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EDITORIAL

2009, CROMATOGRAFIA ANTI-CRISIS

Queridos amigos y amigas,

Como sabéis, la SECyTA se hizo cargo de la organizacidn de las XII Jornadas de Andlisis Instrumental, que se celebraron
dentro del marco de Expoquimia, en Barcelona, en los dias 21-23 de octubre de 2008. Esta reunidn ya tiene mds de 30 afios
de historia y era la primera vez que nuestra organizacién se encargaba de las JAI, después del nuevo modelo de gestién de
esta reunién acordado con la Feria de Barcelona. Creo que podemos estar satisfechos de los resultados obtenidos. Muchos
asistentes, Expoquimia y representantes de otras sociedades quimicas y de quimica analitica felicitaron a la SECyTA por el
funcionamiento y el nivel alcanzado. Se trata de un éxito de todos. En esta ocasion, las JAI tuvieron amplia resonancia en
los medios de comunicacién, en parte por la participacién de Kurt Wiithrich (premio Nobel de Quimica en el afio 2002) y
otros destacados cientificos. También hay que subrayar el gran interés de Phillip Marriot, pionero en el desarrollo del
GCxGC, por la reunidn, a la que asisti6 todos los dias.

Aprovechando el buen ambiente de la misma, en la cena de la reunién se organizé un homenaje a varios especialistas que
han tenido una trayectoria destacada en cromatografia y espectrometria de masas. Dicho homenaje se realizé en colabora-
cidén con la Sociedad Espaiiola de Espectrometria de Masas (SEEM). En el caso de la SECyTA, el homenaje se centr6 en
Jenaro Bermejo Mayoral, Maria Dolores Cabezudo, Manuel Dabrio Bafiuls, Lluis Eek Valcells, Francesc Farré-Rius,
Miquel Gassiot Matas, Carmen Polo Sanchez, Josep Rivera Aranda, José Antonio Garcia-Dominguez, Luis Gascé
Sanchez y M? Josefa Molera, a los que se les entreg6 una medalla conmemorativa. La SEEM hizo entrega de una escultura
aJosep Rivera Aranda. Creo que fue un acto emotivo en el que, por primera vez en mas de 30 afios de existencia (como
GCTA y SECyTA), se rendia un homenaje a nuestros socios destacados. Se trata de un reconocimiento a la labor que éstos
desarrollaron durante muchos afios y que ha propiciado que los que hemos venido detrds hayamos podido continuar el tra-
bajo iniciado en este campo cuyos resultados han sido tan fructiferos para todos. El homenaje se completé con la entrega
de medallas por parte de los tres conferenciantes invitados asistentes, Kurt Wiithrich, Phillip Marriot y Detlef Giinther.
Todos ellos, especialmente el primero, me agradecieron afectuosamente que les hubiésemos escogido para la entrega de
las medallas. En lo sucesivo continuaremos organizando este tipo de eventos para agradecer la labor realizada a los socios
destacados.

Pues ahora, ya en el 2009, lo importante es que si hay crisis, ésta no afecte a la cromatografia. De hecho, no debemos olvi-
dar que la cromatografia se desarroll6 en Espafia en tiempos mucho mas duros, con menos recursos que los actuales y
mucho mas “criticos”. Los socios que acabamos de homenajear constituyen un ejemplo de capacidad de vencer las dificul-
tades ambientales y realizar una labor profesional brillante en este campo.

Pues bien, ya tenemos en marcha la 9° reunién de la SECyTA (y 38" reunién desde el inicio del GCTA), que se celebrard en
San Sebastidn, en los dias 28-30 de octubre de 2009. Volvemos a una de las ciudades que en el pasado dejaron un recuerdo
imborrable de éxito alcanzado en una reunién de nuestra sociedad. Esperemos que la del 2009 continie manteniendo en
alto esta memoria cromatograéfica.

Otro tema que tenemos en marcha es el de la pagina web. Esta ha sido reformada considerablemente. Todavia le faltan
diversos ajustes pero espero que en breve ya dispongamos de una pagina renovada.

Con respecto al 2010 y nuestro compromiso de organizacién de la ISC2010, la Universidad de Valencia nos ha comunica-
do su interés de actuar como co-organizadora de la misma, lo cual constituye un buen apoyo para ir desarrollando y planifi-
cando todos los aspectos de este evento tan importante. De todos modos, nuestro reto inmediato es el 2009 y la reunién de
San Sebastidn, que se realizard en el Palacio Miramdn, un recinto ideal para el intercambio de experiencias y conocimien-
tos entre cromatografistas del mundo académico, de la investigacidn, empresas y casas comerciales.

Joan O. Grimalt
Presidente de la SECYTA




ENTREVISTA

Cromatografia y Técnicas Afines

Manuel Dabrio Banuls, de especialista a maestro

Lola Cabezudo,

Catedrdtica de la Universidad de Castilla-La Mancha, jubilada

Siempre me ha interesado poner de relieve las cuali-
dades de quienes las tienen y en el caso de los amigos
contribuir, cuando se jubilan, a que las nuevas generacio-
nes los conozcan mejor; en este boletin hay antecedentes
de mis primeros ensayos de entrevistadora amateur sobre:
Luis Gascd, Maria Josefa Molera, Concha Llaguno y,
posteriormente, el recuerdo amistoso de José Antonio
Garcia Dominguez con motivo de su desaparicion.

Hoy emprendo la tarea de charlar con Manolo sobre
algunos de sus rasgos, no solo por amistad sino por res-
ponsabilidad, porque me temo que es demasiado modesto
para llamar la atencién sobre si mismo, y les aseguro que
vale la pena.

Sevillano a fondo, Licenciado en Ciencias Quimicas
por la Universidad de Sevilla, Doctor formado en el anti-
guo Instituto de la Grasa de Sevilla (CSIC), hizo su etapa
post-doc en la Escuela Politécnica de Paris, de la que
guarda un profundo recuerdo.

Los jovenes aprenden en los centros de investigacion
extranjeros la ciencia propia de su especialidad, asi como
criterios para la eleccion y el desarrollo de los temas, y
aprenden a vislumbrar la ruta de evolucién personal que
les conduce a investigador senior. Pues bien, Manolo
supo al poco tiempo de llegar a 1a Politécnica, de boca del
Director — Léon Jacqué- que “lo importante no era traba-
jar muy duro, sino inteligentemente” y los que le conoce-
mos bien hemos visto cémo ésta ha sido su hoja de ruta
durante toda su trayectoria cientifica.

De su investigacién predoctoral, necesitada de una
Quimica Analitica mucho mas potente que la usual, sur-
gi6 su interés por dominar la Cromatografia de Gases, lo
que le llevé a ser un especialista de renombre, a los quin-
ce afios de la concesidn del Nobel a James y Martin. “El
Dabrio”, el libro sobre Cromatografia de Gases escrito en
colaboracién y aparecido en 1971, ha sido sin lugar a
dudas la herramienta indispensable en todos los laborato-
rios de quimica analitica de la época y la base de infinidad
de aplicaciones en toda clase de cursos y cursillos.

Tambien su investigacion predoctoral, le condujo a
contar en el futuro con métodos de cdlculo mucho mas
modernos y eficaces y a plantear los ensayos con menos
labor y la mdxima garantia, de aqui su dedicacién a las
matemadticas, el disefio de experiencias, ... y los medios
informaticos.

Cuando le pregunto a Manolo si ha seguido algtin pro-
cedimiento especial para la captacién de becarios y para
su formacion confiesa que no, pero que si ha tenido espe-
cial empefio en que sus becarios primero, y luego sus
colaboradores fueran auténomos. Se rie al recordar que

siendo su director de Tesis muy absorbente, opt6 por con-
vencerle de que siempre las buenas ideas eran suyas (de
su director) aunque se le hubieran ocurrido a é1. Y con
éste entrenamiento, siempre procurd que sus becarios
fueran responsables de sus propias ideas, fueran buenas o
menos buenas.

En el International Symposium on Chromatography
celebrado en Montreux en 1972 se dio la feliz circunstan-
cia de que coincidieron practicamente todos los expertos
en Cromatografia de Gases, especialmente de Barcelona
y Madrid, y allf surgi6 el proyecto de crear un grupo de
especialistas de esta técnica y otras afines, cosa que
Manolo impulsé en compaiiia de Miquel Gassiot, como
Grupo Especializado de la Real Sociedad Espafiola de
Fisica y Quimica. Desde entonces, el grupo ha tenido una
vida muy floreciente con la participacién intensa de los
equipos iniciales y de sus sucesores, con unas relaciones
sélidas entre las Universidades, el Consejo Superior de
Investigaciones Cientificas, y las empresas, cuyo expo-
nente mads visible son las Jornadas de Anailisis
Instrumental (JAI).

Dabrio ha sido un gran organizador y como tal no
estuvo al margen de la gestién de la investigacién en el
CSIC: fue el primer coordinador del drea de Quimica, fue
el creador de la primera base de datos sobre los medios y
necesidades del Area de Quimica, conducente al disefio
de un plan estratégico para 4 afios acordado entre todos
las unidades afectadas. Y en un &mbito mas amplio: pri-
mer Director del Instituto de Quimica Orgédnica elegido
democraticamente, Vocal de la Comision cientifica,
Vicepresidente del CSIC, y ultimamente Delegado del
CSIC en la Comunidad Auténoma de Madrid, desde
donde se ha podido ver su impronta en las Semanas de la
Ciencia.

Por la época en que le toco vivir a Manolo Dabrio y a
los de su generacion es de justicia destacar su colabora-
cién a la venida de la democracia y al logro de la transi-
cién en las instituciones publicas de investigacién. Su
mentalidad de izquierdas le hizo colaborar activamente
en la politica del PSOE y pertenecer a la UGT. Decision
que no estuvo ajena al riesgo.

Cuando le pido a Manolo consejos para los jévenes
cientificos de hoy, me indica: autodisciplina intelectual,
aprender y saber y luego publicar, y que mantengan viva
la capacidad de aprender; como él que no se siente enve-
jecer a pesar de la jubilacién. Se le ve tan él, como siem-
pre, pero con tiempo para leer, oir musica, especializarse
en Historia Medieval, y jugar al golf.

Muchas gracias, maestro, por todo lo que nos has
ensefado.
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Aplicaciones omicas de la electroforesis capilar

Carlos Leon, Virginia Garcia-Carias, Alejandro Cifuentes*
Instituto de Fermentaciones Industriales (CSIC)
Juan de la Cierva 3, 28006 Madrid, Esparia.

*Autor para correspondencia: Tel: 34-91-5618806; Fax: 34-91-5644853, e-mail: acifuentes @ifi.csic.es

1. INTRODUCCION

Actualmente se estd utilizando cada vez més la termi-
nacién “6mica” para expresar el conjunto de tecnologias
de alto rendimiento para la generacién, procesado y utili-
zacion de la informacion cientifica relativa a la composi-
cién y funciones del genoma, transcriptoma, proteoma y
metaboloma. Estas tecnologias han proporcionado una
oportunidad sin precedentes para el estudio de los siste-
mas bioldgicos ya que permiten generar y agrupar la
informacién a gran escala con el fin de obtener una visién
mds completa del sistema bioldgico en estudio. Desde el
comienzo del proyecto Genoma Humano en la década de
los 90 (National Academy Press, 1988), las técnicas
“O6micas” han experimentado un creciente desarrollo
motivado fundamentalmente por la necesidad de mejorar
nuestro conocimiento sobre los organismos vivos.

A partir de una buisqueda bibliografica con las pala-
bras clave Genémica, Proteémica y Metabolémica (con-
cretamente usando las expresiones: genomics, proteo-
mics y metabolomics) en la base de datos Scopus
(http://www.scopus.com) se pueden obtener varias con-
clusiones. En primer lugar se observa que los principales
campos de investigacidn en los que se aplican estas técni-
cas son la biomedicina (hasta un 33% de los articulos de
Genomica publicados), las técnicas agroalimentarias
(hasta un 17% de los articulos de Metabolémica) y en
menor medida otros campos como ciencias ambientales o
ciencia de materiales. En segundo lugar, esta bisqueda
bibliografica da una idea de la creciente importancia de
estas técnicas en los ultimos afios, en base al creciente
numero de articulos publicados anualmente, tal como se
puede ver en la Tabla 1. Asimismo, de los niimeros de la
Tabla 1 se puede deducir que la Genémica sigue desper-
tando el mayor interés entre la comunidad cientifica,
como queda refrendado por el mayor nimero de articulos
publicados sobre esta temdtica, seguido por la
Proteémica y finalmente la Metabolémica.

El empleo de este conjunto de nuevas tecnologias se
enfrenta a dificultades tales como la gran cantidad de
datos obtenidos o la necesidad de integrarlos adecuada-
mente con el fin de obtener la informacién biolégica mas

relevante. Un buen ejemplo de la dificultad que entrafa
dicha integracién entre plataformas lo constituye la com-
binacidn de los perfiles transcriptémicos con los obteni-
dos del andlisis de proteinas o metabolitos. En este caso,
dicha integracion alin tiene que superar problemas rela-
cionados con la seleccion de la informacion relevante,
asf como considerar las distintas escalas de tiempo a las
que aparecen o actdan los transcriptos, proteinas y meta-
bolitos (Kussmann et al., 2006). Recientemente, se ha
propuesto la aplicacién de la Biologia de Sistemas para
llevar a cabo dicha integracion entre las diversas plata-
formas “6micas” mediante un enfoque holistico, de tal
manera que se considera el todo como un concepto glo-
bal distinto a la suma de las partes. Un esquema de la
relacion de estas técnicas “Omicas” se puede ver en la
Figura 1.

El avance de las técnicas “6micas” no habria sido
posible sin la integracién de un buen nimero de discipli-
nas cientificas, como la fisica, quimica, matematicas,
estadistica, biologia molecular y bioquimica (Suresh-
Babuetal., 2006). También, las innovaciones mas recien-
tes en las técnicas instrumentales de andlisis, entre las que
se encuentran técnicas de separacién como la electrofore-
sis capilar (CE), la cromatografia de liquidos de alta efi-
cacia (HPLC), la cromatografia de gases (GC), la reso-
nancia magnética nuclear (RMN), técnicas de espectro-
metria de masas, sus diferentes acoplamientos, etc., han
sido esenciales para el desarrollo de las técnicas “émicas”
(Issaq et al.,2008). Ademas, el desarrollo de nuevas dis-
ciplinas como la bioinformatica han sido fundamentales
no sélo para el avance de dichas técnicas, sino también
para la interpretacion de los resultados (Zhang et al.,
2008). Todo esto, junto con el incremento del nimero de
bases de datos on-line que recogen la informacién que se
obtiene de los experimentos realizados mediante el
empleo de estas tecnologias han sido aspectos importan-
tes que estdn favoreciendo el progreso y la aplicacién de
las mismas al estudio de diversos organismos (Song et al.,
2008). Hay en la actualidad un gran nimero de bases de
datos, que se asocian entre si para compartir la informa-
cién disponible de proteinas, metabolitos o genes.
Diversos institutos como el National Institute of Health
(NIH), el European Molecular Biology Laboratory

CTA, Vol. 29 (2), 2008
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Tabla 1. Ndmero de articulos publicados anualmente usando Genémica, Proteémica y Metabolémica como palabras clave
(genomics, proteomics y metabolomics). Biisqueda realizada en la base de datos Scopus (http://www.scopus.com, Julio 2008).

Palabra
2000 2001 2002 2003 2004 2005 2006 2007

clave/Afio

Gendomica 6422 | 7008 | 7404 | 7997 | 9188 | 10040 | 10651 | 10741
Proteomica 323 642 1708 | 2332 | 3290 | 4181 5038 5441

Metabolomica 3 10 40

71 122 304 409 527

Transcriptomica

SN

Genomica

N

Proteémica

——

Biologia de sistemas

Metaboldmica

!

Figura 1. Esquema de la relacién entre algunas de las técnicas 6micas.

(EMBL) o el National Center for Biotechnology
Information (NCBI) agrupan en sus portales varias de
estas bases de datos. En la Tabla 2 se pueden ver algunas
de las mas utilizadas.

El objetivo del presente trabajo es proporcionar una
vision global acerca de la aplicacién de la CE como técni-
ca “6mica”. En las siguientes secciones de este articulo,
se realizard una breve introduccion a la técnica, y a conti-
nuacién se discutirdn algunas de sus aplicaciones “6mi-
cas” mds representativas en el campo de la Gendémica,

Transcriptémica, Proteémica y Metabol6mica.

2. ELECTROFORESIS CAPILAR

La CE engloba un conjunto de técnicas de separacion
que se basan en la diferente movilidad electroforética de
las sustancias en disolucién bajo la accién de un campo
eléctrico. La CE proporciona separaciones rapidas y efi-
caces con un consumo minimo de reactivos y gran auto-
matizacién. La continua evolucién de sus distintos modos
y esquemas de deteccién, ha permitido el andlisis de una
gran variedad de analitos que van desde pequefios iones
hasta macromoléculas, células y organismos (Garcia-
Caifias et al., 2007). En la Tabla 3 se recogen algunas de
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Tabla 2. Bases de datos y sus aplicaciones.

Aplicaciones dmicas de la electroforesis capilar

Nombre Enlace (http://) Base de datos Referencia
GOLD (Genomes online www.genomesonline.org Gendmica (Kyrpides,
Database) 1999)
Genome Project (NCBI) | www.ncbi.nlm.nih.gov/sites/entrez?db=genome Genodmica
KEGG (Kyoto www.genome.jp/kegg Gendémica | (Kanehisa et al.,
Enciclopedia of Genes Metabolomica 2000)
and Genomes)

HMDB (Human www.hmdb.ca Metabolomica | (Wishart ez al.,
Metabolome DataBase) 2007)
UniProtDK/SwissProt- www.expasy.ch/sprot/ Genomica (Bairoch et al.,

TrEMBL Protedmica 1997)
GOA (Gene Ontology www.geneontology.org/ Gendmica (Consortium.,
Annotation) Proteémica 2000)
METLIN metlin.scripps.edu/ Metaboldémica
KNApSAcK kanaya.naist.jp)/KNApSAcK/ Metaboldémica
GenBank www.ncbi.nlm.nih.gov/Genbank/ Gendmica (Benson et al.,
2008)

las revisiones mas recientes (de los dos tltimos afios) en
las cuales se utiliza CE para el andlisis de analitos muy
diversos. Ademads, es interesante resaltar que la CE ha
demostrado ser una herramienta fundamental en analisis
genéticos, y, sobre todo, basica en la culminacién de la
secuenciacion del genoma humano (Lander et al., 2001;
Venter et al., 2001). Este es un ejemplo mds de cémo la
investigaciéon en CE ha permitido la consecucién de
importantes avances cientificos, y como éstos avances
son una prueba del dinamismo de esta técnica analitica
(Suresh-Babu et al., 2006).

Los acoplamientos de CE con otras técnicas han sido
fundamentales para el avance de las técnicas “6micas”.
Su acoplamiento con espectrometria de masas (CE-MS)
es uno de los mds destacados y presenta la ventaja de
combinar la rapidez de andlisis y elevada eficacia de CE
con la determinacién de la masa por MS para la caracteri-
zacién de moléculas y elucidacién de estructuras (Gaspar
etal.,2008). Otros acoplamientos se dan con equipos de
extraccion en fase sélida (SPE) (Tempels ez al., 2007) o
con micro-bioreactores (Tahkoniemi et al., 2006), muy
tutiles en el analisis en continuo de metabolitos, debido a
la deteccién de alta resolucion de un gran nimero de
compuestos simultdneamente. A lo largo del tiempo han
surgido innovaciones de la técnica, como por ejemplo la
CE en dos dimensiones (2-D CE) para la separacion de
proteinas (Chen et al., 2002) o los arrays de CE, herra-
mientas ttiles por ejemplo para la secuenciacién del
DNA (Huan et al., 1992).

A continuacion, se describirdn los aspectos mas rele-
vantes en la utilizacién de 1a CE en cuatro de las discipli-
nas 6micas mds importantes en los tltimos afios, como
son la Gendmica, Transcriptomica, Proteémica y
Metabolémica.

3. ELECTROFORESIS CAPILAR EN GENOMICA

El genoma contiene la informacién necesaria para
responder, mediante adaptaciones bioldgicas a nivel
molecular, a determinados cambios producidos en el
entorno de un organismo. Descifrar y conocer esta infor-
macién es uno de los objetivos fundamentales de la
Genoémica. La Genémica ha sido quizas la tecnologia
“6mica” que mas ha progresado en los ultimos afios gra-
cias a la apremiante necesidad de disponer de instrumen-
tos que permitieran la rdpida secuenciacion del DNA.
Este avance en el drea de la Gendmica ha permitido la
consecucion de hitos tan importantes como la secuencia-
cién de genomas completos, entre los que se incluye el
Genoma Humano (Lander et al., 2001; Venter et al.,
2001).

Como ya se ha mencionado, la CE ha demostrado
sobradamente ser una herramienta de gran utilidad en el
andlisis de 4cidos nucleicos incluyendo el proyecto
Genoma Humano (Kleparnik et al., 2007, Lander et al.,
2001; Venter et al., 2001). En este sentido, desde la pri-
mera demostracién de la CE como una técnica mds rdpi-
da, precisa y con menor requerimiento de muestra que la
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Tabla 3. Revisiones de los tltimos dos afios relativas a diferentes aplicaciones de CE.

Autores Analitos objeto de la revision Aio Referencia
Boyce et al Aditivos y contaminantes 2007 (Boyce, 2007)
organicos
Castro-Puyana et al Antibioticos 2008 (Castro-Puyana et
al., 2008)
Castro-Puyana et al Aminoacidos no proteicos 2007 (Castro-Puyana et
al., 2007)
Chen et al lones inorgéanicos y organicos 2007 (Chen et al., 2007)
Coufal et al Iones pequefios 2007 (Coufal et al.,
2007)
Dabek-Zlotorzynska et Contaminantes 2008 (Dabek-
al Zlotorzynska et al.,
2008)
Dolnik Proteinas 2008 (Dolnik, 2008)
Font et al Contaminantes organicos en 2008 (Font et al., 2008)
alimentos
Garcia-Campaiia et al Péptidos y proteinas 2007 (Garcia-Camparia
et al., 2007)
Garcia-Caiias et al Contaminantes microbianos 2007 (Garcia-Caiias et
al., 2007)
Garcia-Caiias et al Alimentos y bebidas 2008 (Garcia-Caiias et
al., 2008)
Geiser et al Medicamentos 2007 (Geiser et al.,
2007)
Hartinger et al Medicamentos 2007 (Hartinger et al.,
2007)
Herrero et al Péptidos y peptidomica 2008 (Herrero et al.,
2008)
Hau Fung Cheung et Micronutrientes 2007 (Hau Fung Cheung
al et al.,2007)
Hua et al DNA 2007 (Hua et al., 2007)
Klampfl et al Acidos organicos 2007 (Klampfl, 2007)
Kasicka Péptidos 2008 (Kasicka, 2008)
Kvasnicka Compuestos bioactivos 2007 (Kvasnicka, 2007)
Poinsot et al Aminoacidos 2008 (Poinsot et al.,
2008)
Timerbaev lones inorgéanicos 2007 (Timerbaev, 2007)

electroforesis convencional en placa para la caracteriza- (CGE) ya que permite la separacion de las moléculas de

cion de secuencias genéticas, la técnica ha evolucionado DNA por tamafio. Sin embargo, también se han desarro-
considerablemente (Suresh-Babu et al., 2006). Ilado métodos que emplean la CE en zona libre (FSCE)
(Vreeland et al., 2001).

