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Editorial

Al terminar el afo siempre parece propicio refle-
xionar sobre nuestras actividades durante el curso
del mismo y en este sentido creo que la evaluacion
global para el Grupo de Cromatografia y Técnicas
Afines puede ser una vez més claramente positiva.
Las actividades mas destacadas del GCTA en
1993, aparte de continuar con la tendencia de anos
anteriores de crecimiento notable en el nimero de
socios (76 altas, 5 bajas, socios 687), han sido la
celebracién de la XXII Reunion Anual en el marco
de las VI Jornadas de Analisis Instrumental en
Expoquimia en Barcelona, la publicacion del
Journal of Chromatography con un total de 40 arti-
culos de los trabajos presentados en Granada el
afo pasado y la puesta en marcha de un Grupo
Local de Espectrometria de Masas en Barcelona.

En lo referente a las JAl y puesto que este bole-
tin contiene una buena resena de las mismas pre-
parada por el doctor Manuel Dabrio, s6lo quiero
destacar tres aspectos asi como mi felicitacion a
don Juan Manuel Otero, director de Expoquimia,
por el éxito de organizacion. Por un lado, y en lo
que a la Junta directiva del GCTA le concierne,
creo justificado reclamar para el futuro una mayor
representatividad de nuestro grupo en el comité
organizador y cientifico de las JAI siempre que
como en este afio la aportacién cientifica del GCTA
al programa de las jornadas sea cualitativa y cuan-
titativamente tan marcada. Por otro lado, es justo
que nos orgullezca el que el Premio Hidalgo patro-
cinado por Perkin-Elmer Hispania al trabajo mas
significativo presentado en las JAI hubiese recaido
esta vez en miembros del GCTA. Por ultimo, mere-
ce una mencién especial la politica seguida por la
Junta directiva en el sentido de no regatear esfuer-
zos a la hora de apoyar a nuestros jovenes investi-
gadores con la concesion de un nutrido nimero de
becas de asistencia, que en esta ocasion totaliza-
ron 43. Sin embargo, como nota para reflexionar
diria que a la vista de los resultados todo lo que se
consigue muy facilmente corre el peligro de no ser
suficientemente apreciado. Por ello, se impone una
revision de los criterios de concesion de estas ayu-
das aunque no de su nimero, que deberia mante-
nerse tan elevado como las arcas del GCTA pue-
dan soportar.

Después de la XXI Reunién Anual de Granada
recogimos un total de 43 trabajos de los cuales 41
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fueron considerados aptos en su contenido y forma
para ser enviados al Journal of Chromatography.
De estos, como se indica en el prefacio del volu-
men especial 40 pasaron con éxito el proceso de
revisién y fueron finalmente aceptados para su
publicacién. jUn indice de aceptacion realmente
sorprendente para una publicacién internacional de
tanta entidad! La nota negativa es que debido al
exceso de trabajos aceptados, segun Elsevier muy
superior a lo previsto, 22 de ellos aparecen en el
volumen especial y el resto distribuidos en otros
dos numeros (ver informacién detallada en pag.
69). Hablo en representacion de todo la Junta
directiva del GCTA cuando digo lo mucho que nos
enorgullece el haber conseguido plasmar por
segunda vez en las paginas del Journal of
Chromatography el potencial de buena parte de la
cromatografia en Espafna. Seguiremos en la misma
linea tanto para los manuscritos derivados de la
pasada reunion de las JAlI como para los de la
XXIll Reunion a celebrar el proximo mes de octu-
bre en Peniscola.

Otra actividad que me permite introducir el tema
de los grupos locales es la celebracion con gran
éxito (casi 90 participantes) de la | Reunion del
Grupo Local de Espectrometria de Masas en
Barcelona a principios de este mes de diciembre
(ver pag. 75). La idea la propuse en la pasada
Reunién de Granada y recuerdo haber insistido en
la conveniencia de crear otros grupos locales en
distintas partes del pais dedicados a la discusion y
promocién de este o de otros temas de interés
para los socios del grupo. EI GCTA esta dispuesto
a ayudar en lo que sea necesario pero naturalmen-
te estas acciones dependen de la iniciativa local,
hasta el momento no muy destacable en cuanto a
actividad. jEsperemos un cambio positivo para el
proximo afio! Me congratula que el doctor Damia
Barcelé haya aceptado el hacerse cargo en
Barcelona de este grupo de Espectrometria de
masas en un momento en que esta técnica esta
finalmente despertando un gran interés en nuestro
entorno académico e industrial. Por mi parte espe-
ro poder ser Util en este aspecto desde mi nueva
posicién de editor de la revista Biological Mass
Spectrometry.

Emilio Gelpi
Presidente



Derivados utilizados para el analisis de amino&cidos por

cromatografia de gases

J.A. Gangoiti

Instituto de Quimica Organica General (CSIC)
Juan de la Cierva, 3

28006 Madrid

Las técnicas cromatograficas conjugan una capaci-
dad elevada de separacion en mezclas complejas
con una sensibilidad y una precisién notables. Estos
factores les confieren la posibilidad de determinar
todos los amino4cidos presentes en una muestra bio-
légica en un s6lo analisis, por lo que son las técnicas
mas utilizadas para la cuantificacion de aminoacidos.
Dentro de las técnicas cromatograficas, quizas la mas
extendida es la cromatografia de intercambio ionico
(IEC) con deteccién post-columna con ninhidrina,
desarrollada en primer lugar por Moore y col.! Los
equipos analizadores de aminoacidos basados en
IEC presentan una serie de inconvenientes al compa-
rarlos con la cromatografia de gases (GC) y la croma-
tografia de liquidos de alta eficacia (HPLC), como
son: altos costes, moderada sensibilidad, tiempos de
analisis elevados, falta de versatilidad para otros tipos
de analisis y dificultades de acoplamiento con un
espectrometro de masas.

Tanto en GC como en HPLC se precisa la forma-
cion de derivados para el analisis de aminoacidos.
Los derivados actualmente utilizados en HPLC (dan-
silacién, dabsilacién, reaccion con orto-ftaldialdehido,
etc.) son reacciones rapidas (2-3 min) en medio acuo-
so que conducen a derivados fuertemente fluorescen-
tes.2 La cromatografia de gases tiene un elevado
poder de resolucion y una velocidad de analisis alta,
pero el paso de preparacion de los derivados, dada la
estructura zwitteridnica de los aminoéacidos, la hace
mas lenta que HPLC, ya que es necesario proteger
todos los grupos polares para obtener derivados sufi-
cientemente volatiles; sin embargo la cromatografia
de gases permite, en general, detectar cantidades
menores de muestra.

Tabla 1. Limites de deteccion para las distintas técni-
cas cromatograficas, en el analisis de aminoacidos.34

Técnica Deteccion Limite deteccion

IEC ninhidrina 10 ng
HPLC fluorescencia (OPA) 1ng
GLC ionizacién de llama (FID) 100 pg
captura de electrones (ECD) 10 pg
llama alcalina 5 pg
detector MS (SIM) 1pg

La preparacion de los derivados es la parte que
més tiempo consume de todo el proceso de analisis
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por lo que debe ser tan rapida y precisa como sea
posible. Los requisitos ideales serian:s

1) Utilizacién de un reactivo en un paso de reac-
cién Unico y rapido.

2) Preparacién de derivados estables, que no des-
compongan con el paso del tiempo, ni en la columna

3) Posibilidad de separar los derivados por com-
pleto en una columna y con un solo programa de tem-
peratura.

Antes de 1968 no existia ningin procedimiento
general para el andlisis de los veinte aminoacidos
proteicos.? A partir de entonces y hasta nuestros dias,
aparecen numerosos articulos en la bibliografia con
procedimientos alternativos o con otras técnicas de
preparacién de derivados que permiten llevar a cabo
andlisis cuantitativos con éxito.

Derivados tipo ésteres alquilicos N-acilados.

El procedimiento mas extendido en la preparacion
de derivados volétiles de aminodacidos, consiste en la
esterificacién del grupo carboxilo y en la acilacién del
grupo o-amino y los demas grupos funcionales pre-
sentes en la cadena lateral (OH, SH, NH;), en un
paso adicional.

El paso de esterificacion consiste en el tratamiento
con el alcohol catalizado con acido clorhidrico en con-
diciones anhidras, con o sin extracciones azeotropi-
cas de agua.s’ Los alcoholes utilizados son:
metanol,@ n-propanol,s10 isopropanol,! n-butanol,3
isobutanol, iz n-pentanol (alcohol n-amilico) y 3-metil-
1-butanol (alcohol isoamilico).'s14 La mezcla de este-
rificacion alcohol/HCI se prepara haciendo pasar a
través del alcohol HCI gas previamente generado, o
con cloruro de acetilo.'31516 Las condiciones de este-
rificacién representan un compromiso entre la baja
solubilidad de los aminoacidos basicos en HCI con-
centrado, y la falta de reactividad de los aminoacidos
voluminosos que hace necesario el uso de tempera-
turas elevadas (110-120 °C, 30 min).1o Este medio
acido es el responsable de la oxidacion de las ami-
das, glutamina y asparagina, a los diécidos carboxili-
cos correspondientes (glutdmico y aspartico) de
manera que es imposible la determinacién de éstas
por separado.'” El anillo de indol, presente en la
estructura del triptéfano, es susceptible de verse
afectado por el medio acido, aunque se consiguen
andlisis reproducibles.s8

Las condiciones de esterificacion y acilacion son
incompatibles. Esto obliga a un paso intermedio de
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evaporacion del exceso de reactivo, generalmente
mediante una corriente de nitrégeno seco. Como
reactivos de acilacion se han utilizado el anhidrido
acético,810 y sobre todo anhidridos perfluorados,
como el anhidrido trifluoroacetico (TFAA),? o el anhi-
drido heptafluorobutirico (HFBA).1s.20.21

En este paso también son necesarias temperaturas
elevadas (150 °C) para poder acilar de manera repro-
ducible la arginina.'® El exceso de reactivo de acila-
ciéon se suele eliminar mediante evaporacion con
nitrégeno seco. Este paso de evaporacion presenta
un posible inconveniente, ya que si los derivados for-
mados son muy volatiles (p. ej. ésteres metilicos de
N-acil-aminoacidos) pueden observarse perdidas en
los aminoacidos de menor peso molecular. Esto con-
dujo al uso de alcoholes mas pesados, sobre todo
butilicos, incluso amilicos.13.14 Aqui aparece el proble-
ma adicional de la falta de solubilidad de los aminoa-
cidos en estos alcoholes, lo que conduce a la utiliza-
cion de condiciones mas enérgicas, o en ocasiones al
empleo de reacciones de transesterificacion.3.14

El anillo de imidazol de la histidina pierde el grupo
acilo, pasando a derivado monoacilado, lo que impide
llevar a cabo analisis reproducibles de la misma. Para
evitar este problema se recurre a la coinyeccion de
anhidridos junto con la mezcla que contiene los deri-
vados pertinentes de los aminoacidos. Los anhidridos
utilizados con esta finalidad son: anhidrido trifluoroa-
cético (TFAA),'® anhidrido heptafluorobutirico
(HFBA),' anhidrido etoxiférmico (EFA),25 y por ulti-
mo anhidrido acético,21.1¢ que parece conducir al deri-
vado mas estable. Otros autores proponen convertir
la arginina en ornitina por tratamiento enzimatico con
una arginasa y la histidina en acido aspartico por ozo-
nolisis.22

Dentro de los derivados tipo éster alquilico N-per-
fluoroacilados los mas utilizados son los derivados
tipo éster butilico N(O,S)-TFA, introducidos hacia
1968 y desarrollados por Gehrke y col.,2 y los deriva-
dos tipo éster isobutilico N(O,S)-HFB desarrollados
por MacKenzie y col., introducidos para resolver algu-
nos problemas presentes en los derivados
anteriores.'2 El comportamiento cromatografico com-
parativo de los distintos derivados ha sido objeto de
varios estudios.232¢25 E| uso de derivados perfluora-
dos conduce a compuestos con buena respuesta en
detectores de captura de electrones (ECD).26 La pre-
sencia del grupo amino hace interesante su estudio
con un detector termoiénico de nitrogeno y fosforo
(NPD).27 Los espectros de masas [El, CI(CH,)] de los
ésteres butilicos de N-TFA-aminodacidos,28.2920 ésteres
isobutilicos de N-HFB-aminoacidos,3' ésteres isoami-
licos de N-HFB-aminoacidos,!® se encuentran regis-
trados e interpretados.

Derivados trimetilsilil (TMS).

El grupo trimetilsililo es uno de los grupos protecto-
res mas universales frente a los distintos grupos fun-
cionales. A esto se afade la ventaja de que la forma-
cion de los derivados tiene lugar en un sélo paso no
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oxidante, sin transferencias, ni evaporaciones. El
meétodo permite la determinacion de glutamina y
asparagina como tales.?2 Por estos motivos, la obten-
cién de los ésteres trimetilsililados de los N(OQ,S)-tri-
metilsilil aminoacidos constituye una alternativa inte-
resante.

El desarrollo de los diversos reactivos de trimetilsi-
lilacion (abreviado sililacion) ha sido ampliamente
revisado por Gehrke y col.3s Los reactivos mas poten-
tes son N,O-bis-(trimetilsilil)acetamida (BSA) y N,O-
bis-(trimetilsilil)trifluoroacetamida (BSTFA). En el ana-
lisis de aminoacidos el reactivo mas utilizado es
BSTFA; ya que el subproducto derivado de éste, N-
TMS-trifluoroacetamida, no interfiere en el cromato-
grama con los derivados de los aminoacidos.33

La preparacion de los derivados trimetilsiliados de
los aminoéacidos no ha sido ampliamente adoptada
como método de andlisis cuantitativo por una serie de
inconvenientes que presentan y que los hacen poco
atractivos pese a las ventajas antes mencionadas. En
primer lugar se requieren tiempos de reaccion prolon-
gados y temperaturas elevadas: los aminodcidos gli-
cina, arginina y acido glutamico requieren 2,5 horas a
135-150 2C2+ 0 45 minutos a 140 °C.32 La glicina
puede sustituir los dos hidrogenos acidos del grupo
o-amino por falta de impedimento estérico. El acido
glutdmico se cicla al acido 2-pirrolidon-5-carboxilico o
acido piroglutamico:

HO

Fig. 1. Esquema del acido piroglutamico.

La arginina puede dar hasta tres derivados depen-
diendo de los diferentes grados de sustitucion del
grupo guanidino. La lisina puede sustituir uno, o los
dos hidrégenos acidos del grupo e-amino. La histidina
y el triptéfano pueden presentar dos derivados cada
uno segun se sililen o no los heterociclos correspon-
dientes (imidazol e indol). Asparagina y glutamina
conducen a la formacién de dos picos.323435 Los deri-
vados formados son muy labiles frente a la hidrdlosis,
sobre todo el enlace Si-N, por lo que los grupos N-
TMS se rompen facilmente.’ Los espectros de
masas [El, CI(CH,)] correspondientes se encuentran
recogidos en la bibliografia.2e.s7

Se han descrito métodos hibridos entre la prepara-
cién de los derivados tipo éster alquilico N(O,S)-per-
fluoroacilados y los derivados tipo N(O,S)-trimetilsilila-
dos, como el caso de los ésteres butilicos de los ami-
noacidos N-trimetilsililados,38 o los ésteres trimetilsili-
lados de los N-acetil-aminoacidos desarrollados por
Rihimann y col.s Estos métodos no ofrecen ventajas
adicionales sobre los métodos originales ya que la
preparacion consta de dos pasos.



Derivados tferc-butildimetilsilil (TBDMS).

El desarrollo de N-metil-N-(terc-butildimetilsilil)tri-
fluoroacetamida (MTBSTFA)2¢ permite una nueva
aproximacion a la preparacién de derivados en un
solo paso, ya que facilita la terc-butildimetilsililacion en
poco tiempo de grupos tiol, amino (primarios y secun-
darios) y grupos hidroxilo impedidos estéricamente.

Los derivados N(O,S)-terc-butildimetilsililados
(TBDMS) de los aminoacidos son unas 104 veces
mas estables frente a la hidrélisis que los derivados
trimetilsililados (TMS).3 La sustitucion multiple de los
atomos de nitrégeno, un inconveniente de los deriva-
dos TMS, no tiene lugar, excepto en el caso de argini-
na,4041.42 o triptofano.4143 Los derivados TBDMS son
estables a los reactivos de trimetilsililacion, lo que
permite la formacion de derivados mixtos.3

El tiempo consumido en la preparacion de los deri-
vados depende del disolvente utilizado en la reaccion:
con N,N'-dimetilformamida (DMF), el tiempo oscila
entre 30 min4, 41, 42 y 60 minutos# a temperaturas
comprendidas entre 50-75 2C; con acetonitrilo como
disolvente, se emplean desde 60-150 minutos4044 a
95-150 °C, hasta una noche entera a temperatura
ambiente.ss En algunos casos se utiliza TBDMCS
como catalizador.s0.42

Los derivados TBDMS permiten la separacion y
cuantificaciéon de asparagina y glutamina.# La histidi-
na forma un derivado estable.3

Estos derivados presentan espectros de masas
con elevada informacion diagnoéstica, ya que aparece
un fragmento abundante a 57 uma menos que el ion
molecular, que representa la salida de un radical terc-
butilos por lo que pueden utilizarse en espectrometria
de masas cuantitativa mediante registro selectivo de
iones (SIM).4¢ Se han publicado los espectros de
masas, en modo de impacto electronico (El)* y en
modo de ionizacién quimica con metano [CI(CH,)].4z

Derivados tipo oxazolidinonas.

La condensacion de los aminoacidos con haloge-
nocetonas conduce a la formacion de derivados cicli-
cos. En concreto la reaccion de 1,3-dicloro-1,1,3,3-
tetrafluoroacetona (DCTFA) da lugar a 2,2-bis-clorodi-
fluorometil-1,3-oxazolidin-5-onas sustituidas en la
posicién 4, bloqueando el grupo acido y el grupo o-
amino del amino&cido en un solo paso. Fig. 2.

H
R_ _NH; CR.CI R_ N CRCI
T oo 2 T X
+ _—
0~ “OH CF,Cl O cFCl

DCTFA
Fig. 2. Esquema de la reaccion de un aminoacido con DCTFA para
dar una oxazolidinona.

Para resolver los problemas de solubilidad de los
aminoacidos en DCTFA se utiliza acetonitrilo como
disolvente y piridina como catalizador.47.4¢ Las oxazoli-
dinonas de los aminoacidos con cadena lateral alqui-
lica pueden ser analizadas directamente por cromato-
grafia de gases.4?

Los aminoacidos con grupos funcionales adiciona-
les en la cadena lateral requieren distintos tratamien-
tos quimicos. Los aminodcidos aspartico y glutamico
necesitan una esterificacién con DCTFA en metanol.s
El resto de los grupos funcionales (OH, NH2) se aci-
lan con anhidridos perfluorados, generalmente anhi-
drido heptafluorobutirico (HFBA). También se han
descrito acilaciones con anhidrido trifluoroacético
(TFAA), pero conducen a peores resultados. La histi-
dina se trata con cloroformiatos.5' Finalmente argini-
na, asparagina y glutamina precisan una segunda
acilacion mas enérgica, ya que los derivados de las
amidas se destruyen en el paso de extraccién nece-
sario para eliminar el exceso de piridina y DCTFA.50
En estas condiciones asparagina y glutamina sufren
una deshidratacion para dar un nitrilo. Los problemas
iniciales de absorcion de los derivados de histidina,
triptéfano y cistina en la columna por interaccién con
los soportes cromatograficos, se resolvieron con el
uso de columnas capilares con fases de polaridad
media.s2

Las ventajas que ofrece este método (analisis
simultaneo de los aminoacidos dicarboxilicos y sus
amidas correspondientes; buena reproducibilidad en
los analisis de los derivados de histidina, arginina,
triptofano y cistina; buena respuesta en detectores de
captura de electrones (ECD) y tiempo de preparacion
de los derivados relativamente corto (20 min) quedan
disminuidas por la necesidad de mdltiples pasos de
reaccion y condiciones para poder determinar todos
los aminoacidos proteicos en un solo analisis.

Derivados tipo éster alquilico N-alcoxicarbonil.

La utilizacién de los cloroformiatos de alquilo en el
anélisis de aminas, fenoles y acidos carboxilicos por
cromatografia de gases ha sido recientemente revisa-
da por Husek.ss La introduccion de los cloroformiatos
de alquilo en el campo del andlisis de aminoacidos
por cromatografia de gases, tiene lugar hacia 1976
cuando Makita y col.s+ preparan los derivados N-iso-
butiloxicarbonil (N-isoBOC) por tratamiento con cloro-
formiato de isobutilo (isoBCF) en medio acuoso alcali-
no, extraen los derivados con éter etilico y preparan,
por (ltimo, los ésteres metilicos con diazometano.

