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EDITORIAL

El editorial que me propongo escribir es el tltimo de una serie que puntualmente he redactado durante los (iltimos afios con la finalidad de
dar cumplida informacién de los avatares de nuestra sociedad desde que en 1996 resulté elegida Presidenta del GCTA. He consumido dos
mandatos, los primeros afios como presidenta del GCTA y los dos dltimos como responsable de 1a SECyTA. En los Estatutos de esta dltima
sociedad, establecimos que la mitad de los miembros de la Junta de Gobierno y entre ellos el Presidente, el Secretario y un Vicepresidente
cesarian en sus funciones a los dos afios de aprobados los Estatutos para a partir de aquel momento, celebrar alternativamente cada dos afios
elecciones a la mitad de los cargos de la Junta de Gobierno. El momento ha llegado y por ello, os comunico que habrd elecciones en la proxi-
ma Asamblea que se celebrard en el marco de la 3° Reunidn de la SECyTA que tendrd lugar del 19 al 21 de noviembre en Almeria.

En este editorial de despedida, me gustaria comentar algunos temas que a mi entender han sido importantes durante el periodo que
he ostentado la presidencia. Algunos de estos temas se refieren a aspectos de la vida de nuestra sociedad que han requerido una atencién
preferente, algunos nos han proporcionado satisfacciones y alegrias, mientras que otros han sido dificiles de resolver aunque espero de
vuestra condescendencia que las soluciones adoptadas os parezcan aceptables. En primer lugar, quisiera referirme a la celebracién del
vigésimoquinto aniversario del GCTA que a mi entender fue una efeméride importante en la vida de la sociedad. En enero de 1998 se
cumplieron 25 afios de la primera junta general del GCTA lo que celebramos en nuestra reunién anual que en aquella ocasién tuvo lugar
en Lugo. No quisiera en este momento hacer referencia al desarrollo de la reunién ni a los numerosos recuerdos que no hay duda, tienen
todos los asistentes a la misma, tan solo quisiera indicar que una sociedad que ha pervivido durante mas de 25 afios manteniendo un alto
nivel de comunicacion y me atreveria a decir de amistad, entre los socios se merece en este momento un célido recuerdo.

Durante la mayor parte de los afios de mi presidencia del GCTA, hubo un tema reiterativo que se traté en numerosas reuniones de la
Junta de Gobierno y que era nuestrarelacién con la Real Sociedad Espaifiola de Quimica (RSEQ). Cuando accedi a la presidencia del
GCTA ya se habia planteado la posibilidad de separarnos de la RSEQ aunque algunos miembros se mostraban algo reticentes y optamos
por intentar establecer unas relaciones fluidas que nos permitieran plantear los problemas que a nuestro juicio existian y llegar a encon-
trar una férmula de compromiso que pudiera satisfacer a ambas sociedades. Por desgracia, aunque se consiguieron algunos acuerdos que
en algunos momentos nos permitieron albergar esperanzas en cuanto a la posibilidad de encontrar un sistema de engarce del GCTAen la
RSEQ, al final esto resulté ser imposible y optamos por la creacion de una nueva sociedad, la SECyTA cuya primera reunion se celebro
en Valencia en Abril del afio 2000. Me gustaria que todos los miembros de la SECyTA compartan conmigo la satisfaccion de haber con-
seguido crear la nueva sociedad sin que surgieran problemas adicionales con la RSEQ y habiendo mantenido un nimero elevado de
socios del antiguo CGTA. He dicho ya algunas veces que la SECyTA es la legitima heredera del GCTA y que como tal ha incorporado su
buen hacer y los logros conseguidos desde su creacién en 1973 hasta su desaparicion en el aiio 2000.

Otro tema de interés para nuestra sociedad es reciente y tiene que ver con uno de los objetivos de la SECyTA, en concreto con el esta-
blecimiento de relaciones con otras sociedades que persiguen fines similares a la nuestra. En esta linea y como ya os comenté en el iiltimo
Boletin, el afio pasado en Leipzig en el marco del 24th International Symposium on Chromatography se fundé la European Society of
Separation Siences (EuSSS) y se establecieron sus fines. Nuestra sociedad acordé en la dltima asamblea celebrada en Barcelona el pasado
mes de noviembre adscribirse a la Sociedad Europea la cual se ha presentado en el reciente HPLC 2003 que tuvo lugar el pasado mes de
Junio en Niza. No tengo ninguna duda de que en un futuro esta nueva sociedad va a ser un marco en el cual podremos intercambiar expe-
riencias e informacién con nuestros colegas europeos. En la linea de las relaciones internacionales me cabe ademis la satisfaccién de
sefialar que el niimero de espafioles que han asistido al HPLC 2003 ha sido de 70. Un nidmero elevado que no sé si responde a mi invita-
cién en el dltimo editorial pero que en cualquier caso no dudo en celebrar ya que ha sido una constante de nuestra sociedad el animar a los
socios a presentar los resultados de sus investigaciones en foros internacionales. Los trabajos presentados versaban sobre distintos aspec-
tos y aplicaciones de las técnicas de separacién que abarcaban desde temas de tratamiento de muestra a aplicaciones de la quimiometria a
problemas de separacién pasando por toda la familia de técnicas de separacién. No tengo ninguna duda que este es el camino a seguir y
espero y confio que en un futuro la actuacién de la SECyTA permita seguir en esta linea que tantos buenos frutos estd dando.

Hablando del futuro quisiera volver al tema de las elecciones. Como he comentado previamente, éstas se van a celebrar en Almeria y
desde aqui quisiera animar a los socios a presentarse para ocupar los distintos cargos que deben elegirse. El préximo mes de septiembre el
Secretario enviar4 una carta convocando formalmente las elecciones y dando plazos y normas para el voto. De todos modos, aprovecho la
oportunidad que me brinda este editorial, para indicar que como eranorma del GCTA, la Junta de la SECyTA ha acordado que la Junta de
Gobierno avale a todos los socios que quieran presentarse a las elecciones. Animo especialmente a los jévenes a presentarse ya que es con-
veniente que haya cambios en la Junta y que se incorporen nuevas voces que puedan proponer nuevas lineas de trabajo y nuevos enfoques.

No quisiera terminar este editorial sin dar las gracias en primer lugar a los socios que pusieron su confianza en mi asi como a los miem-
bros de las diversas Juntas de Gobierno tanto del GCTA como de la SECyTA que han colaborado conmigo durante estos afos.
Especialmente quisiera mencionar a los vicepresidentes, tesoreros y directora y redactores del Boletin sobre los que ha recaido la mayor
parte del trabajo y esfuerzos dedicados a garantizar la vida diaria y la buena marcha de nuestra sociedad. Ademads, en este momento me
parece de justicia sefialar mi especial agradecimiento al secretario, Xavier Guardino. De hecho, la direccién de la sociedad ha sido una obra
conjunta de los dos, aunque haya sido la Presidenta quien de cara al piiblico ha presentado los logros. Xavier ha sido un colaborador leal,
esforzado y siempre dispuesto que me ha permitido disfrutar del cargo de presidenta del GCTA y de la SECyTA casi sin darme cuenta que lo
eray es por ello, que en el momento de finalizar esta etapa me siento feliz de poder hacer una manifestacién priblica de mi reconocimiento.

No quisiera acabar estas palabras sin hacer un comentario sobre la préxima reunién que ya he indicado que se celebrard en Almeria
del 19 al 21 del préximo mes de noviembre. Este afio nos ha parecido interesante volver al formato de congreso internacional y para ello
contamos con la participacion de un nimero elevado de colegas extranjeros ya que conjuntamente a nuestra reunién, se celebrard el 3rd
Waste Water Cluster European Workshop. Una de las ventajas de celebrar un congreso internacional es que nos permite publicar un
niimero especial del Journal of Chromatography, lo que para nuestra nueva sociedad, la SECyTA, que celebra su tercera reunidn es un
acicate importante y un buen carnet de presentacién en el &mbito internacional. Por ello, animo a los socios de la SECyTA a participar en

la reuni6n de Almeria donde espero saludar a todos personalmente.
M. T. Galceran

Presidenta de la SECyTA




ARTICULOS

Cromatografia y Técnicas Afines

Técnicas de absorcion de compuestos orgédnicos volatiles

Diego Esteban
Instituto de Quimica Orgdnica General (C.S.1.C.)
Juande la Cierva, 3. 28006 Madrid

INTRODUCCION

La necesidad de determinar cualitativa y cuantitativa-
mente compuestos orgdnicos volatiles (VOCs) es una
demanda cada vez mds importante en sectores tan diver-
sos como la industria alimentaria, la industria farmacéuti-
ca, el control medioambiental o la industria de los perfu-
mes. Para su andlisis se precisa de técnicas instrumenta-
les capaces de resolver mezclas complejas de manera
rdapida, sensible y precisa. La cromatografia de gases
(GC) cumple estos requisitos, y su acoplamiento con la
espectrometria de masas (GC/MS) complementa las limi-
taciones en la determinacién cualitativa por GC.

La etapa mas delicada en el andlisis de VOCs radica
en la preparacién de la muestra, donde se separan estos
compuestos de la matriz de la muestra para introducirlos
en la columna cromatogrifica. Esta etapa, denominada
fraccionamiento, puede realizarse mediante distintas téc-
nicas; seglin se seleccione una u otra se aislardn compues-
tos de muy distinta volatilidad y polaridad.

En los tltimos afios ha surgido un grupo de nuevos
dispositivos para fraccionar VOCs que se basan en la
absorcioén sobre un material extractante. Sus ventajas
sobre el resto de las técnicas se resumen en su sencillez y
sensibilidad. En este articulo se presenta una revisién de
las diferentes técnicas de fraccionamiento de VOCs,
prestando especial atencion a aquellas que se fundamen-
tan en la absorcidn.

TECNICAS DE FRACCIONAMIENTO

Las técnicas de fraccionamiento aplicables al analisis
de VOCs presentan gran diversidad de fundamentos y
modos de funcionamiento. Para su seleccién se han de
tener en cuenta su disponibilidad y caracteristicas. A con-
tinuacion, se presenta un resumen de las mds importantes
de estas técnicas.

Las técnicas de extraccion con disolventes se basan
en la polaridad de los compuestos presentes en la mues-
tra. La afinidad entre analito y disolvente dependera de
sus polaridades; por lo tanto habra un rango de compues-

tos que no serdn extraidos por un disolvente concreto.
Una gran cantidad de compuestos volitiles tiene baja
polaridad y eso hace que se puedan extraer en su mayoria
usando disolventes apolares. Se pueden hacer extraccio-
nes de matrices sélidas, liquidas o gaseosas. Para optimi-
zar la extraccion se puede recurrir a técnicas mas comple-
jas como Soxhlet, donde se requiere un calentamiento de
los VOCs, por lo que presenta el inconveniente de no
poderse aplicar a compuestos termoldbiles. Otra técnica
basada en la extraccién con disolventes, y que sorprende
por su aparente sencillez es la llamada Single-Drop. Este
técnica consiste en la puesta en contacto de la muestra
con una gota de disolvente que pende de una jeringa de
inyeccion de cromatografia de gases. Sin embargo, su
escasa aceptacién es fruto de sus desventajas, como por
ejemplo la inestabilidad de la gota, y de la complejidad
operacional que conlleva (1-3).

Estas técnicas que se basan en el uso de disolventes,
generalmente son fdciles de utilizar y asequibles, sin
embargo precisan de disolventes de elevada pureza y
pierden los compuestos mds voldtiles en la etapa de pre-
concentracién, cuando sea necesaria para aumentar la
sensibilidad. Por ello, son t€cnicas indicadas para extraer
compuestos de media o baja volatilidad.

La extraccidn con fluidos supercriticos (SFE) (4,5)
empieza a cobrar importancia a partir de las recomenda-
ciones realizadas a principios de los 90 en materia de
medio ambiente por organismos como EPA, SARA,
RCRA o por el protocolo de Montreal (5) que abogan por
la supresién o reduccion del empleo de disolventes orga-
nicos en grandes cantidades. La SFE usa fluidos que se
basan en los mismos fundamentos de extraccién por los
que se rigen los disolventes orgdnicos habituales. Su apli-
cacidon al analisis de VOCs es muy extensa (6). Su gran
inconveniente es el alto costo de la instrumentacion. Las
ventajas que presenta derivan de la utilizacién de fluidos
supercriticos como agentes extractantes que en realidad
se comportan como auténticos disolventes. Estos fluidos
actian en parte como gases y en parte como liquidos,
aunando las ventajas que ofrecen ambos estados fisicos
para la extraccion. Ademds resultan mucho menos noci-
vos desde el punto de vista medio ambiental, tanto por su
naturaleza como por su cantidad.
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Otra manera de conseguir fraccionamientos de VOCs
es mediante las técnicas de destilacion. En este caso el
fraccionamiento se producird segin la volatilidad de los
compuestos. Por eso estas técnicas no extraen compues-
tos de volatilidad baja aunque tampoco son buenas para
recuperar los analitos de volatilidad alta por el inconve-
niente que supone la etapa de preconcentracion. La nece-
sidad de calentamiento de la muestra hace que los com-
puestos recuperados deban ser termoestables.

La extraccidn-destilacion simultdnea (SDE) (7) con-
juga tanto extraccion con disolventes como destilacion, y
por lo tanto, su capacidad de extraccién depende de la
volatilidad y de la polaridad de los compuestos.

La inyeccién directa del vapor confinado en un reci-
piente destaca por su sencillez y rapidez. Sin embargo, la
poca sensibilidad obtenida con esta técnica es manifiesta.
Por este motivo, se han disefiado técnicas que tratan de
solucionar este aspecto manteniendo algunas de sus ven-
tajas.