Generalmente, el modo de CE mds empleado para las

separaciones de DNA es la electroforesis capilar en gel Aparte de la secuenciacién del DNA, la CE se ha
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empleado en aplicaciones dirigidas al estudio de la varia-
bilidad genética (polimorfismos genéticos), a la detec-
cién de secuencias especificas de DNA (deteccion de
microorganismos patégenos, alimentos transgénicos u
OMG:s, e identificacién de especies) y al analisis del
grado de metilacién del DNA (estudios epigenéticos)
(Sanchez et al., 2007; Fernandez et al, 2008; Sotgia et
al., 2008).

Los polimorfismos son variaciones de la secuencia
genética en un mismo gen entre distintos individuos de
una misma especie. Dentro de estos, los mas abundantes,
representando hasta el 90% de la variabilidad intraespe-
cie, son los polimorfismos de nucleétido simple (SNPs),
que son variaciones en un solo nucleétido. Se han publi-
cado diversos articulos que tratan el andlisis de polimor-
fismos mediante CGE. Normalmente, estos métodos de
andlisis consisten en una amplificacién previa del DNA
mediante la técnica de reaccién en cadena de la polimera-
sa (PCR) y el posterior andlisis de los fragmentos de
DNA amplificados mediante CGE. Recientemente, el
empleo de esta metodologia analitica ha permitido llevar
a cabo estudios tan diversos como la caracterizacion de
SNPs del genoma de la vid (Fernandez et al, 2008) o el
genotipado de los genes implicados en la regulacién del
metabolismo de la glucosa en individuos con diabetes
tipo II (Malodobra et al., 2007). Esta metodologia permi-
te determinar la variabilidad entre muestras de DNA, sin
embargo no proporciona informacién acerca de la identi-
dad del par de bases que varia en la secuencia.

La aplicacién de CE a la deteccién de secuencias
especificas de DNA en muestras de origen alimentario,
clinico, ambiental y forense también ha ganado gran
importancia en los dltimos afios. La estrategia general
consiste en extraer el DNA de las muestras, amplificar las
secuencias de DNA de interés mediante técnicas molecu-
lares, a continuacion separar las secuencias amplificadas
mediante CGE y detectarlas mediante fluorescencia indu-
cida por laser (LIF) empleando intercalantes en el tamp6n
de separacién. La aplicabilidad de esta metodologia se ha
demostrado para el andlisis de OMGs en alimentos
(Garcia-Caifias et al., 2002). En la Figura 2 se puede
observar como ejemplo el electroferograma obtenido
mediante CGE-LIF de la deteccién simultdnea de DNA
de cinco variedades distintas de maiz transgénico.

Ademas de todas las aplicaciones mencionadas, el
estudio de la interaccién de determinadas secuencias de
DNA con otras moléculas como, por ejemplo, proteinas y
aptameros (moléculas cortas de 4cido nucleico sintéticas)
es también interesante en diversas dreas de investigacion
entre las que se incluyen la biomedicina, la farmacogend-
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micay la nutrigenémica. Recientemente, la CE ha permi-
tido llevar a cabo estudios de este tipo con distintos obje-
tivos, como por ejemplo encontrar potentes agentes anti-
viricos (Chou et al., 2005) o la seleccién de aptdmeros
especificos para una molécula diana (Drabovich et al.,
2006).

Los avances mds notables que ha experimentado la
CE en el drea de 1a Gendémica se han encaminado hacia la
miniaturizacién de los dispositivos mediante el desarrollo
de microchips (Revermann et al., 2008), la mejora de la
sensibilidad mediante distintos sistemas de deteccién y el
desarrollo de técnicas de preconcentracion (Gotz et al.,
2007).

4. ELECTROFORESIS CAPILAR EN TRANS-
CRIPTOMICA

La Transcriptémica es el estudio del transcriptoma,
que puede definirse como el conjunto de moléculas de
RNA mensajero (mRNA) generadas en el proceso de
transcripcidn que se encuentran presentes en una célula
en un determinado momento. El transcriptoma, por tanto,
es un reflejo de los genes que estdn siendo expresados en
las condiciones en las que se encuentra la célula en ese
momento. A diferencia del genoma, que presenta un
cardcter mas estdtico, el transcriptoma depende del
momento y de las condiciones ambientales. La informa-
cién contenida en el transcriptoma se puede emplear
como una primera aproximacion en el estudio de protei-
nas y metabolitos (Kussmann et al., 2006).

El anélisis del nivel de expresion génica se ha llevado
a cabo tradicionalmente mediante la técnica Northern
blot y mds recientemente, mediante la técnica de anélisis
en serie de la expresion génica (Serial Analysis of Gene
Expression, SAGE) y técnicas de PCR de transcripcién
inversa (Reverse Transcription Quantitative PCR, RT-
PCR). Sin embargo, son los microarrays de expresion los
que gozan de un mayor protagonismo en el drea de la
Transcriptomica actual. Los microarrays de expresion
son colecciones de oligonucledtidos inmovilizados en un
sustrato s6lido en localizaciones conocidas y ordenadas.
Dichas moléculas tienen la capacidad de reconocer espe-
cificamente los mRNA que se quieren detectar. Esta téc-
nica permite el andlisis multiple y simultdneo de un gran
nimero de moléculas de mRNA distintas, proporcionan-
do asi informacién muy valiosa del perfil de expresion de
los genes en un determinado organismo, tejido o célula en
diversos estados fisioldgicos o bajo el efecto de diferentes
tratamientos (Zhang et al., 2008).
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Figura 2. Electroferograma de la separacion simultinea de DNA en cinco variedades distintas de maiz transgénico
mediante CE-LIF. Redibujado a partir de Garcia-Canas et al, 2004.

Hay, sin embargo, algunos inconvenientes en el uso de
microarrays de expresion. El primero es que se necesita
una cantidad suficiente de muestra que permita obtener
extractos de mRNA con el rendimiento y la calidad reque-
ridos para llevar a cabo su hibridacién en el microarray.
Ademis, hay limitaciones técnicas que pueden afectar ala

eficacia de la hibridacién, y por tanto, disminuir su capaci-
dad para detectar variaciones en el nivel de expresién géni-
co. Otro inconveniente es el alto coste de andlisis, aunque
realmente se puede considerar una técnica de gran rendi-
miento si consideramos el nimero de analitos (miles) que
se pueden analizar simultdneamente en un solo andlisis.
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A pesar del protagonismo y popularidad que ha adqui-
rido el microarray de expresiéon en el drea de la
Transcriptomica, se han desarrollado metodologias anali-
ticas alternativas que no persiguen el andlisis completo del
Transcriptoma, sino que estdn dirigidas al andlisis especi-
fico de un nimero mas reducido de secuencias de RNA.
En este sentido, se han desarrollado métodos de CE para el
andlisis de transcriptos mutados en tumores (Thorson et
al.,2006) y tejidos bioldgicos dafiados (Goldsmith et al.,
2007). El mayor inconveniente del método reside en que
los fragmentos de mRNA deben ser secuenciados poste-
riormente para su identificacién. Otra aplicacién impor-
tante de la CE en este drea es la determinacion de la cali-
dad de los extractos de mRNA para su posterior analisis
empleando microarrays (Imbeaud et al., 2005).

La detecciéon de RNA viral es otra de la aplicaciones
de la CE, que al igual que en las separaciones de DNA,
utiliza el modo de CGE junto con soluciones poliméricas
para separar los RNA de doble cadena en funcién de su
tamafio (Shambaugh et al., 2004).

Aplicaciones dmicas de la electroforesis capilar

Otra aplicacién de la CE en este campo es el estudio
de la interaccién de aptdmeros de RNA con proteinas
(Gong et al., 2008). En general, los métodos de CE que se
han desarrollado para llevar a cabo estos andlisis emplean
la deteccién de LIF por su gran sensibilidad y selectivi-
dad. El empleo de aptdmeros como ligandos en lugar de
anticuerpos en electroforesis capilar de afinidad presenta
una serie de ventajas tales como una mayor facilidad para
el marcaje fluorescente (necesario para la deteccion de la
fluorescencia) o un peso molecular mas bajo, que facilita
la separacién del complejo molécula-aptidmero (Ravelet
etal.,2006). En un trabajo reciente, se empled un apta-
mero de RNA (de L-Arg) para llevar a cabo la separacién
quiral de arginina (Ruta et al., 2006).

Como en el caso de la Gendmica, los pocos estudios
existentes de CE-MS en Transcriptémica se centran en el
andlisis de nucledsidos o nucledtidos. Un ejemplo de ello,
es el empleo de CE-MS para la deteccion de nucledsidos
en muestras de orina de pacientes con cancer (Wang et al,
2007).
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Figura 3. Mapa 2-D de un andlisis CE-ESI-MS de citocromo C digerido con tripsina. Redibujado a partir de Erny et al,

2007a.




5.ELECTROFORESIS CAPILAR EN PROTEO-
MICA

La Protedmica trata el andlisis de proteinas y pépti-
dos, incluyendo sus funciones y modificaciones postra-
duccionales (PTMs). Esto permite estudiar las relaciones
entre las proteinas con la activacién de sus respectivos
genes, permitiendo asi establecer una conexion entre los
cambios en la fisiologia celular y la expresion del cédigo
genético. El comienzo de la Proteémica fue motivado
fundamentalmente por el inicio de la secuenciacién de
genomas a gran escala, y por el desarrollo de técnicas
avanzadas de separacién y andlisis de proteinas, como la
electroforesis bidimensional y la espectrometria de
masas, incluyendo las técnicas de ionizacién blandas.

Aligual que el transcriptoma, el proteoma es dindmi-
coy depende del tipo celular, el momento y las condicio-
nes ambientales, por lo que existe una gran variabilidad
en los perfiles proteicos presentes en las células. Esta
variabilidad es importante para entender la funcionalidad
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de un determinado organismo. Por otro lado, al ser el
nimero de proteinas muy superior al de genes, el nimero
de datos obtenidos en estudios protedmicos es muy eleva-
do, lo que aumenta su complejidad. Con el fin de simplifi-
car la complejidad de estos datos, se han desarrollado dis-
tintas estrategias, como por ejemplo, la generacién de
mapas 2-D de digestiones de proteinas como el que se
muestra en la Figura 3 (Erny et al., 2007a) que permite
visualizar mds facilmente la gran cantidad de informa-
cién proporcionada por estas nuevas técnicas acopladas.

La Proteémica es de gran utilidad en estudios biomé-
dicos debido a que gran parte de los medicamentos o son
proteinas o ejercen su funcidn a través de proteinas, y a
que muchas enfermedades y sus tratamientos se manifies-
tan a nivel proteico (Kellner, 2000). Pero ademads, tiene
otros campos de aplicacién, como por ejemplo en el drea
de Ciencia y Tecnologia de Alimentos, donde cuenta con
un gran potencial en la investigacion de la calidad y segu-
ridad alimentaria, deteccion de fraudes, estudio de ali-
mentos funcionales y compuestos bioactivos (Han ef al,

Figura 4. Electroferograma de iones totales y espectros de masas de los picos sefialados de las zeinas extraidas de maiz

convencional de la variedad Aristis. Redibujado a partir de Erny et al/, 2007b.
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2008). En estos campos, los estudios proteémicos se diri-
gen hacia el estudio de las interacciones entre proteinas
(Sun et al., 2008), o la comparacién de perfiles proteicos
(Rodriguez-Nogales et al., 2007).

Sin embargo, los estudios mas recientes en Proteémica
se han dirigido hacia la identificacidn de biomarcadores y
de las PTMs. En esta drea, la CE, y en concreto, el acopla-
miento CE-MS, ha demostrado ser una técnica muy eficaz
en andlisis de proteinas (Haselberg et al., 2007).

Los biomarcadores son indicadores biol6gicos de
cambios a nivel molecular, bioquimico o celular, mediante
los cuales se puede reconocer y evaluar un proceso biold-
gico normal o alterado (Huck et al., 2006). La identifica-
cién de biomarcadores proporciona una base para la dis-
tincién de estados alterados en un organismo. De esta
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manera se favorece el rdpido diagndstico de enfermeda-
des, el reconocimiento de nuevas dianas para su trata-
miento o la clasificacién de organismos en funcién de la
presencia o ausencia del biomarcador en su perfil proteico
(Hanash, 2003). Algunas aplicaciones biomédicas de la
identificacion de biomarcadores son los estudios en enfer-
medades como el cancer de préstata (Theodorescu et al.,
2008), enfermedades coronarias (Zimmerli et al., 2008) o
en dos tipos de apendicitis a partir de muestras de plasma
en pacientes antes y después de la operacion (Johannesson
etal.,2007). Laidentificacién de biomarcadores es titil en
otros campos, no solo en medicina, sino también en estu-
dios ambientales (Skelley et al., 2007), toxicoldgicos
(Tagliaro et al., 2007) o el anélisis de OMGs (Erny et al.,
2007b). En la Figura 4 se puede ver el electroferograma de
iones totales, y los espectros de masas obtenidos en un
estudio proteémico de zeinas de maiz convencional.

Figura 5. Electroferogramas de iones extraidos (EIE) de las formas glicosiladas de la eritropoyetina-3. Redibujado a partir

de Balaguer et al., 2006b.




Las PTMs son modificaciones quimicas que se dan en
las proteinas después de la traduccién y que afectan a sus
propiedades fisico-quimicas, a su estructura y actividad.
Estas modificaciones son fundamentales para compren-
der el funcionamiento de las proteinas en fisiologia celu-
lar, ya que muchas de las funciones o disfunciones de las
proteinas ligadas a patologias dependen de sus PTMs,
con lo que no estdn directamente codificadas por el geno-
ma. Las modificaciones mds comunes son la fosforila-
cién y la glicosilacién de proteinas, pero hay otras, como
metilaciones, oxidaciones, alquilaciones o amidaciones.
Las fosforilaciones son PTMs muy dificiles de estudiar
ya que se dan muy rapidamente, con lo que la fraccién de
proteinas fosforiladas in vivo es pequefia. En la mayoria
de los casos los estudios de fosforilacion se realizan con
MS. Recientemente se ha desarrollado un método para la
determinacién de la concentracion relativa de dos estados
de fosforilacién distintos en proteinas de leche mediante
electroforesis capilar en zona (Heck er al., 2008).
También se ha desarrollado un método para su deteccién
en CE-MS, en el que se consigue aumentar la sensibilidad
de la deteccion de fosfopéptidos con miltiples fosforila-
ciones (Ballard et al., 2007).

Otras PTMs de gran interés son las glicosilaciones.
Estas se forman por uniones covalentes entre mono u oli-
gosacdridos a las proteinas. Debido a su buena reproduci-
bilidad y sensibilidad, la CE-LIF es una de las técnicas
mas potentes que se pueden usar para el estudio de las gli-
cosilaciones. Asi, utilizando CE-LIF se puede llegar a
limites de deteccion de hasta 10-18 moles en muestras de
oligosacdridos (Kamoda et al., 2006). Un ejemplo son las
formas glicosiladas de la eritropoyetina. Balaguer y col
desarrollaron un método para separar estas glicoproteinas
y caracterizar su masa exacta, mediante CE-TOF-MS,
utilizando capilares recubiertos y manteniendo el flujo
electroosmético cercano a cero (Balaguer ez al., 2006b).
En otro trabajo del mismo grupo se detecté también la
masa exacta de la eritropoyetina, determinando a su vez
44 glicoproteinas distintas y 135 isoformas de eritropoye-
tina humana (Balaguer et al., 2006a). En la Figura 5 se
puede ver un ejemplo de electroferograma mostrando dis-
tintas formas glicosiladas de eritropoyetina.

6. ELECTROFORESIS CAPILAR EN METABO-
LOMICA

Los metabolitos son las “huellas dactilares” que dejan
los procesos quimicos ocurridos en las células. Son molé-
culas de bajo peso molecular (<1500 Da) que intervienen
bien como productos finales, o como intermediarios en
las distintas rutas metabdlicas de un organismo. Ejemplos

Cromatografia y Técnicas Afines

de estos son aminoacidos, nucleétidos, vitaminas o aci-
dos organicos. La Metabolomica se encarga del estudio
sistemdtico del metaboloma, es decir del conjunto de
todos los metabolitos presentes en un organismo, con el
objetivo de comprender la fisiologia celular. Tal como el
proteoma y el transcriptoma, el metaboloma es también
dindmico. Aunque esta tecnologia “6mica” es la mas
reciente de las cuatro aqui mencionadas, la importancia
de esta técnica va en aumento como puede verse por el
nimero de articulos publicados en la Tabla 1.

En Enero de 2007, se publicé la primera version del
mapa metabdlico humano, que contenia cerca de 2200
metabolitos, presentes en 115 rutas metabdlicas distintas,
asi como mas de 2000 enzimas. Ademas, en esta base de
datos (“Human Metabolome DataBase”, HMDB,
http://www.hmdb.ca) se relacionan estos metabolitos con
mas de 800 enfermedades metabdlicas distintas (Wishart
etal., 2007). Sin embargo, la HMDB estd aun por com-
pletar pues siguen apareciendo metabolitos en distintas
rutas celulares. Igual sucede con el metabolismo de otros
organismos, en especial el de las plantas, con més de
50000 metabolitos identificados, cuyos resultados se
publican en bases de datos similares, por ejemplo en
la Kyoto Encyclopedia of Genes and Genomes
(http://www.genome.jp/kegg/pathway.html). Como ya se
ha mencionado anteriormente, algunas de estas bases de
datos se han recogido en la Tabla 2.

La dificultad del andlisis de metabolitos radica en que
son moléculas muy distintas entre si, como por ejemplo
iones inorgénicos pequeflos, aminoacidos, flavonoides o
lipidos. Estas moléculas tienen propiedades fisico-quimi-
cas muy variadas, lo que hace practicamente imposible la
extraccion conjunta de todos los metabolitos simultdnea-
mente, asi como su andlisis y deteccion. Por eso no se uti-
liza una sola técnica para su identificacion, sino que se
emplean varias de ellas (Baggett et al, 2002).

La metodologia aplicada en los andlisis
Metabolémicos consta generalmente de cuatro etapas
bien diferenciadas. En primer lugar la extraccion de la
muestra. Esta extraccion debe abarcar el mayor nimero de
metabolitos posible, por lo que debe basarse en métodos
de extraccién global. Una vez optimizada la extraccidn,
debe considerarse la etapa de andlisis/deteccién, cuyo
objetivo es el de encontrar el mayor nimero de metaboli-
tos posible. Los métodos de andlisis mds utilizados en
metabolémica son la RMN y la espectrometria de masas
(MS). Estos métodos se pueden usar de forma aislada, o
mds comuinmente, sobretodo en el caso de MS, acoplados
a técnicas de separacion, como cromatografia de gases
(GC-MS), cromatografia de liquidos (HPLC-MS) o como
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Figura 6. Anédlisis de componentes principales (PCA) de 18 muestras de maiz representadas en el plano definido por los
dos primeros componentes principales, explicando el 70% de la variabilidad. Los vectores 9, 12, 13, 18, 19, 21 y 23, repre-
sentan las contribuciones de 7 variables en los dos primeros componentes. Redibujado a partir de Levandi et al., 2008.

CE-MS. La separacién no sélo aporta la ventaja de facili-
tar la deteccidn, sino también la identificacion de estos
metabolitos, al aportar un nuevo criterio para su elucida-
cion (el dato de la elucién o migracién de los analitos en la
columna).

El tercer paso es el tratamiento estadistico de los
resultados, para lo cual es necesario llevar a cabo un trata-
miento previo de los datos (correccién de la linea de base,
alineamiento y normalizacién), ya que el nimero de
datos obtenidos en un andlisis de tipo Metabolémico
suele ser muy grande. Para ello se realizan andlisis multi-
variantes, como por ejemplo el andlisis de componentes
principales (PCA), el andlisis discriminante (PLS-DA) o

el modelado blando independiente de analogia de clases
(SIMCA, Soria, 2006) que permiten agrupar y simplificar
estos datos. Un ejemplo de un andlisis por PCA se puede
ver en la Figura 6.

Finalmente, el ultimo paso de un analisis
Metabolémico consiste en la identificacion de los meta-
bolitos encontrados, valiéndose para esto de la informa-
cidn obtenida en la separacion, andlisis y tratamiento de
los datos anteriores. Para ello se utilizan las bases de
datos ya mencionadas.

La Metabolomica se aplica principalmente en el ana-
lisis de perfiles metabdlicos en distintos campos como la



toxicologia (Robertson, 2005), biomedicina (Huck et al.,
2005) o nutrigendémica (Zhang et al., 2008; Wishart,
2008). La nutrigendémica es un nuevo campo de estudio
que conecta la Genémica, Proteémica y Metabolémica
con la nutricién humana, y que trata de relacionar la
ingesta de determinados nutrientes con la fisiologia celu-
lar con el fin de mejorar nuestra alimentacién y salud
(Ordovas et al.,2004). También la bisqueda de biomar-
cadores es una aplicaciéon importante de la
Metabolémica. En este sentido, se puede encontrar mas
informacidn en el trabajo de revision de Monton y Soga
en el que tratan las dltimas aplicaciones de CE-MS en
Metabolémica (Monton et al, 2007; Garcia-Perez et al.,
2008).

Dada la versatilidad de la CE, esta técnica ha permiti-
do el analisis de una gran variedad de metabolitos de
naturaleza muy distinta, por ejemplo metabolitos deriva-
dos de bases puricas y pirimidinicas (Britz-McKibbin et
al.,2003), metabolitos catidnicos (Baidoo et al., 2008) o
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incluso aminodcidos (Soga et al., 2004). Por ejemplo la
cisteina y homocisteina son dos aminoacidos que pueden
actuar como biomarcadores de enfermedades como la
cistinuria. Utilizando CE-LIF se puede determinar con
muy buena sensibilidad estos aminodcidos derivatizados
en muestras de suero y orina (Lochman et al., 2003).

