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EDITORIAL

Como presidenta de la SECyTA quiero empezar este editorial enviando unas palabras de 4nimo a todos los socios por
los momentos tan complicados por los que estamos atravesando, que tanto estdn afectando a la comunidad cientificay ala
empresarial. Quiero y deseo que esta crisis econémica pase lo antes posible y que todos podamos celebrarlo en un futuro
muy préximo.

Desde aqui quiero felicitar a nuestra secretaria, Belén Gémara Moreno, y a nuestro tesorero, Jordi Diaz Ferrero, por la
enorme labor realizada para conseguir un listado tnico y actualizado de todos los socios activos de la SECyTA. Esto
redundard en una mayor efectividad en la comunicacién con los socios, en la gestién del cobro de las cuotas anuales y en el
envio de los nimeros del Boletin correctamente, llegando la informacién de 1a Sociedad a todos sus socios y disminuyendo
las devoluciones tanto de cuotas como de boletines.

Enlavida de la Sociedad de Cromatografia y Técnicas Afines, las reuniones anuales son una de las actividades mas
importantes ya que permiten el encuentro con los socios, el intercambio de opiniones, la presentacion de las innovaciones
mds interesantes en el campo de las técnicas de separacion, ademds de contar siempre con una gran participacioén de jove-
nes investigadores que, en algunos casos, son nuevas incorporaciones a nuestra Sociedad. En este sentido, la XIII
Reunioén Cientifica de la Sociedad Espanola de Cromatografia y Técnicas Afines (SECyTA2013) se celebrara del 8 al
11 de octubre de 2013 en el Puerto de la Cruz, Tenerife. Miguel Angel Rodriguez, de la Universidad de La Laguna (ULL),
y Alejandro Cifuentes, del Consejo Superior de Investigaciones Cientificas (CSIC), son los organizadores del evento y
estan realizando un enorme esfuerzo para que el programa cientifico y el de actividades sociales os sean a todos realmente
atractivos.

La Reunidn estard estructurada en cuatro dias, con conferencias plenarias y presentacion de comunicaciones orales, asi
como sesiones de carteles, seminarios de venta y exposicion comercial. Las sesiones incluirdn los tiltimos desarrollos te6-
ricos e instrumentales, acoplamientos, técnicas émicas, asi como nuevos tratamientos de muestra y sus aplicaciones para el
andlisis clinico, farmacéutico, medioambiental y de alimentos, entre otras.

En esta ocasién la reunion tiene varios alicientes adicionales. Uno de ellos es que, por primera vez, estd conectada al
20™ International Symposium on Electro- and Liquid Phase-Separation Techniques (ITP2013) que se celebrara en el
mismo lugar entre el 6 y el 9 de octubre de 2013, lo que hard posible que aquéllos que lo deseen puedan combinar la asis-
tencia a ambos congresos de una manera muy asequible. El otro, es su lugar de celebracion, Tenerife, que ademds de tener
un clima 6ptimo durante todo el afio, posee un entorno natural y unos paisajes tnicos. El programa social incluye una visita
al Parque Nacional de las Canadas del Teide, Patrimonio de la Humanidad, asi como otros eventos sociales para disfrutar
de las tradiciones y la gastronomia canaria. Toda la informacién sobre la reunién la encontraréis en la padgina web de la
SECyTA'y en http://secyta2013.ull.es.

En el marco de la celebracion de 1a Reunion, el dia 10 de octubre, se celebrard la Asamblea General anual, con la parti-
cularidad de tener que renovar parcialmente la junta directiva. Quiero desde aqui animaros a participar en este proceso y
recordaros lo importante que es para la SECyTA que la XIII Reunién Cientifica cuente con una elevada participacion. En
esta ocasion se hard un especial esfuerzo en la dotacién econémica de las becas concedidas a jovenes investigadores y,
como en ediciones anteriores, se concederdn los premios José Antonio Garcia Dominguez, patrocinados por Bruker
Espafiola S.A., alas mejores presentaciones cientificas orales y carteles. Asi mismo, Sigma-Aldrich Quimica otorgari el
accésit “Club de usuarios de SPME” para promover el uso y la innovacién de la microextraccion en fase sélida.

Maria José Gonzalez Carlos
Presidenta de la SECyTA




ARTIiCULOS

Cromatografia y Técnicas Afines

Cromatografia de liquidos bidimensional completa
(LC x LC) —aplicaciones en analisis de alimentos.

Lidia Montero, Miguel Herrero

Laboratorio de Alimentémica, Instituto de Investigacion en Ciencias de la Alimentacién (CIAL, CSIC),

Nicolds Cabrera 9, 28049 — Madrid

RESUMEN

Actualmente, dentro del andlisis de alimentos, se
demandan desarrollos analiticos avanzados que sean
capaces de proporcionar soluciones efectivas a las difi-
cultades analiticas que se presentan. En este sentido, el
empleo de técnicas de separacién multidimensionales
proporciona una mejora significativa en cuanto al poder
de resolucidn y sensibilidad con respecto a las técnicas
monodimensionales. Entre dichas técnicas multidimen-
sionales, la cromatografia de liquidos bidimensional
completa (LC x LC) se viene utilizando en diferentes
campos de aplicacidn, puesto que su uso implica impor-
tantes ventajas, entre las cuales destacan una mayor capa-
cidad de pico, asi como una mejor identificacién de com-
puestos desconocidos, siendo titil, ademads, para el anali-
sis de muestras muy complejas sin que sea necesario un
extenso tratamiento de muestra previo. En esta revision
bibliografica se presentan algunas de las aplicaciones
mads relevantes de la LC x LC que se han desarrollado
hasta el momento en el &mbito del anélisis de alimentos.
Ademas, se describen los diferentes avances instrumenta-
les llevados a cabo con este fin, asi como sus potenciales
lineas de evolucién y desarrollo futuro.

1.INTRODUCCION

El andlisis de alimentos incluye comtinmente el estu-
dio de muestras que poseen un elevado grado de comple-
jidad. De hecho, es comtin encontrar en este campo matri-
ces naturales o alimentos procesados, los cuales deben de
ser pre-tratados exhaustivamente de forma que se permita
su posterior andlisis, empleando alguna de las potentes
técnicas de andlisis avanzado disponibles hoy en dia
(Gonzalez-Curbelo y col., 2012). En este sentido, la cro-
matografia de liquidos (LC) es una de las técnicas analiti-
cas mas ampliamente utilizadas en el andlisis de alimen-
tos debido, fundamentalmente, a que permite el analisis
de una extensa variedad de compuestos. Asi, la LC se uti-
liza en este &mbito para la separacién y determinacion de
azucares, lipidos, proteinas y péptidos, vitaminas, asi
como de otros compuestos minoritarios presentes en la
dieta, como compuestos fendlicos u otros pigmentos,
pero también para la determinacién de aditivos alimenta-

rios y contaminantes, entre otros tipos de compuestos
(Herrero y col., 2013). El problema que se presenta hoy
en dia es que, debido al limitado poder de resolucién que
son capaces de ofrecer las separaciones monodimensio-
nales, las muestras altamente complejas en ciertos tipos
de compuestos deben someterse a extensos procedimien-
tos de preparacion de muestra como fase previa a su ané-
lisis. Aun asi, dichas separaciones monodimensionales
pueden no ser suficientemente eficaces para producir un
resultado satisfactorio. Adicionalmente, el empleo de
procedimientos de tratamiento de muestra complejos
tiene algunas claras desventajas, como son el empeora-
miento en la reproducibilidad, su laboriosidad, o el
aumento significativo de la posibilidad de dar lugar a pro-
cesos de degradacion de los compuestos implicados en el
analisis. Por estas razones, se ha comenzado a extender el
uso de técnicas bidimensionales que permiten, en princi-
pio, acoplar dos sistemas independientes de separacién
de forma que se produzca un aumento significativo en el
poder de resolucién total ofrecido por la técnica en cues-
tién (Stoll y col., 2010). Este tipo de separaciones pueden
ser también potencialmente ttiles en desarrollos en los
cuales se emplee un enfoque Alimentémico, es decir, en
aquéllos en los que se persigue el estudio de los distintos
niveles de expresion molecular (transcritos, proteinas y
metabolitos) en alimentos 0 en muestras bioldgicas rela-
cionadas con las posibles bioactividades de éstos, emple-
ando para ello técnicas —Omicas, como la transcriptémi-
ca, la protedmica y la metabolémica (Cifuentes, 2009).
Esto es debido a que dentro de estos campos son necesa-
rias potentes técnicas analiticas que sean capaces de pro-
porcionar un gran poder de separacion y una identifica-
cién mds fiable, como los que pueden aportar la LC bidi-
mensional.

Entre los diferentes tipos de procedimientos de sepa-
racién bidimensional que se han desarrollado involucran-
do el empleo de separaciones basadas en LC, el uso de la
LC bidimensional completa (LC x LC, comprehensive
two-dimensional LC) es el mas favorable. En este tipo de
separaciones, dos procesos separativos independientes y
consecutivos se acoplan de forma que la totalidad de la
muestra en estudio es analizada empleando ambas
dimensiones (Tranchiday col., 2004). La primera conse-
cuencia de este acoplamiento es el aumento significativo
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en el poder de resolucién en relacién a una separaciéon
monodimensional. De hecho, como se verd posterior-
mente, mediante el empleo de LC x LC se pueden obtener
valores de capacidad de pico, definida como el nimero
maximo de picos resueltos que se pueden encontrar en un
espacio cromatografico, muy superiores a los que podrian
conseguirse empleando una sola dimensién (Bedani y
col., 2012).

La presente revision estd principalmente enfocada a la
descripcion de las caracteristicas tedricas y practicas
basicas involucradas en el empleo de la LC x LC, asi
como en las principales aplicaciones desarrolladas dentro
del analisis de alimentos. Finalmente, los dltimos avan-
ces llevados a cabo en este ambito son asimismo destaca-
dos y comentados.

2.LC x LC -TEORIA Y ASPECTOS PRACTICOS

Como se ha mencionado anteriormente, un analisis
mediante LC x LC es capaz de combinar dos separacio-
nes independientes a través de las cuales se analiza la
totalidad de la muestra en estudio (Tranchida y col.,
2004). Esta caracteristica principal es la que realmente
determina el sistema separativo a utilizar, debido a que se
debe buscar un acoplamiento asi como unas condiciones
de separacion en las dos dimensiones utilizadas que sean
compatibles con dicho requerimiento. En este sentido,
desde los primeros estudios realizados de la LC bidimen-
sional a finales de los afios 70 (Erni y Frei, 1978), se han
desarrollado diferentes tipos de acoplamientos que per-
miten llevar a cabo este tipo de separaciones, a partir de
unos requerimientos instrumentales basicos que incluyen
el empleo de dos bombas independientes, dos columnas,
un inyector, una interfase o modulador (que conecta fisi-
camente las dos dimensiones) y un detector.