Entre las posibilidades estudiadas, destaca el arras-
tre con gas inerte de los compuestos voldtiles presentes
en muestras sélidas, liquidas y gaseosas. Se pueden
arrastrar los vapores liberados de un sélido que se calien-
ta (desorcion térmica directa) o utilizar un burbujeo de
gas inerte en un liquido caliente, o recircular los com-
puestos presentes en una muestra gaseosa. Las técnicas
automadticas que se fundamentan en el arrastre con gas
inerte son la desorcién térmica automatica (ATD) (8) y el
“Purge & Trap” (P&T, arrastre automdtico con gas iner-
te) (9,10). Su automatizacion y la ausencia de disolven-
tes orgdnicos son caracteristicas destacables, pero la mds
importante es la sensibilidad de la técnica debido a la
extraccién dindmica seguida de preconcentracion en una
trampa fria que contiene un material extractante. Se
emplean sobre todo con compuestos de alta y media
volatilidad.

Otro grupo de técnicas similar al anterior es el que
usa un material extractante no s6lo como elemento pre-
concentrador sino también como elemento de fraccio-
namiento. La puesta en contacto de estos materiales
con el vapor confinado de una muestra o con una mues-
tra liquida, hace que se produzca una extraccién desde
la muestra hacia el material extractante de los com-
puestos con mds afinidad hacia éste. Se obtienen exce-
lentes resultados sobre todo para compuestos de volati-
lidad alta y media. Ejemplos de técnicas de este tipo
que se usan ampliamente hoy en dia son la microex-
traccién en fibra capilar (SPME, solid phase microex-
traction) y extraccién por absorcién sobre barra agita-
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dora tanto en contacto con una muestra liquida como
en espacio de cabeza (SBSE, stir bar sorptive extrac-
tion y HSSE. headspace sorptive extraction respectiva-
mente).

Entre las técnicas citadas anteriormente, las que no
usan disolventes organicos, llamadas técnicas limpias,
tienen las siguientes ventajas:

« El disolvente no interfiere con compuestos de volati-
lidad similar en su andlisis por GC.

« La etapa de preconcentracién evaporando el disol-
vente no es necesaria y asi se evita la pérdida de
compuestos de alta volatilidad asf como la concen-
tracion de las impurezas existentes en los disolven-
tes.

Algunas de estas técnicas usan un material extractante
para concentrar la muestra, y otras ademds para fraccio-
narla. La introduccién en el cromatdgrafo de gases se rea-
liza habitualmente mediante una rdpida desorcidn a alta
temperatura en corriente de gas inerte. La mayoria de
ellas también pueden emplearse en la modalidad de
extraccidn con disolventes, lo que les confiere una alta
versatilidad.

Segiin el mecanismo de extraccién de los VOCs, los
materiales extractantes se pueden clasificar en absorben-
tes o adsorbentes. A continuacién se analizaran las carac-
teristicas de cada uno de estos mecanismos.

ABSORCION vs ADSORCION

La interaccién entre analito y fase extractante puede
transcurrir por un mecanismo de adsorcidn, cuando el
analito se acumula en la superficie del extractante, o por
reparto, cuando penetra en su interior (11). El primero de
ellos es propio de extractantes s6lidos, mientras que el
segundo ocurre con liquidos o con sdlidos que se com-
portan en parte como liquidos. Este idltimo caso, recibe el
nombre de absorcién. Aunque aparentemente tanto la
absorcién como la adsorcion funcionan de manera simi-
lar, su fundamento, sus mecanismos y sus resultados son
totalmente dispares.

Se puede hablar de adsorcién cuando los analitos se
concentran fundamentalmente en la superficie del
extractante en lugar de en todo su volumen. La adsorcion
es en la mayor parte de los casos un proceso exotérmico,
ya que supone una disminucién de la entropia al aumen-
tar el orden del analito por su concentracién sobre la
superficie del adsorbente. Las interacciones analito-
adsorbente son generalmente intensas. El equilibrio



muestra-adsorbente depende de las caracteristicas de
éste, incluyendo su superficie, y de la temperatura. Para
un adsorbente, soluto y temperatura dados, la cantidad
adsorbida varia con la concentracién de soluto de acuer-
do con diferentes modelos.

El reparto consiste en una distribucién de los solu-
tos entre dos fases. El equilibrio de esta distribucion
viene regulado por la constante de distribucién Ke,
relacion de las concentraciones del soluto en ambas
fases:

Wi(S) n

L Vis)
L b
Vi

siendo Wi y Wian las cantidades del compuesto i en las
fases estacionaria y mévil, y Vissy Vi los voliimenes de
las fases estacionaria y mévil, respectivamente (12).

Laecuacion [1] se cumple en condiciones de equili-
brio, siendo los solutos mas afines por el absorbente los
que tienen mayores constantes de distribucién (13,14).
Las interacciones que se dan en los procesos de absorcion
son mds débiles que aquellas que se establecen entre ana-
lito y extractante en procesos de adsorci6n, y ademds la
distribucion del analito tiene lugar en todo el volumen del
absorbente. Este dltimo punto es importante ya que de
esta manera la concentracion del analito en el material
extractante serd muy baja en la mayor parte de los casos.
Si por el contrario, las concentraciones son demasiado
elevadas pueden existir interacciones soluto-soluto que
hagan variar Kc.

Los procesos de reparto suelen presentar la condicion
de dilucién infinita, mientras que en adsorcion, incluso
antes de completarse la primera monocapa, ya se apre-
cian interacciones soluto-soluto. Por este motivo, una
ventaja importante de la absorcidn es la ausencia de des-
plazamientos por grandes cantidades de agua o por otros
analitos, ya que el reparto entre la matriz de la muestra y
la fase absorbente tinicamente depende de la constante de
distribucién del soluto entre ambas fases, y ésta permane-
ce constante por la propiedad de dilucién infinita que pre-
sentan los absorbentes. Dicho de otra manera, no hay
competencia por un sitio activo sino que cada analito se
reparte en el material segiin su afinidad sin que le influya
la presencia de otro analito.
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Otra singularidad de la absorcién son las débiles
interacciones que tienen lugar. Por lo tanto, 1a degrada-
cion de compuestos inestables se reduce dristicamente,
ademds de minimizar las pérdidas de compuestos térmi-
camente ldbiles al poder desorber a menor temperatura.

Una diferencia destacada en la aplicacién prictica de
ambos procesos, es la gran influencia que tiene el volu-
men de la fase en la absorcion, mientras que la adsorcién
depende en gran medida de la superficie del material sin
que tenga efecto alguno el volumen. De forma esquema-
tica se puede apreciar esta diferencia entre absorcién y
adsorcion en lafigura 1. En la misma figura se distinguen
dos tipos de adsorciones segtin el tamaiio del poro, siendo
mds beneficiosa la adsorcién sobre materiales con poros
mads estrechos y ramificados, ya que ofrecen mds superfi-
cie que aquellos con poros de un mayor tamafio (13).
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Figura 1. Esquema representativo de los mecanismos de: a) adsor-
cién sobre un material con poros grandes, b) adsorcién sobre un
material con poros pequefios y ramificados, y ¢) absorcion.




Los materiales adsorbentes han sufrido una gran
evolucidn, desde los basados en el carbono o los poli-
meros orgdnicos porosos de primera generacién
(Tenax) hasta los polimeros orgédnicos de segunda
generacion tales como Lichrolut EN (Merck)., Varian-
ENV, Oasis (Waters).... A finales de los afios ochenta se
introduce el polidimetilsiloxano (PDMS), y se empie-
zan a descubrir las ventajas que muestra este material
absorbente sobre otros materiales adsorbentes (15-18).
Hoy en dia, los materiales absorbentes mds utilizados
en SPME son PDMS y poliacrilato, presentando ambos
propiedades y capacidades absorbentes diferentes. El
fraccionamiento por absorcién ha tenido una gran acep-
tacién principalmente a través de la SPME como técni-
ca de extraccién y adn continiia expandiéndose gracias
a la aparicion de nuevas técnicas basadas en los mismos
principios.

Existen muchas técnicas instrumentales de fracciona-
miento de VOCs mediante materiales adsorbentes. Entre
ellas se pueden destacar técnicas limpias como la ATD, la
P&T o la SPME. Otras técnicas, entre las que quizd la
mas extendida sea la extraccion en fase sélida (SPE), uti-
lizan disolventes para la recuperacién de los compuestos
adsorbidos.

Las diferentes técnicas que se han disefiado basando-
se en la extraccién de VOCs mediante materiales absor-
bentes se detallan a continuacién.

TECNICAS DE FRACCIONAMIENTO POR
ABSORCION

Las primeras técnicas de absorcién de VOCs como
fraccionamiento previo a su andlisis por GC se inspiraron
en la metodologia cromatogréfica y por este motivo estin
basadas en la tecnologia utilizada en estas técnicas. Por
ejemplo, el PDMS es uno de los absorbentes més utiliza-
dos y también una de las fases estacionarias mds comunes
para columnas capilares.

Las técnicas de fraccionamiento de VOCs por absor-
cién se pueden clasificar segin el tipo de muestreo en
estdticas o dindmicas (19). La similitud con la metodolo-
gia cromatogréfica queda puesta de manifiesto en las
técnicas dindmicas que fueron las primeras en aparecer.
En ellas, la muestra se pone en contacto con el absorben-
te al hacerla circular a través del lugar donde se encuen-
tra éste, bien sea una columna capilar donde esté deposi-
tado o un tubo relleno de particulas del absorbente. Una
caracteristica importante del muestreo dindmico es su
volumen de escape o ruptura (breakthrough volume),
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que es el volumen de muestra que se puede hacer circular
a través de la trampa antes de que un determinado com-
puesto escape de la misma. Se considera que un com-
puesto ha empezado a escapar cuando la pérdida supera
el 5-10%. De esta manera, el volumen de muestreo se
ajustard en funcién de los compuestos que se deseen
recuperar. Un compuesto muy retenido permite hacer
pasar un volumen de muestra superior al que permite un
compuesto poco retenido antes de alcanzar su volumen
de escape.

En el muestreo estético el extractante comparte el
mismo espacio con toda la muestra durante el tiempo de
muestreo. Acciones como la agitacién o la sonicacién de
la muestra no confieren al muestreo el rango de dinamico
ya que Unicamente ayudan a alcanzar el equilibrio con
mayor rapidez. Este tipo de muestreo supone una simpli-
ficacidén instrumental y por lo tanto, una mayor facilidad
para su automatizacion.

A continuacion se describen y evalidan las técnicas
existentes para [raccionar VOCs usando absorcién, dis-
tinguiendo entre técnicas dindmicas y estdticas. En la
tabla | se resumen las principales ventajas e inconvenien-
tes de cada una de estas técnicas.

Muestreo dinamico
Trampas capilares abiertas (OTT, Open tubular traps

Se trata de uno de los primeros dispositivos disefiados
para aprovechar las propiedades absorbentes del PDMS.
Ya en 1985 Grob y Habich (20) desarrollaron columnas
capilares abiertas recubiertas de una pelicula de fase esta-
cionaria liquida para atrapar voldtiles. Este tipo de tram-
pas consiste en un capilar de alrededor de 1m de longitud
y didmetro interno 320-530 wm, recubierto internamente
con una capa de 5-20 pim de absorbente (21,22). La intro-
duccién de los analitos en el cromatégrafo de gases se
hace preferiblemente con desorcion térmica (23,24) aun-
que también se puede recurrir a la extraccién con disol-
ventes (24).

La poca cantidad de fase estacionaria que posee cada
trampa (10-17uL) hace que sea una técnica poco sensi-
ble teniendo que emplear trampas de muchos metros de
longitud para mejorarla (25) o aumentar el espesor de
fase de manera drastica (26-28). Ademds el flujo a tra-
vés del capilar es demasiado lento (hasta 10 mL/min),
sobre todo para gases, y eso se refleja en el tiempo de
muestreo.



Trampas capilares abiertas miiltiples (Multichannel OTT)

Ortner y Rohwer (29) intentaron mejorar la técnica
anterior introduciendo capilares miltiples. Emplearon
como trampa un tubo de vidrio de 2 mm de didmetro
interno relleno de finos tubos capilares de silicona de 165
wm de espesor de pared (figura 2). Existe una mejora en
la cantidad de fase estacionaria absorbente (aprox. 200
uL), pueden aplicarse flujos mayores que en OTT y la
desorcioén se puede realizar directamente en un inyector
GC convencional. Los inconvenientes del OTT muiltiple
siguen siendo parecidos a los del OTT aunque se hubiera
disefiado para mejorarlo (16). La limitacion del flujo
méximo es de 15mL/min y debido a la geometria de la
trampa no se consigue una retencion cuantitativa de los
analitos.

105 mm

Figura 2. Esquema de un dispositivo de trampas capilares
abiertas miltiples (OTT multicanal).

Tubos rellenos (Packed beds)

La introduccién por parte de Baltussen et al. (15,30)
de tubos rellenos permitié aumentar atin mds la cantidad
de absorbente (hasta 300 uL) y por lo tanto la sensibili-
dad, hasta obtener limites de deteccién en muestras de
aire de 0.1 ng/m’ (detector MS). Las dimensiones mds
comunes de estos tubos son unos 6 cm de longitud y un
didmetro interno de 4 mm, rellendndoles con particulas
de 240-400 wm (31). Otra caracteristica de estos tubos
rellenos es que permiten usar flujos de hasta 2,5 L/min
para gases y 100 mL/min para liquidos (16), lo que redu-
ce considerablemente el tiempo de muestreo.