Debido a la importancia de las aplicaciones biomédi-
cas, el metabolismo humano es uno de los mads estudia-
dos. Una de las ventajas del tratamiento Metabolémico al
estudio de las enfermedades es que los andlisis de meta-
bolitos se pueden realizar en su mayoria en fluidos huma-
nos accesibles (orina, sangre, etc.) facilitando asi la
obtencidn de las muestras. Por ejemplo, el metabolismo
de la tirosina es facil de investigar ya que sus metabolitos
se secretan por la orina. Mediante CE con deteccién
amperométrica, Huang y col pudieron detectar siete
metabolitos de la tirosina implicados en la funcién hepa-
tica (Huang et al., 20006).
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Figura 7. Electroferograma de iones extraidos de metabolitos de una muestra de soja transgénica y otra no transgénica en
CE-ESI-TOF. El compuesto marcado con un asterisco corresponde a 4-hidroxi-L-treonina. Redibujado de Garcia-Villalba

etal.,2008.
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También se ha usado CE-MS para el estudio del meta-
bolismo de plantas con importantes aplicaciones medici-
nales y/o nutricionales. Por ejemplo, los metabolitos de
plantas medicinales son interesantes para poder investi-
gar los posibles compuestos bioactivos responsables de
su uso para combatir una enfermedad. Genista tenera es
una planta que se utiliza en medicaciones para diabéticos.
En un estudio reciente se analizaron los metabolitos
secundarios de esta planta, y se encontraron entre ellos
varios tipos de flavonoides distintos (Edwards et al.,
2006). Last y col han realizado recientemente una recopi-
lacion de los estudios metabolémicos en plantas utilizan-
do CE y otras técnicas (Laster al., 2007).

Otra aplicacion de la metabolémica en el campo de la
seguridad alimentaria es la determinacién de perfiles
metabdlicos en alimentos que contienen OMGs, y la
comparacion de estos con sus respectivos alimentos con-
vencionales. De esta forma se puede determinar si la
variacién genética ha afectado o no a algtin otro aspecto
del metabolismo celular. Recientemente se utilizé CE-
LIF para el andlisis quiral de aminodcidos en maiz trans-
génico (Btl1) y convencional y se demostr6 que esta téc-
nica es 1til para la deteccién de posibles biomarcadores
en los alimentos transgénicos (Herrero et al., 2007).
También se ha utilizado CE-MS en varios estudios para el
andlisis de metabolitos en variedades transgénicas de
maiz (Levandi et al., 2008), arroz (Takahashi et al.,
2006), soja (Garcia-Villalba et al., 2008) o patatas
(Bianco et al., 2003). Los tres primeros estudios mencio-
nados encontraron variaciones en los perfiles de metabo-
litos de los alimentos con OMGs respecto de los conven-
cionales. En el caso de la soja se pudo identificar la dismi-
nucién en 4-hidroxi-L-treonina como posible biomarca-
dor de alimentos transgénicos, como se puede ver en la
Figura 7.

7. CONCLUSIONES

La CE ha demostrado ser una herramienta analitica de
gran utilidad para el desarrollo de las técnicas “6micas”.
Aunque hay otras técnicas que permiten también la
obtencién de gran cantidad de datos, por ejemplo los
microarrays de DNA, RMN o cromatografia acopladas a
espectrometria de masas (GC-MS, HPLC-MS), la elec-
troforesis capilar presenta ciertas ventajas, como pueden
ser la gran variedad de sistemas de deteccidén que puede
utilizar, la posibilidad de detectar una gran diversidad de
analitos de muy distinta naturaleza, la rapidez del andli-
sis, sus elevadas eficacias o el minimo requerimiento de
reactivos y muestra.

Aplicaciones dmicas de la electroforesis capilar

El significativo desarrollo instrumental que ha expe-
rimentado la CE, unido a su gran variedad de aplicacio-
nes son indicativos de que la técnica puede alcanzar
importantes logros en el campo de las técnicas “6micas”
en los préximos afios. En concreto los microchips de CE,
los arrays o los acoplamientos con otras técnicas como
espectrometria de masas son algunas de las innovaciones
que hacen que las perspectivas de esta técnica en el
campo de las aplicaciones “6micas” sean tan interesan-
tes.
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1. INTRODUCCION

La cromatografia de liquidos de alta eficacia (HPLC)
se ha convertido hoy en dia en una de las técnicas més
populares para el anélisis cualitativo y/o cuantitativo de
un gran nimero de compuestos. El desarrollo de colum-
nas para HPLC estd, por lo tanto, evolucionando de
manera muy significativa en los tltimos afios. Dentro de
la gran diversidad de columnas utilizadas en HPLC nos
encontramos con las cada vez mds conocidas columnas
monoliticas. La tecnologia de monolitos empezé a ser
utilizada en columnas para HPLC entre finales de los
afios 80 y mediados de los 90 **. Para entender cémo son
estos materiales monoliticos nos los podemos imaginar
como una Unica “particula” porosa que ocupa completa-
mente el volumen de la columna sin que haya ninguno de
los espacios inter-particulares tipicos de las columnas de
particulas empaquetadas convencionales. De esta manera
se obliga a que la fase mévil circule completamente por la
fase estacionaria proporcionando unas propiedades inme-
jorables a este tipo de columnas.

Enla actualidad, las columnas monoliticas empiezan
a ser una muy buena alternativa a las columnas de parti-
culas empaquetadas convencionales para separaciones de
alta eficacia en HPLC ©. Gracias al pequefio tamafio de
sus esqueletos de silice y a sus amplios macroporos
(through-pores) se alcanzan mayores eficacias de separa-
cién que con columnas de particulas empaquetadas a una
similar presién de trabajo . Con respecto a estas colum-
nas se han descrito numerosas aplicaciones en varias
modalidades cromatograficas, incluyendo la cromatogra-
fia de gases (GC), HPLC, y la electrocromatografia capi-
lar (CEC), en diversos articulos de revisiéon “*'¥ y en
algunos capitulos de libro "*'%, asi como algunas aplica-
ciones de los monolitos para ser utilizados en métodos de
preconcentraciéon y de extraccién en fase sélida 7.
Recientemente, el Profesor Guiochon (Universidad de
Tennessee, USA) public6 un extenso articulo de revisién
sobre columnas monoliticas en HPLC “%.

Las columnas monoliticas se dividen en dos grandes
tipos: (i) las columnas monoliticas poliméricas, que con-
sisten en la obtencién de polimeros organicos mediante
polimerizacién in-situ de los mondmeros organicos ade-
cuados 1111620 "y (ii) las columnas monoliticas de base
silice, preparadas a partir de un proceso de sol-gel dentro
de la columna **®. Este articulo de revision se centrara
en la preparacion de columnas monoliticas de base silice
(tanto convencionales como capilares) desde un punto de
vista de la preparacion del esqueleto de silice asi como de
las modificaciones quimicas posteriores para obtener
columnas de diferente naturaleza. Hoy en dia se han des-
crito una gran variedad de procedimientos de modifica-
cién del esqueleto de silice de las columnas monoliticas
con el objetivo de dotar dichas columnas de la funcionali-
dad adecuada para obtener fases estacionarias 6ptimas
para separaciones quirales, de intercambio i6nico, por
cromatografia de interaccion hidrofilica (HILIC) y para
cromatografia en fase invertida, asi como la posibilidad
de obtener fases estacionarias mixtas. El objetivo de este
articulo de revisidn es describir los procedimientos de
preparacién y de modificacidn de estas columnas de base
silice, incluyendo aquellos basados en métodos de poli-
merizacion que tienen como objetivo la unién de cadenas
poliméricas sobre la superficie del esqueleto de silice tal
y como estd descrito para el caso de particulas ¢,
También se resumirdn las propiedades y caracteristicas
mds importantes de estas columnas asi como algunas de
las aplicaciones descritas en la literatura.

2. PROPIEDADES Y CARACTERISTICAS.

Como se ha comentado en la introduccion, las colum-
nas monoliticas consisten en una pieza de un material
poroso continuo y herméticamente sellado contra la
pared de un tubo (o capilar), de manera que la fase mévil
estd obligada a pasar a través de todo el lecho de la
columna, sin que haya ningun tipo de espacio intersticial
libre. Este material poroso se caracteriza, por lo general,
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mediante una distribucién de tamafio de poros bimodal. sién a la que la fase maévil debe ser bombeada para mante-
El modo de tamafio mds largo de esta distribucién bimo- nerla a una determinada velocidad o flujo. A diferencia de
dal corresponde a los llamados macroporos (o throughpo- la mayoria de columnas poliméricas que no presentan un
res) (Figura 1a). Estos poros estan interconectados for- modo de pequefio tamafio en su distribucién de tamafios
mando canales a través de los cuales fluye practicamente de poro ***, las columnas monoliticas de silice si que lo
toda la fase movil. El tamafio medio de estos canales con- presentan y corresponde a los mesoporos (Figura 1b).
trola la permeabilidad de la columna y, por tanto, la pre- Estos se encuentran en protuberancias del s6lido poroso

(@)

Figura 1. (a) Imagen SEM de la estructura porosa de una columna monolitica de silice (izquierda) y vista aumentada de la
entrada a un macroporo o throughpore (derecha). (b) Imagen SEM de la estructura de un mesoporo en el esqueleto de una
columna monolitica de silice. Reproducido de la ref. [6] con permiso de Wiley.




que se localizan entre los canales formados por los
macroporos. De la porosidad de estos mesoporos depen-
derd en gran parte la cantidad de fase estacionaria enlaza-
da en el esqueleto de silice y, en consecuencia, el factor
de retencion de los analitos. Serd necesario llegar siempre
aun compromiso de porosidad pues también afectard a la
presion final de trabajo.

Con respecto a las propiedades estructurales de las
columnas monoliticas de silice, una gran ventaja es que
mediante el control de la composicién de la mezcla de
reaccidn inicial (concentracién de silanos y de poli(eti-
lenglicol) (PEG)) se puede controlar de manera indepen-
diente y hasta cierto punto el tamafio del esqueleto de sili-
ce y de los macroporos. Asi es posible producir monolitos
con una relacién de tamafio de macroporo/tamaiio de
esqueleto mucho mas grande que los equivalentes encon-
trados en columnas de particulas empaquetadas. Este
punto serd discutido con mds profundidad al tratar la pre-
paracién de los monolitos en el siguiente apartado.

Si se quieren obtener columnas que produzcan una
elevada eficacia de separacion en un tiempo relativamen-
te corto es necesario reducir el tamafio de los macroporos
y del esqueleto de silice. El tamaifio de este dominio en
una columna monolitica (la suma del tamafio del esquele-
to mds la del macroporo) equivale al tamaifio de las parti-
culas en las columnas de particulas empaquetadas a la
hora de calcular la eficacia. Motokawa y col., prepararon
columnas monoliticas de silice con varios tamafios de
esqueleto (entre 1-2 um) y de macroporos (entre 2 y 8
um) en capilares de silice fundida (de entre 50 a 200 pm
de didmetro interno) “¥. Tal como se esperaba, las colum-
nas con un dominio més pequefio presentaban eficacias
superiores, aunque con presiones también superiores.
Utilizando una fase mévil de acetonitrilo: agua (80:20
v/v) a una velocidad lineal de 1 mm/s estas columnas
monoliticas de silice preparadas en capilares producen
eficacias con una altura minima de plato tedrico de 8-12
pm.

El tamafio de los macroporos en los monolitos de sili-
ce preparados en capilares puede ser bastante superior al
tamafio del esqueleto, con lo que se puede obtener una
relacién “tamafio de poro/tamafio de esqueleto” de entre
1,5y 4. Enel caso de columnas de particulas empaque-
tadas esta relacién se encuentra entre 0,25 y 0,4 @V, y
entre 1,2y 1,5 para columnas monoliticas de silice prepa-
radas en molde, debido a la contraccién producida en el
proceso de fabricacion ¢, lo que afectard a la porosidad
de estas columnas. En general, la porosidad de las colum-
nas monoliticas de silice es mucho mayor que para las
columnas de particulas empaquetadas ©. Como se ha
comentado anteriormente y se describird con mas profun-
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didad en el siguiente capitulo, también se puede controlar
el tamaiio de los mesoporos en la estructura de silice cam-
biando el pH y la temperatura de la mezcla de reaccion
después de la preparacién del monolito, con lo que se
pueden obtener mesoporos de 10 a 25 nm ***”, y en algu-
nos casos extremos de hasta 400 nm ©®, aumentando de
esta manera la porosidad interna. Sin embargo, las mayo-
res diferencias se pueden encontrar en la porosidad exter-
na, la cual se encuentra en torno a un 40% para columnas
de particulas empaquetadas, entre un 65-70% para los
monolitos de silice preparados en molde y hasta un 80%
para los monolitos de silice preparados en capilares ®®, lo
cual lleva a obtener columnas con superiores permeabili-
dades, siendo ésta una de las mayores ventajas de las
columnas monoliticas, ya que nos permitird trabajar a
elevadas presiones.

Las columnas monoliticas de silice comerciales con
una porosidad externa entorno a un 60% y superiores
macroporos producen una permeabilidad que viene a ser
el doble que la obtenida para una columna de particulas
empaquetadas de 5 pm, y una eficacia un 20-30% supe-
rior ©9.

En resumen, las columnas monoliticas de silice se
caracterizan por presentar mayores porosidades que las
columnas de particulas empaquetadas, con una mayor
eficacia en columna, superiores permeabilidades y, en
consecuencia, permiten trabajar a mayores flujos de fase
moévil (mayores presiones). Sin embargo, no todo son
ventajas, pues una mayor porosidad implica que hay una
menor cantidad de silice en la columna, lo que llevard a
una menor cantidad de fase estacionaria después de reali-
zar la correspondiente modificacion quimica (que es la
que le proporcionara funcionalidad a la columna). Esto se
traducird en menores factores de retencion de los analitos
y una disminucidn en su capacidad de separacién. En la
actualidad, los esfuerzos se centran en preparar columnas
monoliticas con mayor fase estacionaria enlazada mante-
niendo las mismas propiedades de eficacia y permeabili-
dad. Esto serd discutido con mayor profundidad en el
capitulo 4.

3. PREPARACION DEL MONOLITO DE SILICE.

Las columnas monoliticas de base silice se preparan
mediante un proceso de sol-gel, en el que se produce la
hidroélisis de un compuesto de tipo silano o de una mezcla
de este tipo de compuestos (como por ejemplo, tetralco-
xisilanos, tetrametoxisilano o metiltrimetoxisilano), en
presencia de un compuesto inerte (poli(etilenglicol) o
ciertos disolventes) que se denomina porégeno. Asi, la
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Figura 2. Esquema del procedimiento de preparacién de un monolito de base silice. Reproducido de la ref. [25] con permi-

so de Springer.

transicién quimica de una solucién de alcoxisilanos a un
gel de silice se produce generalmente mediante dos tipos
de reaccién; hidrdlisis y policondensacién, partiendo de
grupos Si(OR)4 para acabar formando enlaces Si-O-Si
que constituiran los correspondientes oligémeros y poli-
meros de base silice. En la Figura 2 se presenta un esque-
ma del procedimiento utilizado para la preparacién de
estos monolitos. En esta reaccién de policondesacion,
que es exotérmica, el producto se vuelve insoluble y ter-
mina precipitando. Dependiendo de las condiciones
experimentales precipitard como particulas o como una
masa monolitica con amplios poros intersticiales donde
se localizardn los pordgenos u otros aditivos que se hayan
afiadido en la mezcla inicial. Asi, en esta primera etapa
del proceso sol-gel se produce una separacién de fases
que dard lugar a dos estructuras o dominios co-continuos
claramente diferenciados. Un primer dominio rico en sili-
ce (que dard lugar al correspondiente esqueleto de silice)
y un dominio rico en disolventes (que tras su eliminacién
dard lugar a los macroporos)®. La concentracion de los
reactivos y porégenos de la disolucién inicial controla la

distribucion de tamafios de estos macroporos. El gel obte-
nido es entonces envejecido mediante un gradiente de
temperatura que favorece la formacién gradual de micro-
poros (red de mesoporos en el esqueleto de silice) a un pH
moderadamente alcalino, razén por la cual se afiade urea
o bien una disolucién amoniacal como aditivo en la mez-
clainicial. Para finalizar, el gel se seca a elevada tempera-
tura con lo que se obtiene finalmente la correspondiente
columna monolitica de base silice.

Los principales reactivos alcoxisilanos utilizados son
el tetrametoxisilano (TMOS) o el tetractoxisilano
(TEOS), mientras que los aditivos que inducen la separa-
cién de fases son polimeros y surfactantes solubles en
agua. Por ejemplo, el PEG es uno de los mds utilizados y
permite controlar el tamafio y el volumen de los macropo-
ros en el gel debido a que los grupos glicol forman enla-
ces de hidr6geno muy fuertes con los grupos silanol del
polimero de silice a media que éste se va formando. De
esta manera es ficil controlar la relacion entre el tamafio
de los macroporos y el tamafio del esqueleto de silice del



monolito a partir de la relacién PGE/silice (reactivos
alcoxisilanos) de la mezcla inicial de reaccién. El volu-
men de estos macroporos formados en el esqueleto de
silice también dependerd de la fraccién de volumen de
disolventes utilizada en la mezcla inicial de reaccion.
Esto representa una gran ventaja en el desarrollo de
columnas monoliticas de base silice ya que el tamafio y el
volumen de los macroporos puede ser controlado inde-
pendientemente mediante el uso de PEG u otros com-
puestos andlogos como aditivo. Por otro lado, el monolito
formado, que consta de un esqueleto de silice con una red
de macroporos, a su vez contiene microporos, el tamafio
de los cuales puede ser controlado mediante el tratamien-
to con disoluciones amoniacales o urea, como se ha
comentado anteriormente, para formar los llamados
mesoporos del esqueleto.

Los primeros monolitos de base silice fueron descri-
tos por Nakanishiy Soga y se prepararon a partir de mez-
clas de disoluciones de TEOS y TMOS que contenian ini-
cialmente poli(estireno sulfonato de sodio), usando dife-
rentes lotes con pesos moleculares (MW) entre 30 y 600
kDa ©*. Este polimero fue posteriormente reemplazado
por dcido poliacrilico (HPAA, MW cercano a 90.000), y
dcido nitrico como catalizador para la hidrélisis “), y
finalmente por 6xido de polietileno (PEO) “**. En estas
primeras publicaciones se dan numerosos detalles que
giran en torno a la influencia de diferentes parametros
como son la concentracién y peso molecular del polimero
utilizado, la composicién del disolvente, etc., en la mor-
fologia del gel obtenido y en los tamafios medios de los
diferentes dominios de la columna monolitica.

En general, las columnas monoliticas de base silice se
pueden preparar tanto en un molde (por ejemplo un tubo
de vidrio de 6-9 mm de didmetro interno) para generar
una columna en forma de barra (columnas monoliticas
convencionales), o en capilares de silice fundida 249,
dando lugar a las columnas monoliticas capilares. La pre-
paracidn de estas columnas en un molde suele ir acompa-
flada de una contraccién espontdnea de toda la estructura,
lo que conlleva que el producto resultante presente dia-
metros en torno a 4,6 6 7 mm cuando se utilizan moldes
de 6 a9 mm de didmetro interno, respectivamente. Esta
contraccion también se produce durante los procesos de
envejecimiento y secado de la columna, con lo que el
resultado final es que la columna tiende a separarse de la
pared del molde. Dicha columna, por tanto, no puede ser
utilizada como una columna de HPLC directamente en el
molde en el que ha sido preparada, y se hace necesario
“encapsular” la barra de monolito en un tubo de PTFE o
bien cubrirlo con una resina de PEEK, para su posterior
uso en HPLC. Estas columnas recubiertas con PEEK
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pueden soportar presiones de hasta 200 kg/cm’. Hoy en
dia, este tipo de columnas monoliticas de base silice son
comercializadas por Merck en longitudes de entre 1y 10
cm con el nombre genérico de Chromolith #>.

En la literatura se describe la preparacion de colum-
nas monoliticas capilares de base silice utilizando la tec-
nologia sol-gel en capilares de silice fundida de didme-
tros internos entre 50 y 530 um para su uso tanto en
HPLC como en CEC ¢#*#49_En estos casos el esqueleto
de silice necesita ser unido covalentemente a la pared del
capilar para obtener un monolito con buenas propiedades,
lo cual se suele conseguir mediante un tratamiento previo
con NaOH vy utilizando capilares de didmetro interno
pequeiio. En el caso de capilares de mayor didmetro, el
uso de una mezcla de TMOS y metiltrimetoxisilano
(MTMS) en vez de tan solo TMOS minimiza la contrac-
cion del gel de silice durante su formacién. Las columnas
monoliticas capilares se preparan siguiendo el mismo
procedimiento que para las columnas monoliticas de
barra o convencionales ******7_El profesor Nakanishi y
col., describen un método de preparacién de los mesopo-
ros en el esqueleto de silice donde su tamafio puede ser
controlado mediante el envejecimiento del monolito en
una disolucién de amoniaco generado a partir de la hidré-
lisis de urea (37). La adicién de urea como aditivo en la
mezcla inicial de reaccidn hace que este proceso sea muy
facil, ya que los mesoporos se pueden preparar simple-
mente calentando los capilares repletos de la mezcla de
reaccion a 120°C.

A continuacion se describird con més detalle el proce-
dimiento de preparacion del esqueleto de silice en las
columnas monoliticas capilares. Este procedimiento es,
mas o menos, equivalente al utilizado para las columnas
monoliticas de barra o convencionales. En primer lugar
se realiza una etapa de activacion del capilar de silice fun-
dida (de 2 a 3 metros de capilar) en la que éste es tratado
con una disolucién 1 M de NaOH a 40 °C durante 3 h.
Después del correspondiente lavado con agua, el capilar
se trata con una disolucién 1 M de HCI, también a40°Cy
durante 1 h, y finalmente se limpia con agua y con aceto-
na. Una vez activados los capilares estos estdn listos para
ser llenados con la mezcla de reaccién. Una mezcla de
reaccion tipica se puede preparar de la siguiente manera:
se afiaden 40 mL de TMOS a 100 mL de una disolucién
0,01 M de 4cido acético que contiene 12,4 g de PEG
(MW 10,000) y 9 g de urea. Esta disolucién se agitaa 0 °C
durante media hora. La disolucién homogénea resultante
se filtra utilizando filtros de PTFE de 0,45 um y se intro-
duce dentro del capilar, permitiendo la reaccién a 30 6 40
°C hasta que se produzca la separacién de fases. El gel
resultante se envejece en el mismo capilar durante unas
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20-24 h a la misma temperatura. A continuacidén, se
aumenta la temperatura de forma gradual (durante unas
10-20 h en funcién de la longitud de la columna) y se
mantiene a 120 °C durante 3 h para formar los mesoporos
mediante la accién del amoniaco generado por hidrélisis
de la urea. Finalmente, las columnas se limpian con agua
y metanol. Este proceso de limpieza se ha de realizar de
manera muy exhaustiva y se suele llevar a cabo durante
varios dias. La dltima etapa es un tratamiento térmico de
la columna a 330 °C durante 25 h en el que se producird la
pirélisis de todos los restos organicos que queden en la
columna. La principal ventaja de la preparacién de
columnas monoliticas capilares utilizando este procedi-
miento es que éstas pueden ser utilizadas sin ningtn tipo
de fritado. No obstante, es necesario descartar unos 10 cm
de los extremos del capilar debido a la contraccion que se
produce en el esqueleto de silice durante su fabricacion.
Asi, a partir de unos 3 m de capilar de silice fundida, se
puede obtener una columna monolitica capilar de base
silice de 2,80 m, y a partir de aqui se puede cortar en las
longitudes que sean necesarias en funcién de la aplica-
cién.