La principal variable que determina el poder de sepa-
racion del sistema bidimensional es la naturaleza de los
dos procesos separativos empleados. Potencialmente, es
posible acoplar dos procesos totalmente diferentes, resul-
tando en un gran nimero de combinaciones posibles. Los
mejores resultados tedricamente se consiguen acoplando
dos mecanismos de separacién cuya retencién no esté
correlacionada, de forma que se consiga un acoplamiento
lo més ortogonal posible. Por ello, la seleccion apropiada
de las columnas y fases moviles a utilizar es un punto cri-
tico en el desarrollo de métodos por LC x LC (Jandera,
2006). Cuanto menos correlacionadas estén las dos sepa-
raciones acopladas, mayor serd la capacidad de pico
alcanzable en dicho sistema bidimensional (Stoll y col.,
2007) ya que, tedricamente, en un sistema no correlacio-
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nado en absoluto, la capacidad de pico total (n’D) serd el

resultado del producto de las capacidades de pico en cada

una de las dimensiones empleadas (n, en 'D y n, en ?D):
Hyp =N, X 1,

No obstante, el cdlculo de este pardmetro ha sido
objeto de numerosas investigaciones y revisiones biblio-
gréficas con el objeto de acercar larealidad analitica a los
valores calculados de forma teédrica (Liu y col., 1995;
Stoll y col., 2007; Francois y col., 2009b; Gu y col., 2011;
Hajek y col., 2012). Una de las principales modificacio-
nes que se ha considerado es que, incluso si ambas
dimensiones no estin correlacionadas en absoluto, no
todo el plano bidimensional estard ocupado por picos (Gu
y col.,, 2011). Independientemente de los métodos emple-
ados para calcular la capacidad de pico, se debe conside-
rar en todo momento que este pardmetro serd siempre un
valor tedrico, que puede ser vélido para la comparacion
de sistemas bidimensionales o para calcular el aumento
de la capacidad de separacién cuando se pasa de un siste-
ma monodimensional a uno bidimensional, pero que, en
todo caso, serd un valor dificil (si no imposible) de alcan-
zar en la practica.

Algunas combinaciones que pueden dar particular-
mente buen resultado en términos de ortogonalidad son,
por ejemplo, el acoplamiento de una separacion en fase
normal con otra en fase inversa (NPLC x RPLC), o en
ciertas condiciones, el acoplamiento exclusién molecular
y fase inversa (SEC x RPLC) o cromatografia de interac-
ciones hidrofilicas y fase inversa (HILIC x RPLC).

No obstante, ademas de la ortogonalidad de los meca-
nismos de separacidn, un punto critico a tener en cuenta
de forma que se pueda sacar provecho de dicho factor es
la frecuencia de muestreo del eluyente de la primera
dimensién ('D) en la segunda dimensién (*D) (Cesla y
col., 2009). Este hecho se debe a que la separacion conse-
guida en la 'D debe ser mantenida en la ?D. Por ello, los
tiempos de muestreo deben ser 1o mas cortos posibles, de
tal forma que un pico separado en la 'D se fraccione y
analice varias veces en la °D. Este punto implica directa-
mente la necesidad de llevar a cabo separaciones muy
rapidas en la segunda dimensidn, de forma que cada frac-
cién de la primera dimension se pueda analizar rapida-
mente antes de que se inyecte la siguiente fraccidn
(Jandera y col., 2011). Se han desarrollado diferentes
estrategias para abordar este punto critico, ante todo,
variando la interfase o modulador a emplear, dado que es
precisamente en este punto, donde se realiza de forma
fisica la transferencia de muestra de la primera a la segun-
da dimension.



Entre los diferentes tipos de moduladores que se han
empleado hasta el momento, el empleo de una valvula de
10 vias y 2 posiciones equipada con dos loops de inyec-
cién de idéntico volumen (Figura 1 A) es la més frecuen-
temente utilizada. Dicho volumen viene directamente
influenciado por la cantidad de muestra procedente de la
'D que es necesario recoger durante la duracién de un
analisis en la ?D. Finalizado dicho analisis, se induce el
cambio en la posicién de la védlvula (modulacién) de
forma que la conexién de ambos loops se intercambia. De
esta manera, uno de ellos se utiliza para recoger eluyente
de la 'D, mientras que el otro se mantiene conectado con
las bombas de la ?D. Finalizado el analisis en la 2D, la
posicién de la vdlvula cambia de nuevo y el loop anterior-
mente cargado con eluyente de la 'D se conecta con 1a D,
introduciendo la muestra almacenada en la segunda
columna, mientras que el /oop contrario pasa a recoger
eluyente de la 'D. De esta forma, los dos loops funcionan
de forma alternativa permitiendo la recoleccion e inyec-
cién de todo el eluyente de la 'D. Por tanto, el tiempo de
modulacidn, definido como el intervalo de tiempo entre
cambios en la posicién de la valvula, debe coincidir con
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el tiempo necesario para realizar el andlisis completo
(andlisis y re-equilibrado de la columna en su caso) en la
’D. La puesta en practica de este sistema requiere de algu-
nos compromisos practicos, como son el empleo de velo-
cidades de flujo muy bajas en la primera dimensién, con
el objetivo de minimizar el volumen de eluyente, mien-
tras que en la segunda dimensién se deben llevar a cabo
rapidos andlisis, de forma que la recoleccién de eluyente
de la primera dimensién no se dilate en el tiempo
(Frangois y col., 2011), aumentando el volumen inyecta-
do en la segunda dimensidén, con las complicaciones y
desventajas analiticas que ello puede conllevar. Una
alternativa al empleo de la valvula de 10 vias es el uso de
dos vélvulas de 6 vias y dos posiciones acopladas, como
se puede apreciar en la Figura 1B. En determinadas oca-
siones, y para resolver el potencial problema del aumento
de volumen a transferir de la primera a la segunda dimen-
sién, se han desarrollado algunos métodos en los cuales
los loops son sustituidos por columnas de atrapamiento.
No obstante, el desarrollo de estos métodos es complica-
do debido a que la eficacia de atrapamiento estd inversa-
mente relacionada con la velocidad de desorcion.

Loops o
columnas de
atrapamiento

Figura 1. Esquema de algunas posibles combinaciones empleadas en la interfase de sistemas de LC x LC. A) Vdlvulade
10 vias y 2 posiciones equipada con dos loops o con dos columnas de atrapamiento idénticas; B) Empleo de dos védlvulas
de 6 vias y 2 posiciones con dos loops de inyeccion idénticos; C) Valvula de 10 vias y 2 posiciones empleando dos colum-
nas en la segunda dimensién de manera alternativa.
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Otra estrategia que se ha empleado con éxito es el uso
de dos columnas en la segunda dimension, conectadas en
paralelo, que funcionan de forma alternativa (Figura 1C)
(Frangois y col., 2011). Esta configuracion tiene la venta-
jade aumentar el tiempo disponible para el andlisis de la
segunda dimensién y para la regeneracion de la columna,
aunque tiene como gran desventaja el hecho de que difi-
cilmente se pueden encontrar dos columna idénticas, lo
que puede generar ligeras, pero relevantes, diferencias
entre los analisis alternativos.

Ademads de los requisitos instrumentales comentados
hasta el momento, otro punto critico en un andlisis bidi-
mensional completo es la interpretacién de los datos
obtenidos. Para ello, son necesarios programas informati-
cos especialmente dedicados, que son capaces de trans-
formar una secuencia continua de cromatogramas de alta
velocidad en una representacién en forma de mapa o
grafico bidimensional. Es importante tener en cuenta
que, comtinmente, en LC x LC la 'D no se monitoriza,
ya que el detector o detectores se sitian a la salida
de la *D, donde recogen datos de manera lineal. En la
actualidad existen algunos programas comerciales dedi-
cados a este fin (www.gcimage.com/IcxIc/index.html;
www.chromaleont.it/chromsquare.html), si bien numero-
sos autores han recurrido al desarrollo de dichas herra-
mientas informaticas dentro del propio laboratorio
(Filgueiray col.,2011). La interpretacion de los resulta-
dos tiene una influencia directa en el analisis cuantitativo,
el cual se complica significativamente comparado con la
LC convencional, debido a una serie de problemas como
la complejidad y gran cantidad de datos, la superposicion
de espectros y superposicion cromatogréfica, cambios en
los tiempos de retencién o la presencia de la sefiales de
fondo (Allen y Rutan, 2012), siendo necesario en deter-
minadas circunstancias incluso recurrir a procedimientos
tales como la correccion de la sefial de fondo (back-
ground correction) (Filguera y col, 2012; Allen y col.,
2012). De hecho, la falta de programas comerciales, as{
como el limitado desarrollo de los mismos, ha provocado
que las aplicaciones de la LC x LC en las cuales se pre-
sentan determinaciones cuantitativas sean ain muy esca-
sas (Mondello y col., 2008; Dugo y col., 2009a;
Thekkudan y col, 2010).

3. APLICACIONES EN ELANALISIS DE ALIMEN-
TOS

Si bien se puede considerar que la LC x LC atin no ha
llegado a su plenitud en cuanto a su implementacién y
desarrollo como técnica de anélisis de muestras comple-
jas reales, hasta el momento se han desarrollado ya un
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buen nimero de aplicaciones relacionadas con el andlisis
de alimentos. En la Tabla 1 se muestra un resumen de
dichas aplicaciones. Generalmente, se han analizado
muestras alimentarias muy complejas minimizando, o
incluso eliminando, la necesidad de llevar a cabo pretra-
tamientos de muestra. Este hecho implica una gran venta-
jadesde el punto de vista de la caracterizacion de alimen-
tos y de matrices naturales, como es la posibilidad de
determinar su composicion nativa. A continuacion se des-
criben las aplicaciones mas relevantes desarrolladas de
acuerdo a la naturaleza de los compuestos determinados.

