisis de cinco
aguas minero-mediclnales:

Font-Vella
Fontenova
Solan de Cabras
Fontemilla
LanJar6n

Un ejemplo de los cromatogramas y
de la estricta equivalencia estequio­
métrica entre los aniones y los catio­
nes se ofrece a continuación.

Tan cortos tiempos de análisis pue­
den mejorarse todavla con el uso de
las columnas FAST de Dionex, que
reducen un complicado análisis de
diez cationes a menos de diez minu­
tos.
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Dijon", imponla la burete para deter­
minar el ácido mefitico (C02) en la8
aguas minerales. Nada menos que
Berthollet, en 1789, publicaba los
métodos para determinar yolumétri­
cemente los cloruros en las aguas.

Algo más tarde. aparece uno de los
primeros trabajos sistemAticos de la
qufmlc8 eMaUIlca "An essay on Ihe
analysis 01 mineral waters", escrito. no
por un qufmlco. sino por un abogado
hidrólogo.

El interés suscitado en el siglo XVIII
por el estudIo de las aguas minerales,
tiene en la actualidad extraordinarIo
desarrollo, no sólo en la tipificación
de las aguas minero-medlclnales. sino
en ta calificación de un bien escaso
como es el aaus.

Limitando el problema a las aguas
minero-medicinales. se hace necesa­
rio analizar una serie de aniones,
normalmente, cloruro, sulfato, bicar­
bonato, fluoruro y nitrato, y de catio­
nes, como sodio. potasio, calcio,
magnesio y litio, mínimo indispensa­
ble para conocer las características
del agua y deducir su posible utiliza­
cl6n teraPéutica.

Para valorar por métodos conven-
cionales estos iones, se requieren r--------;;;;;;;;¡;;;;;:;;;;;;-----)
técnicas diferentes, a veces tediosas. I ' ... l...,......~

Será preciso el empleo de gravim~

trías, volumetrías, quelatometrías, es­
pectrofotometría, electrodos especlfi­
cos y absorci6n at6mica.

La necesaria conjunci6n de los I
resultados obtenidos por diferentes
métodos anaHtlcos, complica los aná­
lisis, ya que, cada método tiene su
sensibilidad. Un sistema de análisis ,
que utiliza un s610 método para todOI ..
los iones, haría más coherente y L __=·=-=- -==- -'
exacto el resultado.

Al mismo tiempo es conveniente
hacer notar, que la ejecucl6n de un
análisis por los métodos convenciona­
les, puede suponer unas 24 horas de
trabajo.
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Avda. de América, 58
28028 Madrid
Tel. (91) 256 57 34

CHROMPACK

6
NUEVAS COLUMNAS DE
CROMATOGRAFIA

Chrompack lider mundial en co­
lumnas cromatográficas, ha ~acado

sus nuevas columnas, que se unen a
sus ya conocidas columnas Plet de
alumina, tamiz molecular y de Pora­
piolo

Columna de 8111ee fundida reslstentea
a temperaturas de 450 lI:C

Esta columna, existente en las ver­
siones capilar de 0,32 mm. y semlcapi­
lar de 0,53 mm. y de relleno polimé­
rico. tiene como principal caracterrs­
tlea, el estar fabricada con un tubo de
sílice fundida, que resiste altas tempe­
raturas, por encima de los 325 llC a los
que el recubrimiento de poliamida del
tubo capilar convencional, se funde.

Esto es muy interesante, en el análi­
sis de compuestos, que como las
ceras y los aceites pesados, requieren
altas temperaturas, para la separación
de hidrocarburos de hasta 100 átomos
de carbono, lo que significa hacer una
destilación simulada tal como especi­
fica la norma ASTMD-2887.

Columna capilar de 100 metros
de Escealano

Por vez primera, se comercializa
una columna capilar con escualano,
conocida fase de polaridad cero que
se usa para análisis de hidrocarburos.

En este caso la columna capilar de
0,25 mm. y 100 m., tiene una eficacia
tal y una sensibilidad, que permite el
análisis de más de 600 compuestos,
con sus más de 280.000 platos garan­
tizados. La lista con los fndices de
retención, de esos compuestos, se
entrega con cada columna.

