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EDITORIAL

PONER EL CASCABEL AL GATO

Desde hace un cierto tiempo empieza a ser cada vez mds frecuente oir a gestores de la ciencia expresiones como “la
economia del conocimiento”, “la bisqueda de la excelencia cientifica” y otras por el estilo que, ademads de ser de dudosa
interpretacion para los cientificos de a pie, uno tiene la sospecha de que sirven mas para el discurso que para fomentar el
desarrollo de la ciencia. Si traigo este tema a colacion, no es por el impacto que estos discursos puedan tener en los que ya
llevamos afios bregando en las tareas cientificas. Me preocupa mas la gente joven, los cientificos en formacidn, los beca-
rios. Teniendo en cuenta que en la SECyTA un buen niimero de socios estdn en esta situacioén profesional, me he animado a
analizar una idea que los menos jovenes hemos adquirido como por 6smosis, gracias al ambiente cientifico que respiramos
en los laboratorios donde hicimos nuestras tesis doctorales.

Quiza uno de los rasgos mds caracteristicos de nuestro sistema cientifico actual es el afdn por publicar. La frase
“publish or perish” 1a hemos asimilado muy bien en nuestra comunidad cientifica. Espafia ocupa un muy honorable déci-
mo puesto por el nimero de publicaciones cientificas entre los paises desarrollados. Resulta interesante también ver el
nimero de publicaciones hechas en un pafs durante un periodo de tiempo, dividirlo por el niimero de citas que han recibido
esas publicaciones y comparar los “ratio”, lo que es, con algunas limitaciones, una medida de la trascendencia que tiene la
ciencia hecha en ese pais. Si, a modo de ejemplo, consultamos la ISI-Web of Knowledge' para el periodo 2000-2004 en el
area de quimica, veremos que el mencionado “ratio” es de 4,28 para Espaiia, mientras que es de 6,60 para Suiza, 6,59 para
USA, 5,50 para Suecia, 5,19 para Inglaterra, 4,48 para Francia y 4,39 para Italia. Espafia ocupa un menos honorable puesto
decimoctavo en concepto de repercusion de sus publicaciones cientificas. Una de las conclusiones que se pueden sacar de
estos datos es que la relevancia de lo publicado por la ciencia espafiola es menor que su productividad.

En mi opinidn, la posicion del becario en esta situacién no es pasiva. Mds de una “pequeia crisis” se ha desatado en
mds de un grupo de investigacién ante la situacion del becario que llega a la lectura de su tesis doctoral con menos de diez o
doce publicaciones en revistas de alto indice de impacto. Porque, claro, “; cdmo voy a competir yo —dicen— con menos de
esas publicaciones por una beca posdoctoral?” Me da la sensacidn de que se estd cumpliendo al pie de la letra lo que
comentaba Cajal: “[... ] todos desean, naturalmente, acaparar la espléndida cosecha. Esto explica la impaciencia por
publicar, asi como lo imperfecto y fragmentario de muchos trabajos de laboratorio™. Pocos cientificos “senior” se preocu-
pan, en el fragor de una comision de becas, de unas oposiciones o de un concurso de idoneidad, en juzgar la trascendencia
de la investigacion resefiada o el valor de los resultados comunicados en la publicacidn, frente al puro nimero de las publi-
caciones, eso si, baremadas de acuerdo con el indice de impacto de la revista, la posicion del candidato entre los autores,
etc., etc.

Mis de una voz se ha levantado para decir que habria que empezar a considerar la calidad en vez de la cantidad, que no
muchas publicaciones implican necesariamente una labor cientifica destacada, que el apartado publicaciones (en la selec-
cién de becas, concursos de méritos, etc.) es algo mas que el resultado de una pura formula matemética. En mi opinién el
problema estd en, como en el caso de la fabula®, ;quién le pone el cascabel al gato?

J.C. Diez-Masa
Presidente de la SECyTA

"http://portal.isiknowledge.com/?DestApp=ESI&Func=Frame. Consultada el 16 de mayo de 2007.
?S.Ramoén y Cajal. Los Ténicos de la Voluntad. 15 edicién. Coleccion Austral. Espasa Calpe. Madrid 1999, p. 56
* Felix Marfa de Samaniego. “El Congreso de los Ratones” (http://www.guiascostarica.com/fabulas/fabula07.htm)
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ENTREVISTA

Entrevista realizada al Profesor Manuel V. Dabrio Banuls

Mercedes de Frutos
Instituto de Quimica Orgdnica General, CSIC

En esta serie de entrevistas a personas que han tenido, tienen 'y seguirdn teniendo gran influencia en la cromatografia en
Espaiia, en esta ocasion traemos a esta seccion al Profesor Manuel Vicente Dabrio Baiiuls, para muchos “Dabrio, el de
los libros™. Y es que los libros que €l ha publicado, tanto los primeros sobre Cromatografia de gases como el mds actual
sobre Cromatografiay electroforesis en columna, han sido y son libros de consulta y estudio para varias generaciones de
cromatografistas en nuestro pais. Al hablar de cromatografia no quiero hacer distincion entre los distintos tipos porque,
como Dabrio dice, la cromatografia es como la madre, no hay mds que una. Manuel Dabrio, Manolo para unos y Dabrio
para otros, sin que ello implique mayor o menor grado de acercamiento, estudio Quimicas en su ciudad natal, Sevilla,
donde también realizo su Tesis Doctoral, dirigida por el Prof. Jaime Gracidn, sobre Espectrofotometria UV de los aceites
de oliva. Después realizo una etapa postdoctoral en Paris, donde mientras él trabajaba con el profesor Guiochon sobre el
andlisis de plaguicidas organoclorados y fosforados en columnas capilares de vidrio y disfrutaba en el laboratorio de la
compaiiia de Francesc Farré, la mujer de Dabrio, Consuelo, se hacia atin mds popular que él preparando deliciosas torti-
llas de patata, de las que los colegas brasilefios, en cuya residencia moraban, le pedian la receta. A su regreso a Espaiia,
Dabrio se incorporo al Centro Nacional de Quimica Orgdnica (CSIC), en Madrid, donde desarrollé el laboratorio de
Cromatografia. Tras un periodo en la direccion del Instituto de Quimica Orgdnica General (IQOG) del CSIC ha alternado
sus etapas en los laboratorios, con otras en la Sede Central del CSIC, ostentando los cargos de vocal en la Comision
Cientifica y Junta de Gobierno, Vicepresidente, Coordinador del Area de Quimica y Delegado Institucional del CSIC en la
Comunidad de Madrid. Ahora tenemos la suerte de haberle recuperado en el Departamento de Andlisis Instrumental y
Quimica Ambiental del IQOG y poder contar con él un tiempo, aunque sea corto, hasta su jubilacion.

Como uno de los fundadores del Grupo de
Cromatografia y Técnicas Afines, origen de nuestra
actual Sociedad, me gustaria que hicieras una breve
sintesis de lo que crees que ha sido desde su creacion,
es en la actualidad, y sera en un futuro.

La creacién del grupo tuvo algo de aventura. La idea sur-
gi6 en Montreaux, donde habiamos acudido al congreso
mds importante de cromatografia que se celebraba en
aquella época en Europa. Consultamos al Prof. Guiochon
las posibilidades que tenfamos de traerlo a Espafia y uno
de los mayores inconvenientes era no disponer de una
organizacion cientifica que lo apoyara. Esta idea, respal-
dada por el que seria grupo fundador, quedé aparcada
hasta que un dia, en una visita que me hizo el Prof.
Gassiot, decidimos ponerla en marchay, después de reco-
ger en el entorno las veinticinco firmas necesarias, fuimos
alaReal Sociedad Espafiola de Fisica y Quimica, donde el
Prof. Martin Municio, su presidente, acogi6 la idea favo-
rablemente y se puso en marcha el GCTA como grupo
especializado de la RSEFyQ. Esto fue una especie de
ntcleo de cristalizacion alrededor del cual se fueron agre-
gando todas las personas interesadas en los desarrollos de
las modernas técnicas de separacién. Tuvimos un creci-
miento espectacular los afios siguientes, animados por las
reuniones cientificas que se celebraban, tanto de tipo
general como las de los grupos locales, consiguiendo que
coincidieran en un mismo espacio las instituciones de
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investigacién, las empresas usuarias de las técnicas de
separacion y las empresas fabricantes y distribuidoras de
la instrumentacion cientifica. El nombre del grupo no era
muy bonito, pero daba la posibilidad de abarcar algunas
técnicas relacionadas que no interesaban a ningin otro
colectivo cientifico, tales como la Espectrometria de
Masas. Gracias a ello, los espectroscopistas han tenido un
lugar de intercambio, que ha cristalizado a la larga en la
Sociedad Espariiola de Espectrometria de Masas. A pesar
de ser uno de los oficiantes en el bautismo del GCTA, creo
que el nombre ha quedado algo anticuado y seria conve-
niente cambiarlo a S. E. de Ciencias de la Separacion, que
parece estar mds acorde con la situacién actual y mds
abierto al porvenir.

¢ Cual crees que ha sido la evolucion de la cromatogra-
fia y, en general de las técnicas de separacion, en el
contexto de la Ciencia en Espafia y en el mundo, y
hacia donde crees que van a tender?

La evolucién natural de la cromatografia, como la de la
electroforesis, se estd dirigiendo hacia los sistemas minia-
turizados y rapidos. Esto conlleva la utilizacién de colum-
nas de didmetro o tamafio de particula cada vez més peque-
o, lo que plantea muchos problemas a la tecnologia de los
sistemas de inyeccién y deteccion, asi como al uso de siste-
mas electrénicos mas complejos. Otra linea de gran interés
es la combinacién con otras técnicas analiticas, general-
mente de informacién estructural. Actualmente, debido al
enorme desarrollo instrumental de la espectrometria de
masas, se estdn consiguiendo sistemas acoplados de una
gran potencia analitica. Creo que esta via no ha hecho mas
que empezar. Otro camino, todavia en sus principios, es la
combinacién de las técnicas de separacion con la RMN. En
general se tiende a construir sistemas combinados cuya
informacion sea suficiente y que no precisen de operadores
especialmente preparados. Esperemos que no se llegue a
alcanzar este objetivo porque nos dejarian en el paro a
todos nosotros. Por tltimo, no deberiamos perder de vista
que con el bagaje de conocimientos que se posee sobre las
técnicas de separacion a escala analitica, deberiamos tratar
de desarrollar sistemas potentes para funcionar a escalas
mayores, a escala industrial, que son tan ttiles en sectores
como los aromas o la quimica fina.

Si tuvieras que destacar un hecho que te haya pareci-
do relevante relacionado con la cromatografia, ; cual
elegirias? Y para el futuro, ;cual es la noticia que te
gustaria ver publicada en relacion con las técnicas de
separacion?

Respecto al pasado, la invencidn de las columnas capila-
res por Golay. La forma como llegé a concebirlas y como

desarroll6 la idea es fantdstica. En cuanto a noticias futu-
ras, ver el uso de columnas capilares abiertas en HPLC,
de forma similar a como se usan en GC. Ello supondra
que se estan utilizando didmetros internos del orden de 5
um o menores y que se habran logrado sistemas de detec-
cién mds rapidos y sensibles que los actuales.

¢ Qué les dirias a los jévenes que empiezan a trabajar
ahora en el campo de la Investigacion?

Que, aunque la carrera investigadora es dura y mucho
mads plagada de fracasos que de éxitos, sean constantes
porque, aunque pocas, también da unas satisfacciones
internas extraordinarias. Yo les pediria también que no
abandonen jamads el rigor cientifico. Estamos en una
época donde la competencia se traduce en producir
mucho, sin preocuparse demasiado de la calidad. Esto no
es bueno ni para la ciencia ni para la profesion de cientifi-
co, que estd basada en el rigor. Si la sociedad pierde la
confianza en este rigor, me temo que serd mucho mas
dificil obtener financiacién.

Desde tu situacion privilegiada de una persona que ha
vivido la Ciencia desde distintas posiciones, tanto desde
el aspecto relacionado con la investigacion en el dia a
dia del laboratorio como en el aspecto mas relacionado
con la gestion, ;cuales crees que son las soluciones para
que los cientificos puedan dedicarse a investigar?

El principal problema del cientifico actualmente es la
pérdida de tiempo de investigacion en tareas burocréticas,
que van desde la bisqueda de fondos hasta la superacién
de las trabas administrativas de todo tipo que tiene que
vencer para las cosas mds simples. Y lo peor es que cada
vez que oyes a algtin gestor decir que viene a simplificar
la burocracia, la empeora. En el CSIC tenemos la expe-
riencia de que, practicamente con la misma legislacion,
hemos ido empeorando notablemente a lo largo de los
afios. En esto tendriamos que imitar a los anglosajones,
que tienen muchos menos vicios administrativos.

Para que no tengas que hacer lo que un dia alguien me
dijo que hacen los politicos, o sea decir lo que quieren
decir, independientemente de lo que les pregunten,
piensa en qué pregunta te gustaria que te hubiera
hecho y qué habrias contestado.

Que, a pesar de todas las dificultades, la carrera investiga-
dora es insustituible. Cualquier actividad sera susceptible
en el futuro de ser automatizada o asumida por robots,
pero las actividades que requieren de la inteligenciay la
imaginacion, tales como la ciencia y el arte, seguiran
siendo patrimonio del ser humano.
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Cromatografia y Técnicas Afines

Cromatografia de gases completa en dos dimensiones
(GCxGCQC) y su aplicacion al analisis de alimentos

M. Brokl'’, M.L. Sanz', A.C. Soria**

!Instituto de Quimica Orgdnica General (CSIC), *Instituto de Fermentaciones Industriales (CSIC), Juan de la Cierva, 3

28006 Madrid (acsoria@ifi.csic.es)
RESUMEN

En este trabajo se ofrece una visién general de la ins-
trumentacién y modo de operacién en cromatografia de
gases completa en dos dimensiones (comprehensive two-
dimensional gas chromatography, GCxGC), asi como
una descripcién de la evolucién experimentada en los
ultimos afios por el modulador, eje principal del reciente
desarrollo experimentado por esta técnica. Finalmente, se
describen algunas aplicaciones recientes de interés en el
campo del andlisis de alimentos.