Cromatografia y Técnicas Afines

Aunque este nuevo dispositivo supone un gran avance,
sobre todo en términos cuantitativos, tiene ciertos defec-
tos de importancia como el dificil acoplamiento directo
con GC o GC/MS ya que se recomiendan flujos de desor-
cién muy elevados (30-300 mL/min) y principalmente la
imposibilidad de muestrear compuestos de alta volatilidad
en muestras liquidas ya que se pierden en la necesaria
etapa de secado. El primero de estos inconvenientes puede
solucionarse, bien usando una division de flujo elevada, lo
que irfa en detrimento de la sensibilidad, o bien usando
complejos dispositivos de desorcién con dos puntos de
division de flujo y una trampa fria entre ellos.

Muestreo estatico

Microextraccién en fibra capilar (SPME. Solid phase
microextraction)

Arthur y Pawliszyn presentan a principios de los
noventa la SPME (32). Esta técnica usa un dispositivo a
modo de jeringa (figura 3) que posee una fibra capilar
retrictil, recubierta con una capa de 10-100 pum de espesor
(0,1-1uL) con una fase extractante absorbente o adsorben-
te, o con una combinacién de ambas. Aunque con este
nuevo disefio se reduce notablemente la cantidad de
absorbente, la SPME ha tenido una gran aceptacién gra-
cias a su bajo coste, tiempos de muestreo reducidos y a su

Figura 3. Dispositivo de microextraccién en fibra capilar (SPME).




sencilla aplicacién, ya que el montaje para desarrollar el
fraccionamiento es sencillo y la desorcién térmica se rea-
liza directamente en un inyector split/splitless cualquiera.
Estatltima caracteristica contribuye ademds a la sensibili-
dad de la técnica ya que todo lo que se desorbe en el inyec-
tor puede pasar directamente a la columna sin tener pérdi-
das de ningtin tipo excepto las derivadas de una divisién
de flujo. Atn asi, la sensibilidad de esta técnica es su
punto mds débil ya que, como antes se ha comentado, la
cantidad de absorbente utilizada es pequena.

Los modos de muestrear son variados pudiendo
muestrearse liquidos, gases, voldtiles de sdélidos vy
pudiendo operar en espacio de cabeza, en inmersién
directa o en inmersién haciendo uso de una membrana
protectora para aquellos casos donde las muestras puedan
dafiar la fibra (13).

Firmas como Varian (33), CTC Analytics of
Switzerland o SRI Instruments (34,35) han disefiado dis-
positivos capaces de automatizar la preparacion de la
muestra a través de SPME y su inyeccién en el cromaté-
grafo. Esto supone otra ventaja mas de esta técnica tan ver-
satil. La SPME destaca también por la posibilidad de usar
diversos recubrimientos disponibles comercialmente, que
pueden combinar mecanismos de absorcién y adsorcion.

Una variante de la SPME es la SPME hermética (gas-
tight SPME) (25). La jeringa que se emplea en esta técni-
caes muy similar a la convencional de SPME con la sin-
gularidad de ser totalmente hermética excepto por su
parte inferior. De esta manera, el muestreo se hace igual
que en SPME pero en el interior de la jeringa queda confi-
nado un volumen de 110pL con los compuestos mas
voldtiles de la muestra. El resultado es un aumento en la
sensibilidad de los compuestos de mayor volatilidad.

Hoy en dia existen distintos disefios basados en la
SPME. Por ejemplo, la “SPME-in tube” o la “loop
SPME-in tube” que se aplican bdsicamente en cromato-
grafia de liquidos y estdn indicadas para compuestos no
voldtiles y/o térmicamente inestables (13).

Extraccién dindmica en fase sélida (SPDE. Solid Phase

Dynamic Extraction)

La SPDE (36) es una técnica muy similar ala SPME
pero con alguna ventaja adicional. Emplea la misma can-
tidad de absorbente que la SPME. Este dispositivo consta
igualmente de una especie de jeringa, pero esta vez sin
fibra retrdctil, que es usada para depositar en la pared
interior de su aguja una capa de material absorbente.
Tanto para muestras gaseosas como para muestras liqui-
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das el muestreo se hace subiendo y bajando el émbolo de
la jeringa multiples veces consecutivas. De esta manera
el fluido muestreado entra y sale a través de la aguja recu-
bierta poniéndose en contacto con la capa absorbente. A
pesar de su nombre, esta técnica lleva a cabo un muestreo
estatico, ya que aunque hace pasar la muestra mediante
bombeo a lo largo de la parte recubierta con absorbente,
se establece un equilibrio en la distribucién del soluto
entre el absorbente y la matriz de la muestra. El movi-
miento de la muestra sélo contribuye a que se alcance el
equilibrio en un periodo de tiempo mds corto. Aunque
hay varias empresas que comercializan este dispositivo,
todavia existen pocas referencias bibliogréficas que lo
empleen por lo reciente del mismo.

Extraccidn por absorcién sobre barra agitadora (SBSE,
Stir Bar Sorptive Extraction)

La comprobacidn de que el tefl6n de un agitador mag-
nético era capaz de retener parte de los compuestos de la
muestra que agitaba, hizo pensar en el afio 1999 a
Baltussen et al. (16) en la posibilidad de utilizar un agita-
dor magnético recubierto de PDMS como elemento
extractante. Estos imanes, comercializados con el nom-
bre de Twister (figura 4), se componen de un imédn encap-
sulado en una funda de vidrio que a su vez estd recubierta
por una capa de 55 0 219 pLL de PDMS segiin se usen ima-
nes de 10 0 40 mm de longitud.

Figura 4. Dispositivo de extraccién por absorcién sobre barra
agitadora (SBSE).



Agilent Technoiogres. for, 2067

Una plataforma — infinitas posibilidades
El sistema de analisis automatizado bioanalizador Agilent 2100

www.agilent.com/chem/labonachip

E-mail: marcom_center@agilent.com

El bicanalizador Agilent 2100 es la (inica plataforma de la industria con capacidad para analizar ARN,
ADN, células vy proteinas. A traves de la tecnologia laboratorio-en-un-chip desarrollada con Caliper
Technologies Corporation, el bioanalizador 2100 integra tratamiento de muestra, separacion, deteccion

y analisis de datos, en una plataforma. Descubra como puede mejorar su flujo de trabajo.

s - - ’ i
Paso 1. Una plataforma. Un flujo de trabajo. Un ejemplo. Paso 2. Andlisis de
Aislamiento de ARN expresion genetica
A = o Una técnica muy utifizada para el
Un analisis de expresion gengtica s ol 25
¥ : analisis de expresiGn genetica es la
empieza por ¢l aislamiento de ABN. =
TR trascnpeion inversa (RT) PCR
Aunque es termodinamicamente ’ ;
Especialmente cuando se realiza en
estable, el ARN se degrada &
oL ; modo miltiple, es una herramienta
rapidamente en presencia de p A
‘ muy paderosa para la medida ¢
ARNasas. El control de calidad del Y pt_], p,d‘ e. o
oy expresion de multiptes objetivos
ARN es critico para obtener datos i : X ‘
A i % genéticos. El bioanalizador Agilent
significativas de expresion genética. El 2100 v los kits LabChip DNA :

; ! ; y 2 os kits LabChip DNA permiten
bioanalizador Agilert 2100 y los kits d'dy i Ssa:d gm < g
¥ : medidas pracisas de tamano y

tabChip® RNA 6000 son el estandar s s : .
; : o concentracion de productos PCR y
de la industriz para el analisis de : P
; RT-PCR. El amplio rango dinamico
muestras de microarrays, tanto : N
7 ‘ lineal permite la deteccion de bandas
gliguetadas como no etiquetadas. il
L débiles cercanas a bandas fuertes, en
reacciones RT-PCH maltiples

Paso 4. Purificacién de la proteina 5 ,
; & . Paso 3. Expresion de la proteina
En muchos casos la proteina debe purificarse para estudiar su

funcion, estructura, enlaces con el sustrato e interacciones con
otras proteinas. El bioanalizador Agilent 2100 y el kit LabChip 200
Plus permiten monitorizar y optimizar el proceso de purificacion.

Después de haber identificado por microarray y experimentos
RT-PCR el gen de interés (involucrado con el cancer u otra
enfermedad), el paso siguiente es, a menudo, expresar la
proteina en una célula, para conocer mas detalles sobre su

= Determina la concentracion de la proteina y la pureza en T o T . £
P Lt funcidn biclogica. Utifizando el bioanalizador Agilent 2100 con

fracciones de columna. : . ; /
el accesorio de ensayo celular v el kit LabChip de
+ Optimiza las condiciones de columna para cbtener la pureza y fluorescencia de células, es posible verificar la eficacia de
el rendimianto mas elevados. transfeccion y expresion protéica a nivel celular.
+ Determina rapidamente la capacidad de la columna para . </
prevenir una sobrecarga.
L >
Para acceder a detaliados ejemplos de aplicaciones, con animacion, T H .
Ya disponibles:

visite las paginas web: www.agilent.com/chem/labonachip

NUEVO Kit Protein 50 LabChip
NUEVO Kit RNA 6000 Pico LabChip

Agilent Technologies

dreams made real




Solo porque se adapte,
no significa que sea un
Ajuste Perfecto




Tabla 1. Ventajas e inconvenientes de las técnicas de fraccionamiento de VOCs por absorcién

Tabla 2. Aplicaciones de las técnicas de fraccionamiento de VOCs por absorcion

TECNICA VENTAJAS INCONVENIENTES TECNICA APLICACION N°DE CITA
OTT Volatil lant 3
OTT Trampa fécil de adquirir Bajos flujos de muestreo e T ?
Drogas 40
(Dindmica) Baja sensibilidad OTT muiltiples Compuestos olorosos en agnas 29
D . lei Aire ambiental 29.41
AL RO Tubos rellenos Fenoles en aguas 42
OTT Multicanal Sensibilidad Bajos flujos de muestreo Aminas en muestras acuosas 43
Pesticidas e hidrocarburos poli ticos (PAHs 3 3
(Dindmica) Desorcién térmica directa en el inyector | Trampa dificil de elaborar e, L A e !
Ftalatos en muestras de aire 44
Tubos rellenos Sensiblidad Analisis de volatiles Nicotina en muestras de aire 45
SPME Aguas beb 4
(Dinamica) Altos flujos de muestreo en muestras liquidas il p.urz? e 6
Bencenos sustituidos en aguas 47
Complejo acoplamiento Pesticidas clorados en aguas de desecho y para beber 48,49
. Suelos 50
SoNEEpor Il Zumos de frutas 51
de introduccion de muestra Zumos de naranja 52,53
. i Aceites vegetales 54
illez Baja sensibilidad -
o s L A Acidos grasos de cadena corta en aziicar de cafia y de remolacha 55
(Estatica) Bajo coste Vinos espumosos 56
Versatilidad Volitiles de azufre en el aroma de la trufa blanca y negra 57
Quesos 58
Automatizacién Mentol y mentona en alimentos y productos farmacéuticos 59
] . SBSE Hidrocarburos policiclicos arométicos en muestras acuosas 60
Fibras que combinan absorbentes , X
Aguas residuales o de desecho 61
con adsorbentes Mejillones y aguas de puerto 62
SPDE Sencillez Técnica nueva con falta E_'eblda? de limén 63
Volitiles quirales en fresas 64
(Estatica) Muestreo mas eficaz que SPME de aplicaciones Fungicidas tipo dicarboxamida en vino 65
SBSE Sensibilidad Tocleamueniadliemme Conservantes en bebidas, vifla.gres, salsa? acuosas?l bebidas 66
Compuestos monoterpénicos en aceites esenciales 67
(Estdtica) Automatizacion Fluidos biolégicos 68,69
o . SPDE Pesticidas halogenados en aguas 36
HSSE Sensibilidad Instrumentacién cara SPME, SBSE y HSSE Caté 0
(Estatica) Automatizacion SPME y HSSE Plantas aromdticas y medicinales 71
SPME y SBSE Aguas 72
Pesticidas y clorobencenos en fresas 73
Pesticidas organoclorados y clorobencenos en frutas y vegetales 74
SPME y tubos rellenos Volétiles emitidos por plantas vivas 75




El SBSE maneja cantidades de PDMS similares a las
usadas en los tubos rellenos y en las OTT multicanal. Por lo
tanto, se siguen manteniendo altos valores de sensibilidad,
con limites de deteccidn del orden de 0.1 ng/L (en muestras
liquidas). La sencillez de la preparacién de la muestra es
otra caracteristica fundamental y ademds es automatizable.
El secado tras el muestreo de un liquido es sencillo y rdpido,
y esto hace que no se pierdan los compuestos mds voldtiles
en la preparacidn de este tipo de muestras.

Estas excelentes propiedades hacen del Twister un
dispositivo competitivo, sensible, rapido y sencillo para
el andlisis de VOCs. Sin embargo, su gran inconveniente
radica en su elevado coste ya que se vende siempre junto
con la instrumentacion de desorcidn térmica de la casa
que lo comercializa. Posiblemente sea esta la razon de su
poca aceptacion en nuestro pais.

A modo de extension de las aplicaciones del Twister,
surge una nueva técnica desarrollada por Tienpont et al.
(17), Headspace Sorptive Extraction (HSSE), que emplea
fundamentos muy similares a los de la SPME. Estos autores
recubren varillas de vidrio con una cantidad que oscila entre
30y 100 mg de PDMS. Estas varillas recubiertas se colocan
en el espacio de cabeza de un vial o erlenmeyer que conten-
gala muestra a fraccionar en agitacién. De la misma mane-
ra, un muestreo con Twisters en espacio de cabeza contintia
denominidndose HSSE y da lugar a excelentes resultados.
Esta técnica es unas 500 veces mds sensible que la SPME
en espacio de cabeza y es de sencilla aplicacién.