Anillsls de adulteraciones de leche

Un tema de candente actualidad, es
el de las adulteraciones de leche por
lactosueros!, Las protelnas del suero
de leche están entre 14.000 y 1.000.000
daltons y son principalmente forma""
das por .f3-lactoglobulina, a-Iactoal­
búmina, etc. La adulteración se de­
tecta por el análisis de glicomacro­
peptidos (GMP) con HPLC de filtra­
ción de gel, mediante nuestras co­
lumnas 450 CF de 25 X 9,4 mm.
mientras que las protefnas de la leche
se analizan con la columna Chrom­
pack 8P 1000 de 500 X 4,6 mm.

Columnas de Intercambio lónlco
para separaciones blomoleculares

Las nuevas columnas Hidrofase HP­
PEI son de intercambio aniónico
débil, análogas a las de la serie DEAE­
PW de TSK, que también continúan en
el catálogo. El poHmero de las nuevas
columnas, es un ester no saturado
altamente hidrófilo y estable a pH de 2
a 12 pudiéndose usar cualquier tam­
pón como solvente. Su eficacia es
muy alta (30.000 platos/m) y su po­
rosidad es de 500 angstroms que
permite separar proternas de hasta
500.000 daltons.
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Humor por Lopesénchez

-Me dijeron que los cromat6grafos haclan muchos ruidos... en la línea de base.

122



Cromatografía y técnicas afines
(CTA), Batatlo del Grupo de Cromatografla y Técnicas Afines de la Sociedad

Espanola de Qulmica, es un medio de comunicación entre los miembros del
GCTA, los profesionales que trabajan en cromatografra y técnicas afines y las
firmas de instrumentación del sector.

CTA consta de las siguientes secciones:

- Palabras del presidente del GCTA.
- Noticias del GCTA (actividades. publicaciones... ).
- Novedades técnicas (sección de información de los nuevos productos de

las empresas colaboradoras con el GCTA).
- Artlculos científicos.
- Informaciones (congresos, reuniones. cursos y otros acontecimientos de

interés).
- libros.
- Correspondencia (preguntas y respuestas sobre problemas concretos de

los lectores de CTA).

ARTICULOS CIENTIFICOS

Norme. generele.

CTA publica artfculos relacionados con las técnicas de separación (croma­
tográficas, electroforéticas...), bien sobre InvestIgación en las propias técnicas
o de aplicación de las mismas.

Para publicar articulas en CTA no es imprescindible ser socio del GCTA.
El idioma de la revista es el castellano.
Los artfculos pueden ser de los siguientes tipos:

a) Trabajos originales de investigación.
b) RevIsiones bibliográficas.
c) Articulas de divulgación.
d) Series monográficas.

Los originales deberán enviarse por duplicado a uno de los editores de CTA.
La extensión recomendada de los manuscritos es de 3 a 12 páginas, mecano­
grafiadas a doble espacio, incluidas tablas, figuras y blbllografla. Los trabajos
de investIgación no deberán haberse publicado previamente.

Antes de supublicación todos los trabajos serán revisados por especialistas
en el tema, quienes juzgarán la conveniencia de su publicación o propondrán a
los autores las modificaciones oportunas.

Los artfculos de los tipos b), cl, d) tendrán formato libre. Los articulas del tipo
a) se acogerán a las siguientes norme.:

- Página primera. Tftulo conciso que refleje el tema del trabajo. Nombre de
los autores (inicial y apellido) con la dirección completa de cada uno de ellos.
Resumen de 5 a 10 !fneas.

- Páginas siguientes. El texto principal seguirá el formato tradicional: intro­
ducción, experimental, resultados y discusión, conclusiones y bibliografía.

- Nomenclatura. Los autores procurarán ajustarse a la nomenclatura reco­
mendada por el GCTA, tal como ha sido publicada en boletines anteriores.
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Referencl••
Se citarán en el texto con números entre paréntesis. Las referencias comple­

tas se listarán, en el orden de aparición en el texto, en el apartado "bibliograffa",
según los siguientes ejemplos:

(1) M.F. Mehran, W.J. Cooper, W. Jennings, HAC & CC 7 (1984) 215.
(2) M.O. Andreae, "The Emission of Sulfur to the Remote Atmosphere: Back­

ground Paper" in The Biogeochemical Cycling of Sulfur and Nltrogen In the
Remote Atmosphere (J.N. Galloway et al. Eds.) D. Reidel Publlshing Ca., Dor­
drech, Holland (1985), p. 346.

(3) D. Ambrose, "Gas Chromatography", Butterworks, London (1972), p. 234.

Tabla.
Se enviarán en hojas separadas, con un breve encabezamiento y numeradas

según el orden de aparición en el texto.