1. INTRODUCCION

Uno de los principales retos de la quimica analitica es
la busqueda de métodos de separacion que permitan carac-
terizar las complejas mezclas de compuestos volétiles pre-
sentes en diversas matrices, entre otras, en alimentos. Si
bien la cromatografia de gases (GC) ha sido hasta reciente-
mente la técnica de eleccidn para su andlisis, los avances
instrumentales en técnicas multidimensionales como la
cromatografia de gases completa en dos dimensiones
(comprehensive two-dimensional gas chromatography,
GCxGC) han permitido la resolucién de compuestos
imposibles de separar en una sola dimensién. Pero laidea
de combinar técnicas analiticas con el fin de aumentar la
separacion no es nueva. El primer andlisis en dos dimen-
siones (2D) se llevo a cabo empleando la cromatografia en
capa fina (2D-TLC) y fue descrito en 1944 .

Se denomina cromatografia multidimensional al aco-
plamiento de dos técnicas en las que al menos una de ellas
es cromatografica. Los ejemplos mds comunes son los
acoplamientos GC-GC, LC-GC, LC-LC o GC-MS. En
el caso de la cromatografia de gases bidimensional clasi-
ca (GC-GC), dos columnas con fases de distinta polari-
dad se acoplan mediante una interfase. Una o varias frac-
ciones seleccionadas que eluyen de la primera columna
son transferidas — heart-cut —a la segunda columna para
la siguiente separacién. Es una técnica muy ttil cuando el
andlisis en una sola dimensién no permite la separacion
de compuestos con estructura o propiedades similares,
como es el caso de los compuestos quirales . Sin embar-
go, el empleo de una segunda separacion para cada frac-
cidén de interés aumenta considerablemente el tiempo de

andlisis. Esto unido a la compleja instrumentacién reque-
rida y el cada vez mayor interés por las separaciones mul-
ticomponentes rapidas han estimulado el desarrollo,
desde 1991, de la GCxGC. A diferencia de la GC-GC, la
GCxGC permite una separaciéon muy rdpida en la segun-
da dimension de todo lo que eluye de la primera columna,
obteniéndose tiempos de andlisis similares a los de las
separaciones en una dimension.

2. INSTRUMENTACION EN GCxGC

Un sistema de GCxGC estd compuesto por dos
columnas con fase estacionaria de distinta polaridad y
distintas dimensiones conectadas entre si por una interfa-
se o modulador que recoge, enfoca y transfiere periddica-
mente la muestra de la primera a la segunda columna
(Figura 1). A la separacién obtenida en la primera dimen-
sién (D1) se afiade otra en la segunda (D2) y, de esta
forma, todos los componentes de 1a mezcla estdn someti-
dos a dos procesos de separacion.

Es importante también que la separacion tienda a ser
lo mas ortogonal posible, es decir, que los mecanismos de
retencion sean lo mas diferentes posible en ambas dimen-
siones " En la mayoria de las aplicaciones, como vere-
mos mds adelante, se suele emplear una primera columna
con fase estacionaria apolar de 15-30 m x 0,25-0,32 mm
de didmetro interno y 0,1-1 um de espesor de fase, donde
los compuestos se separan principalmente por punto de
ebullicién. La segunda columna, mds corta (0,5-2 m) y de
menor didmetro (0,1-0,25 mm) y espesor de fase (0,1-
0,25 um), suele tener una fase estacionaria mas polar,
donde los compuestos se separan en funcién de su polari-
dad. Existe la posibilidad de termostatizar ambas colum-
nas en un solo horno o usar hornos separados para cada
columna (Figura 1).

Para mantener la separacion obtenida en la primera
dimension las fracciones sometidas a enfoque en el
modulador deben ser como maximo un cuarto de la
anchura de pico en esta dimensién. Dicho de otro modo,
cada pico que eluye de la dimensién D1 debe ser enfoca-
do al menos cuatro veces ' (Figura 2.1) (ver pdg. 22).
Ademds, las bandas inyectadas en la segunda dimensién
deben alcanzar el detector antes de que la siguiente frac-
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Figura 1. Esquema de un sistema de GCxGC. a) inyector,
b) columna D1, ¢) modulador, d) columna D2, ¢) detec-
tor, f) posibilidad de hornos separados para las dos
columnas.

cidn sea liberada por el modulador, es decir, los tiempos
de retencién en la segunda dimensidn tienen que ser
menores o iguales que la duracion de un solo tiempo de
modulacién. Asi, si la anchura de un pico que eluye de la
primera dimension es de 24 s los tiempos de andlisis en la
segunda dimension deberdn ser del orden de 6 s.

Es necesario senalar también que el proceso de modu-
lacion en GCxGC proporciona una mejora en la sensibili-
dad con respecto a la GC monodimensional. Como puede
observarse en la Figura 2.1, cada pico que eluye de D1, al
ser sometido a una secuencia de pulsos de enfoque en el
modulador, da lugar a una serie de picos estrechos en D2.
Dado que la modulacién es un proceso donde no existen
pérdidas de masa, la altura de los picos aumenta para
compensar la reduccién en la anchura, resultando asi una
mejora de la sensibilidad.

2.1. Moduladores

El modulador se ha considerado el corazén de la
GCxGC, siendo por tanto el principal motor del desarro-
llo presentado por esta técnica. Existen dos clases de
moduladores: térmicos y de valvula.

2.1.1. Moduladores térmicos

Los moduladores térmicos son los mas empleados en
la actualidad y pueden basarse tanto en el calentamiento
como en la criogenizacién. Uno de los primeros modula-
dores comercialmente disponibles fue el modulador rota-
torio o Sweeper, introducido por Phillips y col. ©7.
Consiste en un segmento de columna capilar con gran
cantidad de fase empleado para retener los analitos al

Cromatografia de gases completa en dos dimensiones (GCxGC)
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final de la D1. Dichos analitos son introducidos en la
segunda dimension gracias a un dispositivo rotatorio que
permite la aplicacién discontinua de temperatura. Este
tipo de dispositivos, aunque asequibles, presentan como
inconvenientes su complicada instalacion, la facilidad de
rotura del capilar debido a la proximidad del rotor en
movimiento y, sobre todo, la temperatura maxima de uti-
lizacién de 230°C ™ que dificulta el andlisis de compues-
tos de baja volatilidad, por lo que ya no estdn disponibles
comercialmente.

Los moduladores criogénicos se basan en el empleo
de bajas temperaturas para enfocar en forma de bandas
estrechas las fracciones que eluyen de la primera dimen-
sién. Uno de los primeros de este tipo fue el modulador
longitudinal (longitudinal modulating cryogenic system,
LMCS) desarrollado por Marriott y col. ®'?. Dicho
modulador utiliza di6xido de carbono para retener y enfo-
car los analitos en los primeros centimetros de la segunda
columna. Posteriormente, el modulador se desplaza
dejando la zona enfocada expuesta a la temperatura del
horno principal del GC. Asf, las fracciones liberadas se
inyectan como bandas muy estrechas en la 2D. En el sub-
siguiente movimiento del modulador a su posicién origi-
nal éste atrapa nuevos compuestos que eluyen de la pri-
mera columna. Las desventajas de este sistema incluyen
lalimitacién en cuanto a la minima temperatura de enfo-
que obtenida con el CO2 (-50°C), insuficiente para el ana-
lisis de los analitos mds volatiles, asi como el desplaza-
miento constante de la interfase que puede producir la
rotura de la columna. Las nuevas generaciones de modu-
ladores criogénicos intentan evitar piezas moviles o
emplear movimientos mds simplificados.

En los ultimos afios se han desarrollado diversos
moduladores basados en el empleo de dos o més jets o
propulsores !, Estos moduladores, en los que se com-
bina una etapa de enfriamiento con un refrigerante (CO2 6
N>) para atrapar y enfocar los analitos, y otra posterior de
desorcion por calentamiento para su transferencia a la
segunda dimension, presentan una ventaja principal sobre
el LMCS, la de no poseer piezas méviles. A modo de
ejemplo, la Figura 3 muestra las distintas etapas en la
modulacién con cuatro jets. Cuando el primer crioenfo-
que se activa, el material eluido de la primera columna es
retenido (3A). Cuando el crioenfoque 1 se cierra, se abre
el primer propulsor caliente y la banda cromatografica se
libera (3B), siendo posteriormente retenida en el segundo
punto de crioenfoque (3C). Al apagar este segundo punto
de enfoque, el segundo propulsor caliente se activa para
transferir la banda enfocada hacia la segunda columna
cromatografica (3D). Este proceso se repite periddica-
mente a intervalos iguales al tiempo de modulacion.



Los criomoduladores han proporcionado las bases
para los actuales moduladores, aunque todavia no existe
un disefio preferido en cuanto a nimero de propulsores y,
por tanto, en cuanto a nimero de ciclos enfriamiento-
calentamiento.

2.1.2. Moduladores de vdlvula

Los disefos iniciales en este tipo de moduladores aso-
ciados al empleo de vélvulas de diafragma de seis vias fue-
ron desarrollados por Bruckner y col. "?. Mediante esta
interfase se conectaba la D1 con el exterior, mientras que se
suministraba un gas auxiliar a la segunda columna. El pos-
terior giro de la vdlvula hacia transferir durante un breve
periodo de tiempo el efluente de la primera a la segunda
columna. Mientras la separacién en la D2 tenia lugar, el
efluente de la D1 se expulsaba de nuevo al exterior.

La limitacién de este modulador en cuanto a la canti-
dad de muestra transferida a la segunda dimensién (10-
20%) se mejord posteriormente con la introduccién de un
bucle de carga conectado a la valvula de diafragma, en el
que los compuestos que eluyen de la D1 son retenidos
antes de su transferencia a la segunda columna "”. Ha
existido siempre cierta controversia acerca de la conside-
racion de este modulador en cromatografia “completa”,
al so6lo transferirse a la D2 aproximadamente un 80% del
eluyente de la D1. En el Symposium de Cromatografia
Multidimensional Completa que tuvo lugar en Volendam
(Holanda) en 2003, se acordé que podia considerarse
“comprehensive” siempre que la valvula muestreara la
primera dimensién con suficiente frecuencia como para
considerar que la fraccion transferida era representativa
de la primera separacion.

Las ventajas de los moduladores de este tipo son: (i) el
rapido giro de las vélvulas permite separaciones muy
rdpidas en la D2 que dan lugar a bandas de inyeccién muy
estrechas, y (ii) al no estar basada la transferencia de ana-
litos en la diferencia de temperaturas, no se producen pér-
didas para los compuestos de alta volatilidad. La princi-
pal desventaja del empleo de vdlvulas es que al no poder
aplicarse temperaturas elevadas (mdximo de 175°C), no
permiten analizar compuestos de baja volatilidad.
Ademads, al poderse introducir sélo una parte del eluyente
de la primera a la segunda columna, no resultan adecua-
dos para el anélisis de trazas.

Estas limitaciones fueron superadas con una nueva
técnica de enfoque introducida por Bueno y Seeley '
basada en el empleo de dos bucles de carga conectados a
una vélvula de solenoide. Un sistema de cambio neumati-
co permite que el eluyente de la primera dimension se
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retenga en un bucle, mientras que el retenido en el segun-
do bucle se introduce en la segunda dimensién. El giro
periddico de esta valvula permite asi que toda la muestra
se someta a dos separaciones cromatogréficas. La posi-
cién de la valvula fuera del horno elimina también la
limitacién en cuanto al empleo de altas temperaturas y,
ademads, el sistema no contiene partes mdviles. Su princi-
pal desventaja es la falta de flexibilidad, ya que cualquier
cambio en la velocidad de flujo o tiempo de modulacion
requiere el cambio de los bucles.

Otra de las opciones de modulacién es el empleo de
sistemas de parada de flujo (modo stop-flow). Entre otros,
se han desarrollado sistemas de dos columnas en paralelo
enlaDl1, unade las cuales actia como columna de sepa-
racién y la otra como bypass, unidas por una vdlvula que
permite conectar ambas columnas con la D2 de forma
alterna. Al detenerse el flujo periédicamente enla D1, es
posible emplear columnas de mayor longitud en la D2,
con lo que los tiempos de andlisis en esta segunda colum-
na pueden ser mayores que los permitidos con los modu-
ladores anteriores "',

Aunque en la actualidad los moduladores criogénicos
parecen ser la via mds probable de evolucidn, los sistemas
de bucles y los sistemas de parada de flujo permiten la
transferencia total de la muestra a la segunda columna,
siendo ademds sistemas compactos, resistentes y econo-
micos. Sin embargo, estos sistemas poseen atin ciertas
limitaciones como la falta de versatilidad. Si estos proble-
mas se resuelven en el futuro, la seleccion de uno u otro
tipo de modulador dependerd de su precio, robustez y
facilidad de uso.

2.2. Detectores

En GCxGC, tanto la separacion de los analitos en la
D2 como la adquisicién de datos de respuesta deben ser
rapidas (al menos 100 Hz). Asf, la rapidez de respuesta del
detector debe ser alta y su volumen interno reducido ™.