3.1. Analisis de compuestos lipidicos

Los carotenoides son pigmentos fotosintéticos que se
basan en una misma estructura quimica compuesta por un
nicleo tetraterpenoico (C40) con un sistema de dobles
enlaces conjugados que forma, de hecho, el croméforo de
la molécula. Sin embargo, esta estructura bdsica puede
sufrir un gran nimero de modificaciones como adicién de
grupos hidroxilo, ciclaciones, adicién de grupos laterales o
deshidrogenaciones, entre otras. Como consecuencia, el
numero de carotenoides diferentes, aunque quimicamente
muy relacionados, que se pueden encontrar en la naturale-
za es muy extenso. Ademads, los carotenoides se dividen en
carotenos, formados s6lo por hidrégeno y carbono, y xan-
tofilas, que incluyen los compuestos oxigenados. Los com-
puestos incluidos en esta tiltima clase se pueden encontrar
de forma natural tanto en su forma libre como en una forma
mas estable esterificados con 4cidos grasos, incrementan-
do significativamente la complejidad de su composicion
nativa. Por ello, para el estudio de la composicion en caro-
tenoides de una matriz natural, se ha recurrido tradicional-
mente a un pretratamiento por saponificacion, de forma
que todos los carotenoides esterificados quedaran en su
forma libre y su andlisis se simplificara. No obstante, este
proceso puede influir también en la determinacidn, ya que
puede producir reacciones no deseadas, como la isomeri-
zacion o incluso la degradacion de algunos de los com-
puestos presentes. Por ello, el desarrollo de un método
basado en LC x LC para determinar la composicién nativa
en carotenoides de una muestra alimentaria tan compleja
en estos compuestos como es la naranja, supuso un avance
significativo en la caracterizacién de los mismos (Dugo y
col., 2008a). Este método se basaba en el acoplamiento de
una separacion en fase normal (NP) en la 'D utilizando una
columna microbore, con una rapida separacién en fase
inversa (RP) en la segunda dimensién °D, asi como en el
empleo de la espectrometria de masas (MS) con ionizacion
quimica a presion atmosférica (APCI) para la deteccion de
los compuestos separados. El uso de una columna con un
estrecho didmetro interno en la 'D es un recurso muy utili-
zado, ya que permite obtener separaciones eficaces con



velocidades de flujo extremadamente pequefias que, a su
vez, ayudan a mantener un volumen bajo de transferencia a
la’D, de forma que se minimicen en lo posible los poten-
ciales problemas derivados de la inyeccion de muestra en
disolventes no compatibles. De esta manera, se pudieron
separar en la 'D diferentes compuestos en funcién de los
grupos polares presentes en su estructura quimica, emple-
ando una columna de silice con una velocidad de flujo de
10 pL/min, mientras que en la*D se consigui6 una separa-
cion de cada uno de ellos en funcién de su hidrofobicidad
usando una columna C18 monolitica eluida a 4 mL/min.
Un posterior desarrollo de este método permitid, asimis-
mo, determinar la composicién nativa de carotenoides
intactos en zumos de naranja, con el objetivo de establecer
el estado de conservacién de los mismos (Dugo y col.,
2009b). Determinados tipos de carotenoides, denominados
epoxicarotenoides, poseen un grupo epoxidico con enlace
5,6- que se puede transformar mediante una reorganiza-
cion en una conformacion 5,8- en medio acido. Mediante
la aplicacion de este método fue posible determinar la fres-
curarelativa de diferentes zumos, gracias a la cuantifica-
cion del decrecimiento a lo largo del tiempo del contenido
en 5,6-epoxicarotenoides, y el consecuente aumento de sus
correspondientes 5,8-epoxicarotenoides. Esta determina-
cion no seria fiable tras la saponificacién de la muestra ya
que, como se ha mencionado anteriormente, este proceso
puede producir por si mismo este tipo de reorganizaciones.

Es importante sefialar que en este tipo de acoplamien-
to, en el cual se emplea una columna con un didmetro
interno muy estrecho en la 'D y una rdpida separacién en
la?D (a flujos de hasta 4 mL/min), se han de buscar las

Cromatografia y Técnicas Afines

condiciones analiticas que permitan la separacion ala vez
que se mantiene bajo control la contrapresion generada.
En este caso, se empled con este objetivo una columna
monolitica, si bien en otras aplicaciones se han utilizado
también con éxito columnas cortas parcialmente porosas
(Cacciola y col., 2012). Debido a que la utilizacién de
interfases con loops es la configuracién mas frecuente-
mente utilizada (ver Tabla 1), algunos autores han estu-
diado cémo mejorar las separaciones en la ?D, aumentan-
do tanto su eficacia como su velocidad. Hay que tener en
cuenta que cuanto mds rdpida sea esta separacion, mayor
serd la frecuencia de muestreo del eluyente de la primera
dimensién, disminuyendo la posibilidad de perder resolu-
cién como resultado de la recoleccidn de volimenes de
muestra demasiado elevados. Una de las posibilidades
exploradas consiste en emplear instrumentos y columnas
capaces de soportar muy altas presiones (UHPLC). De
esta manera, se pueden conseguir las ventajas asociadas a
la UHPLC en cuanto a aumento de velocidad de analisis y
eficacia, lo que es muy interesante en la segunda dimen-
sién de un sistema de LC x LC. Esta aproximacion se ha
empleado para la separacion de carotenoides en pimiento
rojo (Cacciola y col., 2012). En este caso, el uso de
UHPLC en la’D permiti6 llevar a cabo cada separacién y
re-equilibrado de la columna en tan s6lo ciclos de 1 min,
utilizando velocidades de flujo de hasta 4 mL/min llegan-
do a valores de presién de hasta 900 bar. En la Figura 2, se
puede observar una comparativa de los resultados conse-
guidos empleando LC convencional o UHPLC en la *D
para la misma aplicacién. Como se puede observar clara-
mente, el empleo de muy altas presiones permitié obtener
mejores separaciones. Otra estrategia que también ha

A

Figura 2. Analisis por LC x LC de diferentes carotenoides en pimiento rojo utilizando LC convencional (A) o UHPLC (B)
en la segunda dimensién. Reproducida con permiso de Cacciolay col. (2012).
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sido estudiada es la consistente en disminuir la contrapre-
sién generada en la segunda dimensién aumentando la
temperatura a la cual se lleva a cabo dicha separacion.
Determinadas columnas de HPLC son capaces de resistir
altas temperaturas (> 100 °C), por lo que el empleo de
éstas puede ser una herramienta ttil para producir un des-
censo en la viscosidad de los disolventes, con la consi-
guiente disminucién de la contrapresion. Por ejemplo, se
han utilizado para la separacién por LC x LC de diferen-
tes metabolitos presentes en maiz columnas de zirconio a
110 °C y una velocidad de flujo de 3 mL/min, pudiéndose
mantener las presiones maximas por debajo de los 400
bar (Filgueiray col., 2011).

También se han empleado métodos basados en LC x
LC de manera satisfactoria para la separacion de triacil-
glicéridos (TAGs) en diferentes matrices alimentarias,
tales como aceites de maiz (Van der Klift y col., 2008),
soja, lino (Dugo y col., 2006a), arroz (Mondello y col.,
2005) o cacahuete (Yang y col., 2012), asi como de leche
(Dugo y col., 2006b). Todos estos métodos tienen en
comtun el empleo de una separacién basada en intercam-
bio i6nico (IEC) en la 'D (generalmente empleando
columnas con cationes Ag*) y una separacién en RPen la
’D. De esta forma, se consigue una separacion en la pri-
mera dimensién dependiente del nimero de dobles enla-
ces totales presentes en las moléculas de TAGs, mientras
que los TAGs con un nimero de dobles enlaces similar se
separan en la segunda dimensién en funcién de su coefi-
ciente de reparto, definido como la diferencia existente
entre el nimero de 4tomos de carbono totales presentes
en la molécula menos el nimero de dobles enlaces pre-
sentes multiplicado por 2 (Dugo y col., 2006a). De esta
manera, el desarrollo de los métodos que combinan IEC x
RP ha permitido la separacién de un gran nimero de
TAGs, que coeluirian en condiciones monodimensiona-
les empleando tanto uno como otro mecanismo de sepa-
racion. No obstante, dada la escasa absorcién UV-Vis de
estos compuestos, el empleo en linea de otros detectores
como un detector evaporativo de dispersiéon de luz
(ELSD) o un detector de MS es absolutamente necesario
(Van der Klift y col., 2008). Recientemente, se ha des-
arrollado una nueva aplicacién, consistente en el empleo
de una separacién HILIC en la 'D en lugar de emplear
IEC (Dugoy col., 2013). En este caso, el acoplamiento se
llevé a cabo mediante el empleo de una valvula de 10 vias
y dos loops idénticos de inyeccion, si bien se realiz6 dete-
niendo el flujo de fase mévil de la primera dimensién
entre los diferentes andlisis de la segunda dimension.
Estos métodos, comiinmente denominados stop-flow,
permiten llevar a cabo separaciones mds largas en la°D,
con las consiguientes ventajas en cuanto a la capacidad
separativa de los métodos empleados en ella, ya que el
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tiempo disponible para el andlisis en dicha dimensién no
estd previamente determinado por el tiempo necesario
para llenar uno de los loops con eluyente procedente de la
'D. Sin embargo, como gran desventaja, esta configura-
cion implica que el tiempo total de andlisis se alarga con-
siderablemente, restandole algunas de las ventajas intrin-
secas al empleo de la LC x LC. No obstante, a pesar de
los elevados tiempos de andlisis, mediante el uso de este
método se pudieron identificar un gran nimero de espe-
cies diferentes de fosfolipidos, gracias al uso de un detec-
tor de MS operando alternativamente en modo de ioniza-
cién positivo y negativo (Dugo y col., 2013). Para ello se
utiliz6 una columna con particulas parcialmente porosas
en la 'D, eluida a 0.1 mL/min, mientras que en la *D se
emple6 una columna C,4 utilizando una velocidad de
flujo de 0.9 mL/min.

3.2. Analisis de compuestos fenélicos

Dentro del grupo de compuestos fendlicos se incluyen
algunos interesantes metabolitos que se encuentran entre
los mas frecuentemente estudiados en lo que se refiere al
andlisis de alimentos por LC X LC. En este caso, la mayor
parte de los métodos desarrollados, como se puede obser-
var en la Tabla 1, se basan en el empleo de dos separacio-
nes en fase inversa en ambas dimensiones. Como se ha
comentado anteriormente, cuanto menos correlacionada
esté la retencién en cada una de las dos dimensiones
implicadas, mayor serd el grado de ortogonalidad posi-
ble, aumentando, teéricamente, el potencial separativo
disponible. Aunque el uso de dos separaciones basadas en
el mismo principio no es, por tanto, lo més favorable,
mediante el uso de columnas de diferente naturaleza se ha
demostrado que es posible obtener un alto grado de orto-
gonalidad. Como ventaja adicional cabe destacar que,
cuando se emplean dos separaciones basadas en el mismo
modo de separacion, como RP en este caso, los disolven-
tes empleados en ambas separaciones son compatibles,
algo que no siempre ocurre en caso contrario (como por
ejemplo en los acoplamientos NP x RP). En el caso de
separaciones de compuestos fenélicos se han combinado,
por ejemplo, columnas fenilo con C 4 para la separacién
de compuestos fendlicos presentes en vino (Dugo y col.,
2008b), columnas PEG con C, para determinar polifeno-
les presentes en cervezas (Hajek y col., 2008) y en zumos
de citricos (Russo y col., 2011), o incluso columnas C,
con columnas ciano para estudiar la composicién de plan-
tas aromaticas (Kivilompolo y Hyotylainen, 2007). De
igual manera, se han empleado incluso dos columnas C
en ambas dimensiones, si bien en este caso las condicio-
nes de separacion se modificaron sustancialmente para
producir una retencién diferencial. En concreto, se
empleé RP en condiciones convencionales en la 'D,



mientras que en la’D se utilizé un reactivo para la forma-
cién de pares i6nicos a un pH determinado. Esta solucién
sirvié para la separacion de 11 4cidos fendlicos en
diferentes muestras de vino y zumos (Kivilompolo y
Hyotylainen, 2008).

