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Editorial

Estamos entrando una vez mas en periodo
preelectoral con recambio en la presidencia del
GCTA. Ello conlleva la confeccién de la corres-
pondiente candidatura que tradicionalmente,
como sucede en la mayoria de sociedades, pre-
senta la Junta Directiva para la aprobacion de la
asamblea constituyente. Este proceso, como de
todds es sabido, no excluye la presentacion de
una candidatura alternativa por parte de cual-
quier miembro del Grupo siempre que se atenga
a los estatutos de los grupos especializados de
la Real Sociedad Espanola de Quimica. En cual-
quier caso, esta vez se plantea mi definitiva des-
pedida como presidente del Grupo ya que des-
pués de mi reeleccion, hara pronto cuatro afos,
conviene la renovacién de este cargo. Digo defi-
nitiva y utilizo el boletin como medio de difusion
para evitar que a nadie se le ocurra la "gran
idea" de pedir y apoyar mi eventual reeleccion
como sucedié la vez pasada. En cualquier caso,
si se me permite opinar en este tema creo que
no debemos aferrarnos a férmulas de alternan-
cia pura y simple entre candidatos de Madrid y
Barcelona sino buscar la maxima eficacia y dina-
mismo para el Grupo tanto en su proyeccion
nacional como en la internacional. No debe
importarnos de donde sea nuestro préximo pre-
sidente sino mas bien lo que esta dispuesto a
hacer por el Grupo y el apoyo que todos le pode-
mos dar para rentabilizar al maximo sus esfuer-
Z0S.

Cualquiera que sea el candidato finalmente
seleccionado me atreveria a pedirle que aparte
de las actividades propias del cargo que ya le
vendran rodadas, siguiese buscando férmulas
para dinamizar las reuniones cientificas del
Grupo ya sea en solitario 0 en el marco de otros
eventos de importancia como lo es por ejemplo
EXPOQUIMIA. Esta reunién anual, aparte del
excelente vinculo de comunicacion que supone
este boletin, representa una gran oportunidad de
hacer ciencia en un entorno amistoso y relajado
en donde el contacto personal lo es todo. Por
otro lado y en la misma linea le pediria que
afianzase la proyeccion exterior de nuestra par-
cela cientifica para que se nos reconozca en
todo momento nuestro peso especifico corporati-
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vo. En este sentido, me enorgullece haber con-
seguido la nominacién de Barcelona para la
celebracion de dos conferencias internacionales
de tanto relevancia como son el [HPLC'99] o
International Symposium on High Performance
Liquid Separations and Related Techniques y la
15th International Conference on Mass
Spectrometry para el afio 2000. Son dos retos
importantes a los que deberemos enfrentarnos
con entusiasmo y dedicacién y para los que
como presidente de ambos eventos espero
poder contar con la colaboracion del nuevo pre-
sidente del GCTA y de la junta directiva. En este
sentido todavia tenemos asignaturas pendientes
de importancia como son la escasa participacion
en foros internacionales de miembros del GCTA
y la carencia de una secciéon o Grupo de
Espectrometria de Masas debidamente estructu-
rada a escala nacional. Por ejemplo, el profesor
W. Lindner, presidente de HPLC'95 celebrado en
Insbruck en mayo de 1995, me agradecia por
carta en febrero mi colaboracién respecto a la
popularizacion del HPLC'95 en Espana ya que
en comparacion con anos anteriores se habian
recibido un nimero de contribuciones de autores
espafnoles considerablemente mayor que en
afnos anteriores (junas diez!). A pesar de sus
amables palabras es evidente que no podemos
darnos por satisfechos con esta situacion y hay
que trabajar por aumentar en el futuro inmediato
nuestra participaciéon en estos eventos inter-
nacionales. De lo contrario nuestro interés por
atraer este tipo de reuniones internacionales a
nuestro pais contrastaria desfavorablemente con
nuestra escasa presencia activa en los mismos.
En este sentido también debo destacar la nece-
sidad y conveniencia de preparar adecuadamen-
te una buena participacion todos los miembros
del GCTA que asi lo deseen en el 8th
Symposium on Handling of Environmental and
Biological Samples in Chromatography que se
celebrara conjuntamente con nuestra 26
Reunién Anual en Almeria del 25 al 28 de octu-
bre de 1997 y de cuya organizacién encontraréis
mas informacion en este boletin.
Emilio Gelpi
Presidente del GCTA



Nuevas tendencias en el analisis de los vinos por

cromatografia de gases

Pérez-Coello, M.S. y Gonzalez-Vinas, M.A.

Area de Tecnologia de Alimentos. Facultad de Ciencias Quimicas.
Universidad de Castilla-La Mancha. Campus Universitario s/n. 13071 Ciudad Real

INTRODUCCION

Las técnicas cromatogréficas se han manifestado
desde sus origenes como el método mas idéneo para
el andlisis de muestras complejas. La cromatografia
de gases es el método por excelencia para el analisis
de muestras volatiles y permite una mayor resolucion
en el analisis de muestras no volatiles que la croma-
tografia de liquidos, siempre que se haga la derivati-
zacion previa de la muestra.

Los componentes no volatiles del vino son los que
se encuentran en mayor concentracion (azlcares,
polialcoholes, acidos fijos, aminoacidos, polifeno-
les...), siendo los causantes de las sensaciones gus-
tativas y tactiles (dulzor, acidez, astrigencia...). Sin
embargo, la fraccién volatil, formada por una gran
variedad de familias de compuestos, es la mas intere-
sante desde el punto de vista sensorial.

Algunos de estos compuestos se forman durante la
fermentacién (alcoholes superiores y ésteres) o enve-
jecimiento (fenoles volatiles, acetales...), mientras
que otros proceden de la uva (terpenos).

El aroma del vino estd formado por una mezcla
equilibrada de todos ellos, siendo especialmente
importantes aquellos que tienen umbrales de percep-
cién olfativa mas bajos y cuyo analisis quimico
requiere muchas veces técnicas especiales de enri-
guecimiento (Gunata y col., 1990).

Los actuales avances de la cromatografia de gases
aplicada al andlisis de vinos estan enfocados por un
lado, a la utilizacion de la menor cantidad de muestra
posible para determinar el mayor nimero de compo-
nentes de una manera rapida, sencilla y repetitiva
(sistemas de inyeccién de grandes volimenes de
muestra, inyectores "purge and trap"...); y por otro
lado, a la deteccién e identificacion de componentes
traza de interés (Rapp y col., 1993), bien sea por su
contribucién positiva al aroma del vino, por su posible
efecto negativo ("off flavors") o por su interés sanitario
(antifermentos).

EL ANALISIS DE LA FRACCION VOLATIL DEL
VINO
El conocimiento de la composicion quimica del

aroma de los vinos tiene un interés intrinseco y han
sido muchos los investigadores dedicados a la identi-
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ficacion del mayor numero de compuestos posible
independientemente de la concentracion en la que se
encontrasen Nykanen y Suomalainen, 1983; Schreier,
1979).

En algunos casos, sin embargo, nos puede intere-
sar aplicar la informacién contenida en los cromato-
gramas, a cuestiones practicas de interés enologico.
Un caso de actualidad lo constituye la evolucion del
aroma de los vinos blancos jévenes, cuyo caracter
afrutado puede debilitarse o modificarse con el tiem-
po de almacenamiento.

Segun resultados obtenidos en nuestro laboratorio,
aplicando el analisis estadistico a los datos quimicos
podemos saber que compuestos del aroma de los
vinos cambian con el tiempo de forma significativa. El
analisis discriminante de los datos correspondientes a
33 compuestos volatiles determinados por CG en 26
vinos blancos de la variedad Airén de distintas vendi-
mias, pone de manifiesto que las funciones lineales
discriminantes permiten la clasificaciéon correcta del
97% de los vinos por vendimias (figura 1).

Analisis Discriminante

A
\A
Claa
« A
8 \ A
S A
S o Y & B
% D D £\
o \D B B
3 B
B
BB
7
B
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Variable Canonica 1

A = Vendimia 1993 B = Vendimia 1992
C = Vendimia 1991 D = Vendimia 1990

Figura 1. Representacion grafica de las muestras segun los
resultados del Analisis Discriminante.
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Las variables discriminantes y sus valores medios
para cada grupo de muestras se indican en la tabla 1.

Cuando se analizan muestras complejas o dema-
siado diluidas, la preparacion de la muestra es un
paso indispensable. En el andlisis de los compuestos
volatiles de los vinos por cromatografia de gases, es
preciso la separacion previa de los componentes no
volatiles, cuantitativamente mayoritarios, bien aprove-
chando las diferencias de polaridad o de puntos de
ebullicion.

Dado que los componentes que forman la fraccién
volatil del vino presentan un amplio rango de polari-
dad, volatilidad y concentracién, resulta dificil elegir
un método adecuado para el analisis de todos ellos.
Debemos considerar qué compuestos interesan,
antes de seleccionar el método de extraccion.

Tabla 1. Valores medios de las variables discriminantes para
las cuatro vendimias estudiadas (mg/l).

Vendimia Vendimia Vendimia Vendimia

VARIABLES 1993 1992 1991 1990
(n=8) n=9) (n=4) (n=5)
Succinato 0,91 2,58 4,62 9,36
de dietilo (0,52) (0,60) (2,82) (1,85)
1-Feniletanol 0,12 0,01 0,08 0,01
(0,08) 0,01) (0,13) (0,01)
Acetato de 0,76 0,15 0,16 0,24
2-feniletilo (0,64) (0,07) (0,08) (0,16)

Acetaldehido 29,97 4575 ‘18,44 38,43
(1526)  (24,49)  (13,12)  (13,30)

1-hexanol 1,30 1,60 1,25 1,46
(0,53) (0,42) (0,44) (0,22)

= namero de muestras
(): desviacion tipica

El analisis del espacio de cabeza

El analisis de los compuestos que se encuentran
en el espacio de cabeza de un vino (aire en equilibrio
con la muestra), es una técnica prometedora para
hacernos una idea de la composicién de la fraccién
aromatica mas semejante a la que entra en contacto
con las fosas nasales. Aunque su relacién con las
concentraciones reales en la matriz del vino no es
muy exacta, es previsible que se obtenga una buena
carrelacion con los datos sensoriales.

Es una técnica sencilla en la que se reduce la
manipulacién de la muestra y puede ser adecuada
para el andlisis de los componentes mas volatiles y
los que se encuentran en mayor concentracién, que
generalmente son los producidos durante la fermen-
tacién (alcoholes, aldehidos y ésteres). Sin embargo,
los compuestos mas significativos desde el punto de
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vista sensorial, que normalmente se encuentran en
concentraciones traza y los menos volatiles, requie-
ren metodos de extraccion y concentracion mas efica-
ces.

El analisis del espacio de cabeza estatico no es
frecuente en los vinos, ya que el cromatograma que
se obtiene es muy pobre, teniendo un aspecto muy
similar al cromatograma obtenido por inyeccién direc-
ta del vino (Etievant y col., 1987; Antonelli y col.,
1990), lo que hace innecesaria la extraccién. Se ha
utilizado para el analisis de mostos o zumos (Nufez y
col., 1984) y de bebidas alcohdlicas de alta gradua-
cién (Piggott y col., 1993).

Noble y col. (1980) consiguieron identificar 60 com-
puestos y cuantificar 20 de ellos con buena reproduci-
bilidad, haciendo pasar 500 ml. del espacio de cabe-
za de una muestra de 135 ml. de vino a través de un
polimero (Tenax) y desorbiendo los compuestos vola-
tiles a 115 2C. Este modelo podria considerarse el
precursor de los modernos sistemas de purga y tram-
pa ("purge and trap"), que permiten realizar todo el
proceso sin manipulacion de la muestra y de una
forma rapida y sencilla. En estos sistemas se utiliza el
espacio de cabeza dinamico por arrastre: se hace
pasar un gas inerte (N, o He) a través de un tubo
poroso inmerso en la muestra, el cual arrastra los
volatiles desde el medio liquido hacia el espacio de
cabeza.