En las primeras etapas del desarrollo de la GCxGC,
los dnicos detectores capaces de proporcionar una adqui-
sicidn de datos tan rapida eran los detectores de ionizacion
de llama (FID) . Aunque estos detectores siguen siendo
los mas utilizados, desde finales de los afios noventa, se
han empezado a introducir otros detectores como los de
captura electrénica (ECD) de volumen interno reducido o
micro-ECD (UECD) 2. Se han empleado también siste-
mas de deteccidn selectiva como los detectores de azufre
quimioluminiscentes (SCD) ***1, los detectores de nitrd-
geno iénico quimioluminiscentes (NCD) ** o los detecto-
res convencionales de nitrégeno-fésforo (NPD) .
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Sin embargo, ninguno de los detectores citados ofrece
informacidn estructural. Para conseguirla se incorporé la
espectrometria de masas, que puede considerarse como
una tercera dimension dentro de esta técnica. Por su rapi-
dez de registro, el primer sistema que se emple6 fue la
espectrometria de masas con analizador de tiempo de
vuelo (TOF MS)?27, Ademas del TOF-MS, en GCxGC
se pueden emplear también analizadores de cuadrupolo
(gMS), aunque es necesario reducir el intervalo de masas
barridas debido a la lenta velocidad de adquisicion de este
analizador ** o trabajar en modo selectivo de iones .
Recientemente se han dedicado un gran nimero de estu-
dios a determinar las ventajas y limitaciones del empleo
de estos dos ultimos detectores 2%,

2.3. Representacion de datos

Como se ha mencionado anteriormente, la modula-
ciéon en GCxGC da lugar a un minimo de 3-4 picos estre-
chos por cada pico en D1, lo que hace que la sefial recogi-
da en el detector resulte dificil de interpretar (Figura 2.2).
No resulta fécil, especialmente en el caso de mezclas
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complejas con un elevado nimero de componentes,
determinar de qué pico de la D1 se ha originado cada uno
de los picos de la D2. Para facilitar su visualizacién, los
datos se representan en forma de diagramas bidimensio-
nales o tridimensionales, en los que las retenciones pri-
marias se representan en el eje x y las secundarias en el
eje y. En las representaciones bidimensionales, 1os picos
aparecen como curvas de nivel de color variable segin su
intensidad (Figura 2.3). Para cuantificar los datos en
GCxGC, los picos en la segunda dimensidn se integran
por separado y luego se suman, obteniéndose asi el drea
total para cada compuesto.

Existen varias dificultades derivadas de la representa-
cion e interpretacion de datos en GCxGC. Primeramente,
hasta hace poco tiempo no existian programas informati-
cos comerciales para procesar los datos — los investigado-
res tenfan que desarrollar su propio programa. Otro
inconveniente es la cantidad de datos generados en el ana-
lisis por GCxGC que, dependiendo del tiempo de adqui-
sicion, el tipo de detector o la velocidad de registro, puede
dar lugar a cientos de megabytes de informacion.
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Figura 3. Etapas en la modulacion con cuatro propulsores: (A) atrapamiento en el primer crioenfoque, (B) desorcién por el
primer propulsor caliente, (C) atrapamiento en el segundo crioenfoque y (D) desorcién por el segundo propulsor caliente. f:

jet frio, c: propulsor caliente.




Otra dificultad que puede presentarse es que el tiempo
de elucién de una banda en la segunda dimensién sea
mayor que el tiempo de modulacién elegido y, como con-
secuencia de ello, aparezca a un tiempo de retencion en la
D2 menor que el real. Este proceso, denominado wrap-
around puede dar lugar a una superposicién de bandas
cromatograficas.

En cuanto a las ventajas del andlisis por GCxGC, cabe
citar que todos los compuestos en la mezcla analizada
poseen dos tiempos de retencidn, lo que hace que las
identificaciones basadas en tiempo de retencién resulten
mas fiables que en 1DGC.

Otra de las caracteristicas de la GCxGC es que fami-
lias de compuestos que comparten una misma estructura
o propiedad aparecen como bandas diferenciadas en el
plano bidimensional, dando lugar al denominado efecto
tejado o roof tile effect (Figura 4), lo que proporciona una
ayuda para su identificacion.
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3.APLICACIONES

La GCxGC es una técnica muy versatil que puede
aplicarse a la separacién de mezclas complejas de diversa
naturaleza. Dentro del drea de ciencia y tecnologia de los
alimentos, la GCxGC ha demostrado su capacidad para la
separacion con distintos fines analiticos de componentes
de los alimentos (aromas, lipidos, etc) dificiles o imposi-
bles de resolver mediante GC monodimensional.

3.1. Aromas y aceites esenciales

El estudio del aroma de los alimentos se basa princi-
palmente en la extraccién, preconcentracién y andlisis de
pequeiias cantidades de compuestos volatiles de muy
diversa funcionalidad. La GCxGC constituye por tanto
una herramienta muy adecuada para el andlisis de la gran
variedad de estos compuestos presentes en alimentos.

Diy col. P demostraron que el fraccionamiento del
espacio de cabeza por microextraccion en fase s6lida aco-
plado al andlisis por cromatografia de gases completa en

29
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Figura 4. Seccion del perfil cromatografico en 2D obtenido por GCxGC de los ésteres metilicos de los dcidos grasos
(FAMESs) C20 del aceite de higado de bacalao. Dobles enlaces (DB), posicidn del doble enlace (w). 25-29: picos cromato-
graficos correspondientes a FAMEs C20 que eluyen consecutivamente en el andlisis convencional por GC de esta muestra.
Esta figura fue publicada por Mondello y col. **.. Reproducida con permiso de Elsevier.
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dos dimensiones (HS-SPME-GCxGC) es una técnica
que proporciona gran sensibilidad y poder de separacién
para el andlisis con fines de autentificacién o de control
de calidad de aceites esenciales obtenidos a partir de
plantas medicinales. Asi, el andlisis por GCxGC-FID de
mas de 20 compuestos volatiles caracteristicos del jengi-
bre, principalmente sesquiterpenos y sus derivados oxi-
genados, permitié detectar su presencia en mezclas de
dos y cuatro plantas medicinales, con una sensibilidad
entre 20-30 veces mayor que en el andlisis por 1D GC.

HS-SPME y GCxGC-FID se han empleado también
para caracterizar la fraccién volatil del jengibre fresco y
cristalizado, posibilitando la identificacién de 36 de los
125 compuestos detectados **. Comparada con la mues-
tra fresca, la muestra cristalizada contenia menos compo-
nentes de volatilidad alta, mientras que los compuestos
menos voldtiles se encontraban en niveles comparables
en ambas muestras.

Mondello y col. ** analizaron por SPME-GCxGC la
composicion de la fraccion volatil de los granos tostados
de dos variedades de café (Robusta y Ardbica), con el fin
de estudiar la posible aplicacion de esta metodologia a la
evaluacion de la calidad del café y a la deteccidn de posi-
bles fraudes comerciales. A diferencia de GC-MS, donde
unicamente pueden resolverse unos 200 volétiles, los per-
files cromatograficos obtenidos por GCxGC-FID de las
muestras de café analizadas mostraron la separacién de
aproximadamente 1.000 analitos. Si bien la composicién
en pirazinas resulto similar en ambas variedades, las dife-
rencias principalmente cuantitativas en compuestos deri-
vados del furano, en y-butirolactona, maltol, etc, permiti-
rian la discriminacién de mezclas de café de distinta com-
posicion.

Mientras que en GCxGC tradicionalmente se emple-
an combinaciones de columnas apolar x polar, la utiliza-
cién de una columna polar en D1 y una menos polar o
apolar en D2, da lugar también a separaciones interesan-
tes para determinadas aplicaciones. Asi, el empleo de la
combinacién de una columna polar BP21 (30 m x 0,25
mm x 0,25 wm) x una columna de polaridad media
BPX35 (1 mx 0,10 mm x 0,12 um), junto con la utiliza-
cion de un detector de masas de tiempo de vuelo, permitié
eliminar las interferencias debidas a la matriz de la mues-
tra (propilenglicol) que impedian el andlisis de algunos
analitos de interés en extractos de vainilla, asi como la
identificacién inequivoca de algunos compuestos no
detectables por 1D-GC %, En el caso del anélisis de los
compuestos voldatiles del aceite de oliva, el empleo de
ambas aproximaciones (convencional y reversa) dio lugar
aresultados complementarios, estando en general indica-
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do el empleo de una columna polar en la D1 para el anali-
sis de los compuestos mds polares, y el de una apolar para
la separacion eficaz de los analitos mds apolares de la
matriz polar del aceite **I.

Bianchi y col. "' evaluaron también el empleo de dis-
tintas combinaciones de columnas en la separacién por
SPME seguida de GCxGC-TOF MS de los componentes
de la fraccion volatil de un sucedaneo de café (malta). La
combinacién de una columna polar (DB-WAX)en D1y
una apolar (BPX-50) en D2 permiti6 la identificacién de
64 compuestos, frente a los 39 identificados con una
combinacién de columnas apolar x polar, probando la uti-
lidad de 1a combinacién reversa en la caracterizacion de
muestras complejas que contengan un elevado nimero de
compuestos semipolares o de alta polaridad. Asimismo,
Cajka y col. P 1levaron a cabo un estudio de las condicio-
nes 6ptimas de operacion en el andlisis automatizado por
SPME seguido de GCxGC-TOF MS de los componentes
volatiles de la miel. La combinacién de una fibra de
SPME con fase estacionaria divinilbenceno/carboxen/
polidimetilsiloxano (DVB/CAR/PDMS, 50/30 um) con
un set de columnas DB-5ms x Supelcowax-10 permitié la
identificacién de 164 compuestos voldtiles. Una ventaja
adicional del empleo de la GCxGC para el andlisis de
volatiles en miel es la reduccién de hasta 4 veces del
tiempo de anélisis con respecto a los métodos basados en
GC convencional. Los cromatogramas estructurados
obtenidos por GCxGC constituyen ademds una herra-
mienta adicional para la confirmacién de la identidad de
analitos tentativamente identificados en base a su espec-
tro de masas e indice de retencién en 1D-GC.

3.2. Lipidos

Los lipidos son componentes basicos de los organis-
mos vivos debido a su importancia metabdlica, su capaci-
dad de almacenar energia y sus propiedades estructurales.
La mayoria de los lipidos son mezclas complejas de dis-
tintas clases de compuestos como triglicéridos, esteroles,
acidos grasos libres, alcoholes alifaticos, etc. Las técnicas
de separacion cromatograficas monodimensionales no
pueden resolver por si solas todos los isémeros de estos
acidos 1. Sin embargo, el empleo de la GCxGC facilita
su separacion.

El andlisis por GC de dcidos grasos requiere la obten-
cién previa de sus ésteres metilicos (FAMEs). De Geus y
col. B¥ estudiaron la composicion del aceite de arenque
utilizando GCxGC-FID. Los FAMEs se consiguieron
separar en funciéon del nimero de dobles enlaces.
Ademas, los acidos grasos con el mismo nimero de car-
bonos eluyeron como grupos diferenciados dando lugar



al anteriormente denominado efecto tejado. De forma
similar, Mondello y col.””-*'analizaron por GCxGC acei-
te de higado de bacalao y determinaron la identidad de los
distintos FAMESs gracias a su separacién en funcién del
nimero de dobles enlaces (DB) y la posicién de los mis-
mos (). Como se muestra en la Figura 4, correspondien-
te alos FAMEs C20, es posible trazar diagonales en fun-
cién de la estructura quimica de dicho compuesto que
ayudan a su caracterizacion.

Para evitar coeluciones e interferencias en el andlisis
de lipidos por GC, en muchas ocasiones es necesario lle-
var a cabo fraccionamientos en varias etapas antes de su
determinacion. Jover y col. “” desarrollaron una nueva
metodologia basada en GCxGC—uTOF MS para la carac-
terizacién de mezclas complejas de lipidos sin fracciona-
miento previo. En cuanto al método de analisis, dichos
autores probaron 5 combinaciones distintas de columnas
con dimensiones y fases estacionarias diferentes, 4 de
ellas convencionales y 1 reversa. El empleo de una
columna 95% dimetil-5% difenilpolisiloxano (10m x
0,25mm x 0,25um) en D1y 50% fenilpolisilfenilensilo-
xano (Im x 0.10mm x 0.10 wm) en D2 permitié obtener
separaciones adecuadas para la mayoria de los alcoholes
alifaticos (FALs) y FAMEs analizados. Se ensayaron
también tres métodos de derivatizacion distintos (metila-
cién, metilacion-sililacién y sililacién), concluyéndose
que el proceso de derivatizacién en dos pasos —metila-
cidén-sililacién— mejoraba las propiedades cromatografi-
cas de los compuestos de interés y ayudaba a obtener cro-
matogramas estructurados para estos compuestos.

3.3. Pesticidas

Cada vez son mds numerosas las aplicaciones de la
GCxGC relacionadas con el andlisis de pesticidas en ali-
mentos, principalmente debido a que la complejidad de
las muestras impide obtener separaciones aceptables con
una sola dimensioén y a que estos compuestos se encuen-
tran en concentraciones traza.

Como ejemplo de las ventajas de la GCxGC sobre la
1D-GC enrelacién a laresolucion, Dalliige y col. “”ana-
lizaron por GCxGC-TOF MS y por GC-MS los pestici-
das presentes a niveles traza en extractos de zanahoriay
apio. El andlisis en una dimensién no permiti6 la separa-
cién completa de los 58 pesticidas en estudio, existiendo
interferencias tanto entre los analitos como con la matriz.
El anélisis por GCxGC permitid, sin embargo, la separa-
cién completa y la identificacion de los compuestos de
interés, como puede observarse en la Figura 5 para el
extracto de zanahoria. Los dos picos con cola de mayor
intensidad correspondieron a los dcidos hexadecanoico
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(A16) y octadecadienoico (A18). El enfoque durante la
modulacién en GCxGC permitié que las colas de estos
compuestos pudieran detectarse de forma bien definida, a
diferencia de la separacién en 1D, donde las colas de
dichos picos formaban parte del elevado ruido de fondo
del cromatograma. La deconvolucion de los datos de
masas proporcioné también una ayuda adicional a la
separacion cromatogréfica en la identificacion de algunos
pesticidas que coeluian en el andlisis por GCxGC.

Bordajandi y col. *" intentaron la separacién enantio-
mérica de 19 bifenilos policlorados (PCBs) quirales en
leche, queso y salmén mediante GCxGC—uECD. Se proba-
ron tres columnas comerciales enantioselectivas de ciclo-
dextrinas (Chirasil-Dex, BGB-172 y BGB-176SE) como
primera dimensién y se combinaron con tres columnas no
enantionselectivas como D2 (HT-8, BPX-50 y Supelcowax-
10). Cada columna enantioselectiva permitié la separacién
de diferentes congéneres de PCBs, pero en todos los casos
el uso de Supelcowax-10 como D2 di6 lugar a los resulta-
dos mas satisfactorios. El uso de GCxGC—uECD permitié
también la separacién de la mayoria de los PCBs quirales
estudiados de otros compuestos organoclorados presentes
en muestras reales de alimentos.