No ha sido hasta mds recientemente cuando se han
desarrollado métodos para la determinacién de compues-
tos fendlicos basados en el acoplamiento de diferentes
mecanismos de separacién con el objetivo de aumentar la
capacidad de pico de los sistemas bidimensionales. En
concreto, se ha desarrollado un nuevo método para la
determinacion de procianidinas y flavan-3-oles presentes
en muestras alimentarias muy complejas, como son las
semillas de uva (Montero y col., 2013a) o manzana
(Montero y col., 2013b). Las procianidinas son compues-
tos fendlicos poliméricos que pueden estar compuestos
por diferentes monémeros como catequina, epicatequina,
galocatequina, epigalocatequina y otros derivados galoi-
lados. Por tanto, la variabilidad quimica posible en mues-
tras naturales complejas, como las semillas de uva, cacao,
manzanas o frutos rojos, es muy elevada. Tradicional-
mente, se han utilizado métodos basados en NP para
poder separar de acuerdo con su grado de polimerizacién
y determinar las procianidinas presentes en estas mues-
tras (Robbins y col., 2012). Sin embargo, estos métodos
no permiten la separacién de procianidinas diferentes que
posean un mismo grado de polimerizacién. Por su parte,
los métodos basados en RP son capaces de ofrecer sepa-
raciones de monémeros y algunas procianidinas, si bien,
las separacién de procianidinas con un grado de polimeri-
zacion mayor a 3 no es normalmente posible (Peng y col.,
2001). En este sentido, la combinacién de ambos meca-
nismos de separacién en un método bidimensional podria
ofrecer las ventajas de cada uno de ellos, posibilitando el
andlisis completo de este complejo tipo de compuestos.
Para ello, se desarrollé un método que combinaba eficaz-
mente una separaciéon HILIC en la 'D para separar los
compuestos segin su grado de polimerizacién, y una
separacion en RP en la *D para obtener una distribucion
relacionada con la hidrofobicidad relativa de cada molé-
cula. La identificacién de los diferentes compuestos se
llevé a cabo mediante el uso simultdneo de un detector de
matriz de diodos y uno de MS. En este acoplamiento se
utiliz6 una columna estrecha (microbore) enla'D (con un
didmetro interno de 1 mm) a 15 pL/min, y una columna
C,; corta con particulas parcialmente porosas (50 x 4.6
mm, 2.7 pm) en la’D a 3 mL/min. De esta forma se pudie-
ron separar e identificar cerca de 45 compuestos de hasta
7 unidades de grado de polimerizacién, incluyendo por
primera vez la identificacién de compuestos con diferen-
te grado de galoilaciéon (Montero y col., 2013). En la
Figura 3 se puede observar una de las separaciones obte-
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nidas utilizando este método. Aunque el empleo de
HILIC en combinacién con RP tiene la ventaja de poder
emplear disolventes compatibles, su acoplamiento no es
sencillo, puesto que el disolvente mas débil en la 'D
(disolvente organico) se convierte en el fuerte en la *D,
con los consiguientes problemas de distorsion de picos al
inyectar la muestra en la °D en un disolvente mds fuerte
que la fase moévil de partida. Para solucionar este proble-
ma se propuso el uso de /oops en la vdlvula, con un volu-
men interno superior al necesario para recolectar el elu-
yente de la 'D, de forma que se produjera una dilucién del
mismo con fase movil de la’D y se minimizara el efecto
negativo del disolvente empleado para la inyeccion
(Montero y col., 2013).

3.3. Analisis de otros metabolitos

También se han desarrollado métodos basados en el
empleo de la LC x LC para la determinacién de otros meta-
bolitos en alimentos, tales como dcidos organicos o com-
puestos heterociclicos hidrogenados. En este sentido, se ha
demostrado cdmo el acoplamiento IEC x RP presentaba
una alta ortogonalidad para la separacién de 24 4cidos
organicos de bajo peso molecular de gran importancia en
alimentos y bebidas debido a su influencia sobre algunas
de las mdas importantes propiedades organolépticas
(Brudina y col., 2010). Este desarrollo se basaba en el
empleo de una separacion de intercambio iénico en la pri-
mera dimension, para lo cual se empleaban concentracio-
nes crecientes de KOH que daban lugar a un incremento
del pH de la fase mévil de hasta 12.7 en la etapas finales del
gradiente. Debido a que este pH haria incompatible el
empleo de columnas convencionales C 5 en la segunda
dimension, se incluy6 a la salida de la columna empleada
en la 'D un supresor de membrana con el objetivo de neu-
tralizar el pH del eluyente. De esta manera, el eluyente
pasaba alos loops de inyeccion donde se almacenaba hasta
suinyeccién en la’D a un pH compatible con las condicio-
nes empleadas en la misma (Brudina y col., 2010). Gracias
a esta metodologia, se pudieron caracterizar los acidos
organicos presentes en diferentes muestras alimentarias,
incluyendo vino blanco, zumo de naranja y yogur.

Una configuracién basada en NP x RP se eligi6 para
la separacidn de compuestos heterociclicos oxigenados,
como cumarinas y psoralenos, presentes en aceites esen-
ciales de citricos obtenidos mediante prensado en frio
(Dugo y col., 2004). Aunque este método permitia la
separacion de diferentes compuestos incluidos en dicha
familia, un desarrollo posterior, basado en el empleo de
dos columnas idénticas en paralelo para llevar a cabo las
separaciones en la segunda dimension, permitié aumen-
tar la capacidad separativa del sistema NP x RP (Francois
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y col., 2008). Como ya se ha comentado anteriormente,
este tipo de configuraciones permite llevar a cabo la sepa-
racién en la segunda dimensién en tiempos de analisis
mayores, ya que el re-equilibrado de una de las columnas
puede llevarse a cabo mientras en la otra se estd analizan-
do otra fraccion (ver Figura 1). Los autores de este trabajo
compararon, ademds, sus resultados con la separacién
alcanzable empleando una configuracién més convencio-
nal que utilizaba dos loops en la interfase y sélo una
columna en la segunda dimensién. De acuerdo con sus
célculos, la capacidad de pico mejoraba significativa-
mente utilizando dos columnas en paralelo en la segunda
dimensioén, llegando a valores de 1095 en comparacién
con una cifra de 437 alcanzable usando la configuracién
con una sola columna (Francois y col., 2008). En concre-
to, se pudieron determinar empleando este sistema, 18
diferentes compuestos heterociclicos oxigenados en acei-
te de limén, incluyendo principalmente 5-geraniloxipso-
raleno, 5-geraniloxi-7-metoxicumarina, 5,7-dimetoxicu-
marinay 5-(2,3-epoxiisopentiloxi)psoraleno, demostran-
do la aplicabilidad de esta metodologia para el analisis de
muestras alimentarias complejas.

4. CONCLUSIONES Y PERSPECTIVAS FUTURAS

Como se puede deducir de la informaciéon mostrada
en esta revision, el empleo de la LC x LC presenta un
gran potencial en muy diversas aplicaciones. El incre-
mento en la capacidad separativa que esta técnica es
capaz de proporcionar en comparacion con las técnicas
monodimensionales, la convierte en una importante
herramienta para la caracterizacion de muestras comple-
jas, muy frecuentes en el ambito alimentario. Sin embar-
go, aunque se han desarrollado algunas aplicaciones des-
tacadas relacionadas con el analisis de TAGs, carotenoi-
des o compuestos fendlicos complejos, entre otros, los
acoplamientos NP x RP, IEC x RP, HILIC x RP o incluso
RP x RP, atin permiten un amplio margen de mejora y su
extension a otras aplicaciones de interés.

De hecho, en un futuro préximo se deberian producir
nuevos desarrollos relacionados con el empleo de altas
presiones y temperaturas en la °D, dado que su relevancia
no se ha estudiado atin exhaustivamente. Estos pardme-
tros pueden tener una influencia definitiva en la veloci-
dad de las separaciones que tienen lugar en dicha °D, por
lo que su implementacién puede producir avances y
mejoras significativas en cuanto a la capacidad de separa-
cién de los sistemas que se estdn desarrollando. De igual
manera, se podrian producir en el futuro nuevos avances
relacionados con la mejora de la interaccion entre las dos
dimensiones utilizadas. Por ejemplo, algunos autores han
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propuesto el empleo de divisores de flujo entre la salida
de la 'D y la interfase, de forma que se puedan llevar a
cabo separaciones utilizando velocidades de flujo mas
altas en la'D empleando mds cantidad de muestra sin que
ello conlleve un aumento significativo del volumen de
inyeccion en la °D (Filgueira y col., 2011). Si bien esta
posibilidad se ha comenzado a estudiar ya, comprobando
su eficacia para la separacién de metabolitos de maiz
(Figura4), se hace necesario ain un estudio mucho més
pormenorizado de las posibilidades reales de dicho aco-
plamiento, asi como de su influencia sobre la sensibilidad
del sistema (Filgueira y col., 2011).

Precisamente este punto, la sensibilidad, es uno de los
parametros criticos en LC x LC; algunos investigadores
han estudiado la pérdida de sensibilidad que puede produ-
cirse en las separaciones por LC X LC en relacién a los ana-
lisis monodimensionales como consecuencia de la dilucién
producida al emplear altas velocidades de flujo en las sepa-
raciones llevadas a cabo en la°D (Dugo y col., 2009a). Por
lo tanto, seran necesarios nuevos desarrollos que propor-
cionen soluciones eficaces para evitar, o al menos, minimi-
zar este problema. Dicha limitacién en cuanto a sensibili-
dad influye asimismo en el limitado nimero de trabajos en
los cuales se llevan a cabo estudios cuantitativos, si bien, la
complejidad de los andlisis bidimensionales asi como la
falta de programas informaticos especificamente dedica-
dos son también importantes factores.

En cuanto a los campos de aplicacién, es esperable
que en un futuro cercano aparezcan algunos desarrollos
en el campo de la proteédmica. De hecho, laLC x LC ya se
ha utilizado en algunos estudios en los que se han emple-
ado proteinas alimentarias como modelos (Donato y col,
2011; Francgois y col., 2009a), abriendo asi la puerta al
empleo de estas aproximaciones para la caracterizacién
de proteinas y péptidos presentes en alimentos. Otro
campo de gran interés en el cual el desarrollo de técnicas
multidimensionales seria de gran potencial es el andlisis
de contaminantes, tales como pesticidas y residuos de
antibiodticos. Evidentemente, estas determinaciones rela-
cionadas con la seguridad alimentaria y la legislacién
hacen necesarios hoy en dia altos niveles de sensibilidad,
por lo que este pardmetro deberia mejorarse. Superado
este problema, la LC x LC podria ser, en principio, una
técnica idonea para la separacién y cuantificacién de
mezclas muy complejas de contaminantes. Aunque se ha
llevado a cabo una primera aproximacion (Kittlaus y col.,
2013), atin no se ha publicado ningtin trabajo en el cual se
utilice un método bidimensional completo. Por tanto, éste
es un campo dentro del analisis de alimentos que podria
tener un gran desarrollo en el futuro.
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Figura 4. Grificos bi- y tridimensionales correspondientes a la separacion de metabolitos presentes en un extracto de
maiz, empleando configuraciones (a) sin divisor de flujo, y (b) utilizando un divisor de flujo tras la primera dimensién.
Reproducido con permiso de Filgueira y col. (2011).
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Figura 3. Diagrama bidimensional (280 nm) correspondiente a la separacién de procianidinas de semilla de uva mediante
el empleo de un método HILIC x RP. Reproducido con permiso de Montero y col. (2013a).
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Queridos lectores,

Os seguimos animando a que participéis en la seccion
de “Curiosidades Analiticas”, envidndonos algunos
aspectos o problemas que se os hayan presentado en
vuestro trabajo del dia a dia.