Recientemente, Hara y col., han descrito un procedi-
miento de preparacién de columnas monoliticas capilares
de base silice que presenta algunas modificaciones (consi-
deradas como las columnas monoliticas de “segunda
generacion”), dando lugar a columnas que se caracterizan
por contener dominios de menor tamafio y una estructura
de macroporos mucho mas homogénea y, en consecuen-
cia, presentan una mayor eficacia que las denominadas
columnas monoliticas de “primera generacién” “®. El pro-
cedimiento para la preparacion de estas nuevas columnas
es muy similar al descrito anteriormente, aunque se vari6
la temperatura (25 °C en vez de 30-40 °C) y el contenido de
compuestos silano en la mezcla inicial de reaccién. Para
ello incrementaron el contenido de TMOS con respecto al
descrito anteriormente hasta 1,8 veces, obteniendo los
mejores resultados cuando el contenido de TMOS era 1,4
veces el descrito para las columnas de “primera genera-
cién” @, Estas columnas monoliticas capilares de silice de
“segunda generacidn” desarrolladas por Hara y col., han
mostrado propiedades similares o mejores que las obteni-
das con columnas de particulas empaquetadas de 2-3 um
en cuanto a eficacia a una determinada presion de trabajo,
gracias a su mayor uniformidad en la estructura de macro-
poros del esqueleto de silice.

En la actualidad, el grupo del Profesor Tanaka intenta
mejorar el procedimiento de preparacion de estas colum-
nas monoliticas con el objetivo de aumentar la reproduci-
bilidad en la preparacién y obtener columnas de mayor
longitud con las mismas prestaciones. Recientemente,

han conseguido fabricar columnas capilares de hasta 4,4
m de longitud capaces de conseguir hasta 500.000 platos
tedricos a una velocidad lineal de 1-2 mm/s (fase mdvil
de acetonitrilo-agua 80:20 v/v). Asi, les ha sido posible
preparar columnas con una altura de plato minima de 8,5
+ 0,5 um y un elevada permeabilidad “”. La unién de
varias de estas columnas hasta conseguir una longitud de
12,40 m ha permitido generar hasta un millén de platos
tedricos para algunos hidrocarburos arométicos con fac-
tores de retencién de hasta 2,4. El grupo del Profesor
Tanaka se prepara para desarrollar lo que denominan las
columnas monoliticas de silice de “tercera generacién”,
capaces de conseguir muy elevadas eficacias y con una
gran reproducibilidad en su preparacion.

4. MODIFICACIONES QUIMICAS Y APLICACIO-
NES.

Una vez la columna monolitica de silice ha sido pre-
parada, ésta puede ser modificada quimicamente para
dotarla de la funcionalidad adecuada segtn el tipo de fase
estacionaria que se quiera obtener (quirales, de intercam-
bio i6nico, HILIC o fase invertida, por ejemplo). En este
apartado se trataran algunos métodos descritos en la lite-
ratura para obtener dichas fases estacionarias, asi como
algunos ejemplos de aplicacién de estas columnas. Cabe
decir que la mayoria de las aplicaciones descritas se han
realizado usando las columnas Chromolith distribuidas
por Merck. Esto no es de extrafiar debido a que ciertos
pasos en la preparacién de los monolitos de silice (como
el secado y el encapsulado de las columnas formadas en
molde) es complicado de conseguir en laboratorios aca-
démicos y Merck tiene procedimientos patentados para
este proposito que funcionan con bastante éxito 9.

La modificacién quimica del monolito de silice se
puede llevar a cabo siguiendo un procedimiento mono-
mérico o polimérico. En el primer caso, la modificacién
se realiza mediante reaccidn directa entre la silice y un
reactivo con el grupo funcional deseado, o bien a través
de la introduccién previa de un agente que actia como
espaciador y a continuacion la reaccion con un ligando
que introducird la funcionalidad adecuada. Pero también
se pueden utilizar métodos de polimerizacién para fun-
cionalizar los monolitos de silice. En estos casos siempre
es necesario primero introducir un agente espaciador o de
anclaje que facilite la unién del polimero sobre la silice. A
continuacién se explicardn algunos procedimientos de
modificacién quimica descritos en la literatura para
columnas monoliticas de silice y se comparardn algunas
de sus propiedades con respecto a columnas de particulas
empaquetadas.



4.1. Cromatografia en fase invertida.

La mayoria de las publicaciones que versan sobre el
uso de columnas monoliticas de silice para cromatografia
en fase invertida realizan la modificacién quimica de
dichas columnas utilizando octadecildimetil-N,N-dietila-
minosilano (ODS-DEA)®® para obtener los llamados
monolitos de silice ODS “#4346485539 T 3 modificacion se
consigue simplemente haciendo pasar por la columna una
disolucién al 20% de ODS-DEA en tolueno durante 3h 'y
a 60 °C, seguido de lavados con tolueno y THF. El proce-
dimiento se suele repetir un par de veces.

Por lo general, cuando estas modificaciones se reali-
zan en columnas capilares, las permeabilidades son supe-
riores que en columnas convencionales, debido a su
mayor porosidad, lo que implica que la cantidad de silice
presente en el interior de la columna es muy pequefia y,
en consecuencia, también lo es la cantidad de fase esta-
cionaria. Por ejemplo, la cantidad de fase estacionaria en
una columna monolitica capilar preparada a partir de
TMOS y estimada en relacién a los factores de retencion
(k) de una mezcla de alquilbencenos es 0,02-0,03%® o
bien 0,04-0,05 para las columnas de segunda genera-
cion“®, comparada con 0,06 para una columna monolitica
de barra o convencional y 0,19 para columnas de particu-
las empaquetadas ®. Asi que, en general, cabe esperar
obtener menores factores de retencion para los analitos en
las columnas monoliticas capilares de base silice que en
las columnas monoliticas de silice convencionales o bien
en las de particulas empaquetadas ®®.

Normalmente se prefieren elevadas retenciones si al
mismo tiempo se mantiene una elevada eficacia, ya que
permitird aumentar la capacidad de separacién de la
columna. Sin embargo, en las columnas monoliticas de
silice con elevada porosidad no se suelen obtener eleva-
das retenciones debido a su menor relacién de fases
(volumen de la fase estacionaria dividido por el volumen
de la fase movil en la columna). Una via de aumentar la
relacién de fases es aumentando la cantidad de silice den-
tro de las columnas capilares como estd descrito para las
columnas de segunda generacion del grupo del Profesor
Tanaka “¥. La segunda via es aumentando la cantidad de
fase estacionaria unida al soporte de silice, lo que se
puede conseguir utilizando reacciones de polimerizacion.
Estas modificaciones mediante reacciones de polimeriza-
cién pueden aumentar la relacién de fases dentro de la
columna monolitica a través de la unién de cadenas poli-
méricas con un mayor nimero de grupos funcionales de
manera equivalente a como se ha descrito en el caso de
particulas “*?. En un trabajo reciente se desarroll6 una
columna capilar monolitica de silice con una elevada

Cromatografia y Técnicas Afines

retencién y eficacia mediante la polimerizacién de octa-
decil metacrilato usando o,0’-azobis-isobutironitrilo
(AIBN) como iniciador de radicales libres ©®. El primer
paso en este método de modificacién quimica consiste en
una reaccion de la columna con 3-metacriloxipropiltri-
metoxisilano (MOP) con el objetivo de anclar en el
esqueleto de silice un monémero con un doble enlace que
permitird la polimerizacién sobre él del octadecil meta-
crilato (ODM). Esto se consigue pasando a través de la
columna una mezcla de MOP:piridina 1:1 (v/v) durante
48 h y manteniendo la temperatura a 80 °C, seguido de
lavados con metanol. La columna se limpia durante 3 h
con tolueno y se carga con la mezcla de reaccién (250 pL.
del monémero ODM + 250 pL de una disolucion de 38.6
mg/mL de AIBN en tolueno), dejdndola polimerizar
durante 3 h a 80 °C. Una vez realizada la polimerizacion,
la columna se limpia con tolueno (un minimo de 24 h) y
con metanol. Realizando la polimerizacién a una elevada
concentraciéon de monémero y de iniciador se pueden
obtener columnas con una elevada retencién (k para el
amilbenceno de hasta 4.2 comparado con 1.7 para una
columna modificada con ODS y utilizando como fase
mévil metanol:agua 80:20 v/v), y manteniendo una eleva-
da eficacia (H) para el uracil de 10 um. Por tanto, se con-
sigue aumentar la relacion de fases y, en consecuencia, la
retencion de la columna, manteniendo una eficacia simi-
lar ala de una columna modificada con ODS.

En una publicacién mds reciente, se estudi6 la selecti-
vidad de estas columnas ODM para diversos compuestos
polares y no polares “”. En general, la columna monoliti-
ca de silice modificada por polimerizacién del ODM
parece presentar una mayor preferencia por compuestos
con caricter aromdtico, y estructuras planas y rigidas
(estructuras mas compactas), cuando se comparan con la
misma columna modificada con ODS. A modo de ejem-
plo, la Figura 3 muestra la separacién de los isémeros <f3
y zattocoferol usando una columna monolitica capilar de
ODM de 25 cm (200 um de didmetro interno). La separa-
cidén de isémeros del tocoferol es complicada de obtener
con columnas convencionales de C18 ©'%?. Tal como
puede observarse, se obtiene una separacién aceptable
utilizando una fase mévil de metanol:agua 95:5 v/v mien-
tras que dichos isémeros no pueden ser separados con
una columna monolitica capilar de ODS de la misma lon-
gitud, ni atin usando una columna de hasta 440 cm.

4.2. Separaciones quirales.

Muchos compuestos, como ciertas drogas, aditivos
alimentarios, etc., presentan actividad quiral, lo que hace
que las separaciones quirales se hayan convertido en un
campo muy importante en cromatografia de liquidos. En
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(a)
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Figura 3. (a) Estructuras quimicas de los isémeros del tocoferol. (b) Separacién de tocoferoles con columnas ODM y ODS
(25 cm x 200 um I.D.) usando metanol:agua 95:5 (v/v) como fase mévil. Tiourea se us6 como marcador de to. Deteccioén
realizada a 295 nmy 30 oC. (c) Separacidn de tocoferoles usando una columna monolitica capilar de silice de elevada longi-
tud modificada con ODS (440 cm x 100 um I.D.). Resto de condiciones como en (b). Identificacion de picos: 1, dtocoferol;
2, Btocoferol; 3, ytocoferol; 4, atocoferol. Reproducido de la ref. [60] con permiso de Eselvier.




la literatura existen diversas aplicaciones que describen la
utilizacién de columnas monoliticas de silice para separa-
ciones quirales, tanto utilizando columnas capilares (en
p-HPLC y cromatografia de liquidos capilar) “*®, como
las columnas Chromolith de Merck modificadas adecua-
damente 7.

Los derivados polisacaridos son, por ejemplo, muy uti-
lizados para obtener fases estacionarias quirales para sepa-
raciones enantioméricas en HPLC. Chandvetadze y col.,
describen la modificacién de una columna monolitica capi-
lar de silice hibrida (preparada a partir de una mezcla de
TMOS y MTMS) mediante el uso de modificadores quira-
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les como los derivados 3,5-dimetil y 3,5-diclorofenilcarba-
mato de la celulosa, o bien el derivado 3,5-dimetilfenilcar-
bamato de la amilosa ““*®. E]l método de modificacidn es
muy sencillo y tan sélo consiste en llenar la columna con
una disolucién del derivado polisacdrido en acetona y tras
la eliminacién del disolvente a temperatura ambiente man-
tener la columna a 40 °C durante 2 h en un horno con vacio.
Estas columnas (de 20 cm x 100 um I.D.) permiten la sepa-
racion de una gran variedad de compuestos quirales (ver
ejemplos en Figura 4) con unas eficacias comparables a las
obtenidas para columnas de particulas empaquetadas de 5
umy 4,6 mm de didmetro interno, pero con menores tiem-
pos de andlisis en la columna monolitica.

(a) (b)

(d) (e)

(c)

(f)

Figura 4. Separaciones enantioméricas de (a) 2,2,2-trifluoro-1-(9-anthryl)etanol, (b) benzoin, (c) 2,2’-dihydroxy-6,6’-
dimethylbiphenil, (d) trans-cyclopropanedicarboxylic acid dianilide, (e) flavonone, y (f) trans-stilbene oxide, en una
columna monolitica capilar de silice (20 u x 100 um I.D.) modificada con una disolucién 50 mg/L del derivado 3,5-dimetil-
fenilcarbamato de la celulosa en acetona. Fase mévil: n-hexano:2-propanol 90:10 (v/v). Reproducido de la ref. [66] con

permiso de Wiley.
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Otras modificaciones quimicas descritas en los ulti-
mos afios para obtener fases estacionarias quirales con
columnas monoliticas de silice incluyen la utilizacién de
proteinas como avidina ¢, glicoproteinas”?, o alblimina
de suero humano ™, o el uso de f—ciclodextrinas ™. Asf,
mediante la inmovilizacién de albimina de suero huma-
no (HSA) en una columna monolitica de silice se obtie-
nen mayores retenciones con resoluciones y eficacias
comparables a las conseguidas con una columna equiva-
lente de particulas empaquetadas, con la ventaja de pre-
sentar menores presiones de trabajo ™.

4.3. Cromatografia de intercambio ionico.

En los ultimos afios ha aumentado el interés en la uti-
lizacién de columnas monoliticas de silice modificadas

pararealizar separaciones de intercambio i6nico tanto en
HPLC como en CEC “*7*7_Una manera muy sencilla de
conseguir esta modificacion es mediante la utilizacién de
compuestos surfactantes, tanto de tipo catiénico o anidni-
co, como anfotéricos 7*?. Por ejemplo, Riorddin y col.,
tienen descrita una modificacion de una columna monoli-
tica capilar de silice de fase invertida (Onyx Cis, 150 mm
x 0,1 mm) utilizando el surfactante N-dodecil-N,
N(dimetilamonio) undecanoato (DDMAU)®». Simple-
mente pasando a través de la columna una disolucién 2
mM de DDMAU a un flujo de 1 pL/min durante 3 h se
consigue una columna de intercambio anidnico estable
durante todo el estudio realizado por los autores, sin sefia-
les de sangrado de columna, y capaz de conseguir unas
eficacias de separacion de 56.200 platos por metro para el
i6n ioduro.

6.2 B4 66
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Figura S. Separacion de nucleétidos u-HPLC utilizando una columna monolitica capilar de silice de intercambio aniénico
(MOP-DMAPAA-Q, 33 cm x 100 um I.D.). Fase mdvil: tampodn de fosfatos 50 mM, pH 2,8. Velocidad lineal: u=1,8 mm/s.
Deteccion UV a 254 nm. Identifiacion de picos: 1,5’-CMP; 2, 5°-AMP; 3, 5°-UMP y 4, 5°-GMP. Reproducido de la ref.

[83] con permiso de Springer.
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Recientemente también se han descrito modificacio-
nes mediante procesos de polimerizacién para obtener
columnas monoliticas de silice de intercambio i6nico.
Asi, Jaafar y col., modifican una columna capilar hibrida
(preparada a partir de una mezcla de TMOS y MTMS)
mediante copolimerizacién de N-[3-(dimethylamino)
propylJacrylamide methyl chloride-quaternary salt
(DMAPAA-Q) con MOP anclado previamente en el
esqueleto de silice, y obteniendo asi una columna de
intercambio aniénico fuerte ®¥. El procedimiento de poli-
merizacién in-situ es muy sencillo. Tras el anclaje del
MOP (descrito anteriormente)®”, la columna se llena con
la mezcla de mondmero y de iniciador (persulfato de
amonio) y se deja reaccionar durante 2 h a 60 °C contro-
lando la temperatura en un bafio de agua. Al finalizar, la
columna se limpia con agua y finalmente con metanol
durante al menos 2-3 dias. La Figura 5 muestra a modo de
ejemplo la separacién cromatografica de cuatro nucledti-
dos, consiguiéndose una buena eficacia de separacion
(H=9.5 um) para los cuatro compuestos. Ademds, una de
las ventajas de este tipo de columnas monoliticas capila-

res es que tanto pueden ser utilizadas en p-HPLC como
en CEC.

4.4. Cromatografia de interaccion hidrofilica
(HILIC).

Recientemente se han empezado a utilizar columnas
monoliticas de silice modificadas para realizar separacio-
nes por cromatografia de interaccién hidrofilica (HILIC),
si bien el niimero de publicaciones hasta el dia de hoy es
bastante inferior a los casos anteriores. El grupo del
Profesor Tanaka estd desarrollando este tipo de columnas
capilares a partir de modificaciones utilizando procedi-
mientos de polimerizacién. Asi, han descrito la prepara-
cién de columnas HILIC mediante polimerizacién de
acrilamida® o dcido acrilico®*® en columnas monoliti-
cas capilares previamente tratadas con N-(3-trimetoxisi-
lilpropil)metacrilamida como componente para el anclaje
del polimero. La polimerizacidn se realiza utilizando per-
sulfato de amonio como iniciador, y dejando polimerizar
a 80°C durante 1 h (en el caso de la acrilamida) y 2 h (en
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Figura 6. Curvas de van Deemter obtenidas para eluciones en modo HILIC. (#) columna monolitica capilar de base silice
modificada con poli(acido acrilico), 200 mm x 200 um I.D. en 90% acetonitrilo/(0.2% acido férmico) a 25 °C. Soluto: ade-
nosina (k=3,8). Volumen de inyeccién: 2 uL (con split). (A) Columna de particulas empaquetadas ZIC-HILIC, 150 mm x
4.6 mm I.D., particulas de 5 um, en 80% acetonitril/tamp6n a 25 °C. Soluto: citosina (k=1,3). Reproducido de la ref. [86]

con permiso de Elsevier.




el caso del 4cido acrilico). La ventaja de realizar las
modificaciones mediante procesos de polimerizacién es
que la cantidad de polimero (fase estacionaria) se puede
controlar a través de la composicion de la mezcla inicial
de reaccidn. Siguiendo este procedimiento, Horie y col.,
describen la preparacién de una columna monolitica
capilar de base silice de 200 um I.D. modificada con
poli(4acido acrilico) con unas propiedades superiores a las
columnas HILIC de particulas empaquetas disponibles
comercialmente en la actualidad ®*. La Figura 6 compara
las curvas de van Deemter obtenidas utilizando la colum-
na monolitica HILIC desarrollada y con una columna
convencional de particulas empaquetadas (ZIC-HILIC).
Como se puede observar, la columna monolitica presenta
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mejores eficacias que la columna de particulas empaque-
tadas. Los autores proponen esta columna monolitica
HILIC como una alternativa a las separaciones en fase
invertida para una gran variedad de compuestos, en espe-
cial aquellos de elevada polaridad, tanto trabajando en
elusién isocratica como en gradiente. A modo de ejem-
plo, la Figura 7 muestra la separacién de la hidrdlisis
enzimadtica (con tripsina) de la fosforilasa B obtenida con
una columna monolitica capilar de base silice de fase
invertida (a) y la columna monolitica capilar de base sili-
ce HILIC propuesta (b). Ambas columnas generan una
capacidad de picos de alrededor de 100 en 10 min para la
separacion de estos péptidos. Las elevadas eficacias obte-
nidas con ambos modos de separacidon y la diferente
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Figura 7. Cromatogramas de pico base obtenidos mediante LC-ESI-TOF MS para la hidr6lisis enzimadtica (con tripsina)
de la fosforilasa B. Deteccién: ESI TOF MS (en negativo, 3 kV). Concentracién de la muestra: | mmol/mL. Volumen de
inyeccién: 50 nl. (a) Columnas monolitica capilar de base silice C;s, 238 mm x 200 um I.D. Fase mévil: gradiente lineal de
5-60% acetonitrilo (0,2% écido férmico) en 10 min; (b) Columna monolitica capilar de base silice modificada con
poli(4dcido acrilico), 190 mm x 200 um I.D. Fase mévil: gradiente lineal de 90-10% acetonitrilo (0,2% acido férmico) en 10

min. Reproducido de la ref. [86] con permiso de Elsevier.
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selectividad que presentan debido a las caracteristicas de
sus fases estacionarias, son propiedades muy atractivas
para la futura aplicacién de estas columnas en cromato-
grafia multidimensional ®°.

4.5. Otras aplicaciones.

Como se ha comentado anteriormente el nimero de
aplicaciones que utilizan columnas monoliticas de base
silice es muy elevado. La mayor parte de ellas se centran
en la utilizacion de las columnas Chromolith de Merck,
trabajando a flujos de fase mévil muy elevados con el
objetivo de obtener separaciones por cromatografia rapi-
da aprovechando las bajas presiones y la poca pérdida de
eficacia generada por estas columnas ®” al aumentar el
flujo de fase mavil.

Sin embargo, el futuro de las aplicaciones de las
columnas monoliticas de base silice se encuentra quizas
en el campo de los estudios proteémicos y metabolémi-
cos. Las propiedades de estas columnas, como son sus
elevadas eficacias y capacidades de separacion, asi como
la facilidad de acoplarlas a técnicas de espectrometria de
masas cuando se trata de columnas monoliticas capilares,
las hacen ideales para dicho tipo de aplicaciones ®**°. Por
ejemplo, Luo y col., describen una columna monolitica
capilar de base silice (25 cm x 10 um [.D.) modificada
con octadeciltrietoxisilano e integrada en un emisor de
nano-electrospray que les permite obtener un sistema
muy robusto para el andlisis protedmico mediante nano-
LC-ESI-MS ©".

Otro campo en el que empiezan a ser muy utilizadas
las columnas monoliticas de base silice es en cromatogra-
fia de liquidos multidimensional (2D-HPLC) “***. En
este tipo de cromatografia es necesario realizar el andlisis
en la segunda dimensién en un tiempo muy corto, traba-
jando a flujos de fase mévil muy elevados. Para ello se
necesitan columnas que presenten elevadas eficacias y
permeabilidades. Estos requerimientos hacen ideales a
las columnas monoliticas para ser utilizadas como segun-
da dimensi6n de separacion.