Zrostlikova y col. *emplearon la GCxGC-TOF MS
para mejorar la separacién de la matriz asi como la detec-
cidén de 20 pesticidas en muestras de manzana y meloco-
tén. Los limites de deteccién (LOD) encontrados para la
mayoria de los compuestos fueron inferiores a 10 ng/mL,
aumentando la sensibilidad entre 1,5 y 50 veces en com-
paracion con el andlisis en 1D.

Se ha estudiado también la influencia del detector en el
andlisis por GCxGC. Asi, Khummueng y col. “*’compara-
ron los resultados obtenidos en el andlisis de nueve pesti-
cidas con nitrégeno (ocho de ellos clorados) adicionados a
extractos de coles de Bruselas, mediante GCxGC-NPD y
GCxGC-uECD. El anilisis por GCxGC-NPD present6
limites de deteccidn y cuantificacion bajos, inferiores a 74
y 246 ng/L, asi como desviaciones estdndar relativas de
entre 2-8% para la reproducibilidad intra-dia e inter-dia
del drea y altura de pico. El andlisis por GCxGC, ademas
de permitir la separacion de los fungicidas del resto de
componentes de la matriz del extracto vegetal, permitié
también evidenciar la descomposicién de un pesticida
(iprodiona), que daba lugar en el cromatograma en dos
dimensiones a una cola entre la sefial del analito y su pro-
ducto de descomposicién. El empleo de uECD proporcio-
no6 picos ligeramente mas anchos que el NPD debido al
mayor tiempo de residencia del soluto en la célula del
detector. Sin embargo, la sensibilidad de deteccion del
UECD result6 ser superior ala del NPD.
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Figura 5. Perfil cromatografico en 2D obtenido por GCxGC-TOF MS en el andlisis de pesticidas en un extracto de zana-
horia. Esta figura fue publicada por Dalliige y col. “’.. Reproducida con permiso de Elsevier.

3.4. Varios

Aunque en menor medida, la GCxGC se ha empleado
también para el andlisis de otros compuestos de interés
dentro del 4rea de ciencia y tecnologia de alimentos tales
como los aminodcidos. Mayadunne y col. ! observaron
que la combinacién de una columna polar en D1 y una
apolar en D2 ofrecia una mejor separacién de los aminod-
cidos, tanto naturales como no naturales, derivatizados
empleando alquilcloroformato, asi como su separacién
de impurezas presentes en las muestras. Esta metodologia
se aplico a la determinacién de aminodcidos en muestras
de miel, vino y cerveza, siendo la prolina el aminodcido
mayoritario en todas ellas. La linealidad en la deteccion
de aminodcidos derivatizados fue buena en un intervalo
de concentraciones de 3 6rdenes de magnitud, con LODs
tipicos de 0,01 mg/L, muy inferiores a los obtenidos en
GC convencional (0,5 mg/L). La reproducibilidad del
método, incluyendo tanto la derivatizacién de la muestra
como el andlisis, fue aceptable (inferior al 10% para la mayo-
ria de amino4cidos estudiados).

La falta de resolucién en el andlisis por 1D-GC de
disacdridos y trisacdridos en algunas muestras de ali-
mentos ha hecho plantear la necesidad del empleo de
técnicas multidimensionales como la GCxGC para

mejorar su separacion. Asi, en la actualidad se esta lle-
vando a cabo en nuestro laboratorio un estudio para
predecir el comportamiento cromatografico en cuanto
atiempo de retencién y anchura de pico que se obten-
dria en el andlisis de estos carbohidratos por GCxGC,
con el fin de facilitar la seleccion de las condiciones
optimas de andlisis para estos compuestos (datos no
mostrados).

4. CONCLUSION

Son muchos los beneficios en cuanto a mayor resolu-
cidn, sensibilidad, etc proporcionados por la GCxGC res-
pecto ala 1D-GC para el andlisis de muestras complejas.
La posible obtencién de cromatogramas ordenados para
compuestos con estructura quimica o propiedades simila-
res, asi como la utilizacién del tiempo de retencién en la
segunda dimensién como criterio adicional en la confir-
macién de la identificacidn, suponen también una mejora
sobre la 1D-GC que facilita la identificacién de compues-
tos desconocidos. Todas estas ventajas hacen predecir
que esta técnica, una vez superados las limitaciones
actuales en cuanto al funcionamiento del modulador, tra-
tamiento de datos y coste de la instrumentacidn, pueda
ser empleada para el andlisis de rutina de los componen-
tes de los alimentos.
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NOTICIAS DE LA SECyTA

PROXIMA REUNION CIENTIFICA DE LA SECyTA

VII Reunioén Cientifica de la Sociedad Espaiiola de
Cromatografia y Técnicas Afines (SECyTA),
XXXVI Reunién del Grupo de Cromatografia y
Técnicas Afines (GCTA), que se celebrard en Granada,
del 17 al 19 de Octubre de 2007, organizada por el
Departamento de Quimica Analitica de la Universidad
de Granada

Invitacion

En nombre del Comité Organizador, nos gustaria
invitar a la comunidad cientifica a asistir a la 7°
Reunién Cientifica de la Sociedad Espafiola de
Cromatografia y Técnicas Afines, que tendrd lugar en
Granada (Facultad de Ciencias, Avda. Fuentenueva
s/mn), del 17 al 19 de Noviembre de 2007.

El Simposium cubrird los aspectos fundamentales,
nuevas tendencias, desarrollos y aplicaciones de la
cromatografia de gases, cromatografia de liquidos,
electroforesis capilar y otras técnicas microanaliticas,
analiticas y preparativas de separacion, incluyendo
diferentes sistemas de deteccién y preparacién de
muestras. Las sesiones cientificas se centrardn en:

- Andlisis de Alimentos

- Anélisis Farmacéutico y Biomédico

- Anélisis Medioambiental

- Fundamentos y Quimiometria

- Desarrollos Instrumentales / Nuevas Tendencias
y Miniaturizacién

Se dedicardn sesiones monogréficas a cada uno de
esos temas. El programa cientifico incluird sesiones
plenarias, conferencias invitadas, presentaciones ora-
les y presentaciones en forma de péster.

Previamente, en la misma sede, el 16 de octubre
tendra lugar el I Workshop de la Sociedad Espafiola de
Espectrometria de Masas (SEEM).

Comité Cientifico

Ana M. Garcia Camparia, Univ. de Granada (Espafia)
Mehran Alaee, National Water Research Institute
(Canada)

Willy R.G. Baeyens, Ghent University (Bélgica)
Alejandro Cifuentes Gallego, CSIC-Madrid (Espafia)
Agustin Costa Garcia, Univ. de Oviedo (Espaia)

José Carlos Diez-Masa, CSIC-Madrid (Espaiia)
Laurent B. Fay, Nestlé Research Center — Lausana
(Suiza)

Mercedes de Frutos Gomez, CSIC-Madrid (Espafia)
Cristina Legido-Quigley, King’s College London
(Reino Unido)

Luigi Mondello, Universita degli Studi di Messina
(Italia)

Christian Neusiif3, Aalen University (Alemania)

M Cruz Ortiz Ferndndez, Univ. de Burgos (Espaiia)
Mira Petrovic, IQAB-CSIC-Barcelona (Espafia)
Angel Rios Castro, Univ. de Castilla La Mancha
(Espafa)

Jestis Sanz Perucha, CSIC-Madrid (Espaiia)
Jean-Louis Viovy, CNRS / Curie Institute-Paris
(Francia)

(otros miembros por confirmar)

Granada, 17-19 Octubre 2007
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NONICIASIDERNAYS ECITA

Comité Organizador

Presidencia: Ana M. Garcia Campaiia, Univ. de
Granada (Espana)

Secretaria: Laura Gdmiz Gracia, Univ. de Granada
(Espaa)

Miembros:

Fermin Alés Barrero, Univ. de Granada

Juan M. Bosque Sendra, Univ. Granada

Carmen Cruces Blanco, Univ. de Granada

Antonio Gonzdlez Casado, Univ. de Granada

José F. Huertas Pérez, Univ. de Granada

Begoria Jiménez Luque, CSIC-Madrid

Francisco J. Lara Vargas, Univ. de Granada

Jorge J. Soto Chinchilla, Univ. de Granada

Mercedes Torre Rolddn, Univ. de Alcala, Madrid
(otros miembros por confirmar)

Inscripcion a la VII Reunion Cientifica de la SECyTA

Antes del Después del
20/09/2007 20/09/2007
Participantes 420€ 450 €
Miembros de la
SECyTA 350€ 380€
Estudiantes” 170 € 200 €
1 Dia® 150€ 180 €

Libro de resimenes, cafés, almuerzos y cena de gala
incluidos.

® Sera necesario demostrar la condicién de estudiante.
@ Libro de resimenes, cafés y almuerzo incluidos.

Inscripcion conjunta Reunién Cientifica de la
SECyTA y Workshop de la SEEM

Antes del Después del

20/09/2007 20/09/2007
Participantes 570 € 600 €
Miembros de
SECyTA y SEEM 400 € 430€
Miembros de
SECyTA/NOSEEM  445€ 475 €
Miembros
SEEM/NO SECyTA  525€ 555€
Estudiantes 200 € 230 €

Libro de resimenes, cafés, almuerzos y cena de gala
incluidos.
™ Sera necesario demostrar la condicidn de estudiante.

Becas para estudiantes de tercer ciclo

Los estudiantes en fase de desarrollo de proyecto
de Tesis Doctoral o trabajos de investigacién en uni-
versidades o centros de investigacion, que sean miem-
bros de la SECyTA, podran solicitar una Beca a la
Organizacién del Congreso. El formulario de solicitud
y los requisitos para pedir la Beca aparecen en la
Pédgina Web del Congreso.

Fechas clave

30 Mayo 2007 Segunda circular y envio de resu-
menes

25 Junio 2007 Fin del plazo para la admision de
resimenes incluidos en el libro
de restimenes

20 Julio 2007 Aceptacion de resimenes

15 Septiembre 2007 Programa Definitivo y fin del
plazo para la admisién de rest-
menes de dltima hora (no inclui-
dos en el libro de restimenes)

20 Septiembre 2007 Fin del plazo de inscripcion
reducida

16 Octubre 2007 I Workshop SEEM

17-19 Octubre 2007 VII Reunién Cientifica SECYTA

Viaje y Alojamiento

Para cualquier informacién acerca del viaje o
informacién adicional sobre el alojamiento, contactar
con la agencia de viajes:

VIAJES EL CORTE INGLES, S.A. DIVISION
CONGRESOS

C/ San Anton, 67, 1° A — 18005 Granada,

TIf.: 958 536820 - 958 536821 - Fax: 958 254892
E-mail: congresosgranada@viajeseci.es

(Persona de contacto: IRENE ROLDAN)

Contacto con los organizadores del Congreso

Correo electrénico: secyta2007 @ugr.es
Correo postal a la atencion de:

Dra. Ana M. Garcia Campaia,

Dpto. Quimica Analitica, Facultad de Ciencias,
Avda. Fuentenueva s/n.

E-18071 Granada (Espafia)

Fax: 34958 249510

Pagina Web del Congreso:
http://www.ugr.es/local/secyta2007




Cromatografia y Técnicas Afines

Programa Preliminar (Conferencias Plenarias e
Invitadas)

Dr. Christian Neusiifs, Univ. de Aalen (Alemania)
Titulo: Andlisis de glicoproteinas mediante CE-MS

Dr. Angel Rios Castro, Univ. de Castilla La Mancha
(Espaia)

Titulo: La integracién del tratamiento de muestras con
sistemas analiticos electroforéticos: aproximaciones y
principales retos

Dr. Agustin Costa Garcia, Univ. de Oviedo (Espaiia)
Titulo: Microchips de electroforesis capilar con detec-
cion electroquimica: disefio y aplicaciones

Dr. Mehran Alaee, National Water Research Institute
(Canada)

Titulo: Aplicaciones de LC/MS en analisis medioam-
biental

Dr: Jesiis Sanz Perucha, Instituto de Quimica Orgénica
General - CSIC (Espaifia)

Titulo: Cromatografia y estadistica en el andlisis de
alimentos

Dr. Luigi Mondello, Universita degli Studi di Messina
(Italia)

Titulo: Comprehensive chromatography techniques
(LCxLC, GCxGC) coupled to mass spectrometry for
the separation of complex mixtures

Dr. Cristina Legido-Quigley, King’s College London
(Reino Unido)

Titulo: Aplicaciones en metabolémica usando UPLC-
MS

Dr. Jean-Louis Viovy, CNRS/Curie Institute — Paris
(Francia)

Titulo: Self-assembled magnetic particles in lab-on-
chips as sieves, affinity columns and microreactors

Dr. Mira Petrovic, 1IQAB-CSIC, Barcelona (Espafia)
Titulo: Cromatografia liquida acoplada con espectro-
metria de masas: una potente herramienta para la
determinacién de farmacos en aguas

Dr. M* Cruz Ortiz Ferndndez, Univ. de Burgos (Espafia)
Titulo: ;Por qué la quimiometria puede ser ttil en cro-
matografia?

Dr. Laurent B. Fay, Nestlé Research Center - Lausana
(Suiza)

Titulo: Application of Proteomics and Metabolomics
to Nutrition Research

Asamblea de la SECyTA
Durante esta reunion, se celebrard la Asamblea anual

de la SECyTA , dentro de la cual se procederd a la pre-
ceptiva renovacion parcial de su Junta de Gobierno.