Os recordamos que el objetivo principal es que todos
veamos los problemas que pueden surgir con la
Cromatografiay que no nos sorprendamos de si nos
ocurre algo similar.

El Comite Editorial
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NOTICIAS DE LA SECyTA

XIII REUNION CIENTIFICA DE LA SECYTA

La XIII Reunién Cientifica de la SECyTA tendra
lugar en Tenerife, del 8 al 11 de Octubre de 2013 y se
celebrarad en el hotel Beatriz Atlantis & Spa™ que se
encuentra en Puerto de la Cruz. El programa presenta-
ra los ultimos desarrollos en técnicas analiticas de
separacion cromatograficas y afines, asi como sus
multiples aplicaciones. La reunién estara estructurada
en cuatro dias con conferencias plenarias y presenta-
cién de comunicaciones orales (incluyendo una sesion
para jévenes investigadores), asi como sesiones de
carteles, seminarios de venta y exposicion comercial.
Ademas, SECyTA2013 estard conectada por primera
vez con el 20" International Symposium on Electro-
and Liquid Phase-Separation Techniques (ITP2013)
que se celebrard en el mismo lugarentre el 6 y el 9 de
octubre de 2013, lo que hard posible para aquéllos que
lo deseen combinar la asistencia a ambos congresos de
una manera muy asequible.

Tenerife tiene un clima 6ptimo durante todo el afio
y cuenta con paisajes inicos. La isla estd bien conecta-
da con un buen nimero de capitales de provincias
espafiolas. Debido a que es un importante destino
turistico, la capacidad de alojamiento es muy alta con
hoteles modernos, confortables y econémicos. El pro-
grama social incluye una visita al Parque Nacional de
las Canadas del Teide, Patrimonio de la Humanidad,
asi como otros eventos sociales para disfrutar de las
tradiciones y la gastronomia canaria.

Programa Cientifico

El programa cientifico de la XIII Reunién
Cientifica de la SECyTA contard con la participacion
ya confirmada de los siguientes conferenciantes invi-
tados:

*Jonas Bergquist, Universidad de Uppsala,
Uppsala, Suecia

*Elena Ibafiez, Instituto de Investigacion en
Ciencias de la Alimentacién (CSIC), Madrid

e Maria Luisa Marina, Universidad de Alcala,
Madrid

«Jestis Sanz, Instituto de Quimica Organica
General (CSIC), Madrid

«Oscar Yanes, Universidad Rovira i Virgili,
Tarragona

Ademais, en esta Reunion se presentardn otras comuni-
caciones orales y en forma de péster dentro de las
siguientes areas temdticas: Fundamentos y quimiome-
tria, procesos industriales, técnicas —6micas, prepara-
cion de muestra, nuevos desarrollos e instrumenta-
cion, andlisis medioambiental, andlisis de alimentos,
analisis clinico y farmacéutico, asi como otras aplica-
ciones.

Comité Cientifico

Ana Agiiera, Universidad de Almeria « Coral Barbas,
Universidad San Pablo-CEU e« Jonas Bergquist,
Universidad de Uppsala (Suecia) e« Alejandro
Cifuentes, Instituto de Investigacién en Ciencias de la
Alimentacién (CSIC) « Maria José Gonzélez, Instituto
de Quimica Orgénica General (CSIC) ¢ Joan Grimalt,
Institut de Diagnostic Ambiental i Estudis de I'Aigua
(CSIC) « Elena Ibafiez, Instituto de Investigacion en
Ciencias de la Alimentaciéon (CSIC) « Begoiia
Jiménez, Instituto de Quimica Orgédnica General
(CSIC) « Maria Luisa Marina, Universidad de Alcala «
Yolanda Pic6, Universitat de Valéncia « Miguel Angel
Rodriguez Delgado, Universidad de La Laguna « Fco.
Javier Santos Vicente, Universidad de Barcelona e
Jesus Sanz, Instituto de Quimica Orgédnica General
(CSIC) « M? Luz Sanz, Instituto de Quimica Orgénica
General (CSIC) » Oscar Yanes, Universidad Rovira i
Virgili.

Comité Organizador

Javier Herndndez Borges, Universidad de La Laguna
(Coordinador) * Maria Asensio Ramos, Universidad
de La Laguna « Alejandro Cifuentes, Instituto de
Investigacion en Ciencias de la Alimentacién (CSIC) ¢
Jordi Diaz, Universidad Ramoén Llull » Virginia Garcia
Caiias, Instituto de Investigacion en Ciencias de la
Alimentacién (CSIC) « Maria José Gonzélez, Instituto
de Quimica Orgénica General (CSIC) » Miguel Angel
Gonzdlez Curbelo, Universidad de La Laguna « Belén
Gomara, Instituto de Quimica Orgéanica General
(CSIC) « Miguel Herrero, Instituto de Investigacién en
Ciencias de la Alimentacién (CSIC) ¢ Antonio V.
Herrera Herrera, Universidad de La Laguna ¢ Elena
Ibafiez, Instituto de Investigacién en Ciencias de la
Alimentacion (CSIC) e Clara Ibafez, Instituto de
Investigacién en Ciencias de la Alimentacién (CSIC) »




Cromatografia y Técnicas Afines

Jose A. Mendiola, Instituto de Investigaciéon en
Ciencias de la Alimentacién (CSIC) « Miguel Angel
Rodriguez Delgado, Universidad de La Laguna ¢
Carolina Simo, Instituto de Investigacion en Ciencias
de la Alimentaciéon (CSIC) « Barbara Socas Rodriguez,
Universidad de La Laguna * Alberto Valdés, Instituto
de Investigacién en Ciencias de la Alimentacion
(CSIO).

Premios

Durante el desarrollo de la Reunidn, tendra lugar la
IX edicién de los premios José Antonio Garcia
Dominguez patrocinada por Bruker, que tienen por
objeto reconocer el mérito cientifico de las comunica-
ciones sobre Cromatografia y sus Técnicas Afines,
tanto orales como en forma de poster, presentadas por
jovenes investigadores en la XIII Reunién de la
SECyTA. Estos Premios quieren honrar la memoria
del Dr. José Antonio Garcia Dominguez, investigador
del Instituto de Quimica-Fisica Rocasolano (CSIC),
pionero de la cromatografia de gases en Espafa y uno
de los fundadores del Grupo de Cromatografia y
Técnicas Afines (GCTA, actualmente SECyTA). En
esta edicion, los premios estardn compuestos por pre-
mios a mejor y segunda mejor comunicacién oral (800
y 600 €, respectivamente) y premio al mejor y segundo
mejor poster (400 y 300 €, respectivamente).

Adicionalmente, Sigma-Aldrich Quimica otorgard el
accésit “Club de usuarios de SPME” para promover el uso
y la innovacion en la técnica “Microextraccion en fase
sélida (SPME)”. En la pagina web del congreso se pueden
consultar las bases de participacién y otros detalles de
ambas convocatorias (http://secyta2013.webs.ull.es).

Becas

Se aceptaran solicitudes de becas hasta el 30 de
junio de 2013 respetando las tasas. La resolucién de
las becas se comunicard, de manera personal, con sufi-
ciente antelacién al comienzo del congreso. Se habran
de cumplir para su solicitud los siguientes requisitos:

1. Ser miembro de la SECyTA.
2. Encontrarse en una de las siguientes situaciones:
- estar realizando la tesis doctoral o un trabajo de
investigacién de master o equivalente en un cen-
tro de investigacion.

- encontrarse en una etapa post-doctoral en un cen-
tro de investigacién dentro de los 2 afios posterio-
res a la lectura de la tesis doctoral y tener una
antigiiedad como socio de la SECyTA de, al
menos, 2 afios.

3. No ser miembro de la plantilla laboral permanente
de un centro de investigacion.
4. Haber abonado la cuota de inscripcion.

Fechas Clave

- Envio de comunicaciones: 14 de Junio de 2013.

- Cuota de inscripciéon reducida: 30 de Junio de
2013.

- Publicacién del programa cientifico preliminar:
15 de Julio de 2013.

Inscripcion y alojamiento

Estudiantes, miembros y no miembros de la
SECyTA. Incluye acceso completo a las conferencias
plenarias, sesiones paralelas, sesiones de pdsteres,
seminarios de venta y exposicion, visita al Parque
Nacional de las Cafiadas del Teide y la Noche Canaria
(Martes 8), coctel de bienvenida (Miércoles 9), pausas
parael café, almuerzos (Miércoles 9 y Jueves 10), cena
de gala (Jueves 10) y céctel de despedida (Viernes 11).

Antesdel 30 | Después del 30

de junio de 2013 |de junio de 2013
Miembros de la SECyTA 450€ 550€
No miembros de la SECyTA 500€ 600€
Estudiantes” 250€ 300€
Acompafiante” 250€ 300€
Inscripcién combinada
(ITP2013 + SECyTA2013)
para estudiantes’ 475€ 575€
Inscripcién combinada
(ITP2013 + SECyTA2013)
para miembros de la SECyTA 675€ TI5€
Inscripcién combinada
(ITP2013 + SECyTA2013)
para no miembros de la SECyTA 750€ 850€

* Estudiantes. Serd necesario demostrar la condicién
de estudiante a la hora de realizar la inscripcién onli-
ne. Aquellos estudiantes que soliciten la beca de la
SECyTA deberan realizar el pago de la inscripcién
como cualquier otro participante.
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Consiga limites de deteccion inferiores en matrices complejas con una menor preparacion de muestra.
El GC-MS/MS de triple cuadrupolo Thermo Scientific TSQ 8000 proporciona unas prestaciones analiticas
de maximo nivel junto con la productividad sin limites que usted necesita. Disefado para el analisis de
rutina, integra tecnologia de triple cuadrupolo de alta eficacia con una completa solucion de software para

una simplicidad sin precedentes en MS/MS, desde el inicio del andlisis hasta el informe final de resultados.




