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MILLIPORE

De la pasion
al compromiso

Lab Water Division, Espafia

Ya de pequefio, Antonio Pita sentia curiosidad por el agua. El agua es ahora su pasion en el seno de Millipore, donde,
como miembro de la Division de purificacion de agua, aporta un alto nivel de servicio y de asistencia a cada uno de sus
clientes en Espafia. Todo Millipore comparte la pasién de Antonio por la purificacion de agua. Esta pasion nos anima
constantemente, donde y cuando quiera que trabajemos ofreciéndole asistencia personalizada para responder a sus
necesidades especificas.

Millipore pone a su disposicion una gama completa de sistemas de purificacién de agua para satisfacer todo tipo de
aplicaciones, desde el tratamiento previo hasta la ultrapurificacion final. Alnamos una profunda experiencia en o
técnicas de laboratorio y la utilizacion de los dltimos avances tecnoldgicos ofreciéndole un servicio completo para

cumplir los requisitos especificos de sus aplicaciones, acompafiandole paso a paso. L

Para obtener informacién adicional sobre los sistemas de purificacién de agua de Millipore, contactenos:
Tel: +33-901 516 645 Fax: +33-902 011 644 E-mail: H20@millipore.com Web: www.millipore.com/H20
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MINI, MICRO, NANO

LalV Reunion Cientificade la SECyTA tendralugar del 5 a 7 de octubre de este afio en Madrid, en el
Campus de Monteprincipe de la Universidad San Pablo-CEU. Lareunion serd organizada por la Profesora
Coral Barbas ayudadapor un Comité Organizador y otro Cientifico. Ellase encargarade quetanto el programa
cientifico, como losactos socialesy el marco en el que sevaacel ebrar, hagan de estareunién un simposium de
altonivel en el gue seconjugueel trabajo con latranquilidad que requieretodaactividad cientifica, y del quea
veces nosvemos privadosen el quehacer diario.

LaReunion Cientificade nuestra Sociedad es un momento para hacer balance: ver |o que se estéd haciendo
dentro del campo delacromatografiay lastécnicasrelacionadas en Esparia. Es el momento detomar -o reto-
mar- contacto con los colegas, deintercambiar ideas, de pensar —al filo delas conferencias, las comunicaciones
oralesolosposter— en nuevasideas o replantearnos |as que yatenemos o tuvimos algunavez.

Pero un congreso es también un buen momento para preguntarnos hacia dénde vamos: el Quo Vadis?
Cromatografia. En este editorial, al filo delalV Reunion Cientificadela SECyTA, quisieradar unarespuesta
personal, y por tanto casi seguro que parcial, aesapregunta.

Decir que vamos hacialaminiaturizacién, no es nadanuevo. De hecho, laminiaturizaci én hasido compafie-
rade andaduradelacromatografiacasi desde susinicios; Golay lanzé laideadelas columnas capilares de cro-
matografiade gases en 19581, cuando lainstrumentacin de cromatografia de gases empezabaacomerciali-
zarse. En este caso laminiaturizacion del didametro de lacolumna permitio alcanzar menores alturas de plato
tedrico junto con mayor permeabilidad de la columna, 1o que redundé en columnas més largasy de mayor
namero de platos. En HPL C, laminiaturizaci 6n hatomado dos direcciones. miniaturizacion del didmetro de
particulay miniaturizacion del didmetro de columna. El resultado hasido mayor eficaciay menor tiempo de
andlisis. De hecho, las columnas capilaresrellenas paraHPL C empiezan aser unade las herramientas habitua-
lesen el acoplamiento HPL C-M S paralos estudios de protedmical®.

LaElectroforesis Capilar yanacio “mini”. Solo con lacomercializacion delos capilaresdesilicefundida, a
finalesdeladécadadelos 70, se pudo obtener un medio dondellevar acabo laelectroforesis en zonalibre con
altos campos el éctricos sin que se produjesen flujos de convecci én dentro del tampdn de separacion.

Dicen quelas buenas esencias se venden en frascos pequefios. En separaciones, |laminiaturizacion no sélo
conllevainstrumentaci 6n de menor tamafio 0 menor consumo de disolvente, sino también menor tamafio de
muestra. Losanaisisanivel de unasolacélulaque sellevan acabo con las columnas capilares, pueden abrir un
nuevo paradigmaen losestudios defisiologiacelular, desarrollo celular, evolucion de células madre, etc. ¥, El
gue luego sepamos pasar delafisiologiade unasolacélulaalade un sistemabiol dgico, estatodavia por demos-
trar.

Si seguimos bajando en laescalade tamafnos |legamos alos sistemas “ micro” : micro-chips, micro-arrays,
micro-particulas magnéticas. Con ellos no sélo se consiguen andlisis con pequefias canti dades de muestras,
sino que seincrementalavelocidad de analisis. Asi por ejemplo, el desarrollo de micro-chips“®hapermitido
Ilevar acabo andlisisde proteinas con picolitros de muestraen unos pocos segundos. Su interés estdademasen
la“portabilidad” del sistemaanalitico: poder llevar lainstrumentacion analiticaalacabeceradel enfermo, Ile-
var acabo lamonitorizacién en continuo de pardmetrosfisiol 6gicos durante el desarrollo delaactividad normal
del paciente, 0 poder analizar “ sobre el terreno” amino &cidos en lasrocas de Marte, son unos cuantos € emplos
deloqueesta“portabilidad” permitiria. LIegar aintegrar varias operaciones analiticas, en concreto laprepara-
cion delamuestra, laseparacion delosanalitosy ladeteccion, en el mismo micro-chip, esuno delosretos pre-



sentes. L os resultados publicados hastaahora demuestran que lainyeccion, tratamiento de muestray separa-
¢ion pueden ser integrados en un micro-chip sin demasiadas dificultades, pero laintegraci6n de un sistemade
deteccion dentro de un micro-chip, electronicaincluida, esuno de esos camposen lafronteradelaquimicaana-
litica, lamicroel ectronica, lacienciade materialesy labioguimicadonde todavia guedamucho por hacer 1.

El escal6n siguienteesla“nano”. Aqui todaviaquedaun amplio campo parael desarrollo enlaCienciade
|as Separaciones. Quizael terreno masobvio paralainnovacion esel delasnano-particulas, usadas comorelle-
no delos mini-canal es en |os micro-chips o como nano-imanes que capturan microbios, célulaso proteinas, o
como “nano-dots’ que permiten “ derivatizar” anticuerpos o fragmentosde ADN parague produzcan fluores-
cencial™ ¢Por qué no pensar en utilizar nano-tubos como nano-columnas de separaci dn? Supongamos, para
simplificar, gue lanano-columnatiene unaseccién cuadradade 100 nm delado y tiene 100 nm delongitud. En
esta“ columna’ cabrian tan sélo 30 millones de molécul as de agua, unos 3 millones de mol éculas de glucosao
unas 1.000 mol éculas de hemoglobina. Si e volumen de muestrainyectadadebe ser como maximo el 0.5% del
volumen total delacolumnaparaque laseparacion no pierdaeficacia, hay queinyectar en lanano-columna
15.000 mol écul as de glucosa o 5 mol écul as de hemogl obina. El primer problemaaresolver seriacomo inyectar
15.000 mol éculas de glucosa o 5 mol éculas de la proteina de manerareproducible. El siguiente seriadetectar
ese numero tan reducido de mol écul as. Aungue ladeteccién anivel de unasolamoléculahasido yademostrada
por variosgrupos'®, el problemano estrivial. Si suponemos que en el nano-tubo podemas hacer electroforesis
y que€ flujo electroosmaético esde 1 mm/seg, el tiempo de analisis seriadel orden delos 100 micro-segundos.
¢Comoinfluirialadifusion en estas separacionesy otros fendmenos estadisticos asociados alateoriadelas
separaciones?. jPongdmonos atrabajar!

En el programa cientifico que la Profesora Coral Barbas ha preparado parala |V Reunién de nuestra
Sociedad habrdmini-, micro- y nano- y, naturalmente, macro-. Espero veros atodos en M onteprinci pe.

J.C.Diez-Masa
Presidentedela SECYTA
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RESUMEN

En el presente trabajo se hadesarrollado un método
de andlisis de contaminantes minoritariosvol atiles (ace-
taldehido y benceno) en diéxido de carbono (CO,)
mediante preconcentraci 6n en trampacriogénicay adsor-
cién en un polimero inerte (Tenax), con posterior desor-
¢ioén en un cromatograf o de gases con detector de espec-
trometriade masas (GC-MS). Paraello se han determina-
do los volumenes de purga y ruptura para la trampa
adsorbente. Posteriormente se han analizado botellas
comercialesde CO, dediferentescalidadestanto enfase
gascomo enfaseliquida.

INTRODUCCION

El diéxido de carbono (CO,) se usa hoy en dia en
campos muy variados como, por g emplo, pararealizar
soldadurasy cortes, en extintores, paralimpiezaindus-
trial, paralaremineralizacion de aguas, y también en hos-
pitales donde se empleaen cirugiacardiaca. Laindustria
alimentaria es también una gran consumidora de CO,,
gue en este caso se empl eaen ladispensacion de bebidas,
en congel acion, refrigeraciony transporte de alimentosy
como integrante de atmaésferas modificadas. Lacarbona-
tacion de bebidas como cerveza, aguamineral y refrescos
esunadelas principal es aplicaciones del diéxido de car-
bono.

Comercialmente el CO, serecupera de los gases de
hornos de calcinacién, de procesos de fermentacion de
cervezao alcohol, del craqueo del petréleo, delareaccion
delos carbonatos con los &cidos, y de plantas de produc-
cién comercial de amoniaco. También existen pozos de
CO, subterraneo en algunas zonas del planeta. Seguin su
procedencia, el CO, puede tener diferentes impurezas:
agua, oxigeno, hidrocarburos, monéxido de carbono,
hidrégeno, nitrégeno, etc.

Laindustriaalimentariautilizagrandes cantidades de
CO, enlafabricacion de bebidas carbonatadas. L a apari-
cion en distintas partes de Europa (Reino Unido, Bélgica
y Francia) de diversas alarmas alimentarias ocasionadas
por estetipo de bebidas cuestiond lapurezadel dioxido

de carbono usado en su fabricaci6n. Aunque no seidenti-
ficaron claramente los agentes quimicos o biol 6gicos
causantes de la aparicién de dichos trastornos en todos
los casos, si se produjo unamayor atencion hacialos con-
taminantesexistentesen el CO,.

A partir de ese momento laindustriaalimentariay de
bebidas, asi como diversas asociaciones (Compressed
Gas Association, CGA, la European Compressed Gas
Association, EIGA, y la International Society of
Beverage Technologists, ISBT) fijaron la purezaminima
del CO, de grado alimentario (pureza >99,95 %), asi
como | as concentraciones maximas de lasimpurezas mas
importantes: humedad, CO, H,S, NO, NO,, NH,, SO,,
CS, COS, acetaldehido, benceno, hidrocarburostotalesy
compuestos azufradostotal es, que pudieran ser causantes
demalos saboresy/o olores, o incluso de ciertatoxicidad.

Entrelos contaminantes que suscitaron mas atencion
se encuentran |os gases azufradosy determinados com-
puestos volétilescomo el acetaldehidoy el benceno. Por
gjemplo, el nivel maximo de acetaldehido y benceno en
CO, fuefijadoen 0,2y 0,02 ppm (ug/ml), respectivamen-
te, enfaseliquida. A raiz delaalarmasalimentarias ante-
riormente mencionadas muchas empresas alimentarias
empezaron a solicitar la cuantificacion de los contami-
nantes minoritariosanivelesde ppb (ng/ml).

En laactualidad en Espafia existen distintas comparii-
assuministradorasde CO,. EnlaTablal (gentilezadela
compafiiaAir Liquide EspafiaS.A.) se presentan distintos
tipos de CO, comerciales, junto con el nivel maximo de
impurezas mayoritarias permitido en cadauno deellos.
El andlisisde otros contaminantes minoritarios serealiza
bajo pedido o por contrato con casas comerciales que asi
lo solicitan.

L os compuestos organicosvol &iles (VOCs) son com-
puestos presentes normal mente en lafase gaseosaatem-
peraturaambiente, por 1o quelacromatografiade gases
(GC) esunadelastécnicas méas adecuadas paradetectar y
cuantificar cantidadestrazade V OCs en unamuestrade
aire o deotro gas. En general, un procedi miento analitico
gue permitalacuantificacién deVOCsaniveles de ppb

CTA, Vol. 25 (1), 2004



Tablal. TiposdeCO,y susimpurezas. (Fuente: Air LiquideEspafiaS.A.)
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Gas Impurezas(ppm)

H,O o, CH,, (6(0) H, N, Pureza (%)
N-38 10 10 5 >09,98
N-48 3 2 2 0,5 >99,998
SFC 4 3 1 1 15 >99,9999
SFE 0,5 2 0,5 0,5 10 >99,9999

implicalanecesidad de unaetapa de preconcentracién de
estos compuestos previaasu andlisis cromatografico.

Las métodos mas frecuentes parallevar acabo lacon-
centracién de los VOCs se basan en el empleo de una
trampacriogénicao enlaretencién delosanalitosen un
material polimérico adsorbente (Tenax TA, Tenax GR,
etc.). Ladeterminacion de contaminantesvolatilesen aire
mediante el empleo de unatrampacriogénicarellenacon
bolasdevidrio se hautilizado en métodos oficialesdela
Environmental Protection Agency (EPA) como el TO-14.
Otros métodos oficiales tanto de la EPA como de la
Health & Safety Executive (HSE, Reino Unido) emplean
trampasrellenas con un material adsorbente, basicamente
un polimero adsorbente como el Tenax, que presenta
numerosas ventajas como su afinidad hacia moléculas
organicas volétilesy semi-volétiles, su alta estabilidad
térmicay su bajaafinidad por €l agua.

Uno delos parametros fundamental es que caracteri-
zan lacapacidad de un adsorbente paralaretencion deun
analito determinado es el volumen de ruptura, que se
define como el volumen maximo de gas que puede pasar
por latrampaantes de que el compuesto deinterésempie-
ceaser desplazado delamismay representael volumen
degaspor encimadel cual €l analito yano esatrapado. Se
ha demostrado que el volumen de ruptura depende de
numerosos factorestales como latemperaturadelatram-
pa(Cao, 1991; Venturay col., 1993; Maier y col.; 1988),
laconcentracion del analito (Browny Purnell, 1979; Riba
y col., 1985), lacomposicion quimicadelamuestragase-
0sa, (Petersy Bakkeren, 1994; Comesy col., 1993), la
humedad relativa (Maljaars y Nielen, 1988; Persson y
Berg, 1989), el flujo y la velocidad del gas portador
(Sturgesy Elkins, 1993; Seshadri y Bozzelli, 1983), las
dimensiones delatrampay otros pardmetros relaciona-
dos con el adsorbente como lamasa, granulometria, dia-
metro de poro y superficie especifica (Patil y Lonkar,

1992; Przyjazny, 1985) y acondicionamiento térmico
(Persson y Berg, 1989, Coppi y col., 1983). De todos
estos parametros, latemperatura de adsorciény lacon-
centracion del analito parecen ser |os mas determinantes
en € volumen deruptura.

El objetivo de estetrabajo fue desarrollar un método
fiable de andlisisde contaminantes minoritariosvolatiles
(acetaldehido y benceno) anivelesde ppb en CO,, basado
en el empleo de una etapa de preconcentracién y mues-
treo seguidapor el andlisispor GC-MS.

PARTE EXPERIMENTAL

El desarrollo de un método de andlisis de contaminan-
tes (VOCs) minoritarios de CO, se abordd empleando
dos sistemas diferentes de preconcentracion, que se des-
criben acontinuacion:

1. Una trampa criogénica de 5 cm rellena de bolas de
vidrio, situada en el sistema de muestreo de gases e
integradaen el cromatdgrafo de gases, enfriadaauna
temperaturade—160° C (durante4 min).

2. Unatrampaadsorbente de 29, 2 cm delongitud efecti-
vay rellenade Tenax GR (6xido de 2,6-difenileno con
un 30 % de grafito) con un tamafio de particulade 60-
80 mesh (Varian, Walnut Creek, California), enfriadaa
10° C durante el tiempo de preconcentraciony de purga
del CO, delatrampa.

El paso de muestra o de helio por el sistemade pre-
concentracion se control 6 mediante laaccion de unaval -
vulade seisvias (Véavulal) y unavavuladediez vias
(Vavula?2). El esquemadel sistemade muestreo de gases
sepresentaenlaFigural.

El flujo de muestra se gjusté mediante un controlador
de flujo mésico (CFM) electronico (Sierralnstruments
Inc., Amsterdam), con un intervalo detrabajo entre 1y
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Figura 1. Esquemas delasvalvulasde muestreo degases. A. Situacion delasvalvulasenlasetapas 1y 5; B. Situacion de
lasvavulasenlaetapa2; C. Situacién delasvélvulasenlaetapa3; D. Situacion delasvadvulasenlaetapa4.V1y V2 son
vévulas1ly 2. CFM controlador deflujo mésico. MS, espectrometro de masas.



100 mi/min. El flujo de gas auxiliar, también helio, se
ajusté mediante un controlador deflujo digital que quedd
fijado en 40 ml/min.

Para el desarrollo del método de adsorcién en una
tramparellenafue necesario elegir el tipo de adsorbente
mas adecuado que debia cumplir unaserie derequisitos
como lainerciaquimica, unael evada capacidad de adsor-
cion delosanalitos deinterésy unacapacidad de desor-
cion completa. En el presentetrabajo se sel ecciono Tenax
GR, un polimero macroporoso semicristalino derivado
del Tenax TA. El Tenax GR posee unasuperficie especifi-
cade 24,1 m2/gy unadensidad de 0,55 g/cc. Entre sus
caracteristicas destacan su bajaafinidad por el aguay su
€elevadaestabilidad térmicaque permitetrabajar, sin des-
composicion, hasta350° C.

En ambos casos el equipo utilizado parael andlisisdel
CO, fueun cromatégrafo de gases Varian Star 3400 CX
con detector de M S Saturn 2000 (Varian) equipado con
un analizador de trampa ionica. El espectrometro de
masas se utilizé en modo Full Scan, con un rango de
masas desde 25 m/z hasta 200 m/z, y registrando a una
relacion de 0.8 s/scan (3 p scan/ scan analitico). La
corrientede emision fuede 10 pA. Seutiliz6 como modo
deionizaciénimpacto electronicoa70eV y conlamoda-
lidad AGC (Automatic Gain Control). En este modo el
detector sellenasiempre con el niimero éptimo deionesy
variael tiempo deionizaci 6n paracompensar |acantidad
variable deanalitos que eluyen delacolumna.