Los volatiles del espacio de cabeza arrastrados por
el gas pueden retenerse en una precolumna (Leino y
col., 1993) o en una trampa rellena con un polimero.
El mas frecuentemente usado en el caso del vino es
el Tenax, ya que tiene poca retencién para el etanol y
el agua y puede realizarse una desorcion térmica a
una alta temperatura (300 °C), para liberar los com-
puestos volatiles atrapados, sin peligro de que el poli-
mero se descomponga.

La eliminacion previa del agua, se hace imprescin-
dible en los sistemas que incorporan una trampa fria
(crioenfoque) (Werkhoff y col., 1987) como etapa
siguiente a la desorcion térmica, porque puede que-
dar retenida en el Tenax. Con esto se consigue
reconcentrar los compuestos volatiles desorbidos y
hacerlos pasar de una forma rapida a la columna,
mediante un calentamiento instantaneo de la trampa.
Estas trampas, que normalmente consisten en tubos
de pequefio diametro, de vidrio, de cuarzo o de silice
fundida, pueden obstruirse si se congela el agua.

La desorcion y el crioenfoque pueden realizarse en
sistemas comerciales que inyectan la muestra direc-
tamente en la columna. Para el andlisis de compues-
tos volatiles del vino se ha utilizado el ATD (Automatic
Thermal Desorption) que requiere realizar el arrastre
con N, fuera del cromatografo (Salinas y col., 1994) y
los sistemas TCTI (Thermal desorption Cold Trap
Injector) y PTI (Purge Trap Injector), que permiten
colocar la muestra dentro del inyector y hacer el
arrastre, la desorcion y el enfriamiento "on line" con el
cromatografo (Cadwallader y col., 1994 y Garcia-
Jares y col., 1995).



Estas técnicas necesitan una optimizacién de
todos los parametros del analisis para conseguir
buena reproducibilidad. El tiempo y el flujo de purga
deben ser optimizados para no ocasionar la satura-
cién del polimero. La temperatura y el tiempo de
desorcién deben ser lo suficientemente altos como
para desorber rapidamente todos los compuestos
atrapados pero sin ocasionar reacciones de pirdlisis.
Deben hacerse ensayos en blanco antes y después
del analisis de los vinos, para comprobar que el poli-
mero no cede compuestos y que la desorcion ha sido
eficaz.

Separacion de compuestos volatiles por retencion
en polimeros perosos

Los polimeros porosos han sido ampliamente utili-
zados para separar los compuestos voltiles del vino.
Se requieren menos tiempo que en la extraccion liqui-
do-liquido, se necesita menor cantidad de disolvente
y menor volumen de muestra (entre 20 y 50 ml.).

El adsorbente debe tener suficiente afinidad por los
compuestos volatiles del vino para retenerlos, permi-
tiendo realizar después la elucién fraccionada de
éstos, jugando con la polaridad de los disolventes.

Se han utilizando resinas de tipo Amberlita XAD-2
(Edwards y col., 1990); C-18 (Gianotti y col., 1991; Di
Stéfano y col., 1991), Extrelut (Hubert y col., 1990;
Gerbi y col., 1992) y Chromosorb (Gémez y col.,
1995), para el andlisis de alcoholes y ésteres en los
vinos, realizando la elucién con Cl,CH, o dietil éter.

Los rendimientos obtenidos en la extraccién son,
en algunos casos, bajos para compuestos polares
(acidos) (Gerbi y col., 1992) y por otro lado no se
evita tener que concentrar la muestra y eliminar el
disolvente antes de la inyeccién cromatografica.

La extraccion en fase sélida ha tenido una impor-
tancia decisiva en el andlisis de terpenos libres y liga-
dos en mostos, uvas y vinos. El interés de los com-
puestos terpénicos radica en que son los principales
causantes del aroma varietal, es decir, el que caracte-
riza una variedad de uva y la diferencia de otra.
Aunque generalmente se encuentran en pequenas
concentraciones, su aportacion al aroma del vino es
determinante. En la mayoria de las variedades aro-
maticas son monoterpenos (nerol, linalol y geraniol)
(Gunata y col., 1985) o C,; - norisoprenoides (TDN,
vitispirano y B-damascenona) (Simpson y col., 1983;
Sefton y col., 1993 y 1994).

Estos compuestos estan en su mayor parte unidos
a fracciones glicosidicas formando sustancias inodo-
ras, pudiendo ser liberados mediante hidroélisis quimi-
ca o enzimatica. Esto abre la posibilidad de incremen-
tar el potencial aromatico de los vinos utilizando enzi-
mas hidroliticas adecuadas durante la fermentacién
(Gunata y col., 1990; Abbott y col., 1991).

El método més generalizado para la separacion de
las diferentes fracciones terpénicas libres o ligadas es
la utilizacion de resinas o polimeros, generalmente
Amberlita XAD-2 o C-18, eluyendo la fraccién libre

con un disolvente apolar (Cl,CH,, pentano o éter die-
tilico) y la fraccion ligada con uno polar (metanol, ace-
tato de etilo) (Gunata y col., 1990; Bitteur y col.,
1992).

El analisis de los terpenos ligados necesita una
hidrélisis previa, que puede realizarse con prepara-
dos enzimaticos (Gémez y col., 1994) o por calenta-
miento de la muestra (Sefton y col., 1989;
Winterhalter y col., 1991).

El aislamiento e identificacion de las fracciones gli-
cosidicas unidas a los terpenos, requiere técnicas de
fraccionamiento previo al analisis por GC-MS como el
DCCC (Droplet Counter - Current - Chromatography)
(Waldmann y col., 1992). Los precursores de los C,;
norisoprenoides no estan muy claros aun. Se han
identificado algunos de ellos que pueden liberar ter-
penos por hidrélisis acida durante la conservacion y
envejecimiento del vino (Winterhalter y col., 1990).

Extraccion y enriquecimiento en volatiles utilizan-
do disolventes

La extraccion continua liquido-liquido con disolven-
tes organicos ha sido muy utilizada para obtener un
eficiente enriquecimiento en compuestos volatiles.
Utilizando mezclas azeotrdpicas con mas de un disol-
vente se puede ampliar el rango de polaridad de los
compuestos extraidos y mejorar los rendimientos (T.
Herraiz y col., 1991). Los volumenes de muestra utili-
zados son grandes (250-500 ml.), los disolventes
deben ser de alta pureza para evitar que se formen
artefactos en la etapa de concentiracion y los tiempos
de extraccién son generalmente largos (8-12 horas).
No obstante, trabajando con precaucién, sobre todo
en la fase de separacion del disolvente, para evitar la
coevaporacion de los compuestos mas volatiles,
puede ser una técnica adecuada para el analisis
cuantitativo (Nakamura y col., 1988; T. Herraiz y col.,
1989 y 1990).

Esta técnica se ha utilizado con éxito para la carac-
terizacion de vinos procedentes de variedades de uva
espafiolas, utilizando analisis discriminante
(Cabezudo y col., 1986); asi como para el seguimien-
to de compuestos volatiles durante la fermentacion
(M. Herraiz y col., 1990) o el envejecimiento (Rapp y
col., 1993) y para el analisis de terpenos libres
(Strauss y col., 1987). Es importante destacar la
buena correlaciéon encontrada entre los datos quimi-
cos, obtenidos utilizando este método de extraccién y
los datos sensoriales (Cabezudo y col., 1993).

También se han utilizado, aunque de forma menos
generalizada, la destilaciéon por arrastre de vapor
(Vernin y col., 1993; Macaulay y col., 1993) y la desti-
lacién a presién reducida (Gémez y col., 1994 y
1995).

El SDE (Simultaneous Distillation-solvent
Extraction) presenta la ventaja de utilizar menos can-
tidad de disolvente, lo que hace innecesario el paso
de la concentracion posterior de la muestra y reduce
el tiempo de extraccidn a una hora. Sin embargo,
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aunque el método va bien para mostos y zumos
(NufRez y col., 1984), su empleo implica cierta dificul-
tad para bebidas con contenido alcohdlico (Blanch y
col., 1991 y 1995).

Una solucién alternativa es la microextraccion con
disolventes organicos. Se utilizan pequefios volume-
nes de muestra 10-50 ml.) y de disolventes (100 ul - 1
ml.) que se someten a centrifugacion durante una
hora. Una vez recogida la fase organica, puede inyec-
tarse directamente en el cromatégrafo en "Splitless",
obteniéndose buenos resultados cuantitativos para un
gran numero de compuestos volatiles del vino
(Ferreira y col., 1993; Rapp y col., 1993).

Otros sistemas de extraccion

La extraccion de aromas con fluidos en estado
supercritico (SFE), que se ha aplicado a diferentes
campos en la alimentacion: descafeinado del café,
extraccion de aceites esenciales, etc. (Subirats y col.,
1994), esta empezando a utilizarse también en el
analisis de los vinos.

Los fluidos en estado supercritico tienen la ventaja
de que se puede controlar facilmente su densidad
con pequenas madificaciones de la presion y la tem-
peratura, permitiendo una seleccion de los compo-
nentes a extraer (Hierro y col., 1991).

La aplicacion de la SFE a muestras liquidas como
el vino, presenta problemas adicionales: se necesita
un soporte sdélido para retener la muestra en la cama-
ra de extraccion (por ejemplo, lana de vidrio silaniza-
da, Volasper A2 o papel de filtro). La muestra se
puede recoger en un adsorbente y hacer posterior-
mente una desorcién térmica en un PTV, o hacer una
elucién con un disolvente organico (Blanch y col.,
1995). Los porcentajes de recuperacion y los coefi-
cientes de variacién calculados para disoluciones
modelo son adecuados; sin embargo, el niumero de
picos obtenido con muestras reales de vino no es
muy grande, por lo que quizas no compense su USO
dada la dificultad de disponer de un sistema apropia-
do y el tiempo empleado en su optimizacion.

La utilizacién de los ultrasonidos como método de
extraccion de componentes volétiles en los vinos es
una de las técnicas mas nuevas. El coeficiente de
absorcion y la velocidad de las ondas mecanicas
depende de la composicion de la matriz, de la tempe-
ratura y probablemente, del volumen de muestra. Con
50 ml. de muestra y 15 ml. de diclorometano se pue-
den extraer unos 40 componentes volatiles de vino
manteniéndolo en un bano de ultrasonidos durante 10
minutos (Cocito y col., 1995). EI método parece apta
para el andlisis cuantitativo de mostos y vinos, los
coeficientes de variacion son, por lo general, inferio-
res al 10% y la eficacia de la extraccion es mayor que
usando polimeros como el C-18.

La extraccién de componentes volatiles de
alimentos mediante microondas se ha mostrado
como una técnica rapida y eficaz (Pare y col., 1990;
Roca y col., 1992). Razungles y col. (1994), han
ensayado este método para el caso del vino obte-
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niendo resultados comparables a los de la extraccion
con Amberlita XAD-2 para el caso de los terpenos,
ésteres polares polifuncionales y acidos de cadena
corta, mientras que la técnica del microondas es mas
eficaz en la extraccion de lactonas, alcoholes y aci-
dos de cadena larga del vino.

- Por otro lado el contenido en etanol, que es un
inconveniente en muchos métodos de extraccion, en
este caso parece favorecer el rendimiento, lo que
ofrece la posibilidad de aplicarlo al analisis de bebi-
das de alto grado alcohdlico.

EL ANALISIS DE LOS COMPONENTES NO
VOLATILES DEL VINO MEDIANTE CG

Se precisa la derivatizacién previa para incremen-
tar su volatilidad, asi como para hacerlos térmica-
mente estables. Aunque generalmente se analizan
por HPLC, las técnicas de CG tienen mayor poder de
resolucion, menores limites de deteccidon y permiten
el acoplamiento a Espectrometria de Masas.

La determinacién de azucares, polialcoholes y aci-
dos fijos del vino, puede hacerse de forma simultanea
formando los trimetilsilil derivados, utilizando como
agente derivatizante BSTFA (N,O-Bis- (trimetilsilil) tri-
fluoroacetamida) (Gelsomini y col., 1990; Antonelli y
col., 1990; Coll-Hellin y col., 1993 y Herold y col.,
1995). Los azucares son previamente transformados
en oximas con hidroxilamina-HCI.