Espectrometria de Masas
transformada

Presentando las Ultimas novedades mas revolucionarias en el campo de la Espectrometria de Masas:

Los nuevos Espectrometros Orbitrap™ Fusion™ Tribrid™ y TSQ Quantiva™ , de Thermo Scientific, creados
desde la base para ofrecer maximas prestaciones con mayor facilidad de uso. Con un poder analitico sin

precedentes, ahora puede conseguir mas resultados, con mas confianza y mas rapido gue nunca.
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** Acompanante. Incluye la visita al Parque Nacional Contacto
de las Cafadas del Teide y la Noche Canaria
(Martes 8), coctel de bienvenida (Miércoles 9), Secretaria Cientifica
almuerzos (Miércoles 9 y Jueves 10), cena de gala Dr. Javier Herndndez Borges
(Jueves 10) y céctel de despedida (Viernes 11). Departamento de Quimica Analitica, Nutricién y
Bromatologia, ULL
Programa social E-mail: secyta2013@ull.es

Tel.: +34-922-318990
-Martes 8 de octubre de 2013. Visita al "Parque

Nacional de las Cafiadas del Teide", declarado patri- Secretaria Técnica
monio de la humanidad por la UNESCO. Sra. Cristina Durango
- Martes 8 de octubre de 2013. Noche canaria. VIACONTE S.L.
- Miércoles 9 de octubre de 2013. Céctel de bienveni- E-mail: cristinadurango@viaconte.com
da en las piscinas del Hotel Beatriz Atlantis & Spa. Tel.: +34-922-290933
-Jueves 10 de octubre de 2013. Cena de galaen "La Fax: +34-922-244984
Ganania", Puerto de la Cruz Movil: +34-636-957213

- Viernes 11 de octubre de 2013. Coctel de despedida
al finalizar la ceremonia de clausura de SECyTA
2013. Piscinas del Hotel Beatriz Atlantis & Spa.

SIGMA-ALDRICH

7¢ PREMIO Y ACCESIT “CLUB USUARIOS SPME”

Una nueva edicion del premio “Club Usuarios SPME” con atractivas novedades.

Bases del Premio

Trabajos: Se podran presentar al premio todos los trabajos sobre la técnica de SPME publicados o presentados a congresos, reu-
niones cientificas u otros eventos cientificos, entre el 1 de Diciembre de 2012 y el 31 de Octubre de 2013. Incluyendo aquellos
presentados en SECyTA2013 que deseen optar al premio, enviando su trabajo a la secretaria del jurado.

Todos los trabajos admitidos tendran confirmacién por parte de la secretaria del premio.

Premio: El premio serd fallado durante la segunda semana de noviembre de 2013, comunicdndose por escrito a los participan-
tes. El premio, junto con el certificado de ganador, serd entregado por la persona designada por Sigma-Aldrich en las instalacio-
nes del ganador del premio antes de final de 2013.

El trabajo premiado podra ser publicado (integro o resumido) en cualquiera de las revistas técnico-cientificas editadas por
Sigma-Aldrich (The reporter, Analytix y Boletin Usuarios SPME).

Jurado: El jurado se compone de los siguientes miembros:
D. Nour Kayali Sayadi. CAI-MASAS de UCM
D. Pedro Gutiérrez Rivas. Sigma-Aldrich Quimica
D. Fernando Lafont Deniz. SCAI de UCO
Diia. Susana Manrique Gutiérrez. Sigma-Aldrich Quimica
Susana Manrique Gutiérrez actuard como secretaria siendo ella la receptora de los trabajos que opten al premio via e-mail o
correo postal: susana.manrique@sial.com
Sigma-Aldrich Quimica. Ronda de Poniente, 3. 28760 TRES CANTOS (Madrid).

Bases del accésit
Trabajos: Participaran todas aquellas comunicaciones orales o pdster que se presenten en la XIII Reunién Cientifica de la

SECyTA que se celebrard en el Puerto de la Cruz, Tenerife, del 8 al 11 de octubre de 2013 y que tengan relacién con la técnica
SPME y sus aplicaciones.

Premio: El accésit se dard a conocer en la ceremonia de clausura de la XIII Reunién de la Sociedad Espafiola de Cromatografia
y Técnicas Afines, que se celebrard el 11 de octubre de 2013.

El trabajo premiado podrd ser publicado (integro o resumido) en cualquiera de las revistas técnico-cientificas editadas por
Sigma-Aldrich (The Reporter, Analytix y Boletin Usuarios SPME).

Jurado: El jurado serd elegido por el comité organizador de la XIII Reunién Cientifica de la SECyTA.
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NUEVOS SOCIOS DE LASECYTA

1691

Rodriguez Serrano, Francisco Javier
Porto Alegre, 4 esc. dcha. 9-C

28925 ALCORCON (MADRID)

1692

Ayala Diaz, Juan Heliodoro

Departamento de Quimica Analitica, Nutricion y
Bromatologia

Facultad de Quimica. Universidad de la Laguna

Auv. Astrofisico Francisco Sdnchez, s/n

38206 LALAGUNA (SANTA CRUZ DE TENERIFE)

1693

Trujillo Rodriguez, Marfa José

C/La Vera, 33

38390 SANTA URSULA (SANTA CRUZ DE TENERIFE)

1694

Gonzalez Hernandez, Maria Providencia

C/ Espaiia, 20

38390 SANTA URSULA (SANTA CRUZ DE TENERIFE)

1696

Rincén Rincén, Arturo Armando

C/ Adelantado, 36. Edificio Nivaria Portal H Piso 1-1
38201 SAN CRISTOBAL DE LALAGUNA (SANTA
CRUZ DE TENERIFE)

1697

Ortiz Bolsico, Casandra

C/ Blasco Ibainez, 44 Pta. 25
46970 ALAQUAS (VALENCIA)

1698

Calcerrada Guerreiro, Matias

Universidad de Alcald. Departamento de Quimica
Analitica

Edificio Polivalente

Carretera Madrid-Barcelona km 33,600

28871 ALCALA DE HENARES (MADRID)

1699

Rodriguez Gémez, Rocio

Departamento de Quimica Analitica

Facultad de Ciencias. Universidad de Granada

Campus de Fuentenueva s/n
18071 GRANADA

1700

Alvarez Rivera, Gerardo

Trav. Vite de Arriba, 9

15705 SANTIAGO DE COMPOSTELA (A CORUNA)

1701

Gonzalez Garcia, Estefania
Avenida Viena, 4 2°B

28822 COSLADA (MADRID)

1703

Rocio Bautista, Priscilla

LaMocana, 10

38300 LA OROTAVA (SANTA CRUZ DE TENERIFE)

1704

Baciu, Tatiana

Universitat Rovira i Virgili. Campus Sescelades
Marcel.li Domingo, s/n

43007 TARRAGONA

1705

Casado Agrelo, Jorge

Instituto de Investigacion y Andlisis Alimentario
Universidad de Santiago de Compostela

Constantino Candeira, s/n

15782 SANTIAGO DE COMPOSTELA (A CORUNA)

1706

Garcia Vazquez, Alejandro

Departamento de Quimica Analitica y Quimica
Orgénica (Lab. 324)

Facultad de Quimica. Universidad Rovira i Virgili
Marcel.li Domingo, 2

43007 TARRAGONA




Alphagaz CO2 SFC,
la oferta de

Air Liquide para
cromatografia de
fluidos supercriticos.

AIR LIQUIDE

Air Liquide le ofrece a la industria
farmacéutica la solucion para sus
necesidades de CO2 liquido.

Una oferta que incluye el gas,

la instalacion y los servicios
asociados. De este modo se
garantizan la seguridad, fiabilidad y
calidad en el suministro del gas de
forma continua y estable a través
de canalizaciones de distribucion
certificadas.

Alphagaz CO2 SFC cumple con la
farmacopea europea y se adapta
a todos los equipos de SFC.

Confie sus necesidades de CO2
liquido a Air Liquide ya que cuenta
con una amplia experiencia y
tecnologia patentada fiable y
simple.

Air Liquide contribuye a la
fabricacion de multiples
productos de nuestro dia a

dia y a la preservacion de la
vida, dentro de una gestion de
desarrollo sostenible, gracias a
soluciones innovadoras basadas
en las ultimas tecnologias.
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El producto, la instalacion y los servicios
que su laboratorio necesita

AL Air Liquide Espana, S.A.
Paseo de la Castellana, 35 / 28046 Madrid / Tel.: 91 502 93 00 / www.airliquide.es



Cromatografia y Técnicas Afines

29" INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON MICROSCALE BIOSEPARATIONS (MSB)

Charlottesville, USA, 10-14" March, 2013

The scientific meeting MSB 2013 was held at
the University of Virginia, Charlottesville, on March
10™ - 14™2013. This meeting was aimed to include all
major microscale bioseparation techniques including
CE, nanoL.C, microfluidics and Lab on a Chip devices.
The program covered all aspects of capillary-scale
separations, hyphenated detection methods, microflui-
dics, fundamental aspects of micro/ nanofluidics and
applications related to systems biology, pharmaceuti-
cal sciences, biotechnology, clinical diagnostics, food
and health, nanoparticles, industrial chemicals and
advanced detection and instrumentation.

MSB 2013 introduced some changes as compared
with previous meetings. The first modification was
introduced in the abstract submission in which figures,
methods and a description of novelty was required.
The reviewing process of abstracts was a blind process
in order to ensure a high quality of the science presen-
ted. Finally, the presentation format was adapted to
create an extended discussion period with each contri-
bution, reducing the presentation time and extending
the time for questions strictly moderated by the ses-
sion chair.

The symposium started the first day with four para-
llel workshops followed by the open ceremony and the
founders lecture offered by Prof. Barry L. Karger enti-
tled “Miniaturization in Separation Science: Past,
Present and Future” . The day ended with the opening
reception in which some refreshments and hors d’oeu-
vres were offered.

The second day started with the Arnold O.
Beckman Medal Award to Prof. Stellan Hjertén for its
outstanding achievements in the field of electrodriven
separations in which the awarded gave an interesting
lecture about his experience as a separation scientist.
After the plenary lecture, a number of interesting oral
presentations were split into two parallel sessions
covering a diversity of topics. Different vendor semi-
nars were also offered at lunch hours after which pos-
ter session took place.

Third day continued with several interesting oral
presentations, vendor seminars and the poster session
II. On Wednesday 13", a Mini-Symposium entitled
“The Role of Analytical Separations in Forensic
Exploration” was offered in an additional parallel ses-
sion. The MSB symposium continued with new spea-
kers and poster session III. The day ended with the
gala banquet in the alumni hall, in which exquisite
food and good music were offered. In this gala, the
best poster of each session was announced and these
were for the contributions on different topics of John
McLean (Vanderbilt University), Lewis Marshall
(Standford University) and Elena Dominguez Vega
(Utrecht University).

Finally, the MSB 2013 was closed with the three
oral presentations of the awarded posters on Thursday
14™ followed by a closing ceremony and the MSB
2014 preview that will take place in Pécs (Hungary) on
April 27" - May 1+2014.