COzH COz;HO

A2 A A
ot

R NH; |
H
M902C 0]

Fig. 3. Esquema de los derivados éster metilico N-isoBOC.

Extraccién CH,N,

-

>

(éter) R

X

53



Debido a que no existen fases estacionarias capa-
ces de separar todos estos derivados, es necesario el
uso de un sistema cromatografico de dos columnas
simultaneamente en las mismas condiciones de tem-
peratura.ss La ventaja que ofrece este método respec-
to a los métodos vistos hasta ahora es que procede
suavemente a temperatura ambiente; tolera la pre-
sencia de agua en el medio de reaccién, ya que los
derivados son resistentes a la hidrolisis; y permite la
determinacion de glutamina y asparagina. La mayor
limitacion del método consiste en la imposibilidad de
analizar argirina. Para resolver este problema puede
convertirse la arginina en ornitina por tratamiento
enzimatico previo con arginasa.z2

Continuando con esta filosofia de formacion de los
derivados en dos etapas (tratamiento con cloroformia-
tos de alquilo y esterificacion posterior del grupo car-
boxilo), Kim y col.5¢ han desarrollado recientemente
un método que permite la formacion de los derivados
TBDMS N-isoBOC aminoacidos, por tratamiento con
isoBCF y MTBSTFA. Esta variante presenta las mis-
mas ventajas e inconvenientes que el método ante-
rior, con la ventaja adicional de que se puede utilizar
en GC-MS-SIM, como ya se ha visto. Otro inconve-
niente es que los aminoacidos serina y treonina dan
lugar a dos derivados.

CO,H CO,HO
)\ IsoBCF /]\ ).L
H
CO,TBDMS

Extracclon_ MTBSTFA _ /L H
R N~

(éter)
o)\o/\‘/

Fig. 4. Esquema de los derivados terc-butildimetilsilil N-isoBOC.

Hacia 1989 Husek adapta el uso de los clorofor-
miatos de etilo (ECF) y de metilo (MCF) a la prepara-
cién de los ésteres alquilicos de acidos grasos.s’
Como continuacion de este estudio también estable-
ce las condiciones para preparar los derivados de los
aminoacidos tipo éster alquilico N(O,S)-alcoxicarbo-
nil.ss.59.60 Las conclusiones que se desprenden de
estos trabajos es que si la composicion del medio de
reaccion es la adecuada, el cloroformiato, a diferencia
de los métodos de Makita y col.5s y Kim y col.s¢, este-
rifica los grupos carboxilo y reacciona simultanea-
mente, en un solo paso, con otros grupos funcionales
que presentan hidrégenos activos, de una manera
suave y rapida, tolerando la presencia de agua.
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Fig. 5. Esquema de los derivados éster etilico N(O,S)-etoxicarbonil
y éster metilico N(O,S)-metoxicarbonil.

La presencia de piridina en el medio de reaccion
es necesaria, ya que por debajo de cierta concentra-
cién la reaccion de esterificacion no tiene lugar.s” La
presencia de alcohol no es necesaria ya que se forma
siempre una pequefa cantidad como resultado de
una descomposiciéon parcial del reactivo en el
medio.58.5¢

De los grupos funcionales presentes en las cade-
nas laterales de los aminodcidos proteicos no todos
se ven alterados por la accion de los cloroformiatos,
como ya se ha indicado,5 el resto imino del grupo
guanidino de la arginina no reacciona con estos y no
eluye de la columna cromatografica, mientras que los
grupos B-hidroxilo de serina y treonina, y el anillo de
indol del triptéfano permanecen inalterados, aunque
esto no impide su elucion.se

Algunos aminodcidos conducen a la formacion de
derivados dobles como consecuencia de un proceso
de ciclacién. El acido glutamio, aparte del derivado
tipo éster etilico N,O-di-alcoxicarbonil, da lugar al
acido piroglutamico; la ornitina aparte derivado espe-
rado genera también 3-aminopiperidinona. Este pro-
blema se minimiza acidificando el medio con acido
clorhidrico diluido (20-25 mM). En el caso de que se
utilice cloroformiato de metilo (MCF) se afiade aceto-
nitrilo. La asparagina y la glutamina sufren una deshi-
dratacién para dar los nitrilos correspondientes (aci-
dos 2-amino-3-cianopropanoico y 2-amino-4-cianobu-
tanoico).s1.62

Los espectros de masas (El, 70 eV) de los deriva-
dos tipo éster etilico (metilico) de N(O,S)-etoxi(meto-
xi)carbonil aminoacidos han sido publicados reciente-
mente.6162

Separaciones enantioméricas.

La primera resolucién reproducible de una mezcla
racémica de aminoacidos por cromatografia de gases
fue llevada a cabo por Gil-Av y col.s2 en 1966. Para
ello utilizé una columna capilar de vidrio recubierta
con una fase estacionaria opticamente activa que
contenia ésteres alquilicos de cadena larga de N-
TFA-L-isoleucina. Los mismos autores introdujeron
posteriormente las fases tipo dipéptido y tipo
diamida,s que presentan una funcion amida adicional
que mejora las separaciones. Durante los anos
siguientes se varié de manera sistematica tanto la
estructura de las fases estacionarias de este tipo
como la estrategia de preparacion de los derivados
de los aminoéacidos a resolver, para intentar aumentar



las interacciones entre la fase y el sustrato.ss Todas
estas fases desarrolladas, de bajo peso molecular,
presentaban en comun temperaturas de utilizacion
bajas y una vida (til no muy prolongada. El anclaje de
un grupo diamida quiral a través del resto amino libre
a los grupos carboxilo de un polisiloxanos aporta a
estas fases estabilidad térmica. Este Gltimo tipo de
fases son muy utilizadas actualmente ("Chirasil-Val",
etc.). En columnas de este tipo se separaron en una
sola elucién los aminoacidos proteicos de la serie Ly
sus isémeros de la serie D como derivados esteres
isopropilicos N(O,S)-pentafluoropropil mencionados
anteriormente.ss67 Estos autores proponen la utiliza-
cién de los aminoacidos de la serie D como patrones
internos para la cuantificaciéon de los aminoacidos
biogénicos (serie L) ya que presentan las mismas
propiedades y se ven afectados por igual en la mani-
pulacién previa de la muestra (aislamiento, prepara-
cion de derivados, etc.) y por el sistema cromatografi-
co (dilucion de la muestra, inyeccion, division de flujo
y deteccion). Este método se conoce como "marcaje
enantiomérico".s¢ Los ésteres alquilicos de los TFA
derivados conducen a buenos resultados sobre este
tipo de columnas. 1

Recientemente, se ha introducido el uso de ciclo-
dextrinas (CD) en las distintas técnicas cromatografi-
cas (TLC, GSC/GLC, HPLC, cromatografia por afini-
dad, por inclusion, electrocinetica).s* En cromatogra-
fia de gases la naturaleza hidrofilica de las ciclodex-
trinas constituye un problema importante de cara a su
utilizacién con fase estacionarias. Este inconveniente
se puede obviar mediante el uso de ciclodexirinas
sustituidas.?0

Los derivados tipo éster metilico-TFA de pares
enantioméricos de aminoacidos se han separado
sobre una columna de 50 m de 3-butil-2,6-dipentil-y-
CD.” Los ésteres isopropilicos de numerosos TFA
aminoacidos proteicos han permitido la separacion de
sus isémeros D y L mediante columnas capilares de
la serie Chiraldex.72 Por Ultimo se han obtenido bue-
nos resultados con los derivados tipo éster metilico
N(O,S)-metoxicarbonil de algunos aminoacidos no
proteicos utilizando columnas capilares de p-ciclodex-
trina permetilada preparadas en el laboratorio &
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Micro-LC: Estado actual de la técnica

Jordi Traveset, Viceng Such

Teknokroma S.C.C.L., Sant Cugat del Vallés (Barcelona)

Emilio Gelpi

Unidad de Patologia Molecular, Centro de Investigacion y Desarrollo (C.S.1.C.) Barcelona

El progreso tecnolégico en diversos campos de la
ciencia ha conducido a un creciente interés por la
miniaturizacion de componentes eléctricos, opticos,
mecanicos, etc. El campo de la cromatografia no ha
quedado al margen de estas tendencias y hoy en dia
nadie duda sobre las evidentes ventajas de las
columnas capilares en cromatografia de gases. Sin
embargo, aun recientemente la utilizaciéon de colum-
nas similares en cromatografia de liquidos ha sido
bautizada por Milos Novotny de la Universidad de
Indiana, como "la tierra de las promesas incumpli-
das".

Desde hace méas de 20 ahos se viene afirmando
que las técnicas de micro LC presentan claras venta-
jas sobre la cromatografia liquida convencional en
columnas de 4,6 mm de d.i. sin que, a pesar de ello,
su uso se haya popularizado significativamente en la
practica diaria. No obstante, y quizas de forma analo-
ga a lo que ocurrié con el desarrollo y total acepta-
cion de las columnas capilares en cromatografia de
gases, que requirid un periodo de mas de 25 anos,
es probable que podamos contemplar el haber entra-
do ya en un periodo de franca consolidacion de las
técnicas de micro-LC, lo cual es especialmente cierto
en lo referente a las columnas de diametro interno
entre 0,32y 2,0 mm.

CLASIFICACION DE LAS COLUMNAS PARA
MICRO-LC

Las columnas para Micro-LC pueden clasificarse
segun tres tipos principales (1-3):

a) Columnas capilares rellenas ("slurry packed").

b) Columnas capilares parcialmente rellenas.

c) Columnas capilares abiertas.

a) Columnas capilares rellenas

Estas columnas son analogas a las columnas con-
vencionales excepto por su menor diametro interno,
que es de 0,1 a 2,0 mm. En esta categoria se inclu-
yen las denominadas columnas "Microbore", de dia-
metros comprendidos entre 1y 2 mm. y las columnas
"Micro-LC" de 0,1 a 0,5 mm. de d.i. construidas con
tubo capilar de silice fundida.

b) Columnas capilares parcialmente rellenas
Estas columnas de vidrio, de diametro interno

entre 25 y 100 um, se caracterizan porque en su pre-

paracion se parte de un tubo de vidrio de mayor dia-

metro que se rellena de las particulas de la fase esta-
cionaria (5-30 um) y posteriormente se calienta y esti-
ra hasta conseguir el diametro interno y longitud
deseados (10). En esta operacidn, debido al estado
de fusion a que debe llevarse el tubo de vidrio para
conseguir el estiramiento, las particulas de relleno
guedan parcialmente incrustadas en la pared interna
del tubo capilar de vidrio. Este tipo de columnas, lla-
mado también SPOT-LC (SemiPacked Open Tubular)
(2) son en teoria muy atractivas, ya que deben com-
binar las ventajas de las Micro-LC con las de las
columnas capilares abiertas. Sin embargo su aplica-
cién practica ha encontrado multiples limitaciones,
puesto que debido a su peculiar método de prepara-
cién, son muy pocos los materiales de relleno que
pueden emplearse (3).

c¢) Columnas capilares abiertas

Este tipo de columna, denominado también
WCOT-LC (Wall Coated Open Tubular) (2) es el equi-
valente mas directo a las columnas capilares para
cromatografia de gases. Se prepara depositando en
la superficie interna de un capilar de 3 a 50 um de
d.i., una pelicula de fase estacionaria en forma liqui-
da, la cual queda retenida sobre la pared interna del
tubo capilar en funcién de su viscosidad y tension
superficial, o bien se fija quimicamente mediante las
reacciones apropiadas.

Alternativamente y para promover una mayor
superficie de interaccion, se recubre previamente la
pared interna de una fina capa de microparticulas
solidas, sobre las cuales se deposita posteriormente
|a fase estacionaria (columnas PLOT-LC).

De los tipos citados de microcolumnas para croma-
tografia liquida, los dos primeros, Microbore y Micro-
LC, son los que presentan mayores posibilidades de
utilizacion en la practica diaria. En el caso de las
columnas tubulares abiertas su empleo esta limitado
por el factor de 105 existente entre el volumen de
estas columnas y el de las columnas convencionales,
lo cual se traduce en la necesidad de una instrumen-
tacién extremadamente miniaturizada, no desarrollada
comercialmente y de dificil utilizacién y mantenimien-
to. En este sentido, a fin de evitar una importante pér-
dida de eficacia debida al ensanchamiento extraco-
lumna de la banda cromatogréfica, la contribucion del
volumen de inyeccién y deteccion debe situarse en el
rango de nanolitros o inferior (3), habiéndose descrito
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que una columna capilar de 3,5 um de diametro inter-
no y de 130 cm. de longitud, capaz de generar 10¢
platos teéricos, requiere un volumen de la célula del
detector inferior a los 6 picolitros.

Por todo ello, en la discusién siguiente nos centra-
remos en las columnas de 0,32 mm (Micro-LC) a 1,0
mm (Microbore) de diametro interno.

COLUMNAS "MICROBORE"

Del analisis de la Tabla | se desprende que la
caracteristica mas evidente de las columnas "micro-
bore" es la drastica reduccion del volumen de la
columna, el cual se traduce en un consumo extraordi-
nariamente reducido de fase movil (30-200 ul/min)
para velocidades lineales equivalentes.

TABLAII
Efecto del volumen de la célula del detector sobre la anchura
del pico, en funcion del K' (4).

% DE GONTRIBUCION AL VALOR DE &
VOLUMEN DEL DETECTOR,

' ANCHURA DE
K PICO o () 0.5 25 8.0

1 281 | 027% | 693% | 67,99%

2 421 | 013% | 3,16% | 30,38%

5 843 | 005% | 125% | 7,67%
10 | 1545 | 0,03% | 0,60% | 232%

TABLA |
. CONSUMO | VOLUMEN FASE
di. | VOL(u) FLUIO 1 cace movIL | MOVIL POR A
(mm.) | Col. de 25 cm. {ml/min) (ml) (L)
05 49 0,012 0,168 1,4
1.0 200 0,050 0,7 5,8
2,0 785 0,196 2,75 22,76
4.6 4.152 1,038 14,53 120,4

Este importante ahorro de fase moévil facilitara el
uso de eluyentes especiales de elevado coste, ade-
mas de simplificar la eliminacion de los disolventes
utilizados, significando en cualquier caso un menor
coste econémico.

Por lo demas, a igual longitud de columna, diame-
tro de particula, densidad de empaquetamiento y
fase movil empleada, el tiempo de analisis, la caida
de presion, eficacia y sensibilidad de deteccion seran
equivalentes (4).

En la préactica, el flujo mas reducido de fase movil
en las columnas "microbore", redunda en la elucion
de los picos en un volumen de fase mucho menor
con lo que se magnifican los problemas derivados del
ensanchamiento de los picos por efecto de los volu-
menes muertos en el inyector, lineas de conduccion,
célula de deteccion, etc. No obstante, de acuerdo con
los datos de la Tabla Il, por encima de valores de
k'=5, estas columnas pueden utilizarse con equipos
convencionales de HPLC, ya que la contribucion del
volumen del detector a la anchura del pico sera en
estos casos inferior al 10%.

Las ventajas derivadas de un menor volumen de
fase movil para cada pico cromatografico son impor-
tantes en los detectores sensibles a la concentracion
(UV, IR, fluorimétrico, electroquimico) ya que como
es sabido, para la misma masa de soluto inyectado
en dos columnas de igual longitud pero de diferente
diametro interno, la sensibilidad sera inversamente
proporcional a la relacion de volumenes de la colum-
na.
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Columna Microbore: 25 cm x 1 mm id, particula 10 um, N+12.500,
V=157 pl.

Por lo tanto y de acuerdo con los calculos corres-
pondientes, la sensibilidad de una columna de 1 mm
de d.i. debera ser 20 veces superior a la de una de
4,6 mm i.d. debido al incremento de concentracién de
los picos en el menor volumen de elucién. Sin embar-
go debido a su mayor capacidad, las columnas con-
vencionales admiten mayores cargas de muestra lo
cual compensa en muchos casos su menor sensibili-
dad absoluta. Por ello solo en casos de cantidades
de muestra limitadas estara justificada la utilizacion
de columnas "microbore" para conseguir mayor sen-
sibilidad.

COLUMNAS "MICRO-LC"

Este tipo de columnas son las que presentan
mayores ventajas de cara a la miniaturizacion de sis-
temas para cromatografia liquida. Algunas de dichas
ventajas se han resumido en los siguientes puntos
(2,5):

1. Mayor permeabilidad y eficacia.

2. Flujo 6ptimo menor.

3. Mayor sensibilidad.

4. Ahorro de disolventes y menor tiempo de andli-

sis.

5. Mayores posibilidades de acoplamiento a otras

técnicas.

1. Mayor permeabilidad y eficacia

Si se compara la permeabilidad de las columnas
de silice fundida determinando la contrapresion en
condiciones comparables se obtienen los datos de la
tabla Il (6):

Tal como indican estos datos la columna de menor
d.i. presenta menor contrapresion y por lo tanto es
mas permeable a la fase moévil. Por lo tanto, para una
misma contrapresion las microcolumnas pueden ser
mas largas a igual tamafio de particula o bien pueden
rellenarse con particulas de menor tamano. La con-
secuencia practica de mayor interés es que puede
consegquirse una mayor eficacia, en téerminos de
numero de platos, en un tiempo mucho menor. Por




TABLA Il
Tamafio de Contrapresion (bares) Relacién
particula A B
delrelleno 550y 4.6 mm | 250 x 0,32 mm AB
10 um 23 13 1,77
5um 49 26 1,88
2 um 437 228 1,91
1 um 1.190 602 1,97

Fase movil ACN/H20, 90:10 (v/v) a 0,826 ml/min (col de 4,6 mm),
4 ul/min (col de 0,32 mm), velocidad lineal en ambos casos: 1,728
mm/seq.

ejemplo, una columna capilar de silice fundida de 190
x 0,32 mm d.i. rellena con microparticulas de 2 um
genera unos 250.000 platos/m a un flujo de 4 ul/min y
con 160 bar de presion. Evidentemente, la presion
para una columna con el mismo relleno pero de dia-
metro convencional seria muy superior a la tolerable
por la instrumentacion utilizada (5). Por otro lado la
mejor permeabilidad de las columnas de Micro-LC
implica la posibilidad real de conectarlas en serie
para conseguir mayores eficacias, estando disponi-
bles ya en el mercado, columnas de un metro de lon-
gitud con rellenos de 5 um que ofrecen eficacias de
100.000 N/columna, valores absolutamente inalcan-
zables con las columnas de diametro convencional.

2. Flujo 6ptimo menor

Esta caracteristica implica que el valor minimo de
las curvas de Van Deemter se sitla para las microco-
lumnas a una velocidad de flujo lineal dos o tres
veces inferior a la de las columnas convencionales.
Por ello y de cara a conseguir la maxima eficacia, en
caso necesario las columnas de Micro-LC, al poder
utilizarse a flujos muy bajos, pueden ser de mayor
longitud o contener particulas de menor tamafo sin
que ello comporte problemas de sobrepresion.

Por otro lado, las columnas para Micro-LC pueden
utilizarse por encima de su flujo éptimo sin que la pér-
dida de eficacia sea tan acusada como en el caso de
las columnas de diametro convencional, con lo que
se consigue acelerar también el tiempo de analisis.

Uno de los problemas practicos de mayor impor-
tancia en el uso rutinario de las columnas Micro-LC
reside en la falta de instrumentacion capaz de sumi-
nistrar los pequenos caudales propios de esta técnica
de una manera reproducible y constante. El sistema
de bombeo mas conocido para microflujos es el de
las bombas de desplazamiento por pistdn, las cuales
suministran caudales de incluso 0,02 pl practicamen-
te libres de pulsaciones (8). Otra posibilidad es la de
utilizar las técnicas de division de flujo, lo cual pre-
senta la ventaja de poder emplear las bombas de un
equipo convencional de HPLC, a las que se acoplan
unos accesorios de division de flujo perfectamente
estudiados que dan lugar a microflujos reproducibles
incluso cuando se trabaja con gradientes (9). Actual-

mente se encuentran disponibles en el mercado una
gama de accesorios cuidadosamente optimados los
cuales permiten convertir cualquier cromatégrafo con-
vencional en un sistema capaz de trabajar con colum-
nas de Micro-LC .