Los aminoécidos del mosto son de gran importan-
cia para la multiplicacion de las levaduras, que los uti-
lizan durante el proceso de fermentacion para sinteti-
zar otras sustancias (alcoholes superiores). El proce-
dimiento mas usual para la determinacion de aminoa-
cidos por CG es la formacién de derivados volatiles
esterificando el grupo carbéxilo con un alcohol y HCI
y acilando los grupos a-amino con anhidrido acético o
TFAA (anhidrido trifluoroacético) (Gangoiti y col.,
1993; Bertrand y col., 1982; Ough y col., 1980).

Con el mismo método se pueden analizar los eti-
lesteres de aminoacidos, formados a partir de los
aminodcidos libres durante la fermentacién (T. Herraiz
y col., 1992 y 1993) y que parecen representar un
porcentaje importante dentro de las sustancias no
volatiles en el vino. Su influencia desde el punto de
vista sensorial esta en proceso de estudio.

SISTEMAS EMPLEADOS PARA LA INTRODUC-
CION DE LA MUESTRA

La introduccion de la muestra en el cromatégrafo
es uno de los pasos criticos a la hora de conseguir
exactitud y precision en el analisis.

La inyeccién "on column" se ha utilizado para
aumentar la eficacia en el analisis del espacio de
cabeza estatico, inyectando un volumen mayor de
muestra y enfriando la primera parte de la columna
(Shimoda y col., 1993).



Aungue la técnica mas utilizada para la inyeccion
de extractos de vino es el clasico inyector con division
de flujo ("split/splitless"), los inyectores de temperatu-
ra programada (PTV) han sido ampliamente usados
para el analisis de vinos gracias a su versatilidad. La
posibilidad de rellenar la camisa de vidrio del inyector
("liner") con polimeros permite utilizarlo como un sis-
tema de "purge and trap" (Tabera y col., 1991). La
inyeccion en frio evita los problemas de discrimina-
cién producidos en las inyecciones en "split" (Eder y
col., 1991). Y por ultimo, utilizandolo en la modalidad
de eliminacion del disolvente ("solvent split mode") se
posibilita la inyeccion de muestras provenientes de la
extraccién con disolventes organicos, sin necesidad
de realizar la concentracion de la muestra.

Se ha probado la eficacia del sistema con disolu-
ciones modelo en Freon-11 (Villen y col., 1989; M.
Herraiz y col., 1989) y con destilados de vino (Loyola
y col., 1990). Los volumenes inyectados son de 25 yl,
manteniéndose el PTV a 30 °C durante la inyeccién y
con la valvula de "split" abierta durante 30 segundos
para permitir la eliminacién del disolvente. Después
se cierra el split y el inyector se calienta rapidamente
permitiendo la desorcién de los compuestos atrapa-
dos en el "liner".

El volumen inyectado, la velocidad de inyeccion y
el tiempo de apertura del divisor de flujo, son algunos
de los factores a optimizar para conseguir buenos
resultados cuantitativos.

Este mismo sistema, con algunas modificaciones
ha sido empleado para la inyeccién directa de mues-
tras de vino sin previa extracciéon. La columna debe
ser desconectada del inyector mientras se realiza la
inyeccion, la temperatura del inyector es de 9 °C
actuando como una trampa fria (Villen y col., 1995).

Los porcentajes de recuperacion para los com-
puestos volatiles mayoritarios del vino inyectando 50
ul directamente, son comparables a los obtenidos con
una extraccion liquido-liquido y siempre mayores que
si realizamos la extraccion con un SDE. No hay ries-
go de formacién de artefactos debido a la descompo-
sicion térmica de la muestra, aunque este es un fac-
tor importante a considerar. Asi como la optimizacion
de todos los parametros en la inyeccidn para conse-
guir una buena reproducibilidad.

Los nuevos sistemas "on line" para inyeccion de
grandes volumenes de muestra "on column", utilizan-
do una precolumna sin fase, pueden dar buenos
resultados para el analisis de extractos de vino. Estos
sistemas admiten volimenes de hasta 100 pl y todos
los parametros de la inyeccién estan totalmente con-
trolados por el software (Munari y col., en prensa).

SISTEMAS EMPLEADOS EN LA DETECCION

El detector mas utilizado en el analisis de vinos es
el de ionizacion de llama (FID). El detector de fotome-
tria de llama (FPD) se utiliza para el analisis especifi-
co de compuestos con azufre (La Vigne y col., 1992;

Park y col., 1994; Anocibar-Beloqui y col., 1995).
Estos compuestos (tioles, disulfuros, tioésteres...)
pueden aparecer en los vinos a partir de ciertos ami-
noacidos azufrados, como productos del metabolismo
de las levaduras, o por procesos de reduccion en la
botella. Suelen tener umbrales de percepcién olfativa
muy bajos, de forma que su presencia en el vino en
pequefas concentraciones puede producir olores
desagradables (huevos podridos, cebolla, coliflor...)
(Colagrande y col., 1988).

El detector de captura electrénica (ECD), se ha uti-
lizado para el andlisis de compuestos halogenados,
gue pueden encontrarse en el vino como contaminan-
tes, bien por adicién indebida como antifermentos
(acetato de bromoetilo, acetato de cloroetilo...)
(Antonelli y col., 1990) o bien por cesion atribuida al
corcho (Tricloroanisoles) (Sponholz y col., 1994).

La Espectrometria de Masas es actualmente utili-
zada como medio para confirmar la identidad de
picos cromatograficos (Vernin y col., 1993) aunque el
detector FID es mas sensible para el analisis cuanti-
tativo de rutina (Nakamura y col., 1988).

La deteccién por masas se ha utilizado en la identi-
ficacion de compuestos con gran impacto sensorial,
gue se encuentran en el vino en pequefia concentra-
cién: las metoxipirazinas causantes del olor herbaceo
de determinadas variedades de uva (Harris y col.,
1987); los componentes azufrados (Rapp y col.,
1985); la 2-aminocetofenona causante del olor a naf-
taleno de algunos vinos envejecidos (Rapp y col.,
1993) o los fenoles volatiles implicados en procesos
de envejecimiento (Chatonnet y col., 1988).

Para componentes traza es de gran utilidad la
deteccion mediante SIM (Selective lon Monitoring)
con la que se aumenta la sensibilidad, al seleccionar
previamente el registro de las masas de los iones
mas abundantes en el espectro del compuesto que
nos interesa. Este tipo de deteccidon se ha utilizado
para el andlisis del carbamato de etilo en vinos, un
carcinégeno potencial procedente de la urea (Daudt y
col., 1992; Kodama y col., 1994) y para el andlisis del
resveratrol, una fitoalexina de reciente descubrimien-
to en vinos, que es sintetizada por la vid en situacio-
nes de estrés o de enfermedad, y que posee una
accién cardioprotectora (Soleas y col., 1995; Jeandet
y col., 1993).

Por ultimo, la deteccion por "olfatometria” es una
técnica de gran utilidad para la descripcion sensorial
de los compuestos que eluyen de una columna cro-
matogréfica. El eluyente de la columna se bifurca
conectando una rama a un detector FID y acoplando
otra a un tubo de salida al exterior donde se mezcla
el gas portador con aire puro y humedecido. Una per-
sona situada a la salida del tubo evalia la intensidad
y caracteristicas de cada uno de los compuestos que
eluyen de la columna.

Los métodos olfatométricos mas usuales son: el
método Osme, que evalla la intensidad y cualidad de
los olores percibidos (Miranda-Lopez y col., 1992a y
1992b) y el Charm-Andlisis que se utiliza para deter-
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minar los umbrales de percepcion olfativa (Chisholm
y col., 1994; Moio y col., 1993 y 1994; Schilich y col.,
1994).

En ambos métodos las respuestas se transforman,
mediante programas informaticos adecuados, en
picos semejantes a los cromatograficos ("osmegra-
mas" o "aromagramas"), lo que permite su compara-
cién con los resultados quimicos.

Esta técnica es idonea para detectar compuestos
que se encuentran en concentraciones traza y que
solo serian detectables por SIM. No se puede susti-
tuir de momento el andlisis sensorial realizado por
catadores, puesto que no se evalua el aroma percibi-
do por via retronasal, ni el olor global de la muestra.
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TRABAJOS DE LA REUNION DE 1994 PUBLICA-
DOS EN EL JOURNAL OF CHROMATOGRAPHY
Volumen 719, n2 1 (1996)

"Importance of stereospecific bioanalytical monito-
ring in drug development”,
por J. Caldwell.

"Model describing the effect on retention of the
addition of alcohols to the mobile phase in micellar
liquid chromatography”,
por O. Jiménez, M.A. Garcia and M.L. Marina.

"Solvatochromic parameter values and pH in aque-
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"Optimization of a solid-phase extraction technique
for the extraction of pesticides from soil samples”,
por M.J. Redondo, M.J. Ruiz, R. Boluda and G.
Font.

"Application of experimental design approach to the
optimization of supercritical fluid extraction of polych-
lorinated biphenyls and polycyclic aromatic hydrocar-
bons",
por . Fernandez, J. Dachs and J.M. Bayona.

"Sorbent evaluation for diffusive monitoring of envi-
ronmental contaminants”,
por C. Prado, J.F. Periago and A. Sepulveda-
Escrivano.
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"Matrix solid-phase dispersion extraction procedure
for multiresidue pesticide analysis in oranges”,
por C.M. Torres, Y. Pico, M.J. Redondo and J. Manes.

"Determination of phenolic compounds at low
microgram/| levels by various solid-phase extractions
followed by liquid chromatography and diode-array
detection",
por E. Pocurull, M. Calull, R.M. Marce and F. Borrull.

"Determination of dinitroaniline herbicides in envi-
ronmental samples by gas chromatography",
por A.l. Garcia-Valcéarcel, C. Sanchez-Brunete, L.
Martinez and J.L. Tadeo.
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detection of human urinary and amniotic protein HC sub-
populations fractionated by anion-exchange and size-
exclusion high-performance liquid chromatography,
por M. Calero, J. Escribano, F. Soriano, A. Grubb, K.
Brew and E. Méndez.
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min glycoforms by capillary electrophoresis”,
por M.E. Legaz and MM. Pedrosa.

"Amino acid and amino sugar determination by
derivatization with 6-aminoquinolyl-N-hydroxysuccini-
midyl carbamate followed by high-performance liquid
chromatography and fluorescence detection”,
por J. Diaz, J.LI. Lliberia, L. Comellas and F. Broto-
Puig.

"Chromatographic evaluation of some selected
polycyclic aromatic hydrocarbons of coal tars produ-
ced under different coking conditions and pitches deri-
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por A. Dominguez, R. Alvarez, C.G. Blanco and M.A.
Diez.



"Isocratic high-performance liquid chromatography
method for quantitative determination of lysine, histidi-
ne and tyrosine in foods",
por M.A. Sanz, G. Castillo and A. Hernandez.

"Isolation by solid-phase extraction and liquid chro-
matographic determination of mutagenic amines in
beef extracts",
por M.T. Galceran, P. Pais and L. Puignou.

"Improved method for the analysis of alpha-galacto-
sides in pea seeds by capillary zone electrophoresis.
Comparison with high-performance liquid chromato-
graphy-triple-pulsed amperometric detection”,
por J. Frias, K.R. Price, G.R. Fenwick, C.L. Hedley, H.
Soerensen and C. Vidal-Valverde.

"Gas chromatographic determination of cholesterol
and tocopherols in edible oils and fats with automatic
removal of interfering triglycerides",
por E. Ballesteros, M. Gallego and M. Valcarcel.

"|dentification of fatty acids in edible plants by gas
chromatography",
por J.L. Guil, M.E. Torija, J.J. Giménez and |I.
Rodriguez.

"Variation in the alkaloid content of different subs-
pecies of Chamaecytisus proliferus from the Canary
Islands",
por M. Muzquiz, L.M. Robredo, C. Burbanao, C.
Cuadrado, G. Ayet and P. Méndez.