NUEVOS SOCIOS

Dominguez Vega, Elena

Dpto. de Quimica Analitica e Ing. Quimica
Facultad de Quimica, Universidad de Alcala
Ctra. A2, Madrid-Barcelona, Km. 33,600
28871 Alcala de Henares (MADRID)

Gamiz Gracia, Laura

Dpto. de Quimica Analitica

Facultad de Ciencias, Universidad de Granada
Campus Fuentenueva s/n

18071 GRANADA

Garcia Campana, Ana M*

Dpto. de Quimica Analitica

Facultad de Ciencias, Universidad de Granada
Campus Fuentenueva s/n

18071 GRANADA

Muiioz Arnanz, Juan

Dpto. de Andlisis Instrumental y Quimica Ambiental
Instituto de Quimica Orgédnica General (CSIC)
C/Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Pena Abaurrea, Miren

Dpto. de Andlisis Instrumental y Quimica Ambiental
Instituto de Quimica Orgédnica General (CSIC)
C/Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID
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El analisis de muestras se ha hecho mas facil, mas rapido, y mas
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en un solo instrumento.
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particula inferior a dos micras, Hypersil GOLD™ incluidas
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Cromatografia de Gases

.Soluciones a Todos los Niveles

Thermo Scientific, la marca lider en tecnologia de Cromatografia
de Gases, presenta la Gltima generacion de instrumentos —
desde GC a GC/MS de Alta Resolucién — que ofrecen fiabilidad,
productividad, prestaciones, y soluciones de automatizacion a
todos los niveles.

@ Productivo TRACE GC Ultra
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» Altas Prestaciones y Alta Resolucion DFS GC/MS

» Expertos en Técnicas Separativas; Columnas,
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Spanish Scientists in international on-line Chromatography

mitiative.
Frank van Geel
http://www.chromedia.org

By an initiative from prof. Peter Schoenmakers
(University of Amsterdam) and prof. Hans-Gerd Janssen
(Unilever), chromatographers from all over the world are
now building up an on-line information source and
networking community. Spanish scientists Yolanda Picd,
Coral Barbas and Lourdes Ramos are part of the expert
team.

Schoenmakers and Janssen concluded that
practitioners in the laboratory lack information to do their
work properly. They observed a gap between school and
the lab, in the sense that employees have a need for
information in day to day practice and lab management is
confronted with insufficiently trained personnel. The
practicing chromatography community needs knowledge
for training, review and to stay up to date on new
applications and the internet does not work satisfactorily
in the sense that either one finds too much, or the hits
have questionable reliability. Schoenmakers and Janssen
decided to solve this problem in a very modern way. They
wanted a tool where teachers and trainers, students and
lab-employees can have access to an independent and
reliable information source: reviewed information
written by independent experts, with visuals, simulations
and tutorials to support teaching classes and learning on
the job. Also they found that practitioners want contact
with their colleagues and that they often lack the time to
meet their peers.

So they lined up with an independent publisher and
the Amsterdam University Press to start an on-line
initiative called Chromedia. Chromedia has the ambition
to fulfill the needs of the Practicing Chromatography
Community by offering state-of-the-art trusted and
independent information with functional but also
attractive visuals and simulations. Chromedia focuses on
‘How to’: ‘Practice, Not Science’. It wants to be a

Training & Teaching tool. Its mission is to improve
performance in the lab by enhancing knowledge on
separation techniques.

Chromedia is an interactive web concept: A
continuously growing information source and expert
network with chapters written and reviewed by the
experts, for training and review. The concept is based on
intuitive navigation with Topic Circles and Topic
Owners. Every subject has an owner who is called a Topic
Owner, responsible for the information in his content
circle. They invite authors to make a contribution, which
is reviewed by experts in order to maintain the quality and
reliability. The Topic Owners will develop their own topic
and each topic will develop further into new deeper and
more detailed sub-topics, all of this managed by the
Editorial Team. So the database and the community will
increase continuously and organically. A newsletter
keeps the members informed of the recent additions
(www.chromedianews.com).

Chromedia has no advertisements. It is a subscription
based service where universities and companies
subscribe, so their students and employees will have
access. Recently the University of Amsterdam and the
free University decided to use Chromedia for their Master
curriculum. Many Universities, e.g. the University of
Ghent, Vienna, Waterloo (Canada) are now subscribing.
Also industrial labs in all kinds of area’s (DSM, AKZO,
Sara Lee, etc), and hospital labs have joined. Chromedia
cooperates with the Royal Dutch Chemical Society.
Members of the SECyTA will obtain a 20 % discount for
their company in the first 12 months. Go ahead, take a
look yourself by subscribing on-line
for a 3-day free access test period. For further details on
how to get the discount please contact the publisher
(publisher@chromedia.org).



Cromatografia y Técnicas Afines

CALENDARIO DE ACTIVIDADES

En la pdagina web de la SECyTA (www.secyta.org) se
puede encontrar informacion actualizada sobre pro-
Ximos congresos.

CONGRESOS PATROCINADOS POR LA SECyTA

VII Reunioén Cientifica de la Sociedad Espaiiola de
Cromatografia y Técnicas Afines y I Workshop de
la Sociedad Espaiola de Espectrometria de Masas.

17 - 19 Octubre. 2007. Granada, Espaiia.

Contacto:

Presidenta del Comité Organizador
Dra. Ana M. Garcia Campafia
Dpto. Quimica Analitica

Facultad de Ciencias

Avda. Fuentenueva s/n

18071 Granada (Espaia).

Fax: +34 958 249510

secyta2007 @ugr.es
www.ugr.es/~secyta2007/

IT Reunién nacional sobre dioxinas, furanos y com-
puestos organicos persistentes relacionados.

15 - 16 Noviembre. 2007. A Corufia, Espafia.

Contacto:

Secretaria Técnica

Orzéan Congres S.L.

Avda. Primo de Rivera 11. 2°izda.
15006 A Coruna

Tel: 981 900 700

Fax: 981 152 747

dioxinas2007 @ orzancongres.com
www.sai.udc.es/dioxinas2007

CONGRESOS NO PATROCINADOS POR LA
SECyTA

ExTech 2007: 9™ International Symposium on
Advances in Extraction Technologies.

3 -6 Junio. 2007. Alesund, Noruega.

Contacto:

Prof. Stig Pedersen-Bjergaard

School of Pharmacy, University of Oslo
PO Box 1068 Blindern,

0316 Oslo, Noruega

T +47 228-56576

F +47 228-54402
stig.pedersen-bjergaard @farmasi.uio.no
www.extech(07.hials.no/

20" International Symposium on Preparative/
Process Chromatography. Ion Exchange, Adsorption/
desorption Processes and Related Separation
Techniques.

3 -6 Junio. 2007. Baltimore, EE.UU.

Contacto:

Chairman

Prof. Georges Guiochon
Symposium Manager:
Ms Janet Cunningham
Barr Enterprises
P.O.Box: 279
Walkersville, MD, USA
T +1301-668-6001
F+1301-668-4312
janetbarr @adelphia.net
whttp://www.prepsymposium.org

DISEC’2007: Dalian International Symposia and
Exhibition on Chromatography.

4 -7 Junio. 2007. Dalian, China.

Incluye:

- 30" International Symposium on Capillary Chroma-
tography (30" ISCC, June 5-7,2007)

- 4" GCxGC Symposium (4th GC GC, June 4-5, 2007)

- 16™ National Symposium and Exhibition on Chroma-
tography &1 Dalian International Symposium and
Exhibition on Chromatography (NISEC, June 4-6,
2007)

Contacto:

Prof. Dr. Pat Sandra
LLO.PM.S.

Kennedypark 26,

B-8500 Kortrijk

Bélgica

T: +32 56 204960

F:4+32 56204859
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Figura 2. Generacidn y visualizacién de un cromatograma en GCxGC. Esta figura fue publicada por Dalliige y col. .
Reproducida con permiso de Elsevier.
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37 International Symposium on Recent Advances
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NOTA DE LA REDACCION

Desde esta redaccion queremos animar a todos nuestros lectores a contribuir con sus aportaciones a las diferentes secciones de las que consta
larevista CTA (Cromatografia y Técnicas Afines), boletin de la Sociedad Espafiola de Cromatografia y Técnicas Afines (SECYTA). Para
ello recordar que se pueden enviar desde articulos cientificos hasta temas de interés general relacionados con cromatograffa y técnicas afines
(cursos, conferencias, congresos, ofertas de trabajo, informes sobre el trabajo de grupos espafioles y extranjeros, resefias de libros, informa-
cion bibliogrifica, etc.). - -

En relaci6n a los articulos cientificos, el CTA publica articulos relacionados con las técnicas de separacién (cromatograficas, electroforéti-
cas....), bien sobre investigacion en las propias técnicas o de aplicacién de las mismas. Los articulos pueden ser de los siguientes tipos: a) tra-
bajos originales de investigacién, b) revisiones, c¢) articulos de divulgacion, d) series monograficas. Los autores de los articulos recibirdn una
pequefia compensacién econémica (300 euros) por cada articulo publicado en CTA.

Para publicar articulos en CTA no es imprescindible ser socio de la SECYTA. Los originales, en castellano o inglés, deberén enviarse por
duplicado a cualquiera de los editores de CTA, junto con un CD con el archivo de texto, figuras y tablas; o bien se remitirdn a través del
correo electrénico.

Por supuesto os agradeceremos que nos hagdis llegar también cualquier idea/sugerencia sobre la revista que pueda contibuir a mejorar su
calidad y que redunde en un mayor beneficio e interés para todos nuestros lectores.

Os agradecemos de antemano vuestra colaboracién y quedamos a la espera de vuestras aportaciones.

Elena Ibdfiez (elena@ffi.csic.es) y Lourdes Ramos (Lramos @iqog.csic.es) [Editores de CTA]




NFORMACION BIBLIOGRAFICA

Los alimentos generalmente presentan perfiles aromdticos muy complejos y su caracterizacion requiere el uso de técnicas
de alto poder de resolucion. La cromatografia de gases completa en dos dimensiones (GCxGC) es una técnica analitica de
separacion idonea para mezclas complejas ya que permite, en un tinico andlisis y mediante la utilizacion de dos columnas
de distinta naturaleza, multiplicar la resolucion cromatogrdfica con respecto a la GC convencional, minimizando el sola-
pamiento de los picos. Asimismo, aumenta la capacidad de identificacion de los compuestos al acoplarse a técnicas espec-
trométricas ya que proporciona espectros de gran pureza. La gran velocidad de separacion necesaria para la segunda
dimension de GCxGC requiere el acoplamiento de un detector capaz de registrar adecuadamente estos datos. Este es el
caso del analizador de tiempo de vuelo (TOF-MS). A pesar de ser uno de los mds antiguos diserios en la espectrometria de
masas, ha sido recientemente redescubierto debido a las mejoras en electronica y tratamiento de datos, que permiten
aprovechar sus cualidades mds valiosas: rango de masas amplio y deteccion de todos los iones formados en la fuente, lo
que se traduce en una gran sensibilidad.

La microextraccion en fase solida (SPME), es una técnica de aislamientoy preconcentracion de voldtiles basada en el
reparto o adsorcion entre la fase de muestreo 'y un delgado recubrimiento polimérico depositado sobre una fibra de silice
fundida. La sencillez de operacion y asequibilidad, asi como el reciente desarrollo de nuevos diseiios para el muestreo
automatizado que mejoran la reproducibilidad en el fraccionamiento, han potenciado el empleo de esta técnica para la
extraccion-preconcentracion rdpida de voldtiles en alimentos.

Por estos motivos, recientemente han aparecido diferentes trabajos en los que se usa la combinacion
SPME-GCxGC-TOF-MS para el andlisis de los voldtiles de diversos alimentos. A continuacion se comentan algunos de

ellos.

“Analysis of roasted coffee bean volatiles by using
comprehensive two-dimensional gas chromato-
graphy—time-of-flight mass spectrometry”

Danielle Ryan, Robert Shellie, Peter Tranchida,
Alessandro Casilli, Luigi Mondello, Philip Marriott.
Journal of Chromatography A, 1054 (2004) 57-65.

Este trabajo se plantea como una segunda etapa en la
caracterizacion del aroma del café tostado iniciada en un
trabajo anterior. En él, mediante una extraccion SPME y
andlisis por GCxGC-FID se identificaron mediante
patrones 44 compuestos seleccionados, pudiendo obser-
varse diferencias cuantitativas entre las dos especies de
grano de mayor importancia en el mercado (ardbica y
robusta).

El objetivo del presente trabajo se centré en la identi-
ficacién y la cuantificacion de estos compuestos median-
te GCxGCTOFMS y su comparacion con los resultados
obtenidos en el anterior estudio. Para ello, se estudiaron
dos combinaciones de columnas: A) Una columna polar
SolGel-WAX para la primera dimensién y una columna
apolar BPX-5 para la segunda dimensioén (utilizada en el
trabajo anterior) y B) una columna apolar BPX-5 seguida
de una polar BP-20 (la disposicién mds cominmente uti-
lizada). Al contrastar los resultados con los obtenidos en
el anterior estudio se observé que la disposicion estructu-

ral relativa de estos compuestos era comparable en los
dos experimentos. Se concluye que mediante el uso de la
técnica GCxGC-TOF-MS se mantienen los resultados
cromatograficos del FID con las ventajas del detector de
masas para una identificacién de los compuestos sin
necesidad de patrones.

A continuacioén, se procedié a la determinacién de
esos 44 compuestos de referencia. Debido a la gran canti-
dad de picos obtenidos por esta técnica, fue necesario res-
tringir el nimero de picos a 1000 (usando la relacién
S/N>100). De esta forma, se llegd a un compromiso entre
la obtencion de una caracterizacion adecuada y una dis-
criminacion de las variedades de granos de café mientras
que se trataba de limitar el extenso intervalo de tiempo
requerido para procesar los datos adquiridos.

Por dltimo, se realiz6 una comparacién de los datos
obtenidos por GCxGC-TOF-MS con los obtenidos
mediante GCxGC-MS de cuadrupolo. Se concluye que
ambas técnicas pueden ser vdlidas para un andlisis en
aplicaciones especificas en las que interesa un intervalo
limitado de masas, aunque se obtiene una mayor informa-
cién de la muestra mediante el detector TOF-MS debido a
la capacidad de obtener los mismos intervalos de barrido
en un tiempo mas reducido. Esto le da una mayor versati-
lidad a la técnica a la hora de analizar mezclas complejas.



“Solid phase microextraction—-comprehensive two-
dimensional gas chromatography-time-of-flight mass
spectrometry for the analysis of honey volatiles™
Tomds Cajka, Jana Hajslovd, Jack Cochran, Katetina
Holadovd, Eva Klimdnkovd.