3. Mayor sensibilidad

De acuerdo con las consideraciones ya expuestas
al hablar de las columnas "microbore" la reduccion
del diametro interno de 4,6 mm a 1 mm se traduce en
un aumento del nivel de detectabilidad de unas 20
veces mientras que la reduccién a 0,32 mm comporta
un incremento de dicho nivel de unas 200 veces
debido al hecho de que el pico inyectado se diluye
aproximadamente unas 200 veces menos en la
columna capilar. Sin embargo para evitar cualquier
pérdida de eficacia de la columna debido al ensan-
chamiento extracolumna de los picos cromatografi-
cos, el volumen méaximo de inyeccion en estas condi-
ciones deberia ser 200 veces inferior con lo que €l
aumento de la concentracién del pico quedaria con-
trarrestado en la practica por el menor volumen de
inyeccion. Ademas, teniendo en cuenta que debido a
fendomenos oOpticos de refraccion/reflexion, la relacion
entre la sefal/ruido (S/N) de un sistema convencional
y la de un sistema micro es de aproximadamente 1/4
(Tabla IV), la sensibilidad de un sistema Micro sera
aproximadamente cuatro veces menor que la de un
sistema convencional.

Afortunadamente existen alternativas que permiten
mejorar estas prestaciones espectacularmente.

Una de ellas es la que permite inyectar grandes
volimenes en una columna de Micro-LC sin pérdida
de eficacia y que es conocida como "enfoque en
columna" (7). Consiste esta técnica en la inyeccién
de la muestra disuelta en un disolvente de fuerza de
elucion menor que la de la fase mavil, con lo que el
soluto se concentra en cabeza de columna por un
efecto de compresién, minimizandose asi su disper-
sion por el lecho cromatografico (4). Con esta técnica
(Tabla IV) se consiguen aumentos de sensibilidad del
orden de 50 veces la de un sistema convencional,
con lo que la técnica de la Micro-LC ya resulta intere-

TABLA IV
Comparacion de la sensibilidad entre sistemas convenciona-
les y de Micro-LC.

HPLC CONVENCIONAL MICRO-LC
4.6 mm d.i. 0,32 mm d.i.
es=efm es=efm es<efm
Factor de dilucién 1* 200 200
(concentracién del pico)
Volumen de inyeccion 1 1/200 1
Sensibilidad UV - 1/4 1/4
Relacion 1 0,25 50
Micro-LC/Convencional

* Valor normalizado a 1.
¢: Fuerza de elucion, s del soluto y fm de la fase movil.
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sante cuando lo que se requiere es una elevada sen-
sibilidad debido a la extremada dilucion de la mues-
fra.

La otra alternativa es la de las microcélulas espe-
ciales, de las cuales existen varias en el mercado,
compatibles con la mayoria de los detectores UV-VIS,
las cuales, gracias a su especial diseno en Z aumen-
tan el camino oOptico, incrementandose espectacular-
mente la sensibilidad de deteccion en comparacion
con la deteccién on-column.

4. Ahorro de disolventes y menor tiempo de anali-
sis.

El ahorro de disolventes, que tal como se indica en
la Tabla | puede llegar a ser considerable en funcién
de la reduccion del diametro de la columna, se ha
citado como una de las ventajas més atrayentes del
uso de microcolumnas. Dado que el flujo volumétrico
necesario para conseguir una determinada velocidad
de elucién es proporcional a la seccién transversal
del tubo, la cantidad de fase mdvil se reduce en un
factor proporcional al cuadrado del radio de la colum-
na (1). Por ejemplo, el flujo 6ptimo a través de una
columna de 0,32 mm es de unos 3-4 pul/min, por lo
que la Micro-LC ha sido designada como la cromato-
grafia de "una sola gota". En 10-30 minutos, lo que
llega a recogerse a la salida de la columna es una
sola gota de eluyente que contiene todos los picos
del cromatograma (2).

Por otra parte la mayor permeabilidad de las
columnas de Micro-LC, tal como ya se ha indicado en
la Tabla Ill redunda en un menor tiempo de analisis.
A la misma velocidad lineal (cm/seg) de la fase movil
la eficacia y tiempo de anélisis seran equivalentes a
los valores obtenidos en columnas de diametro con-
vencional por lo que aumentando la presion a niveles
equivalentes a los de las columnas convencionales
(de 0,46 mm d.i.) se conseguira la misma separacion
en mucho menor tiempo.

5. Mayores posibilidades de acoplamiento a otras
técnicas.

La posibilidad de trabajar a flujos reducidos hace
de la Micro-LC una técnica ideal para su acoplamien-
to directo a técnicas de espectrometria de masas en
la modalidad de ionizacion por FAB, electrospray o
ionspray, las cuales pueden aceptar flujos de 1-5
ul/min hasta 200 pl/min, perfectamente compatibles
con el tipo de columnas descritas (10).

APLICACIONES

Como ya se ha sefalado anteriormente, el mayor
desarrollo dentro de la Micro-LC se ha alcanzado con
las columnas del tipo "slurry packed" de 1-2 mm de
diametro interno también llamadas "Microbore". Asi,
este tipo de columna se encuentra ampliamente
comercializada y sus requerimientos instrumentales
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son cubiertos practicamente por todos los equipos
actuales de HPLC, por lo que puede considerarse
como una técnica de rutina ya plenamente asumida
por la comunidad cientifica.

Entrando ya en lo que propiamente puede denomi-
narse Cromatografia Liquida Capilar, las columnas
capilares rellenas, construidas en silice fundida y de
0,1 a 0,5 mm de d.i., han alcanzado ya un nivel de
desarrollo plenamente comercial, siendo posible dis-
poner en la actualidad de este tipo de columnas con
una amplia diversidad de rellenos y configuraciones.
También estan disponibles a nivel comercial equipos
cromatograficos con especificaciones plenamente
adecuadas para trabajar en las exigentes condicio-
nes de microflujos requeridas por este tipo de colum-
nas. Asimismo y tal como ya se ha citado anterior-
mente, a la cada vez mas importante implantacion de
la cromatografia liquida capilar ha contribuido muy
significativamente la aparicion en el mercado de una
serie de accesorios que permiten convertir de una
manera relativamente econémica, cualquier equipo
convencional de HPLC en un equipo capaz de traba-
jar con los microcaudales propios de la Micro-LC.

Una somera revision de la bibliografia nos muestra
como la Micro-LC ha encontrado multiples campos de
aplicacion. Asi, esta técnica se ha utilizado por su
elevada sensibilidad, en la determinacién de farma-
cos (11), andlisis de nucleobases, nucledsidos y
nucledtidos (12), alcoholes (13), aminoacidos, pépti-
dos y proteinas (14, 21), hidrocarburos en derivados
del petréleo (15), herbicidas en el anélisis medioam-
biental (16), extractos vegetales como la Rauwolfia
(17), aniones y cationes (10), catecolaminas a nivel
celular (19), agentes cancerigenos en muestras de
orina (22), antibiéticos (29) en la combinacion de tec-
nicas como LC-MS (11, 16, 20, 24-29). Otra técnica
para la cual la Micro-LC puede ser de gran utilidad,
dados los pequefios volimenes de muestra necesa-
rios, es el de la monitorizacion en tiempo real de los
microdializados in-vivo.

De todo lo expuesto podemos concluir que la
microcromatografia liquida, sin llegar a ser una técni-
ca que haya alcanzado la madurez, esta ya en un
estadio de desarrollo suficientemente avanzado para
que pueda ser de gran utilidad en numerosos labora-
torios analiticos gracias a sus evidentes ventajas
sobre la HPLC convencional.



Fast Separation of Proteins

pump conventional HPLC pump
wath Acurate

mobile phase A) U 1% TFA in water/ACN (30:10)
B) 0 1% TFA in ACN/Awater (30.10)

gradient 25% 10 60% B in 6 min
flow rate 10 plamin
column Fusica, 320 pm 1D x 5 em,

C18, 5 pm, 300 A
(cal no FUS-05-05-C18P3)

temperature 00

sample proten standards (60 ng abs fLompound)
1. nbonuclease MW ~ 13,700
2 insulin MW -~ 5750
3 lysozyme MW ~ 14,600

4 bovine serum alburmin MW - 67,000
injection 60 nl (Valco CI 4 WS)

detection uv 220 nm, range 0.5 AUFS
U-Z View tlow cell

Separation of PAHs (SRM 1647)

pump convennional HFLC pump
with Acurate
motule phase A walet/ACTN 17 3
By ACN
radient 0 min d6% B
12 min A6% B
20 min 100% 8
50 min 100% B

flow rate 4 plfrin

column Fusica, 320 um 1D x 30 cm,
CI18 PAH, 5 ym
fcal no. FUS-30-05-C 1BRAH)

sample 16 PAHS {(SRM 1647D), diluted 1-50
with water/ACN (99 1)

e linn 10 gl large volume injecton
ron-column focusng)

tetecten WUV 254 nm, range 01 AUFS

112 Vieww Tlow cell

Benzodiazepines in Plasma

pump conventignal HPLC pump
with Acurate

mobile phase acetoniti»/methanol/10mi phosphate
bulier, ph 7.0{351055)

flow rate 3 plimin

column Fusica, 320 pm 1D x 15em, C18, 3um
(cat no. FUS-13-03-C18)

temperature  ambient

sample benzodiazepines extracted from plasma
with iiial concentrations of
1. carbamazepine (6.4 pg/mi)
2 nitrazepam (51 ng/mi}
3 clonazepam (41 ng/m!)
4 llumitrazepam (internal standard)
5. desmethyldiazepam (242 ng/mi)
6. diazepam (213 ng/mi)

injection 10 pl large volume injection
{on-column focusing)

detection Uv 313 nm, U-Z View Hlow cell

PTH-Amino Acids (200-800 femtomoles)

pump cornventional HPLC pump
with Acurate

mabile phase A) 5% THF in 100mM sodium acetate buffer (pH 4)

B} 20% A in acetonitrile
gradient 0 min 25% B
30 min bB% B
35 min 68% B
flow rate S plfmin
column Fusica, 320 um 1D x 30 cm, C18 PTH, Spm
{cal no FUS-30-05-C18PTH)
temperature  55°C
sample PTH-amino acids (160 pg abs icomp.)
injection 10 pl large volume injection
(on-column focusing)
delection UV 270 nm, range 0.1 AUFS
U-Z View flow cell
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Fig. 1.-Algunos ejemplos de separaciones utilizando columnas Micro-LC (cortesfa de LC-Packings).
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Glosario de abreviaturas y términos en espectrometria

de masas

Como contribucion a esta seccién, L. Esteban pre-
senta un glosario de términos y abreviaturas utiliza-
dos habitualmente en espectrometria de masas,
recopilados a partir del libro "La espectrometria de
masas en imagenes", del que es autor.

En alguno de ellos se propone ya una alternativa,
como es el caso de: liempo de vuelo/tiempo de reco-
rrido, ionizacién por campo/ionizacién en campo. En

todos los casos proponemos seguir con las siglas
inglesas originales, para no aumentar la ya impresio-
nante profusion de letras mayusculas con que las
nuevas técnicas nos abruman de dia en dia.

Esperamos, como siempre, opiniones al respecto,
criticas, comentarios, alternativas... y suponemos
que, de todas formas, esta nueva lista sera de utili-
dad para todos.

AGHIS All glass heated inlet system. Sistema de entrada "en vidrio" (de vidrio)
calentado.

API Atmospheric pressdre ionisation. lonizacion a presién atmosférica.

APCI Atmospheric pressure chemical ionisation. lonizacién quimica a presion atmosférica.

BE Abreviaturas que corresponden a diferentes geometrias de espectrometros de masas mag-

BEQQ néticos de enfoque doble o multiple, hibridos y en tandem. Las siglas indican la posicién

EB relativa y el tipo de analizadores empleados:

EBQQ E = sector electrostatico

EBE B = sector magnético

EBEQQ Q = cuadrupolo

EBEB TOF = analizador por tiempo de recorrido (tiempo de vuelo)

BEBE (time of flight)

EBEEBE

EBE-TOF

CAD Collision activated decomposition (or disso-  Descomposicién (disociacién) activada por
ciation. colision.

CE Capillar electrophoresis. Electroforesis capilar.

Cl Chemical ionisation. lonizacién quimica.

Cl+ lonizacién quimica positiva.

Cl- lonizacion quimica negativa.

CID Collision induced decomposition (or disso-  Descomposicién (o disociacion) inducida
ciation). por colision.

CVF Cone voltage fragmentaciéon. Fragmentacion inducida mediante voltaje

aplicado a los conos.
DC Direct current. Corriente continua.
DIP Direct insertion probe. Sonda de introduccion directa de muestras,
también llamada sonda de sdlidos.
DLI Direct liquid introduction. Introduccion directa de liquidos.
DCI Direct (or desorption) chemical ionisation). lonizacién quimica directa (o por desor-

cién).
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DEI
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ES
ESI
FAB

FD

Fl

FIB
FPD

FT-ICRMS

GC-MS

GC-C-IRMS

GD

GD-MS

GIRMS

HIIDMS

ICP

ICP-MS

IKES

ITD

IT-MS

IRMS
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Direct (or desorption) electron impact.

Electron impact.
Electrospray.
Electrospray ionisation.
Fast atom bombardment.

Fiel desorption.

Field lonisation.

Fast ion bombardment.
Focal plane detection.

Fourier transform ion cyclotron resonance
mass spectrometry.

Gas chromatography - Mass spectrometry.

Gas Chromatography - combustion - isoto-
pe ratio mass spectrometry.

Glow discharge.

Glow discharge - Mass spectrometry.

Gas isotope ratio mass spectrometry.

Heavy ion induced desorption mass spec-
trometry.

Inductively coupled plasma.

Inductively coupled plasma - mass spectro-
metry.

lon kinetic energy spectroscopy.

lon trap detector.

lon trap mass spectrometry.

Isotope ratio mass spectrometry.

lonizacion directa (o por desorcion) de
impacto electrénico.

lonizacion por impacto electrénico.
Electronebulizacion (o electropulverizacion).
lonizacion por electronebulizacion.
Bombardeo con (o por) atomos rapidos.

Desorcién en campo eléctrico (o por campo
eléctrico).

lonizacién en campo eléctrico (o por campo
eléctrico).

Bombardeo con (o por) iones rapidos.
Deteccion en plano focal.

Espectrometria de masas de resonancia
ciclotronica con transformada de Fourier.

Técnica combinada Cromatografia de
gases - Espectrometria de masas.

Cromatografia de gases seguida de com-
bustion catalitica y determinacion de rela-
ciones isotopicas de isotopos estables por
espectrometria de masas.

Plasma de descarga luminiscente, o plas-
ma de descarga a baja presion.

Descarga luminiscente - Espectrometria de
masas.

Espectrometria de masas de relaciones iso-
tépicas en gases.

Espectrometria de masas con desorcion
inducida por bombardeo con iones pesa-
dos.

Plasma de acoplamiento inductivo.

Técnica combinada de espectrometria de
masas con fuente de ionizacion de plasma
de acoplamiento inductivo.

Espectroscopia de energia cinética ionica.
Detector de trampa de iones.

Espectrometria de masas de trampa ionica.

Espectrometria de masas de relaciones iso-
topicas.
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LC-MS

LD

LSIMS

MALDI

MALDI-TOF

MCD

MIKES

MIM

MIR
MPI

MRM

PB

PD

PITMS

PSP

QQQ

REMPI
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Liquid chromatography - Mass spectro-
metry.

Laser desorption.

Liquid secondary ion mass spectrometry.

Matrix assisted laser desorption mass spec-
trometry.

Multiple channel detector.

Mass analised ion kinetic energy spectro-
metry.

Multiple ion monitoring.

Multiple ion recording.
Multiphoton ionisation.

Multiple reaction monitoring.

Mass spectrometry.

Diferentes configuraciones de sector multi-
ple en tandem o hibridos.

Noble gas mass spectrometry.

Neutrals reionisation mass spectrometry.

Particle beam.
Plasma desorption.

Positive ion thermospray mass spectro-
metry.

Plasmaspray.

Resonance enhanced multiphoton ionisa-
tion.

Técnica combinada de cromatografia de
liquidos y espectrometria de masas.

Desorcién por laser.

Espectrometria de masas de iones secun-
darios, en fase liquida.

Espectrometria de masas con ionizacion
por desorcion mediante laser, asistida por
matriz.

Espectrometria de masas con ionizacién
"MALDI" y analizador de tiempo de vuelo (o
de recorrido) (TOF = time of flight).

Detector multicanal.

Espectrometria de energia cinética ionica
con andlisis de masas.

Monitorizacion (medida en modo continuo)
de mdltiples iones.

Registro de multiples iones.

lonizacion multifotonica.

Monitorizacion (medida en modo continuo)
de mdltiples reacciones (se refiere a reac-
ciones de descomposicién o fragmentacion
de iones precursores para originar determi-
nados iones fragmento).

Espectrometria de masas.

Espectrometria de masas de gases nobles.

Espectrometria de masas con reionizacién
de fragmentos neutros.

Haz de particulas.
Desorcion por plasma.

Espectrometria de masas de iones positi-
vos por termonebulizacion.

Nebulizacion en plasma.
Geomelria de triple cuadrupolo.

lonizacién multifénica intensificada (o acre-
centada) por resonancia.



RIC

RIMS

RPS

SEM

SFC-MS

SIM

SIMS

SIR

SIRMS

SNMS

SRM

S8-MS

TIC

TIMS

TOF

TSP
UHV

LIBRARY

PARENT ION

DAUGHTER ION

Recorded ion current.

Resonance ionisation mass spectrometry.
Robotic probe system.

Secondary electron multiplier.

Supercritical fluid Chromatography - Mass
spectrometry.

Single ion monitoring (or selected ion moni-
toring).

Secondary ion mass espectrometry.

Single ion recording (or selected ion recor-
ding).

Stable isotope ratio mass spectrometry.

Sputtered neutrals mass spectrometry.

Single reaction monitoring (or selected reac
tion monitoring).

Spark source mass spectrometry.

Total ion current.

Thermoionic mass spectrometry.

Time of flight.

Thermospray.
Ultra hight vacuum.

Espectroteca.

lon precursor.

lon fragmento.

Registro de corriente iénica.

Espectrometria de masas con ionizacion
por resonancia.

Sistema de introduccion de muestras con
sonda robotizada.

Multiplicador de electrones secundarios.

Tecnica combinada de cromatografia de
fluidos supercriticos y espectrometria de
masas.

Monitorizacion de un solo ion (o de iones
seleccionados).

Espectrometria de masas de iones secun-
darios.

Registro de un sdlo ion (o de iones selec-
cionados).

Espectrometria de masas de relaciones iso-
topicas de isotopos estables.

Espectrometria de masas por ionizacion de
particulas neutras secundarias.

Monitorizacion (medida en modo continuo)
de una sola reaccién (o de reacciones
seleccionadas).

Espectrometria de masas con fuente de
chispa.

Corriente idnica total.

Espectrometria de masas con fuente de
ionizacién térmica (o termoiénica).

Analizador de (o por) tiempo de vuelo (o de
recorrido).

Termonebulizacion.
Ultra-alto vacio.

Coleccion de espectros, normalmente resi-
dente en la memoria del ordenador asocia-
do al espectrémetro de masas, utilizada
para comparacion e identificacion del
espectro problema.

lon que origina, mediante fragmentacion,
iones fragmento y particulas neutras.

lon originado por fragmentacion de un pre-

eursor.
Luis I. Esteban
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ARTICULOS DE INTERES

En los articulos que se resumen a continuacion se
aborda el problema de la especiacion de las diferen-
tes formas de arsénico organico e inorgdnico con
interés medioambiental. Las publicaciones ponen de
manifiesto las enormes posibilidades que técnicas
como la electroforesis capilar o la cromatografia de
liquidos de alta resolucion con diferentes acoplamien-
tos tienen dentro de este campo.

Separation of arsenic anions by capillary zone
electrophoresis with UV detection.

Fresenius J. Anal. Chem. (1992) 342:357-362.

P. Morin, M.B. Amran, S. Favier, R. Heimburger, and
M. Leroy.

En este trabajo se pone a punto la separacion de
cuatro especies de arsénico capaces de formar
aniones (arsenito, arseniato, acido monometilarsénico
y &cido dimetilarsénico) por electroforesis capilar de
solucion libre (FSCE), utilizando una columna de sili-
ce fundida cuya superficie se equilibra entre inyeccion
e inyeccion pasando una solucion alcalina durante
cinco minutos y tampén fosfato durante 15 minutos.
En estas condiciones, la separacion de las especies
se basa en sus diferentes movilidades electroforéti-
cas. La deteccion se realiza on-column por espectro-
fotometria UV a 190nm.

Los autores optiman el portador, el voltaje aplicado
y la temperatura de operacion, consiguiendo altas efi-
cacias, tiempos de andlisis cortos y bajos limites de
deteccion.