"Determination of ipriflavone and its synthetic impu-
ritries by high-performance liquid chromatography
using diode-array detection”,
por K. Sustacha, M. Chacén, M.L. Lucero and A.
Orjales.

"Detection of non-steroidal anti-inflammatory drugs
in equine plasma and urine by gas chromatography-
mass spectrometry",
por G. Gonzéalez, R. Ventura, A.K. Smith, R. de la
Torre and J. Segura.

RESENA DE LIBROS

Environmental Analysis. Techniques, applications
and quality assurance.

Editado por D. Barceld, publicado por la editorial
Elsevier Science en la serie de "Techniques and
Instrumentation in Analytical Chemistry", volumen 13,
1993, ISBN 0-444-89648-1.

El libro consta de 17 capitulos agrupados en cuatro
secciones que cubren diversos aspectos fundamenta-
les del analisis de contaminantes organicos en mues-
tras medioambientales: revision de las metodologias
empleadas en el andlisis de contaminantes organicos
y su aplicacion a muestras fundamentales, diversos
aspectos relacionados con la mejora de la calidad en
el andlisis y validacion de metodologias analiticas, asi
como los ultimos avances en el desarrollo de la ins-
trumentacion analitica enfocados al analisis quimico
ambiental.

La primera seccién consta de tres capitulos, dedi-
cados a las técnicas de muestreo y preparacion de
muestras de aire, agua, sedimentos y material biolo-
gico. La toma de muestras es uno de los pasos criti-
cos en el analisis medioambiental, principalmente en
el caso de aire. Dentro de este epigrafe, se describen
las diversas estrategias de transferencia de los anali-
tos de interés al sistema de captacion sin que se pro-
duzcan transformaciones indeseables (muestreo
con/sin succién y/o deposicién, en modo continuo y
discontinuo). Para muestras de agua se describen de
manera exhaustiva los diversos protocolos utilizados
en la preconcentracion, extraccién y purificacion, asi
como los sistemas de introduccién de muestra en cro-
matografia de gases para el analisis de contaminan-
tes organicos en aguas. En el capitulo dedicado a los
sedimentos y material biologico se lleva a cabo una
descripcion detallada del problema que presentan los
lipidos en el analisis de contaminantes liposolubles y
las alternativas para eliminarlos sin ocasionar trans-
formaciones ni pérdidas de los analitos.

La segunda seccién esta dedicada a la aplicacion
de técnicas analiticas en la caracterizacion de conta-
minantes organicos prioritarios. En el capitulo 4 se
incluyen los recientes avances producidos en los
diversos pasos de la metodologia utilizada en la
determinacion de congéneres de PCBs (extraccion,
purificaciéon y examen cromatografico de los extrac-
tos). Se describen los diferentes adsorbentes croma-
tograficos utilizados en la eliminacién de interferen-
cias comunes y no comunes, asi como la separacion
final de los PCBs de otros compuestos de interés,
muy similares a ellos, como las policloro dibenzo-p-
dioxinas y los policlorodibenzofuranos. Por otra parte,
se lleva a cabo una revision bibliografica, que sin ser
exhaustiva puede resultar muy util, de las diferentes
opciones utilizadas en la separacion cromatografica
de congéneres de PCBs que presentan problemas de
coelucién, asi como un repaso a las diversas metodo-
logias utilizadas en la eliminacion de lipidos en mues-
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tras reales. En el capitulo 5 se recogen las listas de
los pesticidas prioritarios a escala nacional, de los
paises del mar Mediterraneo y de Europa, asi como
una revision de los métodos oficiales (EPA y SCA) en
el andlisis de pesticidas en aguas por cromatografia
de gases. En el capitulo 6 se discuten las aplicacio-
nes del acoplamiento on-line de diversas técnicas
cromatograficas (GC-LC, LC-LC y LC-GC) en el anali-
sis de contaminantes organicos en general y pestici-
das polares en particular. En los capitulos 7 y 8 se
discuten las posibilidades de la cromatografia de
liquidos en la determinacién de fenoles y sus deriva-
dos en muestra de agua, micotoxinas y ficotoxinas. El
ultimo capitulo de esta seccién esta dedicado a la
determinacion de radioisétopos en muestras medio-
ambientales utilizando técnicas espectrométricas, de
centelleo liquido y radioquimicas, dedicando un apar-
tado a la preparacion de muestras.

La tercera seccion de este libro consta de tres
capitulos y aborda aspectos fundamentales del con-
trol de calidad en el analisis de contaminantes organi-
cos. Por una parte se explican con detalle las buenas
practicas de laboratorio para conseguir un buen con-
trol en las diversas etapas de las que consta un anali-
sis. Por otra, se proporciona informacién sobre la vali-
dacién de métodos de andlisis, estudios comparativos
entre laboratorio y como llegar a ser un laboratorio
cualificado en el analisis de trazas de contaminantes
organicos en matrices medioambientales. En el dltimo
capitulo de esta seccidn se explican los objetivos de
la utilizacion de patrones y matrices de material de
referencia. Se recogen en forma de tablas los patro-
nes de material de referencia (SRMS) para contami-
nantes organicos desarrollados por el "National of
Standards and Technology" (NIST), asi como de los
diversos métodos de andlisis utilizados en la certifica-
ciéon del material de referencia (patrones y matrices
reales).

La ultima seccién del libro estd dedicada a las nue-
vas técnicas aplicadas al campo del ardlisis medio-
ambiental. Asi, se explican los fundamentos teéricos
de las técnicas de espectroscopia de fluorescencia y
sus aplicaciones en el analisis de hidrocarburos poli-
ciclicos aromaticos y sus metabolitos en sedimentos
y biota. La caracterizacion de surfactantes en agua
utilizando métodos de desorcion-ionizacion en la
camara de ionizacion de un espectrometro de masas
se describe en el capitulo 13. Se discuten las técni-
cas de bombardeo de atomos rapido (FAB) y desor-
cion de campo (FD) en el caso de surfactantes ioni-
cos, no iénicos y anféteros, comparando los resulta-
dos obtenidos con métodos tradicionales. Entre las
diversas aplicaciones figuran la de numerosos efluen-
tes industriales. La determinacion de pesticidas pola-
res utilizando acoplamiento LC-MS, recogidas en el
capitulo 14, suministra informacion sobre las diversas
clases de interfases desarrolladas en los ultimos afos
y se discuten diversos ejemplos que ponen de mani-
fiesto la utilidad de cada uno de estas interfases en
los diversos grupos de pesticidas polares. En el capi-
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tulo 16 se describen diversos acoplamientos de técni-
cas aplicadas a la determinacion de especies organo-
metélicas en general y de especies de Hg, Pb y Sn
en particular. Se discuten varios sistemas en los que
intervienen las dos técnicas mas utilizadas, la croma-
tografia y la espectroscopia atémica. Se adjunta una
revision bibliografica de las diversas aplicaciones de
este tipo de acoplamientos.

Por ultimo, el capitulo dedicado al potencial de la
electroforesis capilar en el andlisis medioambiental
resulta muy util e interesante por ser una de las
pocas revisiones que existen en la bibliografia sobre
el tema. En él se da una visién general de las aplica-
ciones de las diferentes técnicas de electroforesis
capilar en el campo del medio ambiente. Ademds de
explicar el fundamento tedrico de las mismas, propor-
ciona informacion sobre los métodos de preconcen-
tracion para el enriquecimiento de trazas. Entre los
diferentes ejemplos de aplicacién figuran algunos
muy interesantes, como los de separaciones quirales.

Maria José Gonzalez Carlos

Advances in Chromatography, volumen 36.
Marcel Dekker Inc, N. York (1996).

El primer capitulo, "Use of multivariate mathemati-
cal methods for the evaluation of retention data matri-
ces", por T. Cserhati y E. Forgacs, describe métodos
de analisis multivariante aplicados a GC, HPLC y
TLC.

En el segundo, "Separation of fullerenes by liquid
chromatography: molecular recognition mechanism in
LC separation”, K. Jinno y Y. Saito estudian el com-
portamiento de diferentes fases comerciales (tipo
ODS y otras) con el fin de adquirir la base suficiente
para el disefio de nuevas fases estacionarias; el ter-
cer capitulo, "Emerging technologies for sequencing
antisense oligonucleotides: capillary electrophoresis
and mass spectrometry”, por A.S. Cohen, D.L.
Smisek y B.H. Wang, se centra en el estudio de técni-
cas tales como CE y MS (FAB, electrospray,
MALDI...). El cuarto, "Capillary electrophoretic analy-
sis of glycoproteins and glycoprotein-derived oligo-
saccharides" se debe a R.P. Oda, B.J. Madden y J.P.
Landers. En el quinto, "Analysis of drugs of abuse in
biological fluids by LC", S.R. Binder describe las
separaciones por LC de anfetaminas, opiaceos, ben-
zodiazepinas, cocaina, diuréticos, canabinoides y
mezclas. El sexto, "Electrochemical detection of bio-
molecules in LC and CE", por J.G. Chen, S.J.
Woltman y S.G. Weber, tras una breve introduccion
que describe a un nivel muy sencillo el proceso elec-
troquimico y los correspondientes detectores, da



cuenta de sus aplicaciones a compuestos fendlicos,
aminas, carbohidratos, aminoacidos y péptidos, tioles
y disulfuros, acido ascérbico y otras sustancias. El
capitulo séptimo, "The development and application
of coupled HPLC-NMR spectroscopy", por J.C.
Lindon, J.K. Nicholson e I.D. Wilson, resume breve-
mente la teoria de la resonancia magnética nuclear,
muestra varios esquemas de acoplamientos con LC,
aborda distintos aspectos instrumentales y termina
con las aplicaciones de este acoplamiento al anélisis
de metabolitos, farmacos, productos naturales, pépti-

dos y otros. El octavo lleva por titulo "Microdialysis
sampling for pharmacological studies: HPLC and CE
analysis" y son sus autores S.M. Lunte y C.E. Lunte.

COMITES EDITORIALES

Emilio Gelpi, actual presidente del GCTA, ha sido
nombrado miembro del comité editorial del Journal of
Chromatography B: Biomedical Applications.

Noticias del GCTA

PROXIMA REUNION

Tendra lugar en Barcelona, del 22 al 25 del proxi-
mo mes de octubre, formando parte de las VIII
Jornadas de Analisis Instrumental. Estas, a su vez
tendran lugar en su marco tradicional, Expoquimia,
que dispondra de una seccién dedicada a
Expoanalitica + Biociencia, donde se presentaran las
novedades en quimica analitica instrumental y las
modernas metodologias de ensayo utilizadas en bio-
quimica.

SOBRE LAS PROXIMAS JAI

Se celebraran en Barcelona y constituiran una
excelente ocasion para discutir e intercambiar infor-
macioén y experiencias, desde un punto de vista inter-
disciplinar, sobre el desarrollo de los avances meto-
dolégicos que contribuyen a la quimica analitica
moderna y sus aplicaciones a la resolucion de los
problemas que actualmente plantean la ciencia y la
tecnologia.

Organizan las jornadas las siguientes sociedades y
grupos especializados:

Grupo de Cromatografia y Técnicas Afines
(R.S.E.Q.).

Association of Environmental Sciences and
Techniques.

Grupo de Electroquimica (R.S.E.Q.).

Grupo Esparnol de Espectroscopia:

— Comité Espanol de Espectroscopia (S.E.D.O.)
— Grupo Espectroquimico (R.S.E.Q. y R.S.E.F.).

Las jornadas constaran de conferencias plenarias,
para las que el comité cientifico invitara a destacados
especialistas internacionales, presentaciones orales,
comunicaciones en forma de cartel y sesiones mono-
graficas de discusion.

Metodologias y temas

Las jornadas pretenden recoger las contribuciones
al desarrollo de las ciencias de la separacion, el reco-
nocimiento atémico y molecular y otras relacionadas

con la moderna quimica analitica, asi como sus apli-
caciones en las diversas especialidades de la ciencia
y la tecnologia.