APLICACIONES

El fraccionamiento es una etapa mds de la preparacion
de muestra. Aunque se ha avanzado mucho en la automati-
zacion y simplificacién de los procesos que constituyen la
preparacién de muestra, ésta sigue siendo una de las eta-
pas mds lentas y laboriosas del trabajo de un laboratorio
analitico. Segin un articulo publicado en la revista
LCeGC Europe (37) con datos pertenecientes al afio 2001,
los campos de trabajo que més emplean la preparacion de
muestras son el farmacéutico y el medio ambiental, segui-
dos de lejos por el agroalimentario, quimico organico,
plasticos, biotecnolégico y biomédico. Por otro lado, las
matrices mis sometidas a estos procesos de preparacion
de muestras, en este orden son, los compuestos farmacéu-
ticos, las matrices orgdnicas, los tejidos biolégicos, aguas
residuales, suelos, aires, disolventes....

En cuanto al andlisis de los compuestos voldtiles, des-
taca por el nimero de aplicaciones el campo medioam-
biental. Una recopilacién de las relacionadas con el
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empleo de la SPME, que se puede encontrar actualizada
hasta mayo de 1999 en la direccién http://www.cm.ute-
xas.edu/brodbelt/Brodsite/spme_refs.html, nos da una
idea de los campos que mds utilizan el fraccionamiento
de VOC:s por absorcién. Las publicaciones que aparecen
en esta direccidn corresponden en un 39% a temas
medioambientales, en un 20% a aplicaciones en alimen-
tos y botinica, en un 19% a aplicaciones forenses o clini-
cas, enun 16% a desarrollos fundamentales y en un 6% a
articulos de informacién general (38).

El campo medioambiental presenta problemas de
diversa indole, para cuya solucion se han utilizado todas
las técnicas mencionadas en esta revisién. En cuanto a
las muestras de alimentos, también representan un alto
porcentaje de las aplicaciones de estas técnicas: andlisis
de bebidas. aceites o derivados liacteos han utilizado
SPME, SBSE y HSSE. Diversas aplicaciones a fluidos
bioldgicos se han llevado a cabo mediante SBSE y
SPME, y para el andlisis de volatiles en plantas se han
empleado OTT, tubos rellenos, SPME, SBSE y HSSE.
Todas estas aplicaciones se presentan en la tabla 2; en
algunas de ellas, se comparan los resultados de varias téc-
nicas de fraccionamiento.

La SPME es la técnica de fraccionamiento por absor-
cion mas extendida en campos muy diversos, como se ha
mencionado previamente. Por el contrario, la novedosa
SPDE posee escasas resefias bibliogréficas. Una de las
aplicaciones a destacar es la determinacion de pesticidas
en aguas.

También se puede apreciar en la tabla 2, las numero-
sas publicaciones referentes a SBSE y HSSE, a pesar de
ser técnicas caras y con poco tiempo de desarrollo. Su
éxito radica en las importantes ventajas que ofrecen y que
las hacen muy adecuadas para ciertas aplicaciones. Los
tubos rellenos han tenido menor extension que la SBSE y
HSSE, posiblemente debido a la mayor dificultad opera-
cional que entrafian.

Finalmente la OTT y OTT multiples, son técnicas en des-
uso que sirvieron de nexo en el desarrollo de dispositivos
basados en absorcion y que hoy en dia no presentan impor-
tancia prictica mds que en aplicaciones muy concretas.

CONCLUSIONES

Hoy en dia las técnicas de absorcion mas ventajosas
son SPME, SBSE y HSSE, si bien estas dos tiltimas, aun-
que ofrecen unos excelentes resultados, estdin menos
extendidas por su corto tiempo de vida y por su coste. La



sensibilidad, la ausencia de disolventes, la facilidad de
manejo, la posibilidad de automatizacion y las ventajas
que tienen frente a la adsorcidn, hacen que estas técnicas
sean muy frecuentemente elegidas para la extraccidn de
VOCs en muestras de todo tipo.

Otro aspecto interesante a mencionar es que no esta-
mos asistiendo a la culminacidon del desarrollo de este
tipo de técnicas, sino que muy probablemente seamos
testigos en los préximos afios de nuevos dispositivos
basados en la absorcién que mejoren o complementen los
resultados y aplicaciones hasta ahora descubiertas.
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En mayo de este afio se ha celebrado en Moscii (no
podia ser en otro lugar) el tercer Symposium on
Bioseparation Sciences, un Congreso Internacional dedi-
cado a la ciencia de las separaciones, en el que, ademads de
conmemorar el centenario de la cromatografia, se ha des-
tacado el perfil humano e investigador de Tswett, el crea-
dor de la cromatografia, y sus aportaciones cientificas.
Quizd ello pueda servir de excusa para darle un repaso a
los origenes de nuestra ciencia.

Siempre que hacemos una introduccién histérica a la
cromatografia, iniciamos con una frase parecida a: “el
término cromatografia fue empleado por primera vez por
Tswett cuando en 1903..." y, con el tiempo, ha acabado
pareciendo que todo el mérito de nuestro protagonista era
meramente lingiiistico, porque las horas lectivas dan para
pocos recordatorios histéricos.

Queremos aqui dedicar un pequefio homenaje a
Tswett, con un resumen de parte de la informacién reco-
pilada por Eugenia Marchlewski Senchekova [1], profe-
sora asociada del Instituto Vavilov de Historia de la
Ciencia y Tecnologia de la Academia de Ciencias en
Mosc.

VIDAY TRABAJO DE M.S. TSWETT

Mikhail Tswett nacié en 1872 en Asti (Italia), donde
sus padres, por motivos de salud, viajaban con frecuen-
cia. Era hijo de Semen Nikolaevich Tswett, oficial ruso
recaudador de impuestos y Maria de Dorozza, italiana
que habia vivido en Turquia. La madre muri6 a los pocos
dias de su nacimiento y €l, con poca salud, fue llevado a
Suiza con un ama de cria. Mikhail Semenovich pasé su
infancia y juventud primero en Lausana y después en
Ginebra, y alli estuvo en contacto con una importante
colonia rusa, lo que le permitio estar al tanto de los hitos
politicos y culturales de la patria de su progenitor.

En 1891 obtuvo su “Certificado de Madurez” y ani-
mado por su padre decidi6 acceder a la Universidad de
Ginebra. En 1893 se gradud y considerando que se habia
formado en el centro mds activo de la moderna fisiologia
vegetal, dedicé su trabajo a la bioquimica y citofisiologia
de las plantas, y en 1896 present6 su tesis doctoral titula-
da “Investigacién en fisiologia celular. Contribuciones al
conocimiento de los movimientos de protoplasma, mem-

branas plasmadticas y cloroplastos™ Tras un largo viaje
para conocer los laboratorios italianos mds relevantes de
la época en su campo, tomé la decisién de dar un cambio
asu vida yendo a Rusia.

Una vez alli comenz6 a buscar trabajo y descubrio
que su doctorado no era considerado vdlido y que debia
realizar una nueva tesis doctoral, para la que eligié el
campo de la clorofila y los cloroplastos. No se puede
decir que Tswett fuera bienvenido en Rusia. Pasé por las
Universidades de San Petesburgo y Kazan, sin obtener un
puesto fijo. En 1901 surgi6 la posibilidad de acceder a
una plaza en esta dltima Universidad, que él rechazé ya
que por entonces habia tenido la oferta de trabajar como
ayudante en la Universidad de Varsovia, en un laboratorio
mejor equipado para su trabajo. En esta Universidad pre-
senté su segunda tesis doctoral. En 1907 se casé con
Elena Aleksandrovna Trusevich, que trabajaba como
bibliotecaria en dicha Universidad. Empez6 entonces una
buena etapa de su vida, pues incluso pasé a ser profesor
contratado en el Instituto Politécnico de Varsovia.

DE LA CLOROFILA A LA IDEA DE LA CROMA-
TOGRAFIA

Siguiendo las etapas del método cientifico, antes de
comenzar sus estudios sobre la clorofila, Tswett recopild y
estudi6 en profundidad la intensa investigacion existente
sobre el tema realizada por sus predecesores y contempora-
neos, lo que se tradujo en una revisién de los principales
periodos, métodos de estudio y descripciones de la clorofila.

De aquella revisién ya se entrevefa que algunos auto-
res de la época se planteaban las posibles modificaciones
de la clorofila cuando era extraida de las plantas con la
ayuda de reactivos quimicos para purificar el compuesto
en estado sélido.

Los esfuerzos de Tswett se encaminaron a eliminar las
razones que podrian hacer cambiar la naturaleza del pig-
mento verde, por lo que utilizé hojas frescas y eliminé la
calefaccién. Esta biisqueda de un método més racional
para la investigacion de los pigmentos de las plantas llevo
a Tswett a su principal logro cientifico: el desarrollo de la
cromatografia, que abrié una nueva era en el estudio de
estos pigmentos, y sobre todo, de la clorofila. Su trabajo
entre 1898 y 1900, con 14 publicaciones en revistas britd-
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nicas y rusas, se recopilé en un trabajo titulado
“Composicion fisico-quimica de la particula de clorofila.
Investigacién experimental y critica”, que constituy6 su
Tesis Magistral en 1901.

Durante sus experimentos para intentar extraer la clo-
rofila de las hojas sin modificar, Tswett justificé la falta
de resultados cuando se utilizaba éter de petréleo y los
resultados positivos cuando se afiadia una pequefiisima
cantidad de etanol a la presencia de fuerzas de adsorcion
entre los pigmentos y la matriz de los cloroplastos y enca-
mind sus esfuerzos a nuevos métodos fisicos que permi-
tieran el estudio de la clorofila en su estado natural.

Esta idea de competir con las fuerzas de adsorcién
dio lugar a los experimentos sobre la identificacién de
materiales capaces de adsorber pigmentos existentes en
la hojas verdes, desorbiendo de forma diferencial los
componentes de la mezcla.

En 1901 llegé a la conclusion que los compuestos
cristalinos obtenidos por investigadores del prestigio de
Borodin o Monteverde eran sélo artefactos y en realidad
consistian en la mezcla de clorofilas a y b derivatizadas
con alcohol etilico. Esta afirmacion fue considerada inso-
lente y sus datos dudosos.

El21 de marzo de 1903 fue un dia memorable para la
historia de la cromatografia. En la Seccién de Biologia de
la Sociedad de Ciencias Naturales de Varsovia, Tswett
presento un trabajo titulado “Sobre la nueva categoria de
fendmenos de adsorcion y sus aplicaciones al andlisis
bioquimico”. En ella, por primera vez, se establece una
clara definicion del proceso en el que se basa la nueva
técnica analitica: “En la actualidad, bajo el término
adsorcién se combinan varios fenémenos, que, aunque
posiblemente diferentes en naturaleza, corresponden a la
siguiente definicién bdsica: concentracién de gases,
vapores, liquidos o compuestos disueltos sobre la superfi-
cie de cuerpos s6lidos”

En una posterior publicacién en alemén en 1906, Tswett
describi6 con detalle como obtenia los pigmentos de hojas
frescas trituradas con éter de petroleo al que afiadia peque-
fias cantidades de alcohol, que posteriormente eran elimina-
das por agitacién con agua destilada. El extracto de pigmen-
tos se separaba en sus componentes con ayuda del "croma-
tégrafo". En su primera version fue tan simple como el que
se encuentra en la figura 1 (todavia utilizado en cromatogra-
fia preparativa) y después evolucion6 al sistema de la figura
2 para aumentar el niimero de experimentos. En sus traba-
jos hasta 1910 Tswett examiné hasta 128 adsorbentes en los
que describié diferentes comportamientos.

Cromatografia y Técnicas Afines
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Fig. 1. Las primeras “unidades cromatogrificas™ de
M. Tswett para el andlisis de pequenas y gran-
des cantidades de sustancias. A la derecha, los
“cromatogramas”™ de pigmentos de hojas de
plantas, con 8 zonas diferentes en uno, y la
misma muestra tras el tratamiento de los pig-
mentos con dcido.

Tras anunciar la invencién de esta nueva técnica en
1903, Tswett la empleé para obtener muestras quimica-
mente puras de las clorofilas a y b, y aportd la prueba
incuestionable de la heterogeneidad del pigmento verde
de las plantas, aunque no fue el primero en proponer esta
heterogeneidad. Ademds descubrié una tercera forma de
clorofila en algas, la clorofila c.

A Tswett se le ha considerado posteriormente el des-
cubridor de todas las formas de clorofila, aunque él siem-
pre atribuy6 al cientifico inglés Sorby este descubrimien-
to, realizado treinta afios antes. De hecho, por este empe-
fio, Tswett entrd en polémica con L. Marchlewski, el prin-
cipal investigador europeo de la hemoglobina y la cloro-
fila al principio del siglo XX, quien, junto con C. Schunk,
se arrog6 el descubrimiento de las dos formas principa-
les. Tswett afirmé que los experimentos de Marchlewski
y Schunk no eran sino meras reproducciones de los expe-
rimentos de Sorby, y en defensa de la novedad de su
método y de sus resultados, Marchlewski declaré que
Tswett mentia e incluso que los articulos de Tswett no
merecian ninguna atencién y ademds que el método cro-
matogrifico serfa algo que no tendrfa ninguna utilidad en
el futuro.
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En los afios siguientes se mantuvo una agria polémica
entre los dos investigadores, centrada en la existencia de
las distintas formas de las clorofilas, que parecié zanjada
cuando Marchlewski aceptd que la metodologia de
Tswett era adecuada y que Sorby habia descrito previa-
mente resultados como los suyos.