Séparation d'especes arséniées organiques et
minérales par chromatographie en phase liquide
et électrophorése capillaire.

Analusis (1992) 20:383-390.

M. Albert, C. Demesmay, M. Porthault, J.L. Rocca.

Se estudian las posibilidades y limitaciones de la
cromatografia liquida de alta resolucién (HPLC) con
columna intercambiadora de iones, asi como de la
electroforesis capilar de zona (CZE) con columna de
silice fundida para la especiacion de diferentes com-
puestos de arsénico (arsenito, arseniato, acidos
monometilarsénico, dimetilarsénico y monofenilarsé-
nico y, sélo por HPLC, arsenobetaina y arsenocolina).

Una vez optimizados los principales parametros
fisicoquimicos que afectan a la separacion en ambas
técnicas se consiguen tiempos de andlisis similares,
pero la posibilidad de realizar acoplamientos del tipo
HPLC-ICP o HPLC-ICP/MS permite reducir los limites
de deteccidon en masa hasta niveles comparables (50
pg de As) a los obtenidos en CZE con deteccion UV
(190 nm). La diferencia en los volimenes de muestra
inyectados en HPLC y CZE hacen sin embargo que la
cromatografia resulte mas sensible.



Speciation of organic and inorganic arsenic by
HPLC-HG-ICP

Microchim. Acta (1992) 109:39-45.

R. Rubio, A. Padro, J. Alberti, and G. Rauret.

El acoplamiento de la cromatografia liquida de alta
resolucion (HPLC) con la generaciéon de hidruros
(HG) y la espectrometria de emision atomica inducida
por plasma (HPLG-HG-ICP) permite obtener bajos
limites de deteccion pero, en el caso del arsénico,
restringe el estudio a aquellas especies capaces de
formar hidruros.

Los autores comparan la separacién de arsenito,
arseniato, acido monometilarsénico (MMA) y acido
dimetilarsénico (DMA) por elucién en gradiente y en
régimen isocratico con dos columnas de intercambio
aniénico (Nucleosil-5SB y Hamilton PRP X-100), y la
eficacia de paso de reduccion con NaBH, al anadir
diferentes concentraciones de H,SO, o HCI.

El método optimado se aplica al estudio de una
matriz sintética que simula ser un extracto de pez,
con recuperaciones que oscilan entre 101% y 103%
para DMA, MMA y As(V).

Lourdes Ramos

La electroforesis capilar es una técnica de reciente
aparicion muy interesante para el analisis por las ven-
tajas que presenta: sensibilidad, corto tiempo de ana-
lisis y volumen de inyeccion del orden de nanolitros.
A continuacion, se resumen tres lrabajos que reco-
gen la aplicacion de esta técnica al analisis de vitami-
nas.

Identification of vitamin B12 and analogues by
high-performance capillary electrophoresis and
comparison with high-performance liquid chroma-
tography.

D. Lambert, C. Adjalla, F. Felden, S. Benhayoun, J.P.
Nicolas and J.L. Gueant,

J. Chrom.608:311-315 (1992).

En este articulo se hace un estudio comparativo
entre la Electroforesis Capilar de Alta Eficacia
(HPCE) y la Cromatografia Liquida de Alta Eficacia
(HPLC) aplicadas al analisis de derivados de la vita-
mina B12. Mientras que la reproducibilidad en los
tiempos de retencion es muy similar en ambos casos,
la facilidad de acoplamiento con otras técnicas de
analisis mas sensibles es mayor en el caso de HPLC.

Separation of water- and fat-soluble vitamins by
micellar electrokinetic chromatography.
C.P.Ong, C.L. Ng, H.K. Lee and S.F.Y. Li.
J. Chrom. 547:419-428 (1991).

Con el uso de la Cromatografia Electrocinética
Micelar Capilar (MECK) se consigue la separacion de
las vitaminas, tanto hidrosolubles como liposolubles

presentes en una mezcla. Asimismo se estudia la
influencia que la adicion al medio electroforético de
modificadores, tales como ciclodextrinas y alcohol
isopropilico, tiene sobre la separacion de las vitami-
nas. En este sentido, la combinacion de y-ciclodextri-
nas con SDS proporciona las mejores condiciones de
separacion.

Analysis of water-soluble vitamins by Micellar
Electrokinetic Capillary Chromatography.

S. Fujiwara, S. lwase and S. Honda.

J. Chrom. 447:133-140 (1988).

Por medio de la MEKC se determinan las vitaminas
presentes en una mezcla compleja en 22 minutos, uti-
lizando un buffer con SDS como agente tensoactivo
para la separacion y la absorcién UV para la detec-
cion. Los limites de deteccién obtenidos son del
orden de pmoles. Este trabajo recoge ademas un
estudio completo de los distintos factores que pueden
influir en la separacion, tales como el pH del medio, la
concentracién y el tipo de agente tensoactivo utiliza-
do.

C. Diaz

La cromatografia liquida de alta eficacia en fase
inversa ha demostrado ser una de las técnicas mas
utiles para el andlisis de muestras de grasas y acei-
tes. Si afiadimos la posibilidad de realizar gradientes
con eluyentes no acuosos, las posibilidades se
amplian. Sin embargo, esto imposibilita el uso de
detectores de ultravioleta o de indice de refraccion,
siendo, entonces, de gran utilidad el empleo del
detector de masa o de dispersion de luz (LLSD, laser
light scattering detector).

También la extraccion con dioxido de carbono en
condiciones supercriticas se esta convietiendo en
una de las técnicas extractivas mas renovadoras para
la extraccion de mezclas de compuestos lipidicos, ya
que posee una serie de ventajas importantes frente a
los métodos tradicionales de extraccion y fracciona-
miento de grasas. Los siguientes articulos tratan de
mostrar la utilidad de estas técnicas en la investiga-
cién sobre grasas y aceites.

Gradient Elution HPLC of Fats and Oils with Laser
Light Scattering Detection.

K. Aitzetmdller, M. Grénheim.

Fat Sci. Technol., 95, 164-168 (1993 ).

Se describe la separacion de grasas y aceites utili-
zando la técnica de HPLC en fase inversa con gra-
dientes de elucion de distintos solventes, como aceto-
nitrilo, 2-propanol, hexano y etanol, y deteccion
mediante un detector de dispersion de luz (LLSD).

El empleo de la técnica de HPLC en fase inversa
para el andlisis de mezclas de triglicéridos se debe a
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que la separacion de éstos no sélo se realiza de
acuerdo con su nimero de carbonos sino también
con la existencia de dobles enlaces y el tipo y la posi-
cién de éstos. Los sistemas de HPLC de este tipo
tambien permiten la investigacion simultanea de digli-
céridos.

Los inconvenientes y ventajas de este detector
también se detallan. La posibilidad que ofrece este
tipo de detector de utilizar gradientes permite una
adaptacion a distintos tipos de aplicaciones para
mejorar los resultados, como la deteccion de triglicéri-
dos saturados de alto peso molecular, que escapari-
an a la deteccion de detectores UV usando estos sis-
temas o similares, que eviten el problema de la baja
solubilidad de estos triglicéridos.

Se comparan muestras obtenidas por interesterifi-
cacion e hidrogenacion de aceite de palma para con-
seguir una buena mezcla de triglicéridos saturados
con otras grasas y aceites. También se comparan los
resultados obtenidos con los de detectores UV para
las mismas condiciones de elucion.

Determination of the Positional Distribution of
Fatty Acids in Butterfat Triacylglycerols.

S. Kermasha, S. Kubow, M. Safari, A. Reid.

Journal of the American Oil Chemists’ Society, 70,
169-173 (1993).

En este trabajo se han separado patrones de tria-
cilgliceroles (TAG) por HPLC en fase inversa con gra-
diente de elucion y con un detector de masa o de dis-
persién de luz (LLSD); se observo una alta sensibili-
dad para estos compuestos frente a la pobre sensibi-
lidad ofrecida por detectores UV. También se realizd
la separacién de grasa lactea por este mismo equipo
de HPLC analitico.El motivo de usar grasa lactea se
debe a que contiene un gran numero de acidos gra-
sos (este trabajo sefala que los hipercolesterolémi-
cos estan en concentracion importante, si bien, el pal-
mitico comienza ya a considerarse como no hiperco-
lesterolemiante) y, por tanto, una compleja variedad
de especies moleculares de TAGs; ademas, el anali-
sis de la distribucién posicional de los acidos grasos
en los triacilgliceroles de grasa y aceites es cada vez
mas importante por el posible papel que desempenan
en el metabolismo del colesterol.

La caracterizacion de la grasa lactea comenzo con
una separacion por HPLC preparativa y la recogida
de fracciones. Posteriormente se analizé la posicion
de los acidos grasos en los TAGs de cada fraccion;
para el analisis se utilizaron fosfolipasas y lipasa pan-
creatica, que producen mono y diacilgliceroles. Los
acidos grasos de éstos fueron analizados por croma-
tografia de gases.
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El analisis mostr6 la presencia de isomeros posi-
cionales en cada fraccion, predominando la presencia
de acidos grasos de cadena larga saturada en la
posicion sn-2.

Development of a New SFE Method for Rapid
Determination of Total Fat Content of Food.
P. Lembke, H. Engelhardt.

Chromatographia, 35, 509-516, (1993).

Este trabajo propone la aplicacion de la extraccion
con fluidos supercriticos (SFE) para la determinacion
del contenido total de grasa de carne y queso como
alternativa eficaz, rapida y econémica a los métodos
oficiales alemanes, que utilizan la extraccion con sol-
ventes liquidos. Bajo las condiciones optimas, la
extraccion de los lipidos es cuantitativa en sélo 35
minutos (5-6 horas con los métodos clasicos), con
una media de recuperacion mayor al 95%. Para
determinar el contenido total de grasa en las mues-
tras se debid hacer un tratamiento acido previo a la
extraccion para liberar los lipidos adsorbidos a aztca-
res y proteinas; asi también se consigue que la
extraccion sea independiente de la matriz de la mues-
tra, lo que también lo hace interesante para el analisis
de otros alimentos y muestras.

Las dos principales ventajas de este tipo de anali-
sis son la reduccion significativa del tiempo de extrac-
cion y del total del analisis (2.5-3.5 horas frente a 8-11
horas en los métodos clasicos) y el bajo uso de sol-
ventes organicos; esto reduce considerablemente los
costes de analisis y también posee beneficios en los
aspectos medioambiental y toxicologico. Sin embargo
el total de grasa determinada por SFE es general-
mente menor a los métodos convencionales debido a
gue los lipidos polares, como los fosfolipidos, no pue-
den ser extraidos por el diéxido de carbono supercriti-
co.

P. Ruiz-Sala

Nomenclature for chromatography
(IUPAC recommendations 1993)
L.S. Ettre
Pure & Appl. Chem. 65 (1993) 819-872

Es un extenso informe que presenta las definicio-
nes de términos y simbolos usados en todas las
separaciones cromatograficas. Incluye cromatografia
de gases, de liquidos, de exclusion, de cambio i6nico
y de fluidos supercriticos, asi como cromatografia en
columna y en plano (¢se podria decir planal?). Se
incluyen definiciones para describir los procesos de
separacion, el sistema cromatografico, los equipos
instrumentales y las propiedades de los detectores.



RESENA DE LIBROS

La espectrometria de masas en imagenes.
Luis Esteban.
ACK Editores, 1993.

La espectrometria de masas presenta en la actuali-
dad un rapido crecimiento tanto en su desarrollo ins-
trumental como en sus aplicaciones practicas. Sin
embargo, es escasa la bibliografia reciente sobre
esta técnica y casi nula la existente en castellano. Por
otro lado, la mayor parte de los libros asequibles en
nuestro pais prestan una especial atencién a los
mecanismos de fragmentacion y a su aplicacién en la
interpretacién de espectros, descuidando en su
mayor parte el aspecto instrumental de la técnica.

El libro "La espectrometria de masas en imagenes”
viene a llenar este hueco existente en la literatura
analitica espafiola. Tras describir en los capitulos 1y
2 los fundamentos béasicos de la espectrometria de
masas, expone con detalle (capitulos 3 a 6) las carac-
teristicas instrumentales de los aparatos de uso mas
frecuente en andlisis organico: sistemas de introduc-
cion de muestra, analizadores, sistemas de ionizacion

y acoplamientos con técnicas cromatogréficos. En los
restantes capitulos (7 a 11), se incluyen junto a otras
técnicas, como analisis elemental y analisis isotopi-
cos, los mas recientes avances instrumentales de la
espectrometria de masas y sus aplicaciones.

Ademas de la mencionada atencién al aspecto ins-
trumental de la técnica, la caracteristica fundamental
del libro viene mencionada en su titulo: tanto los
esquemas basicos de funcionamiento como las distin-
tas partes de un instrumento quedan reflejados en
figuras en color, que ayudan notablemente a la com-
presion del texto, escrito por otra parte con gran cla-
ridad. La presentacién simultanea de los términos en
inglés y castellano, junto con la cuidadosa eleccion
de estos Ultimos, es de agradecer en una técnica en
que se ha generalizado un excesivo uso de acroni-
mos.

Por estos motivos, el libro es de interés tanto para
el estudiante de quimica analitica como para el
experto en esta técnica que quiera conocer sus mas
recientes avances en el analisis organico o las aplica-
ciones de su desarrollo en otros campos.

J. Sanz

H u mOI’, por Lopesanchez

ﬂen nchez

|

—iPero si yo sblo apreté la tecla DEL para borrar...!
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COMITES EDITORIALES

En numeros anteriores se incluyeron en esta sec-
cion los nombres y direcciones de aquellos socios del
GCTA gue pertenecen a comités editoriales de revis-
tas nacionales e internacionales. Se nos ha sugerido
que, con el fin de facilitar el contacto con ellos, se
incluyan ademas sus numeros de teléfono. A conti-
nuacion figura la lista actual, por orden alfabético.
Recordamos a los lectores que cualquier informacion
adicional referente a nuevos nombres u otras revis-
tas, serd bien recibida.

Anales de Quimica
— Luis M2 Polo

Facultad de Quimica (UCM) (91) 394 43 26.
— Joaquin Plumet

Facultad de Quimica (UCM) (91) 394 01 Q0.

Biological Mass Spectrometry

— Emilio Gelpi
Centro de Investigacion y Desarrollo (CSIC)
(98) 204 06 00.

Bulletin de I'O.1.V.

— M2 Dolores Cabezudo
Instituto de Fermentaciones Industriales (CSIC)
(91) 562 29 00.

Chemosphere

-~ Joan Albaigés (Corresponding Editor)
Centro de Investigacion y Desarrollo (CSIC)
(93) 204 06 00.

Grasas y aceites
— Enrique Graciani
Instituto de la Grasa (CSIC) (95) 461 15 50.

International Dairy Journal
- Manuela Juarez
Instituto del Frio (CSIC) (91) 544 56 07.

International Journal of Environmental Analytical
Chemistry
- Joan Albaigés (Editor-in-Chief)
— Damia Barceld
Centro de Investigacion y Desarrollo (CSIC)
(93) 204 06 00.
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Journal of Chromatography (Symp. Vol.)
Journal of Pharmaceutical Sciences
Journal of Pharmaceutical and Biomedical
Analysis
— Emili Gelpi
Centro de Investigacién y Desarrollo (CSIC)
(93) 204 06 00.

Oceanologica Acta

— Joan Albaigés
Centro de Investigacion y Desarrollo (CSIC)
(93) 204 06 00.

Polymer International
— Issa Katime
Facultad de Ciencias. U. Pais Vasco (94) 464 88 00.

Quimica Analitica
— José Manuel Pingarrén
Facultad de Quimica. UCM (91) 394 43 15.

Rapid Communications in Mass Spectrometry
— Emilio Gelpi
Centro de Investigacién y Desarrollo (CSIC)
(93) 204 06 00.

Revista de Ciencia y Tecnologia de Alimentos
— José Alberola

Instituto de Agroguimica (CSIC) (96) 369 08 00.
— Clara Diez de Bethencourt

Instituto de Estudios Avanzados (CSIC)

(971) 17 31 67.
— Manuela Juarez

Instituto del Frio (91) 544 56 07.
— Concepcion Llaguno (91) 365 52 34.
— Agustin Olano

Instituto de Fermentaciones Industriales

(91) 562 29 00.

Toxicological and Environmental Chemistry
— Joan Albaigés (93) 204 06 00.

Spectroscopy International
— Emilio Gelpi
Centro de Investigacion y Desarrollo (93) 204 06 00.

Trends in Analytical Chemistry
— Damia Barceld (93) 204 06 00.



Noticias del GCTA

Reunién cientifica de 1993 en Barcelona

Los pasados dias 20 a 22 de octubre tuvo lugar en
Barcelona, y en el marco de Expoquimia, la Reunion
Cientifica Anual correspondiente a 1993, que transcu-
rri6, en sesiones paralelas, junto con las de
Espectroscopia, Electroquimica, de Calorimetria y
Analisis Térmico, como parte de las VI Jornadas de
Analisis Instrumental. Las sesiones correspondieron a
los temas siguientes: materiales y nuevas metodolo-
gias analiticas; ciencias de la vida; alimentos; medio
ambiente; cromatografia y validaciéon de metodos
analiticos; medio ambiente y nuevas metodologias
analiticas.

Al finalizar las jornadas, tuvo lugar la entrega del
premio "Antonio Hidalgo", establecido por Perkin-
Elmer Hispania a la mejor comunicacion, que fue
otorgado a la presentada por M. de Frutos, C. Garcia
Tendero, J.C. Diez Masa y A. Cifuentes, del Instituto
de Quimica Organica General del CSIC (todos ellos
miembros del GCTA) con el titulo "Electroforesis capi-
lar con geles amovibles para la separacion de protei-
nas por pesos moleculares". Se concedieron dos
menciones especiales a los trabajos "Fotorreactor
tubular en continuo: acoplamiento LC-UV-HG-
IPC/OES para la especiaciéon de arsénico en mues-
tras ambientales”, por G. Rauret, J. Alberti y R. Rubio,
de la Universidad de Barcelona, y "Aplicacion de la
polarografia de onda cuadrada a la determinacion
directa de tirosina en orina", por L. Hernandez, P.
Hernandez, O. Nieto y F. Galan, de la Universidad
Auténoma de Madrid.

Asamblea anual

Tuvo lugar el dia 21 de octubre, al finalizar las
sesiones del dia, con asistencia de unos 60 miem-
bros. Tras la lectura y aprobacion del acta de la reu-
nion anterior, X. Guardino ley6 el informe de secreta-
ria, del que cabe destacar algunos datos: el nimero
de socios en esa fecha era de 687, y durante el ano
habian aumentado en 71, restadas las bajas . Se
habfan concedido 43 becas de asistencia a la reu-
nién, de ellas 17 de inscripcién soélo, y 26 con ayuda
de viaje. A continuacion, el tesorero, Lluis Comellas,
repartié hojas con el resumen economico, que era
satisfactorio, por lo que se decidié no subir las cuotas
en 1994. El presidente, E. Gelpi, dio también datos
satisfactorios sobre la reunion de Granada en 1992:
40 de los trabajos estaban aceptados en el Journal of
Chromatography. Para continuar con esta marcha,
observé la necesidad de internacionalizar las reunio-
nes anuales, comenzando por la de 1994, que habra
de celebrarse en Peniscola. También comunico la
préxima creacion en Barcelona de un grupo de
espectrometria de masas.

Préxima reunion
Tendra lugar en Pefiscola, del 19 al 21 de octubre

de 1994. Esta vez tendra caracter internacional; las
comunicaciones y conferencias podran presentarse
en castellano, inglés o francés. Los trabajos se publi-
caran en Journal of Chromatography.

Para recibir la segunda circular, escribir a:

Dr. Jordi Mafes Vinuesa

Laboratorio de Toxicologia y Bromatologia

Facultat de Farmacia

Avda. Vicent Andrés Estellés, s/n

46100 Burjassot (Valencia)

Tel.: 96-386 49 58. Fax: 96-386 49 54.

| Reunion del Grupo Local de Espectrometria de
Masas de Barcelona

Centro de Investigacién y Desarrollo, CSIC,
Barcelona, 13 de diciembre de 1993.

Bajo el patrocinio de la Direccié General de
Recerca (Generalitat de Catalunya) y el GCTA-RSEQ
ademas de las empresas Fisons Instruments, Kontron
Ibérica y Varian Ibérica se celebrd la | Reunion del
Grupo Local de Espectrometria de Masas de
Barcelona. Se celebraron dos conferencias plenarias,
de los profesores A.L. Burlingame (Universidad de
California, USA) y W.M.A. Niessen (Universidad de
Leiden, Holanda) sobre dos temas actuales en el
campo de la espectrometria de masas como son la
simbiosis entre la espectrometria de masas y la biolo-
gfa estructural y la mejora de nuevos sistemas de
interfase en LC-MS.