De acuerdo con las metodologias utilizadas, los
trabajos se podran agrupar en los siguientes cam-
pos:

Cromatografia de gases.
Separaciones en fluidos supercriticos.
Cromatografia de liquidos.
Electroforesis.

Espectrometria de masas.

Andlisis por inyeccién en flujo.
Electroquimica y electroandlisis.
Espectroscopia atémica.
Espectroscopia infrarroja y raman.

10. Resonancia magnética nucelar.

11. Espectroscopia UV-Vis (absorbancia y luminis-
cencia).

12. Analisis térmico.

13. Rayos X.

14. Microscopia.

15. Sensores y biosensores.

16. Analisis de superficies.

17. Manejo de muestras y automatizacion.

18. Quimiometria.

19. Informatica analitica.

99. Otros (especificar).

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

a) Alimentos.

b) Bioanalisis.
¢) Analisis clinico y toxicolégico.

d) Farmacos.
e) Medio ambiente.
Y
h

© NG RGN~

f) Combustibles y energia.
) Materiales.

) Polimeros y plasticos.

i) Productos industriales.

j) Calidad.

k) Contribuciones tedricas.
I) Desarrollo instrumental.
z) Otros (especificar).
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INYECTOR

PARA GRANDES VOLUMENES (LVI)
Una nueva dimension en el andlisis de trazas,
mediante la introduccion de

hasta 500 microlitros de muestra

en el Cromatografo de Gases

NPD-80 FL:

Nuevo detector termoiénico sin llama
para andlisis de trazas de N y P, ultra sensible

AS 800 GEMINIS:

Nuevo sistema cromatografico

con doble muestreador, para doblar
la productividad de su laboratorio

PHOENIX 40:
Nueva bomba para microHPLC

MD 800:

Nueva Familia de Detectores de Masas
de sobremesa GC/MS para trabajar en
El, El/Cl+, El/CI+/CI-

PLATFORM:

El primer Especirémetro de Masas LC/MS
de sobremesa de altas prestaciones dedicado
a interfases a presion atmosférica ESI y AP cl

PLATFORM II:
Espectometro de Masas de altas prestaciones
en GC-LC/MS, de sobremesa

QUATTRO II:
Lo tltimo en Espectrometria de Masas
de Triple Cuadrupolo GC-LC/MS/MS

para biopolimeros y andlisis quimico general

TOFSPEC:
Nuevos Espectrometros de Tiempo de Vuelo
de geometria extendida MALDI-TOP

XCHROM para Windows NT:
El primer software cromatogrédfico en NT
para instalar en red, y soportado por PC

VG LIMS Cliente Servidor:
La solucion més avanzada en la Gestion Total
del Laboratorio

NA 1000:

Analizador elemental para determinacion de
Nitrégeno/Proteina, de manera ripida

y automdtica

© Luis Esteban 1994
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Presentacion

Los autores interesados en presentar comunicacio-
nes deberan enviar un resumen que no exceda de
una pagina A4, mecanografiada a 1,5 espacios, en el
que se hara constar:

1. El titulo del trabajo, en caracteres algo mayores
gue el resto del escrito y en negrita.

2. Nombre de los autores, subrayando el del
encargado de su presentacion, caso de ser seleccio-
nada la comunicacién para su exposicién oral.

3. Centro o centros de investigacion en los que se
ha realizado el trabajo.

4. Resumen del contenido. Puede incluirse alguna
figura y bibliografia.

La presentacion debera ser adecuada para su
reproduccion directa en el libro de resimenes. Para
facilitar la labor de impresion, el resumen debera
acompanarse de un disquete conteniendo el texto,
escrito en WordPerfect, WinWord o AmiPro (para
PC), en cuya etiqueta se hara constar.

1. Sociedad o grupo organizador al que se adecua
mejor el tema del trabajo.

2. Metodologia (campo), de entre los que se indi-
can en el apartado anterior, que predomina en el
desarrollo del trabajo (indicar so6lo el nimero de la
lista).

3. Tema, de entre los que figuran en el apartado
anterior, en el que mejor encajan los objetivos de la
comunicacion (indicar solo la letra correspondiente en
la lista).

Los resimenes deberan recibirse antes del 15 de
junio de 1996, en la siguiente direccion:

VIl Jornadas de Analisis Instrumental (JAI)

Expoquimia

Avda. Reina Maria Cristina, palacio 1

08004 Barcelona.
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Programa definitivo

El comité cientifico, a la vista de las comunicacio-
nes recibidas, elaborara el programa definitivo antes
del 30 de junio de 1996.

Publicacion de los trabajos

Esta previsto publicar los trabajos presentados en
numeros especiales del Journal of Chromatography o
en Quimica Analitica. Los autores interesados debe-
ran presentar los manuscritos, de acuerdo con las
normas de publicacién de la revista elegida, en el
transcurso de las JAI.

Premios

Se concederan los siguientes premios:

1.-"Antonio Hidalgo" a la mejor contribucion en
andlisis instrumental.

2.-Premios de la SEQA para investigadores nove-
les e investigacion en metodologia analitica.

3.-GCTA al mejor trabajo en técnicos de separa-
cion.

4.-AEST al mejor trabajo en el campo del medio
ambiente.

5.-Del Grupo Electroquimico al mejor trabajo en el
campo electroquimico.

6.-"Journal Mass Spectrometry" al mejor trabajo en
espectrometria de masas.

ASAMBLEA ANUAL DEL GCTA

En el transcurso de las JAl se celebrara la asam-
blea anual del GCTA; ademés, con motivo de la XXV
Reunién Cientifica, se preparan diversos actos para
celebrar este acontecimiento.



Informaciones

CALENDARIO DE ACTIVIDADES

8th Symposium on Handling of Environmental
and Biological Samples in Chromatography y
XXVI Reunion del Grupo de Cromatografia y
Técnicas Afines (GCTA)

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

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

* % %

IV Simposio Internacional de Metodologia
Analitica en el campo del medio ambiente

Tendra lugar en Vizcaya, del 27 al 29 de marzo de
1996. Esta organizado por la Association of
Environmental Sciences and Tecniques, la Sociedad
Espanola de Quimica Analitica, la Universidad del
Pais Vasco, la Fundacién Mapfre y Perkin-Elmer
Hispania, S.A.; cuenta con el patrocinio de la
Viceconsejeria de Medio Ambiente del Gobierno
Vasco, del Ministerio de Obras Publicas y de la
empresa Ondoan, S. Coop. (MCC). El simposio cons-
tara de conferencias orales, por invitacién y de carte-
les. Los resimenes (maximo tres paginas) podran
enviarse hasta el 10 de marzo.

En el comité cientifico figuran Damia Barceld (CID-
CSIC) y Francesc Farré (Perkin-Elmer Hispania,
S.A.), ambos miembros del GCTA.

Para ampliar informacion, escribir a:

Dr. Francesc Farré

Perkin-Elmer Hispania, S.A.

General Vives, 25-27

08017 Barcelona

Fax: (9)3- 212 60 01
o bien a:

Prof. Victor Cerda

Dpto. de Quimica

Universitat de les llles Balears

07071 Palma de Mallorca

Fax: (9)71 17 34 26

* % %

1st European Pesticide Residue Workshop
(EPRW'96)

Tendra lugar en Alkmaar (Holanda), del 10 al 12 de
junio de 1996, y sera la primera de una serie de reu-
niones bienales en distintos paises europeos.

El simposio se dedica a los alimentos y bebidas; el
programa cientifico constara de conferencias plena-
rias, presentaciones orales y carteles, sobre los
siguientes temas:

1.-Avances en la separacion y métodos de detec-
cion.

2.-Métodos de muestreo.

3.-Métodos de preparacion de muestras.

4.-Métodos multirresiduales y monorresiduales
selectivos.

5.-MS en el andlisis rutinario de pesticidas.

6.-Métodos analiticos para nuevos pesticidas.

7.-Garantia de calidad en el anélisis de residuos de
pesticidas.

8.-Solicitudes e informes del Programa SMT.

9.-Programas nacionales de control.

10.-Legislacién.

11.-Seguimiento de exposicién y riesgo.

12.-Andlisis de riesgos y puntos de control criticos
en la industria alimentaria.

Para mas informacién, se puede escribir a:

A. de Kok.

Inspectorate for Health Protection.

Food Inspection Service.

Pesticide Analysis Department.

P.O. Box 9376

1800 GJ Alkmaar (Holanda).

Fax: -31-72 562 5324
o0 bien contactar con:

Prof. D. Antonio Valverde

Facultad de Ciencias Experimentales

Universidad de Almeria

La Cafnada de San Urbano

04120 Almeria

Tel.: (9)50 21 53 09

Fax: (9)50 21 50 70

* % %

8th International Symposium on Chiral discrimination

Tendré lugar en Edimburgo del 30 de junio al 3 de
julio de 1996. Pretende ser un foro internacional para
el intercambio de ideas, informacién y avances
recientes sobre todos los aspectos de la quiralidad.
Es interdisciplinar y por tanto incluye quimica organi-
ca y analitica, bioguimica, farmacologia, biologia y
medicina. Constarad de conferencias plenarias, comu-
nicaciones orales, carteles, sesiones de trabajo y
exposicién comercial. Los temas a cubrir incluyen,
entre otros:

— Aspectos fundamentales del reconocimiento
molecular.

— Nuevos desarrollos en sintesis asimeétrica.

— Catalisis estereoselectiva.

— Métodos enzimaticos.

— Sistemas quirodpticos.
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— Avances en separaciones de enantiomeros por
GC, LC, CE y SFC.

— Farmacocinética y farmacodinamia quirales.

— Aspectos ambientales que impliquen estereoqui-
mica.

— Aspectos quirales en alimentos y bebidas.

— Aspectos estereoquimicos en geoquimica.

Los trabajos presentados se publicaran, tras su
revision en la revista "Chirality". Para recibir la segun-
da circular, escribir a: ISCD Conference Secretariat.

c/o Meeting Makers Ltd.

50 Georges Street

Glasgow GI IQE

Reino Unido

Fax: -44-0141 552 0511.

7th International Symposium on supercritical fluid
chromatography and extraction

Tendra lugar en Indianapolis (Indiana, USA) del 31
de marzo al 3 de abril de 1996, con el objetivo de
intercambiar informacién sobre técnicas, teoria y apli-
caciones de la cromatografia, extraccion y fracciona-
miento con fluidos supercriticos. Constard de confe-
rencias, comunicaciones en forma de carteles, sesio-
nes de discusion y exposicién de instrumentos.

Existen becas de viaje para estudiantes que dese-
en presentar un cartel. Las solicitudes deben dirigirse
al Symposium Manager, incluyendo una carta de su
director de tesis y un resumen del trabajo en dos
paginas, antes del 15/12/95.

La presentacion de comunicaciones se hara en
forma de carteles, que se discutiran en sesiones
especiales. Los resimenes, de dos paginas, deberan
enviarse antes del 29 de enero de 1996.

Toda la correspondencia debe dirigirse a:

Mrs. Janet Cunningham

SFC/SFE'96 Symposium Manager

c/o Barr Enterprises

10120 Kelly Road, Box 279

Balkersville, MD 21793, USA

Fax: -1-301 898 5596

18th International Symposium on capillary chro-
matography

Tendra lugar en Riva del Garda (Italia) del 20 al 24
de mayo de 1966. El programa cientifico incluira los
ultimos avances en técnica tales como: GC capilar;
sus acoplamientos con MS, FTIR y AES; micro-
HPLC; SFC; electroforesis capilar zonal (CZE);
MEKC, y sus aplicaciones a: analisis ambiental,
petroquimica, alimentos y bebidas, bioseparaciones,
productos quimicos, aromas, drogas, proteinas y
péptidos, etc.
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Constara de trabajos de revisién, comunicaciones
orales breves, carteles, sesiones de discusion, semi-
narios y exposicion.

Para mas informacion, escribir a:

Prof. P. Sandra, IOPMS, Kennedypark 20, B-8500
Kortrinjk, Belgium. Fax: -32-56-20 48 59.