5. CONCLUSIONES

Recientemente se estian desarrollando columnas
monoliticas de base silice con una mayor homogeneidad
en su estructura que los monolitos descritos con anterio-
ridad. Las importantes propiedades que presentan este
tipo de columnas como son su elevada eficacia de sepa-
racion, su alta permeabilidad, las bajas presiones de tra-
bajo que generan y la poca pérdida de eficacia al aumen-

tar el flujo de fase movil las hacen ideales para numero-
sas aplicaciones. En este articulo de revision se ha pre-
tendido dar una vision de los diferentes procedimientos
de preparacion de los monolitos de silice descritos en la
literatura, asi como las multiples posibilidades de modi-
ficaciones quimicas para obtener la funcionalidad desea-
da. Una de las principales ventajas de las columnas
monoliticas de base silice es quizds la posibilidad de
controlar la estructura del esqueleto de silice y el tamafio
de sus poros a partir de la composicién de la mezcla de
reaccion inicial. Sin embargo, no todo son ventajas. Si
bien los procedimientos de preparacion del monolito, asi
como los procedimientos de modificacién quimica pos-
teriores, son simples, si que se requiere algo de préctica
si se pretende obtener una buena reproducibilidad
columna a columna. Para este objetivo las etapas que son
quizds mds importantes son las de lavado. En algunos
casos hay que realizar etapas de lavado de varios dias, lo
que alarga el tiempo de preparacién de la columna pero
mejora sus propiedades.

Recientemente las modificaciones quimicas del
monolito de silice utilizando procedimientos de polimeri-
zacidn se estan poniendo de moda, y en la actualidad los
esfuerzos del grupo del Profesor Tanaka se centran en
este aspecto. Estos métodos de polimerizacién no dafian
las propiedades de la columna y se suele mantener la efi-
cacia inicial que presentaba la columna. Estos métodos
también permiten aumentar la cantidad de fase estaciona-
ria, lo que es importante sobretodo en las columnas
monoliticas capilares que presentan una elevada porosi-
dad.

En conclusioén, el ndmero de aplicaciones utilizando
columnas monoliticas de base silice aumentard en el futu-
ro, sobretodo por el hecho de que cada laboratorio se
puede preparar sus columnas con las caracteristicas
estructurales y la funcionalidad requeridas en funcién de
la separacidn cromatografica deseada.
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NOTICIAS DE LA SECyTA

VIII REUNION CIENTIFICA DE LA SECYTA (37° REUNION CIENTIFICA DEL GCTA)

La VIII Reunién Cientifica de la Sociedad Espafiola
de Cromatografia y Técnicas Afines (XXX VII Reunién
de Grupo de Cromatografia y Técnicas Afines) se celebrd
en Barcelona del 21 al 23 de Octubre de 2008 dentro de
las 12as Jornadas de Andlisis Instrumental (JAI) en el
marco de EXPOQUIMIA con D. Joan O. Grimalt como
presidente del Comité Organizador.

El programa cientifico ha sido organizado por la
Sociedad Espafiola de Cromatografia y Técnicas Afines
(SECyTA), en colaboracién con las siguientes
Sociedades y Grupos Especializados:

* Sociedad Espafiola de Quimica Analitica (SEQA)

* Sociedad de Espaiiola de Espectrometria de Masas

(SEEM)

* Sociedad Espafiola de Prote6mica (SEProt)

* Sociedad de Espectroscopla Aplicada (SEA)

* Association of Environmental Sciences and

Techniques (AEST)
* Sociedad Espafiola de Optica (SEDO)

Las Jornadas fueron inauguradas en el recinto de la
Fira de Barcelona (Gran Via) el martes 21 de Octubre de
2008 con la conferencia invitada “Nanotechnology for
Single Biomolecule and Single Cell Analysis” por el Dr.
Yoshinobu Baba de la Universidad de Nagoya (Japon) y
se clausuraron el dia 23 de Octubre con la conferencia
titulada “NMR Instrumentation and Experimental
Techniques for Structural Biology” impartida por el Dr.
Kurt Wiithrich que colabora con diversas instituciones de
Estados Unidos y Suiza y que fue premiado con el Premio
Nébel de Quimica en 2002 por el desarrollo de la
espectroscopla por resonancia magnética nuclear, para la
identificacién de la estructura tridimensional de las
macro-moléculas en solucion. E1 20 de Octubre se reali-
zaron 5 cursos relacionados con diversas dreas de la
espectrometria de masas (3 de ellos relativos al uso de la
cromatografia de liquidos acoplada a la espectrometria de
masas “LC-MS” aplicada al anélisis medioambiental y de
alimentos, péptidos y proteinas e industria farmacéutica,
otro relacionado con la especiacion protedmica via ICP-
MS y por tltimo un curso dedicado a los isétopos estables
en metrologia quimica) organizados por la Sociedad
Espaiiola de Espectrometria de Masas (SEEM).

Estas Jornadas han constituido una buena ocasién
para que se discutieran e intercambiaran experiencias,
resultados y tendencias en diversas técnicas analiticas, y
al estar enmarcadas dentro de la EXPOQUIMIA, ha per-
mitido mostrar los dltimos avances técnicos y metodold-
gicos que contribuirdn de forma decisiva a mejorar y
actualizar la Quimica Analitica, para resolver muchos de
los problemas que presentan hoy en dia, la ciencia, la tec-
nologia y lo que es mds importante, la sociedad. Es de
resefiar, el nimero elevado de asistentes a estas Jornadas
asi como el gran nimero de comunicaciones solicitadas y
la calidad de las mismas.

Las comunicaciones presentadas en estas Jornadas,
han sido de un gran nivel, tanto las Conferencias
Plenarias a las que el Comité Organizador invit6 a desta-
cados especialistas internacionales como el resto de
comunicaciones (orales, carteles, técnicas y comerciales)
y han mostrado los nuevos avances de la Quimica
Analitica, en campos tan diversos como: los alimentos y
seguridad alimentaria, nanotecnologia, biosensores,
medio ambiente, especiacion, desarrollo en instrumenta-
cién analitica, andlisis de procesos y productos industria-
les, protedmica, andlisis clinico y de productos farmacéu-
ticos y diversos aspectos del andlisis instrumental.

En total se presentaron 441 Comunicaciones, que
quedaron distribuidas de la siguiente forma:
* Nimero total de Comunicaciones ..........cc.ceccevveeenee. 441
* Comunicaciones invitadas ......
* Comunicaciones orales ..........
* Comunicaciones tipo cartel
* Comunicaciones comerciales (Jornadas técnicas) ........ 8

Los conferenciantes invitados a las 12* Jornadas de
Andlisis Instrumental fueron los siguientes:

Kurt Wiithrich

The Scripps Research Institute. La Jolla. California.

USA & Institute of Molecular Biology and

Biophysics, ETH Zirich, CH-8093 Ziirich,

Switzerland “NMR Instrumentation and

Experimental Techniques for Structural Biology”

Cameron McLeod

Centre for Analytical Sciences. The University of

Sheffield. United Kingdom

“Combination of Inmunohistochemistry and Laser

Ablation ICP MS for Imaging in the Life Sciences”

Philip J. Marriott

School of Applied Sciences, RMIT University.

Melbourne, Australia

“Comprehensive Two-Dimensional Gas

Chromatography for High Resolution Separations:

May the (GC) FORCE be with you!”

Detlef Giinther

Institute of Inorganic Chemistry. Swiss Federal

Institute of Technology. Zurich. Switzerland

“Laser Ablation-Inductively Coupled Plasma Mass

Spectrometry: Fundamentals and Applications”

Yoshinobu Baba

Plasma Nanotechnology Research Center. Nagoya

University. Nagoya. Japan

“Nanotechnology for Single Biomolecule and Single

Cell Analysis”

Después de la ceremonia de clausura del Jueves 23 de
Octubre, se celebrd la entrega de premios a las comunica-
ciones tanto de tipo oral como cartel que merecieron el
reconocimiento del Jurado. En esta ocasion, hubo un
mayor nimero de comunicaciones premiadas, debido a
que cada una de las Sociedades participantes otorgaba sus
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premios. Cabe mencionar que el importe total en premios
concedido por las diferentes Sociedades participantes en
las 12* Jornadas de Andlisis Instrumental fue de 10.300
euros, repartido entre los 19 trabajos premiados. A conti-
nuacién se enumerard la lista de comunicaciones galardo-
nadas y la Sociedad que patrocina cada premio:

Premios JAI otorgados por SEQA, SEA y SEProt, a
las mejores comunicaciones tipo cartel entre las presenta-
das en las 12* Jornadas de Analisis Instrumental:
*SEQA
Inga Rosenberg, Burkhard Horstkotte, Olaf Elsholz,
Victor Cerda
An automated analyzer for the determination of
quats herbicides using multisyringe flow injection
analysis coupled to capillary electrophoresis (msfia-
ce) (po-dia-22)
Davinson Pezo, Jesis Salafranca and Cristina
Nerin
Automatized dynamic hollow fibre liquid phase
microextraction procedure for specific migration
analysis of active food packaging (po-am-03)
*SEA
Mejor trabajo presentado sobre Espectroscopia de
Absorcién Molecular:
Javier L. Urraca, Clara Cano, M.C. Moreno-Bondi,
G. Orellana
Luminescent chemosensors for on board monitoring
of the aircraft hydraulic fluid status (po-appi-11)
Mejor trabajo presentado sobre Espectroscopia de
Absorcion Atémica:
L.M. Cabalin, J. Ruiz, A. Gonzdlez, J.J. Laserna
On-line characterization of raw material in steel
industry using a laser-induced breakdown spectro-
metry demonstrator (po-dia-32)
* SEProt
Antonio Serna Sanz
Targeted quantitative proteomics (po-pro-03)
M.A. Dea-Ayuela, J. Sansano, M.M. Garijo, M.T.
Gomez-Murioz
Estudio protedmico de dos aislados del protozoo
pardsito tricomonas gallinae con diferente capaci-
dad patégena

Premio “CLUB USUARIOS SPME” patrocinado por
Sigma-Aldrich Quimica, a la mejor comunicacidn tipo
cartel que utilice la técnica de microextraccion en fase
s6lida (SPME).
P. Marin, J.FE. Periago, C. Prado
Application of a prototype of diffusive sampler
based on spme for the determination of sevoflurane
in air (po-ocai-12))

Premios Analytical and Bioanalytical Chemistry
(ABC) patrocinado por Springer, a los mejores traba-
jos de Bioanalisis y Especiacion.
Mejor Comunicacién de Bioandlisis:
S. Morais, L.A. Tortajada-Genaro, R. Puchades, A.
Magquieira
Analytical perspective of compact disc technology
(po-bsn-06)

Mejor Comunicacién presentada de Especiacion:
Yoana Nuevo-Ordéiiez, Maria Montes-Bayon, Elisa
Blanco-Gonzdlez, Alfredo Sanz-Medel
Determination and characterization of superoxide
dismutase in human red blood cells by hplc-icp-ms
and esi-ms (po-esp-12)

Premios SEEM patrocinados por ThermoFisher
Scientific, a los mejores trabajos de Espectrometria de
Masas:
Primer Premios
Ramon Diaz, Maria Ibdiiez, Juan V. Sancho, Félix
Herndndez
Rapid non-target screening of organic pollutants in
food and water by uplc-qtofims using home-made
theoretical and experimental libraries (po-csa-33)
Segundo Premio:
H. Gallart-Ayala, E. Moyano, M.T. Galcerdn
Analysis of bpa- and bpf-diglycidyl ether and their
derivatives in canned food by lc-ms/ms using h-srm
(co-csa-01)
Tercer Premio:
P. Guerra, E. Eljarrat, D. Barcelo
Isomeric- and enantiomeric-specific determination
of hexabromocyclo dodecane by lc-qqlit-ms (co-
ma-05)
Tercer Premio Accésit:
H.Téllez, J M. Vadillo, J.J. Laserna
Surface and bulk analysis by secondary ion mass
spectrometry (sims) (co-ocai-06)
A. Sola-Vdzquez, A. Martin, J. M. Costa, R. Pereiro,
A. Sanz-Medel
A tuneable pulsed glow discharge time-of-flight
mass spectrometer for the simultaneous acquisition
of atomic and molecular chemical information (co-
dia-04)
Niiria Cortés, Cintia Flores, Josep Rivera, Josep
Caixach
Capabilities of esi-ms in accurate mass measure-
ment (po-ocai-04)

Por ultimo, ha de agradecerse la labor desarrollada
por el Comité Organizador, que ha logrado que esta
Reuniodn fuera fructifera en varios aspectos. Ha facilitado
que se produjeran intercambio de ideas, opiniones y
experiencias entre los diferentes grupos de investigacién
participantes, ha proporcionado una oportunidad inmejo-
rable para que los jovenes investigadores, gracias a la
concesion de diferentes ayudas y becas, hayan podido
asistir a estas Jornadas y hayan establecido relaciones con
compafieros suyos de otros centros, lo que facilitard cola-
boraciones futuras, ademds de que han visto los avances
mas novedosos tanto en metodologia como en instrumen-
tacion en sus lineas de investigacion.

Por todo ello, no cabe sino que felicitar tanto al
Comité Organizador como a todos los participantes por
haber conseguido que estas 12as Jornadas de Analisis
Instrumental hayan sido un éxito.

Merichel Plaza del Moral y José Bernal del Nozal
Instituto de Fermentaciones Industriales (CSIC)
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IV PREMIOS JOSE ANTONIO GARCIA DOMINGUEZ

En el marco de las 12* Jornadas de Analisis
Instrumental celebrada en Barcelona del 21 al 23 de
Octubre de 2008 se otorgaron los premios José
Antonio Garcia Dominguez a las mejores comunica-
ciones orales y tipo cartel presentadas en dicha reu-
nién. La IV edicién de los premios José Antonio
Garcia Dominguez fueron patrocinados por Varian
Ibérica S.A.

El jurado encargado de fallar los premios corres-
pondientes a las mejores comunicaciones orales, cons-
tituido por Maria Teresa Galcerdn (Presidenta), Ana
Agiiera, Ana Maria Garcia Campaiia, Jordi Ma’iies,
Rosa Maria Marcé, Yolanda Picé y Fco. Javier Santos,
tras debatir los méritos cientificos de las presentacio-
nes, tom6 por unanimidad los siguientes acuerdos:

Primer premio:

Comunicacién oral CO-PRO-01, presentada por S.
Ongay

Titulo:
Development of a method of inmunochromato-
graphy for purification of alpha 1-acid glycopro-
tein from sera samples to be analyzed by capillary
electrophoresis

Autores:
S. Ongay, J.C. Diez-Masa, J. Sanz, M. de Frutos

Segundo premio:

Comunicacién oral CO-MA-10, presentada por
C.Bosch

Titulo:
Enantiomeric fraction of o,p’-DDT in soils: an
approach to elucidate the origin of ddt pollution in
spain

Autores:
C. Bosch, J.O. Grimalt, P. Ferndndez, J. Muiioz,
B. Gomara, B. Jiménez

Asi mismo, el jurado encargado de fallar los pre-
mios correspondientes a las dos mejores comunicacio-
nes tipo cartel, constituido por Elena Ibdiiez
(Presidenta), Vicente Ferreira (Vicepresidente), Ana

Agiiera, David Andreu, Coral Barbas, Pilar
Ferndndez, Ana Maria Garcia Campaiia, Salvador
Garrigues, Rosa Maria Marce, Maria Luisa Marina,
Encarna Moyano, Santiago Maspoch, Lourdes
Ramos, Santiago Sdnchez Cortés, Alfredo Sanz-Medel
¥, Mercedes Torre, tom6 por unanimidad los siguientes
acuerdos:

Premios a las mejores Comunicacion tipo cartel

Comunicacién PO-CSA-11

Titulo:
Determination of fluoroquinolone antibiotic in
milk by solid-phase extraction and high-perfor-
mance liquid chromatography with ionic liquids as
additives in the mobile phase

Autores:
A.V. Herrera-Herrera, J. Herndndez-Borges, L. M.
Ravelo-Pérez, M. Asensio-Ramos, M. A. Rodriguez-
Delgado

Comunicaciéon PO-CSA-98

Titulo:
Capillary electrophoresis-time of flight-mass spec-
trometry for comparative metabolomics of transge-
nic vs. Conventional maize

Autores:
Tuuli Levandi, Carlos Leon, Mihkel Kaljurand,
Virginia Garcia-Carias, Alejandro Cifuentes

F. J. Santos
Secretario de la SECyTA
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IV PREMIOS JOSE ANTONIO GARCIA DOMINGUEZ

DEVELOPMENT OF AN INMUNOCHROMATOGRAPHIC METHOD FORALPHA 1-ACID
GLYCOPROTEIN PURIFICATION FROM SERUM SAMPLES TO BE ANALYZED BY
CAPILLARY ELECTROPHORESIS

Sara Ongay, José Carlos Diez-Masa, Jesiis Sanz and Mercedes de Frutos.
Institute of Organic Chemistry (CSIC). Juan de la Cierva 3. 28006 Madrid, Spain.
Phone: +34-915622900; Fax: +34-915644853; e-mail: sara.ongay@iqog.csic.es

Alpha 1-acid glycoprotein (AGP) is a glycoprotein with a very high content in sugars (around 45% of its mass).
The diversity of oligosaccharides that can be found bonded to the polypeptidic chain results in a wide range of pos-
sible glycoforms "". Besides, the heterogeneity in the AGP forms found in human serum can be also due to the exis-
tence of genetic variants of the protein . Both glycosylation and heterogeneity in the amino acid sequence have
been related to different pathological states such as cancer ', among others.

In a previous work in our laboratory ¥ a CZE method for the separation of forms (molecules of AGP differing in
the glycosydic and/or peptidic moieties) of AGP and a statistical program for a correct assignment of protein peaks
separated by CE were developed. However, the AGP samples used to test the applicability of the method had been
purified from sera by means of a labor intensive and time-consuming method ..

Some attempts based on acidic precipitation were made by us in order to simplify the sample preparation of
AGP from human serum ”'. However the coextraction of other proteins made necessary a dilution step of the sam-
ples prepared in this way to minimize the matrix effect prior to the CZE analysis. In this way detection of the minor
peaks was precluded.

Antigen-antibody interaction is known to be one of the most selective recognition methods.
Immunochromatographic methods have been demonstrated to provide very high specificity as sample preparation
methods for different compounds. For these reasons, the aim of the present work was to develop an inmunochroma-
tographic method to purify AGP from serum samples. The goal was to obtain a fast and easy method to prepare the
samples to be analyzed by CE without interferences from other proteins.

An in-house anti-AGP column was prepared and different analytical factors of the method affecting AGP purifica-
tion were optimized. Two successful methods, each of them advantageous to the other one in some aspects, for AGP
purification from serum samples were achieved. The CZE analysis of the samples purified with both methods pro-
vided similar profiles. The statistical program previously mentioned was applied to these samples showing a correct
assignment of peaks for AGP purified from sera compared to standard AGP.

" Fournier, T., Medjoubi-N.N., Porquet, D. Biochim. Biophys. Acta 2000, 1482, 157-171.
2'Duché, J-C., Urien, S., Simon, N., Malaurie, E., Monnet, 1., Barré, J. Clin. Biochem.
2000, 33, 197-202.

BI'Lacunza, I., Sanz, J., Diez-Masa, J.C., de Frutos, M. Electrophoresis 2006, 27, 4205-4214.

“ Kremmer, T., Boldizsar, M. Kovics, J., Paulik, E., Bencsik, K., Szajani, D. J. Lig. Chromatogr. 1995, 18, 1207-
1218.

B'Lacunza, I., Toledo, M. V., Ongay, S., Diez-Masa, J.C., Sanz, J., de Frutos, M. VI Meeting of SECyTA (Sociedad
Espariola de Cromatografia y Técnicas Afines), Vigo (Spain), 2006.

Acknowledgments: Serum samples were generously donated by M. V. Toledo and E. Caso. S. Ongay ackno-
wledges CSIC for a predoctoral contract. Financial support from Spanish MEC (CTQ2006-05214 and HH2006-
0013 projects) and Comunidad de Madrid (S-GEN/0247/2006) is acknowledged).
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ENANTIOMERIC FRACTION OF 0,p’-DDT IN SOILS: AN APPROACH TO ELUCIDATE
THE ORIGIN OF DDT POLLUTION IN SPAIN

Carme Bosch*', Joan O. Grimalt' and Pilar Fernandez', Juan Muiioz?, Belén Gémara” and Begoiia Jiménez’.
'Department of Environmental Chemistry. Institute of Chemical and Environmental Research. ICER-CSIC.
Jordi Girona 18, 08034 Barcelona, Spain, Tel: +34 934006100
*carme.bosch@iigab.csic.es
’Department of Instrumental Analysis and Environmental Chemistry. Institute of Organic Chemistry, CSIC.
Juan de la Cierva 3, 28006 Madrid, Spain.

DDT was widely used as agricultural and domestic pesticide in the last century, however, its persistence and
ecotoxicological effects led to ban it in almost all countries. Present use of DDT is restricted to disease vector con-
trol in some developing countries. In the environment, DDT is transformed into the more stable metabolites DDE
and DDD. Thus, the relationship of p,p’-DDT / p,p’-DDE has been commonly used to discriminate between recent
and past DDT usages "

Recent studies in Spain indicate the presence of DDT and its metabolites in top predators and abiotic samples %
Moreover, high p,p’-DDT/ p,p’-DDE ratios have been reported, which raises the need for investigation of possible
new inputs of this pesticide in the environment.

Commercial formulations of DDT are mainly formed by two isomers: 70 % of p,p’DDT and 30 % of o,p’-DDT,
a chiral molecule manufactured as a racemic mixture. Based on the unique enantiomeric biodegradation of o,p’-
DDT upon microbial activity, quantification of this DDT isomer and determination of its enantiomeric fraction (EF)
(defined as (+) o,p’ DDT/ ((+) 0,p’-DDT + (-) 0,p’-DDT)) provides valuable information on the current degrada-
tion state of this pesticide and can be used to discriminate recent inputs of technical DDT from residues of past
applications.

In the present study, the enantiomeric fraction (EF) of o,p’-DDT was determined in 17 soils collected along the
Ebro river basin and Dofiana Natural Park including surrounding areas with agricultural activities. Soils from remo-
te areas such as the Pyrenees, where DDT is present as a result of long-range atmospheric transport, were also
investigated for the comparison.

The chiral separation of o,p’-DDT enantiomers was performed by multidimensional gas chromatography
(MDGC), in its “heart-cutting” modality, coupled to electron capture detector (ECD). The first dimension of the
MDGC — ECD was a non-quiral DB-5 column, while the second was quiral (BGB-172) . This technique provided
a high resolution on the enantiomeric separation, and good repeatability and reproducibility of the EF values (mean
EF + standard deviation of 0.501 + 0.005, and 0.504 + 0.006, respectively (n=4)).