La reunidon contd, tal y como habia sido anunciado,
con la participacion de diversos grupos locales que
llevan una trayectoria en diversos campos de aplica-
ciones de la espectrometria de masas. Dieron ponen-
cias explicativas de los trabajos que comunmente
realizan en espectrometria de masas unos doce gru-
pos que trabajan asiduamente tanto en centros oficia-
les (CID-CSIC, Universidad de Barcelona, 1QS, IMIM,
CNCT, Hospital de Sant Pau) como en empresas far-
macéuticas (LASA, Lab. Ferrer y Lab. Esteve).

La reunién hay que calificarla como muy positiva,
por ser la primera celebrada en este pais. Conto con
la presencia de unos noventa asistentes entre los
cuales habia profesionales desplazados incluso de
fuera de Barcelona. La participaciéon a nivel de pre-
guntas y discusion con los ponentes fue muy positiva
y la conclusion final fue que la mayoria de los presen-
tes deseaban continuar con este tipo de experiencias,
ya fuese a nivel de sesiones de un dia o incluso ini-
ciando reuniones anuales o bianuales sobre espec-
trometria de masas.

Para concluir quiero mencionar este tipo de reunio-
nes se van a continuar y muy probablemente en
forma de workshops de 1-2 dias de duracion que se
realizaran, en una primera fase, en el area catalana y
que posteriormente podrian insertarse de manera
complementaria, ya sea antes o después, en las reu-
niones anuales del GCTA. Para finalizar, he de
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comentar que estamos abiertos a todo tipo de suge-
rencias sobre la realizacion de reuniones sobre
espectrometria de masas. Creemos que ahora —debi-
do al aumento espectacular en la adquisicién de equi-
pos y por lo tanto del numero de usuarios— ha llegado
el momento de que este pais se inserte de una mane-
ra definitiva en el campo de la espectrometria de
masas.
D. Barcelo

NUEVOS SOCIOS DEL GCTA

Puig Pena, David
CID-CSIC

Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Bengoechea Molina, M? Luz

Inst. Fermentaciones Industriales (CSIC)
Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Rovira Guerin, Maria

Institut Quimic de Sarria

Av. Institut Quimic de Sarria, s/n
08017 BARCELONA

Fernandez Lopez, José Antonio
Dpto. de Ingenieria Quimica
Escuela Politécnica Superior
Paseo Alfonso XIII, 54

30203 CARTAGENA (Murcia)

Garcia Tendero, Cristina

Inst. de Quimica Orgénica (CSIC)
Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Recio Sanchez, Maria |.

Inst. Fermentaciones Industriales (CSIC)
Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Codina Morell, Gemma

Institut Quimic de Sarria

Av. Institut Quimic de Sarria, s/n
08017 BARCELONA

Casal Urcera, Vicente

Inst. Fermentaciones Industriales (CSIC)
Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Rubio Hernandez, David

Inst. Fermentaciones Industriales (CSIC)
Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID
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Puignou Garcia, Lluis
Dept. Quimica Analitica
Universitat de Barcelona
Diagonal, 647

08028

Abrante Garcia, Francisco Humberto
S. Farmacologia

Fac. Ciencias Médicas, U. Las Palmas
Dr. Pasteur, s/n.

35016 Las Palmas de Gran Canaria

Ferreira Gonzélez, Vicente

Dpto. de Quimica Analitica

Facultad de Ciencias. Univ. de Zaragoza
50009 ZARAGOZA

Castellnou i Mompd, Angels
CID-CSIC

Jordi Girona, 18-26

08034 BARCELONA

Pol Rigau, Olga

Inst. Municipal d'Investig. Médiques
Dr. Aiglader, 80

08003 BARCELONA

Minguillén Liombart, Cristina
Lab. Quimica Farmacéutica

Fac. Farmacia. U, Barcelona
Diagonal, s/n

08028 BARCELONA

Tello Diaz Maroto, Ana Maria
Fisons Instruments, S.A.

Avda. Industria, 32

28100 ALCOBENDAS (Madrid)

Marin Garcia, Isabel
Lucta, S.A.
Apdo. 1112
08080 BARCELONA

Mas Rodriguez, Maria Rosa
CID-CSIC

Jordi Girona, 18-26

08034 BARCELONA

Riera i Torralba, Silvia

Institut Quimic de Sarria

Av. Institut Quimic de Sarria, s/n
08017 BARCELONA

Rovira Guerin, Maria

Institut Quimic de Sarria

Av. Institut Quimic de Sarria, s/n
08017 BARCELONA



SOLUCIONES HEWLETT-PACKARD
PARA TODOS LOS
LABORATORIOS

En el mercado de la Quimica
Analitica Hewlett-Packard
ocupa un puesto de liderazgo
gracias, entre otros factores, a
la amplitud de la oferta y la
calidad y fiabilidad de los
productos que fabrica y
comercializa, consecuencia
todo ello de las grandes
inversiones que la Compania
realiza en Investigacion y
Desarrollo.

La gama de Instrumentacién
Analitica de Hewlett-Packard
incluye las técnicas de:

Cromatografia de Gases
Cromatografia de Liquidos
Espectrometria de Masas
BN I . Espectrometria UV
EEEE - T . # Espectrofotometria FT/IR y
= Emision Atémica

Sistemas
Automatizacion de
Laboratorio
Sistema de Electroforesis
Capilar

stema Robotizado de
Preparacion de Muestras

Y siempre con el compromiso
de calidad asumido por
Hewlett Packard en la

de sus pmdncma

3 arrollo
hasta las finales de test de
funcionamiento.

ofrecer unos instrumentos
fiables, que funcionen dia tras
dia, ano tras ano. Con el
aumento en la productividad
del laboratorio que ello
supone,
Y si alguna vez hace falta, es
- ) et bueno saber también que los
- instrumentos Hewlett-
o | I =R =) o] Packard estan respaldac
por la mejor organizacion de
soporte a clientes de Europa.
Si esta Ud. pensando adquiri
instrumentacién analitica
para su laboratorio, consulte
con Hewlett-Packard.
Tenemos solucién para
cualquiera que sean sus
necesidades.

(ﬁﬁ HEWLETT

PACKARD




Informaciones

INFORME SOBRE LAS VI JAI

Las Jornadas de Andlisis Instrumental (JAI), en su
sexta edicion, han continuado la linea ascendente
que ha caracterizado las ediciones anteriores. Este
ano han acudido mayor nimero de congresistas (en
torno a 500) y se ha presentado un numero mayor de
comunicaciones (420). Este hecho puede considerar-
se demostrativo de la accion sinérgica entre las JAl y
el marco en que se desarrollan, la Expoquimia: Los
profesionales del Analisis Instrumental consideran un
aliciente adicional visitar la mayor exposicién de ins-
trumentacion cientifica que se les ofrece en Espana.
Por otra parte, los expositores han comprobado
como, coincidiendo con la inauguracién de las JAI, el
nimero de visitantes a sus respectivos stands, y su
cualificacion profesional han aumentado de forma
incuestionable. Todo ello se ha visto favorecido por la
proximidad de ubicacién entre las salas donde se
celebraban las sesiones de las JAl y los locales dedi-
cados a instrumentacion de laboratorio.

No obstante, mas importante que estas cifras pue-
den considerarse los siguientes hechos:

— El programa cientifico, elaborado de acuerdo a
la contribucién de los participantes, ha puesto de
manifiesto que los temas de trabajo son coincidentes
con las demandas de la sociedad. El mayor numero
de comunicaciones ha estado dedicado a temas rela-
cionados con el medio ambiente, la tecnologia de ali-
mentos, el control de productos farmaceéuticos y el
analisis de fluidos biol6gicos, los nuevos materiales,
etc... temas todos ellos de gran sensibilidad para el
ciudadano. La presencia de destacados expertos
internacionales en estos temas, invitados a pronun-
ciar conferencias plenarias, ha enriquecido el conteni-
do y la discusion cientifica.

— La confluencia de destacados grupos de investi-
gacion procedentes de las universidades, los organis-
mos publicos de investigacién y el sector industrial,
gue ha servido para constatar el alto nivel de la inves-
tigacién en quimica analitica que se desarrolla en
Espafa actualmente y para establecer contactos
entre grupos de los diferentes sectores que han
encontrado en las JAI un punto de encuentro.

— La presencia masiva de j6venes investigadores
y profesionales de la quimica analitica que han toma-
do parte de forma muy activa en las discusiones cien-
tificas, tanto en las sesiones como en las discusiones
informales frente a los carteles y en pasillos. Es nota-
ble el grado de ocupacion de las salas durante las
exposiciones orales y la gran afluencia de congresis-
tas en torno a los carteles durante toda la jornada.
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ALGUNOS DATOS SOBRE LA EXPOQUIMIA 93

Fira de Barcelona acogié del 19 al 23 de octubre
de 1993 una nueva edicién de los certamenes
Expoquimia, Feria Técnica de la Quimica Aplicada y
Equiplast, Exposicién de Maquinas-Equipos-Moldes
para Plastico y Caucho, cuyos resultados finales
superaron incluso las previsiones mas optimistas de
la organizacion, al haber registrado la cifra de 65.000
visitantes profesionales, nacionales y extranjeros.

Expoquimia, con 800 expositores directos y 1.500
indirectos, y Equiplast, con 250 directos y 200 indirec-
tos, han ocupado un total de 90.000 metros cuadra-
dos brutos, que representan 45.000 metros cuadra-
dos netos, del recinto de Fira de Barcelona. Esta ele-
vada participacion de expositores permitié cubrir por
completo el amplio campo de los sectores que abar-
can los salones, ya que estuvieron presentes desde
las materias primas a la biotecnologia y las técnicas
medioambientales, hasta todo el sector de la maqui-
naria para las industrias quimica, farmacéutica y
transformadora de plastico y caucho.

El 53% de los expositores de Expoquimia'93 proce-
dian del area de Barcelona; el 13,6% de area de
Madrid; el 10,6% de otros lugares del Estado y 17,5%
del extranjero. Alemania, con un 31%, es el principal
pais de procedencia de estos expositores extranjeros,
seguido de Francia, con un 15,5% e ltalia con un
14%. El sector que alcanzé una mayor representa-
cion (20,2%) fue el de los "bienes de equipo"”, seguido
muy de cerca por el de "bombas, valvulas y compre-
sores" con un 16,8% y el de "técnicas de laboratorio e
instrumentacién analitica" con un 15,8%.

Un 72,7% de estos expositores habian participado
ya en anteriores ediciones; el 23,4% acudieron al cer-
tamen por primera vez y, del total de participantes, un
80,2% manifestaron su intencion de volver en proxi-
mas ediciones. Por Ultimo, el 66% de los expositores
considerd que habia cubierto por completo sus objeti-
vos y solo un 17% manifestaron no haberlo logrado.

Por lo que respecta al perfil de los visitantes, el
mayor porcentaje de los que acudieron a
Expoquimia'93 fueron hombres (77,7%) esencialmen-
te de edades comprendidas entre los 18 y los 30
anos (un 41,9%); un 78,6% manifestaron haberse
desplazado especialmente para acudir a este salén y
un 6% de ellos lo hicieron desde el extranjero, funda-
mentalmente de Portugal (33,3%), Francia (15%),
Alemania (8,9%) e ltalia (6,7%); el 90,5% calificaron
su visita de satisfactoria; el 7,3% de muy satisfactoria
y solamente el 0,9% de poco satisfactoria. Se detecto
un aumento en el grado de fidelidad de los visitantes,
ya que el 77,7% de ellos manifestaron haber acudido
al salén en anteriores ediciones, mientras que en
1990 este porcentaje fue del 71%. Finalmente, un
95,9% declararon que pensaban volver en la préxima
edicion.



CALENDARIO DE ACTIVIDADES

25 Reunion Bienal de la Real Sociedad Espafiola
de Quimica

Tendra lugar en Vitoria, del 25 al 29 de septiembre
de 1994. El programa cientifico incluira conferencias
plenarias de interés general, asi como la celebracion
simultanea de doce simposios, que a su vez, consta-
ran de mesas redondas, conferencias especificas y
comunicaciones. Los simposios seran:

1. Catalisis, adsorcion e ingenieria de la reaccion
quimica.

2. Cinética quimica y fotoquimica.

Didactica e historia de la quimica.
Estado solido.

Estructura de la materia.
Macromoléculas, coloides y reologia.

7. Operaciones basicas y procesos quimicos
industriales.

8. Quimica agricola y tecnologia de los alimentos.

9. Quimica analitica.

10. Quimica inorganica.

11. Quimica organica y farmacéutica.

12. Termodinamica quimica y electroquimica.

Se estableceran becas para estudiantes de tercer
ciclo que acompanen al director de su grupo de
investigacion.

Para més informacion, escribir a:

Secretaria de la XXV Reunion Bienal de Quimica.

Facultad de Farmacia -01080 Vitoria-Gasteiz.

Tel. 945 131 666. Fax 945 130 756.
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Il Simposio Internacional de metodologia analiti-
ca en el medio ambiente

Tendra lugar en Barcelona, del 23 al 24 de marzo
de 1994, y esta organizado por la Association of
Environmental Sciences and Techniques, la Sociedad
Espafnola de Quimica Analitica, la Universitat
Auténoma de Barcelona y la compafia Perkin-Elmer
Hispania. En el comité cientifico figura Joan Albaigés,
director general de Recerca de la Generalitat de
Cataluiia y miembro del GCTA.

El programa cientifico constara de conferencias
plenarias, comunicaciones orales por invitacion y car-
teles. El plazo de admisién de comunicaciones
finaliza el 10 de marzo de 1994. Los idiomas del
congreso seran espanol, francés e inglés, y tanto las
conferencias como los carteles podran expresarse en
cualquiera de ellos.

A continuacion se dan algunos detalles del progra-
ma:

Comité cientifico

— Victor Cerda, presidente de la Association of
Environmental Sciences and Techniques - AEST
(Chairman).

— Josep Tarradellas, vicepresidente de la
International Association of Environmental Analytical
Chemistry, IAEAC.

— Lucas Hernandez, presidente de la Sociedad
Espanola de Quimica Analitica.

— Joaquin Ros, subdirector General de Normativa
y Relaciones Institucionales. Ministerio de Obras
Publicas, Medio Ambiente y Vivienda.

— Joan Albaigés, director general de Recerca de la
Generalitat de Catalunya.

— Marcelo Blanco, Universidad Auténoma de
Barcelona.

— J.M. Madariaga, Universidad del Pais Vasco.

— Rosa Gomez, ITSEMAP Ambiental.

Programa.-Conferencia General

1. Metodologias analiticas para el estudio del cam-
bio ambiental global. (Esp) J. Albaigés, director gene-
ral de Recerca de la Generalitat de Catalunya.

Aire

2. Un ejemplo de balance de contaminacion
atmosférica. (Esp) M. Colom. Conselleria de Comerg
i Indlstria Govern Balear.

3. Programa REVIRA: un balance de la contamina-
cién radiactiva en las islas Baleares. (Esp) M. Casas.
Universitat de les llles Balears (primer premio Mapfre
[ Symposium).

4. Dispersion de contaminantes atmosféricos en
un dia tipico de verano sobre el area geografica de
Barcelona. (Esp) J.M. Baldasano. ITEMA.

5. Hidrocarburos en aire urbano: metodologia ana-
litica. (Esp) Dario Prada. Universidade da Coruna.

6. Total reflexion X-Ray Analysis of Airbone
Particulate Matter. (Ing) D. Klockenkdmper. ISAS
Dortmund.

7. Analytical-chemical techniques for the measure-
ment of concentrations and turbulent deposition fluxes
of acidifying compounds. (Ing) Paul Wyers. ECN
Petten. Holanda.

Conferencia general

8. Normativa europea relacionada con el agua.
(Esp) J. Gonzalez Nicolas. Direccion General de la
Calidad de Aguas.

Agua

9. Utilizacion de la técnica del PCR para la detec-
cién de virus en muestras ambientales. (Esp) R.
Gironés. Universidad de Barcelona (segundo premio
Mapfre Il Symposium).

10. Analisis de compuestos prioritarios en aguas
ambientales: estrategias de preconcentracion en fase
sélida y métodos on-line automatizados. (Esp) D.
Barcelé. CSIC Barcelona.

11. Notas sobre instrumentacién analitica en las
plantas de tratamiento de aguas. (Esp) J. Iza.
Universidad del Pais Vasco.

12. Andlisis por inyeccién en flujo secuencial y su
aplicacion a muestras de interés ambiental. (Esp) V.
Cerda. AEST.

Conferencia general

13. Las nuevas tendencias en la caracterizacion
de residuos peligrosos. (Esp) R. Vicente Catediano.
ITSEMAP Ambiental. Madrid.
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Residuos y especiacion

14. Extraccién con fluidos supercriticos. (Esp) M.
Valicarcel. Dep. Quimica Analitica. Universidad de
Cdrdoba.

15. Andlisis de compuestos organicos volatiles en
aguas y suelos mediante desorcion térmica. (Esp) J.
Grimalt. CID-CSIC Barcelona.

16. Desarrollo de estrategias analiticas para la
especiacion de compuestos érgano-estanicos en
matric es ambientales mediante la aplicacién de flui-
dos supercriticos. (Esp) J.M. Bayona. CID-CSIC.
Barcelona.

17. Analytical chemistry and speciation of trace
metals in the environment. (Ing) O.F.X. Donard. Lab.
Photophysique et Photochimie Moleculaire. Univ.
Bordeaux 1.

18. Especiacion de metales pesados en suelos y
seimentos. (Esp) G. Rauret. Universitat de Barcelona.

Conferencia general

19. Quimiometria ambiental. Gestion de las medi-
das contaminantes. (Esp) A. Quejido Cabezas.
Direccién de Tecnologias Medioambientales. CIE-
MAT.

Metodologia analitica y gestion ambiental

20. Analisis de dioxinas en materiales biologicos.
Estado actual de las normativas comunitarias. (Esp)
M.J. Gonzalez Carlos. Unidad de Anaélisis
Instrumental y Medio Ambiente. CSIC Madrid.

21. Aplicacion de técnicas electroanaliticas para la
determinacion de compuestos organicos de interés
toxicologico y ambiental. (Esp) J.M. Pingarrén.
Universidad Complutense. Madrid.

22. Applications of ICP-MS in environmental analy-
sis. (Ing.) P. Richner. Swiss Federal Laboratory for
Material Testing (EMPA) Dibendorf.

23. Analisis por HRGC-MS de contaminantes
organicos de las listas 1 y 2 de la directiva
76/464/CE. Puesta a punto de la metodologia. (Esp)
J. Caixach. CID-CSIC. Barcelona.

24, Gestion de calidad en los laboratorios de andli-
sis quimico del medio ambiente: implantacion de las
GLP. (Esp) J. Obiols. IQS. Univ. Ramon Liull.

Para mas informacioén, dirigirse a: Srta. Carmen
Bartolomé. Tel. (91) 803 42 10. Fax (91) 804 04 14.

* & &

Il Forum Européen Sciences et Securité

Tendra lugar en Barcelona, del 30 de noviembre al
2 de diciembre de 1994.

El programa cientifico incluird conferencias, comu-
nicaciones orales y carteles, sobre temas de seguri-
dad en los laboratorios. Para mas informacion, escri-
bir a:

Il Forum Européen Sciences et Securité.

Facultat de Quimica. Universitat de Barcelona.

Diagonal, 647 - 08028 Barcelona.

Fax 93-411 14 92.

* k%
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HLPC 94: 18 International Symposium on column
liquid chromatography

Tendra lugar en Minneapolis, Minnesota (USA), del
8 al 13 de mayo de 1994.

Constara de workshops, conferencias plenarias,
simposios y sesiones de discusion. Todas las comuni-
caciones enviadas se presentaran en forma de carte-
les. Habra sesiones paralelas sobre teoria y funda-
mentos, automatizacion, tecnologia de detectores
especificos y aplicaciones. Se consideran de interés
las aplicaciones bioquimicas y ambientales, la elec-
troforesis, el fraccionamiento en flujo de campo, la
quimiometria, inmunoafinidad, capa fina, optimacién y
técnicas acopladas. Para mas informacion, escribir a:

Mrs. Janet Cunningham

HPLC 94

c/o Barr Enterprises

P.O. Box 279

Walkersville, Maryland 21793 USA.