Journal of Separation Science 30 (2007) 534-546

Este trabajo utiliza la SPME-GCxGC-TOF-MS para
el andlisis de la composicion de la fraccion volatil de la
miel. Se hace énfasis en la seleccion de la fibra de SPME
optima asi como de las columnas capilares usadas en la
primera y segunda dimensidn. De las siete fibras estudia-
das, la que mostré una mejor capacidad de sorcién y el
intervalo mds amplio para los volatiles del espacio de
cabeza de una miel fue una fibra de divinilbenceno/carbo-
xen/polidimetilsiloxano (DVB/CAR/PDMS) 50/30 um.
En cuanto a las columnas probadas, la combinacién que
dio una mejor resolucién para los componentes de la
muestra fue una columna de 5% de fenil polisilfenilenosi-
loxano (DB-5 MS) para la primera dimensién y una
columna de polietilenglicol (SUPELCOWAX 10) parala
segunda dimension. Asimismo, se compararon los resul-
tados con los obtenidos mediante el empleo de una sola
dimensién (GC-TOF-MS), confirmando el mayor poder
de separacién y detectabilidad de los compuestos volati-
les estudiados mediante las técnicas bidimensionales.

La combinacién de una técnica simple y barata de
concentraciéon como es la SPME con el poder de separa-
cion e identificacion que proporciona GCxGC-TOF-MS
permitié un examen rapido y completo del perfil de los
volatiles de la miel, pudiendo identificar 164 compuestos
volatiles.

La repetitividad del procedimiento optimizado
mediante SPME-GCxGC-TOF-MS fue evaluada
mediante el muestreo de diez mieles, obteniéndose valo-
res de RSD entre 3y 12% para los componentes volatiles
seleccionados como mds representativos.

Este método se propone como adecuado para la carac-
terizacion del origen botdnico o geografico de las mieles
asi como para detectar posibles fraudes.

“Comparison of comprehensive two-dimensional gas
chromatography-time-of-flight mass spectrometry
and gas chromatography-mass spectrometry for the
qualitative characterisation of roasted barley by
solid-phase microextraction”

Federica Bianchi, Maria Careri, Chiara Conti, Marilena
Musci, Reneé Vreuls

Journal of Separation Science 30 (2007) 527-533.
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En este trabajo se propone el uso de la técnica acopla-
da SPME-GCxGC-TOF-MS para la caracterizacién de
la fraccion volatil de 1a cebada tostada como una alterna-
tiva ala GC-MS convencional.

La primera parte del trabajo se centra en la seleccion
de la fibra, donde se probaron dos recubrimientos dife-
rentes: DVB/CAR/PDMS 50/30 um y CAR-PDMS 75
um. La primera fue la seleccionada al extraer un mayor
nimero de compuestos voldtiles. Se establecieron como
condiciones 6ptimas de extraccién 50°C y 30 min, consi-
guiendo asi una buena repetitividad (RSD inferior a
12%).

En una segunda parte del trabajo, se evaluaron dife-
rentes combinaciones de columnas para obtener la mejor
separacion de los compuestos volatiles. La que dio resul-
tados mejores fue la disposicién DB-WAX (30m x 0,32
mmi.d. x 0,5 um df) x BPX-50 (75 cm x 0,1 mm i.d. x 0,1
um df). Usando esta combinacién de columnas (polar x
apolar) se pudieron identificar 64 compuestos de la ceba-
da tostada frente a los 39 que se obtuvieron mediante la
combinacién apolar x polar. Esto concuerda con lo obser-
vado por Mondello et al. 2004 (articulo comentado ante-
riormente) y otros autores, segtin los cuales las muestras
que contienen un gran nimero de compuestos polares se
separan mejor usando una combinacién inversa de
columnas en lugar de una convencional.

Por dltimo, se compararon los resultados obtenidos
utilizando el andlisis cldsico mediante SPME-GC-MS
con SPME-GCxGC-TOF-MS, quedando evidenciadas
las ventajas de la GCxGC anteriormente descritas.

Ana Isabel Ruiz Matute
Instituto de Quimica Orgdnica General (CSIC)
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“Determination of polybrominated diphenyl ethers in
soil by ultrasonic assisted extraction and gas chroma-
tography mass spectrometry”

Consuelo Sdnchez-Brunete, Esther Miguel, José L. Tadeo.
Talanta 70 (2006) 1051-1056.

Los autores de este articulo proponen el desarrollo de
un método analitico para la determinacién de polibromo-
difenil éteres (PBDEs, en concreto los congéneres 17,47,
66, 100, 153, 183 y 209) en aceites espaioles recogidos
en campos agricolas y dreas industriales, extraidos
mediante columnas de reducidas dimensiones, con
pequeiios volimenes de disolvente y basado en el uso de
ultrasonidos. Como instrumentacién se utilizé la croma-




tografia de gases acoplada a un detector de espectrome-
tria de masas con ionizacién por impacto electrénico ope-
rado en modo de registro de iones seleccionados
(GC-MS-SIM).

Los intervalos de recuperacién, para los analitos
suplementados a nivel de 10, 1, 0,1 y 0,05 ng/Kg, se
encontraron entre el 81 y 104%, con una desviacion
estandar relativa (RSD) menor del 9%. El limite de detec-
ci6n (LOD, calculado como tres veces el ruido de fondo)
del método variaba entre 2 y 30 pg/g, siendo estos valores
similares a los encontrados por otros autores, y el limite
de cuantificacion (LOQ, calculado como 10 veces el
ruido de fondo) entre 7 y 100 pg/g para los diferentes
PBDEs estudiados. El método desarrollado proporcioné
una respuesta lineal en el intervalo de 0,01-10 pg/Kg, con
un coeficiente de determinacién igual o superior a 0,997.
En los ensayos de repetibilidad se obtuvieron RSDs de
entre 0,02 y 0,03% para los tiempos de retencién y meno-
res del 15% para el conjunto del método.

Para comprobar la efectividad del método, se llevé a
cabo una aplicacién a muestras reales (aceites), obtenién-
dose que para las muestras de campos agricolas no se
detectaron congéneres de PBDEs. Esto mismo ocurrié
paralos PBDEs 17y 66 de los aceites de las dreas indus-
triales, pero en cambio, para los PBDEs 47, 100, 153 y
183 de esta misma zona, se detectaron valores de entre
1,3y5,6 ug/Kg.

“Automated solid-phase extraction for the determina-
tion of polybrominated diphenyl ethers and polychlo-
rinated biphenyls in serum—Application on archived
Norwegian samples from 1977 to 2003”

Cathrine Thomsen, Veronica Horpestad Liane, Georg
Becher.

Journal of Chromatography B 846 (2007) 252-263.

En este articulo se desarrolla un método analitico en
el que se utiliz6 una extraccién automatica en fase sélida
y se determinaron, entre otros compuestos, los PBDEs
28,47, 99, 100, 153, 154 y 183 en sueros humanos de
Noruega, utilizando un cromatégrafo de gases con detec-
tor de espectrometria de masas cuadrupolar en modo de
ionizacién quimica negativa, para la deteccién de los ana-
litos (GC-NICI-gMS).

Los intervalos de recuperacién que se obtuvieron se
encontraron entre el 64 y 89%, con una RDS maxima del
9%. En cuanto alos LODs estimados, se obtuvieron valo-
res entre 0,2y 1,8 pg/g de suero y un LOQ de 0,1 ng/g de
grasa para los PBDEs estudiados. El método que desarro-
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1lan obtuvo un coeficiente de correlacién mayor del 0,99
para todos los compuestos en el intervalo 0,62-1,17 pg/g
de suero.

Este método se usé para investigar los niveles de
PBDESs y PCBs en 21 mezclas de muestras de sueros de la
poblacién Noruega. En los sueros de hombre (de entre 40
y 50 afios), la suma de los siete congéneres de PBDEs
aumentaba desde 1977 (0,5 ng/g grasa) a 1998 (4,8 ng/g
grasa). En cambio, entre los afios 1999 y 2003, la concen-
tracién de PBDE:s se estabiliz6.

El PBDE, 209 junto con el tetrabromobisfenol A, fue-
ron detectados en la mayoria de las muestras, pero no se
detect6 una tendencia temporal para estos compuestos, 1o
cual puede ser debido al corto tiempo de vida media de
los retardantes de llama bromados (BFRs) en humanos.

“Determination of polybrominated diphenyl ethers
(PBDEs) in fish samples from rivers and estuaries in
Taiwan”

Jui-Hwa Peng, Chin-Wang Huang, Ying-Ming Weng,
Hwa-Kwang Yak.

Chemosphere 66 (2007) 1990-1997.

En este trabajo se presenta la determinacion de los
PBDEs 28,47, 99, 100, 153, 154 y 183 en 60 muestras de
pescados, tomadas en 6 rios y 3 estuarios de Taiwan,
mediante la técnica de cromatografia de gases acoplada a
un detector de espectrometria de masas de alta resolucién
(GC-HRMS).

Los intervalos de recuperacion que obtienen los auto-
res fueron satisfactorios, encontrandose valores entre el
63y 104%, y una RSD menor del 25%. Los LODs varia-
ban entre 0,010y 0,127 ng/g de grasa, y los LOQs entre
0,001 y 0,014 ng/g de grasa para los siete PBDEs estudia-
dos. El método presentaba una respuesta lineal para con-
centraciones comprendidas entre 0,8 y 800 ng/g.

En cuanto a la aplicacién del método a la determina-
cién de los analitos en pescados, el PBDE 47 fue el con-
génere predominante en todas las muestras y el PBDE
154 tuvo mayor importancia en cuanto a contribucién que
los PBDEs 99y 100. Sin embargo, los PBDEs 154y 183
fueron predominantes en algunas especies estudiadas.

Estos resultados son un tanto diferentes a los obteni-
dos en estudios de otros paises donde el patrdn tipico es
PBDE 47 >99 > 100 > 154 > 153. Esto se debe al extenso
uso en Taiwan de la mezcla comercial octa-BDE (en la
mayoria de los paises, el mayor uso corresponde a la
penta-BDE).



La concentracién promedio, expresada como la
suma de los congéneres de PBDEs analizados, oscil6
entre 25,1 y 152 ng/g de grasa para las muestras de rio, y
entre 30,6 y 281 ng/g de grasa para las de estuario. Estos
valores son superiores a los de otros paises Europeos,
pero inferiores a los habitualmente encontrados en
Estados Unidos.

“Challenges of gas chromatography-high resolution
time-of-flight mass spectrometry for simultaneous
analysis of polybrominated diphenyl ethers and other
halogenated persistent organic pollutants in environ-
mental samples”

Tomas Cajka, Jana Hajslovd, Radek Kazda, Jan Poustka.
Journal of Separation Science 28 (2005) 601-611.

Los autores de este estudio evaltan el método de cro-
matografia de gases empleando la espectrometria de
masas de alta resolucién de tiempo de vuelo
(GC-HRTOF-MYS) para la determinacién de los PBDEs
28,47,49, 66, 85, 99, 100, 153, 154 y 183 en matrices
medioambientales, como musculo de pescado y sedimen-
tos de rios en Praga, y realizan una comparacién de esta
técnica de deteccién y otros sistemas de detecciéon, como
son la espectrometria de masas cuadrupolar y el detector
de captura de electrones (qQMS y ECD).
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En primer lugar, utilizaron dos técnicas de ionizacién
diferentes para la GC—HRTOF-MS, la ionizacién por
impacto electrénico (EI) y la ionizacion quimica negativa
(NICI), este ultima con metano como gas reactivo. Una
de las particularidades de este trabajo es que, para demos-
trar la eficacia de la instrumentacion, eliminaron el
segundo paso de purificacién, comun en todas las meto-
dologias para el andlisis de PBDEs.

Empleando la técnica de EI, sélo tres PBDEs se pudie-
ron cuantificar (PBDE 28, 47 y 100). Sin embargo, usando
la técnica de NICI, se pudieron cuantificar todos los anali-
tos detectados, excepto el PBDE 47, para el que se obtuvie-
ron resultados sobreestimados por el alto ruido de fondo.
Los PBDEs 66 y 183 tampoco se pudieron cuantificar ya
que se encontraron por debajo del limite de cuantificacion.

Mientras que los niveles mds bajos en la calibracién del
instrumento (LCLs) obtenidos en EI se encontraron entre 1
y 5 pg, para NICI estuvieron entre 0,010 y 0,250 pg (entre
20y 100 veces menor que para EI). Los valores de RSD
también varian de forma considerable segin la forma de
ionizacién empleada ya que para EI se obtuvieron interva-
losde entre 4,9y 8,2% y para NICI menores del 0,4%. En
definitiva, se observo que la deteccion era mads selectiva
con NICI que con El y que la primera proporcionaba una
cuantificacién exacta para muestras diluidas.

Elinterés de estos articulos radica en la comparacion de diferentes técnicas de espectrometria de masas (GC-MS-SIM,
GC-NICI-gMS, GC-HRMS y GC-HRTOF-MS) para el andlisis de un mismo tipo de contaminante, como son los com-
puestos bromados retardantes de llama.

A pesar de que mediante GC-MS-SIM y GC—HRMS en modo de impacto electronico y junto con una buena preparacion
de muestras y una metodologia adecuada se obtienen resultados satisfactorios, observando las caracteristicas analiticas
de todas las técnicas instrumentales propuestas, la espectrometria de masas cuadrupolary la de tiempo de vuelo, son las
que se pueden considerar como mejores técnicas a elegir para la determinacion de PBDESs, especialmente esta iiltima,
cuando opera en modo de NICI. Esto se debe a que tiene dos ventajas importantes sobre el resto de las técnicas. En primer
lugar se puede prescindir de una de las etapas fundamentales en el andlisis de PBDEs como es la segunda purificacion o
etapa de fraccionamiento, ademds de que, de forma simultdnea, se puede disponer de una completa informacion de los
espectros mientras estd trabajando el cromatografo de gases, sin que exista una pérdida de sensibilidad. Todo ello hace
que la cromatografia de gases acoplada a un espectrometro de masas de alta resolucion de tiempo de vuelo pueda ser con-
siderada como la mejor técnica para la determinacion de PBDEs en muestras de diferente naturaleza.