Las discusiones mds intensas de Tswett fueron con el
quimico orgédnico R. Willstiiter, que seria premio Nobel
en 1915, principal discipulo del fundador de la moderna
quimica orgdnica alemana, A. Baeyer, premio Nobel de
1905.

Willstiiter siguié una aproximacién quimica para el
estudio de la composicién y naturaleza de los pigmentos
vegetales, analizando y estudiando la estructura de varios
derivados de esos pigmentos mediante la accion de deter-
minados reactivos como Acidos, dlcalis, etc.

La discusién se mantuvo durante muchos afios, dado
que Tswett mantenia que no se podia hacer ese andlisis
orgdnico puesto que las sustancias no estaban suficiente-
mente purificadas, porque las técnicas empleadas no per-
mitian la total separacion de los compuestos, mientras
que Willstéter afirmaba que no se podia considerar purifi-
cacién un proceso que no se basaba en la cristalizacién
para dar lugar a un compuesto sélido.

A pesar de estas polémicas, Tswett logré en vida un
cierto reconocimiento a su trabajo, pues le llegaron a con-
cederen 1912 el premio Akhmatov (consistente en 1000
rublos), y fue incluso propuesto para la obtencién del
Premio Nobel de 1918. El mentor destac6 en su informe
los trabajos realizados sobre 1a adsoreion.

Fig. 2. “Unidad cromatografica” para miltiples columnas
con sistema de presion
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A partir de 1910 su salud, que nunca habia sido muy
buena, empezé a deteriorarse y por si ello fuera poco
Rusia, en plena Revolucién, decidid tomar parte en la
Primera Guerra Mundial. En una época convulsionada
por profundos cambios, Tswett perdi6 todos sus archivos
y fases adsorbentes, ya cuidadosamente recopiladas por
entonces.

El 16 de junio de 1919 murié, a los 47 afios, victima
de su debilitado corazén y de una vida siempre en condi-
ciones de precariedad econémica.

La actitud enormemente critica hacia la investigacion
de Tswett sobre clorofilas y carotenoides por parte de sus
colegas demuestra que sus innovaciones no encontraron
gran apoyo. Las actitudes mayoritarias en aquellos afios
fueron predominantemente negativas y durante la prime-
ra década tras la muerte de Tswett el nimero de publica-
ciones en los que se usaba la cromatografia disminuyo
radicalmente, principalmente porque los resultados obte-
nidos por el primer cromatografista del mundo fueron
ignorados.

Uno de los motivos aducidos para esta falta de reco-
nocimiento fue que la principal publicacién de Tswett no
fue accesible para los cientificos de la Europa Occidental
porque estaba escrito en ruso, y ademds porque era una
rareza bibliogrifica, una edicién de su tesis doctoral.
Aunque esto pueda ser cierto, no es menos cierto que
Tswett publicé numerosos articulos en revistas de otros
paises, y realizé demostraciones de su técnica en las dis-
tintas sociedades cientificas europeas, pues sus conoci-
mientos de francés, ruso, inglés y alemdn le permitieron
estar en contacto con las sociedades internacionales de
mayor prestigio. También se ha aducido para justificar
esta falta de reconocimiento el que las publicaciones de
Tswett fueran mayoritariamente dedicadas al campo de
los pigmentos vegetales en revistas de botédnica, pero
también presentd sus resultados en revistas de quimica
francesas y alemanas.

El olvido en el que se mantuvo el descubrimiento de
Tswelt es posible que se deba sobre todo a la falta de con-
fianza que alguno de los principales cientificos de su
tiempo mantuvieron acerca de la cromatografia, funda-
mentalmente Willstiter. Mientras vivié, nadie excepto
Tswett se atrevio a desafiar a Willstiiter cnando afirmaba
que €l habia sido el primero en obtener las clorofilasay b
quimicamente puras, y tras la muerte de Tswetten 1919,
la investigacién sobre los pigmentos de las plantas fue
pricticamente monopolizada por la escuela de Willstiiter.



Como Ettre y Horvdth escribieron mucho mds tarde,
*“...en este periodo Willstiiter era el Papa (sic) en este
campo” (el de las clorofilas), por lo que Synge llegé a
afirmar en 1970 que “...el peso de la autoridad cientifica
de Willstiter hizo que la sociedad cientifica ignorara las
ideas de Tswett”

En los afios treinta revivié el interés por la técnica, y
fue “redescubierta” por Winterstein y Stein en Alemania
para separar los distintos carotenoides de las plantas.

Existe una frase que Tswett escribid varias veces,
cuya autoria ha sido atribuida a distintos personajes:
“Cualquier avance en la ciencia es un avance del méto-
do” Resume muy bien lo que fue su vida y su principal
descubrimiento: una técnica poderosisima para conocer
mads acerca de los pigmentos vegetales.

Cromatografia y Técnicas Afines

Varios afios tras su muerte, a su ldpida se afiadié el
siguiente epitafio: “Destinado a descubrir la cromato-
grafia, la ciencia que separa moléculas y une personas”.

Bibliografia

(1) Senchenkova, EM. Michael Tswett. The Creator of
Chromatography. Davankov, V.A. & Ettre, L.S., eds.
Russian Academy of Sciences. Moscd, 2003.




I AL AIR LIQUIDE ESPANA, S.A.
AIR LIQUIDE DOMICILIO SOCIAL:
, PASEO DE LA CASTELLANA, 35 / 28046 MADRID
ﬂ TELS.: 91 502 93 00 - 91 502 93 01
FAX: 91 435 69 52
http://www.airliquide.es

EL COMPROMISO CON LA CALIDAD AIR LIQUIDE dispone de una linea de productos

especificamente concebida para las necesidades
en Instrumentacion Analitica e Investigacion.

GASES PUROS
b Pureza hasta N70 (99,99999%); con menos de 100 ppb de impurezas.

» Nuevas gamas para aplicaciones especificas:

-ALPHAGAZ 1y 2

-Cromatografia gases / liquidos / MS / Supercritica

-Absorcién atémica

-Emision
P Nuevas gamas ALPHAGAZ 1.000 (N2, Ar y He liquidos) en investigacion y Control Analitico.
b Generadores de gases de alta pureza para N2, H2 y aire.

b Otros productos con amplia gama de purezas.

MEZCLAS
b Multicomponentes / niveles de
concentracion hasta ppb.

b Catalogadas por aplicaciones
especificas: POL, OTO, etc.

b Bajo pedido: incluidos gases licuados,
reactivos, pares combustible
comburante, etc.

P Preparacion: Sistemas gravimétrico,

volumétrico y mixto. EQUIPOS PARA GASES

b Certificaciones: ISO 9002, ISO 6141, : 7 R
SO 6142, 15O 6143. » Manorreductores (doble / simple expansion, latén, inox.,etc.)

» Reguladores de caudal: volumétricos, masicos.
b Valvulas de cierre, de regulacion, etc. (inox. / laton).
P Instrumentacion: mezcladores dinamicos.

MATERIALES PARA GASES LICUADOS
b Recipientes de N2, Ar y He liquidos.

» Canalizaciones bajo vacio.
b Instalaciones automaticas de llenado.

INSTALACIONES “LLAVE EN MANO”

b Proyectos a medida.

b Sistemas manuales y automaticos.

b Canalizaciones en acero inoxidable.

b Regulacion de presion / caudal en el punto de utilizacién.
b Sistemas de sefalizacion de alarmas.

SERVICIOS
P Generacion "in situ” de N2, H2 y Aire.

» Mantenimiento preventivo y correctivo de instalaciones.
b Televigilancia de stock y pardmetros de utilizacion.

» Deteccion de gases.
b Casetas de almacenamiento.

b Gestion optimizada de gases.
» Formacién especifica usuarios de gases.

Visite la pagina de internet de analisis y laboratorios
http://www.lab.airliquide.com
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Cromatografia y Técnicas Afines

PROXIMA REUNION

El congreso tendra lugar en Almeria del 19 al 21 de
Noviembre de 2003.

El objetivo de este congreso es proporcionar un
foro de comunicacién y transferencia de conocimiento
entre todas aquellas personas interesadas en la croma-
tografia y técnicas afines y en su aplicacion.

Esta es la tercera reunion de la SECyTA después de
las dos reuniones previas que tuvieron lugar en
Valencia y Barcelona. Durante este evento también
tendr4 lugar, como es habitual, la Reunién Anual de la
Sociedad.

En esta ocasion, la SECyTA ha invitado a otros dos
grupos asociados para que apoyen y se unan al congre-
so, en concreto: The Waste Water Cluster y The
European-Mediterranean Association- Environmental
Education Assessment and Protection.

El programa incluye conferencias plenarias, comu-
nicaciones orales y sesiones de carteles, sobre croma-
tografia de gases, de liquidos, de fluidos superecriticos,
electroforesis capilar, técnicas multidimensionales y
acopladas, técnicas on-line y automatizacién.

Asimismo, se incluyen aspectos tedricos y de de-
sarrollo instrumental, preparacion de muestras, micro
v nano tecnologias, quimiometria, validaciones, y
aplicaciones diversas (proteémica, gendmica, alimen-
tos, medio ambiente, firmacos, productos naturales,
polimeros, quimica combinatoria, bioanalitica, etc).

Becas

La SECyTA, con fondos propios y de otras entida-
des, ofrecerd becas de asistencia a la Reunién. Los
requisitos para ser beneficiario de una de estas ayudas
son los siguientes, sin exclusién de ninguno de ellos:

* Ser socio de la SECyTA,
* Presentar al menos una comunicacién cientifica,

» Justificar que no se percibe ninguna remunera-
cion estable mediante carta del director de inves-
tigacion, quien deberd estar inscrito en la reunién
y ser socio de la SECyTA.

Otros detalles, sobre todo los plazos, aparecerdn en la
pagina WEB de la Sociedad (www.secyta.org). En
todo caso, las solicitudes se dirigirdn al Secretario,
Xavier Guardino. La direccién aparece en este mismo
boletin y en la pigina WEB

Para mis informacion sobre la 3* Reunién contactar con:

Dr. Ana Agiiera

Departamento de Hidrogeologia y Quimica Analitica
Facultad de Ciencias Experimentales

Universidad de Almeria

04120 Almeria (Spain)

Telephone: (+34) 950 015531

Fax: (+34) 950 015483

E-mail: aaguera@ual.es
http://www.ual.es/Congresos/secyta2003/inicio.htm

Nota de la Redaccion

Recientemente se ha incorporado a la Redaccién del Boletin Lourdes Ramos Rivero, socia de la SECyTA, pertenecien-
te al Instituto de Quimica Orgdnica General (CSIC) de Madrid, donde trabaja en el Departamento de Andlisis Instrumental
y Quimica Ambiental. Estudi6 en la Universidad Auténoma de Madrid y después de doctorarse trabaj6 con el profesor

Brinkman en la Free University de Amsterdam.

A partir de este niimero se une a Alejandro Cifuentes y Elena Ibafiez para seguir impulsando la revista y conseguir que
sea un 6rgano de comunicacion tan 4gil y actual como corresponde al siglo XXI. Ademds, va a actuar de enlace con la pagi-

na Web.

Como otras muchas veces, animo a todos a participar en la revistay en la SECyTA enviando cartas, preguntas, articu-
los, notas, resefias, chistes o anécdotas; la mucha participacion es lo que consigue que unarevista sea para todos mds viva e

interesante.

Isabel Martinez Castro




PREMIOS

El dia 17 de marzo del presen-
te afio se celebré en Madrid la
X VI entrega de los Premios
de la Fundacion CEOE, que
se conceden en los 4mbitos de
las artes y las ciencias. Estos
premios se otorgan a distin-
guidos artistas y cientificos
que, con su esfuerzo y creati-
vidad, contribuyen al progre-
so cultural del conjunto de la
sociedad.

En esta edicién, el premio Leche Pascual de
Investigacién en Ciencias de la Alimentacidn fue con-
cedido a Mercedes Ramos Gonzilez, Profesora de
Investigaciéon del Instituto de Fermentaciones
Industriales del CSIC y miembro de la SECyTA desde
principios de los afios 80. La labor de la Dra. Ramos
mereci6 esta importante distincién por sus valiosas

investigaciones cientificas en el campo de los produc-
tos lacteos, base de la alimentacién humana y de gran
importancia para la sociedad. En concreto se resalta-
ron sus aportaciones para la mejora de la calidad y de
las propiedades funcionales y bioactivas de laleche y
sus derivados, asi como en el desarrollo de normativas
para el control de procesos de productos licteos. La
Dra. Ramos ha sido también una de las pioneras en el
empleo de técnicas analiticas avanzadas para el andli-
sis de alimentos en Espafia.

Pero ademads, todos los que conocemos a Mercedes
tenemos que agradecerle no sélo su faceta de cientifi-
carigurosa e incansable, por la que ha sido premiada,
sino también su gran humanidad y generosidad.
Enhorabuena por el premio y gracias por compartir tu
buen hacer y tu excepcional talante de forma tan
generosa.

Elena Molina y Elena Ibdriez

NUEVOS SOCIOS

Gonzalo Dallarés, Albert

INCAVI-Estaci6 d'Enologia i Viticult.