* * &

20th International Symposium on Chromato-
graphy

Tendra lugar en Bournemouth (Reino Unido) del 19
al 24 de junio de 1994. Constara de sesiones plena-
rias y sesiones de carteles. Las conferencias se distri-
buiran en los siguientes temas:

— Impacto de las Ciencias de la Separacion sobre
la Biotecnologia Analitica.

D.E. Wells: "International quality management and
validation issues for chromatography in environmental
control" y K.H. Ballsmitter: "Strategies for sampling
and sample pretreatment in global studies on organic
pollutants by GC-MS".

— Aplicaciones industriales.

H. Colin: "Design of preparative separation techni-
ques for industrial application"” y R. Tijssen:
"Advances in the separation of polymeric and particu-
late systems".

— Avances en tecnologia de separaciones quira-
les.

W.A. Konig: "Novel GC systems for chiral separa-
tions" y W. Lindner: "Novel systems for chiral recogni-
tion in drug analysis".

— Técnicas de ordenador.

P. Myers: "New computers with graphic user inter-
faces for the design and validation of chromatograp-
hic methods".

— Aplicaciones en farmacia.

K.D. Altria: "Capillary electrophoresis in a quality
control environment" y P. Sandra: "Fully aautomated
capillary GC for the analysis of Pharmaceutical pro-
ducts".

— Aplicaciones clinicas y biomédicas.

E. Jellum: "Multidisciplinary approaches to clinical
problem solving", J.K. Nicholson: "Innovative applica-
tions of high-field LC-NMR in bioanalysis" y T.
Nakagawa: "The design of bioanalytical separations
for drug and metabolism studies”.



— Perspectiva de la ciencia de la separacion en el
siglo XXI.

J.H. Knox: "Separation science in the 21th cen-
tury", B.L. Karger: "New frontiers in capillary electrop-
horesis, J.D. Henion: "The future role of hyphenated
techniques in separation science" y F. Erni: "Future
trends in separation science for the pharmaceutical
industry".

Los reabajos presentados se publicaran en un
volumen especial del Journal of Chromatography.

Para mas informacion, escribir a:

20th 1ISC Symposium Secretariat

The Chromatographic Society

Suite 4, Clarendon Chambers

32 Clarendon Street

Nottingham, NG1 5JD

Reino Unido

* ok ok

"ANATECH 94" 4th International Symposium on
Analytical techniques for industrial process con-
trol

Tendra lugar en Mandelieu La Napoule, en la Costa
Azul (Francia) del 10 al 13 de abril de 1994.

El simposio va dirigido a una aaudiencia interdisci-
plinar de quimicos analiticos, ingenieros de proceso y
especialistas en control y viceversa, sobre los ultimos
desarrollos en quimica analitica de procesos. Se hara
énfasis sobre aspectos de seguridad, productividad e
incidencia ambiental. Constara de las siguientes
sesiones:

1. Overwiews.

Probes, sensors and fiber optics.
Separation.

Spectroscopy techniques.

Probes, sensors and fiber optics (lI).
Computers, chemometrics and models.
Spectroscopy techniques (Il).

. Environment and measurement.

y habra también una exposicién comercial.
Para mas informacién, escribir a:

Phillipa Orme

Elsevier Science Publishers Ltd.

Mayfield House, 256 Banbury Road.
Oxford OX2 7DH, Reino Unido.

Fax: -44 (0)865 09 81

Qi (0 B @ N
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International Symposium on preparative chroma-
tography

Tendra lugar en Georgetown, USA, del 12 al 15 de
junio de 1994, organizado por el profesor Georges
Guiochon.

Para mas informacion, escribir a:
Mrs. Janet Cunningham

PREP Symposium/Exhibit Manger
c/o Barr Enterprises

10120 Kelly Road, P.O. Box 279.
Walkersville, Maryland 21793 USA
Fax: -1-301898 55 96.

& & %

International chemometrics research meeting

Tendra lugar en Veldhoven, Holanda, del 3 al 7 de
julio de 1994. La reunién constara de conferencias
sobre el estado actual de la quimiometria y sesiones
de carteles. Los temas seran:

Disefio experimental, quimiometria y calidad, tra-
tamtros, reconocimiento de estructuras, calibracién y
prediccion, regresion no lineal e inteligencia artificial.

Habra también una exhibicion de programas qui-
miométricos de ordenador. Para mas informacion,
escribir a:

Dr. L.M.C. Buydens/Dr. S. de Jong

Laboratory for Analytical Chemistry

Faculty of Sciences

Catholic University of Nijmegen

Toernooiveld 1

6525 ED Nijmegen, Holanda

Fax -31-80 65 26 53

Il Colloquium Chimiometricum Mediterraneum

Tendra lugar en Bastia (Cdrcega), del 7 al 10 de
junio de 1994. Los temas a cubrir incluiran:

Tratamiento de sefales e imagenes, optimizacion
de métodos y disefio experimental, técnicas multiva-
riantes y andlisis de datos, reconocimiento de estruc-
turas, técnicas de validacién de métodos, control de
calidad, relaciones estructura-actividad, sistemas
expertos y nuevas tendencias.

Todos los idiomas latinos seran considerados como
lenguas oficiales. Resimenes, comunicaciones ora-
les y carteles podran presentarse en cualquiera de
ellos y en inglés. Los resimenes, de menos de 300
palabras, deberan enviarse antes del 28 de febrero
de 1994. Los trabajos se publicaran en Analusis o en
ChemlLab. Para mas informacion, escribir a:

Chimie-Communication-Conseil

68 Bd. du Port-Royal

75005 Paris, Francia

Fax -33-47 07 33 17
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Empresas colaboradoras

PROTECTORAS

FISONS INSTRUMENTS ESPANA
Avda. de la Industria, 32, 3°

Polig. Ind. de Alcobendas

28100 ALCOBENDAS (Madrid)

HEWLETT-PACKARD
ESPANOLA, S.A.

Ctra. N-VI, km 16,500
28230 LAS ROZAS (Madrid)

HUCOA-ERLOSS, S.A.
P¢ de la Castellana, 241
28046 MADRID

KONIK INSTRUMENTS, S.A.
Rosario Pino, 18
28020 MADRID

PERKIN ELMER HISPANIA, S.A.
General Vives, 25-27
08017 BARCELONA

ASOCIADAS

BECKMAN INSTRUMENTS
ESPANA, S.A.

Avda. del Llano Castellano, 15
28034 MADRID

IGODA, S.A. - MERCK
General Martinez Campos, 41-3°
28010 MADRID

IZASA, S.A.

Aragoneses, 13

Poligono Industrial Alcobendas
28100 ALCOBENDAS (Madrid)

KONTRON, S.A.
Salvatierra, 4
28034 MADRID

KROMXPEK ANALITICA, S.A.
Ctra. Cerdanyola, 65-67

08190 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)

LASING, S.A.
Marqués de Pico Velasco, 64
28027 MADRID

MICROBEAM, S.A.
Trobador, 43-45, bajos
08026 BARCELONA

MICRON ANALITICA, S.A.
Antonia Ruiz Soro, 2
28028 MADRID
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MILLIPORE IBERICA.

DIV. CROMATOGRAFICA WATERS
Entenza, 28

08015 BARCELONA

PHILIPS IBERICA, S.A.
Martinez Villergas, 2
28007 MADRID

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

SOCIEDAD ESPANOLA DE
CARBUROS METALICOS
Plaza de Cronos, 5

28037 MADRID

SUGELABOR
Sicilia, 36
28038 MADRID

TEKNOKROMA

Ctra. Cerdanyola, 71, 2°

08190 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)

VARIAN-IBERICA, S.L.
Avda. Pedro Diez, 25, 3°
28019 MADRID



Novedades técnicas

|:|SONS

Instruments

Fisons Instruments introduce su ultimo sistema
de tratamiento de datos cromatograficos basado
en Pc software SCHROM con sistema operativo
en Windows NT. sistema forrado por:
» Ordenador 486DX2
16 Mb de RAM
230 Mb de disco duro.
Pantalla S.VGA.
+ Sistema operativo en windows NT.
+ Software XCHROM vy server cromatografico para
control de cuatro canales cromatograficos

Fisons Instruments incrementa las posibilidades
del espectrometro de masas TRIO1000.

El TRIO1000 ahade las nuevas interfases a pre-
sion atmosférica APcl y electrospray. Esto convierte
al TRIO1000 en el mas versatil espectrometro de
masas de sobremesa.

— GC, El, Cl+, particle beam, sonda de solidos.
sonda DCI, termospray, plasmaspray, APl electros-
pray y software open access.

Mayor sensibilidad en el detector de masas de
Fisons Instruments MD-800.

Fisons Instruments anuncia la mejora en sensibili-
dad por impacto electrénico positivo en su detector de
masas MD800.

La sensibilidad por impacto electronico positivo
hasta ahora definida como la relacién senal/ruido de
10:1 ha sido incrementada y definida como: la inyec-
cién de 10 pg de hexaclorobenceno en una columna
standar produce una relacién sefal/ruido de 50:1

(RMS) para un valor M/Z de 284 y una velocidad de
barrido de 300 uma/seg.

Fisons Instruments lanza un nuevo instrumento
para la medida continua de compuestos organi-
cos volatiles (VOC) en aire.

Es bien conocido que los compuestos volatiles
(VOC) juegan un importante papel en la formacion
fotoquimica del oxidante.

Sin embargo, sélo existen unas pocas medidas de
organicos volatiles, principalmente expresados como
la suma de hidrocarburos no metanos.

Debido a las diferentes reactividades de los VOC,
el potencial de formacion de los ozonos y la abundan-
cia de los VOC en la atmoésfera, es preferible analizar
y cuantificar los hidrocarburos individuales.

Para ello, Fisons Instruments lanza un nuevo siste-
ma que consiste en un cromatografo de gases equi-
pado con un loop de muestreo y una trampa refrigera-
da por nitrégeno liquido colocada en el horno croma-
tografico.

El sistema permite 24 horas de muestreo y el anali-
sis de 25 hidrocarburos individuales en el rango C2-
Co.

Si usted requiere mas informacion no dude en con-
tactar con nuestras delegaciones en Madrid,
Barcelona, Sevilla y Bilbao.

Madrid: 91-661 06 42. Barcelona: 93-284 54 69.

Sevilla: 95-453 61 37 Bilbao: 94-444 76 60.

(éﬁ HEWLETT

PACKARD

HEWLETT-PACKARD ENTRA EN EL MERCADO
DE LA ELECTROFORESIS CAPILAR

Hewlett-Packard anuncia el lanzamiento del siste-
ma HP 3D de Electroforesis Capilar (CE), un sistema
totalmente automatizado que incorpora un nuevo
detector de diodos, de alta sensibilidad, disenado
para deteccién "en capilar"; y los capilares HP de
paso de luz ampliado que aumentan la sensibilidad
tres veces sobre los capilares directos, sin sacrificar
por ello la resolucion.
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Algunas de las prestaciones y ventajas mas rele-
vantes del sistema de Electroforesis Capilar HP
3DCE son:

— Sensibilidad y rango de deteccion lineal. El
nuevo detector de matriz de diodos "en-capilar” incor-
porado en el sistema de Electroforesis Capilar HP
3DCE realiza analisis cuantitativos y cualitativos de
gran sensibilidad.

Los capilares de paso dptico ampliado de HP
aumentan la sensibilidad tres veces respecto de los
capilares directos.

— Automatizacion. El nuevo sistema automatiza
desde la introduccion de la muestra a la emision del
informe.

— Desarrollo de métodos. En cada analisis se pue-
den conseguir datos del espectro total (para la identi-
ficacion y confirmacién de los compuestos) y confir-
macién de la pureza de los picos.

— Manejo de la muestra. Se puede acceder a cual-
quiera de los 48 viales del carrusel para el muestreo
automatico y la recogida de fracciones.

— Cambio de capilar y control de la temperatura.
Los capilares pueden cambiarse en menos de dos
minutos, con un mecanismo de auto-alineamiento
que asegura que el capilar se coloca precisamente en
el paso de luz del detector.

— Interfase del usuario. El sistema es controlado a
través de una HP 3DCE ChemStation. Una interfase
del usuario auto-explicativa guia al operador, paso a
paso, a través de los procedimientos de operacion y
le muestra la situacion del analisis en tiempo real.

— Rango de aplicaciones. En sus comienzos, la
electroforesis capilar fue considerada adecuada, prin-
cipalmente, para el analisis de micromoléculas biold-
gicas. El sistema HP3DCE, sin embargo, es adecua-
do también para la separacion de compuestos tales
como aminoacidos, drogas quirales, vitaminas, pesti-
cidas, iones inorganicos, acidos organicos, tintes, ten-
soactivos, péptidos y proteinas, carbohidratos y frag-
mentos de restriccion DNA, células completas y parti-
culas de virus.

EL NUEVO CROMATOGRAFO DE GASES HP 5890
SERIE Il PLUS EQUIPADO CON SEIS CANALES
DE CONTROL ELECTRONICO DE PRESION
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Hewlett-Packard anuncia la introduccion del nuevo
HP 5890 Serie Il Plus, la ultima version de este instru-
mento que ofrece mayores prestaciones en cuanto a
control electronico de la presion. La suma de cuatro
canales auxilares a los dos ya existentes proporciona
un control digital preciso de todos los gases del GC,
tanto para inyectores como para detectores.

La disponibilidad de los seis canales EPC pone al
alcance de los usuarios del HP 5890 Serie Il Plus el
mismo nivel de programacion digital y la misma facili-
dad de control de flujos de gases que los obtenidos
utilizando el control del horno de columnas. Ello trae
como resultado un mejor rendimiento y una mayor
precision del GC, mas productividad y menores cos-
tes operativos.

Dos canales del EPC estan dedicados a los inyec-
tores y operan de formas diferentes, incluyendo pre-
sién constante, flujo constante en columnas capilares,
programacion de la presién y compensacion del vacio
para su utilizacién con espectrometros de masas. Los
cuatro canales auxiliares del EPC pueden ser utiliza-
dos para optimizar el rendimiento en una variedad de
aplicaciones. Proporcionan control sobre los gases
portadores, los gases reactivos, el gas auxiliar y com-
bustibles del detector. Controlan también los flujos
procedentes de los dispositivos de introduccién de
muestra, por ejemplo, el muestreador de espacio de
cabeza HP 7694 o el "purge and trap".

Un control digital preciso con EPC aumenta el
rendimiento del GC: La programacion de la presion
puede reducir la discriminacion y la descomposicion
de la muestra mediante el control del volumen de
expansion; y puede facilitar la transferencia eficaz de
la muestra a la columna. Ello puede traer como resul-
tado una mayor sensibilidad, permitiendo inyectar
mayores voliumenes de muestra en inyeccién sin divi-
sion. Un control preciso del flujo de los gases del
detector aumenta el rendimiento y la estabilidad del
detector.

El EPC mejora la productividad del GC y reduce
costos: El EPC reduce los tiempos de retencién, baja
las temperaturas de elucion y reduce el estrés térmi-
co en las columnas. Aumenta también la productivi-
dad del sistema, programando la presién en cabeza
de columna a compensar para aumentar la viscosi-
dad del gas durante un programa de temperatura del
horno.

El EPC permite también una transferencia mas
rapida y mas eficaz de la muestra procedente de los
dispositivos de muestreo externos (por ejemplo, el
muestreador de espacio de cabeza HP 7694). Con el
EPC el operador invierte menos tiempo en la puesta
a punto de metddicas, con lo gue el instrumento, en
general, resulta mas facil de utilizar. El sistema puede
reprogramarse a parametros anteriormente almace-
nados de forma rapida y facil.

El EPC reduce gastos, disminuyendo automatica-
mente la velocidad del flujo de los reactivos, gases
portador y combustible, todos ellos muy caros, duran-
te los periodos de reposo. El modo "economizador de



gas" del EPC reduce el consumo de gas portador
durante las horas en que no esta en funcionamiento
el equipo y controla el flujo de la valvula de division.

Si se utiliza con una ChemStation HP 3365 Serie |l
(revisién 3.33), se dispone de control de punto unico
en todos los parametros del GC, incluyendo la rela-
cién de division y del flujo de la valvula correspon-
diente.

El EPC mejora la reproducibilidad y el cumpli-
miento de las GLP: El control digital que proporciona
el EPC significa que cada analisis cromatogréfico se
realiza bajo las mismas condiciones. La reproducibili-
dad es, por tanto, mejor andlisis a analisis, instrumen-
to a instrumento, operador a operador.

Todos los parametros del GC son archivados auto-
maticamente y la posibilidad de realizar un segui-
miento de los datos y de las condiciones del analisis
ayuda al laboratorio a cumplir con las GLP.

Automatizacion GC total: EI HP 5890 Serie |l
Plus con seis canales de EPC, combinado con el
inyector automéatico HP 7673 y la ChemStation HP
3365 Serie |, constituye un sistema GC totalmente
automatico tanto para investigacion como para con-
trol de calidad. Tiene, pues, un amplio rango de apli-
cacion en areas tales como petroguimicas, industrias
alimentaria y de productos farmacéuticos, laborato-
rios de medio ambiente y otras muchas en las que se
precisa una cromatografia de gases totalmente auto-
matizada.

Hewlett-Packard Espanola, S.A.

Ctra. N-VI, Km. 16,500.

28230 Las Rozas de Madrid.

Instrumentacién e Informatica Quimica.

Tels.: (91) 626 15 00 - Dpto. Ventas.

(91) 626 15 01 - Dpto. Soporte.

Télex: 23515. Fax: (91) 626 18 30.

Nucoa-llins 3.

NUEVO CROMATOGRAFO DX-500. DIONEX

Dionex representada en Espafa por Hucoa-Erloss,
presenta el nuevo cromatégrafo DX-500 (cromatogra-
fia i6bnica + HPLC).

Con la incorporacion del nuevo cromatégrafo DX-
500, Dionex amplia su gama de equipos analiticos de
laboratorio, compuesta por los cromatografos DX-
100, DX-300, los equipos de electroforesis capilar
CES-| asi como el extractor SFE-723 con fluido
supercritico y el cromatégrafo de fluidos supercriticos
SFC-600.

El disefio modular de la serie DX-500 hace posible
compaginar distintos médulos con lo que podemos
configurar un equipo para cualquier aplicacion de cro-
matografia iénica o HPLC.

En la serie DX-500 se pueden usar tanto bombas
isocraticas como de gradiente cuaternario, con cau-
dales a partir de 0,01 ml/min. lo que permite usarlas

tanto en aplicaciones con columnas Microbore como
con columnas standars.

Tanto las bombas como los médulos y accesorios
que componen la serie DX-500 estan construidos con
materiales, que las hacen compatibles tanto con elu-
yentes corrosivos de cromatografia iénica, como con
cualquier disolvente de HPLC.

La conjuncién del nuevo detector de conductividad
CD20, de alta sensibilidad con la nueva columna de
autosupresién proporciona un sistema de deteccion
cien veces mas sensible que cualquier otra para el
analisis de iones.

Ademas de este detector de conductividad, Dionex
ofrece una amplia gama de detectores entre los que
se incluyen los de UV/VIS, electroquimicos, que com-
binan conductividad y amperometria de pulsos, fluo-
rescencia, etc.

Para completar la nueva serie DX-500 Dionex, ha
desarrollado la mas moderna estacién de datos del
mercado Peaknet, que permite la adquisicion y trata-
miento de toda la informacién proveniente del equipo
asi como la completa automatizacién del mismo.

Dionex esta representada en Espana por Hucoa
Erloss, Paseo de la Castellana, 241, 28046 Madrid,
teléfono 91/733 72 12.

Avda. Mare de Deu de Montserrat, 150-152.

08026 Barcelona. Tel. 93/456 27 00.

Avda. Héroes de Toledo, 5.

41006 Sevilla. Tel. 95/492 00 41.

Villa de Plencia, 30, bajo.

48930 Las Arenas (Vizcaya). Tel. 94/463 38 11.

PERKINF-ELMER

TURBO LC PLUS

Mayor potencia, mayor control, para un laborato-
rio mas integrado

Con Turbo LC Plus, el limite es la imaginacion.
Este sistema vanguardista le proporciona la potencia
sinigual del nuevo Turbochrom-4 (el estandar indus-
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trial en tratamiento de datos cromatograficos), combi-
nado con los médulos HPLC mas fiables del merca-
do, ademas de la calidad garantizada del servicio de
Perkin Elmer.

Turbo LC Plus no soélo le permite el control total
desde un PC de su sistema HPLC Perkin Elmer,
sino que potencia toda la cromatografia de su labo-
ratorio.

Le proporciona flexibilidad para conectar hasta
ocho cromatdgrafos (LC o GC) mediante unas interfa-
ses inteligentes, que garantiza seguridad total a sus
datos.