Parala separacion de los compuestos se empled una
columna CP-PoraBOND Q, de 25m delongitud y 0.32
mm de didmetro interno (Chrompack, Middelburg). El
flujo de gas portador, helio, se gusté a 15 ml/min
mediante un controlador deflujo digital en paralelo con
un regulador de presién (presion deHeigua al8psi.). Se
determin6 unadivision de flujo de 13,5 ml/min, por 1o
queel flujo por lacolumnafuede 1,5 ml/min. Se utilizo
lasiguiente programacion de temperaturade lacolumna
35°C durante5 min, hasta75°C a9 °C/min, a20 °C/min
hasta230° C, 2 min. Lalineade transferenciase mantuvo
alaoeC.

Seprepararon tres botellas de CO, patron de calidad
N-48, alas que se | e afiadieron acetaldehido y benceno
como patrones en concentraciones conocidasde 315,7y
29,4 ppb, respectivamente, enlaprimerabotella; 227,5y
20,50 ppb, enlasegunda; y 113,10y 10,2 ppb en laterce-
ra

Unavez optimizado el método de andlisisdeVOCs
en botellas patrén, se procedio al andlisisde CO, gasy

Cromatografiay Técnicas Afines

liquido de botellas comercialesde calidad N-38 y N-48.
Procedimiento
En cadainyeccidn se sucedieron cinco etapas distintas:

Etapal. Inicial
Posicion delosrelés; +1-2 (ver esquemaen laFigura

1.A). Durante esta etapa, que transcurre entre inyeccio-
nes, el helio portador recorre latrampay sigue haciala
columnacapilar. Lamuestrasolo llenalostubos de cone-
xiony sale por” Sample Out”, que es donde esta conecta-
do el controlador electronico de flujo. El gas auxiliar,
helio, circulapor lavalvulaly saleal exterior por lavia
4.

Etapa2. Muestreo

Posicion delosrelés: +1 +2 (Figural.B). Duranteesta
etapa, inicio delainyeccion propiamente dicha, lavavu-
la2, de 10 vias, cambia su posicion de tal formaque la
muestra circula por la trampa adsorbente en sentido de
retroceso con un caudal fijado por el controlador electré-
nico en“Sample Out” . Estaetapadurael tiempo necesa-
rio paraobtener el volumen de muestranecesario. El gas
portador, sin pasar por latrampa, esdirigido alacolum-
na. El gas auxiliar sigue el mismo recorrido que en la
etapal.

Etapa3. Purgadel CO,

Posiciondelosrelés: -1 +2 (Figura1.C). El inicio deesta
etapa se produce cuando el volumen necesario de muestra
ha pasado por latrampa. En ese momento lavalvula 1
cambiade posiciondirigiendo el gasauxiliar atravésde
latrampay de los tubos de conexion. Se eliminaasi el
CO, residual delatrampay delostubosde conexion. La
muestra permanece intacta en el interior de la trampa
puesto que el puerto 6 delavavulaV?2 se mantienecerra
do para preservar la muestra. El gas portador sigue €l
recorrido delaetapa2.

Etapa4. Desorcién

Posiciondelosrelés: -1-2 (Figural.D). Eslaetapade
desorcion delosanalitosdelatrampa. Lavavula?2 vuel -
veasu posicionorigina y el gasportador circulaatravés
delatrampahacialacolumna. En estaetapalatrampase
calientaa40° C por segundo hastaunatemperaturafinal
de 200° C parafacilitar ladesorcién térmicadelosanali-
tos. Estos son arrastrados al interior delacolumnapor el
gas portador. El gasauxiliar pasapor lasdosvélvulasy
salepor “ Sample Out”.

Etapab. Limpiezadelatrampa

Posiciondelosrelés: +1 -2 (Figural.A). Unavez des-
orbidoslosanalitos, el helio auxiliar pasa por latrampa
paraacondicionar latrampay eliminar cualquier posible
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contaminante. Esta etapa se lleva a cabo a temperatura
elevada (300°C) parafacilitar el acondicionamiento dela
trampa.

Las distintas etapas del método de muestreo se con-
trolan autométicamente através de un ordenador donde
se selecciona, paracadaunadeellas, latemperaturay el
tiempo de conmutacién delasvavulas.

RESULTADOSY DISCUSION.

Optimizacion del método

Como se hacomentado anteriormente se sel ecciona-
ron dos métodos di stintos de preconcentracion, uno basa-
do en el empleo de una trampa criogénica (rellena de
bolas de vidrio) y otro basado en la adsorcién en una
tramparellenade Tenax GR.

El primero de ellos consistia en |a adaptacion de un
meétodo utilizado parael analisis de contaminantes vol ati-
lesenaire (Método delaEPA, TO-14). Se utilizabauna
trampa criogénica (de bolas de vidrio) empleando tempe-
raturas cercanasaladel nitrégeno liquido. Ningunadelas
variaciones que se introdujeron sobre lametodol ogiaori-
ginal produjo los resultados adecuados, fundamental-
mente por laaparicion de hielo, observaciones que estan
en consonancia con lo publicado por otros autores
(Harper, 2000). El empleo de temperaturas de adsorcion
mas el evadas, por encimadel punto de solidificacién del
CO,, no produjo laretencion deseadadelosanalitos. Por
estarazon se desechd laposibilidad de usar latrampade

bolasdevidrioy sesustituy6 por latrampade Tenax GR.
L os resultados que se muestran a continuacion son los
obtenidos con este tipo de trampaadsorbente.

El método consistié en dos etapas: la etapa de purga
del CO,y lade concentracion delamuestra. Paraellofue
necesario determinar tanto el volumen de purgacomo el
volumen deruptura.

Volumen de Purga
El volumen de purgaes el volumen de helio (gas por-

tador en el andlisiscromatografico) capaz deeliminar €l
CO, residual, delatrampay delos conductos, paraevitar
su entradaen lacolumnay, por tanto, su posibleinterfe-
rencia en el andlisis posterior. El volumen de purga se
determind antes que €l volumen de ruptura. Todas las
pruebas que se describen serealizaron con labotellade
patrones que contenia 315,7 ppb de acetaldehido y 29,4
ppb de benceno.

En primer lugar se selecciond tentativamente latem-
peratura de preconcentracién de muestray de desorcion
basadas en datos publicados por casas comerciales
(Scientific Instruments Services, Inc.) y publicadas en
Internet. L os datos exi stentes daban un volumen de rup-
turaparael benceno de 25,01/gdeTenax GRa0°Cy 9,0
I/ga20° C. Parael acetal dehido no se encontraron datos
publicados. Se selecciond un valor intermedio de 10°C
como temperatura de preconcentracién, y por consi-
guiente, de purgade CO,, que proporcionaba suficiente
capacidad de adsorcién, pero sin €l inconveniente detra-
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Figura 2. Optimizacion del Volumen de purga: disminucion dea) lineadebasedel CO,, b) &readel acetal dehi-
do, c) areadel benceno, con el aumento del volumen de purga.




bajar amuy bajastemperaturas. Paraladesorcion seeli-
gi6 unvalor de 200° C, adecuado paraambos compues-
tos, segiin lamismareferencia.

Seguin la configuracién del sistema de muestreo, €l
volumen de purga se aplicaen laetapa de purgade CO,
(Etapa3). En estaetapael volumen de gasauxiliar viene
fijado en primer lugar por el controlador digital del equi-
po, y en segundo lugar por el CFM, yaque estaconectado
alasalidadel “ Sample Out” (Figura1.C). En ambos con-
troladores sefijé el mismo caudal detal formaque para
modificar el volumen de muestray de purgafue necesario
variar el tiempo (manteniendo fijo el caudal).

Unavez establecidas|asrelacionesentrelosdiferen-
tesvolumenes|o siguiente que se determind fue el caudal
minimo de muestra (y de purga) regulable por el controla-
dor electronico que resulto ser estable a partir de 20
mi/min.

Parallevar a cabo ladeterminacién del volumen de
purgasefijo el volumen deinyeccién en 20 ml, esdecir,
un minuto a 20 ml/min, y se fue variando el tiempo de
purgaparair barriendo el CO, con un volumen de helio
cada vez mayor. Incluso en los caudales més bajos, €l
CO, aparecia a principio del cromatograma como un
pico degran area. Con €l objetivo de proteger el filamen-

Cromatografiay Técnicas Afines

to del espectrometro de masas sefijo el tiempo de encen-
dido del mismo a7 minutos. A partir del minuto 7 el pico
de CO, habiaprécticamente desaparecido.

Para determinar el volumen de purgaen cadainyec-
cion se midio ladisminucién delalineabase (delacola
del CO,) a hacer pasar por latrampa un volumen crecien-
tedehelio auxiliar. Simultaneamente se cuantifico el érea
del acetaldehido y benceno paraconfirmar que su detec-
€ion no se veiaafectada por el aumento del volumen de

purga.

EnlaFigura2 se puede observar ladisminucion dela
lineabase, y delas &reasdel acetaldehidoy del benceno,
respectivamente, por efecto del volumen creciente de
helio de purga (todos los val ores son promedio de dos
replicados).

Se eligio como volumen de purga 160 ml por ser un
valor que proporcionabaunalineade base suficientemen-
te pegquefia (0,35 M cuentas) y unas areas establ es para el
acetaldehido (390000 &rea promedio, CV igual 8,47 %
para volumenes entre 120 y 220 ml) y para el benceno
(725000 dreapromedio, CV igua a3,21 %).

El volumen de purga sel eccionado se obtuvo hacien-
docircular unflujo de He de 40 ml/min durante 4 minutos

Figura 3. Cromatogramas correspondientes alainyeccion de 40, 60, 80, 100, 120y 140 ml de patron (de arribaabajo)
seguidos de 160 ml de purgade CO,. Tiempo de retencién del acetal dehido: 10,97 min; tiempo de retencion del bence-
no: 17,06 min.
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queresulto equivalenteatrabajar aun flujo de 20 ml/min
durante 8 min; por motivos préacticos se prefiri6 trabajar
en estas condicionesdeflujoy tiempo.

Volumen de Ruptura

Unavez determinado el volumen de purga, se proce-
di6 aevaluar el volumen de ruptura de los compuestos
volatiles minoritarios del CO, estudiados. El procedi-
miento consistié en ir aumentando el volumen de muestra
gue circulabapor latrampa adsorbente (a10° C), median-
te el aumento del tiempo de muestreo. El rango en el que
se vario el volumen fue desde 40 ml hasta 380 ml y se
cuantificd el dreadel acetaldehidoy del benceno en cada
inyeccion.

En laTabla 2 se presentan |0s datos experimental es
obtenidosdel areadel acetal dehido respecto al volumen
de muestra junto con su coeficiente de variacion. Los
puntos representados son €l promedio deunminimo de 3

inyecciones.

En laTabla 3 se muestran los datos de las areas del
benceno frente al volumen de muestra. Como se puede
observar en el caso del benceno no sealcanzé el volumen

de ruptura para el Tenax GR ala temperatura elegida.
Este hecho est4 en consonanciacon | os datos encontrados
enlaliteratura

EnlasFiguras 3y 4 se pueden observar |os cromato-
gramas correspondientes a la inyeccion de 40, 60, 80,
100, 120y 140 ml de gas (Figura 3) y alainyeccion de
280, 300, 320, 340y 360 ml (Figura4).

Aplicacién

Unavez optimizado el método de andlisisde CO, en
botellas patrén se procedio al andlisisde CO, decalidad
N-38y N-48 pero tomando lamuestradelafaseliquida
Paraello se eligieron botellas comerciales con sifon. El
sifonobligaa CO, delaparteinferior delabotella(fase
liquida) asalir antes que el resto (lafase gas en equili-
brio).

Tomar lamuestraliquidadelabotellaimplicé tener
gue gasificarlo antesde entrar en el equipo. Esto selogro
con un manorreductor colocado alasalidadelabotella
La elevacion de caudal causada por la gasificacion se
control 6 conlaayudade unavavulaMillimiter situada
antesdel controlador deflujo electrénico.

Tabla 2. Datosexperimentales correspondientesal areadel acetaldehido en funcién del volumen demuestra.

Volumen deMuestra Area N° medidas %CV
(ml) (Promedio)
40 502359 3 1,64
60 629869 3 1,16
80 802709 6 6,24
100 954562 3 8,64
120 1034144 4 0,82
140 1128193 3 0,44
160 1252025 3 5,33
180 1376991 5 3,26
200 1461152 4 2,51
220 1521325 3 0,98
240 1637556 4 2,70
260 1711711 5 5,17
280 1737188 6 7,61
300 1844677 3 5,04
320 1937254 3 3,59
340 2090029 3 1,26
360 2070959 3 2,26
380 2078074 3 3,05




Cromatografiay Técnicas Afines

Tabla 3. Valoresexperimentales correspondientes al area del benceno adsor bidaen Tenax GR frenteal volumen de muestra.

Volumen deMuestra Area N° medidas %CV
(ml) (Promedio)
40 274818 3 10,98
60 298694 3 3,57
80 323129 6 9,81
100 456500 3 1,58
120 439419 4 9,97
140 503974 3 13,85
160 637339 3 12,47
180 639916 5 12,53
200 719344 4 11,67
220 814354 3 17,04
240 943345 4 10,60
260 1152771 5 9,78
280 1063991 6 11,70
300 1268068 3 8,72
320 1321767 3 2,28
340 1428038 3 6,27
360 1502926 3 2,28
380 1652452 3 13,95

traciény un sistemade muestreo de gases, que permitié
alcanzar limites de deteccion del orden de ppb y suscepti-
ble de ser utilizado para el andlisis tanto de la fase gas
como delafaseliquidadel CO,

Ambos tipos de CO, se analizaron con el mismo
método ya optimizado parael andlisisde CO, gas, junto
con unabotellade CO, detipo N-38 comercial sinsifon.
EnlaFigura5 se comparan |los cromatogramas obtenidos
paralamuestra sel eccionada de CO, gasde calidad N-38
(A), lasdos muestras de CO, de calidad N-38 y N-48 ana-
lizadastomando lamuestradelafaseliquida(B) y (D), y,

el cromatogramade referenciaobtenido de unabotellade
CO, preparadacon 0,3 ppm de acetaldehido y 0,03 ppm
de benceno (C). Como se puede observar enlaFigurab,
no se apreciaron cantidades rel evantes de acetaldehido o
benceno en ninguna de las dos muestras liquidas. En la
botella de N-38 gas se aprecié un pico muy pequefio
(0,003 ppm) de acetaldehido y de benceno, muy inferior
al nivel de 0,2y 0,02 ppm permitido, respectivamente,
paracadauno deloscompuestos. Envistadelaausencia
de contaminantes encontradaen labotellade gasde cali-
dad N-38, no se considerd necesario analizar los contami-
nantesdel gasde calidad superior (N-48).

En el presente trabajo se hadesarrollado un método
deanadlisis de contaminantesvolatiles en diéxido de car-
bono, basado en el empleo de un sistema de preconcen-
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Figura4. Cromatogramas correspondientes alainyeccion de 280, 300, 320, 340y 360 ml de patrén (de arribaabajo)
seguidos de 160 ml de purgade CO.,. Tiempo de retencion del acetaldehido: 10,97 min; tiempo de retencién del bence-
no: 17,06 min.
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Figura5. Cromatogramas en | os que serepresentala cantidad de acetal dehido y benceno encontrados en los distintos
tiposde CO, enfaseliquiday gas. A) botellade CO, gas de calidad N-38; B) botellade CO, de calidad N-38 tomando
muestrade lafaseliquida; C) botellapatron de CO, elaboradacon 0,3 ppm de acetaldehido y 0,03 ppm de benceno; D)
botellade CO, de calidad N-48 tomando lamuestradelafaseliquida. Tiempo de retencidn del acetaldehido: 10,97
min; tiempo de retencion del benceno: 17,06 min.
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1.INTRODUCCION

Lacromatogr afiadefluidossupercriticos (SFC) es
un tipo de cromatografia en la que la fase mévil es un
fluido supercritico.

LaSFC esconcebidacomo alternativaal empleodela
cromatografiade gases (GC), que aungque esrapiday alta-
mente eficaz necesitaque los compuestos de lamuestra
sean volétiles; y delacromatografiadeliquidos de alta
eficacia(HPLC) que, pese asu gran usoy aplicaciones,
tiene ciertaslimitaciones como el evados tiempos de ana-
lisis paramuestras complejas debido asu escasadifusivi-
dad y laausenciade un detector ssimple, universal y sensi-
ble. Surgi6 asi |1a SFC con €l objetivo inicial de obtener
una alta resolucién a bajas temperaturas y en un corto
tiempo de andlisis. Posteriormente se han observado otras
ventgjas relativas ala universalidad de la deteccion, la
posibilidad de utilizar columnas de muy distintaconfigu-
raciony lacompatibilidad parael acoplamiento directo
con técnicas de aislamiento y concentracion.

Aunquee “estado critico” fue descrito por Andrewsen
1869, laideade utilizar un fluido supercritico como fase
movil en cromatografiase atribuyeal ovelock y fuefor-
muladaen 1958 durante su estanciaen laUniversidad de
Yale. Las primeras experiencias las llevaron a cabo
Klesper, Corwiny Turner en 1962. Diez afiosmastarde, en
1972, Gouw y Jentoft publicaban unarevisién de varios
trabaj os que empleaban |a“ cromatografia con gases den-
sos’ y ponian demanifiesto el gran potencial de estatécni-
caparaanalizar unagran variedad de compuestos que no
podian ser separados mediante GC. Estarevision precedio,
sinembargo, al gran desarrollo posterior ddd HPLC enfase
inversa, que eclipsb en gran parte el desarrollo de esta
nuevatécnicade separacion. El primer equipo comercial
de SFC fue desarrollado por Hewlett-Packard en 1983 e
ibaacompariado de unas hojas de aplicaciones que yades-
cribian laseparaci 6n de compuestos de matrices naturales,
incluyendo compuestostermol abiles (Smith, 1999).

1.1. Propiedadesdelosfluidossupercriticos
Un fluido supercritico (FS) es aquella sustancia que

Se encuentraapresionesy temperaturas superioresalas
correspondientes al punto critico. El diagrama de fases

guesepresentaenlaFiguralindicalaposicionrelativa
deun FSconrespecto alafasegas, laliquiday lasolida
de unasustanciapura, en funcion delatemperaturay la
presion.

Fluido
o Supercritico
Liquido

Presion

Tc
Temperatura

Figura 1. Diagramade fases de un compuesto puro.

Latemperatura critica (Tc) y la presién critica (Pc)
definen el punto critico de unasustancia. Por encimade
ese punto, lasustanciano esun liquido ni un gas propia-
mente dicho, pero posee propiedades de ambos. Entre
estas propiedades se encuentran: ladensidad, queinfluye
directamente en el poder de solvatacién delafase movil;
ladifusividad, que afectaal tiempo deandlisis; y lavisco-
sidad, quedeterminalascaidasdepresionalolargodela
columnacromatogréfica.

EnlaTablal sepresentael valor medio de estas pro-
piedades para gases, fluidos supercriticos y liquidos
(Saitoy col., 1994).