Amalia Soles, 29

08720 VILAFRANCA DEL PENEDES (Barc.)

Herrero Calleja, Miguel

Dpto. Caracterizacion Alimentos
Inst. Fermentaciones Ind. (CSIC)
Juan de la Cierva, 3
28006MADRID

Coll Furest, Mdénica
Balmes, 158
08008 BARCELONA

Muniategui Lorenzo, Soledad
Dpto. Quimica Analitica

Fac. Ciencias, Univ. La Corunia
Campus de Zapateira

15071 LACORUNA

Lizarraga Pérez, Elena

Univ. de Navarra. CIFA
Irunlarrea, 1

31008 PAMPLONA (Navarra)

Ramos Rodriguez, Juan José
Inst. Quimica Orgdnica (CSIC)
Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Lacunza Aguirrebengoa, [zaskun
Inst. Quimica Orgdnica (CSIC)
Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Lara Quintanar, M® Pilar

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

28006 MADRID




NFORMACIONES

CALENDARIO DEACTIVIDADES

CSI XXXIII: 33 Colloquium Spectroscopicum
Internationale.

El congreso tendra lugar en Granada, Espana, del 7
al 12 de septiembre de 2003

Para mas informacion contactar con:

Professor Alfredo Sanz-Medel o Dr José M. Costa,
Department of Physical and Analytical Chemistry,
University of Oviedo, E-33006 Oviedo, Spain.

Tel. (+34-985) 103-474

Fax: (+34-985) 103-125

E-mail: asm @sauton.quimica.uniovi.es;

URL: http://www.csiXXXIILorg

20" Montreaux Symposium on Liquid Chroma-
tography/ Mass Spectrometry.

El congreso tendrd lugar en Savannah, GA, USA
del 15 al 17 de Octubre de 2003.

Para mds informaci6n contactar con:
e-mail: Robert voyksner @lcmslimited.com;
URL: http: //www.lcmslimited.com/ montreaux.htm

ISPPP-2003-23" International Symposium on the
Separation of Proteins, Peptides & Polynucleotides

El congreso tendrd lugar en Delray Beach, Florida,
USA del 9 al 12 de noviembre de 2003.

Para mas informacién contactar con:

Janet Cunningham, Barr Enterprises, PO Box 279,
Walkersville, MD 21793, USA.

Phone:+1 301 668 6001

Fax:+1301 668 4312

E-mail: janetbarr@aol.com

URL: http: //www.prepsymposium.org

1* International Symposium on Recent Advances in
Food Analysis.

El congreso tendrd lugar en Praga, Repiblica
Checadel 5 al 7 de Noviembre de 2003.

Para mas informacién contactar con:

IAEAC, Mrs Marianne Frei-Hausler, Postfach 46,
CH-4123 Allschwil 2, Switzerland.

Tel. (41-61) 481-2789. Fax: (41-61) 482-0805

e-mail: iaecac @dplanet.ch

URL: www.iaeac.ch

HTC-8: 8" International Symposium on Hyphe-
nated Techniques in Chromatography and
Hyphenated Chromatographic Analyzers.

El congreso tendra lugar en Brujas, Bélgica del 4 al
6 de Febrero de 2004.

Para mas informacion contactar con:

Congress Secretariat, Orido bvba, Lucas Henninckstraat
18, B-2610 Wilrijk, Belgium.

Tel. (32-58) 523-116 or (32-3) 616-8961

Fax: (32-58) 514-575 or (32-3) 828-8961

E-mail: htc@ordibo.be

URL: http: //www.ordibo.be/ htc

HPCE 2004: 17" International Symposium on
Microscale Separations and Analysis.

El congreso tendrd lugar en Salzburgo, Austria del
8 al 12 de Febrero de 2004.

Para mas informacién contactar con:

Congress Secretariat, Mrs Ina Kaehler, PCO Tyrol
Congress, Rennweg 3, A-6010 Innsbruck, Austria.
Tel.: (43-512) 575-600

Fax: (43-512) 575-507

E-mail: c.kaehler @congress-innsbhruck.at

O con:

Professor Wolfgang Lindner,

E-mail: Wolfgang.Lindner@univie.ac.at

URL: http: //www.hpce2004.at

Chirality-2004: 16™ International Symposium on
Chirality.

El congreso tendra lugar en New York, NY, USA
del 11 al 14 de julio de 2004.

Para mds informacion contactar con:

Janet Cunningham, Barr Enterprises, PO Box 279,
Walkersville, MD 21793, USA.

Tel.: (1-301) 668-6001

Fax: (1-301) 668-4312

E-mail: Janetbarr @aol.com

URL: http: //www.nyu.edu/ chirality

Cromatografia y Técnicas Afines
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CONGRESOS CELEBRADOS

19* (Montreux) Symposium on Liquid Chroma-
tography/Mass Spectrometry

Montreux, Suiza, 6-8 noviembre de 2002

La decimonovena ediciéon del (Montreux)
Symposium on Liquid Chromatography/Mass
Spectrometry, organizado por the International
Association of Environmental Analytical Chemistry,
se celebré en el Montreux Convention Center de
Montreux (Suiza) del 6 al 8 de noviembre de 2002. El
comité organizador estuvo presidido por el profesor
Jan van der Greef de la Leiden University (Holanda).
Participaron también en la coordinacién del congreso
J.D. Henion de la Cornell University (USA), D.E.
Games de la University of Wales (UK) y R.D.
Voyksner del Research Triangle Institute (USA).

Previo al symposium, se realizé un curso de dos
dias de duracién sobre LC/MS, SFC/MS y CE/MS (4-
5 noviembre) y un curso de un dia de duracién sobre
interpretacion de espectros de masas CID generados
por LC/MS (5 noviembre).

En cuanto al programa cientifico, éste se caracterizé
por 29 comunicaciones orales y conferencias y 167
comunicaciones en formato de poster realizadas por
cientificos y empresas asistentes. La inauguracién del
congreso tuvo lugar la mafiana del miércoles 6 de
noviembre por el profesor Jan van der Greef seguida de
la conferencia “Roland Frei” a cargo de David
Clemmer titulada “Multidimensional Separations:
Development of LC-lon Mobility-MS/MS Strategies for
Analysis of Complex Protein and Peptide Mixtures” . El
resto de comunicaciones abarcaron miltiples campos
tematicos: desde la caracterizacion de compuestos hasta
el tratamiento de datos, pasando por la genémica o el
anilisis de alimentos y medio ambiente. También se
comentd la necesidad de un tratamiento adecuado de
muestra para evitar la supresion de la ionizacién durante
el anélisis de muestras complejas como por ejemplo las
biol6gicas. La cromatografia fue la técnica de separa-
cién mds utilizada, aunque también hubo algunas pre-
sentaciones basadas en el uso de electroforesis capilar o
de electrocromatografia.

Referente a instrumentacién, destacar las comuni-
caciones sobre fotoionizacion, nuevas sondas de nano-

electrospray fabricadas con materiales poliméricos,
preparacién de columnas capilares monoliticas y uso
de microchips para automatizar la infusién de la mues-
tra. Otras novedades interesantes fueron el Sciex
QTrap, que incluye una trampa iénica lineal, 0 el TSQ
Quantum de Thermo Finnigan, que proporciona
mayor resolucién que los cuadrupolos convencionales
por el disefio hiperbélico de los cuadrupolos.

Hay que destacar que esta Edicion del congreso ha
sido sin duda la mds multitudinaria de su historia. Han
asistido un total de 750 participantes de muy diversa
nacionalidad y ocupacién, ademads de 30 casas comer-
ciales que exhibieron sus productos y novedades. Sin
embargo, la participacion espafiola fue escasa, ya que
s6lo ocho de los asistentes eran espaiioles y sOlo se pre-
sentaron cuatro comunicaciones en forma de poster.

Finalmente, el congreso fue clausurado por Jan van
der Greef a mediodia del viernes dia 8, después de la
invitacién por parte de Robert Voyksner a la asistencia
al proximo congreso Montreux 2003 que tendra lugar
en Marriott Riverfront, Savannah, Georgia.

Moénica Barco

Laboratorio de Espectrometria de Masas,
IIQAB-CSIC)

Francisca Toribio

Departamento de Quimica Analitica

de la Universidad de Barcelona

16® International Symposium on Microscale
Separations and Analysis, HPCE 2003.

La decimosexta edicion del International
Symposium on Microscale Separations and Analysis
(HPCE 2003) se celebr6 en el hotel Manchester Grand
Hyatt de San Diego (CA, USA) del 17 al 22 de enero
de 2003. El comité organizador estuvo presidido por
los doctores Andrds Guttman (Torrey Mesa Research
Institute) y Aran Paulus (Amersham Biosciences). El
comité cientifico estuvo formado por investigadores
de reconocido prestigio internacional.

En términos de participacidn, el Congreso registré
un total de 426 inscripciones: 25% fueron de estudian-
tes, 32% de investigadores pertenecientes a institucio-




Si desea hacerse socio de la SECyTA rellene y envie el siguiente boletin de inscripcién, acompafiado de la
correspondiente autorizacién bancaria a:

Dr. Xavier Guardino

Insituto Nacional de Seguridad e Higiene en el Trabajo

C/Dulcet, 2-10 - 08034 Barcelona

Cuota anual: 30 €
[ Senale la direccién en la que desea recibir la correspondencia.

Por favor, envie un cheque por la cuota del primer afio.
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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 serdn presentados al cobro por la Sociedad Espaiiola de
Cromatografia y Técnicas Afines (SECyTA).

Atentamente le saluda,
Firma

Por favor, rellene los datos bancarios en el formato:



ﬁMPRESAS colaboradoras

PROTECTORAS
* AGILENT TECHNOLOGIES * THERMO ELECTRON CORPORATION
SPAIN, S.L. Sepiilveda, 7- A
Ctra. N-VI, km 18,200 28108 ALCOBENDAS (Madrid)
28230 LAS ROZAS (Madrid)

« HUCOAERLOSS, S.A.
Luis I, 9 - Edificio Hucoa
28031 MADRID

* PERKIN ELMER ESPANA, S.L.
Avda. Encuartes, 19
28760 TRES CANTOS (Madrid)

ASOCIADAS

* ALAIR LIQUIDE ESPANA, S.A.
Paseo de la Castellana, 35
28046 MADRID

* ALFAQUIMIA, S.L.
Santa Engracia, 43
28010 MADRID

* GILSON INTERNATIONAL B.V.
Apartado de Correos, 1075

28830 SAN FERNANDO DE HENARES (Madrid)

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

*[ZASA,S.A.
Aragoneses, 13
Poligono Industrial Alcobendas
28100 ALCOBENDAS (Madrid)

* KONIK-TECH, S.A.
Ctra. de Cerdanyola, 73 )
08190 SANT CUGAT DEL VALLES (Barcelona)

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

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

*« SCHARLAB, S.L.
LaJota, 86
08016 BARCELONA

« WATERS CROMATOGRAFIA, S.A.
Entenza, 24
08015 BARCELONA

* S.I.A. Enginyers, S.A.
Llacuna, 162
08018 BARCELONA

» SOCIEDAD ESPANOLA DE
CARBUROS METALICOS

Plaza de Cronos, 5
28037 MADRID

* SUGELABOR
Sicilia, 36
28038 MADRID

* TEKNOKROMA
Cami de Can Calders, 14
08190 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)

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

« VERTEX TECHNICS, S.L.
Comercio, 12-14 bajos
08902 HOSPITALET DE LLOBREGAT
(Barcelona)

* VWR International - MERCK EUROLAB, S.A.
Poligono Merck
08100 MOLLET DEL VALLES
(Barcelona)
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nes académicas y gubernamentales y 43% de personas
procedentes de la industria. En la exposicién comer-
cial participaron un total de 25 empresas.

Si bien durante el dia 17 y la manana del 18 de
enero, se impartieron 2 cursos cortos: “Practical capi-
llary electrophoresis™ e “Introduction to CE/MS™, asi
como 4 talleres dirigidos por personas de la industria:
“Genomics”, “Proteomics™, “CE in pharmaceuticals”
y “Micro-fabricated fluidic devices”, el comienzo ofi-
cial tuvo lugar la tarde del 18 de enero con una intro-
duccién a cargo de los Doctores Andras Guttman y
Aran Paulus. Seguidamente se presentaron 3 conferen-
cias plenarias a cargo de los Doctores John R. Yates,

Per Andren y Richard A. Mathies.

El programa cientifico del congreso conté con 119
comunicaciones orales, 227 comunicaciones en for-
mato de pdster, 6 conferencias plenarias y dos semina-
rios ofrecidos por empresas participantes. Las comu-
nicaciones se agruparon segiin su temdtica en distintas
categorias, abarcando desde conceptos fundamentales
hasta nuevos disefios y nuevas aplicaciones de las téc-
nicas de separacion. Los temas incluyeron genémica y
proteémica, electrocromatografia capilar (CEC),
microfabricacién (microchips), desarrollo de nuevos
detectores, andlisis de carbohidratos, proteinas, pépti-
dos y pequeiias moléculas, aplicaciones biomédicas y
nuevas aplicaciones en electroforesis capilar. El
Congreso cont6 también con una mesa redonda, la
tarde del 21 de enero, sobre el tema “CE in pharma-
ceutical analysis”, que comenzd con una breve inter-
vencion de representantes de varias empresas y que
dio lugar a una breve discusion entre los participantes,
en la que se abordaron fundamentalmente problemas
practicos.

Cabe destacar como linea en la que se presentaron
mayor nimero de trabajos, el desarrollo de microchips

como alternativa a la electroforesis en capilares debido
a las ventajas que presentan este tipo de estructuras,
como son, la gran rapidez de las separaciones, la posi-
bilidad de integrar distintas etapas de andlisis y reac-
cién, los pequefios voliimenes de muestra que se utili-
zany la posibilidad de realizar anilisis miltiples. Asi
mismo, muchos trabajos versaron sobre “high-
throughput” (gran nimero de separaciones en cortos
periodos de tiempo) en electroforesis capilar. Es tam-
bién resefiable que en una gran parte de los trabajos
presentados se emplea la espectrometria de masas (en
distintas variantes) como sistema de deteccion.