Elena Dominguez Vega

Biomolecular Analysis group
Department of Pharmaceutical Sciences
Utrecht University

MicroScale Bioseparations

Newcomb Hall, University of Virginia
Charlottesville, VA = March 10-14, 2013
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CALENDARIO DE ACTIVIDADES

1. PREP 2013: International Symposium on 5. ITP 2013: 20th International Symposium

Preparative and Process Chromatography
14-17 Julio de 2013. Boston, MA (EE.UU.)
Contacto:

PREP Symposium/Exhibit Manager

Ms. Janet Cunningham

Barr Enterprises

www.LinkedIn.com/in/BarrEnterprises 301-668-
6001

janetbarr@aol.com
WWW.prepsymposium.org

2. XVII EUROANALYSIS: European Conference
on Analytical chemistry

25-29 Agosto de 2013. Varsovia (Polonia).
Contacto:

Maciej Jarosz & Ewa Bulska (Chairpersons)
Wima Convention (Conference Secretariat)
secretariat@euroanalysis2013.pl
www.euroanalysis2013.pl

3. DIOXIN 2013: 33" International Symposium

on Halogenated Persistent Organic Pollutants
25-30 Agosto de 2013. Daegu (Corea del Sur).
Contacto:

Prof. Jae-Ho Yang (Chairman)

yangjh@cu.ac.kr

www.dioxin2013.org

4. 3 European GCxGC Symposium
17-18 Septiembre de 2013. Niza (Francia).

Contac to:

Profesor Dr. Uwe Meierhenrich Instituto de
Quimica de Niza) y LECO (Symposium organi-
zers)

GCxGC@]leco-europe.com
http://www.events-gcxgc.eu/

on Electro- and Liquid Phase-separation
Techniques.

6-9 Octubre de 2013. Tenerife (Espaiia).
Contacto:

Profs. Alejandro Cifuentes y Javier Hernandez-
Borges (Chairmen)

www.itp2013.ull.es

6. XIII Reunion de la SECyTA.
8-11 Octubre de 2013. Tenerife (Espafia)
Contacto:

Profs. Miguel Angel Rodriguez Delgado vy
Alejandro Cifuentes (Chairmen)

www.secyta2013.ull.es

7. Recent Advance in Food Analysis
5-8 Noviembre de 2013. Praga (Republica Checa)
Contacto:

Prof. Dr. Jana Hajslova (chair) and Prof. Dr.
Michel Nielen (co-chair)

www.rafa2013.eu/RAFA_2013_flyer_1.pdf

8. ExTech 2013: 15" International Symposium on
Advances in Extraction.

4-7 Agosto de 2013. Jodo Pessoa - Paraiba (Brasil)
Contacto:

Prof.Dr. Fabio Augusto

extech2013@gmail.com
www.extech2013.com.br

9. 37" International Symposium on Capillary
Chromatography And 10" GCxGC Symposium

12-16 Mayo de 2013. Palm Springs, CA (USA)
Contacto:

https://m360.casss.org/frontend/event.aspx?
Eventld=46811

10.ICASS 2013: 59" International Conference on
Analytical Sciences and Spectroscopy

26-28 Junio de 2013. Mont-Tremblant, Québec
Contacto: Diane Beauchemin (Conference Chair)
Diane.beauchemin@chem.queensu.ca
www.csass.org/I[CASS. html
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ARTICULOS DE INTERES

En los tdltimos afios ha aumentado la preocupacién
por los contaminantes orgdnicos persistentes (COPs) y
sus efectos adversos sobre la salud humana (derivados
principalmente de la exposicion alimentaria) y sobre el
medio ambiente, atrayendo la atencién de cientificos y
organismos reguladores. Algunos COPs que estdn
regulados actualmente por la legislacién europea son
bifenilos policlorados (PCBs), policlorodibenzo dioxi-
nas y furanos (PCDD/Fs), hidrocarburos aromaticos
policiclicos (PAHs), polibromodifenil éteres (PBDEs)
y pesticidas organoclorados. Sin embargo, determina-
dos contaminantes orgdnicos emergentes tales como
nuevos retardantes de llama bromados (bis(2,4,6-
tribromofenoxi) etano (BTBPE), decabromodifenil
etano (DBDPE), etc.) atin no estdn regulados pero,
debido a su uso reciente, ya han sido detectados en
aves, mamiferos y matrices medioambientales y por
ello deben ser vigilados.

La determinacién simultdnea de todos estos conta-
minantes es un verdadero desafio. Los procedimientos
analiticos de preparacion de muestra habitualmente
utilizados (extraccion por Soxhlet, extraccion asistida
por microondas o ultrasonidos, cromatografia de per-
meacion en gel (GPC),...) requieren de mucho tiempo,
grandes cantidades de disolventes y multiples pasos de
evaporacion. Actualmente, algunos laboratorios estan
adoptando metodologias més sencillas, rdpidas y que
mejoran el rendimiento de preparacion de muestras,
como la extraccion con liquidos presurizados (PLE) o
el método QUEChERS.

Respecto a la identificacion y cuantificacién de los
analitos, la cromatografia de gases acoplada a espec-
trometria de masas en tindem (GC-MS/MS) con anali-
zador de triple cuadrupolo (QqQ) se estd erigiendo
como una potente técnica por su alta selectividad y
sensibilidad frente a la convencional GC-MS y por su
facilidad de manejo y menor coste frente a MS de alta
resolucién (HRMS).

A continuacion se presentan tres trabajos donde se
proponen diferentes técnicas analiticas de preparacion
de muestra y determinacién por GC-QqQ(MS/MS)
parallevar a cabo este tipo de andlisis.

“Determination of selected organic contaminants
in soil by pressurized liquid extraction (PLE) and
gas chromatography tandem mass spectrometry
with in situ derivatization”

Beatriz Albero, Consuelo Sdnchez-Brunete, Esther
Miguel, Rosa A. Pérez, José L. Tadeo

Journal of Chromatography A, 2012, 1248, 9-17.

Los autores de este trabajo presentan un método
para el anélisis simultdneo de 40 contaminantes orga-
nicos (PAHs, PCBs, PBDEs, filtros UV, parabenos,
bisfenoles y triclosan) en suelo.

El método desarrollado se basa en la extraccion de
las muestras de suelo mediante PLE, sin necesidad de
una etapa adicional de purificacién, seguida de la deri-
vatizacion in situ y determinacién instrumental por
GC-MS/MS.

La extraccion por PLE es una técnica que propor-
ciona excelentes rendimientos y la posibilidad de inte-
grar extraccion y purificacién en un solo paso. Tras
evaluar los diferentes parametros que afectan al proce-
dimiento de PLE, éste se realizé por dispersion de la
muestra con un material inerte, Spe-ed™ PSE, seguida
de dos ciclos de extraccion (10 min/ciclo) con mezcla
acetato de etilo:metanol (90:10, v:v) a 80 °Cy 120 bar,
logrando un procedimiento de extraccién rapido y efi-
ciente.

El proceso utilizado de derivatizacién por silila-
cién, utilizando bis(trimetilsilil)trifluoroacetamida
(BSTFA) con 1% de trimetilclorosilano (TMCS) como
agente derivatizante, mejora la volatilidad y el com-
portamiento cromatografico de compuestos polares
como parabenos y bisfenoles, y es necesario cuando se
pretende separar y analizar este tipo de compuestos
por GC. La derivatizacién se llevé a cabo de forma
automatica en el inyector del cromatdgrafo de gases
mediante inyecciones tipo sandwich del reactivo de
sililacién y la muestra (1:1). Los autores compararon
este proceso frente a la derivatizacién manual, y esco-
gieron la derivatizacidn in situ por presentar ventajas
como una mayor respuesta cromatografica, menor uso
de reactivos, evitar etapas preparativas y reducir el
tiempo empleado, lo que disminuye los costes de ana-
lisis. Sin embargo, un inconveniente de la derivatiza-
cidn in situ es la proporcién ligeramente mayor de
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reactivo inyectado que con el tiempo podria influir en
el rendimiento de la columna cromatogréfica. A pesar
de que el BSTFA es un agente agresivo para la fase
estacionaria, el tiempo de vida de la columna es acep-
table dada la pequefia cantidad que se inyecta en la
columna.

El método validado se utiliz6 para analizar los con-
taminantes mencionados en muestras de suelo recogi-
das en campos agricolas de diferentes regiones de
Espafia (Madrid, Guadalajara, Badajoz y Castellén) y
confirmd la presencia de algunos de los contaminantes
estudiados, siendo los PAHs los compuestos principal-
mente detectados a niveles mas altos.

“High throughput sample preparation in combina-
tion with gas chromatography coupled to triple
quadrupole tandem mass spectrometry (GC-
MS/MS): A smart procedure for (ultra)trace analy-
sis of brominated flame retardants in fish”

Kamila Kalachova, Tomas Cajka, Chris Sandy, Jana
Hajslova, Jana Pulkrabova

Talanta, 2013, 105, 109-116.

Este trabajo presenta un método de GC-MS/MS
con analizador de triple cuadrupolo (QqQ) en modo de
ionizacién de electrones (EI) como una herramienta
eficaz para el andlisis de trazas de retardantes de llama
bromados (BFRs) incluyendo PBDEs, pentabromoto-
lueno (PBT), pentabromoetilbenceno (PBEB),
BTBPE, DBDPE, etc. en alimentos y matrices
ambientales.

Los autores comparan éste con otros métodos des-
arrollados paralelamente de GC-MS donde el QqQ tra-
baja como un cuadrupolo sencillo en modos EI e ioni-
zacion quimica negativa (NCI). Cuando se quieren
determinar compuestos bromados por GC-MS, el
modo NCI es la opcién preferida pues proporciona
mayor sensibilidad y limites de cuantificacién maés
bajos que EI, sin embargo, este modo de deteccion
(que emplea el ion m/z 79 como ion de cuantificacion)
no es suficientemente selectivo.

Mediante la utilizacién de GC-EI-QqQ(MS/MS)
se consigue mejor selectividad y sensibilidad en la
determinacién instrumental debido al uso de transicio-
nes de masas altamente selectivas. Ademas, se observa
una disminucién significativa del ruido quimico en los
cromatogramas por lo que se obtienen limites de cuan-

tificacién comparables a los obtenidos por GC-NCI-
MS, haciendo posible la determinacién fiable de BFRs
incluso a niveles de ultra trazas.

Por otro lado, este estudio se sirve de un método de
preparacién de muestra simplificado, basado en una
extraccion QUEChERS con acetato de etilo y purifica-
ciénen columna de silice de pequefias dimensiones,
que permite preparar 6 muestras en una horay utiliza
cantidades reducidas de disolvente y otros productos
quimicos, logrando un alto rendimiento en el procedi-
miento de extraccién de los analitos.

“Multi-class, multi-residue analysis of pesticides,
polychlorinated biphenyls, polycyclic aromatic
hydrocarbons, polybrominated diphenyl ethers
and novel flame retardants in fish using fast, low-
pressure gas chromatography-tandem mass spec-
trometry”

Yelena Sapozhnikova, Steven J. Lehotay

Analytica Chimica Acta,2013,758, 80-92.