Los FS tienen, por tanto, un rango de densidades
mayor que los gases, que ademas puede ser ajustado
variando lapresiony latemperaturaparaaproximarlolo
mas posible a la solubilidad de los solutos a extraer o
separar. Poseen también un coeficiente de difusi 6n supe-
rior al delosliquidos, lo quejustificalamayor rapidez de
andlisis, y unaviscosidad préximaaladelosgases, por lo
guelas caidas de presién son menoresqueen HPLC.
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Tabla 1. Comparacién en orden de magnitud delas propiedadesfisicas delosliquidos, gasesy fluidos supercriticos.

Cromatografiay Técnicas Afines

Fase Densidad (g/cm?) Difusividad (cm?¥s) Viscosidad (g/cm )
Gas(1atm, 25°C) 0,6-2x10? 1-4x10* 1-3x10*
Fluido Supercritico 0,3-0,8 0,1-4x10° 1-3x10*

Liquido (1 atm, 25°C) 0,6-1,6 0,2-2x10° 0,2-3x102

2.FASESMOVILES, POLARIDAD Y SOLUBILI-
DAD

2.1.Grupos de sustancias segin los parametros
“criticos’

EnlaTabla?2 se presentaunalistade los valores de
algunas delas propiedades en €l punto critico de posibles
sustancias puras que se pueden utilizar como fase movil
en cromatografia. Se presentan |os datos de Temperatura
(To), Presion (pc) y Densidad (pc) criticas, asi como el
parametro de Solubilidad (&c) calculado através de la
temperaturay presion reducidas (Tg=T/T. Yy pg= p/pc).
El interés de este Gltimo pardmetro se debe aque su valor
proporcionaunamedidadelapolaridady el poder de elu-
cion de eluyente (Schoenmarkersy Uunk, 1987).

Enlatablase han diferenciado tresgruposen funcion
de sus propiedades. El primero de ellos serefiere asus-
tancias que, como &l He, poseen unaTinferior a0°’Cy no
tienen poder de solvatacion, por 10 que no se emplean
como fase mévil en SFC. En segundo lugar, se encuen-
tran las sustancias mas cominmente utilizadasyaque es
posible alcanzar densidades el evadas trabajando atempe-
raturas proximasal punto critico (susT. varianentreOy
200°C), utilizando presiones rel ativamente moderadas.
El tercer grupo incluye aquell as sustancias quetienen una
Tc superior a 200°C y se emplean habitualmente en
Cromatografiade Liquidos (L C). Estas sustanciasno se
utilizan en SFC por |os problemas practicos que ocasio-
nariaal canzar las condiciones supercriticas.

Algunas de estas sustancias que se han utilizado en
SFC como fases méviles son: hidrocarburos (como el
metano o el pentano), aunque sus poderes de solvatacion
son limitadosy sus Tc muy elevadas; amoniaco, aunque
parece ser demasiado agresivo paralas particulasdesili-
ce que contienen las columnas; xendn, apropiado para
SFC acoplado aun detector deinfrarrojos con transfor-
madade Fourier; 6xido nitroso, que parecetener unagran
fuerza sol vente tanto para extraccion como para cromato-
grafiay parecetener bastanteinterésen laseparacion de

aminas; agua subcritica, cuyo interésvaen aumento en
los ultimos afos; y otros como el dimetiléter (Smith,
1999y Petersen, 1990).

2.2.Polaridad del CO2y uso demadificadores

Pero, sin duda, de todas las sustancias que se mues-
tran enlatabla 2, el didxido de carbono es el mas usado
de todos por varias razones. tiene una presion critica
moderada (P.= 72,90 atm) y unabajatemperaturacritica
(T, =31.05°C), lo que hace que sea un fluido adecuado
parael tratamiento de muestras con compuestostermol &
biles; posee un alto poder disolvente (dentro de las sus-
tancias del segundo grupo anteriormente citado sélo es
superada por el amoniaco); escompatible con unaamplia
variedad de detectores; no estdxico; no causaproblemas
medioambientales; no esinflamabley esrelativamente
barato. Sin embargo, su polaridad en muchos casos es
insuficiente parael andlisisde solutos muy polares, por lo
que a veces es necesario el uso de modificadores
(Schoenmarkersy Uunk, 1987).

Un modificador esun solvente organico que se afiade
al fluido supercritico en pequefia cantidad (hastaun 10%
v/v) con el fin de aumentar la polaridad del mismo. En
procesos con columnas capilares, lainfluenciadel modi-
ficador enlafuerzade elucién es proporcional asu con-
centracion. Por el contrario, en columnasrellenas, peque-
fias cantidades de modificador pueden tener efectosdra-
maticos en la separacion, sobre todo para compuestos
polares. Existe unagran variedad de modificadores utili-
zados en SFC, incluyendo tetrahidrofurano, dimetil sul-
foxido, hexanol, propan-2-ol, 2-metoxietanol, agua,
&cido formicoy otros, aungquelos més habitual es son: eta-
nol, acetonay metanol (Smith, 1999y Petersen, 1990).
En laindustriaalimentaria iinicamente esta permitido el
etanol. Losinconvenientes de su empleo son losatribui-
bles alosdisolventes organi cos, ademas de queimpiden,
enlamayoriadelos caso, el uso de detectores universa-
les, como por eemplo, el detector deionizacion dellama
(FID). Varios grupos han investigado | os efectos de algu-
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Tabla 2. Propiedadesfisicas de al gunas posibles fases movil es paracromatografia.

Fase movil T.(°C) P, (atm) p. (g/cm?) o (cal™2cm#?)
Helio -268.00 2.24 0.070 10
Hidrogeno -240.00 12.80 0.031 2.6
Neodn -229.00 27.20 0.484 4.2
Nitrégeno -147.00 33.50 0.313 4.7
Metano -82.00 4541 0.169 --
Kriptén -63.70 54.30 0.919 5.9
Eteno 9.20 49.70 0.217 58
Xendn 16.60 57.60 1.113 6.1
DioxidodeCarbono 31.05 72.90 0.466 75
Etano 32.20 48.20 0.203 58
Oxido Nitroso 36.40 71.50 0.452 7.2
Azufre 45.50 37.10 0.738 55
Amoniaco 132.40 111.30 0.235 9.3
n-Buteno 134.90 36.00 0.221 5.2
n-Butano 152.00 37,50 0.228 5.3
Dietil éter 193.50 35.90 0.265 54
n-Pentano 196.50 33.30 0.237 51
n-Hexano 234.20 29.30 0.233 4.9
2-Propanol 235.10 47.00 0.273 7.4
Metanol 239.40 79.90 0.272 8.9
Acetona 235.00 46.39 0.279 -
Etanol 241.00 60.61 0.276 --
Tetrahidrofurano 267.00 51.20 0.322 6.2
Acetonitrilo 274.80 47.70 0.253 6.3
Agua 374.10 217.60 0.322 135




nos de estos modificadores en columnas rellenas, en
cuanto alos parametros cromatogréficos (Ibafiez y col .,
1995 (b) y Zouy col., 2000).

2.3. Solubilidad y Retencion

Parasolubilizar un soluto, el parametro de solubilidad
de éstey del disolvente deben ser similares. Unadelas
caracteristicas masinteresantes delos fluidos supercriti-
cos es que su solubilidad puede variarse modificando las
condiciones de presion y temperatura (es decir, modifi-
cando la densidad), de manera que se aproxime lo méas
posible a la solubilidad del compuesto a separar. Este
hecho se expresa matematicamente en la ecuacion
siguiente, introducida por Hildebrand y Scott en 1958:

Osrc = 1,25 P—[p,4/Py/]

Donde &4 esel parametro de solubilidad (queindica
€l poder de€elucion delafase movil), P, eslapresion cri-
tica, p,, esladensidad reducidadel FSy p,, esladensidad
reducidadel eluyenteacompresiéninfinita.

Deestamanera, un aumento de presion (atemperatu-
raconstante) produce un incremento de solubilidad del
compuesto en el FS. El efecto delatemperaturaesalgo
mas complejo. Para muchos compuestos, cuando se
aumentalatemperaturadesde el ambiente, se produce un
aumento delasolubilidad, pero al Ilegar alaTc ladensi-
dad del FSdisminuye al aumentar latemperatura, por lo
que lasolubilidad de los analitos disminuye. Pero tam-
bién al aumentar latemperaturase produce unincremen-
to en lapresién de vapor del analito, 1o que aumenta su
solubilidad en el FS. Estos dos hechos son los que expli-
can el comportamiento de cadacompuesto. A partir dela
temperaturaque produce lamaximaretencion, el efecto
del aumento de volatilidad predominasobre el de dismi-
nucion de la densidad con lo que €l efecto finalmente
observado es un aumento en lasolubilidad. Esto esmés
significativo cuanto més volétil es el compuesto
(Leyendeker, 1986y Louy col., 1997).

Deestamaneray modificando estosdos parametros a
lolargo del desarrollo cromatografico, se pueden conse-
guir gradientes de densidad paraoptimizar laseparacion
delos compuestos delamuestracon un aumento en la efi-
cacia. Esto ha sido utilizado por varios grupos para la
separacion de vitaminas, tocoferoles y carotenoides
(Ibéfiez y col., 1995 (c), Ibafiez y col., 1999y Turner y
col., 2001).

Otro parametro que también tiene mucho que ver con
la solubilidad es la retencion. Desde los inicios de la
investigacion en FS se han disefiado sistemas en SFC

Cromatografiay Técnicas Afines

para el estudio de lainteraccion de lafase mdvil y los
solutos, proponi endo model os termodinamicos o estadis-
ticostedricos que se gjustan bastante bien alosresultados
experimentales. Por gemplo, Smithy col., 1999 sugieren
gue el modelo para explicar la retencion de una serie
homal oga de cetonas en una columna de silice unida a
diol puede ser unacombinacion delainteracciones pola-
resenfasenormal y el efecto devolatilidad, cuyacontri-
bucion seincrementa con lalongitud delacadena (Smith,
1999). Otros autores sugieren quelas principalesinterac-
ciones que controlan laretencion cuando se usa dioxido
de carbono puro son las hidrof 6bi cas, aunque también se
presta atencion alasinteracciones entre grupos polares
(Chester y col., 1996). El problemafundamental que se
extrae de ellos es que todos esos estudi os estan realizados
empleando un rango limitado de analitos, por lo quelos
resultados de lamodelizacién delaretencidn no se puede
extrapolar paraotro tipo de compuestos. En un intento
por explicar deformasistematicalaretencion delos solu-
tos con diferentes grupos funcionales, varios autores
sugieren el pardmetro de solubilidad de Fedors (Fedors,
1974) como guia para el calculo dela solubilidad y la
retencion delosanalitosen el fluido supercritico (Favati
y col., 1988; Galiay cal., 2002 y Smith, 1999).

3. FASESESTACIONARIAS

Otramanerainteresante de cambiar las propiedades
del sistema cromatogréfico para analizar compuestos
polaressin usar modificadores es gjustar lapolaridad de
lafase estacionariautilizando como fase mévil CO, puro,
puesto que se hademostrado quelasfases delas colum-
nas pueden ser facil y ampliamente adaptadas en SFC
(Chester y coal., 1996). Estainteraccion es masimportante
cuanto masaltas son lastemperaturasy presiones utiliza-
das(Louy col., 1997).

En columnas capilares, las fases estacionarias
empleadas en SFC son polimeros del tipo de los que se
utilizan en GC. Las fases liquidas mas comunes son
metil-, octil-, fenil- y cianopropil-polisiloxanos, asi como
lasfasesdelaserie Carbowax (polietilenglicol es).

Con columnasrellenas, se emplean rellenos porosos
desiliceo deaminay rellenos pelicularesde silice para
€l andlisisde solutos apolares 0 moderadamente polares.
Paralaseparacion de compuestos pol ares son masreco-
mendabl es|osrellenos de silice quimicamente modifica-
da: fases organicas monomoleculares (octil, octadecil,
ciano, amino, diol) ligadas a la superficie de silice
(Turnery col., 2001).

Una consideracion importante es que | as fases esta-
cionarias en SFC deben ser insolublesen lafase mévil o
estar firmemente entrecruzadas y enlazadas a la pared
internadelacolumna. Esto esdebido al elevado poder de
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solvatacién que presentan los FS, que pueden provocar la
disolucion delafase estacionariay su arrastrefueradela
columna. Evidentemente, la inmovilizacién de la fase
estacionariano debe disminuir excesivamente ladifusivi-
dad delos solutos. Un elevado entrecruzamiento genera
estructurasrigidas que reducen drasticamente laeficacia
delacolumna. Por tanto, debe al canzarse un compromiso
entrelaestabilidad (entrecruzamiento fuerte) y laeficacia
(entrecruzamiento déhil) (Leey Markides, 1986).

Uno delos procedimientos paralograr lainmoviliza-
cion de lafase estacionaria consiste en introducir en la
columnauniniciador deradicaleslibres paraproducir un
entrecruzamiento del polimero. Entrelosiniciadoresde
radi caleslibres mas empl eados destacan el azo-t-butano
(Kongy col., 1984), el peréxido dedicumilo (Markidesy
col., 1983) y la radiacion gamma (Schomburg y col.,
1982).

El fluido supercritico utilizado influye en la estabili-
dad quimica de la columna. Fases del tipo polisiloxano
son poco sol ubles en diéxido de carbono y muy solubles
en n-pentano y amoniaco. Las fases estacionarias tipo
polietilenglicol de elevado peso molecular no seextraen
con CO, en condiciones supercriticas y se pueden utilizar
sinentrecruzar (Leey Markides, 1990).

El mayor problema que presentan las particulas de
silice essu elevadaactividad superficial parael andlisis
de compuestos polares. Estetipo de sol utos sufren adsor-
ciones reversibles que se traducen en picos asimétricos
(“tailing™). El problema se solventa de varias maneras:
utilizando un modificador organico que sea capaz de
competir conlas moléculasdel soluto polar por los pun-
tosactivosdelasuperficiedelasilice; desarrollando nue-
vos métodos de desactivacion, como la utilizacion de
polimeros quimicamenteligados alas particulasdesilice
y alos que posteriormente se aplicaun método de entre-
cruzamiento que bloguealos grupos silanol responsables
de laadsorcion de los solutos polares (Taylor y Chang,
1990); y empleando nuevos materiales derelleno.

Otras fases estacionarias que también se emplean en
laactualidad y que cubren un amplio rango de polaridad
parael andlisis de compuestos por SFC utilizando CO,
puro son:

3.1. Fasesestacionariasquirales

El desarrollo de estasfases hatenido un gran avance
debido fundamentalmente a que se han desarrollado
métodos més rapidos y faciles en la preparacion de las
mismas. Se han utilizado fasesmuy diversasentrelasque
seencuentran: polidimetilsiloxanosunidosa, By y-ciclo-
dextrinas, Chirasil-DEX (para separar hexobarbital),
polisiloxanosy polietilenglicol con derivados de benzoil-
celulosa, Chirasil-Niquel y Chirasil-Zinc, fases basadas
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entirosinaparaseparar isbmeros de sustancias farmacéu-
ticas, fases basadas en amilosay otras (Chester y col.,
1996 y Chester y Pinkston, 2002).

3.2. Fasesestacionariasbasadasen Silice

Cristalesliquidos poliméricos: Se usan parasepara-
ciones selectivas por tamafio. En SFC, incluso sininmo-
vilizacion previa, usando CO, puro se haconseguido ana-
lizar compuestos polares, como los esteroides. También
se han desarrollado cristales liquidos de polisiloxanos
recubiertos sobre particulas de silice paralaseparacion
devitaminasliposolubles.

Particulas de silice recubiertas de polimeros, que
necesitan de la previa desactivacion de las particulas
mediante alguno delos procesos siguientes; reaccidn con
reactivos sililados mono o poliméricos; recubrimiento
con polimeros y entrecruzamiento o desactivacion y
recubrimiento simulténeos.

3.3. Nuevosmateriales

Se utilizan como soporte de fases poliméricas al imi-
na, zirconioy titanio por su estabilidad quimica, su poder
de separaciony sus posibilidades en €l desarrollo croma-
tografico. También se han utilizado particul as de poliesti-
reno-divinilbencenoyy cristalesde proteinas entrecruza-
das (Ibafiez y Sefiorans, 2000 (b)).

4. TIPOSDE COLUMNAS

Como en otras técnicas cromatograficas, en SFC la
columnaeslaparte fundamental del sistema. Lainterven-
cion delainstrumentaci én consi ste basicamente en pro-
porcionar el entorno adecuado de operaciény minimizar
la contribucion de los efectos extracolumna al proceso
cromatogréfico, de forma que la separacion dependa
exclusivamentedelasinteracciones entrelafase movil,
lafase estacionariay lasmoléculasdel soluto.

En el disefio de unacolumna se deben hacer dostipos
de consideraciones: unas geométricasy otras quimicas.
Lasprimerasincluyen parametrostales como el didmetro
departicula(d,), el diametro de columna(d,), el espesor
depeliculadefase(d;), laporosidad (€), y lalongitud de
la columna (L) que condicionan laeficacia, la caidade
presion, lacapacidad decargay €l tiempo deandlisis. Las
quimicas, que afectan a la selectividad del sistema, se
refieren ala actividad superficial delacolumna, y ala
naturalezay estabilidad delafase estacionaria.

El desarrollo delaSFC haseguido doslineasseginla
columna empleada: SFC con columnasrellenasy SFC
con columnas capilares abiertas. Las primeras son del
tipo delas habitualmente empleadasen HPLC (d .= 1-4,6



mm. y d,= 3-10 mm.) y operan con grandes caidas de pre-
sion por unidad delongitud y plato tedrico. Las capilares
(d.= 50-100 mm.), impregnadas con las fases liquidas
tipicas de GC, muestran un gran poder de separacion 'y
unaaltapermeabilidad. En contratienen el elevado tiem-
po deandlisisy lasdificultades de introduccion de mues-
tra (Schoenmarkers, 1988; Smith, 1999y Turner y col.,
2001). EnlaFigura?2 se presenta un esquemade estos dos
tipos de columnas empleados en SFC:

Dimensiones Tipicas de Columnas Cromatograficas

O

ID (mm) Longitud (mm)
20-4.6 0.03-0.25
0.025-0.1 1-35

Rellena
Capilar

3- 10 pumdiametro particula
0.1- 3pm espesor defase

Figura 2. Tipos de columnas fundamental es empl eados en SFC.

El nimero de platos tedricos por unidad longitud es
aproximadamenteidéntico cuando el didmetro interno de
las columnas capilaresesigual al delasparticulasdelas
columnasrellenas. Al ser mas pequefio el diametro delas
particulas (3-10 pm envez de 50 um, que esel didmetro
mas comun en columnas capilares), el resultado es que
las columnasrellenastienen mayor nimero de platos por
unidad delongitud (Petersen, 1990).

Pero también han despertado un cierto interés las
columnas capilaresrellenas, desarrolladas paratener una
mayor versatilidad quelas anteriores. Laconfiguracion
de estas columnas consiste en un tubo de didmetro infe-
rior a1l mm y soporte solido, monocapa o impregnado
con polimeros, de 5-10 um (De Weerdt y col., 1990).
Columnas de este tipo tienen un nimero de platosteori-
cos suficiente con longitudes de columna pequefios (de
10a30 cm) lo que setraduce en unareduccion del tiempo
deandlisis(Petersen, 1990).