EF values in the studied soils ranged from 0.356 to 0.523. The EF values of five soils were not different from EF
in the technical mixtures, i.e. close to the racemic value of 0.5 (EF = 0.497 + 0.006), which points to recent input of
this pesticide in these sites. These soils correspond to those most influenced by Ebro river water. In contrast, a non-
racemic signature was found in soils from remote areas (EF = 0.398 + 0.060). A weak correlation was observed bet-
ween EF and p,p’-DDT/ p,p’-DDE ratio.

U Cliath, M.M.; Spencer, W.F. Environmental Science and Technology 1972, 6,910-914

2'Gomara, B.; Baos, R.; Abad, E.; Rivera, J.; Gonzalez, M.J.; Jiménez, B. Environment International 2008, 34, 73-
78.

Bl Carrizo, D.; Drooge, B.V.; Fernandez, P.; Grimalt., J.O. http://www.csic.es/ria_huelva_v.do

¥ Lacorte, S.; Raldua, D.; Martinez, E.; Navarro, A.; Diez, S.; Bayona, J. M.; Barcelo, D. Environmental Pollution
2006, 140, 471-482.

I Alencastro, L.F.; Grandjean, D.; Tarradellas, J. Chimia 2003, 57, 499-504.
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HOMENAJE A VARIOS SOCIOS

El pasado 22 de Octubre de 2008, durante la cena
de gala celebrada en el Restaurante Pomarada de
Barcelona y con una asistencia superior a 100 perso-
nas, se rindié un merecido homenaje a diversos socios
en reconocimiento a sus trayectorias. La labor desarro-
llada por estos especialistas ha contribuido extraordi-
nariamente al desarrollo experimentado por las técni-
cas cromatogréficas y espectrometria de masas en
Espaifia durante las dltimas décadas. A continuacién,
se detallan los nombres de las personas homenajeadas
junto con un breve resumen de sus carreras profesiona-
les.

Personas que asistieron al homenaje.

Jenaro Bermejo Mayoral

Trabajo en el Instituto del Carbén de Oviedo, utili-
zando diversas técnicas cromatograficas para el estu-
dio de las complejas mezclas de hidrocarburos, breas,
alquitranes, liquefaccion del carb6n. Publicé numero-
sos trabajos sobre modelizacién del comportamiento
cromatografico y sobre la utilizacién de la cromato-
grafia para estudios de mecanismos de reacciones.
Form6 un grupo numeroso de cromatografistas exper-
tos que desarrollan su trabajo en el INCAR-CSIC y
Universidad. Se incorporé muy pronto al GCTA, ya
que organizo la reunién del mismo en Oviedo en 1973
donde se eligi6 la primera Junta Directiva, de la que
fue vocal. Hay que destacar su apoyo al Grupo cuando
estaba en sus comienzos. Sus discipulos y él mismo
organizaron también la reunién del décimo aniversario
(Oviedo 1983).

Maria Dolores Cabezudo

Fue la primera tesorera, vocal, editora y vicepresi-
denta del GCTA. Contribuy6 en muchas actividades
del grupo, impulsé la Nomenclatura, anim6 el Boletin
con diversos pasatiempos cromatograficos, ha sido
siempre una de los miembros mds participativos del
grupo. Fue una de las impulsoras de la cromatografia
de gases aplicada al anélisis de alimentos y, especial-
mente, al estudio del aroma de alimentos. Ha sido
Profesora de Investigacion del IFI-CSIC y catedrética
de la Universidad de Castilla-La Mancha.

Manuel Dabrio Banuls
Fue socio fundador del GCTA, vicepresidente de la
primera junta directiva y en el periodo 1988-1990 y

presidente entre 1978 y 1982. Organizador y
Presidente de las Jornadas de Anélisis Instrumental
desde las primeras ediciones. Ha sido director del
IQOG-CSIC, coordinador del drea de Quimica del
CSIC y vicepresidente del CSIC. Pionero de la croma-
tografia en Espafia, y sobre todo de las columnas capi-
lares tanto para gases como para liquidos. Desarroll6
extraordinariamente los aspectos tedricos de la
Cromatografia en nuestro pais, junto con José Antonio
Garcia Dominguez. Autor de varios libros de cromato-
grafia, destacando el libro “Cromatografia de Gases”
(afio 1973) que sigue siendo un punto de referencia en
la formacién en esta disciplina.

Lluis Eek Balcells

Introductor de la cromatografia en la Universidad
de Barcelona (Departamento de Quimica Analitica).
Fue el alma de la adquisicién del primer cromatégrafo
de gases de esta institucién, Continud su promocion
de la cromatografia desde su actividad profesional en
la Universidad Politécnica de Catalunya y en la empre-
sa Derivados Forestales.

Ha desarrollado numerosas patentes en este campo
y contribuciones relevantes en un amplio espectro de
técnicas cromatograficas, desde la cromatografia de
gases a la cromatografia de intercambio i6nico y a la
de exclusioén.

Francesc Farré Rius

Pionero en el desarrollo de la Cromatografia en
Espaiia. Dinamizador destacado de los estudios cro-
matograficos desde su actividad profesional en Perkin
Elmer y Applied Biosystems. Promovié la interaccion
del Grupo con el mundo empresarial. Impulsor de las
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Jornadas de Andlisis Instrumental desde sus inicios.
Realiz6 contribuciones destacadas en el andlisis de
gases por cromatografia y en el estudio del fendmeno
del recubrimiento (o impregnacién) de columnas
capilares. Fue vocal de la Junta directiva en los perio-
dos 1971-76 y 1980-84 y vicepresidente desde 1976 a
1980. Entre otras ha recibido la medalla Tswett.

Miquel Gassiot i Matas

Pionero en el desarrollo de la cromatografia en
Espafia y de la docencia de esta disciplina. Director
del Instituto Quimico de Sarria y Rector de la
Universidad Ramén Llull. Fue miembro fundador,
miembro de la primera junta directiva como vicepre-
sidente y Presidente del GCTA (1976-1980). Ha
hecho aportaciones interesantes a la relacion entre
indice de retencion y estructura molecular y a méto-
dos de pirolisis cromatografia de gases.
Harecibido varias medallas y premios, entre ellas la
medalla Tswett. Miembro de la Real Academia de
Ciencias y Artes de Barcelona, ingresando en la
misma con un discurso sobre cromatografia.

Carmen Polo Sanchez

Se incorporé muy pronto al GCTA, jugando un
papel muy activo en los eventos organizados por el
grupo. Junto con J.C. Diez-Masa reactivé el grupo
local de Madrid organizando, entre 1984 y 1987, cua-
tro mesas redondas sobre diversos aspectos de la
HPLC. Fue tesorera del GCTA desde 1982 a 1986.
Fue pionera en el desarrollo de métodos analiticos
cromatograficos para la caracterizacion de compo-
nentes del vino. Fue asimismo directora del IFI-CSIC
desde 1992 a 2002.

Josep Rivera Aranda

Pionero en el uso de la espectrometria de masas en
el andlisis cromatografico en Espafia y en las técnicas
instrumentales dedicadas al andlisis de dioxinas,
constituyendo un grupo de investigacidén en este
campo de referencia en Europa. Autor de numerosos
trabajos dedicados al andlisis de compuestos organi-
cos persistentes en muestras ambientales y alimentos.
Autor de referencia en el analisis de dioxinas en emi-
siones atmosféricas.

Personas que no estuvieron presentes en el home-
naje.

Maria Josefa Molera

Fue el socio No. 1 y Primera Presidenta del GCTA
(1972-76). Pionera de la cromatografia de gases en
Espaiia. Junto con José Antonio Garcia Dominguez
construyd, a partir de notas manuscritas, el segundo
cromatdgrafo de gases que existia en Espafia (y pare-
ce que el primero que funciond). Ha recibido nume-
rosas distinciones, entre ellas, los premios Alfonso
X el Sabio del CSIC y la medalla de Quimica de la
RSEQ.
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Socios Fallecidos.

José Antonio Garcia Dominguez

Fue el primer secretario del GCTA, fue también
vicepresidente y presidente en funciones, editor del
Boletin del GCTA, miembro de la junta directiva de la
RSEQ y representante espafiol de la comisién de
métodos de separacién en Quimica Analitica de la
IUPAC. Asimismo fue Director del Instituto de
Quimica-Fisica Rocasolano del CSIC. Trabaj6 siem-
pre en los avances mds fundamentales de la cromato-
grafia, siendo uno de los grandes tedricos de la croma-
tografia en nuestro pais.

Luis Gascé Sanchez

Fue socio fundador del GCTA, del que fue presi-
dente durante los afios 1984 a 1988. Socio de la Real
Sociedad de Fisica y Quimica desde 1950 y experto
representante de Espaiia en el Group on Energy and
Environment de la OFCD. Fue jefe de la divisién de
Medio Ambiente de la Junta de Energia Nuclear (hoy
CIEMAT) Ha publicado dos libros sobre cromatogra-
fia de gases.

VIIIASAMBLEA GENERAL DE LA SECyTA

(37 REUNION CIENTIFICA DEL GCTA)

La 8* Asamblea General, que cont6 con la asisten-
cia de 93 Socios, se celebrd el dia 21 de Octubre de
2008, alas 17:30 h en segunda convocatoria, en la Sala
4.1 del Pabellon 4 del Recinto Gran Via de Fira de
Barcelona en el marco de Expoquimia con el siguiente
Orden del Dia:

1. Lectura y aprobacién del Acta de la Reunién ante-
rior

2. Informe del Presidente

3. Organizacién del ISC 2010

4. Informe del Secretario

5. Informe de la Tesorera

6. Ruegos y preguntas

Desarrollo de la Sesion y Acuerdos Adoptados
1. Lectura y aprobacion del Acta de la Reunion
anterior.
El Secretario lee el Acta de 1la Reunién anterior,
que es aprobada, por unanimidad, sin correcciones.
2. Informe del Presidente.
2.1. En primer lugar, el Presidente da la bienvenida a

todos los asistentes y expresa su mas sincero agra-
decimiento a los miembros del Comité Cientifico

y Comité Organizador de las 12as Jornadas de
Analisis Instrumental (12* JAI) por el excelente
trabajo realizado y el nivel de implicacién de las
diferentes sociedades participantes (SECyTA,
SEQA, SEEM, SEA, SEProt, AEST y SEDO).
Como aspectos positivos de esta edicion de las JAI
cabe destacar el elevado nimero de asistentes,
cerca de 500 congresistas, la participacion de con-
ferenciantes invitados de primer nivel, como el Dr.
Kurt Wiithrich, Premio Nobel de Quimica 2002,
Dr. Yoshinobu Baba, Dr. Detlef Giinther, Dr.
Philip J. Marriott y el Dr. Cameron McLeod, y la
elevada calidad de las comunicaciones presenta-
das. En total se han recibido 440 comunicaciones,
de las cuales 58 fueron seleccionadas como orales
y 385 en forma de cartel.

2.2.1V Edicién de los Premios José Antonio Garcia
Dominguez.
Aligual que en ediciones anteriores, laIV Edicién
de los Premios José Antonio Garcia Dominguez se
ha convocado coincidiendo con las 12* Jornadas
de Andlisis Instrumental, aunque con algunas dife-
rencias respecto a convocatorias anteriores. En esta
edicién y dado que el resto de Sociedades partici-
pantes en las 12%° JAI concedian también premios
similares, se ha creido conveniente que los premios
a los mejores carteles fueran seleccionados entre
todas las comunicaciones presentadas a las
Jornadas, siendo el tribunal encargado de fallar
dichos premios comtn con el resto de Sociedades.
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En el caso de los premios a las mejores comunica-
ciones orales, se ha seguido el mismo criterio y
formato que en ediciones anteriores.

2.3. Acto de Homenaje a Socios destacados de la
SECyTA.

Este afio se ha iniciado un acto de homenaje a
socios de la SECyTA que por su valiosa contribu-
cion al desarrollo de la Cromatografia y Técnicas
Afines en Espafia y su brillante trayectoria cientifi-
caen el campo de las Técnicas de Separacioén han
jugado un papel destacado y relevante. El Acto de
homenaje se realizard durante la cena de gala de las
12 Jornadas de Andlisis Instrumental en
Barcelona y se hara entrega a cada homenajeado de
una medalla conmemorativa de dicho acto. En la
misma cena, la Sociedad Espafiola de
Espectrometria de Masas (SEEM) también tiene
previsto el homenaje de algunos de sus socios, aun-
que con criterios diferentes.

2.4. Organizacién de la IX Reunién Cientifica de la
SECyTA (38° GCTA).
El Presidente anuncia a la Asamblea que la proxi-
ma Reunién Cientifica de la SECyTA tendrd lugar
en San Sebastidn en Octubre de 2009. La Dra.
Carmen Doronsoro, Profesora de la Universidad
del Pais Vasco, ha aceptado hacerse cargo de la
organizacién de dicha reunién y ya se han iniciado
los primeros contactos para decidir el lugar y
temas relacionados con la infraestructura de la
reunion.

2.5. Organizacién del Internacional Symposium on
Chromatography (ISC210).

Este tema se tratard en el punto 3 del Orden dia.
2.6 European Society of Separation Science (EuSSS).

El Presidente informa de los contactos estableci-
dos con los responsables de 1a Sociedad Europea
de Ciencias de la Separacién, de la cual la
SECyTA es miembro desde 2006. De las conver-
saciones mantenidas se constata el claro retroceso
y limitada actividad realizada durante este dltimo
afio y la necesidad de potenciar su funcionamiento
y favorecer la participacién de las diferentes
Sociedades integrantes mediante la organizacién
de un congreso internacional a nivel Europeo.

2.7.P4gina web de la SECyTA.
Durante este afio se ha procedido a la renovacién

de la pagina web de la Sociedad para adaptar los
contenidos a las nuevas necesidades y facilitar su
actualizacién y mantenimiento. En este sentido, la
nueva pagina web de la SECyTA estard disponible
proximamente una vez que subsanen algunos pro-
blemas con el servidor. Se espera que entre en fun-
cionamiento en noviembre de este mismo afio.

2.8. Digitalizacion del Boletin de la SECyTA.

Con el fin de poner a disposicién de los socios y
del publico en general los nimeros del Boletin
publicados por la Sociedad desde su constitucion,
se ha procedido a su digitalizacién y edicion de la
informacién en formato pdf. En estos momentos
se estd procediendo a adaptar los archivos creados
a los sistemas de busqueda mediante la transfor-
macién digital de los pdf obtenidos. La idea es
publicar dichos archivos en la pagina web de la
sociedad.

3. Organizacion del ISC 2010.

3.1. El Presidente comenta los antecedentes del con-
greso International Symposium on Chroma-
tography, que es uno de los pocos congresos
internacionales que abarcan todas las técnicas de
separacidn y cuya organizacion recae alternativa-
mente en las Sociedades Francesa, Inglesa y
Alemana de Ciencias de Separacién. El congreso,
que se celebra cada dos afios, ha tenido como
sedes anteriores Paris (ISC 2004), Copenhague
(ISC 2006) y Miinster (ISC 2008). Dado que en el
préximo congreso, ISC 2010, la responsabilidad
de la organizacion recae en la Sociedad Francesa,
ésta ha aceptado la candidatura de la SECyTA
para que se encargue de su organizacion.

3.2.Con el fin de formalizar la candidatura de la
SECyTA, a principios de este afio (Enero 2008)
se presentd la memoria del congreso y el presu-
puesto correspondiente, que fueron aceptados por
parte de la Sociedad Francesa de Ciencias de la
Separacion.

3.3. Lasede del congreso sera finalmente el Museo de
las Ciencias Principe Felipe de la Ciudad de las
Artes y las Ciencias de Valencia, y su organiza-
cidn correrd a cargo de la Dra. Yolanda Pic6 de la
Universidad de Valencia, que ha aceptado gustosa
el encargo. Esté previsto que el congreso se reali-
ce afinales de septiembre de 2010.
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3.4.Con el objetivo de anunciar formalmente el
International Symposium on Chromatography
2010, el pasado septiembre la Dra. Yolanda Picé y
el Presidente de la SECyTA, Dr. Joan Grimalt,
asistieron al ISC 2008 celebrado en Miinster,
donde se realiz6 la presentacion del congreso y
donde se pudo constatar la buena acogida recibi-
da por el publico asistente.

3.5 El presidente manifiesta a los asistentes la impor-
tancia de este congreso para la SECyTA, tanto
desde el punto de vista cientifico como de recono-
cimiento y proyecciéon internacional de la
Sociedad. No obstante, la organizacién de un con-
greso de estas caracteristicas es diferente al que
habitualmente organiza la Sociedad, ya que el
numero de asistentes es muy superior y supone un
mayor riesgo econémico. Hasta ahora, el coste de
nuestras reuniones ha estado muy controlado pues-
to que se han celebrado en Centros Publicos,
Universidades o incluso en Expoquimia. En el caso
del ISC 2010, el coste del Museo de la Ciencias es
muy elevado y por tanto debemos ser conscientes
del riesgo que asumimos. Si la contratacién del
Museo se lleva a cabo por una entidad publica se
podria conseguir un 30% de descuento sobre el
coste total. Sin embargo, como la SECyTA es una
entidad privada se han buscado otras férmulas para
conseguir dicho descuento. Es por esta razén que
se han mantenido contactados con la Fundacién
Valenciana de Estudios Avanzados, a través de su
presidente el Dr. Santiago Grisolia y con la
Universidad de Valencia. En el caso de la
Fundacidn, la gestion no ha dado los frutos espera-
dos mientras que con la Universidad de Valencia
estamos a la espera de su aceptacion.

3.6 Por tltimo, el presidente solicita la ayuda e impli-
cacion no sélo de la Junta de Gobierno sino de
todos los socios para que la organizacidn de este
congreso sea un éxito.

3.7 Se inicia un turno abierto de palabra entre los asisten-
tes donde se comentan algunos aspectos relativos ala
organizacion del ISC 2008, celebrado en Miinster
este afo, y la posibilidad de aprovechar el congreso
HPLC 2008 para contactar con las empresas partici-
pantes. El presidente informa que estd previsto que
los organizadores del ISC nos faciliten informacién
de las personas de contacto de las empresas europeas
que habitualmente asisten a este congreso.

4. Informe de la Secretaria.

4.1 Socios de la SECyTA.

Durante el periodo comprendido entre octubre de
2007 y octubre de 2008 se han producido un total
de 37 altas y 6 bajas. En el listado actual de
Secretaria el niimero de socios actualizado a dia
de celebracién de esta Asamblea es de 488
Socios.

4.2 Ayudas concedidas por la SECyTA.

Se han concedido un total de 7 ayudas para la asis-

tencia a congresos internacionales:

- 1 ayuda para la asistencia a la 22" International
Symposium on Microscale Bioseparations &
Methods for System Biology (Berlin, Alemania,
9-13 de Marzo de 2008),

- 3 ayudas para la asistencia al 32"¢ International
Symposium on Capillary Chromatography (Riva
del Garda, Italia, 26-30 de Mayo de 2008),

-2 ayudas para asistir al 28" International
Symposium on Halogenated Persitent Organic
Pollutants, Dioxin 2008 (Birmingham, UK, 17-
22 Agosto de 2008), y

- 1 ayuda para la asistencia al 27" International
Symposium on Chromatography (Miinster,
Alemania, 21-25 Septiembre de 2008).

En el caso de Congresos Nacionales, la SECyTA

ha concedido un total de 54 becas de inscripcién

para la asistencia a las 12* Jornadas de Analisis

Instrumental (de las cuales 25 han sido sufragadas

por Expoquimia). As{ mismo, se han concedido 31

ayudas de viaje para la asistencia a este mismo

congreso.

4.3. Congresos patrocinados por la SECyTA.

La SECyTA ha patrocinado el I Workshop on
Analytical Miniaturization (”Lab-on-a-chip”)
celebrado en la Universidad de Alcald de Henares
del 21 al 22 de Julio de 2008. El patrocinio ha con-
sistido en la concesidn de tres becas de inscripcion
adicho congreso.

4.4. Ayudas Solicitadas por la SECyTA.

Para la organizacién de las 12* Jornadas de
Anélisis Instrumental, la SECyTA ha solicitado
una ayuda al Ministerio de Educacién y Cienciay
otra a la Generalitat de Catalunya. Ambas ayudas
han sido concedidas por un valor de 6.000 € cada
una de ellas.
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4.5. Temas previstos periodo 2008-2009.
El secretario informa de los temas que se aborda-
ran el préximo afio, entre los que cabe citar la
puesta en funcionamiento de la nueva web de la
Sociedad, la legalizacién del libro de Actas y el
Alta de la Sociedad en la Agencia de Proteccién de
Datos.

5. Informe de la Tesorera.

5.1. Estado actual de las Cuentas de la Asociacion.

La Tesorera de la SECyTA, Dra. Begofia Jiménez,
presenta el estado de cuentas de la Sociedad, cuyo
balance es positivo.

Es importante destacar el saldo negativo después
del cierre definitivo del congreso de Vigo 2006
que ha podido ser compensado con el saldo positi-
vo del congreso celebrado en Granada en 2007.
Otro aspecto a comentar es el elevado coste que
supone a la Sociedad la devolucién de los recibos
correspondiente al cobro de las cuotas de socios.
En este sentido, la tesorera resalta que se deberia
evitar en la medida de lo posible dicho gasto. Para
ello ruega a los socios que traten de mantener al
diala informacién correcta sobre la cuenta banca-
ria en la que se les debe domiciliar el recibo.

5.2. Organizacién de las 12* Jornadas de Analisis
Instrumental.

Se ha ingresado la cantidad acordada con Fira de

Barcelona en concepto de organizacién de las 12%

JAI Este dinero se ha dedicado fundamentalmen-

te a sufragar los gastos del Comité Cientifico y el

pago del desplazamiento y estancia de los confe-

renciantes invitados y de su remuneracién. As{
mismo, las ayudas concedidas del Ministerio de
Educacién y Ciencia y de la Generalitat de
Catalunya serdn para hacer frente a parte de las
ayudas concedidas a nuestros asociados para la
asistencia a este congreso. Queda pendiente pro-
ceder al cierre econémico del congreso, que se
realizard en los préximos meses.

6. Ruegos y preguntas.

En este punto del orden del dia la Dra. M* Teresa
Galceran toma la palabra para preguntar si esta pre-
visto poner a disposicién de los socios el contenido
del libro de nomenclatura para cromatografia que se
edité ya hace algunos afios. En este sentido, el
Presidente informa que existe en la pidgina web un
apartado dedicado a este tema, aunque no de forma
global ya que es necesario introducir el término que se
desea conocer cada vez y no es posible descargar la
informacion existente. No obstante, se estudiard la
propuesta de incluir la informacién completa del libro
de nomenclatura en Cromatografia en la pdgina web
de la Sociedad para que pueda ser descargado.