HPLC 96 and related techniques: 20th
International Symposium on High Performance
Liquid Phase Separations

Tendra lugar en San Francisco, del 16 al 21 de
junio de 1966. El simposio ha ampliado su tematica
para incluir técnicas afines tales como electroforesis
capilar y acoplamiento con MS. Constara de confe-
rencias plenarias y sesiones paralelas de comunica-
ciones orales, sesiones de carteles y discusiones.
Simultaneamente tendra lugar una exposicion comer-
cial.

Para mas informacién, escribir a:

Janet Cunningham, c/o Barr Enterprises, 10120
Kelly Road, Box 279, Balkersville, MD 21793, USA.
Fax: -1-301 898 5596.

También es posible conseguir informacién puesta
al dia a través de Internet:

HTTP/WWW.HPL.HP.COM/HPLC96.

5th International Symposium on hyphenated tech-
nigues in Chromatography (HTC-4)

Tendra lugar en Brujas (Bélgica), del 6 al 9 de
febrero de 1996, cubrira los aspectos fundamentales,
desarrollo instrumental y aplicaciones de las técnicas
acopladas (GC o LC a LC; GC a SFC o SFE; MS,
FTIR, AED y otras a GC; P&T, extraccion y GPC a
GC o LC; ITP-MS, etc.).

Constara de conferencias plenarias, comunicacio-
nes orales, sesiones de carteles, seminarios y sesio-
nes de aprendizaje.

Habra cursillos los dias 5 y 6 de febrero, sobre los
siguientes temas:

— "Large volume injection" (Workshop n® 1).

— "Pre-and post-column techniques in HPLC for
improved analyte isolation, derivatization, cleanup,
separation and detection" (Workshop n° 2).

— "Isotopically labeled compounds in hyphenated
techniques" (Workshop n° 3).

— "Analytical tools for GC-MS (Advanced modes of
ion-trap mass spectrometry" (Workshop n® 4).

— "Biomedical application of GC-MS (Workshop n°
5).

Para obtener mas detalles, escribir a:

Dr. R. Sits, BASF Antwerpen N.V., Centraal
Laboratorium, Haven 725, Scheldelaan 600, B-2040
Antwerpen, Bélgica, fax: 32-3-235 33 23.



CONGRESOS CELEBRADOS

Il Reunion de Espectrometria de Masas

El grupo local de Espectrometria de Masas de
Barcelona (GCTA) ha organizado el pasado dia 14 de
julio su tercera reunién de espectrometria de masas,
que tuvo lugar en el CID-CSIC, con el patrocinio de
Fisons Instruments y del GCTA.

El programa se reproduce a continuacion:

S. Gaskell. Michael Barber Center for MS, UMIST,
Manchester, UK. Mass spectrometric characterisation
of modified peptides and proteins.

J. Abian, L. Montanarella, A.F. Legoc y S. Fachetti.
Environment Institute, CEE JRC, Ispra, ltalia.
Electroforesis capilar-ESP-MS en un instrumento sec-
tor.

C. Molina, M. Honing y D. Barcelé. CID-CSIC,
Barcelona. Caracterizacion de pesticidas mediante
LC-MS con ESP de elevado flujo.

E. Moyano, M.T. Galceran, E. Rozman.

Dept. Quimica Analitica, UB y Ferrer Internacional.
Algunas aportaciones a la aplicacion de ESP y APcl
en el analisis de compuestos polares de bajo peso
molecular.

C. Celma. Lasa, S. Feliu de Llobregat, Barcelona.
Anadlisis de farmacos peptidicos en plasma mediante
LC-MS.

B. van Baar. Faculty of Chemistry, VU,
Amsterdam, NL. lon evaporation of small molecules
in TSP and ESP LC-MS.

C. Rafols y D. Barcelé. CID-CSIC, Barcelona.
Caracterizacién de colorantes mediante LC-MS (TSP,
APcl, ESP).

K. Schneider, D. Canosa, J. Abian y E. Gelpi. CID-
CSIC, Barcelona. LC-ESI-MS for the determination of
endothelins in supernatants of cultured human umbili-
cal vein endothelial cells.

J. Orduna. Facultad de Ciencias, Universidad de
Zaragoza. Algunas aplicaciones de MS en la quimica
de materiales moleculares.

X. de la Torre. IMIM, Barcelona. Deteccion de
esteres de testosterona en plasma humano mediante
GC/MS y GC/MS/MS.

3rd International Symposium on Applied Mass
Spectrometry in the Health Sciences and 3rd
European Tandem Mass Spectirometry
Conference, Barcelona, 9-13 de julio de 1995

Se reproduce a continuacion la traduccion del edi-
torial para el volumen especial que John Wiley ha
editado para esta reunion.

Una parte de las contribuciones cientificas presen-
tadas en esta reunién internacional se ha recogido en
un volumen combinado especial del Journal of Mass
Spectrometry/Rapid Communications in Mass
Spectrometry. Estos dos eventos se combinaron en
una reunion conjunta en Barcelona el pasado mes de
julio y el volumen especial producido por la editorial
John Wiley integra todos los manuscritos finalmente
aceptados para publicacion de entre los sometidos
por los participantes. De hecho la palabra "integra-
cion" bien podria convertirse en la palabra clave de
este certamen. Como muchos ya sabran el Journal of
Mass Spectrometry (JMS) se empez6 a publicar en
enero de 1995 como culminacion de un proceso de
integracion del Organic Mass Spectrometry (OMS) y
de Biological Mass Spectrometry (BMS). La reunién
de Barcelona también representé un intento exitoso
de integracién de dos reuniones diferentes bajo un
programa unificado, lo cual ha quedado bien repre-
sentado en la fusién de JMS y RCM en un unico volu-
men integrado de Proceedings. En este sentido hay
gue agradecer la colaboracion de los editores-jefe de
ambas revistas cientificas, los profesores J. Beynon y
R. Caprioli.

La reunién de Barcelona fusiond la tercera reunion
de cada uno de estas dos reuniones de espectrome-
tria de masas. El Symposium on Mass Spectrometry
in the Health Sciences lo inicié yo mismo en 1987 con
la intencion de atraer la atencién en Espafa hacia el
gran potencial de las modernas técnicas de esta
especialidad analitica y sus aplicaciones en investiga-
cion biomédica. Mi preocupacion era que esta area
en particular siempre habia sido ignorada en relacién
a ofras tecnicas analiticas. El éxito de aquella primera
reunidon me indujo a organizar la segunda en 1990,
también en Barcelona. Por otra parte, la serie de reu-
niones de Tandem Mass Spectrometry fue iniciada en
1980 en Manchester por el malogrado M. Barber. Esa
reunion fue seguida en 1992 por una segunda organi-
zada en Warwick por el profesor P. Derrick. El interés
posterior por llevar la European Tandem Mass
Spectrometry Conference fuera del Reino Unido junto
con el hecho que, de acuerdo con las muchas solici-
tudes recibidas, era conveniente organizar un tercer
simposio en Barcelona fueron el detonante de la idea
de fundir estas dos series de reuniones en un Unico
evento bajo un programa cientifico y social unifica-
dos. Esto se consiguio sin perder las identidades indi-
viduales de las dos reuniones y en consecuencia en
el simbolo de la reunién se incluyeron las tipicas
torres de la Sagrada Familia de Gaudi, una indiscuti-
ble caracteristica de la ciudad de Barcelona, cruza-
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das por la figura de los dos ciclistas sobre un tandem.

La reunién se celebré en Barcelona el mes de julio
de 1995 y en esta ocasion me vi asistido en la organi-
zacion por mis dos copresidentes, los profesores P.
Derrick y S. Gaskell asi como por un soberbio grupo
de colegas integrados en los comités cientifico y
organizador. Barcelona, una de las ciudades mas
dinamicas y turisticas de Europa demostré ser una
buena eleccién. El numero de asistentes llegd a los
342 quienes presentaron 235 comunicaciones cientifi-
cas de las que 17 de ellas se presentaron como apor-
taciones de ultima hora (Stop Press). Con el objetivo
de que los resimenes de las comunicaciones repre-
sentasen lo mas fielmente posible el contenido final
de los trabajos presentados como carteles o comuni-
caciones orales, los resumenes se aceptaron hasta el
15 de abril y las comunicacicnes de Ultima hora hasta
el 15 de junio, con s6lo tres semanas para la apertura
de la reunién. Incluso asi conseguimos incorporar
todos los resumenes el correspondiente Program and
Abstract Book. Se presentaron tres conferencias ple-
narias por FW. McLafferty, T.A. Baillie y P. Roeptorff
las cuales fueron complementadas por 20 presenta-
ciones orales a cargo de ponentes invitados que se
distribuyeron en cinco sesiones orales sobre lon
Trapping, Biomedical MS, Tandem MS y Time of
Flight. Al igual que en las dos anteriores reuniones de
Barcelona, los carteles se exhibieron ininterrumpida-
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mente desde el primer dia al ultimo inclusive y todos
los participantes montaron su correspondiente cartel,
incluyendo también las comunicaciones presentadas
oralmente. El programa resulto lo suficientemente
relajado como para permitir tiempo para un adecuada
interaccion personal entre los participantes y por lo
que yo pude percibir en el ambiente, la reunién resul-
t6 un éxito. Otra de las caracteristicas diferenciadoras
de esta reunion fue su amplia exposicion comercial
que atrajo a 14 empresas de esta especialidad las
cuales ocuparon una superficie de mas de 300
metros cuadrados de espacio.

La relacién de personas a quienes debo agradecer
el éxito de la reunion de Barcelona es numerosa tal
como mencioné en el acto de clausura. Sin embargo,
por encima de cualquier consideracion debo resaltar
que el éxito se debe a los participantes que con sus
interesantes contribuciones hicieron de la reunién un
éxito de la misma forma que lo han hecho con el volu-
men especial.

En resumen, algunas nuevas ideas se ensayaron
en esta reunién y algunas otras se apuntan ya en mi
mente para la 15th International Mass Spectrometry
Conference del afio 2000 en Barcelona. jDeberia ser
una conferencia memorable en consonancia con una
fecha también memorable!

E. Gelpi



Generadores de gas Whatman para laboratorio -
malas noticias para las hotellas !

En Whatman Internacional, comprendemos
sus necesidades de suministro continuo de
gases de alta calidad en el laboratorio.
Nuestros generadores de gases cubren esta
necesidad, y eliminan las preocupaciones de la
compra, el almacenamiento y el manejo,
asociadas con la utilizacién de botellas para su
suministro de gas.

Los generadores de gases Whatman son la
forma moderna y rentable de producir de
manera efectiva gases de alta pureza a
seguras bajas presiones, donde y cuando lo
necesite en el laboratorio.
Nuestra innovadora
tecnologia de
generadores de gas,
ahora se extiende a
la generacion de
hidrégeno ultra puro,
nitrégeno y aire
comprimido. También le
ahorran un espacio
valioso !

La instalaciéon de un generador de gas
es facil, y solo por una vez. Solo es
necesaria una minima atencion del
usuario, cuando el suministro de gas
dependa de él.

Todos los generadores de gases Whatman
estan atendidos por un equipo nacional de
ingenieros de servicio, y estan
recomendados y utilizados por los mayores
fabricantes de instrumentos.

Para mas informacion contacte con
Giralt hoy !

Donde GIRALT S.A.
esta utilizando Capitan Haya 56
TOC por nombrar unos pocos, Tel: (91) 579 04 69

5] 1
hay el generador de gas Whatman para él ! Fax: (91) 571 10 70
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Empresas colaboradoras

PROTECTORAS

e FISONS INSTRUMENTS ESPANA
Avda. de la Industria, 32, 32
Polig. Ind. de Alcobendas
28100 ALCOBENDAS (Madrid)

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

e PERKIN ELMER HISPANIA, S.A.