A continuacién se revisan mas extensamente las
caracteristicas delostrestipos de columnas anteriormen-
tecitadosy seincluyeal final unapequefiarevision sobre
la Cromatografia de Fluidos Supercriticos preparativa
(Prep-SFC).

Cromatografiay Técnicas Afines

4.1. ColumnasCapilaresAbiertas

Lasvariablesgeométricasdelascolumnas capilares
en SFC coinciden conlasde GCy son: €l didmetrointer-
no, el espesor de peliculade fase estacionariay lalongi-
tud.

El didmetro delacolumnaes probablemente el par&
metro masimportante porquelimitael flujo defase movil
y, por tanto, |0s vol imenes muertos maximos aceptables
parael inyector y €l detector y, |o que esmasimportante,
condicionan lacaidade presion en lacolumna, la€fica-
cia, lavelocidad lineal 6ptimadelafase movil y el tiem-
podeandisis.

El espesor de peliculadefase estacionariaafectaala
eficaciay alacapacidad de carga. Si suvalor aumentaes
posibleinyectar mayor cantidad de muestray, como con-
secuencia, se dispondrafina mente de un método de ana-
lisisde mayor sensibilidad.

Lalongitud delacolumnadebe ser lamenor posible,
yaque un aumento delamismaprovocaunadisminucion
delasensibilidad y unincremento del tiempo deandlisis,
pero suficiente paraconseguir €l nimero de platos que se
precisa (Schoenmarkers, 1988, (a)). En la practica, las
longitudes de columnautilizadasvarian entre 1y 30 m.,
para d.= 50 mm, puesto que proporcionan una elevada
eficacia, sin pérdidaapreciable de sensibilidad y su pre-
paraciény manipulacién son asequibles (Leey Markides,
1986).

Existe un acuerdo unanimeen labibliografiasobre el
calculo de eficacia en columnas capilares en SFC utili-
zando laecuacién de Golay (Golay, 1958), queexpresala
alturaequivalenteaun plato tedrico (H) en funciéndelas
dimensionesdelacolumna, ladifusividad del solutoenla
fasemovil (DM) y enlafase estacionaria(Ds) y deotros
parametros cromatogréficosy donde u eslavelocidad de
lafase movil:

2D, dZ(1+6k+11k¥)u
H= + +
u 96 (1 +k)?D,,

2kd?u

3(1+Kk)?D,

La representacion gréfica de esta ecuacion permite
evaluar lavariacion deH frenteau.

La caida de presion es uno de los aspectos mas
importantes atener en cuentaen SFC puesto quetieneun
efecto directo sobrelaretencion, laselectividad, lareso-
luciény laeficaciadelacolumna(Peadeny Lee, 1983).
Este efecto se ve magnificado cuando se trabaja en las
zonas proximas alatemperaturay presion criticasdela
fase mévil, dondelos cambiosdeladensidad conlapre-
si6n son méas acentuados que en otras zonas.
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Laley de Darcy puede utilizarse en SFC paradescri-
bir lacaidade presion si se desprecialaexpansion dela
fase movil alolargo delacolumnaen columnas capilares
y rellenas en condiciones no muy préximasal punto criti-
cadelafase movil. En estas condiciones:

Ap=B°nLu

dondeAp eslacaidade presion enlacolumna(en Pa), B®
eslapermeabilidad especifica(en m?), heslaviscosidad
de lafase mdvil (en Pax seg.), L eslalongitud de la
columna(enm) y ueslavelocidad delafase movil (enm
X seg).

Debido asu bajacaidade presion se pueden empl ear
grandeslongitudes de columnas capilaresy obtener, por
consiguiente, un gran poder de separacion.

Lacromatografiadefluidos supercriticos con colum-
nas capilares se utiliza paraseparaciones querequieren
bajadensidad de lafase movil, parael analisis de com-
puestos polares, y, puesto que estas columnas proporcio-
nan eficacias elevadas, se usan paralaseparacion de mez-
clascompl gjas, en combinacién con el detector deioniza-
cion dellama(FID) y otrosdetectores de flujo masico.

El acoplamiento de SFC-MS, para la elucidacion
estructural de compuestos presentes en mezclas comple-
jas, constituye unaherramientade gran val or cuando las
muestras no son suficientemente vol atiles o estables para
ser analizadas mediante GC.

4.2. ColumnasReéllenas

En dimensiones, los avances en SFC con columnas
rellenasvan siempre precedidos por el desarrollo de nue-
vosmateriales paraHPL C. El didmetro delas columnas
més frecuentemente utilizadas se encuentraen el interva-
lodela4,6 mm (Leey Markides, 1990). El diametro de
particulavariaentre 3y 10 mm. Laviabilidad delautili-
zacion de particulas de tamafio menor ha sido también
estudiada (Gere, 1982), pero su uso no se haextendido ya
gue alin posee seriosinconvenientes. Por otro lado, algu-
nosautores (Pacholecy col., 1988) han sugerido el inte-
rés que puede suponer lautilizacion de particulas de di&
metro superior a10 mm en SFC, debido principalmentea
lamenor caida de presion observadaen lacolumnacro-
matografica.

Al contrario que en el caso delas columnas capilares
abiertas, no seapreciaen labibliografiaun acuerdo gene-
ral sobrelaecuacion que mejor expresalaeficaciaorela
cion existente entre laalturaequivalente aun plato tebri-
coy lavelocidad lineal delafase mévil paracolumnas
rellenas (Scott, 1992). Laecuacion de Van Deemter (Van
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Deemter y col., 1956) se ha demostrado que es la méas
apropiada en muchos casos para unaprediccion correcta
deladispersion observadaen columnas de cromatografia
deliquidos, particularmente cuando setrabajacon veloci-
dadeslinealesdelafase mévil préximasaladptima.

Habitualmente se utilizalaecuacién de Van Deemter
simplificada:

B
H=A+__+(Cy,+Cgu
u

dondeA, B, C,, y Cs definen respectivamente, lacontri-
bucidon deladifusion parasita, deladifusion molecular y
delaresistenciaalatransferenciade materiaen lafase
movil y en lafase estacionaria, al ensanchamiento dela
banda cromatogréfica. Laecuacion esunafuncion hiper-
bdlicaen laque existe un minimo valor deH aun valor
determinado de u; en este punto lacolumna proporciona
laméaximaeficacia.

Lapermeabilidad especificadelascolumnasrellenas
esmuy inferior aladelas capilares. Altascaidasdepre-
sion enlacolumnapueden provocar modificacionesenla
densidad del fluidoy, por tanto, variacionesen laretencion
delos solutos que en dltimo término setraducen en pérdi-
das de resolucién (Pacholec y col., 1988). Este efecto
puede minimizarse cuando se opera a atas presiones
dondelavariacién deladensidad con lapresion esminima.

Las columnas rellenas se utilizan principalmente
paraaguellas separaci ones que requieren el evadas densi-
dadesdelafase mévil (Schoenmarkersy Uunk, 1987) y
son més adecuadas para la separacion de compuestos
apolares o poco polares.

Lacromatografiadefluidos supercriticos con colum-
nas rellenas permite llevar a cabo analisis mas rapidos
gue con columnas capilares. Sin embargo, el nimero total
de platos que proporcionan las columnas rellenas es
moderado por |o que generalmente son sélo (tiles para
analizar muestras con un nimero limitado de compues-
tos. Unaventajafundamental de estas columnasfrentea
las capilares es su el evada capacidad de cargaque permi-
te analizar cuantitativamente compuestos presentes en
cantidadestraza, sin quelasdificultadesinstrumental es
relativasalaintroducci én de muestrasean significativas.

4.3. ColumnasCapilaresRellenas

Son columnas con las siguientes dimensiones: tienen
undidmetroinferioral mmy valoresdelarelacion diad
metro de particulaadiametro columna (d,/d.) menor de
0,3. Seguin estarelacion se pueden dividir en:
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TipoA: Con diametros de particulamuy pequefios (5-
10mm.) y relaciones d,d; < 0,1. Estas columnas propor-
cionan un elevado niimero de platostedricos, pero acosta
de unanotable caidade presion, incluso paralongitudes
pequefias. En cuanto alas ventajas que su uso supone,
comparado con el empleo delas columnas capilares, se
pueden resumir en dos: menor tiempo deandlisisy mayor
capacidad de carga. Como inconvenientes se puede men-
cionar el menor nimero de platostedricos, lamayor caida
de presion 'y, como en el caso de las columnasrellenas,
unamayor actividad superficial que puedellevar consigo
problemas de adsorcion.

Tipo B: Esténrellenas con particulasde diametro rel ati-
vamente grandey tienen una el evada permeabilidad debido
asu gran porosidad interparticul ar. Larelacion dp/dc varia,
en este caso, entre0,1-0,3. Regleroy col., 1985 estudiaron
las ventajas aportadas por este tipo de columnas en GC:
estas columnas alcanzan eficacias especificas notables a
relacionesdefase bgjas con caidasde presiénrazonables, s
seevaluaban cuidadosamentelosfactoresque afectan ala
eficaciadelaseparacion (caracteristicas del soporte, unifor-
midad delafaseliquida, porcentgjedeimpregnacion) y ala
permeabilidad (tamafio medio delasparticulasderelenoy
densidad de empacado). Su preparaci n con fases estacio-
narias poliméricas usadas habitualmente en GC permite
cubrir unampliointervalo depolaridadesy selectividades,
ademés de reducir su actividad superficial. Ademas, han
sido objeto de estudio en SFC paralaseparacion devitami-
nasliposolubles(Ibafiez, 1993).

No existe alin un acuerdo generalizado sobrelaecua
cioén que debe utilizarse paraevaluar la eficacia de una
columnacapilar rellena.

Lacaidadepresion enlascolumnascapilaresrelle-
nases, en general, inferior aladelas columnasrellenas,
aunque entrelosdostiposA y B mencionados con antel a-
cion existen diferencias (lacaidade presion enlasdetipo
A esmayor por tener un menor didmetro de particulaque
provocaunamenor permeabilidad).

Sehan descrito aplicaciones delas columnasdetipo
A paralaseparacion deanilinas (DeWeerdt y col., 1990)
y a andlisisde acidos grasosinsaturados (Demirbirker y
col., 1992). Y paralastipo B paralaseparacion de vitami-
nas liposolubles (Ibéfiez y col., 1995 (a), Ibafiez y cal.,
1995 (c) y Ibafiez y col., 1995 (d)).

4.4. Columnasen Prep-SFC

Lacromatografiasupercriticapreparativa (Prep-SFC)
es unaprolongacion delacromatografia supercriticacon
columnasrellenas (Berger y Perrut, 1990). Enredlidad, la
posibilidad de utilizar la SFC con fines preparativosfue
propuesta hace muchos afios (Klesper y col. 1962). Junto
con Klesper y colaboradores, Gouw y Jentoft fueron los
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pioneros de la Prep-SFC (Gouw y Jentoft, 1972).
Anteriormente alaaparicién delaPrep-SFC latécnicade
fraccionamiento fino mas empleada eralacromatografia
de liquidos de alta eficacia a escala preparativa (Prep-
HPL C), técnicaque continuasiendo aplicadaen laactua-
lidad amultitud de separaciones con fines preparativos
(Esaki y cal., 1998; Smithy col., 1998).

El interés de la Prep-SFC en relacién con la Prep-
HPLC sebasaen lafacilidad de recuperar |os compuestos
aislados mediante una simpl e descompresién enlaque se
eliminaespontaneamentelafase mévil (Colemany col.,
1999). En algunos casos ademas, se necesita de menos
cantidad defase mévil y de menostiempo que paracon-
diciones iguales en Prep-HPLC (Chester y Pinkston,
2002). Por tanto, la posibilidad de obtener productos
exentos de disolventesy su caracter limpio 'y no contami-
nante potencian el interésdelaPrep-SFC queyahasido
objeto de atencidn en aplicaciones en tecnologia de los
alimentos (Chester y Pinkston, 2002; Saitoy col., 1994;
Saitoy Yamauchi, 1990; Taylor y King, 2002; Yamauchi
y Saito, 1990y Yueny col., 1996).

No obstante, en Europalaunicaaplicacion aescalade
produccion es € fraccionamiento delos ésteres delos &ci-
dos grasos de derivados de aceites de pescado
(Engelhardt, 1993). Estaaplicacion esllevadaacabo por
lacompafiiaK D Pharma, Bexpach, Alemaniaparaprodu-
cir acidos grasos v-3 delos aceites de pescado que se uti-
lizan como alimentos nutracéuticos, utilizando tempera-
turas moderadas y presiones elevadas para obtener un
total de nueve fracciones. Esta compafiia tiene en la
actualidad |a planta méas grande de SFC en Tarragona,
Esparia que produce 30 ton./afio. (Mermel stein, 1999)

5.APLICACIONES

Como ocurre con todas | as técnicas anal iticas nuevas,
esnecesario, parasu implantacién generalizada, demos-
trar quelas aplicaciones delos métodos desarroll ados son
mejores (en eficacia, selectividad, rapidez o coste) que
lastécnicas en uso. De estamaneraes masfacil que sean
aceptadas con éxito por parte delacomunidad cientifica
(Smith, 1999). A continuacion, se presentan lasareasen
las que masimpacto hatenido laaplicacion delosfluidos
supercriticos por ofrecer ventajasfrente alacromatogra-
fiadegaseso deliquidos, sin queello quieradecir que no
existan otrasen las que actualmente seinvestiga.

5.1. Grasas, Aceitesy otroslipidos

Lasventajasdela SFC paralacaracterizacion delipi-
dos procedentes de alimentos hacen que sea una buena
alternativafrente aotrastécnicas parael andlisisdecom-
ponentesde grasasy aceites, por o que existen multitud



de métodos que han sido revisados recientemente
(Lesdllier, 2001y Sefioranse | béfiez, 2002). Entreellos, se
incluyen la separacion y andlisis de esteres metilicos de
acidosgrasosy écidos grasoslibres que sirven paradeter-
minar e origeny el tipo de aceitey paraevaluar su calidad
alolargo del procesado; la extraccion y andlisis de los
lipidos insaponificables de elevado peso molecular y
estructuras complgjas, por 1o que son dificiles de determi-
nar con otrastécnicas; y ladeterminacién de componentes
minoritariosdelos aceites de gran val or como esteroles,
tocoferolesy carotenoides (Ibafiez y col, 1995 (d)).

Estan descritos procedimientos con los tres tipos de
columnas que se detallaban en el punto anterior: capilares
abiertas, capilaresrellenasy rellenas; con fasesde silice
modificadas con distintos radicales y fases de la serie
Carbowax (polietilenglicoles) como fases estacionarias
mas utilizadas. Parece que el uso de modificadores seda
exclusivamenteen las columnasrellenas, o que hace pres-
cindir del uso de gradientesde presion (Lesdllier, 2001).

Recientemente también se hadescrito el acoplamien-
to SFE-SFC anivel preparativo paralaobtencion defrac-
ciones enriquecidas en esteroles del salvado de maiz
(Taylor y King, 2002).

5.2.Vitaminas

El uso de los FS en el andlisis de vitaminas es una
alternativa al uso de los disolventes organicos por dos
razones fundamental es: laausenciade atmésferas de oxi-
geno que provocaria su descomposicion por oxidaciony
el uso de temperaturas moderadas que evita su destruc-
cion por calor.

Aprovechando estas ventajas, se haconseguido separar
con unabuenaresolucion vitaminas hidrosol ubles (pol a-
res) con laayudade modificadores (Pyo, 2000). También
se haconseguido laseparacion detocoferoles (vitaminaE)
y carotenoides (provitaminaA) atravésdelaoptimizacion
delafase estacionariaelegiday sin € empleo demodifica-
dores(Ibafiezy coal., 1999 el béfiez y col., 1998).

Existen diversos métodos de andlisisy separacion de
vitaminas por SFC que han sido recientemente revisados
y que abarcan la mayoria de variables descritas hasta
ahoraen cuanto atipos de columnas, control deladensi-
dad, uso dedistintasfases, etc. (Turnery col., 2001).

5.3. Productosnaturalesobtenidosdeplantas

Existen muchos métodos que utilizan losfluidos super-
criticos (deformaaisladao mediante € acoplamiento SFE-
SFC) paralacaracterizacién de productos natural es obteni-
dos de diversas estructuras de plantas como: Artemisia
annua, L.; Valeriana officinalis, Sinapis albalL., Atropa
belladonal ., plantasdelafamiliaBrassicacea, plantadela
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mostaza, semillasde uvay otras (Chester y Pinkston, 2002;
Kamangerpour y col., 2002y Kohlery col, 1997).

Los compuestos que se extraen y separan de estas
fuentes suelen tener actividadesfuncional esinteresantes
como actividad antioxidante, antitumoral, antibacteriana,
insecticida, etc. Dosdelos estudios pioneros en estetema
fueron laseparacion detocoferolesdegermen detrigoy
el aislamiento de cafeinade caféy te (Sugiyamay col.,
1985y Saito y Yamauchi, 1990). En la actualidad, las
ventajas que ofrece esta técnica hacen que algunos de
estos procesos se estén |llevando acabo aescalapreparati-
va(Chester y Pinkston, 2002 y Smith, 1999).

5.4. Otrosnorelacionadoscon losalimentos

Otros campos que en los que se estainvestigando en
laactualidad son:

En laindustria farmacéutica, que es uno de los que
maés hacrecido en los Ultimos afios. Se han desarrollado
métodos, por ejempl o, parala separacion de esteroides
(Yakuy Morishita, 2000), o €l andlisisde ceras cosméti-
cas por acoplamiento SFE-SFC (Li, 1999) , ademéasdela
separacion de antibidticos y el estudio de las distintas
variables que intervienen en el proceso cromatografico
(Chester y Pinkston, 2002).

Enlaindustriadelos combustibles, dondelastécnicas
de SFC son frecuentemente utilizadas debido asu rapidez
y eficacia para separar |0s compuestos de muestras de
petroleoy ciertoslubricantes (Chester y col., 1996).

En el campo delos pesticidasy agroquimicos, por g em-
plo parael andlisisde sueloso aguas con limites de detec-
cién bgjosy andlisisrapidos (Chester y Pinkston, 2002).
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kbertani @casss.org
www.itp2004.mlib.cnr.it

SOFT/TIAFT: 2004 FBI Laboratory Forensic
Toxicology Symposium and Loint M eeting of the
Society of Forensic Toxicologists (SOFT) and the
International Society of Forensic Toxicologists
(TIAFT).

28 Agosto - 3 Septiembre. Washington, DC, USA

Contacto:

MarcA. LeBeau

Federal Bureau of Investigation, Chemistry Unit

FBI Laboratory, Room 4220 2501 Investigation
Parkway

Quantico, VA, 22135, USA

T +1202 324 8472

F+1202 324 4633

mlebeau@fbi.gov

www.tiaft.org

ExTech 2004: 6™ International Symposium on
Advancesin Extraction Techniques.