Antes de finalizar este apartado, el Secretario y la
Tesorera de la SECyTA comunican a los asistentes
que, una vez finalizada la Asamblea, se procedera a
entregar el cheque de ayuda de viaje y/o inscripcién a
los becarios de esta Reunidn Cientifica, previo nom-
bramiento por orden alfabético de los mismos.

Sin mds asuntos que tratar, se da por concluida la
8* Asamblea General de la SECyTA alas 18:20 h.

NUEVOS SOCIOS (8-5-2008 A 17-11-2008)

Herrera Herrera, Antonio V.

Dpto. de Quimica Analitica, Nutricién y Bromatologia
Universidad de La Laguna

C/ Astrofisico Francisco Sdnchez s/n

38071-La Laguna (S/C DE TENERIFE)

Llorca Casamayor, Marta
IIQAB (CSIC)

C/Jordi Girona, 18-26
08034-BARCELONA

Pérez Solsona, Sandra
IIQAB (CSIC)

C/Jordi Girona, 18-26
08034-BARCELONA

Galindo Iranzo, Placido

Instituo de Quimica Fisica Rocasolano (CSIC)
C/Serrano, 119

28006-MADRID
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Bosch Suades, Carme
IIQAB (CSIC)

C/Jordi Girona, 18-26
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CONGRESOS CELEBRADOS

32" International Symposium on Capillary
Chromatography and 5* GCxGC Symposium

26-30 de Mayo de 2008, Riva del Garda, Italia.

La trigésima segunda edicién del “International
Symposium on Capillary Chromatography” (ISCC) y
la quinta edicién del “GCxGC Symposium” tuvieron
lugar durante la semana del 26 al 30 de mayo de 2008
en el Centro de Ferias y Congresos de Riva del Garda,
Italia, como viene siendo habitual cada dos afios. Esta
nueva ediciéon conmemoraba, ademas, los 25 afios
desde la primera vez que el congreso se celebré en
Riva del Garda (1983). El comité organizador estuvo
presidido por el Prof. Dr. P. Sandra del I.O.P.M.S
(International Organization for the Promotion of
Microcolumn Separation). Se formd asimismo un
comité de cientificos y otro de honorarios integrados
por reconocidos investigadores provenientes de toda la
geografia mundial, y un comité local representado por
el Dr. Henriquez, el Dr. Soria y la Sra. Zara de la
empresa Thermo Fisher Scientific.

El dia 25 de mayo tuvo lugar inicialmente un curso
sobre los principales aspectos de la cromatografia de
gases bidimesional (fundamentos, aplicaciones, opti-
mizaciones, acoplamientos) impartido por investiga-
dores expertos en la materia: Dr. J. Dimandja
(Spelman College, Atlanta, GA, USA), Dr. J. Beens
(Free University, Amsterdam, The Netherlands), Dr.
H.G. Janssen (Unilever Research Laboratory,
Vlaardingen, The Netherlands) y el Dr. P. Marriott
(RMIT University, Melbourne, Australia).

El dia 26 de mayo se inauguré el quinto congreso de
GCxGC con una conferencia de apertura presidida por
los mismos miembros que impartieron el dia previo el
curso de GCxGC. Entotal se presentaron un total de 28
comunicaciones orales, 4 de las cuales fueron comuni-
caciones plenarias, y 106 comunicaciones en formato
de poster: 38 de técnicas acopladas, 8 de fundamentos,
24 de tecnologia de columna, 22 de cromatografia de
gases y 14 de cromatografia de liquidos. Dentro de las
comunicaciones orales destacaron sobre todo aquellas
dirigidas a aplicaciones petroquimicas y medioambien-
tales (alimentos, aceites, suelos, extractos de plantas,
etc.). De igual forma, resaltar la importancia que adqui-
rieron los acoplamientos multidimensionales y las con-

ferencias dirigidas hacia el andlisis multidimensional
con detectores de nueva generacion, como los equipa-
dos con analizadores de tiempo de vuelo (TOF).

De manera paralela al “5" GCxGC Symposium”, el
martes 27 de mayo se inaugur6 el “32" ISCC” que se
prolongé durante los tres dias siguientes. El congreso
fue inaugurado con dos conferencias plenarias en las
que se exponian los cambios y limitaciones de la
modernizacion de la cromatografia asi como de las
columnas capilares y, como viene siendo habitual, con
la entrega del Premio “Marcel Golay” al Dr. Unger
(Johannes Gutenberg-Universitaet Mainz, Mainz,
Alemania) por su trayectoria cientifica, el cual ofrecid
la primera de dichas conferencias titulada “Particle
packed and monolithic silica capillary columns in
multidimensional LC/MS for proteomics — Challenges
and limitations”. En estos dias se profundizé en los
diferentes aspectos relativos a distintas técnicas cro-
matogréificas multidimensionales tanto en fase gaseo-
sa como liquida (GCxGC, LCxLC, LCxGC,
GCxGCxGO).

En este congreso se presentaron un total de 71 comu-
nicaciones orales de las cuales 54 fueron conferencias
plenarias. Asimismo, se expusieron un total de 402
comunicaciones en formato péster incluidas en diferen-
tes secciones: 50 de preparacién de muestra, 9 de siste-
mas de muestreo, 6 de analisis de trazas, 61 de analisis de
productos naturales, alimentos, etc, 1 de microchips, 3
de extraccién con fluidos supercriticos, 13 de métodos
de electromigracion, 14 de instrumentacién y automati-
zacion, 13 de técnicas multidimensionales, 36 de aplica-
ciones medioambientales, 11 de aplicaciones de petro-
quimica, 34 de aplicaciones farmacéuticas y biomédicas,
45 consideradas “last minute” y ademds se mantuvieron
todas aquellas expuestas en el primer congreso.

Dentro del programa cientifico, una de las confe-
rencias mds novedosas fue “Automation of SPME-LC-
MS/MS using multi-well plates for high-throughput
bioanalytical applications” ofrecida por el Dr. J.
Pawliszyn, de 1a Universidad de Waterloo (Canad4),
que presentd un novedoso sistema de SPME acoplado
a LC-MS/MS que permite el tratamiento simultdneo
de un nimero relativamente elevado de muestras
(sobre todo muestras de tipo bioldgico) y que serd pro-
ximamente comercializado.
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En los dias centrales del congreso pudimos asistir,
asimismo, a diversos seminarios ofrecidos por distin-
tas casas comerciales (WATERS, SHIMADZU, SGE,
AGILENT, SIGMA-ALDRICH, GERSTEL, RES-
TEK, DANI INSTRUMENTS, THERMO FISHER
SCIENTIFIC, LECO, PERKIN, BRECHBUHLER y
NLISIS) en los que se presentaron las tltimas y mas
novedosas evoluciones y aplicaciones de la cromato-
grafia de gases y liquidos en diferentes campos.
Dichas empresas organizaron una exposicién comer-
cial en la que mostraban las ultimas novedades en ins-
trumentacion analitica.

El “32™ ISCC” fue clausurado el viernes 30 de
Mayo con una ceremonia en la que se entregaron dos
premios: el “Leslie S. Ettre” (presentado por el pro-
pio Dr. Ettre en la inauguracién del congreso
mediante videoconferencia), dirigido a investigado-
res menores de 35 afios y que hubieran presentado
una comunicacién en el congreso relacionada con
cromatografia de gases capilar con aplicaciones
medioambientales y el “PARC 2008 dirigido a

investigadores con el mismo perfil pero cuyas pre-
sentaciones se hubiesen basado en temas innovado-
res relacionados con el &mbito farmacéutico y bio-
médico. El jueves 29 de mayo se habia entregado
previamente el premio “GCxGC” al grupo del Dr.
Zimmermann por sus recientes contribuciones en
dicho campo.

Finalmente, se inst6 a todos los participantes a la
asistencia a la siguiente edicién de este congreso que
tendrd lugar el préoximo afio en Portland (Oregén,
E.E.U.U) y que estard presidido por el Dr. F. Svec.

Javier Hernandez Borges

Departamento de Proteccién Vegetal

Instituto Canario de Investigaciones Agrarias (ICIA),
La Laguna, Tenerife.

Juan Muiioz Arnanz y Miren Pena-Abaurrea
Departamento de Andlisis Instrumental

y Quimica Ambiental

IQOG-CSIC, Madrid.

CALENDARIO DE ACTIVIDADES

SCM-4: Fourth International Symposium on
Separation and Characterization of Natural and
Synthetic Macromolecules.

28 - 30 Enero. 2009. Amsterdam, Holanda.
http://www.ordibo.be/scm/

23 International Symposium on Microscale
Bioseparations.

1 - 5 Febrero. 2009. Boston, Massachusettss, EEUU.
http://casss.org/cde.cfm?event=219436

Pittcon 2009: 60™ Pittsburgh Conference on
Analytical Chemistry and Applied Spectroscopy.

8 - 13 Marzo. 2009. Chicago, Illinois, EEUU.
WWwWw.pittcon.org

9" Workshop on (Bio)sensors and Bioanalytical
microtechniques in environmental and clinical
analysis

14 - 17 Junio. 2009. Montreal, Canada.

bbmec_2009 @umontreal.ca
http://www.chimie.umontreal.ca/bbmec_2009/index-
en.html

HPLC 2009: 34™ International Symposium on
High-Performance Liquid Phase Separations and
Related Techniques.

28 Junio - 2 Julio. 2009. Dresde, Alemania.
www.hplc2009.com/hplc2009.htm

Euroanalysis 2009.
6 - 10 Septiembre. 2009. Innsbrucki, Austria.
www.euroanalysis2009.at/

The 8" Latinamerican Congress on Environmental
Analytical and Sanitary Chemistry

16 - 20 Septiembre. 2009. San José, Costa Rica.
http://www.iaeac.ch/iaeac_meetings/latinamerican_
cong.html

RAFA 2009: 4™ International Symposium on
Recent Advances in Food Analysis.

4 - 6 Noviembre. 2009. Praga, Republica Checa.
www.rafa2009.eu/Default.aspx
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ARTICULOS DE INTERES

Entre la gran variedad y cantidad de productos de
glicacion avanzados (AGEs) que se forman durante la
reaccion de Maillard (MR), la carboximetil-lisina
(CML) es uno de los mds estudiados tanto desde el
punto de vista clinico como alimentario dadas sus
conocidas implicaciones en la salud humana. Al con-
trario que otros AGEs, la CML es un compuesto muy
estable lo cual facilita su andlisis y permite su utiliza-
cion como indicador de la MR en alimentos procesa-
dos térmicamente; asi como, en muestras bioldgicas.
Numerosos métodos analiticos se han propuesto con el
finde detectar y cuantificar proteinas carboximetila-
das, los cuales han proporcionado datos precisos
sobre la formacion de CML in vivo. Sin embargo, sor-
prenden los escasos datos cuantitativos que de éste
compuesto se disponen en alimentos, quizds por falta
de una metodologia apropiada para una matriz tan
variable y compleja. Entre las técnicas empleadas
para la determinacion de CML en alimentos caben
destacar: RP-HPLC con derivatizacion post-columna
para producir derivados fluorescentes de o-oftaldehi-
do (OPA), derivatizacion de los grupos amino y carbo-
xilo de los aminodcidos y posterior andlisis por GC-
MS, LC-MS/MS 'y ELISA competitivo.

“Evaluation of a gas chromatography/mass spec-
trometry method for the quantification of carboxy-
methyllysine in food samples”.

A. Charissou, L. Ait-Ameur, I. Birlouez-Aragon.
Journal of Chromatography A (2007), 1140:189-194.

En este articulo los autores describen un método
para la cuantificacién de CML en derivados lacteos
mediante GC-MS, técnica cominmente empleada
para muestras bioldgicas que combina la selectividad
de la cromatografia de gases, con la especificidad de la
espectrometria de masas, y comparan esta metodolo-
gia con los resultados obtenidos por ELISA competiti-
vo. A su vez, discuten la necesidad de utilizar una
reduccién previa de las muestras con borohidruro
sddico con el fin de evitar interferencias en el anlisis
procedentes de la formacién de CML, durante la
hidrdlisis dcida de las muestras, a partir de compuestos
de Amadori (fructosil-lisina).

La metodologia propuesta permite la deteccién de
CML con un limite de cuantificacién (LOQ) de 1 ng
CML/mg proteina, equivalente a una concentracién de

150 ng/ml de CML. El método propuesto se aplic6 a
otras matrices alimentarias tales como carne asada y
galletas, descartando cualquier posible efecto matriz
durante el andlisis.

El estudio comparativo de los resultados obtenidos
por ELISA y la metodologia propuesta indican que la
primera de estas técnicas analiticas conduce a una
sobreestimacion de CML en leche liquida e hidroliza-
dos de férmulas infantiles asociada a una falta de espe-
cificidad de la técnica y a un posible efecto matriz. A
su vez, se compara la sensibilidad del ELISA competi-
tivo (5 ng CML/ml) frente a la lograda por GC-MS que
los autores proponen (150 ng CML/ml).

Charissou y colaboradores sugieren que el proceso
de desengrasado y lavado de las muestras descrito per-
mite eliminar el paso de reduccién con borohidruro
sddico produciendo resultados cuantitativos robustos lo
cual constituye una ventaja. Ademads, los autores con-
cluyen que aunque la técnica de ELISA competitivo es
rapida, de bajo coste y mds sensible que la propuesta en
el presente trabajo, resulta inespecifica para el anélisis
de este compuesto en leches liquidas, hidrolizados o
alimentos grasos. Por tanto, aunque el andlisis de CML
por GC-MS conlleva un proceso previo de derivatiza-
cidén tedioso, el método resulta especifico con indepen-
dencia de la matriz a analizar y permite la determina-
cién simultdnea de lisina, furosina y malondialdehido-
lisina. El interés por los métodos de GC es patente, asi
recientemente han sido publicados otros trabajos de
determinacién de CML aplicando esta metodologia
(Bosch y col., Journal of Chromatography A (2007)
860: 66-77).

“Determination of N°-(carboxymethyl)lysine in
food systems by ultra performance liquid chroma-
tography-mass spectrometry”.

S.H. Assar, C. Moloney, M. Lima, R. Magee, J. M. Ames.

Amino Acids, Articulo en prensa (2009). DOI
10.1007/500726-008-0071-4

En este articulo, los autores emplean UPLC-MS
para el andlisis de CML en diversos alimentos. Esta
novedosa técnica reduce de manera significativa el
tiempo de andlisis, ya que permite la cuantificacién de
CML en aproximadamente 8 minutos frente a los 20-30
minutos de otros métodos, y logra ademds una reduc-
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cidén en la cantidad de muestra necesaria, a la vez que
mejora la calidad de los resultados cuantitativos.

Segtn los autores, para la obtencién de resultados
precisos de los niveles de CML en matrices complejas
como son los alimentos, se hace necesaria una prepa-
racion adecuada de la muestra, con el fin de maximi-
zar la sensibilidad del andlisis y eliminar posibles
interferencias. En este estudio se desarrollan diferen-
tes metodologias para la preparacién de muestras pro-
cedentes de alimentos diversos, tales como productos
lacteos, pan, carne, férmulas infantiles y aceite de
oliva. Todas las muestras fueron previamente tratadas
con borohidruro sédico con el fin de reducir los com-
puestos de Amadori (fructosil-lisina) y de oxidacién
lipidica a sus formas alcohdlicas, evitando asi la for-
macién de CML a partir de éstos durante el proceso de
hidrdlisis, y por tanto, sobrestimaciones indeseadas.
Los autores a su vez, proponen un paso de aislamiento
proteico por precipitacién con TCA posterior a la
reduccién con borohidruro y previo a la hidrélisis
acida, con el fin de obtener una fraccién proteica pura.
En el caso de alimentos con alto contenido en grasas
recomiendan el empleo del método de Folch en susti-
tucién de la precipitacién con TCA.

Para el andlisis por UPLC emplearon diferentes
fases moviles donde el 4cido nonafluoropentanoico
(NFPA) permitié un incremento en la sefial del MS y
una excelente resolucién entre la lisina y la CML en
comparacién con el acido trifluoroacético (TFA),
cominmente empleado en LC-MS por ser altamente
volatil y prestar una excelente resolucién de los com-
ponentes de la muestra.

En conclusion, los autores recomiendan la optimi-
zacioén de los pasos previos al anélisis de CML en ali-
mentos, evitindose la exposicién de las muestras al
calor y al aire, asi como la reduccién de las mismas
con borohidruro sédico con el fin de evitar posibles
sobrestimaciones, logrando una metodologia rapida,
reproducible y sensible para la deteccion, identifica-
cién y cuantificaciéon de CML en alimentos y que
puede ser potencialmente aplicable al andlisis de otros
AGE:s.

José Manuel Silvan
Departamento de Caracterizacion de Alimentos
Instituto de Fermentaciones Industriales, CSIC

“Glycopeptide analysis by mass spectrometry’.
D. S. Dalpathado, H. Desaire. Analyst, 2008, 133,
731-738

El presente articulo es una revision de las aplicacio-
nes de espectrometria de masas en glicémica. La glic6-
mica es una disciplina emergente que estudia la fun-
cion y estructura de los carbohidratos unidos post-tra-
duccionalmente a las proteinas. Cambios en el perfil de
glicosilacién pueden dar lugar a enfermedades congé-
nitas, procesos inflamatorios, cincer y otras patologias.
Los datos recogidos en la base de datos Swiss-Prot
indican que el 50% de las proteinas estan glicosiladas
enzimdticamente y s6lo el 10% de éstas han sido carac-
terizadas, por lo que su estudio es de interés.

Para caracterizar los glicopéptidos en primer lugar
se deben de aislar y purificar las glicoproteinas, para
ello la electroforesis en gel y la cromatografia de alta
afinidad con lectinas inmovilizadas son las técnicas
tradicionalmente mas empleadas. Posteriormente,
con objeto de facilitar la proteolisis de las glicoprotei-
nas, éstas se desnaturalizan (con SDS, urea, guanidina
hidroclorada o RapiGest™ SF) y/o se alquilan y redu-
cen (generalmente con iodoacetamida y ditiotreitol,
respectivamente). El andlisis de glicoproteinas puede
hacerse por secuenciacidn de la cadena peptidica por
el método de Edman, mediante la liberacién de su gli-
cano por desglicosilacién (quimica o enzimatica) o
mediante su proteolisis y posterior anélisis de los gli-
copéptidos. La proteolisis de la glicoproteina permite
que el glicano quede unido al aminoacido y se pueda
establecer su posicién en la cadena polipéptidica.
Dado que este método es el que mds informacién
puede aportar, las autoras del presente trabajo de revi-
sién lo desarrollan ampliamente. La proteolisis puede
llevarse a cabo mediante el uso de una tnica enzima,
como por ejemplo la tripsina, o con un pool de enzi-
mas como en las preparaciones de proteinasa K o pro-
nasa. La primera opcidén tiene como ventaja la alta
especificidad, de tal modo que se conoce el lugar de
corte de la proteina y el glicopéptido puede ser rapida-
mente identificado si estd disponible la secuencia
aminoacidica, pero presenta como desventajas que la
pérdida de algun sitio de corte o la presencia de multi-
ples sitios de glicosilacién pueden complicar el andli-
sis de datos. El uso de un pool enzimético da lugar a
secuencias glicopeptidicas y peptidicas mds pequefias
que facilitan la obtencién de medidas de espectros de
masas mds precisos y con mejor fragmentacién. Una
vez realizada la proteolisis se deben purificar los gli-
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copéptidos, para ello se suele combinar HPLC en fase
inversa con otras técnicas como cromatografia de afi-
nidad con lectinas, geles con base de carbohidrato
(celulosa o sefarosa), cromatografia de exclusién
molecular o de interaccién hidrofilica (HILIC).

Parallevar a cabo el andlisis del espectro de masas,
el equipo debe ser capaz de medir masas pequefias
como las correspondientes a los iones de hexosas (m/z
163; Hex"), por eso se emplean espectrometria de masas
en tandem (generalmente, MALDI-Qq-TOF y
MALDI-TOF/TOF) con disociacién inducida por coli-
si6n (CID). En general, 1a fragmentacion de glicopépti-
dos produce iones por la rotura del glicano de tipo “Y”’ y
“B” (siguiendo la nomenclatura de Domon y Costello,
Glycoconjugate J. 1988, 5, 397-409), que da lugar a
perdidas de 162 Da (Hex), 203 Da (HexNAc) y 291 Da
(NeuNAc) para CID MS/MS, de tal modo que estos
iones se emplean para confirmar la presencia del glico-
péptido. En el caso de MALDI-Qq-TOF hay cuatro
iones que pueden ser usados como caracteristicos de
glicopéptidos que son los correspondientes al [péptido
+ HJ", [péptido + H - 17]*, [péptido + GlcNAc + H]* y
[péptido + C,H,NHACc]*. Resultados similares se obtie-
nen cuando los espectros se obtienen con MALDI-
TOF/TOF, pero ademds pueden encontrarse los iones
[péptido + GIcNAc + fucosa + H]* y [péptido + GlcNAc
+ 2fucosa + H]* si el niicleo del glicano esta fucosilado.

Cuando ya se conoce la masa de los fragmentos
obtenidos el siguiente paso es identificarlos. La identi-
ficacion se lleva a cabo empleando herramientas infor-
maticas en las que se hacen buisquedas de las masas
obtenidas frente a la secuencia de la proteina. Las dos
bases de datos mas empleadas y que permiten identifi-
car la region peptidica son el programa FindPept tool
(http://ca.expasy.org/tools/findpept.html) y GlycoPep
ID (http://hexose.chem.ku.edu/sugar.php).

El dltimo paso una vez identificado el péptido es el
de asignar la composicidn del glicopéptido, para ello
se pueden emplear bases de datos tales como
GlycoPep DB (http://hexose.chem.ku.es) o GlycoMod
(http://us.expasy.org/tools/glycomod/).

Por tanto, se puede concluir que el andlisis de gli-
copéptidos es un desafio que requiere expertos en la
preparacién de muestras, en la adquisicion de espec-
tros de masas y en el andlisis de datos asistido por
ordenador. Mds estudios deben llevarse a cabo para
comprender y ampliar nuestro conocimiento en la
complejidad de como la glicosilacién afecta a la fun-
cion de las proteinas.