Mas aun, le ofrece mas herramientas para hacer
mejor su trabajo. Desde una rapida puesta en marcha
a la edicion grafica de métodos, pasando por infor-
mes personalizados y conexidn a redes de ordenado-
res.

El menu principal ("Turbochrom Navigator”) le per-
mite un acceso rapido y facil a cualquier punto del
software, pulsando simplemente sobre iconos (entor-
no Windows 3.1).

Cada método incluye todos los parametros instru-
mentales y de tratamiento de datos. El programa per-
mite elaborar informes S.S.T. (idoneidad del sistema)
y de validacion de interfases. Por todo ello, cumplir
normas GLP/GMP no puede ser mas facil.

Mediante programas opcionales como "Turbo
Methods Development" (optimizacién de métodos),
"Turbo Simulation" (Simulacién de Cromatogramas) y
GPC (determinacion de pesos moleculares), el siste-
ma Turbo LC Plus cubrira todas sus necesidades
actuales y de futuro. Incluso le facilitara la integracién
de todo su laboratorio bajo un entorno LIMS, median-
te el programa de cuarta generacion SQL*LIMS DE
PENelson.

Sentira en sus manos la gran potencia de Turbo LC
Plus, con la tranquilidad que proporciona saber que
todos los productos Perkin Elmer se fabrican cum-
pliendo normas ISO 9001.

Nuevos inyectores

Inyector programable Split/Splitless (PSS).

— Modos de trabajo: Inyeccién en frio: Split,
Splitless. Inyeccidon en caliente: Split, Splitless.
Inyeccion On-column.

— Caracteristicas: Control de presién.
Programacion de temperatura en oven tracking. Dos
rampas, tres plateaux. Temperatura maxima 500 °C.
Enfriamiento por ventilador. Utilizacién de jeringa cla-
sica. Posibilidad inyector automatico. Temperatura
subambiente.

Inyector on-column programable (POC):

— Modos de trabajo: Inyeccién en frio. Inyeccién
con programaciones de temperatura iguales al
PSS.

— Caracteristicas: Control de flujo (constante
durante programacion de temperatura). Programacion
de temperatura. Enfriamiento con ventilador.
Utilizacion de jeringa clasica. Posibilidad inyector
automatico. Temperatura subambiente.
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Aplicaciones PSS

Modo Liner Aplicacion
Pss Split Standar Muestras concentradas
Pss Split Unpacked Solidos

Pss Splitless ~ Standar Soluciones nivel trazas

Purga Componentes de baja volatilidad

solvente en solvente volatil

Split Standar Muestras donde no hay

calentado descomposicion ni discriminacion
térmica

Splitles Standar Mismo criterio anterior muestras

calentado nivel trazas

On-column- On-column Soluciones nivel trazas no

frio discriminacion térmica

On-column- On-column Soluciones nivel trazas no

caliente importante discriminacion ni
descomposicion

Preconc. Packed Grandes volimenes inyeccion,
soluto muestras nivel de trazas
Preseparac.  Packed Soluciones nivel de trazas.

soluto Preseparacion comp. no deseables

Perkin Elmer es el fabricante lider en el mundo de
instrumentos analiticos y tecnologia de materiales.

Perkin Elmer Hispania, S.A.

Dpto. Marketing

General Vives, 25-27

Tel.: 93-212 22 58

BECKKMAN

INSTRUMENTS ESPANA, S.A.

NOVEDADES BECKMAN EN ELECTROFORESIS
CAPILAR PRESENTADAS EN EXPOQUIMIA 93

Detector Diode Array Modular para P/ACE 5510

Beckman, lider mundial en Electroforesis Capilar
(CE) anuncia la introduccién de un nuevo Detector
Modular Diode Array para su sistema de
Electroforesis Capilar P/ACE 5510 que complementa
su gama de detectores ya existentes: Ultravioleta
Visible, LIF (Fluorescencia Inducida por Léser) y aco-
plamiento CE/MS.

Este nuevo detector de muy elevada sensibilidad
(ruido inferior a 10-5 UA) ofrece una excepcional
resolucion espectral (1 nm/fotodiodo) en un amplio
rango de longitudes de onda de 190 a 600 nm.
Incorpora un nuevo disefio 6ptico que incrementa y
focaliza la luz generada por una nueva lampara de
Deuterio de alta energia, directamente sobre el capi-
lar y recoge mediante fibra optica la luz que atraviesa
el capilar conduciéndola a la red hologréfica de alta



resolucion que la dispersa a un conjunto de 512 foto-
diodos.

Esta extraordinaria optica de nuevo disefo esta
complementada con las nuevas prestaciones del
Software System Gold ofreciendo para Electroforesis
Capilar: Pureza de pico en Tiempo Real, deconvolu-
cion de espectros QuickRes, mapas de Isoabsorban-
cias y Tridimensional Arrayview, Suitability test, com-
paracion de espectros con libreria, derivadas (hasta
la quinta), etc.

Podemos decir que no existe una oferta actual en
Electroforesis Capilar que iguale a la de Beckman
que confirma su sélida posicién de lider mundial en
Electroforesis Capilar.

P/ACE 5510 CON DAD.

Detectores modulares para P/ACE 5510.

Nuevos kits para Electroforesis Capilar de
Beckman

. SDS Gel para P/ACE 5510, la alternativa ideal a
la electroforesis de proteinas en "Slab Gel" proporcio-
nando mucho mayor rapidez y resolucién que las téc-
nicas tradicionales. A través del Sotfware System
Gold nos permite de forma répida y automatica el cal-
culo de pesos moleculares. Existen los tres rangos
siguientes de pesos moleculares:

SDS GEL200 MW  20.000 a 200.000

SDS GEL 60 MW  10.000 a 60.000

SDSGEL 20 MW  1.000a 20.000

« KIT e CAP ss DNA 100 para la separacion de
oligonucledtidos sintéticos de hasta 100 bases.

« KIT e CAP Gel ds DNA 1000 para la separacion
de fragmentos de DN A amplificados por PCR y frag-
mentos de DNA obtenidos por enzimas de restriccién
de hasta 1.000 pares de bases.

eCAP SDS 200 KIT.

Para cualquier informacion adicional contactar con:
Beckman Instruments Espana, S.A.

Avda. del Llano Castellano, 15.

Tel. (91) 358 00 61. 28084 Madrid.

Virgen de la Estrella, 13.

Tel. (954) 45 58 19. 41011 Sevilla.

Sabino de Arana, 46-48.

Tel. (93) 339 97 16. 08028 Barcelona.

MERCK

Recientemente ha tenido lugar en Barcelona la
celebracion de Expoquimia 93, certamen en el que
Merck, como fabricante de reactivos y productos de
reconocida calidad, ha querido estar presente una
vez mas con un doble objetivo: renovar su compromi-
so con la calidad e incrementar su politica de servicio.

La calidad en los productos ha encontrado expre-
sién adecuada en los ya histdricos boletines de
garantia de los reactivos para andlisis, y ha sido
recientemente reconocida con la certificacion 1SO
9001, siendo Merck el primer fabricante europeo de
reactivos que recibe la misma para todas las unida-
des de produccién de la division quimica.

La politica de servicio ha sido siempre una de las
principales preocupaciones en Merck, por lo que
hemos prestado considerable atencién a la disponibi-
lidad de una completa informacién técnica, a la rapi-
dez en los plazos de entrega y a la existencia de un
programa lo mas completo posible.

Es precisamente esta Gltima razon, la que nos ha
llevado a estar representados en Expoquimia 93 no
sélo con el mayor stand de toda nuestra historia en
Espana, sino con un programa que nos permita afron-
tar las futuras necesidades del mercado dentro del
marco de calidad y servicio enunciado anteriormente.
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Dentro del area de cromatografia y técnicas de
separacion, se presentaron novedades en el campo
del medio ambiente relacionadas con columnas
especificas para el analisis de hidrocarburos poliaro-
maticos policiclicos en aguas. Asimismo, Merck pre-
sentd una unidad para extraccion automatica "on-
line" en fase sélida adaptable a cualquier equipo de
HPLC del mercado, y que encuentra aplicaciéon en
técnicas de "clean-up" y de enriquecimiento selecti-
vo. Columnas LiChrolut® para extraccion manual en
fase sdlida y el nuevo fluorimetro programable F-
1080 para HPLC fueron los productos mas novedo-
sos relacionados con el medio ambiente. En el
campo farmacéutico, y dentro de la preocupacion por
el cumplimiento de normativas GLP, Merck mostro
sus equipos de HPLC LiChroGraph equipados con el
nuevo detector de diodos L-4500 y el inyector roboti-
co AS-4000, asi como las columnas EcoCART® que
reducen notablemente el consumo de disolventes,
Purospher® que permiten el empleo de fases movi-
les neutras sin aditivos y ChiraDEX® para la separa-
¢cién de compuestos quirales. La presencia de la
amplia gama de productos e instrumentos para TLC
y HPTLC en forma de aplicadores, pulverizadores,
cubetas y fotodensitometros completd la oferta en
esta seccion. Finalmente es destacable, la presencia
de jeringas Exmire con émbolo flexible para GC y
HPLC, asi como la amplisima gama de productos
Whatman para filtracion de muestras dificiles como
Anotop Plus.

Para obtener mayor informacion sobre cualquiera
de los productos citados anteriormente, puede dirigir-
se a nuestras Delegaciones o bien la Div. Reactivos
(093) 570 57 50, ext. 409.
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E V4 KONTRON
HA\ SA

Nuevo sistema Diode Array 440 con Datasystem
450 Kontron Instruments

Kontron Instruments ha presentado recientemente
el nuevo software para el detector de diodos 440 que
combina la alta resolucion (512 diodos) y la alta sen-
sibilidad (2,5 x 105 UA) de este con las reconocidas
ventajas respecto a la integracion y control del Data
System Kontron 450.

La deteccion mediante un detector diode-array es
el método de eleccion para investigacion, desarrollo
de metédicas HPLC y laboratorios de control de cali-
dad. Con el detector de diodos 440, Kontron
Instruments ofrece a los investigadores y analistas
una nueva dimensién, un método I6gico e integrado
de obtener y procesar los datos. La clara presenta-
cion de los mismos (mapas, contour y representacio-
nes tridimensionales) hace extremadamente facil su
interpretacion.

5.48 min Lam= 2338 nm

El hecho de poder ver en la misma pantalla las
condiciones instrumentales de trabajo de todos los
moédulos del cromatégrafo (bombas, autoinyector,
horno, etc.) y los cromatogramas y mapas y repre-
sentaciones tridimensionales, es una de las caracte-
risticas mas marcadas de este nuevo producto.

La edicion de Librerias de Espectros y la busqueda
espectral en ellas de los compuestos analizados, cal-
culando sus factores de correspondencia se realiza
mediante sofisticados algoritmos que comparar los
espectros de la misma manera y con los mismos cri-
terios que lo haria el propio cromatografista.
Asimismo, se pueden calcular las derivadas de los
espectros para fijar un grado de confianza extra o
superior respecto a la pureza de los picos o la calidad
de la separacion cromatografica.

El calculo especifico de pureza de picos es una
caracteristica generalmente necesaria cuando se rea-
lizan analisis cuantitativos en procesos de control de
calidad o de desarrollo de metédicas. El conjunto
detector de diodos 440 y datasystem 450 permite cal-
culos tipo ratio y determinacion de pureza. La evalua-
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cién de la pureza a lo largo del recorrido del pico se
muestra grafica y numéricamente.

Una de las caracteristicas diferenciales de este
nuevo sistema es el Spectra Index, que captura auto-
maticamente hasta siete espectros en distintas zonas
del pico cromatografico, ahorrando asi una importan-
te cantidad de memoria. Y muchas veces, cuando se
tienen numerosas y multiples muestras, los datos
ocupan bastante espacio en el disco duro del ordena-
dor; pensando en ello, Kontron Instruments ha dis-
puesto la posibilidad de un autoborrado (si el usuario
asi lo programa) de todos los datos innecesarios,
almacenando soélo los precisos para el analisis y su
futuro reprocesado.

Las representaciones tridimensionales, clasicas en
deteccién diode-array, también tienen en este equipo
un tratamiento especial, como, por ejemplo, la posibi-
lidad de cambiar el angulo de visualizacién o extraer
de alli espectros o cromatogramas.

9.8 9.280 9.488  9.688  9.BAA

min

En otras muchas aplicaciones lo que resulta esen-
cial es poder efectuar una deteccion multicanal UV-
VIS. En el modo "Multi Wavelength", el detector 440
puede mostrar multiples cromatogramas, hasta
nueve, en los que se programa en cada uno, indivi-
dualmente, longitud de onda, escala y ancho espec-
tral, incluso con variaciones de estos parametros en
el tiempo de analisis.

Nuevo software de validacién para los espectrofo-
téometros UV-VIS Uvikon

La necesidad de validar periédicamente las condicio-
nes instrumentales de los equipos y asi comprobar que
se hallan en perfecto uso es una necesidad en cual-
quier laboratorio y, en particular, de control de calidad.

Kontron Instruments presenta un nuevo software
para chequear y validar, mediante varios tests indivi-
duales o sucesivos los espectrofotémetros UV-VIS
Kontron, Uvikon serie 900. Las comprobaciones que
dicho software efectia automaticamente son las
siguientes:

1. Precisién y exactitud de las longitudes de onda.
Patron: perclorato de holmio.

2. Precision de absorbancias. Patrén: dicromato
potasico.

3. Limite de luz parasita (stray light). Patron: cloru-
ro potasico.

4. Resolucion espectral (poder de resolucion).
Patrén: tolueno en hexano.

Dicho software es totalmente compatible con los
espectrofotometros Uvikon 931, 941 y 941 plus y su
manejo extremadamente sencillo.

Una nueva dimension en los analisis HPLC: nue-
vos softwares de validacion de métodos cromato-
graficos y de idoneidad y evolucion de los resul-
tados (suitability test)

Antes de que cualquier método analitico se pueda
utilizar en un laboratorio de control de calidad, la nor-
mativa GLP exige la evaluacién de la precision, exac-
titud, linearidad, selectividad, limites de deteccion y
cuantificacién, y robustez, estando definidas las
reglas y modo de realizar una validacion completa por
los organismos FDA o similares.

Kontron Instruments ha desarrollo y ahora mejora-
do el software Validat segln la normativa de la USP y
FDA, que calcula automaticamente los parametros
citados, con un importante ahorro de tiempo. El infor-
me obtenido en impresora incluye los calculos, grafi-
cos y comentarios de cada método validado.

Por otra parte, el system suitability test o software
de idoneidad y evolucién de los resultados, de
Kontron Instruments, complementa perfectamente al
software anterior. En él se establecen limites de per-
misividad respecto a cada parametro cromatografico
y cada resultado es permanentemente chequeado si
se halla o no dentro de esos limites: tiempo de reten-
cién absoluto y relativo, resolucién, nimero de platos,
simetria, repetitividad, precision del método, precision
del sistema y limites de deteccion y cuantificacion.

Ademas, se pueden obtener representaciones gra-
ficas de cada parametro, viéndose asi muy faciimente
la evolucién o tendencia del mismo.

Para una informacién mas detallada contacten con
nuestras oficinas centrales en:

Kontron Instruments, S.A.

Salvatierra, 4 - Tel. 358 18 35 -28034 Madrid.

Narcis Monturiul, 2, 22, 12 - Tel. 473 74 44 - 08960
Sant Just Desvern (Barcelona).

ESPECIALISTAS EN CROMATOGRAFIA Y ESPECTROSCOPIA
CONSUMIBLES Y ACCESORIOS PARA ANALISIS Y CONTROL

CROMATOGRAFIA GASES, WPLT O0F |

Ml\ LNAVIS. Y
PATRONES ¥

umu(m.ums.a.

a) MATERIAL CONSUMIBLE

Alltech. Disponible el nuevo catalogo #300 de cro-
matografia. Este catalogo consta de 800 paginas, tra-
tandose de una verdadera obra maestra de los pro-
ductos mas vendidos en cromatografia. Solicitelo.
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Alltima. Nuevo relleno para HPLC que permite ana-
lizar compuestos acidos, basicos y neutros en una
sola inyeccién. Este relleno de base silica muy inerte y
con un doble tratamiento de "endcapping” (neutraliza-
cion de los grupos silanol libres) proporciona picos
simétricos o sin necesidad de afadir modificadores
amino o reactivos de par iénico a la fase movil.

Desarrollado para aplicaciones especiales o para
uso general, este es un relleno mecanicamente mas
fuerte y mas eficaz que los rellenos polimericos.
Estas ventajas, sumadas al sistema de columna CAP
(pistén continuamente ajustable) que elimina las vias
preferentes de fase mévil y los vacios en cabeza de
columna, proporcionan una columna de elevada efi-
cacia y muy larga vida. Disponibles distintas fases
como: C18, C8, fenil, ciano, amino y silica.

Acids, Bases and Neutrals

1
4 oMATO4

71792

1. Maleic acid

3 2. Aniline
2 3. Dimethylaniline
4. Phthalic acid
5. Benzaldehyde

— UL U |

T T T T T T ]
0 3 6 9 12 15 18 Min.

Column: 250mm x 4.6mm
Packing: Alitima C18, 5p
Mobile Phase: A: 0.05M Potassium phosphate, pH 2.5
B: Methanol
Gradient: (T, %B), (0,30),(4,30),(15,70),(20,70),(25,30)
Flowrate: 1.0mL/min
Detector: UV at 254nm

S.G.E. De nuestra representada, introducimos el
rango de microjeringas para cromatografia capilar.
Con la inyeccion en "split", se puede aumentar la
reproducibilidad y reducir la discriminacion disminu-
yendo el volumen de inyeccion. Esta posibilita también
reducir la probabilidad del "flashback" en la inyeccion
debido a la expansién de vapor en el inyector caliente.

El factor limitante para reducir el volumen de inyec-
cion en el pasado era la obtencion de inyecciones
reproducibles utilizando jeringas de 5 pl y 10 pl. Asi,
actualmente las jeringas con el émbolo en la aguja
con volimenes de 5 pl, 1 ul y 0,5 ul, permiten la
inyeccion de volumenes, con una aceptable reprodu-
cibilidad, tan pequefos como 0,1 pl, siendo asi idea-
les para todo tipo de inyeccidn capilar. La capacidad
de estas jeringas es tan pequeha que toda la muestra
queda en la aguja de la jeringa. El émbolo llega hasta
la punta de esta aguja de forma que durante la inyec-
cion este desplaza toda la muestra.
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Extraccion en fase solida. Extract-Clean Hi-
Flow C18. Nuevo relleno que se incorpora a nuestra
linea de productos de extraccidon en fase sdlida.
Fabricado en base silica con tamafio de particula de
100 u y poro de 60 A y disponible en formato Extract-
Clean. El mayor tamafio de particula permite flujos
mas elevados, convirtiéendose asi en un producto
ideal para muestras de gran volumen (> 100 ml).
Flujos de 20 ml/min son comunes, permitiendo la
extraccion de 100 ml de muestra en 5 minutos.

Chlorinated Pesticides, 1ppb,
Extracted Using Extract-Clean Hi-Flow C18

Chlorinated Pesticides Recovery
(as % Standard)
1. u-BHC, 104%

SMATOe. 2. Lindane, 109%
; 51668 3. p-BHC, 106%
Z 4. Heptachlor, 92%
5 5. 5-BHC, 110%
4 6. Aldrin, 98%

7. Heptachlor epoxide, 107%
8. a-Endosulfan, 105%
9, p,p-DDE, 79%

10. Dieldrin, 102%

11. Endrin, 104%

12. p,p-DDD, 92%

3 13. p-Endosulfan, 103%
14. p,p-DDT
15. Endrin aldehyde, 102%
16. Endosulfan sulfate, 103%
17. Methoxychlor, 99%
18. Endrin ketone, 104%
0 9 18 Min.
Column: 20m x 0.53mm x 0.25pn
Phase: Pesticide NON-PAKD ™
Temp: 210°C (ECD)

Linear Velocity: Helium, 35cm/sec

Cydex-B. Analisis de isomeros opticos y posicio-
nales mediante cromatografia de gases capilar. Las
fases de B-ciclodextrinas han significado un progreso
importante en la separacién de este tipo de compues-
tos. Las ciclodextrinas consiguen esta separacion por la
formacion en su estructura de microcavidades, que
cuando son funcionalizadas, forman compuestos de
inclusion de isémeros definidos. Mediante la suspen-
sién de B-ciclodextrinas permetiladas en una fase esta-
cionaria moderadamente polar, se forma una fase inmo-
vilazada con rangos de temperatura muy amplios.