6 - 8 Septiembre. 2004. USA

Contacto:

Ogarit Uhlmann/ Dr. Hildegard Feldmann
UFZ Centre for Environmental Research Leipzig-
Halle

Permoserstr, 15

D-04318 Lepizig, Germany

T +49341 2352413

F +49 3412352782

extech2004@ufz.de
www.ufz.de/extech2004

ITP 2004: 14" International Symposium on
Capillary Electrosepar ation Techniques.

13- 15 Septiembre. 2004. Roma, Italia
Contacto:

Dr. S. Fanali / Mr M. Cristalli

Istituto di Metodologie Chimiche, CNR

PO Box 10-00016 Monterotondo Scalo, Italia
T +3906 9067 2723

F+3906 9067 2269
michele.cristalli@imc.cnr.it
Www.itp2004.mlib.cnr.it

ICS-2004: 17" International on Chromatogr aphy.

21 - 23 Septiembre. 2004. Trier, Alemania
Contacto:

Dr. Joachim Weiss

T +49 (0) 6126 99 1223

F +49(0) 6126 99 1272
joachim.weiss@dionex.de
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AIR LIQUIDE

EL COMPROMISO CON LA CALIDAD

GASES PUROS

- Absorcion atémica
- Emision

en investigacion y Control Analitico.

MEZCLAS

» 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.

b Acreditacion ENAC.

b Certificaciones: ISO 9002, ISO 6141,
ISO 6142, ISO 6143.

AIR LIQUIDE dispone de una linea de
productos especificamente concebida
para las necesidades en Instrumentacion
Analitica e Investigacion.

» Nuevas gamas ALPHAGAZ 1 y 2 para aplicaciones especificas:
- Cromatografia gases / liquidos / MS / Supercritica

» Nuevas gamas ALPHAGAZ 1.000 (N2, Ary He liquidos)

b Otros productos con amplia gama de purezas.

EQUIPOS PARA GASES

» Manorreductores (doble / simple expansién, latén, inox.,etc.)
» Reguladores de caudal: volumétricos, mésicos.
b Vélvulas de cierre, de regulacion, etc. (inox. / latén).

MATERIALES PARA GASES LICUADOS

INSTALACIONES “LLAVE EN MANO”

» Proyectos a medida.

D Sistemas manuales y automaticos.

b Canalizaciones en acero inoxidable.

D Regulacion de presion / caudal en el punto de utilizacion.

b Sistemas de sefalizacion de alarmas.

b Deteccion de gases.

D Casetas de almacenamiento. SERVICIOS

b Recipientes de N2, Ar y He liquidos.
» Canalizaciones bajo vacio.
D Instalaciones automaticas de llenado.

b Generacion "in situ" de N2, H2 y Aire.

» Mantenimiento preventivo y correctivo de instalaciones.

b Televigilancia de stock y parametros de utilizacion.

b Gestion optimizada de gases.

b Formacion especifica usuarios de gases.

AL AIR LIQUIDE ESPANA, S.A. / Paseo de la Castellana, 35 / 28046 Madrid / Telf.: 91 50 29 300 - Fax: 91 50 29 330

http://www.airliquide.es
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MTAS-2004: 8" International Conference on
Miniaturized Systems Chemistry and Life
Sciences.

26 - 30 Septiembre. 2004. Mamo, Suecia
Contacto:

AnnaMartinsson

Malmo Conference Agency
NorraVallgatan 16

$-211 25 Mamo, Sweden

Tel: +46 40258550

Fax: +46 40258559

info@mal mo-congress.com
www.microTAS2004.lu.se

The 31% Annual Conference of the Federation of
Analytical Chemistry and Spectroscopy Societies
(FACSS).

3-7 Octubre. 2004. Portland, USA
Contacto:

FACSS

PO Box 224379

SantaFe, NM 87502, USA

T +1505 8201648

F+1505989 1073
facss@facss.org

http://facss.org

ISC-2004: 25" International Symposium on
Chromatography.

4 - 8 Octubre. 2004. Paris, Francia
Contacto:

MCI Manifestations et
Internationales

19, rued'Athénes

F-75009, France
T+33144537220
F+33144537222
congres@mci-salons.fr
www.isc04.com

Communications

10" International Symposium on New
Achievementsin Chromatography.

12 - 14 Octubre. 2004. Opatija, Croacia

Organized by the Section for Chromatography of the
Croatian Society of Chemical Engineersand suppor-
ted by the Central European group for Separation
Science

Contacto:

Croatian Society of Chemical Engineers
Berislaviceva6

PO Box 123

HR-10000 Zagreb, Croatia

T +385 14672499

F +385 14672490

hdli @zg.tel .hr

www.hdki.hr

| Congreso Internacional de Laboratorios
Agroalimentarios.

13- 15 Octubre. 2004. Lugo, Espafia
Contacto:

Secretaria Cientifica
Conselleriade Sanidade
DelegaciondeLugo

L aboratorio de Saide Pdblica
RuaMontevideo, 9

27071 Lugo

T +34 981 569 040

F +34 981 294 085
paloma.bellver.moreira@sergas.es
SecretariaTécnica
ViajesAtlantico

Plazade Fuenterrabia, 3

15702 Santiago de Compostela

T +34 981 569 040

F +34 981 569 042

mailto:jcarl os@viaj esatlantico.co
www.atlanticocongresos.com

SPICA 2004: International Symposium on
Preparativeand Industrial Chromatogr aphy and
Allied Techniques.

17 - 20 Octubre. 2004. Aquisgrén, Alemania
Organizado por Dechemae.V., Frankfurt am Main
Contacto:

Conference Secretariat

DECHEMA e.V. Conference Secretariat

Ms Xueging Wu

Theodor HeussAlle 25

60486 Frankfurt am Main, Germany

T ++49 69 7564 152

F++49697564 176

wu@dechema.de
www.dechema.de/veranstaltung/SPI CA 2004/englisc
h/index.htm
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ISPPP 2004: International Symposium on the
Separation of Proteins, Peptides and
Polynucleotides.

19- 22 Octubre. 2004. Aquisgrén, Alemania
Organizado por Dechemae.V., Frankfurt am Main
Contacto:

Conference Secretariat

DECHEMA e.V. Conference Secretariat
MsHeike Geiling

Theodor HeussAlle 25

60486 Frankfurt am Main, Germany

T ++ 49 69 7564 280

F++49697564 176

wu@dechema.de

www.dechema.de/veranstal tung/SPICA 2004/englisc
h/index.htm

LACE 2004: 10" Latin American Capillary
Electrophoresis Symposium. Biotechnology,
Biomedical, Biopharmaceutical and Industrial
Applications of Capillary Electrophoresis and
MicrochipsTechnology.

6-9 Noviembre. 2004. Toledo, Esparia.
Contacto:

JuanaRodriguez Flores

Departamento Quimica Analitica y Tecnologia de
Alimentos.

Universidad de Castilla-LaMancha.

Campus Universitario s/n. Ciudad Real 13071
T +34 926-295300-Ext. 3444

F +34 926-295318

juana.rflores@uclm.es

www.latince.com

21+  (Montreux) Symposium on Liquid
Chromatography-Mass Spectrometry (LC-MS,
SFC-MS,CE-MS,MSMS).

10- 12 Noviembre. 2004. Montreux, Suiza.
Contacto:

Mrs. M. Frei-Hausler

IAEAC Secretariat

PO Box 46,

CH-4123Allschwill 2, Suiza

T +41614812789

F+41 61 482 0805

iaeac@dplanet.ch

www.iaeac.ch

Il Reunioén Nacional de EspectrometriadeMasas.

29 Noviembre - 1 Diciembre. 2004. Barcelona,
Esparia.

Contacto:

Secretaria

E. Moyano

Departamento de QuimicaAnalitica
Universidad de Barcelona

Diagonal 647

08028 Barcelona

T+3493402 1286
F+34934021233
secretaria@2rnem-bcn2004.org
www.2rnem-bcn2004.org

APCE 2004: The 5th Asia-Pacific Symposium on
Microscale Separ ationsand Analysis.

5-8 Diciembre. 2004. Sell, Korea.

Contacto:

Chairman del Simposio

Jong Hoon Hahn

Pohang University of Scienceand Technology, Korea
Pohang University of Science and Technology

San 31 Hyojadong, Namgu, Pohang, SOUTH
KOREA

T +82-54-279-2773

F +82-54-279-8365

hahn@postech.ac.kr

www.postech.ac.kr/chem/labbi/

Symposium Co-Chairmen

BingchengLin

Dalian I nstitute of Chemical Physics, China
Yoshinobu Baba

University of Tokushima, Japan

SCM-2: 2nd International Symposium on the
Separ ation and Char acterization of Natural and
Synthetic Macromolecules.

2 - 4 Febrero. 2005. Amsterdam, Holanda.
Contacto:

Secretariadel Congreso

Ordibo Bvba

Edenlan 26

B-2610Wilrijk

Bélgica

T +32-58-523116 6 +323 828 8961
F+32-58-514575 6 +32 323 8262
scm@ordibo.be




CONGRESOSCELEBRADOS

Cromatografiay Técnicas Afines

17" International Symposium on Microscale
Separationsand Capillary Electrophoresis

Entre el 8-12 de Febrero de 2004 se celebré en
Salzburgo (Austria) el 17" International Symposium
on Microscale separationsand Capillary Electrophoresis
HPCE (2004).

El comité organizador estuvo presidido por el Prof.
Wolfgang Lindner (Universidad deViena) y el comité
cientifico estuvo formado por 16 investigadores de
reconocido prestigio internacional .

Previo al Symposium serealizaron 3 cursos espe-
cialmente enfocados hacialastécnicas utilizadas para
el andlisis protedmico destacando el uso delacroma-
tografialiquidamultidimensional, el acoplamiento de
lastécni cas de microseparaci 0n con laespectrometria
demasasy el uso de laelectroforesis en un contexto
industrial.

El congreso fueinaugurado el Lunes 9 de Febrero
por el Prof Wolfgang Lindler seguido de dos conferen-
ciasplenarias“ Systemsbiology, anew discovery stra-
tegy and challengefor analytical sciences” por J.Van
der Greef (TNO and Leiden University, Leiden, The
Netherlands) y “The human brain proteome project”
por H.E. Meyer (Medical Proteome Center, Ruhr-
University Bochum, Bochum Alemania).

En la ceremonia de inauguracién se entregaron los
premios Halasz parajévenesinvestigadores otorgado
a'Yuji Tachibana (Japon).

Durante el congreso también se entregd el premio
Michael Widmer a Prof. Barry L. Karger
(Northeastern University, Boston, USA) por su carrera
investigadora en el campo de las separaciones en
microescala.

En cuanto al programacientifico sedividi6 entres
sesiones dedicadas aprotedmica, dosaandlisisfarma-
celitico, marcadores biolégicos y bicandlisis, dos a
teoriay aspectos préacticosy unaametodol ogias enan-
tiosel ectivas, principios de deteccién, gendmica, sepa-
racion en 2-D, sistemas bioldgicos y metaboloma,
cerrdndose la sesién con unainteresantisimaexposi-
ci6én sobre tendencias de futuro en estos campos de
investigacion.

También se realizaron dos mesas redondas, una

con expertos de la industria farmaceltica que traté
sobrelaeternadiscusion delamadurez delaelectrofo-
resis capilar paracompetir conlacromatografiaenlo
que serefiereametodol ogiaaevaluar por lasagencias
reguladoras y la otra sobre biomarcadores donde se
plantealadudade si lo que consideramos como bio-
marcadoresesreal 0 si s6l0 esunaparte muy pequefia
de un todo, invitandonos a unir nuestros esfuerzosy
conocimientos parapoder descifrar esagranimagen.

Por el nimero de conferenciasy posters sobre pro-
tedmicase observé quesiguesiendola lineadeinves-
tigacién de mayor interésen cuanto alas aplicaciones
delaelectroforesis capilar.

También hay que destacar el interés general por la
multidimensionalidad consiguiendo asi un mayor
conocimiento delamuestraen un solo andisis.

Se presentaron 244 postersen 4 sesionesalolargo
del congreso centradosen lostemas principalesdelas
conferencias, muchos de estos trabajos trataban del
uso de microchips combinados con lastécnicasclasi-
casdeandlisis.

También hay que sefialar |a participacion de las
casascomerciales, untotal de 21, que exhibieron sus
productosy novedades, habiendo también dos semina-
rios por parte de LC Packings-A Dionex Company y
por Beckman Coulter, Inc.

Finalmente el congreso fue clausurado el dia10de
Febrero por latarde donde se hizo entregadelos pre-
miosalas 3 mejores presentaciones en formade poster
y seinvit6 alos asistentes al Symposium a participar
en los préximos congresos HPCE 2005 y 2006 que
tendran lugar en New Orleansy en Amsterdam res-
pectivamente.

Beatriz Baena

Seccién Quimica Analitica
Universidad San Pablo CEU
Madrid
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LA 1V REUNION CIENTIFICADELA SECYTA

IV Reunion Cientificadela Sociedad Espafiola
deCromatografiay TécnicasAfines(SECyTA).
5-7 de Octubre de 2004, Universidad San Pablo-CEU
Campus Monteprincipe, Boadilladel Monte, Madrid

Invitacion

En nombre del Comité Organizador nos gustaria
invitar alacomunidad cientificaala4@reunion dela
Sociedad Espafiola de Cromatografia y Técnicas
Afines que tendrd lugar en Madrid del 5 a 7 de
Octubre de 2004. Lareunion pretende proporcionar un
foro parael intercambio de conocimientosy tecnolo-
giaentre cientificosinteresados en lacromatografiay
técnicasrelacionadas, asi como en sus aplicaciones.

El Simposium cubriréalos aspectosfundamental es
y aplicaciones delacromatografiade gases, HPLCy
electroforesiscapilar y otrastécnicas microanaliticas,
analiticasy preparativas de separacion, incluyendo la
deteccidny preparacion de muestras. Las aplicaciones
se centrardn especialmente en el analisis de
alimentos, anélisisfarmacéuticoy biomédicoy anéa-
lisismedioambiental, dedicando sesiones monogréfi-
casacadauno de esostemas.

Comité Cientifico

Joan Albaigés, Consgjo Superior Investigaciones
Cientificas (CSIC, Espafia)

Bert van Babel, Orebro University (Suecia)

Coral Barbas, Universidad San Pablo-CEU (Esparia)
Albert van den Berg, University of Twente (Holanda)
Rainer Bischoff, Groningen University (Holanda)
MaDolores Cabezudo, Universidad CastillaLaMancha
(Espafia)

Bezhan Chankvetadze, Thilis State University (Georgia)
Algjandro Cifuentes, CSIC (Espafia)

Jose Carlos Diez-Masa, CSIC (Espafia)

Mercedesde Frutos, CSIC (Espafia)

MaTeresa Gal cerén, Universidad de Barcelona
(Esparia)

Emilio Gelpi, CSIC (Espafia)

Hortensialturriaga, Universidad Auténomade
Barcelona

Rosal ebron, CSIC (Espafia)

AdelaVeldzquez, AgenciaEspafioladel Medicamento
(Esparia)

Comité Organizador

Coral Barbas, Universidad San Pablo-CEU
(Presidenta)

F. Javier Rupérez, Universidad San Pablo-CEU
(Secretario)

AntoniaGarcia, Universidad San Pablo-CEU
Elenalbéfiez, CSIC

BegofiaJiménez, CSIC

M2aPaz Martinez, Universidad San Pablo-CEU
Agustin Probanza, Universidad San Pablo-CEU
L uis Saavedra, Universidad San Pablo-CEU
MercedesTorre, Universidad deAlcala

Solicitud deresimenes

Todos aquellosrelaci onados con cual qui er aspecto
delacromatografiay técnicasafines estan cordia mente
invitadosa participar activamente enviando resimenes
de comunicaciones para su presentacion tanto oral
como en forma de péster. Tanto la aceptacién fina
como su formadependeran del Comité Cientifico.

Los resimenes deberian enviarse tan pronto
como sea posible, pero siempre antes del 15 de
julio de 2004. Los restimenes deben escribirse en
INGLESYy se enviaran ala Secretaria del Congreso:
ivcongresosecyta@ceu.es. En la pagina web
(www.uspceu.com/ivcongresosecyta) se encuentrael
model o del formato.

Para que | os resiimenes se incluyan en el corres-
pondiente Libro de Abstracts, al menos uno de los
autores debe haber pagado lainscripcién antesdel 15
de septiembre de 2004.

L osrestimenesrecibidos despuésdel 15dejuliode
2004 se considerardn como “last minute posters’ y no
segarantizasuinclusion en el Libro deAbstracts.

En el texto del mensaje que acomparieal resumen, se
deberiaindicar la preferenciarespecto alaformade
presentacion (oral o péster) y su asignacion aunade
lassiguientesareas.