Miryam Amigo-Benavent
Departamento de Caracterizacion de Alimentos
Instituto de Fermentaciones Industriales, CSIC
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Avda. de Castilla, 1
Poligono Empresarial San Fernando
28830 SAN FERNANDO DE HENARES (Madrid)

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

« INGENIERIA ANALITICA, S.L.
Aveda. Cerdanyola, 73
Apartado 282
08190 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)

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

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

*SCHARLAB, S.L.
Gato Pérez, 33
Poligono Industrial Mas D’en Cisa
08181 SENTMENAT (Barcelona)

« SIGMA-ALDRICH QUIMICA, S.A.
Ronda de Poniente, 3; 2* Planta
28760 TRES CANTOS (Madrid)

« THERMO FISHER SCIENTIFIC
Valportillo I, 22; 1? Planta
28108 ALCOBENDAS (Madrid)

» WATERS CROMATOGRAFIA, S.A.
Ronda Can Fatjo, 7-A
Parc Tecnologic del Vallés
08290 CERDANYOLA DEL VALLES (Barcelona)

* Servicio y Mantenimiento de Técnicas Analiticas,
S.A.L.(SYMTA, S.A.L.)
San Maximo, 31
28041 MADRID

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

« SOCIEDAD ESPANOLA DE CARBUROS
METALICOS

Plaza de Cronos, 5
28037 MADRID

* SUGELABOR
Sicilia, 36
28038 MADRID

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

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

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

* VWR INTERNATIONAL - EUROLAB, S.L.
Ronda Can Fatjo, 11 - Edificio Tecnopark, 3
Parc Tecnologic del Vallés
08290 CERDANYOLA DEL VALLES (Barcelona)




NUEVA Y EXCLUSIVA TECNOLOGIA Hybrid-
SPE-PPT™ PARA LA LIMPIEZA DE MUESTRAS
EN FLUIDOS BIOLOGICOS.

HybridSPE-PPTTM combina la simplicidad de la
precipitacion de proteinas con la alta selectividad de la
Extraccion en Fase Sélida (EFS) en la eliminacién de
proteinas y fosfolipidos en fluidos biol6gicos tales como
suero y plasma. La tecnologia se basa en el uso de parti-
culas recubiertas de circonio ligado (pendiente de paten-
te), exhibiendo una afinidad selectiva hacia los fosfolipi-
dos mientras no hay afinidad por un amplio rango de
compuestos dcidos, basicos y neutros. La retencién de los
fosfolipidos es debida a la interaccién 4cido-base de
Lewis entre los iones de circonio y los del fosfato de los
fosfolipidos.

Completa informacién y muestras de este novedoso pro-
ducto contactando con Sigma-Aldrich.

Tel. 91 657 20 65

pedro.gutierrez@sial.com
www.sigma-aldrich.com/hybridspe-ppt

CRECE LA FAMILIA DE COLUMNAS DE Ultra-
HPLC y HPLC ASCENTIS EXPRESS.AHORA C16
AMIDA y HILIC

Dos nuevas fases, que amplian el rango de separacién
a moléculas mas polares, completan junto a las fases
reversa C18 y C8 la familia de columnas ASCENTIS
EXPRESS que presentan los mismos beneficios de esta
tecnologia:

* Dobla la eficacia respecto a las columnas convencio-
nales de 3 pm.

* [guala la eficacia de las columnas con particulas < de
2 um sin necesidad de altas presiones.

* Permite obtener mejores sensibilidades.

* Ahorra tiempo de andlisis.

* Disefo robusto capaz de trabajar a altas presiones
con una vida similar a la de sus columnas de 5 um.

Amplia informacién en www.sigma-aldrich.com/express
O contactando con nuestro servicio técnico.

Tel.: 900 10 1376

Fax:900 102028

serviciotecnico@sial.com
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THERMO FISHER SCIENTIFIC PRESENTA EL
EXACTIVE: UN NUEVO SISTEMA LC-MS DE
SOBREMESA EQUIPADO CON TECNOLOGIA
ORBITRAP™ PARA SCREENING E IDENTIFICA-
CION DE COMPUESTOS.

Thermo Fisher Scientific, el lider mundial al servicio
de la ciencia, presenta el Thermo Scientific Exactive, un
nuevo sistema LC-MS de sobremesa disefiado para apli-
caciones de screening e identificacién de compuestos. El
Exactive esta equipado con la tecnologia probada de ana-
lisis de masas de la plataforma LTQ Orbitrap™, el reco-
nocido estandar en medidas de masa exacta y de alta reso-
lucién, para ofrecer informacién precisa y de confianza.
Su facilidad de uso y bajo coste de operacién lo convier-
ten en un instrumento ideal para no expertos en laborato-
rios de andlisis de rutina.

“La tecnologia Orbitrap ha representado un gran
impulso para el crecimiento de la LC-MS en el mundo de
la biologia”, sefialé Ian Jardine, Vicepresidente de
Investigacién y Desarrollo Global de Thermo Fisher
Scientific. “Nos preguntamos cémo sacarle el mdximo
partido a la tecnologia y hacerla accesible a usuarios de
rutina en toxicologia, medio ambiente y flujos de trabajo
en desarrollo de farmacos. El resultado es un producto
que consideramos un verdadero avance y que puede dar
solucidén a un gran nimero de aplicaciones nuevas y difi-
ciles”



El Thermo Scientific Exactive LC-MS simplifica
muchas de las etapas técnicas que normalmente requieren
puesta a punto y funcionamiento especializados. Un
interfaz de software intuitivo hace que el sistema sea fécil
de usar en modo experto y guiado, al tiempo que se garan-
tiza la identificacién precisa de masas de compuestos
seleccionados en un rango amplio de concentraciones.

Al tiempo que ficil de operar, el Exactive establece
nuevos estdndares en prestaciones en LC-MS, a resolu-
ciones de hasta 100.000. Combinado con su gran utilidad
de masa exacta en modo positivo y negativo, el Exactive
se convierte en un sistema ideal para screening y aplica-
ciones en las que se requiera analizar muchas muestras.
“La masa exacta desempefia un papel fundamental en la
reduccion de tiempos de andlisis y el aumento de la con-
fianza incluso en las medidas de rutina”, sefiala el doctor
Jardine. “Compuestos que coeluyen en matrices comple-
jas pueden ser escaneados y confirmados en un solo expe-
rimento, simplemente reanalizando los datos a una reso-
lucién mads alta. Para escaneo de compuestos isobdricos,
como pesticidas que se diferencian por s6lo unas pocas
mili-unidades de masa, la utilidad de masa exacta es de
gran valor”.

Para obtener mas informacion sobre el Exactive, contacte
con nosotros a través de los teléfonos 914 845 965 6
932230918, el email analyze.es @thermofisher.com

o visite www.thermo.com/exactive

Thermo Scientific es parte de Thermo Fisher Scientific,
el lider mundial al servicio de la ciencia.

Acerca de Thermo Fisher Scientific

Thermo Fisher Scientific Inc. (NYSE: TMO) es el lider
mundial al servicio de la ciencia y hacemos posible que
nuestros clientes construyan un mundo mds saludable, lim-
pioy seguro. Elvolumen de ventas anual supera los 10.000
millones de dolares 'y el grupo cuenta con 30.000 emplea-
dosy mds de 350.000 clientes entre compaiiias farmacéuti-
casy biomédicas, laboratorios de hospitales y centros de
diagndstico clinico, universidades, instituciones de investi-
gacion y organismos publicos, ademds de entidades de
control de procesos industriales y medioambientales. A
través de dos marcas de primera linea, Thermo Scientific y
Fisher Scientific, contribuimos a la resolucion de retos
analiticos, desde pruebas rutinarias a complejas investi-
gaciones y hallazgos. Thermo Scientific ofrece a sus clien-
tes toda una variedad de instrumentos analiticos de gama
alta, ademds de equipos de laboratorio, software, servi-
cios, consumibles y reactivos para soluciones de flujo de
trabajo integrado en laboratorios. Fisher Scientific cuenta
con una completa cartera de equipos de laboratorio, pro-
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ductos quimicos, suministros y servicios empleados en
sanidad, investigacion cientifica, seguridad y educacion.
Juntos ofrecemos las opciones de adquisicion mds conve-
nientes a nuestros clientes y mejoramos de forma continua
nuestra tecnologia para acelerar el ritmo de los descubri-
mientos cientificos, incrementar el valor para los clientes y
alimentar el crecimiento para accionistas y empleados.
Visite www.thermofisher.com.
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TLC VISUALIZER: NUEVO Y POTENTE SISTEMA
DE EVALUACION, VISUALIZACION Y ARCHIVO
PARA CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA

Camag introduce el nuevo TLC Visualizer para pro-
porcionar imagenes de la mayor calidad jamas alcanzada
en cromatrografia en capa fina. El mayor esfuerzo en el
desarrollo del TLC Visualizer se ha centrado en la mejora
de la unidad de iluminacién, asi como en el disefio ergo-
némico. Junto con el software winCATS y sus caracteris-
ticas sobresalientes, el TLC Visualizer es el mejor sistema
para evaluacion, visualizacion y archivo.

Caracteristicas mas importantes del TLC Visualizer:

* El sistema de iluminacién de nuevo disefio proporciona
luz visible blanca, UV 254 y UV366, con una homoge-
neidad mejorada.

e Potente camara CCD de 12 bit, con 4095 niveles de
intensidad lineales, permite transferir imagenes en
menos de 1 segundo via Fire Wire. Los pardmetros de
captura fijos aseguran una alta reproducibilidad.




* Manejo sencillo y muy intuitivo mediante el software
“winCATS — Planar Chromatography Manager”, con
optimizacién automatica para todos los modos de ilumi-
nacién y herramienta de zoom, para poder ver hasta las
fracciones mds pequefias en una placa.

* Opcidén de mejora profesional de imagen, que mejora
atn mas la homogeneidad de la iluminacién aplicando
una correccion individual para cada sistema.

* Visor de comparacién de imagenes opcional, que permi-
te comparar, una al lado de la otra, calles procedentes de
diferentes placas TLC/HPTLC.

* Evaluacidn cuantitativa a partir de las imagenes, con el
software VideoScan.

*TLC Visualizer y software winCATS cumplen con
GMP/GLP. Es posible realizar cualificaciones (I1Q/OQ)
y cumplimiento de 21CFR11.

Todo esto hace del TLC Visualizer el sistema mas avan-
zado de imagen digital para TLC/HPTLC disponible.

Para mas informacion, contactar con:
1ZASA, S .A.

Tel. 902 2030 80

dac2@izasa.es

SHIMADZU MDGC-2010: NUEVO SISTEMA DE
CROMATOGRAFIA DE GASES MULTIDIMEN-
SIONAL DE SHIMADZU PARA TRABAJO EN
RUTINA.

Los andlisis de trazas de compuestos con matrices
complejas, como en petroquimica, aromas, y muestras
ambientales, no son féciles debido a la dificultad en sepa-
rar por completo los analitos de otros compuestos de la
matriz. En el pasado, el enfoque para resolver esta cues-
tién era investigar la eficacia de pretratamiento de la
muestra, la separacién selectiva, columnas, detectores,
etc. Sin embargo, con la reciente aparicion del anélisis
multidimensional (MDGC) en el que con los sistemas de
alta resolucion se logra con relativa facilidad separar los
analitos, incluso con muestras que contienen trazas de
analitos como los antes mencionados. Un MDGC es un
sistema de GC que incorpora dos tipos de columnas, a fin
de que los componentes que no pueden ser separados por
la primera columna se introduzcan en la segunda colum-
na para conseguir la separacion.

Configuracion de un MDGC

Los sistemas de MDGC pueden consistir en combina-
ciones de dos unidades de GC, asi como un GC y GC/MS.
El uso de dos hornos permite disponer de dos columnas a
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diferentes temperaturas, lo que permite optimizar la sepa-
racién. Compuestos que coeluyen en la primera columna
pueden ser enviados, ya sea al primer detector o a la
segunda columna (en el segundo detector).

El sistema logra la conmutacién de una columna a la
otra mediante la utilizacion de diferencia de presion pro-
porcionada por la APC. El mecanismo es configurado de
tal forma que los compuestos que eluyen de la primera
columna son o bien introducidos en el primer detector o
en la segunda columna. El mecanismo de conmutacién
influye en gran medida en la precision analitica del siste-
ma MDGC. En este sentido, se realizaron varios analisis
de un patrén mezcla de benceno, tolueno, etilbenceno, p-
xileno, m-xileno, o-xileno, estireno y cumeno, utilizando
un nimero diferente de cortes en cada uno de los anélisis.

Los cromatogramas obtenidos a partir de la primera
columna se muestran en la Fig.1, asi como los tiempos de
retencién se enumeran en la tabla 1. Incluso en el andlisis
utilizando varios cortes, la repetibilidad en tiempos de
retencion que se obtiene es excelente. Estos resultados
demuestran que los cortes en el cromatograma presentan
una excelente repetibilidad y se llevan a cabo con gran
precision con el sistema de Cromatografia Multidimen-
sional de Shimadzu.

<
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Fig. 1. Cromatogramas de una solucién estdndar (1*
columna).

Peak 2 Peak 3 Peak 6 Peak 7 Peak 8

Toluene |Ethylbenzene| Styrene o-xylene | Cumene

No heart-cut 9.524 11.527 12.119 12.273 13.106
1RT segment 9.524 11.527 12.119 12.274 13.104
2RT segments - 11.525 12.116 12.271 13.103
3 RT segments - - 12.111 12.267 13.098
4 RT segments - - - - 13.097
Avg. 9.524 11.526 12.116 12.271 13.102
SD 0.000 0.001 0.004 0.003 0.004
RSD (%) 0.000 0.010 0.031 0.025 0.030

Tabla 1. Repetibilidad del tiempo de retencion (1° columna).
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PLATIN BLUE. MAS QUE SOLO UN UHPLC.

El nuevo cromatégrafo ultrarrapido de alta resolucion
(UHPLC) PLATINbDlue, del Dr. Herber Knauer, es un sis-
tema capaz de trabajar tanto en régimen ultrarrapido
(UHPLC) como en régimen estandar (HPLC), por lo que
permite desarrollar nuevos métodos mas rdpidos, a la vez
que se contindan con los ya establecidos, que normal-
mente usan columnas convencionales de HPLC, todo en
un solo sistema. Por lo tanto, este equipo facilita enorme-
mente el paso de un determinado método a escala ultra-
rrdpida mediante el empleo de una misma familia de
columnas.

El desarrollo de PLATINblue ha sido y es una combi-
nacién de muchos afios de experiencia por parte de los
ingenieros de la compaiiia, asi como de un laborioso pro-
ceso de incorporacion de innovaciones, tanto materiales
como tecnoldgicas. La resultante es un sistema UHPLC
de extraordinario nivel de calidad, solamente comparable
con su propio y espectacular disefio modular.

En todos los nuevos mddulos, individualmente, desde
el inyector de muestra al detector, se han tenido en cuenta
los especiales requerimientos asociados a trabajos a
mayor presion y se ha llevado a cabo una profunda opti-
mizacién para producir una significativa disminucién en
el tiempo total de andlisis.

Capaz de operar a presiones de 1000 bares (14.500
psi) y de adquirir datos a 200 Hz para aplicaciones que
implican alta resolucion, el PLATINblue resulta facil de
usar gracias al intuitivo y potente software de control y
adquisicion de datos que lo acompaiia.

Bajo 6ptimas condiciones puede reducir el tiempo
requerido para un andlisis en un 50-90% comparado con
un HPLC convencional, realizando analisis 10 veces mas
rdpidos, mediante columnas con tamafios de particula
inferior a 2 micras.

Ademds, se reduce el costo por muestra a analizar a
través de una disminucién en el volumen de eluyente a
utilizar durante el andlisis y de un aumento del nimero de
muestras analizadas por dia.
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Las ventajas en cuanto a productividad son demole-
doras, al tiempo que se obtiene una mayor sensibilidad, a
través de picos mds escarpados y estrechos que en HPLC
convencional.

Permite investigar un mayor nimero de muestras
complejas mediante separaciones de mayor resolucién,
usando columnas con empaquetamientos de particula
inferiores a dos micras.

Con un ligero vistazo se aprecia robusto y duradero
debido al uso exclusivo de materiales y componentes de
alta calidad en su fabricacion.
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Ademas, el comprador puede beneficiarse de un
paquete de servicios que ofrece el fabricante aleman,
entre los que se incluyen el compromiso de respuestas en
24 h maximo, extension de la garantia a tres afios, instala-
cién y sesiones de entrenamiento del usuario sin coste
adicional, asistencia telefénica, etc.

Como recompensa a todo este trabajo, Knauer ha sido
recientemente galardonada por Compamedia GMBH, al
situarse dentro del top 100 de medianas empresas mas
innovadoras de Alemania.

La nueva joya, tal y como se manifiesta en la campafia
de lanzamiento del producto, estara disponible en el mer-
cado espafiol a partir de principios de afio 2009. Para mds
informacién, consultar al representante espafiol:

Sugelabor S.A

c/Sicilia, 36. 28038 MADRID
www.sugelabor.com
info@sugelabor.com

Tel.: 91 501 39 36

Fax: 91 501 39 38

hardware
un software avanzado
para
controles extensiones
por sistema

www.dataapex.com clarity@dataapex.com

Informacidn a: ESPECTROCROMA. S.L.C/Porvenir, 13 - 32 C 28028 — Madrid, Telf./Fax 91 361 00 08,T° 676 39 66 24, espectrocroma@telefonica.net
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SECYTA

ANEXO

CONDICIONES PARA LA CONCESION DE AYUDAS PARA LA ASISTENCIA A
CONGRESOS/REUNIONES DE CARACTER NACIONAL O INTERNACIONAL

1. Requisitos generales para optar a una beca concedida por la SECyTA.
1.1. Ser miembro de la SECyTA.
1.2. Encontrarse realizando la Tesis Doctoral o Trabajo de Investigacion en un Centro de Investigacion.
1.3. Elsolicitante no debe disponer de un contrato laboral estable.

1.4. Presentar una comunicacion.

2. Para asistencia a Reuniones de la SECyTA.

2.1. Se establece la posibilidad de conceder un maximo de 2 Becas por Investigador Senior (socio de la SECyTA)
inscrito a la Reunidn y que avala los requisitos del punto 1.

2.2. Se concederd un méximo de una beca por comunicacién presentada.

3.- Para asistencia a Reuniones Internacionales.
3.1. Ser miembro de la SECyTA con una antigiiedad superior a 1 afio.

3.2. Encontrarse realizando la Tesis Doctoral o Trabajo de Investigacién (como minimo, en su segundo afio) en un
Centro de Investigacion.

3.3. No haber disfrutado de otra beca semejante concedida por la SECyTA durante la realizacién del Trabajo de
Investigacion.

3.4. Seestablece la necesidad de que se trate de Congresos relacionados con el fin de la SECyTA o bien que la SECyTA
figure como colaboradora o coorganizadora del Congreso.

3.5. El Solicitante al que se le conceda la ayuda contrae la obligacién de elaborar un informe (en espafiol y en inglés)
sobre el Congreso para su publicacion en el Boletin y en la Pagina Web de la Sociedad. Si se han concedido
distintas becas, deberdn preparar un informe conjunto.

En cualquiera de los casos, las solicitudes deben enviarse ala SECRETARIA de la SECyTA, a la siguiente direccion
postal:

Dr. F. Javier Santos

Departamento de Quimica Analitica

Facultad de Quimica, Universidad de Barcelona
Avda. Diagonal 647, 3er piso

08028-Barcelona

o ala siguiente direccién de correo electrénico: javier.santos @ub.edu
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SECYTA IMPRESO DE SOLICITUD DE AYUDAS PARA
ASISTENCIA A LAS REUNIONES CIENTIFICAS DE LA SECyTA

DATOS PERSONALES DEL SOLICITANTE:

Apellidos:

Nombre :

DNI o pasaporte: Correo electrénico:

Direccion postal del Centro de Trabajo:

Centro de Trabajo:

Calle o plaza: n’:

Localidad: CP: Provincia:

Teléfono: Fax: :

DATOS DE LA COMUNICACION QUE SE PRESENTA:

Titulo y autores:

OTRAS SUBVENCIONES:

(Se han solicitado otras ayudas para la asistencia al Congreso?
a SI

Cite cuales:

a NO

DOCUMENTACION QUE SEADJUNTA:

a Carta del Director de Tesis, Proyecto o del Grupo de Trabajo, certificando los puntos 1.1. a 1.3 del Anexo.

de de200__

Fdo.:




SECYTA

SOCIEDAD ESPANOLA DE

CROMATOGRAFIA
Y TECNICAS AFINES

IMPRESO DE SOLICITUD DE AYUDAS PARA

ASISTENCIA A LAS REUNIONES CIENTIFICAS INTERNACIONALES

DATOS PERSONALES DEL SOLICITANTE:
Apellidos: Nombre :

DNI o pasaporte: Correo electrénico:

Direccion postal del Centro de Trabajo:

Centro de Trabajo:

Calle o plaza: n’:

Localidad: CP: Provincia:

Teléfono: Fax: :

DATOS DE LA COMUNICACION QUE SE PRESENTA:

Titulo y autores:

SOLICITA:
AYUDA para asistencia al CONGRESO/REUNION

organizado por

, que se celebra en

durante los dias de del 200_,

segun las condiciones que figuran en el Anexo.

OTRAS SUBVENCIONES:

(. Se han solicitado otras ayudas para la asistencia al Congreso?

a SI  Cite cudles:

a NO

DOCUMENTACION QUE SEADJUNTA:

0 Carta del Director de Tesis, Proyecto o del Grupo de Trabajo, certificando los puntos 1.1. a 1.3 del Anexo.
0 Justificante de aceptacion de la Comunicacion que se presenta al Congreso.

0 Curriculum Vitae del solicitante.

) Otros que considera de interés (especificar):

de de200_

Fdo.:




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

Dr. F. Xavier Santos

Departamento de Quimica Analitica

Facultad de Quimica, Universidad de Barcelona

Avda. Diagonal 647, 3er piso. 08028-Barcelona

E-mail: javier.santos @ub.edu

Cuota afio 2009: 30 €

« Sefiale la casilla[] correspondiente a la direccién en la que desea recibir la correspondencia.

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

* ( Autoriza a incluir su correo electrénico 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 ettt e sttt Provincia........cccovcveeviiiniiiniiiieeee
Codigopostal .....ccceevveeeenieenieaninen.
Teléfono .......ccceecvvveeeveennnne Correo electroniCo ........ccveerveereeerieeeieenne

LY LR 831163 o) 1o TR Provingcia........cccoeeveeeeieeecieecieeieecee e
Codigo postal .......oeceeeeeeiiiniinienen.
Teléfono .......coevevvvenvennnnnn. FAX oo Correo electrOniCo ......ccuvvveeeeeeveieieeeeeeeeennns

Banco/Caja de ANOITOS ........iiiiiiiiieeiieeiieeteeteete et e st e st e e st e e ssteeestee e saeesseessseesssaessseesssessssesesssesssseessseenes
U1 11 Y- 1 PRSP
DIIECCION ...t e e e e e e e e e e e e e eeeeeaeeas Ciudad......cooeeeieeeeees
DD e e e — e e e———eee———eeea——eeeai——teeai—teeea—teeeai—eeeaa—teeearaeeeaatreaeearreeans
(@003 e (0] 101 (031 S (o )= s AR USROS

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

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,

) 3 TN - TR A, de 2009

Firma:



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