Durante el transcurso del Congreso se ofrecieron
distintas recepciones y desayunos patrocinados por las
casas comerciales Polymicro Technologies, LLC;
Amersham Biosciences; ACLARA Biosciences y
Micralyne, Inc, que potenciaron la interaccion entre
los participantes.

La participacién espafiola fue de tan sélo 3 inscrip-
ciones, probablemente debido a la distancia, presen-
tandose dos comunicaciones orales y un poster.

El Congreso finalizé el 22 de enero con tres confe-
rencias plenarias a cargo de los Doctores Steven
Briggs, Ruedi H. Aebersold y Charles R. Cantor. El
profesor Csaba Horvith (cumpli6 73 afios durante la
realizacion del congreso) se encargd de hacer el balan-
ce del Congreso. En este acto de clausura también tuvo
lugar la presentacion de los proximos congresos. El
Doctor Wolfgang Lidner present6 el HPCE 2004 que
tendrd lugar en Salzburgo (Austria) del 8 al 12 de
febrero de 2004 y el Doctor Yoshinobu Baba presentd
el HPCE 2005 que se realiza en Asia y que tendrd lugar
en Kobe (Japon) del 31 de julio al 4 de agosto de 2005.

M2 Teresa Veledo Pérez.
Instituto de Quimica Organica General (CSIC),
Madrid.




NFORMACION BIBLIOGRAFICA

ARTICULOS DE INTERES

Review: “Comprehensive two-dimensional gas chro-
matography: a powerful and versatile analytical tool”
J. Dalliige, J. Beens, U.A.Th. Brinkman

Journal of Chromatography A (2003). Disponible en
www.sciencedirect.com

Ultimo articulo de revisién publicado sobre cromato-
grafia completa en dos dimensiones (GCxGC), que reco-
ge una perspectiva general y completa de los conceptos
bdsicos de esta técnica cromatogréfica asi como una
amplia recopilacién de citas bibliografias que muestran el
trabajo desarrollado en este campo en los tiltimos afios.

Tras una breve introduccidn sobre la técnica y sus
ventajas respecto a la cromatografia convencional y la
cromatografia de gases multidimensional (MDGC), los
autores pasan a describir una serie de conceptos impor-
tantes en GCxGC. Entre ellos destacan la ortogonalidad,
entendida como la combinacién de diferentes columnas
que proporcionan mecanismos de separacién diferentes
para la obtencién de cromatogramas ordenados que per-
mitan la identificacién de compuestos estructuralmente
relacionados en muestras complejas. Los autores detallan
también los tipos de moduladores desarrollados hasta el
momento (Sweeper, Longitudinally Modulating
Cryogenic System o LMCS, moduladores criogénicos
con doble o simple propulsor de aire caliente/CO* y las
vdlvulas de conmutacién) y sus caracteristicas mds
importantes. La rapida separacion que tiene lugar en la
segunda columna proporciona picos estrechos (100-600
ms a linea base), hecho que condiciona las caracteristicas
de los sistemas de deteccion. Asi, se evalian las posibili-
dades de detectores como el FID, ECD y MS, y los requi-
sitos para una adecuada adquisicién. Especial énfasis se
hace en el caso del acoplamiento con los detectores de
tiempo de vuelo (ToF-MS), los tinicos en el caso de la
espectrometria de masas con una velocidad de adquisi-
ci6n de datos adecuada, mostrandose las enormes posibi-
lidades de su uso con ejemplos de diversas aplicaciones,
asi como los problemas derivados de la cantidad de infor-
macion obtenida y posterior procesamiento de la misma.
Otros temas tratados por los autores se centran en el
aspecto cuantitativo: el cdlculo de los limites de detec-
cion y las diferentes aproximaciones en la integracion de
los cromatogramas obtenidos. Finalmente se detallan
ejemplos de diferentes aplicaciones descritas en la litera-
tura para el andlisis de muestras complejas en el drea de la
petroquimica, anélisis de pesticidas en alimentos, esteroi-
des en microalgas, PCBs, PAHs y compuestos del flavor
y aroma entre otros.

“Quantitative determination of BTEX and total aro-
matic compounds in gasoline by comprehensive two-
dimensional gas chromatography (GCxGC)”

G.S. Frysinger, R.B. Gaines, E.B. Ledford

Journal of High Resolution Chromatography, 22 (1999),
195-200.

Uno de los principales campos de aplicacion de la téc-
nica de GCxGC es la petrogquimica, ya que la compleji-
dad de las muestras requiere sistemas de andlisis capaces
de resolver los cientos de compuestos que integran este
tipo de muestras. El este trabajo, los autores obtienen la
separaciéon de los compuestos aromdticos del resto
mediante una separacién basada en la diferente volatili-
dad en la primera dimensién y una separacion basada en
la polaridad en la segunda dimensién. Los compuestos
aromdticos quedaron asi agrupados en el cromatograma
segiin su relacién estructural, facilitando su integracion y
su identificacién. Los resultados obtenidos en la cuantifi-
cacion de los grupos de aromdticos mayoritarios fueron
comparables, segiin los autores, a los métodos conven-
cionales aceptados para este tipo de determinaciones.

“Application of comprehensive two-dimensional gas
chromatography (GCxGC) to the qualitative analysis
of essential oils”

J-M.D. Dimandja, S.B. Stanfill, J. Grainger, D.G.
Patterson Jr.

Journal of High Resolution Chromatography 23 (2000),
208-214.

En este trabajo los autores comparan los resultados
obtenidos al analizar aceites esenciales mediante GC-MS y
GCxGC-FID. El modulador utilizado en este estudio fue el
Sweeper. En este caso el mayor reto no se refiere tanto a la
cantidad de compuestos presentes en la muestra (normal-
mente menor que en el caso de los muestras de origen petro-
quimico), si no en ladistinta naturaleza de los componentes
y su amplio rango de volatilidad. El andlisis mediante
GC-MS del aceite esencial de menta posibilité la identifi-
cacion de 30 compuestos, mientras que mediante GCxGC
fue de 89. Resultados similares se obtuvieron en el caso del
analisis del aceite esencial de menta verde. A su vez. los cro-
matogramas obtenidos mediante GCxGC fueron utilizados
como “huellas™ de cada aceite esencial para su caracteriza-
c¢ién. Comparando los obtenidos para los dos aceites esen-
ciales estudiados los autores encontraron un total de 52
compuestos similares en comparacién de los 18 obtenidos
mediante GC convencional.

Luisa R. Bordajandi
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AGILENT TECHNOLOGIES ANUNCIA UN
METODO PARA LA RAPIDA IDENTIFICACION
DE ANTIOXIDANTES EN PLASTICOS.

Agilent Technologies Europa ha anunciado un méto-
do para la ripida identificacion de aditivos poliméricos
antioxidantes en plésticos. El método permite una rapida
evaluacién de los aditivos y de su degradacién en formu-
laciones para mejorar el rendimiento del producto.

Los productos pldsticos, una pieza esencial y omni-
presente en la sociedad moderna, son el centro de una
continua e intensa investigacién de nuevas mezclas y
polimeros. De igual interés para los investigadores son
los aditivos poliméricos, que determinan el color del
material, la densidad, la opacidad, la rigidez, la flexibili-
dad y la resistencia a la llama, el calor, la luz y el aire.
Tales aditivos mejoran también las propiedades de proce-
samiento de los plidsticos durante el aglomerado y la
fabricacién del producto final.

El método emplea el cromatégrafo liquido (LC)
Agilent Serie 1100 con espectroscopia UV-VIS y espec-
troscopia de masas con ionizaciéon quimica a presion
atmosférica (APCI-MS) para calcular la concentracion e
identificar los aditivos antioxidantes poliméricos -asi
como sus productos de degradacion- en 15 minutos o
menos. Los sistemas LC, que pueden analizar materiales
con diferente peso molecular y solubilidad, se adaptan
bien a los elevados pesos moleculares y bajos contenidos
en voldtiles de muchos antioxidantes. Ademds, los datos
MS del sistema tienen la resolucion espectral necesaria
para deducir detalles estructurales, permitiendo una iden-
tificacién quimica precisa.

LA TECNICA DE GC CON DOBLE CANAL DE
AGILENT TECHNOLOGIES REDUCE LA INTER-
FERENCIA DE HIDROCARBUROS EN EL
ANALISIS DE AZUFRE

Agilent Technologies Europa anuncié un método para
analizar bajos contenidos de azufre mediante el empleo
de un cromatégrafo de gases de doble canal con detecto-
res fotométricos de llama especialmente modificados.
Esta técnica reduce en gran medida el problema de las
interferencias de hidrocarburos, permitiendo la deteccion
eficaz de azufre en partes por billén (ppb) en las indus-

Cromatogra'fia y Técnicas Afines

trias petrolera, petroquimica, de celdas de combustible y
de productos quimicos especiales. La demanda de la
deteccion de ppb de azufre ha ido aumentando a medida
que los requisitos de calidad y normativos se hacen mds
estrictos en todo el mundo.

Los compuestos de azufre pueden envenenar los pro-
cesos cataliticos durante la conversion de hidrocarburos.
La monitorizacién de estos bajos niveles de veneno
puede mejorar el rendimiento, aumentar la vida del cata-
lizador, y mejorar la calidad del producto. Para sistemas
de pilas de combustible y procesadores de combustible
alimentados con gas natural u otros combustibles fosiles,
una buena monitorizacién de los contaminantes es critica
para evitar problemas. En ciertas regiones, los reglamen-
tos medioambientales pueden hacer también necesaria
una deteccion precisa y fiable de impurezas en el com-
bustible.

Las interferencias de hidrocarburos han sido un des-
afio para muchos detectores selectivos de azufre en GC.
Este desafio se agudiza cuando una interferencia de
hidrocarburo afecta a 1a mayoria de la muestra. En la
mayor parte de los casos, la precisa determinacién de
compuestos de azufre es dificil o imposible, incluso con
detectores de azufre altamente selectivos. Empleando un
sistema de doble canal con dos columnas de separacion
muy diferentes se evita en gran medida el problema de la
interferencia. Los compuestos de azufre que tienen gra-
ves interferencias en una columna, pueden separarse con
la otra. Asegurando que un compuesto de azufre dado
podrd ser separado con al menos una de las dos columnas,
el sistema puede usar un detector fotométrico de llama
(FPD) fiable, estable y relativamente barato. Esta mejora
en el rendimiento del FPD permite cuantificar azufre por
debajo de 20 ppb.

AGILENT TECHNOLOGIES OFRECE VIDEOS
SOBRE EL MANTENIMIENTO DE EQUIPOS LC
Y LC/MS AGILENT SERIE 1100 EN SU PAGINA
WEB

Agilent Technologies Europa ha anunciado la dispo-
nibilidad de un completo conjunto de videos sobre el
mantenimiento de modulos y sistemas LC y LC/MS
Agilent Serie 1100. Estos videos, accesibles en la pigina
web de Agilent, ayudan a realizar ficilmente procedi-
mientos de mantenimiento para su sistema HPLC
Agilent.

Los videos proporcionan detallada informacién de
cada paso del mantenimiento, incluyendo datos sobre
herramientas y piezas necesarias. Para mds comodidad,
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los videos incluyen subtitulos para todos los archivos
audio y pueden ser vistos sin tarjeta de sonido. Cada frag-
mento estd disponible para ser descargado de forma indi-
vidual. Se cubren los siguientes modulos de la Serie
1100:

* Bombas isocriticas, binarias y cuaternarias

* Inyector automdtico estandar, micro y preparativo

» Inyector automdtico de placas de pocillos y placas

de micro pocillos

* Detectores UV

* Detector de fluorescencia

« LC/MSD

Ademds, se encuentra disponible el CD-ROM (refe-
rencia 01100-60007) de reparacion y mantenimiento
Agilent Serie 1100. Incluye los manuales de referencia
completos, guias de optimizacién, busqueda de texto
completo y rutinas de impresion, as{ como los videos arri-
ba mencionados.

AGILENT TECHNOLOGIES PUBLICA UN
NUEVO METODO PARA UNA MEJOR CARAC-
TERIZACION DE PROTEINAS

La compaiifa ofrece un 15 por ciento de descuento en
la adquisicion de productos combinados.

Agilent Technologies Europe ha aunciado reciente-
mente un método para una mejor caracterizacion de pro-
teinas surgido de sinergias entre sus productos de “labo-
ratorio enun chip” y cromatografia liquida de alta efica-
cia (HPLC). Para promocionar el valor de la combinacién
de esos productos en el andlisis de proteinas, Agilent
ofrece un 15 por ciento de descuento a los clientes que
adquieran un bioanalizador Agilent 2100 combinado con
uno de sus kits LabChip(r) de proteinas y un sistema LC
Agilent Serie 1100 (que incluye bomba, inyector automa-
tico y detector) entre el 1 de abril y el 30 de septiembre de
2003.

En el método recién publicado, se utiliza HPLC en
fase reversa (RP) para separar las proteinas en funcion de
su hidrofobicidad, correspondiendo al bioanalizador
2100 junto con el LabChip Protein 200 Plus el eficaz ana-
lisis de la muestra basandose en el tamafio de las protei-
nas. La utilizacién conjunta de estos métodos ortogonales
permite distinguir contaminantes que de otro modo no
hubieran podido identificarse, mejorando la calidad y la
fiabilidad de la purificacién e identificacion de protefnas.