Andlisisdealimentos

Fundamental

Andlisis Farmacéutico

Bioandlisis




Cromatografiay Técnicas Afines

Andlisis medioambiental
Quimiometria
Nuevas Tendencias

Alojamiento

Informacién disponible en la pagina web del
congreso: wWww.uspceu.com/ivcongresosecyta

Inscripcion

Antes1.09.04  Después1.09.04
Participantest 380€ 410€
Miembros SECyTA! 320€ 350€
MiembrosAEFI* 320€ 350€
Estudiantest* 150€ 180€
1Dig 100€ 120€

* Se debera acreditar mediante carta del responsable
degrupo

tLibro de abstracts, cafés, comidas y cena de gala
incluidos

2| ibro de abstracts, cafésy comidaincluidos

Transferenciabancariaa:

BBVA

P° San Francisco de Sales, 29. 28003-Madrid
C.C.C.: 0182/0972/15/0201507261

Fundaci6n Universitaria San Pablo-CEU:

CIF: G-28423275

Debera indicar claramente su nombre, afiadiendo
“Congreso Sociedad Espafiolade Cromatograf ia’
ENVIAR POR E-MAIL O FAX LA COPIA DE LA
TRANSFERENCIA

Paracualquier informacion adicional:

Paginaweb del congreso:
WWW.uspceu.com/ivcongresosecyta
Secretaria

ivcongresosecyta@ceu.es

Tel.: +34913724711: Fax: +34913510475

Fechasclave:

15 de Julio de 2004: Ultimo diaparaenvio deresiimenes
1 de Septiembre de 2004: I nscripcion econdmica




NOTICIAS DE LA SECYTA

NUEVOSSOCIOS

Mitjans Roca, David
Germans Marti, 10, 4°22
08760 MARTORELL (Barcelona)

Bermudo Rubio, Elisabet
Sicilia, 95, 1°32
08021 BARCELONA

Ramos L 6pez, José Miguel
Centro de Instrumentacion
Univ. de Granada

Campus Fuentenueva, s/n
18071 GRANADA

Benavente Moreno, Fernando J.
Dpto. QuimicaAnalitica

Fac. Quimica(UB)

Diagonal, 647

08028 BARCELONA

MalaviaMufioz, Jessica

Grupo CECEM, Dpto. Quim. Analitica
Fac. Quimica(UB)

Diagonal, 647

08028 BARCELONA

Sanchez Navarro, Juan Manuel
Dpto. de Quimica

Univ. deGirona
CampusMontilivi, /n

17071 GIRONA

Fabrellas Rodriguez, Begofia
Dpto. Combustibles Fésiles
CIEMAT

Avda. Complutense, 22, Ed. 20
28040 MADRID

Castro Rubio, Florentina

Dpto. Quim. Analit. eIng. Quimica
Fac. Quimica, Univ. Alcala

Ctra. A-2,Km. 33,600

Castro Rubio, Asuncién

Dpto. Quim. Analit. eIng. Quimica
Fac. Quimica, Univ. Alcala

Ctra. A-2, Km. 33,600

28871 ALCALA DE HENARES (Madrid)

28871 ALCALA DE HENARES (Madrid)

Castro Puyana, Maria

Dpto. Quim. Andlit. eIng. Quimica

Fac. Quimica, Univ. Alcala

Ctra. A-2, Km. 33,600

28871 ALCALA DE HENARES (Madrid)

Noza Martinez, Leonor

Dpto. QuimicaAnalitica

Univ. de Cérdoba

Campus Rabanales, Edif. Curie
14071 CORDOBA

Santos L uque, Bricio

Dpto. QuimicaAnalitica

Univ. de Cordoba

Campus Rabanales, Edif. Anexo C3
14071 CORDOBA

Hermo Outeiral, M2Pilar
Dpto. QuimicaAnalitica
Fac. Quimica(UB)
Marti i Franques, 1-11
08028 BARCELONA

Gimeénez Lopez, Estela
Dpto. QuimicaAnalitica
Fac. Quimica(UB)
Marti i Franques, 1-11
08028 BARCELONA
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PROTECTORAS

*AGILENT TECHNOLOGIES
SPAIN, S.L.
Ctra. N-V1, km 18,200
28230 LASROZAS (Madrid)

*« HUCOA ERLOSS, SA.
Luisl, 9- Edificio Hucoa
28031 MADRID

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

ASOCIADAS

*ALAIRLIQUIDEESPANA, SA.
Paseo delaCastellana, 35
28046 MADRID

*ALFAQUIMIA, S.L.
SantaEngracia, 43
28010 MADRID

*BRUKERESPANOLA, SA.
Av. de Cattilla, 2 (P. E. San Fernando)
28830 SAN FERNANDO DE HENARES (Madrid)

* GILSON INTERNATIONAL B.V.
Apartado de Correos, 1075
28830 SAN FERNANDO DE HENARES (Madrid)

* GOMENSORO, SA.
Aguacate, 15
28044 MADRID

« INGENIERIAANALITICA,SLL.
Carreterade Cerdanyola, 73
08190 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)

*|ZASA,SA.
Aragoneses, 13
Poligono Industrial Alcobendas
28100ALCOBENDAS (Madrid)

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

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

*« THERMO ELECTRON CORPORATION
Sepllveda, 7-A
28108 ALCOBENDAS (Madrid)

+ WATERS CROMATOGRAFIA, SA.
RondaCan Fatjo, 7-A, 24
Parc Tecnologic del Vallés
08290 CERDANY OLA DEL VALLES (Barcelona)

« KONIK-TECH, SA.
Corregidor José de Pasamonte, 31
28030 MADRID

* Servicioy Mantenimiento de TécnicasAnaliticas,
SA.L.(SYMTA,SA.L))
San Méaximo, 31
28041 MADRID

*S..LA.Enginyers, SA.
Monturiol, 16, baixos
08018 BARCELONA

+S.E.DECARBUROSMETALICOS, SA.
Av. Matapifionera, 9
28700 S. SEBASTIAN DE LOSREYES (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 - EUROLAB, SA.
Poligono Merck
08100 MOLLET DEL VALLES
(Barcelona)



RESENA DE LIBROS

Cromatografiay Técnicas Afines

“Quality Assurancein Analytical Chemistry. Training
and Teaching”

B.W. Wenclawiak, M. Koch, E. Hadjicostas (Eds.)
Springer-Verlag (Berlin, Heidelber g) 2004

| SBN 3-540-40578-X

Estelibro presentael uso delastécnicas de Garantia
de la Calidad que han logrado mejoras en la calidad de
muchos productosy servicios. Estastécnicas estén bien
documentadas, en formade guiasy normas, y enfocadas
hacia el areade medidasy pruebas, particularmente en
analisisquimico.

Aungue la formacion de analistas en técnicas de
Garantiade Calidad es unatareaimportante parauniver-
sidadesy laboratoriosindustrialesy publicos, €l reciclaje
resultatambién necesario dado que lablsquedade mejo-
rasen lacalidad parece no tener fin.

El objetivo de estelibro es proporcionar el material
didéactico en forma de diapositivas de PowerPoint, con
apuntes sobre detalles de | os contenidos de | as mismas.
Cadauno delos capitulos hasido escrito por expertosen
lamateria, con experienciadirectaen conferencias sobre,
o enlautilizacién de, su contenido. Casi todos | os aspec-
tos de la Garantia de la Calidad estan incluidos, desde
fundamentos basi cos como estadisticos, incertidumbrey
trazabilidad, que se aplican atodos | ostipos de medida,
hasta directrices especificas sobre lavalidacion del méto-
do, empleo de materialesdereferenciay gréficosde con-
trol, siempreen el contexto de administracion delacali-
dad total, certificacion y acreditacién. Cada capitulo es
intencionadamente autébnomo en contenidos, 1o que
inevitablemente conduce aalgunaduplicaciény seinclu-
yen referencias a otros capitul ossi existen tratamientos
més detallados en |os mismos.

Seincorporaun CD que contiene més de 700 diaposi-
tivas de PowerPoint, que pueden usarse para presentacio-
nessin, o con pocas, modificacionesy con unaextensa
listade referencias sobre guiasy normas que pueden con-
sultarse para ampliar los apuntes de cada diapositiva. El
uso del material de este libro podria ayudar a reducir,
considerablemente, el tiempo y esfuerzo necesario para
preparar presentacionesy material didéactico.

En cuanto asu contenido, ademés de dar informacion
paraloslectoresy usuariosdel CD, incluyeun glosario de
términos de QuimicaAnalitica, normasde acreditacion,
sistemade direccion de calidad, buenas practi cas delabo-
ratorio, coste delacalidad, manual decalidad, Estadistica
basica (contraste de mediasy varianzas), calibracion y
Iimites de deteccién (incluye una aplicacion de Excel
para los célculos y gréficos), metrologia en Quimica,

resultados de trazabilidad de medidas analiticas, valida-
¢ion de métodos analiticos (selectividad y especificidad,
Iimite de deteccion y de cuantificacion, linealidad y
rango detrabajo, exactitud, sensitividad, robustez y recu-
peracion), incertidumbre enlamedida, graficosde con-
trol, materiales de referenciay ensayos entre | aborato-
rios.

En su conjunto puede considerarse como unlibro de
texto avanzado paraestudiantes detercer cicloy profe-
sionales de laindustriay laboratorios de servicio, del
areade QuimicaAnalitica, interesadosenlaGarantiade
laCalidad, y como texto dereferenciay fuente de mate-
rial didéctico paraconferencias.

PedroJ. Martin-Alvarez
Instituto de Fermentaciones I ndustriales (CSIC)

“NMR-From spectratostructures. An experimental
approach”

TerenceN. Mitchell, Burkhard Costisella

ISBN 3-540-40695-6, Springer-Verlag (Berlin,
Heidelberg). 2004

Laespectroscopiade RMN esunatécnicamuy versa-
til, que comprende numerososy variados experimentos
que proporcionan distintainformacion. Estacomplejidad
se traduce en la dificultad en la eleccién de los experi-
mentos arealizar, asi como en lainterpretacion de los
espectros obtenidos, cuyos resultados, combinados apro-
piadamente, daran como resultado la estructura de la
mol écula. Estelibro esunaintroduccion alapréacticade
la elucidacion estructural de moléculas organicas
mediante RMN. Es un libro sencillo, que escapa de los
conceptos tedricos, para acercarnos directamente a la
préctica.

El libro consta de dos secciones. En la primera, se
describen los distintos experimentos de RMN que se pue-
den utilizar y se muestran espectros de moléculas mode-
lo, que sirven parailustrar, en cada uno de los casos, la
informacion que se puede extraer de ellos. También se
introducen conceptos rel acionados directamente con la
précticadelaRMN y se dan consejos practicos. Se cen-
tra, sobre todo, en tres nicleos (*H, *Cy *P), eincluye
experimentos mono- y bidimensionales. También se
dedica una parte ala deteccion de YO y otra al acopla-
miento HPL C-RMN. Lasegundaparte del libro consiste
en una serie de problemas que se pueden realizar para
gercitarse en lainterpretacidn de espectros, basandose en
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un ejemplo que se encuentraal principio delaseccion.
Las soluciones a los problemas, se pueden conseguir
escribiendo alos autores mediante correo convencional
o electronico.

Estelibro esun complemento paraaquellas personas
gue tengan conceptos tedricos basicosdelaRMN (como
desplazamiento quimico, acoplamiento, relajacion, efec-
to NOE), y es de utilidad para aquellos que se acercan
por primeravez alapracticade laRMN, paralos que
quieren ampliar sus posibilidades experimentalesy para

quién tengacuriosidad por conocer €l tipo deinforma-
Cién que se puede obtener de estatécnica.

Josefina Belloque
Instituto de Fermentaciones I ndustriales (CSIC)

La Sociedad Espafiola de Cromatografia y Técnicas
Afines (SECyTA) agradece a la editorial Springer-
Verlag la amabl e cesion deloslibros que aparecen rese-
flados en esta seccion.

ARTICULOSDE INTERES

Las técnicas multidimensionales de separacién de
proteinas estan cobrando un gran interésen los Ultimos
tiempos debido fundamentalmente al desarrollo de la
protedmica, ya que el estudio delas proteinas expresadas
por unacélula o un grupo de célulasen un momento o en
unas condiciones determinadas necesita técnicas de
separacion con alto poder deresoluciony € deuna técni-
ca de separacion unidimensional puede ser insuficiente.
La técnica de separacién multidimensional mas usada
hasta el momento ha sido |a el ectroforesis bidimensional
en geles (2D-electroforesis). Aln asi existe mucha con-
troversia sobre el uso o no de esta técnica debido a su
alto coste, elevado tiempo de analisisy dificil automati-
zacion.

También se ha demostrado el aumento en el poder de
resolucion al acoplar técnicas cromatogr aficas (GC-GC,
LC-GC, LC-LC), dondelos problemas masimportantes
sepresentaron ala hora de conseguir la ortogonalidad,
la compatibilidad entre los métodos utilizadosen unay
otradimensiény por Gltimo, y no por eso menosimpor -
tante, en el desarrollo de interfases que conserven la
separaci6n obtenida en la primera dimension durantela
transferencia ala segunda que esdevital importanciaen
estos acoplamientos. Recientemente, se ha comenzado a
explorar el acoplamiento de técnicas de separacion
basadasen |a electroforesis capilar (CE), donde esprevi-
siblequelarapidezy automatizacion dela CE seunaala
€elevada capacidad deresolucion dela 2D-€lectroforesis.
Por estasrazoneslaelectroforesis capilar bidimensional
(2D-CE) parece una técnica apropiada para el analisis
deproteinasdonde€l alto poder deresoluciénesun fac-
tor imprescindible.

A continuacion se revisan unosarticul osinteresantes
sobre el desarrollo de sistemas de separacion por
2D-CE.

“Fully Automated Two-dimensional Capillary
Electrophoresisfor High Sensitivity Protein Analysis’
David A. Michels, Shen Hu, Regine M. Schoenherr,
Michael J. Eggertson, and Norman J. Dovichi

Molecular & Cellular Proteomics 1 (2002) 69-74.
Disponible en www.mcponline.org

En este articul o se presenta un sistema automatico de
separacion por 2D-CE parad andisisde proteinas. Laspro-
teinas, procedentesdelalisisdecélulasHT29, son marcadas
con un agente fluorogénico, 3-(2-furoil)quinolin-2-carbo-
xiddehido, queal reaccionar conlosresiduosdelisinadaun
producto atamentefluorescente. Lasproteinasmarcadas son
analizadas por CE submicelar apH 7.5 enlaprimeradimen-
sién. Conforme sevan separando en laprimeradimension
lasfraccionesson transferidasalasegundadonde seanalizan
por CE submicelar a pH 11.1. Aunque el mecanismo de
separacion en ambas dimensionesseael mismo, losperfiles
de separacion conseguidosapH 7.5y pH 11.1 son diferentes
paralasproteinasanalizadas por |o que semantieneunacier-
taortogondidad entrelasdosdimensiones.

Lainyeccion de la muestra (= 5 nl) en la primera
dimensién es hidrodindmicamientras que latransferencia
delasfraccionesde unadimension aotray laseparacion
dentro de éstas serealiza controlando por ordenador dos
fuentes de alto voltgje. La transferencia de la primera
dimension alasegundaes“aciegas’, todolo quehay en
el capilar estransferido alasegundadimension donde se
realizaladeteccion.

Uno de los puntos a destacar en este articulo es €l
disefio delainterfase de acoplamiento entrelaprimeray
segundadimensién. Estainterfase consiste en un adapta-
dor en cruz construido en lexan donde quedan alineados
los dos capilares de separacion y los dos capilares de
entraday salidade buffer.
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Ladeteccion sellevaacabo por fluorescenciaindu-
cidacon laser en unacubetade sheath flow consiguiendo
unasensibilidad extraordinaria, (LOD 10 M)

Lasprincipal es ventajas de este sistemason: i) el uso
deelectroforesis capilar en ambas dimensioneselimina
el uso de valvulas, bombas y grandes volumenes de
muestray disolventes necesarias en cromatografia, ii) la
transferenciade fracciones de un capilar aotro escom-
pleta, eliminando pérdidas en interfases, iii) una vez
inyectada la muestra, la separaciéon es automética y
simultaneaen ambas dimensiones en contraposicién ala
2D-electroforesis. Lalimitacion méasimportante de este
sistema es que el detector de fluorescencia ofrece una
bajainformacion sobrelaidentidad delas proteinas.

“Two-dimensional  Capillary  Electrophoresis
Involving Capillary Isoelectric Focusing and
Capillary ZoneElectrophoresis’

ChunYang, Lingyi Zhang, Hechun Liu, Weibing Zhang,
and Yukui Zhang

Journal of Chromatography A 1018 (2003) 97-103.
Disponible en www.sciencedirect.com

En estearticulo lastécnicas utilizadas parael des-
arrollo del sistema de 2D-CE son isoelectroenfoque
capilar (CIEF) enlaprimeradimensiony electroforesis
capilar en zonalibre (CZE) en lasegunda. En este caso
se utilizaunasolafuente de voltaje paraambas dimen-
siones y tres electrodos, de los cuales, uno hace de
catodo compartido. L as dos dimensiones se unen atra-
vésde unainterfase dedidlisis que constade unafibra
huecafijadaen un recipiente de metacrilato y un hilo de
platino que seintroduce en el recipiente como electro-
do (cétodo compartido). Las ranuras que quedan se
sellan con cianoacrilato para que no se produzcan
fugas. En los dos extremos de la fibra hueca se fijan
fuertemente los capil ares de separaci6n, teniendo cui-
dado de que los didmetros internos queden alineados
con el hueco delafibraparaque el volumen muerto sea
minimo. Lazonaenfocadaen laprimeradimension es
conducidaalainterfase dedidlisispor el flujo electro-
osmotico (EOF) y movilizacién quimica desde el
anodo de la primera dimension al catodo compartido.
Enlainterfase de didlisislas moléculas con carganeta
cero, enfocadas en |a primera dimension, se recargan
de acuerdo al pH del buffer usado en lasegunda. Una
vez en la segunda dimensién, la separacion en zona
libre sellevaacabo con el EOF invertido graciasala
adsorcion de un surfactante catidnico en las paredes del
capilar. Ladeteccion serealizapor absorbanciaultra-
violeta-visible.

Lafiabilidady €l ato poder deresolucién delatécni-
caseilustracon unaseparacion de ribonucleasa de pan-
creas bovino obteniendo dos picos claramente diferen-
ciados, mientras que, por clEF y CZE por separado sélo
se obteniauno.

La reproducibilidad de este sistema es aceptable,
obteniéndose RSDs para | os tiempos de migracion, en
seisinyeccionesderibonucleasa, de 2,7% parael primer
picoy de 3,1% parael segundo.

“A  Prototype Two-Dimensional Capillary
Electrophoresis System Fabricated in Poly(dimethyl-
siloxane)”

Xiaoxi Chen, Hongkai Wu, Chengde Mao, and George
M. Whitesides.

Analytical Chemistry 74 (2002) 1772-1778.
Disponible en www.sciencedirect.com

En este articul o se describe como realizar una sepa-
racion 2D-el ectroforéticaen formato capilar, paralo que
se crean canal es amodo de capilar en placas de polidi-
metilsiloxano (PDMS). La separacion en la primera
dimensi6n serealizapor isoel ectroenfoque en un canal
horizontal aislado fisicamente de los canales donde se
produciralasegunda separaci 6n por tamafio molecular.
Lasegundadimensidn constade varios canales dispues-
tosperpendicularmente al canal delaprimeradimension
y paralel osentre si. Para conseguir estadistribucion 3D
se utilizan capas de PDM S que gracias a su naturaleza
elastoméricapermitenlaconexion reversibleentredllas,
pudiendo desconectar |a primeradimension delasegun-
daaconveniencia. Unavez que se haproducido lasepa-
racion en laprimera dimension, las bandas de proteina
son transferidasalos canales delasegundapor medio de
unas aberturas, realizadas en el canal horizontal, que
durante la separacién en la primera dimensi6n estaban
selladas para evitar pérdidas de proteinay difusion de
bandas. Esto no seriaposible en unformato capilar con-
vencional donde las proteinas solo podrian pasar de la
primera dimensién a la segunda por los extremos del
capilar.

Para demostrar lafiabilidad del sistema se usauna
mezclade proteinas que contiene anhidrasa carbénica,
seroalbumina bovinay ovoalbdmina. Los principales
inconvenientes de este sistemason ladificil miniaturiza-
ciény automatizacién. AUn asi supone un avance impor-
tante parael disefio de sistemas multidimensionales de
separacion.

M2aPilar Lara-Quintanar
Instituto de QuimicaOrganica (CSIC)
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e . Agilent Technologies

o®, ) lnnovating the HP Way

AGILENT TECHNOLOGIES PRESENTA UN
ESPECTROMETRO DE MASAS CON TRAMPA
DE IONES DE SENSIBILIDAD CUATRO VECES
MEJORADA.