La sensibilidad de la cromatografia de gases capilar
permite la determinacion de la pureza enantiomérica a
mas del 0,1%, siendo asi la columna Cydex-B, la
columna ideal para un gran numero de aplicaciones,
entre las que se incluyen los productos farmacéuticos,
productos naturales, aromas, muestras bioldgicas, etc.

Columnas capilares de 0,15 mm ID. Mas cortas,
mas rapidas... jPerfectas! A menor diametro interno
de una columna capilar, mayor eficiencia pero gene-
ralmente hay una reduccion de la capacidad de
muestra. El nuevo rango de columnas de SGE ofre-
cen esta mayor rapidez de analisis y eficiencia man-
teniendo la capacidad de muestra. Aumenta también



el nimero de analisis que se pueden realizar en el
laboratorio y la compatibilidad con sistemas de
espectrometria de masas.

La mayor eficiencia de estas columnas se traduce
en que se pueden utilizar columnas mas cortas, lo
que conlleva tiempos de analisis mas cortos y un
menor costo.

Phase Separations. Spherisorb. El mayor volu-
men de ventas experimentado en Europa con la
nueva generacién de columnas Spherisorb y Phase
Extra, que presentdbamos en el numero anterior, nos
ha permitido poder reducir los costos de fabricacion lo
que comporta una reduccion de los precios de algu-
nos productos de hasta el 25%.

B) INSTRUMENTACION

Detector Varex ELSD MKIIlI "Evaporative light
Scattering detector" para HPLC, GPC, SFC. Este
detector puede ser considerado como universal, ya que
responde préacticamente igual a todos los solutos no
volatiles. Se trata de un detector muy versatil y elimina
los problemas comunes asociados con los detectores IR
y UV, ya que no se ve afectado por cambios de la tem-
peratura ambiente. La respuesta del detector no depen-
de de los grupos funcionales de los compuestos. Su fun-
cionamiento se basa en la evaporacion de los compues-
tos que salen de la columna que posteriormente se
somete a rayo laser y es detectado por un fotodector. La
respuesta es proporcional a la masa del soluto y no
depende de sus grupos funcionales. Rogamos nos con-
tacte si requiere ampliar informacién sobre este detector.

How It Works
HPLC Effluent

-,
[__Jm_— Nebulizing Gas
. Evaporation
Chamber
Sample
Droplets
Photo-
detector

| |
Laser Light
Source

Amplifier

Detector de conductividad modelo 320. Permite
el andlisis de aniones, cationes, metales de transi-
cién, acidos organicos, lantanidos y surfactantes ioni-
cos. Compatible con sistemas IC con o sin columna

supresora. Presenta un nuevo disefio de celda para
mantener la linea base estable que ademas requiere
un bajo mantenimiento. Se puede operar a 10 rangos
desde 0,1 hasta 600 uS-cm en toda escala, para ayu-
dar al usuario en sus distintas aplicaciones.

Constiltenos su problema, tenemos la solucion.

Kromxpek Analitica, S.A.

Apdo. 282, Ctra. Cerdanyola, 65-67.

08190 Sant Cugat del Vallés (Barcelona).

Tel. (93) 589 15 55. Fax (93) 675 05 16.

Waters

Division of MILLIPORE

Nueva Electroforesis Capilar para analisis de
iones CIA

El nuevo sistema Waters CIA "Capillary lon
Analysis" para el andlisis de aniones, cationes, acidos
organicos y otros iones, es la segunda generacion de
instrumentos disefiados para la aplicacion de las téc-
nicas de separacion desarrolladas y patentadas por
Waters, en el andlisis de iones, para mejorar en sen-
cillez, rapidez y menor coste las tradicionales técni-
cas de Cromatografia lonica.

Las nuevas caracteristicas que incorpora la nueva
serie de instrumentos son:

— Control de Isomigracion: Asegura la reproducibi-
lidad de los resultados aun trabajando con un amplio
rango de concentraciones.

— Deteccién UV Ultra sensible: Posibilidad de tra-
bajar a longitudes de onda tan bajas como 185 nm.

— Desarrollo de Métodos Automatizado: Carrusel
de muestras y colector automatizados y de mayor
capacidad.

— Control de la Temperatura: Temperatura controlada
tanto en el capilar como en las muestras y electrolito.

91



Nuevo Sistema LC/MS Integrity

Durante la pasada celebracién de Expoquimia,
Waters presentd su nuevo sistema integrado LC/MS
Integrity que le abre un nuevo potencial analitico en el
campo de la HPLC con la incorporacion a la detec-
cion por fotodiodos de la espectrometria de masa en
un mismo equipo integrado para la cuantificacion e
identificacion de compuestos en muestras complejas.

La combinacién de los dos sistemas de deteccidn,
detector de fotodiodos Waters 996 de alta sensibili-
dad y resolucion optica de 1.2 nm y el detector de
masa con una interfase de haz de particulas patenta-
do "ThermaBeam", ionizacién por impacto electrénico
y analizador cuadrupolo capaz de utilizarse con una
gran variedad de compuestos no polares o iénicos y
desde 10 a 1.000 amu, le permiten comprobar sus
materias primas, problemas de produccion, control de
calidad, productos de la competencia o aplicaciones
en diversos campos de la investigacion.

El Sistema Waters LC/MS Integrity es practico y
facil de utilizar. Un sélo software integrado dentro de la
Iinea Millennium le permiten un sencillo manejo, dali-
bracion y tratamiento de datos. La rutina de Puesta en
Marcha sintoniza y calibra automaticamente el cuadru-
polo para su maximo rendimiento mientras la Auto
Optimizaciéon prepara la interfase ThermaBeam para
la fase movil utilizada asegurando la maxima sensibili-
dad del detector. EI Chromatography Manager
Millennium 2010 le muestra los datos obtenidos por el
Waters 996 y el detector de masas ThermaBeam en el
mismo y accesible formato para una rapida y facil
interpretacion de los resultado.

Red Cliente/Servidor Millennium 2020

v

Client/Server &8
Technology
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La nueva arquitectura de red Cliente/Servidor del
Millenium 2020 amplia las caracteristicas del sistema
Millennium de estaciones aisladas PC a una auténtica
red cliente/servidor. Multiples usuarios de PC
Millennium pueden conectarse a una red con servidor
Novell o VMS y a una base de datos centralizada
Millennium. La operatividad a nivel de PC es idéntica
a los sistemas aislados, utilizando todos los usuarios
la base de datos centralizada en el servidor. Esta
arquitectura facilita una solucion corporativa para la
transmisién de los datos en red. De facil expansion
segln sus necesidades; simplemente afadiendo
clientes Millennium al sistema. Las nuevas caracteris-
ticas gue incorpora el sistema proporcionan mejoras
en GLP/seguridad con "bloqueo de métodos" y "archi-
vo histérico de metodos" y cuatro niveles de autoriza-
cion y seguridad en el Millennium asi como las carac-
teristicas de seguridad inherentes a los sistemas ope-
rativos VMS y Novell. Una caracteristica basica en el
Millennium relaciona permanentemente el cromato-
grama, el método y los resultados de un mismo anali-
sis en la base de datos.

AccQ-Tag un nuevo reactivo para el analisis de
aminoacidos

El sistema AccQ-Tag esta basado en un nuevo
reactivo AccQ-Fluor™ (AQC) especialmente desarro-
llado por Waters para mejorar la determinacion de
aminoacidos. Con un sencillo protocolo de derivatiza-
cion, el AQC reacciona con los aminoacidos primarios
y secundarios para formar un derivado altamente
estable apropiado para su separacion en HPLC de
fase reversa sin presentar ningun subproducto de un
mismo aminodcido, picos de interferencia por exceso
de reactivo o poca reproducibilidad cuantitativa.

Otras caracteristicas destacadas son:

— Analisis totalmente automatizado de hasta 96
muestras sin intervencién del analista.

— Limites de deteccién en el rango de los femto-
moles para micromuestras.

— Procedimientos de operacioén preprogramados
en el Chromatography Manager Millennium 2010.

Millipore Ibérica, S.A. - Servicios de Marketing.

Avda. Llano Castellano, 13 - E-28034 Madrid -
Espafa. Tel. (91) 729 03 00 - Fax (91) 729 29 09.

SUGELABOR, S.A.

Al servicio del analisis
Columnas capilares SGL

Las columnas capilares y semicapilares para GC de
fabricacion nacional SGL, han demostrado a lo largo
de su comercializacién un excelente resultado, com-
parable a las mejores columnas de importacion. Esta
situacion, unida a su precio mas competitivo, las hace
adecuadas a multitud de analisis tanto en el campo de
la investigacion como en el control rutinario.



Algunas aplicaciones desarrolladas con nuestras
columnas SGL han sido el analisis de ceras y estero-
les en muestras alimentarias, cuyos resultados se
exponen a continuacion.
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Fig. 1: Ceras en aceites. Columna SGL-5 15 m x 0,32 mm,
especialmente disefiada para el andlisis de triglicéridos.
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30 °C/min 4 °C/min
Condiciones: Temp. Horno: 80°C - —---—- 150 °C
Inyeccion: On-column
Deteccion: FID
Gas portador: H2 1,5 mi/min
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Fig. 2: Anélisis de esteroles. Columna SGL-5,25m x 0,25 mm 0,25 1
Condiciones: Temp. Horno: 260 °C

Inyeccion: Split

Deteccidn: FID

Gas portador: He 1 mi/min

SUGELABOR, SA.
Sicilia, 36

Tel. (21) 501 39 36.
Fax (91) 501 39 38
28038 Madrid

varian®

Saturn 3: mayor sensibilidad GC/MS

El nuevo GC/MS Varian Saturn 3 proporciona la
mejor combinacién de sensibilidad y selectividad para
analisis de muestras complejas. Supone un avance
para las aplicaciones de cuantificacion de componen-
tes a nivel de trazas de muestras tales como fluidos
biolégicos, suelos, aguas residuales y materiales peli-
grosos de desecho.

La serie Saturn, cuya inigualable sensibilidad en
impacto electronico (El) esta ya perfectamente
demostrada, incorpora ahora con el Saturn 3 una
mayor sensibilidad y selectividad operando con
lonizacion Quimica (Cl), alcanzando niveles de detec-
cién de picogramos en barrido completo ("full-scan”).

Con el nuevo sistema de lonizacion Quimica, se
obtienen espectros sin ninguna interferencia de frag-
mentos procedentes de impacto electronico, permi-
tiendo una programacion en tiempo real de intecam-
bio de fuente de ionizacion (EI/CI) a lo largo del anali-
sis. Ademas, el nuevo software incorpora nuevas
capacidades respecto a automatismo, cuantificacion y
cumplimiento de requerimientos analiticos de las nor-
mativas mas exigentes.

El nuevo GC/MS Saturn 3, junto con el cromatégra-
fo Varian Star CX Series, reduce el tiempo de analisis
y los costes de preparacion de muestras, gracias a su
nueva configuracion: sistemas avanzados para trata-
miento de muestras, nueva puerta del horno de facil
acceso, horno de columnas iluminado, lectura de la
relacion de "split", e inyector automatico para operar
en cualquier modo de inyeccion.

Nuevas bombas Varian para HPLC

Varian presenta su nueva linea de bombas HPLC
que proporcionan la fiabilidad, el nivel de prestacio-
nes, la precision y la facilidad de uso que los moder-
nos laboratorios necesitan.
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Las bombas Varian LC Star 9002 y 9012, de gran
versatilidad, disponen de un mayor rango de flujos
(10 mL/.min. maximo) para aplicaciones semiprepara-
tivas. Los usuarios pueden elegir entre tres modos de
proporcion, de tal manera que el equipo se adapte a
las necesidades especificas de cada analisis.

Las bombas de gradientes ternarios Varian Star
9012 y Star 9012 Inerte disponen del piston unico
disefiado por Varian de gran eficacia, y de valvulas de
proporcién de alta velocidad que aseguran la preci-
sién y reproducibilidad de la fase movil, independien-
temente del caudal o composicion.

La utilizacion de una mecanica de entrada de llena-
do rapido y mezcla a alta presion elimina la necesi-
dad de purgar o desgasificar los disolventes, mejo-
rando asi la seguridad y productividad de su laborato-
rio, al ahorrar tiempo y costes.

Las bombas isocraticas Varian 9002, derivadas del
disefio de las 9012, proporcionan la misma fiabilidad
y prestaciones para aplicaciones isocraticas.

La nueva estacion de datos Varian para GC incre-
menta la automatizacion del laboratorio

Varian ha presentado recientemente la nueva ver-
sién de software de la estacion de datos Star para
cromatografia de gases, que permite mejorar signifi-
cativamente la productividad de su laboratorio, gra-
cias a un sistema interactivo de control de datos, de
facil manejo, y a una potente aplicacion de software
para automatizacion denominada AutoLink.

El sistema de control de datos "Curve Manager" permi-
te al usuario revisar los datos de calibracion, tanto gréfica-
mente como estadisticamente, tomados sobre nueve ran-
gos de calibracion diferentes. Ello facilita y acelera la con-
feccion de curvas de calibrado precisas, evitando errores
que ocasionarian la costosa repeticion de analisis.

El sistema de verificacion de la estacion de datos
Star "Verification Mode" mejora la productividad del
laboratorio al verificar automéaticamente las curvas de
calibrado una vez confeccionadas. Este sistema de
chequeo evita la necesidad de recalibrar el cromato-
grafo repetidas veces. Asimismo, proporciona toda la
documentacion necesaria para cumplir con las nor-
mas reguladoras a este respecto.

El nuevo software AutoLink utiliza el intercambio
dinamico de datos de Microsoft para intercomunicar
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automaticamente el sistema de software del cromato-
grafo con cualquier software de analisis especializados.
Antes, estos programas debian ser inicializados
manualmente antes de cada analisis. Con AutoLink, los
softwares especializados pueden ser automaticamente
cargados después de que cada separacion cromatogra-
fica haya sido completada, disminuyendo asi el tiempo
de andlisis y preservando las muestras perecederas.

La estacién de datos GC Star puede trabajar con
hasta cuatro cromatégrafos de gases y obtener datos
de hasta ocho detectores, duplicando asi su capaci-
dad anterior de trabajo. La estacion utiliza el entorno
de trabajo Windows (Microsoft Corporation) de muy
facil manejo, y se ajusta a los estandares de datos
cromatograficos de la Asociacion de Instrumentacion
(AIA). También los informes de las buenas précticas
de laboratorio (GLP) pueden ser generados automati-
camente, facilitando el cumplimiento de estas normas
y permitiendo que el personal del laboratorio trabaje
en otros proyectos.

Para mas informacion, por favor dirijanse a:

Varian Ibérica, S.L.

Avda. Pedro Diez, 25. 28019 Madrid.

Tel. (91) 472 76 12. Fax (91) 472 50 01.

Caspe, 118. 08013 Barcelona.

Tel. (93) 265 70 02. Fax (91) 265 85 62.

Poligono Industrial P.I.S.A. Edif. Trisoft.

Parcela 6. 41927 Mairena (Sevilla).

Tel. (95) 418 39 80. Fax (95) 418 41 42.

JEKNOKROVNCA

NUEVO SISTEMA DE MICROEXTRACCION DE
COMPUESTOS ORGANICOS EN AGUA SIN
EMPLEO DE DISOLVENTES

Teknokroma presenta el nuevo sistema de extrac-
cién de compuestos organicos en muestras acuosas
desarrollado por la Universidad de Waterloo, Ontario
(Canada) en colaboracién con Supelco Inc.

Este nuevo sistema, denominado "Microextraccion
en fase sélida" (SPME) presenta claras ventajas
sobre los procedimientos clasicos de "head-space” o
de "purge and trap" para la concentracion de com-
puestos volatiles o de extraccién en fase solida para
los semivolatiles o no-volatiles, representando un
importante ahorro econémico y de tiempo.

El nuevo sistema consiste fundamentalmente en
una jeringa modificada, cuyo émbolo incorpora en su



equilibrio, se retira la fibra de silice del vial y directa-
mente se inyecta en el cromatégrafo de gases, donde

los diferentes compuestos retenidos se desorben y

Septum
Penetration

Sampling &
Desorption

pasan a la columna cromatografica.

Las ventajas de este nuevo sistema son:
1. Elevada sensibilidad, llegando a limites de par-

tes por trillon (ppt).

2. Amplio rango lineal de respuesta.
3. Rapidez, siendo en general necesarios unos

cinco minutos para alcanzar el equilibrio.

4. No requiere ninglin consumo de disolventes.
5. Elevada precision (>1-12% RSD).
Aunque su aplicacién mas inmediata sea la de

Phase-
Dodred extraccion de muestras acuosas, es posible emplear
Silica Fiber el mismo sistema en combinacién con el método cla-
sico de espacio en cabeza, obteniéndose excelentes
resultados con una amplia variedad de matrices.
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Si desea hacerse socio del GCTA rellene y envie el siguiente boletin de inscripcion a
la secretaria:

Dr. Xavier Guardino

Grupo de Cromatografia y Técnicas Afines - Centro Nal. de Condiciones de Trabajo

C/ Dulcet, 2-10 - 08034 Barcelona

acompafado de la correspondiente autorizacién bancaria. Precio 1994: 4.500 Ptas.
Senale la direccion en la que desea recibir la correspondencia.
Por favor, envie un cheque por la cuota del primer ano.

REAL SOCIEDAD ESPANOLA DE QUIMICA
GRUPO DE CROMATOGRAFIA Y TECNICAS AFINES

HOJA DE INSCRIPCION

Apellidos ...... NOMDBIe ..o
] Ciudad . (CP .. )
CAIE ..o esssssssessessssssss e85 R BB UM,

L] Industria u organizacién

Ciudad (CP o)

Sr. Director del Banco/Caja de Ahorros

Sucursal

Direccién Ciudad ...

D.

con domicilio en e

y con cta. cte. / libreta de ahorro nam. ... . en esta
sucursal, ruega a usted se digne dar Ias ordenes oportunas para que con cargo a dicha
cuenta sean abonados los recibos de mi cuota anual de socio que les seran presentados
al cobro por la Real Sociedad Espariola de Quimica.

Atentamente le saluda,

Firma

Por favor, rellene los datos bancarios en el formato:

fs & = il psen, slamlame = me s e a e /

Entidad Oficina D.C. Numero de cuenta



Sensibilidad superior en GC/MS
para cualquier muestra.
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prestaciones que ningin cuadrupolo puede alcanzar. ... 1eieas

Avda. Pedro Diez, 25

28019 Madrid

Antes de decidir la adquisicién de un lﬁ\' ——— S Tel: 472 76 12

I 7 can “Wave-Board™ ax:
nuevo GC/MS, descubra la nueva CRER RN Fax: 472 50 01
Tecnologia del Saturn 3, que logra los # Programacion B1+— Cl en tiempo real ;’;E;S%:rlcljma
niveles de sensibilidad y selectividad MA\'nnzadD software para cuantificacion Tel: 26570 02
necesarios para el andlisis de las ) . o Fax: 265 85 62
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CIp emri 4 i d 1l 41927 Mairena del Aljarafe
crmancezca atento a nmturos Acsarrolos i

Llame al 91-4727612 y solicite mayor Sevilla
: o y y de la tecnologia “Wave-Board” Tel: 4183900
informacion. Fax: 418 41 42
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Convierta su GC en un potente

analizador de espacio de cabeza
afiadiéndole el HS 40

Analisis de volatiles en agua y aguas Volariles en bebidas y alimentos (diacetil
residuales (aromdticos, voldtiles ¢ +2,3 pentadiona en cervezas)
hidrocarburos halogenados)

Monémeros y voldtiles en polimeros Anilisis de alcohol en sangre.

(NCM en PVQ)

RKIN ELMER

Si, con la simple adicion del
@ modulo HS 40, compatible
con cualquier cromatégrafo.
No pierda su tiempo preparando su muestra,
mediante el Accesorio de Espacio de Cabeza
HS 40 puede dejar hasta 40 muestras listas
para su analisis de volatiles, termostatando
cada una de ellas el
mismo intervalo de
tiempo y
optimizando los
solapamientos de los
intervalos de
termostatizacion.
El procesado de un
elevado nimero de

muestras en sus Muestreador de espacio de
cabeza HS-40,

manos.

El HS 40, permite el uso o la inyeccién en
columna, utilizando columnas capilares.
Ademis el sistema exclusivo de inyeccion con
presién balanceada, utilizado
satisfactoriamente en todos los inyectores de
Espacio de Cabeza Perkin Elmer es
compatible con columnas capilares y
empaquetadas.

La utilizacién de la técnica de crio-enfoque,
permite alcanzar limites de deteccion
insospechados.

Para obtener mas informacién del HS 40 de
Perkin Elmer, pongase en contacto con
nosotros.
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