Laura Herrero Collantes
Instituto de Quimica Orgdnica General (CSIC)
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.'.!.'._ Innovating the HP Way

AGILENT TECHNOLOGIES ADQUIERE LA
LINEA DE PRODUCTOS DE QUIMIOLUMINIS-
CENCIA DE GENERAL ELECTRIC, INCLUYEN-
DO EL DETECTOR DE AZUFRE LIDER DE LA
INDUSTRIA

Agilent Technologies Inc. (NYSE: A) anunci6 hoy la
adquisicion de la linea de productos de quimioluminis-
cencia, incluyendo un detector de nitrégeno y el detector
de azufre lider de la industria, de GE Analytical
Instruments, una division de GE Water & Process
Technologies. Agilent ofrecerd los productos adquiridos
como complementos para sus cromatégrafos de gases
(GO).

La adquisicién incluye los activos de propiedad inte-
lectual, ventas, marketing y fabricacién. No se han hecho
publicos los detalles financieros.

El detector de quimioluminiscencia de azufre (SCD)
Sievers 355 y el detector de quimioluminiscencia de
nitrégeno (NCD) Sievers 255, se integrardn en la unidad
de Soluciones de Andlisis Quimico de Agilent, dentro de
su division de Biociencia y Andlisis Quimico.

Lalinea de productos recién adquirida estd dirigida a
las industrias energética y petroquimica.

La deteccidn de azufre es uno de los subsegmentos
del mercado petroquimico de mas rapido crecimiento,
debido en buena medida a las cada vez mayores normati-
vas relativas a la monitorizacién de azufre en los combus-
tibles a nivel mundial. Su crecimiento en Asia estd dejan-
do atr4s al resto del mercado mundial.

Los detectores SCD y NCD vienen a ampliar la oferta
de productos de determinacién de azufre y nitrégeno que
actualmente comercializa Agilent, como el detector foto-
métrico de llama (FPD) y el detector de nitrégeno-fésforo
(NPD).

“El SCD Sievers 355 es ampliamente reconocido
como lider del mercado para la deteccién de azufre”,
explic6 Shanya Kane, vicepresidente y director general
para GC y sistemas de automatizacién del flujo de trabajo
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de Agilent. “Con esta adquisicidn, Agilent se complace
en poder ofrecer a sus clientes esta importante solucién
complementaria para azufre”.

AGILENT TECHNOLOGIES PRESENTA UN
NUEVO CROMATOGRAFO DE GASES COMO
ESTANDARTE, ELEVANDO LOS ESTANDARES
DE PRODUCTIVIDAD, RENDIMIENTO Y FLEXI-
BILIDAD

La extraordinaria fiabilidad de la tecnologia de flujo
capilar manipula el flujo en el interior del horno del GC,
permitiendo nuevas aplicaciones

El rendimiento es importante para todos los usuarios
de GCy el Agilent 7890A ofrece la posibilidad de reali-
zar muchos mds andlisis por dia. Hemos contemplado la
plataforma entera de forma que puediéramos reducir los
tiempos de ciclo y ello nos ha ayudado, ademas, a resol-
ver algunos de los retos surgidos en las aplicaciones mas
complicadas. Nuestra principal intencién es hacer que los
beneficios de esta tecnologia sean accesibles a la mayor
parte de los cromatografistas.

Los ingenieros de Agilent han conseguido el dificil
objetivo de conectar, intercambiar, dividir y desviar los
flujos capilares de gas dentro del horno GC, al mismo
tiempo que mantienen el hardware libre de fugas y a
pesar del ciclo de temperatura.

Los componentes del tamafio de una tarjeta de crédito
permiten hacer un estrecho seguimiento de la temperatura
del horno obteniendo un excelente rendimiento analitico,
ademads de que el disefio incluye bajo volumen muerto.
Los conectores son igual de robustos gracias a un nuevo
disefio de férrula que también minimiza las colas. Los
canales y los conectores incluyen pasos de flujo de eleva-
dainercia.

La tecnologia de flujo capilar de Agilent permite un con-
junto de configuraciones que hasta ahora no eran fiables o
no estaban disponibles:

* Backflush. Elimina de forma dréstica el calenta-
miento de limpieza post-andlisis reduciendo el tiem-
po entre inyecciones, al mismo tiempo que elimina
el efecto memoria de muestra. El backflush también
extiende la duracién de la columna y reduce el man-
tenimiento del detector.

* Split. Andlisis hasta en tres detectores simultdnea-
mente, incluyendo MSD, para obtener maxima
informacion.




*Heart cutting. Desvia un pico de interés a una
segunda columna, lo que es Util para la deteccién a
nivel de trazas en matrices complejas.

* GCxGC completo. Desvia todos los picos a una
segunda columna GC, sin utilizar la cara técnica
criogénica.

¢ QuickSwa. Cambio de la columna GC en un
GC/MS sin ventilar el detector MS, ahorrando horas
por procedimiento.

El GC Agilent 7890A ofrece un control 6ptimo de los
pardmetros GC en combinacién con el mds amplio rango
de dimensiones de columna y aplicaciones. Ademads, la
completa selecciéon de médulos de tecnologia de flujo
capilar como el backflush, split del influyente y eluyente,
asi como el Deans switching, ofrecen fantasticas posibili-
dades para los usuarios mds exigentes. Con todas estas
nuevas mejoras, cualquier cromatografista deberfa ser
capaz de encontrar la forma de mejorar la productividad
de su laboratorio utilizando el 7890A.

Productividad

El Agilent 7890A ahorra tiempo antes y después del
andlisis cromatogréfico, lo que significa que los ususarios
no necesitan cambiar su método actual para el mismo.
Esto les permite evitar los largos procesos de desarrollo y
revalidacién de métodos. Agilent también ha presentado
un ventilador de velocidad variable para un enfriamiento
mads rapido del horno. En los instrumentos equipados con
el inyector automético de liquidos 7683, la preparacion
de la inyeccién de la muestra se solapa con la rampa de
enfriamiento, aumentando ain mas el rendimiento.
Cuando se combina con la nueva y robusta funcién de
backflush, el tiempo entre inyecciones puede reducirse
significativamente.

El Agilent 7890A incluye control electrénico de la
neumatica (EPC) de quinta generacién y electrénica digi-
tal que establece una nueva marca para la regulacién de
presion en 0.001 psi. Esto proporciona mayor precision
en la congelacién del tiempo de retencién y contribuye a
la superior fiabilidad de la plataforma.
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KONIK HPLC+HRGC: LA NUEVA DIMENSION
ENANALISIS MOLECULAR

Preparacién de muestra automatizada, cromatografia
y espectrometria de masas en un tnico sistema. Unico en
el mundo.

Elsistema KONIK HPLC+HRGC K2 abre las puer-
tas al innovador mundo de la cromatografia multidi-
mensional HPLC+HRGC

La innovadora interfase TOTAD patentada por
KONIK-TECH (Pat N°: US 6,402,947 B1) une en siner-
gia el potencial de separacién y fraccionamiento del
HPLC con la separacion, la deteccion selectiva y las posi-
bilidades de cuantificacion del HRGC, ofreciendo nuevas
expectativas en andlisis multidimensional.

Debido a sus caracteristicas y prestaciones Unicas, el
sistema KONIK HPLC+HRGC K2 ofrece a la Quimica
Analitica una herramienta poderosa de altas prestaciones
para el desarrollo de metodologias innovadoras, trabajan-
do con las matrices mds complejas y alcanzando (con
facilidad) limites de deteccidn inferiores a los requeridos
en métodos oficiales.



Preparacion de muestra simplificada

Laetapa de HPLC previa a la introduccién en la columna de
HRGC contribuye a simplificar la preparacién de muestra y
su acondicionamiento. La columna de HPLC y los disolven-
tes usados pueden contribuir total o parcialmente a limpiar la
muestra dependiendo de la complejidad de la matriz. La
trampa adsorbente de la interfase hace el resto, selectiva o
universalmente, atrapando los compuestos de interés. Los
cuales son, una vez eliminado totalmente el disolvente, des-
orbidos y transferidos al sistema HRGC donde tiene lugar la
separacién de los compuestos de interés y posteriormente, su
deteccion ya sea con un detector convencional (KONIK
HPLC+HRGC K2) o con un espectrometro de masas
(KONIK HPLC+HRGC K2-Q12): El KONIK
HPLC+HRGC K2 puede acoplarse directamente al KONIK
MS Q12 afadiendo el poder de la Espectrometria de Masa a
laidentificacion de compuestos, la confirmacion de estruc-
turas o la mejora de la cuantificacién y reduccién de los limi-
tes de deteccion via deteccion simple 6 multiple de iones.

Garantia de la integridad de la muestra, mejora de la
recuperacion y la cuantificacion

El uso de las columnas de HPLC para fraccionar selec-
tivamente, a partir de cualquier matriz, los compuestos de
interés, puede resultar en la eliminacién de etapas de pre-
paracion de muestra tediosas y costosas tales como méto-
dos de extraccion liquido-liquido 6 extraccién en fase soli-
da (SPE). Las muestras liquidas pueden introducirse direc-
tamente en el HPLC sin ningtin paso previo de preparacién
de muestra. Esto garantiza una completa proteccion de la
integridad de la muestra, sin pérdidas en el proceso de pre-
paracién, mientras mejora la cuantificacion de los analitos.

El principio: Una tecnologia innovadora

El problema bdsico para superar el acoplamiento de
LC/HPLC a HRGC es la eliminacién selectiva del disol-
vente del HPLC respecto a los analitos de interés, evitan-
do que pueda llegar a la columna del HRGC. La interfase
TOTAD logra ambos objetivos simultineamente mien-
tras mantiene inalterado el flujo de la columna de HRGC.
El diagrama de flujo muestra el principio de operacién de
la interfase. Este sistema patentado permite la captura de
los analitos en la interfase K2 mediante una trampa adsor-
bente a la temperatura deseada, mientras un flujo conti-
nuo de Helio controlado digitalmente, mantiene el flujo
de la columnay elimina el disolvente de la trampa. Todas
las funciones de tiempo, asi como los parametros de flujo
y temperatura, vienen controladas automaticamente por
el software de control KONIKROM?® Plus.

Para mas informacion consulte nuestra web:
www.konik-group.com.
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Thermo

THERMO FISHER SCIENTIFIC OFRECE UNA
SOLUCION LC-MS/MS UNICA CON LA
ADQUISICION DE COHESIVE TECHNOLOGIES

Thermo Fisher Scientific, lider mundial al servicio de
la ciencia, ha adquirido Cohesive Technologies Inc, fabri-
cante de los productos avanzados de cromatografia liqui-
day extraccion de muestras. La tecnologia TurboFlow™
enriquece el portafolio de cromatografia liquida (LC) y
espectrometria de masas (MS) minimizando las necesida-
des de preparacion de muestra en LC, especialmente para
aplicaciones en descubrimiento y desarrollo de farmacos
e investigacion clinica. Estd solucidn tinica ofrece a cien-
tificos e investigadores reducir los efectos de matriz en
bioanalisis pre-clinico, haciendo mas facil la conformi-
dad con los criterios de validacién de métodos de la
FDA/CDER que establece que “Para métodos LC-MS-
MS se deberd asegurar la ausencia de efectos de la matriz
en su aplicacion, especialmente si su naturaleza cambia
con respecto a la utilizada para validarlo.”

La tecnologia TurboFlow funciona reteniendo las
moléculas pequeiias, filtrando las proteinas y moléculas
mds grandes por difusion, exclusidn por tamafio y la fase
estacionaria de la columna. Esto permite inyectar directa-
mente muestras bioldgicas en el sistema LC-MS/MS, una
ventaja significativa en bioandlisis pre-clinico, donde la
preparacion de la muestra es laboriosa debido a las altas
cargas de la muestra. La tecnologia TurboFlow™ se
puede acoplar al espectrémetro de masas de triple cua-
drupolo Thermo Scientific TSQ Quantum™ combinado
con FAIMS (Espectrometria de Masas de Movilidad de
Tones Asimétrica de Campo Intenso) para formar una
solucion tnica en LC-MS/MS. Junto al TSQ Quantum, el
sistema ofrece resultados cuantitativos rapidos y eficien-
tes con la mds baja supresion idnica y ruido quimico,
dando como resultado métodos bionaliticos mas robus-
tos, muy sensibles y con minimos errores analiticos.

Mas informacién sobre la tecnologia TurboFlow™ en
www.thermo.com/cohesive y sobre la gama LC y MS
Thermo Scientific en www.thermo.com/ms

También llamando al

+34914 845965 0 al +34 932230918

o enviando un e-mail a analyze.es @thermofisher.com.
Thermo Scientific es parte de Thermo Fisher Scientific.
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THERMO FISHER SCIENTIFIC OFRECE UNA
SOLUCION COMPLETA LC-MS/MS PARA
ANALISIS AMBIENTAL Y DE AGUAS POTABLES

Thermo Fisher Scientific, lider mundial al servicio de
la ciencia, presenta una solucién LC-MS/MS que reduce
significativamente el tiempo y el coste de andlisis de
muestras de agua en aplicaciones ambientales y de aguas
potables. El sistema de andlisis ambiental EQuan™ de
Thermo Scientific en combinacion con el espectrometro
de masas de triple cuadrupolo de Thermo Scientific TSQ
Quantum™ forma una solucién Ilave en mano para el
andlisis de pesticidas, herbicidas, antimicrobianos y otros
compuestos en muestras ambientales y de aguas potables.
La técnica de concentracion en linea del EQuan reduce
significativamente el tiempo de andlisis de dias a minutos
sin compromisos en sensibilidad y especificidad.

El EQuan elimina la preparacion de muestra que se
inyecta directamente en el sistema, concentra y analiza
por LC-MS/MS reduciéndose el tiempo y coste de andli-
sis. Ademads, la preparacién de muestra en linea reduce el
error humano y posibles pérdidas de muestra. Los limites
de deteccién son hasta 100 veces mejores que los de otras
técnicas de inyeccidén convencional y se pueden alcanzar
facilmente niveles de 10ppt (partes por trillon).