La compafiia ofrece software de cumplimiento para
sufamiliade M S con trampadeiones

GINEBRA, Suiza, 31 de marzo de 2004. Agilent
Technologies Inc. (NY SE: A) presentd hoy a modo de
“buqueinsignia’ un espectrémetro de masas (MS) con
trampadeiones que es cuatro veces mas sensible que su
predecesor. El LC/MSD Trap XCT Plusmejorael rendi-
miento en un amplio rango de aplicacionestales como del
desarrollo defarmacosy laidentificacién de biomarcado-
res parainvestigacion en enfermedades. Incorpora una
nuevatecnol ogiade deteccidny procesosdefabricacion
mej orados paraconseguir unaespecificacion de sensibili-
dad de 250 femtogramos paralareserpina.

“Nuestro objetivo eselevar deformacontinualasen-
sibilidad y resolucion de nuestros productos de trampade
iones”, declaré Ken Imatani, gerente de marketing de
productos paralalinea de espectrémetros de masas con
trampadeionesdeAgilent. “No esnecesario renunciar a
lasventajasinherentes alatecnol ogiade trampadeiones
no lineal paraconseguir unamayor sensibilidad” .

Sepreveeincorporar el LC/MSD Trap XCT Plusalas
solucionesAgilent paraidentificaciony caracterizacion
deproteinasde alto rendimiento.

Agilent presento asimismo su software LC/M SD Trap
Security Pack 1.0 paralafamiliade M S con trampa de
ionesdeAdgilent. Dicho software cumpleloscriteriosde
la norma 21 CFR Parte 11 de la Food and Drug
Administration (FDA) estadounidensey las normativas
asociadas de Précticas Recomendadas de L aboratorio y
Préacti cas Recomendadas de Fabricacion. Facilitael uso
de los espectrometros de masas con trampa de iones
Agilent en el descubrimiento y desarrollo defarmacos asi
€omo en otros procesos regulados.

El software LC/M SD Security Pack, compatible con
los sistemas operativos Microsoft® Windows® 2000 y
Windows XP, incluyelas caracteristicas siguientes:

Cromatografiay Técnicas Afines

» Almacenamiento detodos|os metadatosy registrosde
auditoriaparaunaplenatrazabilidad

» Acceso a sistema restringido mediante contrasefias de
protecciény ladesconexidn temporizadadelaaplicacion

* Sencilla gestion de usuarios para larapida configura-
cién de operadores, contrasefiasy derechos

* Proteccion delosregistros el ectréni cos para su recupe-
racion durante el periodo de retencion de los mismos,
incluyendo versionado de resultados de modo que no se
sobrescriban los resultados procesados

» Seguimientos de auditoriaseguros, con sello temporal e
independientes del usuario, donde seregistran todoslos
eventosdel sistemay lasaccionesdelosusuarios

» Comprobaciones operativas del sistema paraforzar el
secuenciado permitido de pasosy eventos cuando sea
necesario

* Firmas el ectronicas utilizando el nombrede usuarioy la
contrasefia

Ademés, Agilent ofrece servicios de validacién del
sistema para garantizar la exactitud y fiabilidad de sus
espectrémetros de masas con trampadeiones, incluyen-
do cualificacion de lainstalacion (1Q) y cualificacion
operacional/verificacion del rendimiento (OQ/PV).

Disponibilidad

Seesperaque el espectrometro de masas con trampa
deionesAgilent Serie 1100 LC/MSD Trap XCT Plusesté
disponible en julio de 2004. Se espera que el software
LC/MSD Trap Security Pack 1.0 deAgilent esté disponi-
ble en abril de 2004.

AGILENT TECHNOLOGIESPRESENTA UN SIS
TEMA DE DATOS PARA GC/MS CAPAZ DE
SATISFACER LOSREQUISITOSDE LA NORMA
21CFRPARTE 11 DE LA FDA

CHICAGO, PITTCON, 8demarzo de 2004. Agilent
Technologies Inc. (NYSE: A) presenté hoy su MSD
Security ChemStation, el primer sistema de datos para
cromatografia de gases/espectrometria de masas
(GC/IMS) deAgilent que contemplatodos|osrequisitos
delanorma?2l CFR Parte 11 delaFDA paraun sistema
cerrado. El nuevo software facilita el uso conforme de
GC/MS en entornos farmacéuticos.

Con la introduccion de este nuevo software
ChemStation, Agilent cuenta con solucionesde cumpli-
miento paratodas sus principal es plataformas analiticas
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de uso en la industria farmacéutica, incluyendo GC,
GCIMS, cromatografialiquida(LC), LC/MS, electrofo-
resiscapilar (CE), CE/M Sy espectroscopiaUV/Vis.

LanuevaM SD Security ChemStation ofrece funcio-
nesde productividad y soporte del cumplimiento paradar
respuestaalosrequisitosde seguridad, integridad y traza-
bilidad de los datos de lanorma 21 CFR Parte 11 de la
FDA. El softwareincluyefuncionesde versionado delos
resultadosy gestion de versiones, segui mientos de audi-
toriaautométi cos eindependientes del usuario, y capaci-
dades de firma el ectronicapararegistros el ectronicos. El
acceso alaaplicacion esta protegido mediante laintro-
duccién obligatoria de un cédigo de identificacion del
usuario y una contrasefia. Los registros electronicos
generados por laaplicaci6n se almacenan siemprejunto
con todos los datos originales, metadatos y resultados
relacionados.

El softwareincluye blisquedas autométicas einterac-
tivas en librerias parala confirmacion adicional de los
resultados. Es posible almacenar los datos en soportes
duraderos usando la herramienta de archivo de datos
incorporada. Lafuncién de archivointegradaesun modo
practico de archivar datos electronicos asegurando la
integridad delos datosy manteniendo su plenatrazabili-
dad.

La MSD Security ChemStation de Agilent soporta
todoslos GCs Serie 6890y M SDs Serie 5973 deAgilent.
El nuevo software es compatible con Microsoft®
Windows® 2000 y Windows XP, y seintegrasin proble-
masenlosentornosde | T existentes. Utilizalafunciona-
lidad de administracion de usuarios estandar en
Windows, aprovechando todas | as politicas de seguridad
y auditoriade Windows.

Losserviciosde cualificacion GC/MSdeAgilent se
han ampliado paraincluir dentro de su ambito el nuevo
software. Losserviciosde | Q (cudlificacion delainstala-
cion) y OQ/PV (cualificacion operacional/verificacion
del rendimiento) ayudan alosclientesavalidar lacorrec-
ta instalacion y operaciéon de sus sistemas GC/MS
Adgilent.

LaMSD Security ChemStation deAgilent se encuen-
tradisponible entodo el mundo. Paraclientesqueyadis-
pongan de unaM SD Productivity ChemStation, Agilent
ofrece la actualizaciéon puntual a MSD Security
ChemStation aprecio reducido.

MOVEDADES TECNICAS

AGILENT TECHNOLOGIES ACTUALIZA SU
SOFTWARE PARA INVESTIGACION PROTEO-
MICA BASADA EN ESPECTROMETRIA DE
MASAS

GINEBRA, Suiza, 29 de marzo de 2004. Agilent
TechnologiesInc. (NY SE: A) present6 hoy unaactualiza-
cion mayor de su software Spectrum Mill Workbench
paraM S protedmica. Lanuevaversion mejorael rendi-
miento del softwarey su sencillez de uso en un amplio
rango de aplicaciones protedmicas.

Spectrum Mill Workbench esun protocolo de herra-
mientas de software paralaidentificacion de proteinasa
partir de datos de espectrometria de masas (MS) con la
maximafiabilidad, ladeterminacion de nivelesde expre-
sion de proteinasy lacorrelacion de datos procedentes de
multiples muestras o experimentos. Incluyefuncionali-
dad avanzada de blsqueday extraccion de datos que agi-
lizaenormemente laidentificacion de proteinasy reduce
€l nimero defalsos positivos. El software puede procesar
datos procedentes de espectrémetros de masas tanto de
Adgilent como de otros proveedores.

Esta actualizacion incluye las siguientes funciones
solicitadas por losclientes:

« Soporte de la base de datos de proteinas I nternational
Protein Index (1PI)

* Identificacion de modificaciones adicionales de los
aminoacidos, como laperdeuterometilacion

* Soporte del nuevo reactivo Agilent de marcado de
masas especifico paralalisina, que mejoralaidentifica-
cion de proteinas mediante M S con ionizacion/desor-
Cion | &ser asistidapor matriz

* Soporte de datos de “huellas dactilares’” de masas de
péptidos (PMF) obtenidos con el espectrometro de
masas detiempo devuelo Agilent

» Modo de puntuacién de mezclas PMF paraunaaltacon-
fianzaen laidentificacion de proteinas a partir de mez-
clas dedigestion multicomponentes.

» Tol eranciade lamasadinamicaparacompensar €l error
en la masa de datos procedentes de instrumentos con
calibracion externa

* Integracién con el sistema informético Synapsia de
Agilent, permitiendo alos usuarios de Synapsiaimpor-
tar informes resumen de proteinas del software
Spectrum Mill Workbench

Lanuevaversion del Spectrum Mill Workbench para
MS protedmica soporta los sistemas operativos de
Microsoft® Windows® Server 2003 y Windows 2000
Server.
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KONIK-TECH: EVOLUCION TECNOLOGICA EN
SUS25ANOSDE EXISTENCIA
por Josep M. Gibert

25 afiosde cromatogr afia espafiola proyectadainter -
nacionalmente.

KONIK-Tech esuna firma de capital 100% espafiol, ubi-
cada en Sant Cugat del Vallés, Barcelona, que desde
1978 viene desarrollando equipos de cromatografia, sis-
temasde preparaci6n eintroduccion de muestrasy, mas
recientemente, espectrometria de masas. En el proceso
KONIK se ha convertido enlaUnica firmaeuropea, y en
una delas6 quea nivel mundial ofrecen unalinea com-
pleta de HRGC, HPLC, Robéticay Masas, todos ellosde
su propio disefio y fabricacién que exportaa 70 paises. El
Grupo fuefundado por el Dr. Josep M. Gibert, cuyatra-
yectoria profesional seresumeenlanotaal pie.

En 1978 KONIK presentd el primer cromatografo de
gases de fabricacion espafiol a, seguidosdel primer HPLC
en 1985, el primer Inyector automatico multimodal
(Espacio de Cabeza, Purgay Preconcentracion, y SPmE
entre otrosmodos), en 1997, y € primer espectrometro de
masas cuadrupolar el 2002,... Durante 2004 KONIK
introducirael nuevo HPL C 600 de caracteristicasinnova
doras con objeto de potenciar el Sistema
Multidimensional HPL C+HRGC K 2, fruto delaexplota-
cion delapatentedelainterfase TOTAD que KONIK ha
licenciado a consorcio CSIC, U. DeCastillaLaMancha
y U. DeAlcaade Henares. KONIK-Tech tiene en des-
arrollo un ToF multimodal paracromatografiaultrarrapi-
day equiposhibridosMS-MS

Laestrategiaseguidapor KONIK hapivotado sobre

tresgrandesgjes,

1. Innovacion/ investigacion, lo cual lahaconvertido en
unadelasseisfirmas queanivel mundial ofrecen una
Iinea completa de cromatégrafos (HRGC y HPLC) y
Sistemas Combinados a Espectrémetrosde Masas, y a
su vez en ladnicaque dispone de robéticade su propio
disefioy fabricacion, y laUnicaque ofrece un sistema
(patentado) HPL C+HRGC con el que se estan desarro-
Ilando innovadores métodos de andlisis (Ej. Residuos
de plaguicidas en aceites por inyeccion directa en el
HPLC)

2. Internacionalizacion. KONIK ha pasado a ser una
compafiia netamente exportadoraque en laactualidad

Cromatografiay Técnicas Afines

tiene equiposinstal ados, en funcionamiento, en 70 pai-
ses... lo que supone el 92% de su cifrade negocios, y

3. Calidad, precio y servicio paraproyeccion al mercado
delasatisfaccion detodoslos clientes.

La“modularidad” delos KONIK los convierten en
equiposde prestacionesunicas

El disefio de todos|os equipos KONIK, generacion tras
generacién, en modul os independi entes de medidas nor-
malizadas, garantizaunamodernizacion permanentey en
consecuencialaminimaobsolescenciadel conjunto.
KONIK disefia teniendo en mentelas compafiiasy paises
en desarrollo, y todas las Universidades y Centros de
I nvestigacion que no se pueden permitir altos nivelesde
obsol escencia, asi como tampoco renunciar alas nuevas
prestacionesy especificaciones que derivan del continuo
proceso de innovacion de las tecnologias que subyacen
enlosequipos analiticos.

DisefiosoriginalesK ONIK y prestacionesunicas

Lavision de KONIK haido en muchas ocasionesacon-

tracorriente de las tendencias impuestas por las firmas

lideresdel sector... y en otras KONIK haaportado solu-
cionestotalmente original es aproblemas conocidos por
todos, creando sus propios productos. Resistiéndose ala
tentacion deimitar, cadaproducto sedisefiacon untriple
objetivo, lo que ahorase hadado en llamar "visiéon". Esta
vision es la esencia de la filosofia de KONIK,...de los

KONIK,...

1. los equipos deben ser integramente modulares, para
facilitar y reducir el costo de reparacionesy ampliacio-
nes, alavez que minimizar al méaximo su obsol escen-
cia,

2. deben controlar los parametros basicos que rigen los
procesos separativosy deidentificacion molecular con
|lamaximaprecision, paraconseguir las mejores espe-
cificaciones, méxima reproducibilidad y minimos
niveles de deteccion, garantizando laintegridad dela
muestra, y por dltimo,

3. deben aportar el méaximo poder analitico y automatiza-
cion, quefacilite acceder al estado delatécnicaen cada
momento, al menor costo.

Principales resultados del Programa de i+1+D de
KONIK alolargodeestos25 afios.

A.HRGC. Desde 1978 KONIK ha producido ocho
gener acionesde equipos,

en losque se hanintroducido, entre otras, las siguientes

innovacionesrelevantes:

1. El inyector KONIK totalmente estanco, libre de purga
de septum del que se esta en proceso de solicitud de
unanuevapatente. En un test comparativo quellevé a

41



42

término BASF en Ludwigshafen (Sres. Lehner y
Kruger), entre el KONIK HRGC 4000 y dos equipos
de proveedores alternativos se evidencié que €l
KONIK, merced a su combinacion inyector / horno,
proporciono los mejores resultados tanto de lafraccion
mas volétil (no observaron ninguna discriminacion),
como de lamés pesada (nunca antes habian obtenido
algunos de los compuestos de mayor peso molecular
“perdidos’ en los otros dos sistemas comparados).

2. El Horno de bajainerciatérmicaqueleconvierteen el
Unico que visualiza la décima de grado centigrado,
cinco grados por encimade latemperaturaambiente.

3. Neuméticadigital basadaen controladoresdigitalesde
presiony flujo masico, disefiados especificamente por
KONIK, paralosgasesy rangosdeflujos utilizadosen
cromatografia. Con los mismos se obtiene en rutina,
junto con el inyector y horno, RSD’sdelostiemposde
retencidnincluso inferioresa0,05%, amén de efectuar
rampas de flujos simultdneamente alas de temperatura,
con lo cual se puede llevar a término cromatografia
rapidaen un equipo “convencional”, y

4. Flexibilidad paraadaptar cualquier sistemadevavulas
(hasta6) y de estaformadesarrollar equipos hibridos,
cromatografia multidimensional y “la ingenieria de
solucionesllavesen mano” acualquier problema.

cxdnaldgrals di gasas analfico

]
ey e b ol o e e dlon

Foto 1 del Primer cromatégrafo de Gases de Fabricacion
Espafiola(1978)

B. HPLC. Desde 1985 “ State-of-the-Art from Spain”

EnHPLCKONIK fuelaprimeraempresaendesarrollary
ofrecer un sistema de gradientes cuaternarios abaja pre-
sién con un nivel minimo de pulsaciones (Waters y la
mayor parte de las demas compafiias ofrecian formacién
de gradientes con dos bombas con mezclaaaltapresion).
KONIK utilizé unabomba patentada de dobl e pistén asin-
crono, en laqueloscilindros se conectan en serie, con la
cual semantiene el suministro defasemoévil librede pulsa-

MOVEDADES TECNICAS

ciones. El sistema fue tan innovador y conveniente para
acoplamiento amasas que VG, unaempresalider en masas
en aquel momento selecciond a KONIK como la mejor
alternativaparalasinterfases”termospray” que acababan
de desarrollar. De hecho el icono de acoplamientos a
HPLC en el softwaredeV G mimetizabael KONIK HPLC
500. Ademéas el K500 HPL C ofrecié deformapioneraun
horno de columnasy un sistemaautomatico de conmuta-
cion de columnasy detectores, en un chasis modular nor-
malizado enlalineade KONIK. El K500 HPLC fuee pri-
mer producto que KONIK disefio directamente pensando
en el mercadointernacional . EI K600 HPL C hasido dise-
flado paraaunar lasexigenciasdel SistemaHPLC+HRGC
y & microelectrospray HPLC+MS.

e
i T Ie——

ars

P Chem/\siagS|

e Rl | rvrd
[t g

Foto 2del Primer KONIK HPLC en su presentacion en
Asia(Singapur) en 1985

C. RoboKrom desde 1997.

Lacontribucién de KONIK al desarrollo delaRobdética,
imprescindible en cualquier laboratorio, se hacentrado
en el RoboKrom, un robot con movimiento en las tres
gjes(x,y,2) que permite 7 modos operativosincluyendo
Inyeccién DirectaenHRGCy HPLC, HS, P& T,y SPME
entreotros. En realidad es unaestacion de microgquimica
compl etaque permite micro-reaccionesy micro-concen-
traciones controladas abriendo nuevas dimensiones, y
finalmente,

D. Desde 2002 en M asas.

El esfuerzo innovador de KONIK se ha centrado en
potenciar la“ multi-modalidad” redisefiando laarquitec-
turay las plataformas bésicas de todos los equipos. El
detector de masas se haconvertido como eraprevisibleen
el detector de eleccion. En su desarrollo KONIK sevio
alentada por el hecho de conocer afondo lastécnicasen
lasque, en el Grupo, yase habia trabajado extensamente
(véasenotaal pie).



KONIK hadesarrollado en Espectrometriade Masas una
nuevageneracion de cuadrupol os multimodal es de sobre-
mesa, compactos, enlos que se hainnovado latecnologia
de vacio en colaboracion con Alcatel, (actualmente
Adixen de los que KONIK es representante exclusivo
paraEspafia), con objeto defacilitar el intercambio répi-
do de fuentes y modos de ionizacién y por lo tanto los
acoplamientosHPL C y/o HRGC y/o DIP. Enlael ectréni-
case hanincorporado PCs micro embebidosy FPGAsde
ultimageneracion quefacilitan el control remoto delos
equipos desde cual quier lugar del mundo, parasu répido
diagnéstico, volcado de métodos, cromatogramas, espec-
tros, actualizaciones de software, etc.