Flgur••
Deberán poseer buena calidad para asegurar una correcta reproducción. Se

enviarán en hojas separadas junto con un breve pie y numeradas por orden de
aparición en el texto.

NOVEDADES TECNICAS

Las firmas colaboradoras con el GCTA disponen en cada número de un
espacio gratuito para informar sobre las novedades de sus productos. La
extensión máxima de los originales seré de dos páginas mecanografiadas a
doble espacio, incluidas gráficas y fotografías.

PUBLICIDAD

Cualquier firma puede publicar anuncios de sus productos, teniendo las
empresas colaboradoras con el GCTA descuentos sobre las tarifas generales.

La adjudicación de los espacios destinados a publicidad se realizaré, con
validez de un al'lo, por riguroso orden de petición

OTRAS SECCIONES

CTA agradecerá toda la información que reciba de sus lectores sobre asun­
tos de interés general en cromatografía y técnicas afines (cursos, conferencias,
congresos, ofertas de trabajo, informes sobre el trabajo de grupos espanoles y
extranjeros, críticas de libros... o cualquier tipo de colaboración).

A su vez, CTA publicaré, en la medida de lo posible, respuestas de especialis­
tas a todas aquellas cuestiones concretas que formulen los lectores en relación
con sus problemas en el laboratorio o con asuntos relacionados en general con
la cromatografía y técnicas afines.

Para cualquier cuestión relacionada con CTA ponerse en contacto con:

- Isabel M.rtlnez C••tro
Instituto de Qurmica Orgánica General, CSIC
Juan de la Cierva, 3 - 28006 Madrid. Tel. 2622900 (ext. 212)

- Guillermo Reglero Rada
Instituto de Fermentaciones Industriales, CSIC
Juan de la Cierva, 3 - 28006 Madrid. Tel. 262 29 00 (ext. 277).
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"evo Detector de Diodos
de PERKIN-ELMER
Modelo LC-235

~

"'il)PERKIN-ELMER.......

Sensibilidad Excepcional
PERKIN-ELMER conjuga b
...nsibilidad 0.' un uitra\'iol"la de
longitud de 0lJ<:!:, vanabk con las
prt'StaciorK'S OC los de diodos.
Sensibilidad cinco "cct"5 SllpclÍ<>r a
la de cualquier olro ddector de
diodos cJUslcnle.

De fácil manejo
Fj Modelo LC-235. no requicl"('
ordenad<><- como los otros detectores
e>;istent(:S. Sin Ill-=sidad de
manejar códigos complejos. Se ftia
la longitud de onda. sensibilidad,
irúormación espectral solicitada y
formato, lodo \o ocmás se efectúa
automáticamente. Las teclas )
Uamadas especiales. le hacen el
detector de diodos de más fácil
manejo existente 110)' en día .

P r<>swcionfti imnejorllbll"8
FJ I.C-23:; t"S ..1 (",iro ,J.-l"elor que
sal;.,fan· todas s~ 'IeI..,.,;ida<ies )'
l·Xf".'<:'lal ;va.'!. Cromal()b'Tarn;L~

pcrfectlltl1cntc seilalizado>. purt'7,ll

automática ram cad;, piro y
espectros de alla calidad. Todo cUo
a niveles de Irrv2S,

Rompiendo pl'ft'iOll
El arte de la delección al a1canCl'
de cualquier presupuesto. Precio
irnfl<'ICtmue. ni cn",paració" con lO!>
dell'Clore>; a<;luales. Por el precio) de
UII buell deil'Clor de uitrm'ioIeta.
ahora tiene k~~ prestaciones del de
dioths.

Por ~n Sil tl'l:'nic" ,1<: ,\cte.:cc;';'>1l

unificada.
Eswmos a S'.J d¡sl'osiciOll para

informarles.

Mod,"'-. La Mao/l, 1
Tol.: (91) 7Jot (U 00
Bm,kHIa. (k",,,1 Vi...... 15·11
T<I.: (93) m 1111

S<vill.L A'I<I•. R,públic. Arson'ina. 19
rn.: (9~) 4l 7(111

Bllb>.o. Av~.. d<l fj<rc;lO. I1
Tn.: (901) "110 11

V...""••, 811<. O«!'". 11
Tel.: (96) m 1711

lv'IO'"' l:loIo"i•. 12
COMERCIAL RAFfR, S,L

Ü>'ledo. P<dro M......., 1
NfOQUlM1A

S.ntiqo d< ComJ>O$l<Ia. F"••O<lo III <l S.""'. II
HORTAS
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