General Vives, 25-27
08017 BARCELONA

ASOCIADAS

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

¢ GOMENSORO, S.A.
Aguacate, 15
28044 MADRID

e |ZASA, S.A.
Aragoneses, 13
Poligono Industrial Alcobendas
28100 ALCOBENDAS (Madrid)

¢ KONTRON, S.A.
Salvatierra, 4
28034 MADRID

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

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

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

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

WATERS CROMATOGRAFIA, S.A.
Entenza, 24
08015 BARCELONA
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Si desea hacerse socio del GCTA rellene y envie el siguiente boletin de inscripcién 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 1996: 5.500 Ptas.
Senale la direccién en la que desea recibir la correspondencia.
Por favor, envie un cheque por la cuota del primer afio.

REAL SOCIEDAD ESPANOLA DE QUIMICA
GRUPO DE CROMATOGRAFIA Y TECNICAS AFINES

HOJA DE INSCRIPCICN

APEIIAOS e NOMDBIe ..o

T Y (CP oo )

CAII .. e e e MUML e,

[ ] INAUSHI@ U OFGAMIZACION .ottt

............................................................................ Ciudad......oe. (CP )

O B0 oot e b e 2 NUM. e
Firma

Sr. Director del Banco/Caja de Ahorros

Sucursal

Direccién

con domicilio en

y con cta. cte. / libreta de ahorro NUML. s e en esta
sucursal, ruega a usted se digne dar las 6rdenes 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:

Entidad Oficina D.C. Numero de cuenta



Novedades técnicas
HEWLETT
[éﬁ] PACKARD

DETECTOR DE EMISION ATOMICA HP 2350A
PARA CROMATOGRAFIA DE GASES

El nuevo Detector de Emision Atémica de Hewlett-
Packard, modelo G2350A, es el tnico AED para cro-
matografia de gases (GC), actualmente en el merca-
do. El instrumento es capaz de detectar practicamen-
te todos los elementos, excepto el helio, el gas porta-
dor, dentro de cualquier compuesto volatilizado con
sensibilidades a nivel de picogramos. Varios elemen-
tos pueden ser detectados simultaneamente. Dado
que el HP G2350A ofrece deteccion multi-elemento
asi como excelente sensibilidad y selectividad, un
unico GC equipado con el nuevo AED puede sustituir
a uno o mas cromatografos de gases que utilicen
detectores especificos.

Instrumento de segunda generacion, el AED HP
G2350A incorpora unos avances tecnoldgicos muy
importantes, permitiendo un rango de aplicaciones
mas amplio, mejor manejo de datos y posibilidad de
integracion de datos dentro de todo el laboratorio. El
AED HP G2350A es mas facil de utilizar y mantener,
es mas fiable, de menor tamafo y peso y mas barato
que su predecesor. Ofrece también mejoras sustan-
ciales en la selectividad del nitrégeno a una nueva
longitud de onda, algo especialmente Util en aplica-
ciones de petroleo y medio ambiente. Estas mejoras
hacen que resulte practico extender el uso del AED
del laboratorio de investigacion/central a las aplicacio-
nes de rutina de QA/QC.

El AED HP G2350A ha sido disefiado para poder
ser conectado al GC HP 6890, el cromatégrafo de
gases de HP més avanzado. Dado que los usuarios
pueden programar los parametros del GC y del AED
desde la ChemStation AED de HP, la adaptacion del
sistema a las necesidades del cliente y la acomoda-
cion a los nuevos métodos resultan sencillas. Esta
mayor versatilidad potencia el papel del GC-AED
como una alternativa econémica de los GC equipados
con varios detectores especificos para cada elemento.

Control y manejo de datos mas sencillo

Las prestaciones incorporadas por la ChemStaton
del AED G2350A de HP para aumentar la productivi-
dad incluyen la puesta en marcha, manejo y control
de datos para una operacién automatizada, adquisi-
cién simultdnea de muestras y analisis de datos "off-
line". Dado que la ChemStation del AED de HP opera
con Windows, los usuarios ya familiarizados con el
manejo de la ChemStation HP para GC necesitaran
muy poco entrenamiento para poder operar eficaz-
mente con el AED HP G2350A. Los usuarios no
experimentados que estén realizando analisis de
QA/QC encontraran que los controles electrénicos del
sistema y la interfase gréafica del usuario (GUI) hacen
que el aprendizaje resulte muy sencillo.

Menores costes de mantenimiento

El disefio del AED, con la incorporacién de varios
factores tendentes a economizar costes de fabrica-
cién (por ejemplo, la reduccién del tamano de espec-
trémetro y de muchos otros componentes) ha hecho
posible ofrecer el AED HP G2350A a un precio com-
parable al de un sistema GC/MS de sobremesa. La
reduccién del tamafio del espectrometro ha tenido el
beneficio afiadido de una menor necesidad de nitré-
geno como gas de purga, tan caro en la mayoria de
los paises. La interfase GC-AED, redisefiada, simplifi-
ca el cambio del tubo de descarga, convirtiéndolo en
mera rutina. Otras innovaciones introducidas en el
diseno, tales como el uso de componentes modulares
alli donde ha sido posible, colaboran a bajar los cos-
tes de operacion y mantenimiento.

Una gran herramienta para asegurar las operacio-
nes de las refinerias

Los métodos tradicionales para caracterizar las
fracciones de crudos, tales como la destilacion fisica,
son costosos, laboriosos y sujetos a error. Un sistema
mas exacto, eficaz y econémico seria utilizar el AED
HP G2350A junto con GC para la separacion, a fin de
determinar la distribucion de temperatura del conteni-
do de azufre y metal de las fracciones de petréleo. La
determinacion del contenido de azufre y metal permi-
te a la refineria seleccionar el tratamiento mas apro-
piado para las corrientes de proceso. El AED HP
G2350A puede ser utilizado también para monitorizar
el contenido de aditivos en la produccion de gasoil o
gasolinas reformuladas.

Aplicaciones de medioambiente potenciadas

El sistema AED HP 2350A es una potente herra-
mienta para el barrido y el andlisis medioambiental.
La respuesta del AED a elementos tales como C,S,
Cl, Br, F, P, N y metales en muestras de medioam-
biente pueden ser utilizada para detectar analitos de
interés y para revelar la presencia de contaminantes
no esperados. Entre otras importantes aplicaciones
se incluyen el aseguramiento de la toxicidad en meta-
les pesados en medio ambiente.
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El barrido de los elementos con el AED HP
G2350A ha demostrado su utilidad para localizar
picos de interés en cromatog amas de iones totales
(TIC) MS. EI AED de HP pueden autentificar su res-
puesta mediante la verificacién de la firma espectral
del elemento de interés. Esto hace que los datos del
AED sean particularmente (tiles a la hora de confir-
mar los resultados de técnicas tales como la GC/MS.
El AED de HP puede ser también utilizado para con-
firmar andlisis por GC/MS en casos en los que las
caracterizaciones son incompletas o dudosas dada la
complejidad de la muestra o la presencia de sustan-
cias interferentes y/o analitos co-eluyentes.

Una cuantificacion sin patrones

Mientras que el analisis cuantitativo con la mayoria
de los detectores de un unico elemento precisa la
construccion de curvas de calibracion utilizando anali-
tos de interés como patrones, la calibracion para ana-
lisis comparables utilizando el AED G2350A a menu-
do sdlo necesita que los patrones contengan el ele-
mento de interés. La calibracién de compuestos inde-
pendientes por AED resulta posible dada la relacion
lineal entre la respuesta del AED y la concentracion
del elemento, practicamente independiente de la
estructura molecular. Generalmente, el AED HP
G2350A puede cuantificar un compuesto dentro del
10% o mejor utilizando cualquier compuesto de cali-
bracién que contenga el elemento de interés. El AED
puede incluso ser utilizado para confirmar la exactitud
de patrones previamente calibrados. El AED de HP
puede también utilizar patrones de analitos de interés
cuando se necesita una calibracién de maxima exac-
titud.

De I+D a QA/QC

El detector de emision atomica representa la salida
de la instrumentaciéon analitica tradicional. Hasta
ahora, los métodos GC basados en la sensibilidad a
un elemento especifico imponian el uso de detectores
selectivos a un elemento. Muchos de estos detecto-
res estan sujetos a una gran variedad de interferen-
cias. Incluso los espectros de masas pueden resultar
dificiles de interpretar en situaciones analiticas com-
plejas. Entre las virtudes del AED esta la posibilidad
de utilizar su deteccion de elementos multicanal para
realizar una confirmacién cruzada de los resulados,
anular las interferencias que puedan sufrir los detec-
tores de canal Unico y proporcionar datos suficientes
para resolver y cuantificar sin ambigiiedades los com-
puestos cromatografiados.

Hewlett-Packard Espanola, S.A.

Ctra. N-VI, Km. 18,300.

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.

Servicio atencion al cliente: 901-11 68 90.

Fax: 637 65 05
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MERCK

Aplicaciones en CD ROM para el HPLC LaChrom

En los ultimos afios la HPLC se ha consolidado
como el método de andlisis mas utilizado en el labo-
ratorio. La instrumentacion se ha convertido en casi
perfecta, pasando de una utilizacién selectiva y reser-
vada a expertos a ser ampliamente utilizada. Como
consecuencia, la demanda de prestacion de servicios
en forma de aplicaciones, formacién y mantenimiento
ha aumentado enormemente. Aparece en este
momento el concepto multimedia que combinado con
la HPLC abre nuevos campos de aplicaciéon en cro-
matografia.

Palabra e imagen son los medios de comunicacion
mas eficaces que existen. Cualquier combinacion de
elementos, ya sean graficos en forma de texto, len-
guaje, musica o animacion, es sinénimo de multime-
dia. En el HPLC LaChrom, el sistema multimedia es
un elemento mas, en este caso un generador de
informacion. Se revalla el papel del PC, pasando de
ser un mero controlador instrumental a un auténtico
reproductor audiovisual. Aplicaciones insospechadas
aparecen de repente como herramientas de uso habi-
tual.

El CD ROM de LaChrom permite el desarrollo de
aplicaciones integradas en el propio equipo de HPLC
tan utiles como: Consultar una base de datos con
mas de 30.000 aplicaciones para HPLC. Disponer de
un programa de formacioén para cromatografia con
simulacién de cromatogramas. Acceder a una guia
para deteccion de problemas en HPLC. Disponer de
un programa de mantenimiento preventivo para cada
maodulo con visualizacion de las operaciones de susti-
tucion de componentes. Consulta de hojas de seguri-
dad de productos utilizados en HPLC y todo ello con
tan sélo apretar un boton, sin abandonar el trabajo
cromatografico en curso.

Borwin. Programa para integracion en cromato-
grafia

Borwin es un programa multitarea para' adquisicion,
integracion, calculo y generacién de informes, basado
en entorno Windows que saca ventaja de la tecnolo-
gia de 32 bits y que permite la conexién simultanea
de hasta cuatro sistemas de cromatografia.

La aplicacion Borwin permite efectuar sin ninguna
dificultad, operaciones de comparacién de cromato-
gramas. Controlar dispositivos externos tales como
valvulas y alarmas. Gobernar gran nimero de
modulos de otros fabricantes. Generar listas de traba-
jo. Crear métodos de integracion. Utilizar un editor de
formulas para calculos no corrientes. Generar infor-
mes a medida. Efectuar recalculos por lotes. Realizar
calculos aritméticos sobre los cromatogramas y todo
ello por el coste de practicamente un integrador.

Borwin también incorpora caracteristicas GLP, s6lo
disponibles en estaciones de datos: Cédigo de acce-
so a ficheros y métodos jerarquizado y supervisado



por el administrador. Funciones de auditoria para
asegurar trazabilidad. Recuperacién de los datos ori-
ginales sin modificar. Cromatogramas y métodos en
el mismo fichero.

Borwin esté disponible en forma de licencias para
uno, dos o cuatro sistemas de cromatografia, ya sean
de HPLC o de GC. La aplicacion es ejecutable indis-
tintamente bajo Windows 3.1 o la nueva plataforma
de Windows 95. En breve nuevos productos tales
como aplicaciones para GPC. Destilacion simulada y
optimizacion de métodos en HPLC se incorporaran al
programa Borwin.