Tanto el bioanalizador Agilent 2100 como el HPLC
Agilent Serie 1100 son punteros instrumentos de uso
habitual en el andlisis, la purificacién y la caracterizacion

de proteinas. Desde su presentacion hace tres afios, el
bioanalizador Agilent 2100 y los kits LabChip, desarro-
llados conjuntamente con Caliper Technologies, se han
establecido como lideres en el mercado de sistemas basa-
dos en tecnologia microfluidica para el andlisis de ARN,
ADN, proteinas y fluorescencia celular. En esta aplica-
¢ion, el bioanalizador 2100 no s6lo determina las masas
proteicas con mayor rapidez y sencillez que la metodolo-
gia SDS-PAGE convencional, sino que sirve también
como método analitico complementario al RP-HPLC.

El Agilent Serie 1100 es un puntero sistema HPLC
que cubre un rango de flujos desde nanolitros a 100
ml/min. El sistema es una herramienta extremadamente
precisa y fiable para la separacion de péptidos y proteinas
mediante cromatografia RP, de intercambio i6nico o de
exclusion por tamafios.

Agilent Technologies Inc. (NYSE: A) es lider mun-
dial en tecnologias de comunicaciones, electronica y cui-
dado de la salud. Sus 35.000 empleados atienden a los
clientes en més de 110 paises. Durante el ejercicio fiscal
de 2002, 1a facturacion neta de Agilent ascendi6 a 6.000
millones de ddlares.

Para mds informacidn acerca de Agilent Technologies,
visite la web en la direccién www.agilent.com.

AIR LIQUIDE

OFERTA GLOBAL ALPHAGAZ PARA ANALISIS

Y LABORATORIOS

Alphagaz una gama internacional de gases, materiales
y servicios, especialmente disefiada para sus equipos de
andlisis:

ALPHAGAZ:

Garantiza sus especificaciones de gases puros para 5
afos.

CERTIFICACION ISO 9002

El Grupo Air Liquide dispone actualmente de las
Acreditaciones Cofrac (Francia) y SAS (Suiza) para mez-



clas que cubren todas las aplicaciones analiticas. Estas
mezclas estdn reconocidas por ENAC mediante el
Acuerdo Multilateral de Reconocimiento Mutuo firmado
por los Organismos de Acreditaciéon Europeos.
Organismo con el cual Air Liquide Espaiia tiene solicita-
do su acreditacién del Laboratorio de Villaverde
(Madrid), como “ Laboratorio de Calibracién de Mezclas
de Gases Puros”, con lo que a partir de su concesion,
nuestro Grupo dispondra de tres Acreditaciones reconoci-
das por los Organismos antes indicados, y con los que se
cubre las mezclas necesarias para la calibracion de anali-
zadores.

Eleccion de dos niveles de pureza para la gama inter-
nacional Alphagaz. Disponemos, segiin calidades, de
botellas, recipientes criogenicos moviles y tanques crio-
genicos fijos. Alphagaz 1 para anilisis hasta 10 ppm con
especificaciones de H20 < 3 ppm; O2 <2 ppm y CnHm <
0,5 ppm. Alphagaz 2 para analisis de gran precision del
orden de ppm e inferio con especificaciones de H20 < 0,5
ppm; 02 < 0,1 ppm; CO < 0,1 ppm; CO2 < 0,1 ppm;
CnHm < 0,1 ppm; H2 <0,1 ppmy N2 < 0,1 ppm.

Alphagaz F10. Producci6n insitu de aire , nitrégeno e
hidrogeno de elevado nivel de pureza ( hasta 99,99999%)

Todas estas gamas internacionales ALPHAGAZ, se utili-
zan en diferentes sectores de actividad.

REFINERIAS Y PETROQUIMICAS
GASES PUROS Y MEZCLAS

Gases Alphagaz 1,2 y FLO como gases portadores en
cromatografia gaseosa.

Mezclas liquidas de hidrocarburos como estdndares
de calibracién para materias primas y productos acaba-
dos.

Cromatografia y Técnicas Afines

Mezclas liquidas de hidrocarburos PIANO
(Parafinas, Isoparafinas, Aromdticos, Naftenos y Ole-
finas) en viales de 0,1 y 1 ml para inyeccion.

Mezclas gaseosas de hidrocarburos y odorizantes.

Mezclas VOC, SO2, Nox, H2S.... como estandares
de calibracién para emisiones.

Mezclas H20/N2 como estandares de calibracién de
humedad.

Mezclas de estandares de referencia de gas natural.

Mezclas de oxigenados como estandares de calibra-
cion.

MATERIALES

Materiales e instalaciones especialmente disefiadas
para los gases Alphagaz 1 ( Nivel de fuga < 10-6 mbar.l/s
He) y Alphagaz 2 ( Nivel de fuga < 10-7 mbar.l/s He)

SERVICIOS

Toda una gama de prestaciones disefiadas para opti-
mizar la eficacia de su cadena de suministro de gas:

Centro de Servicios

Servicio DATAL

Servicio gestién de envases

Mantenimiento preventivo y correctivo (Servigaz)
Auditoria de sus instalaciones

Andlisis de Gases

Curso de Formacién




De manera similar toda esta gama internacional de
gases, materiales y servicios, son aplicables de manera
personalizada para los siguientes sectores industriales:

CONTROL DE CONTAMINACION

Empresas de servicios que le trabajan a las
Comunidades Auténomas para el control de inmisién y
emision.

Laboratorios de Referencia de Sanidad o de Medio
Ambiente.

Empresas autorizadas como entidades de inspeccion
y control que efectuan los controles reglamentarios.

* Centrales térmicas

* Plantas incineradoras

« Fabricantes de vehiculos

* Centro de homologacion

» Gas natural

= Industria farmacéutica

« Universidades y centros [ +D

* Industria quimica bésica

» Industria pesada (sidertrgica, fundiciones, vidrieras,
cementeras

* Centrales nucleares

* Agroalimentacion

* Electrénica

Para ampliar la informacién sobre nuestra gama inter-
nacional Alphagaz o para cualquier consulta técnica y/o
comercial, contacte con:

Al Air Liquide Espaiia, S.A.

Paseo de la Castellana, 35 - 28046 Madrid
Teléf.: 91 502 93 00 -Fax.: 91 502 96 84
http://www.lab.airliquide.com

NEVERDADES TEIENICAS

LAGILSON-

INTERNATIONAL B.V. ¥

PIPETMAN® ULTRA

Como todas las pipetas Gilson, la Pipetman® Ultra ha
sido disefiada y fabricada para proporcionar alta resisten-
cia, exactitud y precision, con un gran comodidad de
manipulacién, ficil mantenimiento y limpieza y cum-
pliendo con funciones GLP.

Su exclusiva pantalla multifuncional patentada por
Gilson, es mds legible, mds precisa (con 4 digitos) y eli-
mina los errores de paralaje, proporcionando a su vez una
fijacion rdpida del volumen.

Su mayor confortabilidad le ofrece manipulacién con
ambas manos, al ser su botén expulsor de puntas regula-
ble, y reduccién en el esfuerzo de pipeteo por su suavidad
en la dispensacién.

o,

Su expulsor de puntas regulable que se adapta a cual-
quier tipo de punta le ofrece una mayor versatilidad.

Ademis, es facil de limpiar y desmontar, pudiendo calibrar-
se con una sola mano gracias a la llave electrénica de ajuste
de volumen que se incluye al adquirir la Pipetman® Ultra.

Y todo manteniendo el amplio rango de volimenes
que posee su compaiiera la Pipetman® Clasic.



EL EQUIPO ICS-2000 DE DIONEX:
GALARDON DE ORO AL MEJOR PRODUCTO
PITTCON 2003.

El nuevo Cromatégrafo Iénico de DIONEX, ICS-
2000, ganador de la medalla de oro de la reciente Pittcon
2003 al mejor producto nuevao, es el primer equipo com-
pacto en el mundo que incorpora la tecnologia Reagent-
Free IC (RFIC).

El innovador sistema RFIC se basa en la preparacién
en linea de eluyentes anadiendo sélo agua desionizada.
Esto permite ahorrar tiempo, trabajo y coste de operativi-
dad, ademds de aumentar el alcance y la reproducibilidad
del andlisis i6nico.

Cromatogréff’a y Técnicas Afines

El sistema ICS-2000 integra este generador de elu-
yentes, asi como la autosupresion quimica y electrolitica,
para la produccion de eluyentes de alta pureza.

Latecnologia de generacién de eluyentes RFIC junto
con los nuevos sistemas de supresién permiten un acerca-
miento 6ptimo al andlisis iénico. Con RFIC se eliminan
los errores asociados a la preparaciéon manual de eluyen-
tes y mejora la reproducibilidad del método.

Ventajas de RFIC:

- Elimina tiempo y errores asociados a la preparacién
manual de eluyentes.

- Ahorra tiempo, trabajo y coste de operatividad.

- Mejora la reproducibilidad muestra a muestra, dia a
dia, semana a semana, laboratorio a laboratorio.

- Fécil de manejar.

- Utiliza sélo agua desionizada.

Las mejoras técnicas que proporciona el sistema
RFIC aumentan la productividad del laboratorio en otros
aspectos. Mientras los eluyentes basados en carbonato
han sido los eluyentes usados en Cromatografia Iénica
durante muchos anos, Dionex RFIC, permite tener acceso
a una herramienta de gran utilidad: los eluyentes basa-
dos en hidroéxido.

_ Improve your Chromatography
Results with RFIC

Esta figura muestia la superposicidn de 45 tog il a2
que proporciona fa ion de Eluyentes RFIC.

Los eluyentes “tipo hidréxido” tienen una mayor sen-
sibilidad y un rango de linealidad mds amplio para cada
analito. Ahora, con RFIC, se pueden efectuar en
Cromatografia I6nica separaciones en gradiente con faci-
lidad, de rutina y muy fiables.
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Aplicaciones de aniones:

La columna de intercambio idnico IonPac AS18 es
selectiva al hidréxido y extiende la generacién en linea de
eluyentes RFIC a la determinacién de aniones de rutina.

La AS18 se ha desarrollado para la separacién ripida
de aniones inorgdnicos comunes y de bajo peso molecu-
lar, entre los que se hayan: fluoruro. acetato, cloruro.
nitrito, bromuro, nitrato, carbonato, sulfato y fosfato.

Esta columna ha sido disefiada para cumplir los
requerimientos de la U.S. EPA Método 300.0 part Ay el
Método 300.1 Part A.

Aplicaciones de cationes:

Los métodos de intercambio catidnico en cromatogra-
fia i6nica son también mds eficientes con RFIC. El elu-
yente MSA (dcido metanosulfénico) usado con la colum-
na lonPac CS16 permite la separacion isocrética de los
cationes del Grupo I, Grupo Il y el amonio.

Analizando trazas de aniones y cationes:

La generacién de eluyentes convierte el andlisis a
nivel de trazas de aniones y cationes en rutina. El hidréxi-
do producido por el cartucho EGC-KOH proporciona una
linea base muy estable que facilita Ia integracién. Para
cationes el cartucho EGC- MSA proporciona MSA ultra-
puro para una linea base estable y tiempos de retencién
reproducibles.

Control del sistema con el software CHROMELEON:

El sistema ICS-2000 con RFIC se controla totalmente
desde el software Chromeleon. Con el editor de gradien-
tes se puede generar con exactitud, reproducibilidad y
simplicidad, 1a concentracién de eluyente deseada.

El software Chromeleon potencia las capacidades de
la generacion de eluyentes haciéndola automatica y facil,
ademads de ser adaptable a los requerimientos y necesida-
des de cualquier laboratorio.

Of. Barcelona 932233333
Of. Madrid 913240014
Of. Bilbao 944471999
Of. Valencia 96 348 9092
Of. A Corufia 98 181 66 46



INTERNATIONAL

Un Experto Extra
en su laboratorio:

- El nuevo Sistema de HPLC

LaChrom®Elite con sus nuevos “asistentes virtuales” puede automatizar y
simplificar gran parte de las tareas habituales en HPLC, lo que le ahorra
tiempo y esfuerzo en el laboratorio.

¥ Especificaciones excepcionales en términos de eficacia y fiabilidad

> Apto para todo tipo de columnas, desde 1 mm i.d. hasta ultrarrapidas
> Satisface las exigencias de la FDA, GMP y otros entornos de calidad
X Estacion cromatografica tipo Client / Server

X Valida su sistema y métodos automaticamente

¥ jIncluso puede desarrollar métodos de HPLC de forma automaticaj

f LaChrom®Elite:
' jiEs como tener un Experto en HPLC Extra en su laboratorio!

Tel.: 93 485 14 09

Fax: 93 485 30 92
www.vwr.com

Poligono Merck. 08100 Mollet del Vallés cromatografia@es.vwr.com

VWR International S.L. Instrumentacion Cromatografia




¢Quién dijo que un software para cromatografia debia ser complicado?

Una forma facil de encontrar respuestas.

Separaciones sin limites.
~ Siempre en marcha. Siempre funcionando.
. Lu solucion u:tuulqﬁier reﬁa enﬁr‘éﬁaféﬁﬁn'aé -n.lst.j'(;s'trus;
Disefio inteligente para lu retencion de compuestos polares.

Garantia de optimo

_ funcionamiento de la instrumentacion y control del gosto.

Soluciones innovadoras. Puntualmente.

El compromiso de Waters es colaborar en que cada laboratorio alcance su maxima produciividad ain
cuando lus exigencias en cumplimiento de normativas u otros aspectos aumenten. El compromiso de

facilitar las tecnologias innovadoras que cada diente necesito, cuando los necesita. Somos Waters. P WO 1-e rs

Somos puntuales. Si quiere conocernos mejor, visite www.waters.com.

RIGHT ON TIME

{©Copyright 2002, Waters Corporafion. Woters, Empower, Connections, XTerra, Oass, Atlontis, Micromass y Aliance son morcas regisirodos de Waters Corporation,.
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