Thermo Fisher Scientific ofrece un seminario web
grabado sobre la aplicacion del EQuan en anélisis
ambiental y de aguas potables en el que durante 25 minu-
tos el doctor Jonathan Beck presenta el sistema y ofrece
datos de clientes entre los que se incluye el Laboratorio
de Andlisis de Aguas de Toulouse, Francia.

El seminario web estd disponible en
http://breeze.thermo.com/e94272249/event/registration.
html?campaign-id=pr.

Autosampler
ngc Quantum
Surveyor™ _Eess"" .
LC Pum;"ﬂus > =3
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La solucién EQuan se compone de un espectrémetro de
masas de la serie TSQ Quantum, dos bombas de HPLC
con una columna de pre-concentracién, una columna ana-
litica, un muestreador CTC y un kit EQuan con columnas
y accesorios de HPLC. La solucién puede incluir, en fun-
cién de la aplicacion, cualquiera de los instrumentos de la
serie TSQ Quantum que incluye el TSQ Quantum
Access™, el TSQ Quantum Discovery MAX™ o el TSQ
Quantum Ultra™,

Mis informacién sobre la solucion EQuan para andlisis
ambiental y de aguas potables en www.thermo.com/equan

También llamando al
+34 914 845965 0 al +34 932230918
o enviando un e-mail a analyze.es @thermofisher.com.

High linear velocities and large particles
create turbulence within the column

| TurboFlow technology leverages
the difference in diffusion rates of
small and large molecules
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PROCESSLAB

El “ProcessLab” de nuestra representada Suiza
METROHM es un nuevo analizador de procesos “AT
LINE”, basado en la moderna tecnologia de los valora-
dores de laboratorio de la gama Titrando.

El ProcessLab Metrohm es un sistema de analisis
modular muy robusto el cual se disefia para los procedi-
mientos analiticos de rutina en la industria.

Consiste de una unidad de control y uno o mas médu-
los de andlisis. Los médulos de andlisis se equipan con
los diversos componentes (buretas, bombas peristalti-
cas,...) que permiten realizar todos los pasos analiticos
en un proceso completamente automatico.

El ProcessLab utiliza hardware y software de la mejor
calidad, incluyendo el valorador Titrando y el software
tiamo™.

Las ventajas para el proceso en la industria son el uso
de un PC industrial y un controlador I/O de entrada-sali-
da para enviar la informacion a los sistemas de control del
proceso: también el ProcessLab se puede utilizar en
diversos puntos del proceso de fabricacion.

Todos los andlisis se pueden realizan en el analizador
ProcessLab sin la intervencidn del operador y los resulta-
dos se envian al sistema de control del proceso para tomar
una accioén correctora, o controlar la calidad del producto
mediante “pasa/no pasa’” automaticamente.

Cromatografia y Técnicas Afines

SISTEMA AVANZADO DE DIGESTION POR
MICROONDAS ETHOS 1

Gomensoro presenta el nuevo sistema de digestion por
microondas ETHOS 1 de su representada MILESTONE.

EIETHOS 1 incorpora toda la filosoffa de microondas de
Milestone. Disefiado especificamente para la digestién en
vaso cerrado, el ETHOS 1 puede procesar cualquier tipo
de muestra con un completo control de todos los pardme-
tros de reaccidn e incluye un “Sistema de aseguramiento
de la calidad de digestion”.

El innovador concepto de Preparacién Total de
Muestras por Microondas de MILESTONE encuentra en
el ETHOS 1 su expresién mds alta.

Utilizando los accesorios adecuados el equipo se
transforma en un instrumento de primer nivel parar traba-
jar en vaso abierto, secado de muestras, evaporacion de
soluciones, e incluso extraccion de solventes e hidrolisis
de proteinas.

Gomensoro SA

C/ Aguacate ,15

28044 Madrid

Tel.: 91 508 65 86

Fax: 915086511

E-mail: ventas @ gomensoro.net
Pagina web : www.gomensoro.es
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DIONEX: NUEVAS APLICACIONES Y COLUM-
NAS PARA SOLUCIONES CROMATOGRAFICAS.

Vertex Technics S.L. presenta nuevas columnas des-
arrolladas por Dionex, orientadas a esas aplicaciones
cada vez mds frecuentes en Cromatografia.

Entre las nuevas aplicaciones que Dionex ha desarro-
llado, en VERTEX destacamos las que cuentan con un
mayor nimero de consultas en nuestro Laboratorio de
Aplicaciones.

1. Determinacién de AMINAS BIOGENICAS en
bebidas alcohélicas con Cromatografia Iénica con
Deteccion por Conductividad con Supresion
Quimica y Amperometria Integrada de Pulsos
(Dionex Application Note 182)

En alimentos y bebidas, las aminas biogénicas se for-
man por descarboxilacién de aminodacidos por actividad
microbiana. El andlisis de estas sustancias en alimentos
es importante por su toxicidad y porque se usa como indi-
cativo del deterioro del alimento.

La concentracién y contenido de aminas biogénicas
en vinos depende del tiempo y condiciones de almacena-
miento, calidad de la materia prima y la posible contami-
nacién microbiana en el proceso de fabricacion. En cer-
vezas la presencia de tiramina, cadaverina e histamina
estdn asociadas a la contaminacién de bacterias de dcido
lactico en el proceso cervecero.

La determinacién de este tipo de aminas es un reto
analitico debido a que habitualmente son hidrofébicas,
poco cromoéforas y a menudo estdn en bajas concentracio-
nes en muestras complejas. La solucién utilizada por
HPLC implica el uso de derivatizacion pre- o post-colum-
na, lo que afiade complejidad al andlisis y en algunos
casos produce interferencias de subproductos.

Dionex ha desarrollado una nueva columna, IonPac
CS18, disefiada especificamente para aminas polares de
pequefio tamafio. La deteccién por conductividad asocia-
da ala deteccién por amperometria de pulsos integrada
permite el andlisis de la mayoria de las aminas biogénicas
de interés por inyeccidn directa de la muestra.

Column: lonPac CG18, C518, 2 mm Detection:  A. Integrated pulsed

Elugnt: Methanesulfonic acid: amperometric detection
3 mM from 06 min, B. Suppressed conductivity,
3-10 mM from 6-10 min, CSRS ULTRA II, 2 mm,
1015 mM from 10-22 min, AutoSuppression
15 mM from 22-28 min, external water mode
15-30 mM from 28~35 min, C. Absorbance, 276 nm
3045 mM from 35.1-45 min  Postcolumn

Eluent Source: EGC Il MSA Reagent: 0.1 M NaOH

Temperature: 40 °C PCR

Flow Rate: 0.30 mL/min Flow Rate:  0.24 mL/min

Inj. Volume:
canol i Peaks:

1. Dopamine 1
2. Tyraming 5
3. Pulrescine 5
4. Cadavering 1
5. Hislamine 1
6. Serotonin 1
7 5
8 5
9 1
1 1

mg/L (ppm)

. Agmatine

. Phenylethylamine 1
. Spermidine

0. Spermine
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2. Determinacion de SULFATO Y CLORURO en eta-
nol (Dionex Application Notel75)

La utilizacién de etanol como mezcla en gasolinas
puede contaminar con cloruro y sulfato de manera que se
formen depdsitos y puedan causar corrosion en los moto-



res de los coches. La entidad internacional ASTM ha pro-
puesto un nuevo método por Cromatografia I6énica para
controlar las especificaciones del etanol en su uso en la
industria del automévil.

Dionex propone la aplicacién mds simple y el método
mds directo para el andlisis de cloruro y sulfato en etanol.
El método permite la determinacién en 15 min, con
inyeccion directa de la muestra y con la suficiente sensi-
bilidad para cumplir con las especificaciones D4806 de
ASTM.

Column; lonPac AG14A, AS14A, 4-mm
45+ Eluent: 8 mM Na,CO,, 1 mM NaHCO,
Temperature: 30 °C
FlowRate: 1.2 mL/min
Inj. Volume: 25 pL
Detection: Suppressed conductivity,
AMMS I, pressurized bottle mode
Peaks: 1. Chloride 167 mg/L
2. Sulfate 17
s
L 2
AN
2[] T T T T 1
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22996

3.Determinacion de CITRATO Y FOSFATO en
refrescos carbonatados utilizando generacion auto-
matica de eluyentes (Dionex Application Note 169)

Los refrescos son matrices complejas que contienen
sustancias colorantes, aromas, acidificantes, edulcoran-
tes, conservantes y cafeina. Los acidulantes mds utiliza-
dos en refrescos son el adcido fosforico, habitualmente en
colas, y el 4cido citrico, mds comin en bebidas con sabor
a frutas. Sin embargo, pueden utilizarse solos o mezcla-
dos para producir sabores mds distintivos.

La determinacién de fosférico y citrico en la industria
de bebidas es muy importante para mantener la calidad
del producto final. La elevada produccién requiere un
método de andlisis rdpido, preciso y robusto para confir-
mar la cantidad de 4cido que ha sido afiadido en la formu-
lacién del refresco. Tradicionalmente se han utilizado
métodos que necesitan de un trabajo intenso por parte de
los operarios, ensayos colorimétricos que implican largo
tiempo de andlisis y generalmente pobres en precision y
exactitud.
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Dionex puede ofrecer una mejor solucién mediante cro-
matografia idnica, andlisis de fosfato y citrato en menos
de 5 minutos, sin la necesidad de preparar reactivos ni
diluciones de muestra. Combinando la tecnologia de la
Generacién Automadtica de Eluyentes, una columna espe-
cialmente diseflada Fast Anion III, y la deteccién por con-
ductividad con supresion quimica, se pueden analizar
estos compuestos con rapidez, precision, robustez y exac-
titud.

La robustez de la columna permite la inyeccién de
mds de 5.000 muestras.

Column: lonPac Fast Anion 11, 3 mm
Eluent: 20 mM KOH
Eluent Source: 1CS-2000 EG with CR-ATC
Temperature: 30 °C
Flow Rate: 1.0 mL/min
Inj. Volume: 1.2 uL
Detection:  Suppressed conductivity,
3501 ASRS ULTRA Il, 2 mm,
AutoSuppression recycle mode
Peaks: 1. Phosphate 444 mg/L (ppm)
2. Citrate N9
us
]\.j\/\\_J 2
05 7 T T 7 ]
g ! : Minutes A :
21331
VERTEX Technics, S.L.
Of. Barcelona 932233333
Of. Madrid 9132400 14
Of. Bilbao 94 4471999
Of. Valencia 96 1352191
Of. Vigo 98 6700072




Si desea hacerse socio de la SECyTA rellene y envie el siguiente boletin de inscripcion, acompanado
de la correspondiente autorizacion bancaria a:

Dra. Mercedes Torre

Departamento de Quimica Analitica e Ingenieria Quimica

Facultad de Quimica. Universidad de Alcald

28871-Alcald de Henares, Madrid

E-mail: mercedes.torre @uah.es

Cuota afio 2007: 30 €

* Sefiale la casillal ] correspondiente a la direccién en la que desea recibir la correspondencia.

* Puede efectuar el pago de la cuota del primer afilo mediante cheque bancario (adjuntdndolo a esta solicitud)
o mediante ingreso/transferencia a la Cuenta Corriente de “la Caixa” 2100/3739/11/2200059715
(Sociedad Espaiiola de Cromatografia y Afines). Debe figurar en el ingreso o transferencia: “ALTA
SECYTA +nombre y primer apellido del Socio”

* ( Autoriza a incluir su correo electronico en la pdgina Web de la SECyTA? SI NO
(Tache lo que NO proceda)

SOCIEDAD ESPANOLA DE CROMATOGRAFIA Y TECNICAS AFINES

HOJA DE INSCRIPCION

IMUDICIPIO .ttt ettt s Provincia........cccoooveeiiiiniiiiniiiee
Codigo postal .......coceevvenieniiniennene
Teléfono .......ccceeeveenieenene. Correo electrOnico ..........cceeeveecvenienieeiennens

IMUDICIPIO .ttt ettt et ettt st Provincia........cccoocveeiiiiniiiiiie
Codigo postal .......coceerverieniinicnnnenn
Teléfono .....c.ccceeeveenieenenn. FAX oo, Correo electrOnico ..........ccceeeveeieeienieieennens

Banco/Caja de AROITOS ......co.eoiiiiiiiieiieeeee ettt sttt st s s
N0 (o100 Y1 LR
DITECCION .. Ciudad......c.oeveeiieeeiiieeeeeeeeeeee e,
DD e e e e e e e ———————eeeeee———————eeeeeaa———————eeeeaai————eeeeeaai———teeeeean————aes
(@003 1 [0) 403 (o3 1 S (o )= KPR

Y con cta. cte. / libreta de ahorro ndm. / / / / /

Entidad Oficina D.C. Numero de cuenta
en esta Sucursal, ruega a usted se digne dar las érdenes oportunas para que con cargo a dicha cuenta sean
abonados los recibos de mi cuota anual de socio que les serdn presentados al cobro por la Sociedad
Espafiola de Cromatografia y Técnicas Afines.

Atentamente le saluda,

5 3 T TR Qs A€ de 2007

Firma:



ﬂ|AIR LIQUIDE

La gama mas
completa de gases,
materiales y servicios
especificos para
analisis e
investigacion.

Pensando en las necesidades
especificas de los laboratorios,
Air Liquide ofrece con

la Gama Alphagaz, una oferta
totalmente adaptada a los
requerimientos de pureza

de la cadena analitica.

Los gases puros y mezclas,

los materiales e instalaciones,

asi como los servicios de la Gama
Alphagaz, son la mejor solucion
para instrumentacion analitica e
investigacion, a partir de la gestion,
el mantenimiento y el control de
todos los sistemas por parte de
Air Liquide.

Air Liquide contribuye a la
fabricacion de multiples productos
de nuestro diaa diay a la
preservacion de la vida, dentro
de una gestion de desarrollo
sostenible, gracias a soluciones
innovadoras basadas en las ultimas
tecnologias.

Gases de pureza garantizada
en su laboratorio

AL Air Liquide Espafa, S.A.
Paseo de la Castellana, 35 / 28046 Madrid / Telfs.: 91 502 93 00 - Fax: 91 502 93 30 / www.airliquide.es



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
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