Merck Farma y Quimica

Division de Reactivos

Tel. (93) 570 67 50

Fax (93) 570 75 20

MILLIPORE

NUEVO MONITOR DE COT MILLIPORE A-10 ’

¢Sabe usted realmente qué contiene su agua
ultrapura?

Cuando se trata de agua ultrapura, hay cosas que
usted no ve, pero que pueden afectar a sus resulta-
dos. Aunque el resistivimetro de su equipo indique
que el agua producida tiene 18,2 MQ.cm —la mejor
calidad que se puede alcanzar—, no se engane: la
resistividad es sélo una medida de la pureza iénica
del agua. A pesar de su elevada resistividad, el agua
que usted utiliza puede contener altas concentracio-
nes de contaminantes organicos que no son detec-
tados por el resistivimetro de su equipo.

Medir la resistividad no es suficiente

Es un hecho que la mayoria de los equipos de pro-
duccién de agua ultrapura agotan su capacidad de
eliminar contaminantes organicos disueltos antes de
perder la capacidad de eliminar iones inorganicos.
Este desfase produce niveles elevados y variables de
materia organica en el agua purificada. Con la instru-
mentacion actual, incluso bajas concentraciones de
compuestos organicos disueltos en el agua ultrapura
pueden interferir en los analisis y arruinar sus resulta-
dos. Millipore presenta una nueva tecnologia para
medir el nivel de materia organica en agua ultrapura.

Medicion de COT (carbono organico total) en el
agua ultrapura

Millipore reconoce la necesidad de medir los nive-
les de materia organica como un factor critico en la
produccion de agua ultrapura para HPLC, IC, estu-
dios toxicolégicos, y otras técnicas de alta sensibili-
dad a la materia organica. Por ello hemos introducido
un nuevo accesorio revolucionario que incorpora a su
actual sistema de purificacion de agua la capacidad
de medir cuantitativamente la concentracién de mate-
ria organica (como COT) del agua producida, alcan-
zando un nivel de deteccion de 1 ppb.

Actualice su sistema de purificacion de agua para
que pueda medir COT en linea

Si usted ya dispone de un sistema Millipore de pro-
duccion de agua ultrapura, ahora puede actualizarlo
mediante la simple adaptacion del nuevo monitor de
COT Millipore A-10, capaz de medir la pureza organi-
ca del agua. El monitor A-10 ha sido desarrollado
conjuntamente con Anatel Corporation, el lider mun-
dial en medicién de COT aplicada a la produccién de
agua de alta pureza en la industria microelectrénica.
Por ello, el monitor A-10 es el unico sistema realmen-
te fiable que existe en la actualidad, ya que en su
desarrollo se ha tenido en cuenta la problematica
especifica de la medicion de COT.

Vea a simple vista todo lo que contiene el agua
que utiliza

No siga ignorando qué contiene su agua ultrapura.
Para saber méas sobre la medicién de COT y su importan-
cia, péngase en contacto con la Divisién de Purificacion
de Agua de Millipore, por teléfono (91-729 03 00 y 93-325
96 16) o por fax (91-729 29 09 y 93-325 98 96). No olvide
solicitar un ejemplar del boletin técnico TB067, que des-
cribe la importancia de la medicién de COT.

NUEVA GUIA DE PRODUCTOS Y APLICACIONES
PARA USUARIOS DE HPLC Y OTRAS TECNICAS
ANALITICAS

Acaba de publicarse un nuevo folleto de 12 pagi-
nas, en castellano y a todo color, que describe los pro-
ductos Millipore para preparacion de muestras y disol-
ventes, y su aplicacién en HPLC (cromatografia liqui-
da de alta eficacia) y otras técnicas analiticas (croma-
tografia iénica, absorcion atdmica, electroforesis, etc.).
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El contenido de esta publicacion es el siguiente:

Introduccion
— Importancia de la preparacion de muestras y fases
maviles.

Filtracion de muestras

— Unidades Millex para microfiimacién mediante jeringa.

— Seleccion de la unidad Millex idénea en funcién del
tipo y volumen de muestra.

— Unidades especiales para ultrafiltracion, y para pro-
cesar muestras multiples.

Preparacion de fases moviles

— Clarificacion y desgasificacién en un solo paso.

— Seleccién del filtro de membrana idéneo para cada
aplicacion.

Purificacion de agua para técnicas analiticas

— Importancia de cada contaminante presente en el
agua.

— Patrones de calidad del agua purificada.

— Requisitos del "agua para HPLC". Sistemas de
purificacion adecuados.

Millipore Ibérica, S.A. - Avda. Llano Castellano, 13 -
E-28034 Madrid - Espana - Tel. (91) 729 03 00. Fax (91)
729 29 08.

Millipore Ibérica, S.A."- Entenza, 24 - E-08015
Barcelona - Espana - Tel. (93) 325 96 16. Fax (93)
325 98 96.
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SUGELABOR, S.A.

Al servicio del analisis

NUEVAS COLUMNAS DE SILICE NO POROSA
MICRA NPS

Micras Scientific Inc. ha nombrado a Sugelabor,
S.A. representante exclusivo en Espafa de su linea
de productos para HPLC con silice no porosa de alta
tecnologia.

El soporte de microesferas de silice no porosa de
elevada pureza y 1,5 um de diametro, unido a una
avanzada tecnologia de derivatizacion y una de las
mejores técnicas de empaquetado del mundo, conlle-
va unos beneficios tangibles en el analisis por HPLC:
— Reduccion del tiempo de analisis entre 3 y 20

veces.

— Drésticas reducciones en el consumo de fases
moviles (hasta el 95%) y de modificadores organi-
cos (incluso su completa eliminacién).

— Aumento de la estabilidad frente al pH entre 2 y
10, y frente a excipientes y otras materias.

— Mayor sensibilidad en la deteccién.

— En aplicaciones biolégicas, recuperacion comple-
ta de la muestra.

Todas estas ventajas se consiguen sin necesidad
de modificar su actual equipo de HPLC. Se mantiene
el empleo de bombas y detectores convencionales.

Micra, dispone de columnas de silice no porosa de
fase normal y reversa. Actualmente se trabaja en el
desarrollo de columnas para otras modalidades cro-
matograficas: intercambio i6nico, quirales, base-
desactivadas y capilares, que podremos poner a su
disposicién en breve.

A continuacion les exponemos algunas aplicacio-
nes relevantes obtenidas con columnas Micra NPS.
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Fig. 2: Analisis de PAHs del método EPA 610, en 8 minutos sin
pérdida de resolucién.
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Fig. 3: Analisis de principios activos en cosméticos que supo-
nen 30 min con columnas convencionales.

Fase moévil: 30% B (1 min) hasta 70% B en 1,1 min. A: 0,05%
acido acético en agua. B: Metanol.

Flujo: 1 mL/min.

Deteccién: UV a 254 nm.
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Fig. 4: Analisis de isémeros opticos del clorotalidon en sélo 3
min.

Fase moévil: Agua con 0,5% B-ciclodextrina y 0,1% TFA pH=5,0 con
trietiamina.

Flujo: 1,75 mL/min.

Deteccion: UV a 210 nm.

Si necesita mayor informacion sobre la tecnologia
de silice no porosa, no dude en contactar con nuestro
departamento técnico o comercial.

Sugelabor, S.A.

Sicilia, 36

Tel. (91) 501 39 36

Fax (91) 501 39 38

28038 Madrid

varian®

NUEVO INYECTOR UNIVERSAL VARIAN PARA GC

El nuevo inyector capilar universal Varian 1078
para GC mejora sus prestaciones, incrementando los
niveles de recuperacion, permitiendo andlisis de los
compuestos mas polares y térmicamente labiles y
disminuyendo el tiempo de mantenimiento del inyec-
tor a la mitad.

Este nuevo inyector capilar representa la ultima
generacion en tecnologia Varian y aporta las ventajas
del inyector programable (SPI), patentado por Varian,
que puede incluir "split", "splitless”, y "splitless" con
rampas de temperatura para una maxima flexibilidad
del inyector. Asimismo, se facilita la inyeccion de
volimenes grandes que permiten obtener niveles de
deteccion de partes-por-trillon mediante GC o GC/MS
sin ningun coste adicional.

El nuevo inyector 1078 es compatible con las
columnas 50-530 um y tiene capacidad de operacion
isoterma o con programa de temperatura. Ademas
dispone de un nuevo disefo de sellado para facilitar
las operaciones de inyeccion.
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El nuevo inyector de Varian es integrante de la
serie GC STAR CX de Varian, que incluye el sistema
de inyeccion automatica Varian 8200 CX, con veloci-
dad de inyeccién y tiempo de insercién de la aguja
programables, modo de inyeccion "sandwich" y micro-
extraccion en fase sélidad (SPME).

NUEVA ESTACION DE DATOS VARIAN PARA
HPLC

Varian ha introducido recientemente un nuevo soft-
ware para su estacion de datos para cromatografia.
El nuevo software ahora permite también controlar los
sistemas Varian Star Quality y Varian Prospekt para
HPLC desde la estacion de datos, facilitando la pre-
paracién de las muestras mas que nunca.

Las nuevas mejoras en el software ofrecen un con-
trol total desde el ordenador de todo el sistema

64

HPLC, desde la preparacion de las muestras hasta el
analisis, mejorando asi la rapidez y precisién de pro-
ceso completo. Todos los parametros de operacion
son automaticamente documentados y asimismo,
pueden almacenarse un numero ilimitado de méto-
dos.

La posibilidad de controlar desde la estacién de
datos los sitemas Star Quality y Prospeckt HPLC pro-
porciona unas herramientas inigualables para los
laboratorios farmacéuticos de control de calidad, para
laboratorios de medioambiente y cualquier laboratorio
gue necesite una preparacion de muestra rapida y fia-
ble.

VARIAN EN INTERNET

Varian ha presentado recientemente su nueva
pagina de informacién en la World Wide Web de
Internet, que permite a los usuarios e interesados
acceder a un amplio rango de informacion y servicios.
La direccidon de acceso a la pagina Varian es
http://www.varian.com.

%éa&

INFO WH#TS WRPGRATE . 'SEAHCH

Una seccién de la pagina Varian esta dedicada a la
instrumentacién analitica. En ella podra encontrar
informacién sobre las lineas de espectroscopia, cro-
matografia, resonancia magnética nuclear, estaciones
de datos, preparacion de muestras, LIMS, etc.
También dispondra de informacién sobre aplicaciones
especialesy soluciones técnicas a problemas analiti-
COS en numerosos campos de aplicacién.

Para mas informacion, por favor, contacte con:

Varian Ibérica

Avda. Pedro Diez, 25

28019 Madrid

Tel. 91/472 76 12

Fax 91/472 50 01






Por fin...Un GC/MS de alta
sensibilidad con opcion MS/MS.

Antes de adquirir un nuevo GC/MS,
conozca la nueva tecnologia “Wave-
Board” del Saturn GC/MS de Varian,
capaz de trabajar en E1/CI
simultdneamente, y que ahora ofrece la
revolucionaria opcion MS/MS 4D.

Este nuevo sistema permite obtener la
sensibilidad y selectividad que su
laboratorio necesita para las
aplicaciones mas complejas.

Para mas informacién, no dude en
llamarnos.

GCeGC/MSeGC/MS/MSeHPLC® AAS # ICP-AES ¢ ICP-MS # UV-Vis-NIR « NMR ¢ LIMS ® Sample Preparation ® Vacuum Products

[¥] E1/CI simultineamente
[¥] Opeion Ms/Ms 4D
m Facilidad de operacién
m Alta sensibilidad

m Avanzada tecnologia

m Préoximos desarrollos “Wave-Board”
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Varian Ibérica S.L.
Avda. Pedro Diez, 25
28019 Madrid
Tel: 472 76 12
Fax: 472 50 01

c/Caspe, 118
08013 Barcelona
Tel: 265 70 02
Fax: 265 85 62

Pol. PISA, Exposicién, 6
41927 Mairena del Aljarafe
Sevilla

Tel: 418 39 00

Fax: 418 41 42

varian®
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