Foto 3 Inauguracion del nuevo Centro KONIK dei+l+D

El pasado 28 de Noviembre coincidiendo con lacelebra-
cién desu 25 aniversario KONIK-Tech inauguré con la
presencia del Honorable Congeller d’Industria de la
Generalitat de Catalunyay el Alcalde de Sant Cugat €l
nuevo Centro dei+I+D (momento querecogelafoto). La
plantilladel Centrolaconstituyen unas 30 personas entre
las que se encuentran 5 doctoresy 15 ingenieros. Entre el
Concellery el Dr. Gibert € joven Ingeniero Roger Gibert,
Director Técnico de KONIK-Tech.

Nota: El Dr. J.M.Gibert es Ingeniero Quimico de Sarria, donde yaen
1967 trabaj6 con el Prof. Miquel Gassiot exPresidentedel SECyTA,y
realizé sutesisdoctoral enlaUniversidad de Houston bajo €l Prof. Joan
Oréy en estrechacolaboracién con el Dr. Albert Zlatkis. Tuvo lainmen-
sasuerte de que en el 1968 le pusieran al cargo delos equipos (lo que
implicabaimplicarse en su mantenimiento preventivo) del Laboratorio
deAndlisisBiomolecular delaUniversidad entrelos que se encontraba
lajoyadelacorona, un SistemaCombinado CG-EM LKB9000 quela
NASA habiafinanciado alaUniversidad el cual utiliz6 paralosandlisis
delasmuestradelaLunadelos Apolo11al 17. Entre 1972y 1977 fue
Profesor Agregado del Dpto. de QuimicaAnaliticade laUAB y de
Investigaciénenel IBF.

Por su parte KONIK-Tech habia sido representante del Grupo VG
durante mas de 10 afios, asi como de Edwards, y de Tekmar, cadaunade
las mismas|ideres en su especialidad. Anecdéticamente | as propiedades
del Tenax, base delastrampas de Purgay Preconcentracion, y detodos
los P& T, como lapropiaTekmar recoge en sus publicaciones (asi como
delainterfase patentadaHPL C+HRGC "Totad"), fueron " descubiertas"
en el mismo laboratorio por el Dr. H. Lichstenstein compafiero de equi-
po con Gibert del tandem Or6-Zlatkis.

Cromatografiay Técnicas Afines

E omensoro:;...

LacompafiaAlemanaMERCURY INSTRUMENTS
representadapor GOMENSORO, S.A. presenta su nuevo
Analizador de Mercurio para laboratorio, “AULA
ASD GOLD TRAP”, sistemacompleto con cambiador
de 53 muestras con sistema de digesti6n en continuo de
muestrasliquidas paraanalizar el mercurio total (iénico,
elemental y molecular).

Lagranventgjaesel sistemadedigestion de muestras
en lineade formaautométi camediante adicion indepen-
diente con dos bombas peristélticas de tres canales de
acido, permanganato y muestraaun loop en caliente a95°
Cy posterior reduccién del exceso de oxidante con cloru-
ro de hidroxilamina, reduccion del mercurioidnico aele-
mental con cloruro deestafio |1 y deteccion por (CVAAS)
UV a253,7 nm.

Muy econémico de mantenimiento. EI consumo de
reactivosparal100 andlisisesde: 2a10 gr. dereactivosy
5litros de aguadesionizada.

Gran sensibilidad en medidas reales con un rango de
medidaajustable desde: 0,001 -10 ug/I (0,1ppt...10ppm)
para 10 ml demuestray con un limitede deteccion <1 ng/l

El principio de lamedida es el conocido método de
vapor frioy absorcién UV mediante espectrofotometro
UV MI (VM-3000 detector) con lamparade mercurio de
gran duracion sin el ectrodos, longitud de ondade 253,7
nm. Y unidad de Trampade Oro incorporadacon calenta-
mientoy vavula
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El sistema de preconcentracion con Trampa de Oro
mejora sensiblemente |os limites de deteccion <1 ng/l.
Utilizando reactivos ultrapurosy siguiendo lasdirectri-
cesparaandlisisde ultratrazas se pueden medir concen-
traciones desde 1 ppt a 5000 ppt (Norma EPA método
245-7 o método 1631).

Laversatilidad del equipo paracualquier aplicacion
hace que se puedatrabajar con o sin preconcentracion con
trampa de oro dependiendo del rango de concentracion
que se quiera trabajar sin necesidad de manipulacion,
solamenteindicandolo viasoftware.

NOVEDAD ENANALISISQUIMICOAUTOMATICO

SISTEMA INTEGRAL FUTURA DE LA FIRMA
ALLIANCE INSTRUMENTS, REPRESENTADA
EN ESPANA POR GOMENSORO INSTRUMENTA-
CIONCIENTIFICA.

El INTEGRAL FUTURA, esun analizador automé&
tico de flujo continuo de 32 generacion dotado de una
modernaelectrénicay computador paramanejo de datos
y control total del sistema.

Con un disefio modular, los canales analiticos son
totalmente auténomos, dotados de todos | os el ementos
necesarios para cada determinaci6n quimicarequerida,
integrado en consol as separadas.

Implementado con un computador se obtienen infor-
mes compl etos de resultados y gréficos de acuerdo con
requerimientos GLP.

El extensor campo de aplicacionesincluye métodos
paratodo tipo de aguas, enologia, cerveceriay malteria,
suelosy plantas, piensosy m. primas, carney derivados,
l&cteos, etc.

MOVEDADES TECNICAS

METROHM: NUEVO CATALOGO DEAPARATOS

Metrohm es el Unico
fabricante de aparatosen el
mundo que cubre todos los
métodosmas i mportantes
sobre el andlisisdeiones:

«Titracién  (potencio-

métricay KF).

* Polarografia / Volta-

metria

* Cromatografialnica.

Perohay mas:

M etrohm también fabri-
caotrotipo de aparatos paraloslaboratorios actual es:

Medidores de pH, ionémetros, conductimetros, ranci-
mat, sistemas paradosificaciony manipulacion deliqui-
dos (buretas automaticas), asi como unagamaamplisima
de productos para solucionar cual quier tipo de automati-
zacion. Ademés, produce el ectrodos para muchas aplica-
cionestotal mente diferentes.

I nfor macion completa:

En éste catdl ogo de 124 paginas, Metrohm presentael
programacompleto deinstrumentos parael andlisisioni-
co, ordenado por grupos de productos. Lainformacion a
través de pictogramas facilitalaorientaciony localiza-
cion rapidadel instrumento requerido. Los numerosos
detalles de | os productos son tamhbién muy précticos, nos
facilitan lainformacién delas caracteristicas comunesy
diferencias entreinstrumentos delamismafamilia. De
éstamaneraVd., por g emplo, puede comparar deun vis-
tazo, los diferentes model os de Titrandos, Procesadores
de Muestras, Sistemas de Cromatografialénica, etc..

¢Quéson los” MATI","MVA" ,"MIC" 2.

En el nuevo catélogo de instrumentos, Vd. también
encontrara nuestros Sistemas |lamados MATi, MVA y
MIC. Son sistemas predefinidos que estan preparados
parael uso inmediato segun las aplicaciones especificas
paralas que han sido disefiados, en |os sectores de auto-
matizacion de titraciones, voltametria o cromatografia
ionica. Metrohm ofrece solucionesreal es paralaautoma
tizacion enloslaboratorios.

Paramayor informaci 6n pongase en contacto con:
GOMENSORO, SA.
C/ Aguacate, 15. 28044 MADRID
TIf: 91 508 65 86. Fax: 91 508 65 11
Email: ventas@gomensoro.net



VERTEX

Technics S.L.

DIONEX: NUEVO SISTEMA DE DOBLE GRA-
DIENTEENHPLCY LC-MS

(SUMMIT DUAL-GRADIENT HPLC & LC-MS
SYSTEMY)
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DIONEX haideado un sistemaparaaguellasaplicacio-
nesquerequieran e uso de dosbombas, doscolumnas,...

* Preparacion de muestraen lineaparaeliminar lainterfe-
renciade lamatriz delamuestra, asi como €l enriqueci-
miento o concentracion delamuestra.

+ Aplicaciones con dobl e columna con regeneraci 6n off-
linedelacolumna.

* Cromatografia2-D

L as caracteristicas que of recen esta capacidad y flexi-
bilidad a sistemason:

» Bombade dobl e gradiente en bajapresién, queincorpo-
rados bombas de gradiente ternario en bajapresion en
un tnico médulo.

Modelo P-680A DGP-6 DUAL GRADIENT

Cromatografiay Técnicas Afines

» Bandegja para eluyentes con desgasificacion para seis
canalesincorporado.
Modelo SOR-100

* Horno de columnas con vdvulade dos posicionesy diez
puertos, asociado al ahorro detiempo dereequilibrio de
lacolumnadespuésdeun gradiente.

Modelo TCC-100

AUMENTA EL RENDIMIENTO PARA UNMISMO
METODO

Permite efectuar cualquier técnica cromatografica
que requierados columnas, cambio automético de colum-
na, sin la interrupcién del andlisis, de manera que se
incrementalaproductividad en un 60% o mas.

Labombadedoble gradiente P680, lavalvulaversétil
del horno TCC-100y laflexibilidad del automuestreador
automético ASI-100, permiten trabajar con HPLC
aumentando el rendimiento.

Los laboratorios de Desarrollo farmacéutico, de
Control de Calidad y otros deben procesar unagran canti-
dad de muestrasy se pueden beneficiar en gran medida
del incremento de productividad.

FACIL MANEJO,MEJORA LA FIABILIDADY LA
CONFORMIDAD DE METODOS

Todo el sistema utiliza el potente software
Chromeleon como Unico punto de control.

Semanejan con facilidad todos |os componentes del
sistemay las operacionesde doble gradiente.

El software Chromel eon automatizalos procedimien-
tos parael instrumentoy el software dela Conformidad
delainstalacion (1Q), laConformidad Operacional (OQ)
y la Conformidad del Funcionamiento (PQ).
Simplemente hay que seleccionar |ostests que se quieran
realizar, cargar el automuestreador einiciar. Chromeleon
hace el resto, y sacalosinformes detallados de todo el
proceso.
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FACIL PUESTA EN MARCHA DE APLICACIO-
NESCOMPLEJAS

Elimina el tiempo consumido en etapas manuales,
aumentando el rendimiento y mejorando larobustez del
método.

Por gjemplo, se pueden realizar rapidamente y en
linealaextraccion en fase solida (SPE) de PAH en aceite
deolivaparasu separaciony cuantificacion posterior.

Chromeleon permitelaautomatizaciony simplifica-
cion de esta aplicacion compleja. Esta preparacion de
muestra requiere tres posiciones de la valvula para el
cambio de columnas. Se necesitados gradientesternarios
alimentando unavalvulade dos posicionesy seis puertos
del médulo TCC-100. De esta manerala configuracion
permitelainyeccion directadel aceite de olivadesdeel
automuestreador automatico A SI-100 (con bandejater-
mostatizada). El tiempo total de andlisis esaproximada-
mente 80 minutos, comparado con las 8-10 horas con
métodostradicionales.

Especificacionesdel sistema Summit Dual-Gradient
HPLC& LC-MS

SOR-100 Bandeja de eluyentes con desgasificacién por
vacio: Canalesanaliticos: Ninguno, dos, cuatro o seis

P680A DGP-6 Rango deflujo: 1a10.000 pL
P680 exactitud y precision deflujo: £0,1% almL/min

P680 volumen muerto del gradiente (con mezclador
estandar): <400 pL

P680 volumen muerto con kit demicroflujo (requiere
modificacion de hardware): <300 uL

ASI-100 Capacidad del automuestreador: Micro: 192
conviales1,2mL.Analitico: 117 conviales2 mL

ASI-100 volumen deinyeccién (estandar): 0,1 a 250
puL

ASI-100 volumen inyeccion con jeringay loop opcio-
nales: Micro: 0,1a100 pL

ASI-100 precisiéon: 5 a 100 pL inyecciones. <0.2%
RSD. 1 a5 uL inyecciones: <1% RSD

ASI-100 (version termostatizada): Rango detemper a-
tura: 4a45°C

MOVEDADES TECNICAS

TCC-100Hornodecolumnas

* Rango detemperatura: 5a85°C

* Exactitud detemperatura: +0,5°C

« Estabilidad detemperatura: +0,1°C

* Precision detemperatura: +0,1°C

* Enfriamiento/Calentamiento: Menor que 20 minde 20 a
50°C

UVD 170U Detector UV/Visde4-canales

* Rango longitud de onda: 200 a595 nm

* Ruido: £5 pAU; 254 nm

* Sefiales: Hasta4 longitudes de onda

« El detector esactualizable alaversion photodiode array
UVD 340U

UVD 340U Detector PhotodiodeArray

* Rango longitud de onda: 200 a595 nm

* Ruido: £5 pAU; 254 nm

* Resolucion espectral: 1,9 nm (UV); 3,3nm (Vis)

PDA-100 Detector PhotodiodeArray

» Rango delongitud de onda: 190 a800 nm
* Ruido: £10 pAU; 254 nm

* Resolucion espectral: 1 nm

* Lamparas. Deuterioy tungsteno

RF 2000 Detector de Fluorescencia

« Long. De ondade excitacion; 200 a650 nm

* Long. De ondade emision: 200 a650 nm

* Barrido delongitud de onda: paralongitudes de ondade
excitaciony deemision

M SQ™ Detector EspectrometriadeM asas

* Rango: 50 a2000 m/z (estandar)

* 18-1500 m/z (opcion low-mass)

* Sensibilidad, lon positivo ESI (5 pg iny. eritromicina):
100:1 s/nratio

* Sensibilidad, lon Negativo ESI (2 pginy. p-nitrofenol):
50:1g/nratio

* Sensibilidad, lon Positivo APCI (50 pginy. eritromici-
na): 200:1 gnratio

* Sensibilidad, lon Negativo APCI (20 pg iny. p-nitrofe-
nol ): 50:1 gnratio

VERTEX Technics, S.L.
Distribuidor en Espafiade DIONEX

Of.Barcelona 932233333
Of. Madrid 913240014
Of. Bilbao 94 447 1999
Of. Valencia 963489092
Of. A Coruia 98181 66 46
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GUIA COMPARATIVA EN COLUMNAS C18 DE
100 A PARA 3uM Y 5uM

Testado de modo independiente enlaUniversidad de
Aberdeen, Gran Bretafia.

* Principales columnas C18 de 3um y 5um y150x
4.6mm

* Laspruebas se han realizado con moléculas, écidas,
basicasy neutras.

 Secompararon laasimetriay eficaciadelosresulta-
dos cromatogréficos.

Hapsiral Moloouies

Resumen:

Laeficaciadelas columnas variaconsiderablemente.
Serecomiendael uso de columnasde altaeficacia, para
reducir el tiempo de andlisis. Puedereducirselalongitud
delacolumnasin sufrir pérdidasen laresolucion.

=

n

Resumen:

Lasdiferentes columnasde HPLC C18 “bonded”, nos
muestran diferencias significativas en andlisis paracom-
puestos basicos. Dichas variaciones son normalmente
producidas por lasindeseabl esinteracciones secundarias
delosgrupossilanol enlasuperficiedelasilica. El incre-
mento delaactividad delosgrupos silanol provocacomo
resultado el deterioro de la resolucion cromatografica.
L as columnas C18 de base desactivada altamenteinertes,
con muy baja actividad de grupos silanol, exhiben una
selectividad similar, con pequefias diferencias en eficacia
y formade pico.
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Aridic Molsculen

Resumen:

L as pruebas con mol écul as &ci das muestran tenden-
ciassimilaresalasrealizadas con moléculas bésicas. Con
tamafios de particula muy pequefios, las fases de base
desactivada altamente inertes, ofrecen mejoras en las
Separaciones delos compuestos analizados.

CLASIFICACION FINAL

L osresultados delastres pruebas han sido analizados
y comparados en lastablas que podemos ver acontinua-
cion. Como ayuda para comparar entre las distintas
columnas, se harealizado laclasificacion y de este modo
obtener un promedio en laresolucion de dichas colum-
nas, paracadaprueba.

CONCLUSION

Observamos diferencias significativas cuando eva-
luamos compuestos &cidos y basicos para |la eficacia,
forma de pico y selectividad en columnas con recubri-
mientos de C18. Estas variaciones son causadas por las
indeseabl esinteracciones secundariasdelosgrupos sila-
nol.

Laseleccion de unafase de base desactivadacon alta
eficaciay niveles muy bajos de actividad de grupos sila-
nol, pruebalasventgjasenlamayoriadelosandisis.

LosmaterialesACE C18 mostraron altas resol uciones
en fases de 3umy 5um, respectivamente. Unamuy alta
eficaciay formade pico, ofrecen excelentes separaciones
tanto en andlisiscon moléculas écidas, bésicasy neutras.

Masinformaci 6n sobre columnasA CE: www.ace-hplc.com
Representante en Espafiac SYMTA, SA.L.
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MOVEDADES TECNICAS

NUEVO CATALOGO DR. EHRENSTORFER
PATRONESMEDIOAMBIENTALES

Nuevosdesarrollosen patronesy materialesdereferencia
dePesticidas, PCB, PAH, Fenoles, nitroaromativos, vita-
minas, compuestos farmacéuticos etc. Méas de 200 nue-
vos estandares afiadidos desde laversion anterior.

Solicite su catalogo como masféacil leresulte, teléfo-
no, fax o correo-e. Disponemos de version en pdf.

Directory
of Reference
Standards 2004

Representante en Espaia:

SYMTA,SA.L. Tel.: 915002060
Sanméximo, 31  Fax: 915000 045
28041-Madrid  e-mail: info@symta.com
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Un Experto Extra
en su laboratorio:
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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.

9(/ Especificaciones excepcionales en términos de eficacia y fiabilidad
9" Apto para todo tipo de columnas, desde 1 mm i.d. hasta ultrarrapidas
9" Satisface las exigencias de la FDA, GMP y otros entornos de calidad
9" Estacion cromatogréfica tipo Client / Server

% Valida su sistema y métodos automaticamente

9" ilncluso puede desarrollar métodos de HPLC de forma automatica;j

LaChrom®Elite:
iEs como tener un Experto en HPLC Extra en su laboratorio!

Tel.: 93 485 14 09

VWR International S.L. Instrumentacion Cromatografia Fax: 93 485 30 92
WWW.VWI.COm

cromatografia@es.vwr.com

Poligono Merck. 08100 Mollet del Vallés



Ultra Performance LC 4

Presentamos el nuevo sistema Waters® ACQUITY Ulira Performance Liquid
Chromatography” (UPLC™). Ulira rapidez, ultra sensibilidad y ultra resolucion que
rebasan los limites de la HPLC de hoy para entrar en un nuevo dominio de ultra
productividad y ulfra prestuciones, Basada en los mismos principios fundamentales
que lo HPLC la UPLC™ permite expandir los aplicaciones de la cromatografia
liquida a extremos no imaginados hasta ahora. Yo es posible ver més daro.
ACQUITY UPLC™ de Waters: mds confianza en los resultados.

Visite www. uhtraperformancels.com