En este estudio, los autores presentan un procedi-
miento analitico sencillo y rdpido para el andlisis
simultaneo de una amplia gama de retardantes de
Ilama (FRs) organoclorados, organobromados y orga-
nofosforados junto con otros tipos de COPs y pestici-
das (13 nuevos FRs, 18 pesticidas, 14 PCBs, 16 PAHs
y 7 PBDESs), mediante cromatografia de gases rdpida y
a baja presion acoplada a espectrometria de masas en
tandem con analizador de triple cuadrupolo (LP-GC-

QqQ(MS/MYS)).

El método se basa en extracciéon QuEChERS con
acetonitrilo, que permite la extraccién rapida, eficiente
y simultdnea de analitos no polares y relativamente
polares en un Unica etapa de extraccién y disminuye
considerablemente la cantidad de sustancias coextrai-
das (grasa y lipidos) en comparacién con el uso de
disolventes no polares como hexano o acetato de etilo.
A este proceso le sigue una etapa de purificacion
mediante extraccion en fase s6lida dispersiva (d-SPE),
con un adsorbente a base de circonio, previa a la deter-
minacién instrumental por LP-GC-QqQ(MS/MS).

Este método rapido y sencillo permite preparar diez
muestras en una hora, con un coste de preparacién por
muestra mucho menor que el de los métodos conven-
cionales, utilizando pequeias cantidades de disolvente
para la extraccion, lo que lleva a una reduccién de resi-
duos de disolvente y un minimo impacto ambiental.
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La LP-GC con una columna de 15 m proporcioné

una éptima separacién cromatografica de los analitos
en 9 min, en comparacién con la GC convencional con
columna de 30 m que requiere aproximadamente de 30
min. Ademads, la alta temperatura del inyector (420 °C)
y del horno cromatografico (320 °C) hace posible una
rapida y eficiente transferencia de los analitos a la
columna del cromatégrafo, asi como su rapida elucién.
Unicamente se observaron dos coeluciones, los iséme-
ros del benzofluoranteno y los PCBs 123 y 118, que se
cuantificaron como suma de los isémeros o de los
PCBs, respectivamente.
El método fue validado mediante el andlisis de dos
materiales estdndar de referencia (SRMs 1974B, tejido
de mejillén, y 1947, tejido de pescado del Lago
Michigan) observdndose buena correlacién entre los
resultados obtenidos y los valores certificados para
ambos materiales. Posteriormente, para demostrar su
aplicabilidad en muestras reales, se analizaron 21
muestras de pescado de diferentes paises.

Como conclusion, son cada vez mas necesarios
métodos analiticos multiresiduo que sean rapidos, sen-
cillos, econémicos, sensibles y que permitan el andli-
sis simultdneo de COPs y contaminantes orgédnicos
emergentes, incluso a nivel de ultra trazas. Es impres-
cindible prestar especial atencion a la eleccién del pro-
cedimiento de preparacion de muestra, tendiendo
hacia estrategias sencillas, rdpidas y que permitan
extraer eficazmente los analitos de interés, asi como al
empleode sistemas de MS con alta velocidad de barri-
do, sensibles, selectivos y de facil manejo, que permi-
tan monitorizar un gran nimero de compuestos a bajas
concentraciones en una sola inyeccién cromatografi-
ca. Todo ello con el objetivo de llevar a cabo un control
eficiente de la contaminacion, dados los riesgos poten-
ciales de estas sustancias sobre el medio ambiente y la
salud humana, y asi contribuir a futuras regulaciones.

Angel Garcia-Bermejo Pérez
Instituto de Quimica Orgdnica General, [QOG-CSIC
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PROTECTORAS

« AGILENT TECHNOLOGIES SPAIN, S.L.
Ctra. A-6, km 18,200
28230 LAS ROZAS (Madrid)

« BRUKER ESPANOLA, S.A.
Avda. Marie Curie, 5, Edificio Alfa - Pta. Baja
Parque Empresarial Rivas Futura
28529 RIVAS-VACIAMADRID (Madrid)

« PERKIN ELMER ESPANA, S.L.
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28760 TRES CANTOS (Madrid)

+ SIGMA-ALDRICH QUIMICA, S.A.
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« ALAIR LIQUIDE ESPANA, S.A.
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28046 MADRID

* GILSON INTERNATIONAL B. V.
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Avenida Cerdanyola, 73
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« MICRON ANALITICA, S.A.
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« TEKNOKROMA ANALITICA, S.A.
Cami de Can Calders, 14
08173 SANT CUGAT DEL VALLES
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« THERMO FISHER SCIENTIFIC
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« WATERS CROMATOGRAFIA, S.A.
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{IOVEDADES TECNICAS
SIGMA-ALDRICH"

ANALISIS DE MICOTOXINAS. e Eliminacion de interferencias en los andlisis de
TODO LO NECESARIO SE ENCUENTRA EN micotoxinas.

SIGMA-ALDRICH * Mejor reproducibilidad que el estdndar actual de la

) industria, columnas de inmuno afinidad.
Preparaciéon de la muestra. Nuevos Supel™ Tox SPE

. « El tiempo asociado para la preparacion de la muestra
Cartridges p P prep

es hasta diez veces menor que el de columnas de
supeLco inmuno afinidad.
* Metodologia basica y rapida que requiere poco des-
Supel” Tox SPE Cartridges arrollo de método.

Fast and up for Mycotoxin Analysis

* Mayor vida ttil que las columnas de inmuno afini-
dad frente a la temperatura. No se requiere refrigera-
cién para el envio y almacenamiento.

Todos los MR y MRC disponibles también desde Sigma-
Aldrich

Mais informacion: Pedro Gutiérrez, Tel. 91 657 20 65,
e-mail: pedro.gutierrez@sial.com

Sample Purification Strategy for the Various Supel Tox SPE Cartridges

SPE Cartridge Analyte(s) Matrix Purification Strategy

Supel Tox AflaZea Aflatoxin and Zearalenone Grains, feeds, TMR samples, peanuts, Interference removal
peanut products and aqueous solutions

Supel Tox DON Deoxynivalenol (DON) Wheat, flour and corn Interference removal

Supel Tox Tricho Trichothecenes (Type A and B) Grains and complex matrices Interference removal

Supel Tox TrichoBind Trichothecenes (Type A and B) Grains, feeds and other complex Multifunctional bind and elute
matrices

Supel Tox FumoniBind Fumonisins (B, and B,) Grains and cereals Multifunctional bind and elute

Supel Tox OchraBind Ochratoxin A Grain and feed samples Multifunctional bind and elute|

EL CATALOGO DE SUPELCO HA LLEGADO

EINUEVO catdlogo impreso de Supelco ya esta disponi-
ble desde Abril de 2013. Herramienta imprescindible
para cada cromatografista.

Introducing the 2012 Supelco Catalog
& Explore the solutions within.

Discover complete application solutions
for unique separation challenges.

» Mas de 15.000 productos de alta calidad para croma-
tografia y productos de analitica.
* Aproximadamente 2.500 nuevos productos.

« Estandares y reactivos de las marcas Supelco y Fluka. Solicite su ejemplar ahora en:
« Unos pocos cientos de aplicaciones con cromatograma. www.sigmaaldrich.com/analytical-chromatography/
» Més que una lista de productos — un apreciado recur- supelco-catalog/request.html

so técnico. o llame al 900 10 13 76
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NUEVOS GC BRUKER SIN HELIO

Todos los usuarios de cromatografia de Gases esta-
mos viendo coémo el suministro de Helio de calidad cro-
matografica estd subiendo de precio, y parece que puede
seguir inestable en un futuro pr6ximo. Atentos a cual-
quier tendencia a ese respecto, Bruker acaba de lanzar la
version sin Helio para los cromatégrafos de gases Bruker
SCION 436 y 456. Dichos sistemas permiten el uso de
Hidrégeno como gas portador, de forma segura, fiable y
sin comprometer los resultados analiticos que hasta ahora
estaba obteniendo.

El uso de Hidrégeno como gas portador es un viejo
conocido de la comunidad cromatogréfica, pero siempre
las consideraciones de seguridad se han impuesto hacia el
Helio como gas portador mds habitual. Ahora, en vista de
la situacién a corto y medio plazo, Bruker ofrece una
soluciéon segura, fiable y sencilla para el uso de
Hidrégeno. Este gas ofrece también ventajas analiticas,
permitiendo una reduccién en los tiempos de andlisis sin
perder eficacia de separacidn y por tanto reduciendo los
costes de andlisis de forma significativa.

Los sistemas Bruker GC SCION, ofrecen configura-
ciones especialmente disefiadas para el trabajo con hidré-
geno, con sensores de fugas, firmware y software disefia-
dos para una seguridad adicional. Estas mejoras han sido
certificadas por una agencia de calificacién externa
garantizando su fiabilidad. Consulte con nosotros para
incorporar esta mejora de productividad en su laborato-
rio, ahorrando costes y sin correr ningun riesgo.

CONFIGURACIONES ESPECIALES EN CROMA-
TOGRAFIA DE GASES, BRUKER GC SCION.

La cromatografia de gases es una técnica cldsica de
largo recorrido en todos los laboratorios. No obstante,
siguen apareciendo problemas analiticos, nuevas normas
y aplicaciones que renuevan su vigencia. Su ventaja fun-
damental sin duda es la versatilidad, su capacidad de per-
sonalizacién en funcién de las prioridades en cada deter-
minacioén. Desde la rutina para el cumplimiento de nor-
mas ASTM, UOP, EN, ISO, GAP en el campo petroqui-
mico y energético, hasta la investigacién mds puntera en
energias alternativas, catdlisis o ingenieria quimica. Para
el andlisis detallado de hidrocarburos, la caracterizacion
de gasolinas convencionales o de competicidn, la destila-
cién simulada o el andlisis de gases, la respuesta es una
configuracién personalizada de cromatografia de gases
Bruker.

Continuando con su apuesta por el conocimiento y la
innovacion, Bruker como fabricante de cromatografia de
gases de ultima generacion, no s6lo ofrece los equipos,
sino también las configuraciones personalizadas disefia-
das para el cumplimiento de una norma especifica, o una
aplicacién concreta. Bruker ofrece soluciones globales
que integran el hardware, software, disefio de la configu-
racién, columnas, accesorios, desarrollo de la aplicacion,
implementacién y formacion, un tinico interlocutor para
ofrecerle la solucién més eficaz y rentable.

Quiza el mejor exponente de este concepto de solu-
cion es el nuevo sistema PIONA PLUS+™ de Bruker. El
analizador es una solucién inteligente de cromatografia
de gases multidimensional configurada para la caracteri-
zacién mediante el andlisis de las distintas familias de
hidrocarburos. El Analizador garantiza el cumplimiento
de, entre otras, las siguientes normativas y estandares en
la industria ASTM D6839, EN-ISO-22854, ASTM
D5443, ASTM D1319, IP-382, IP-526, EN 14157, UOP
870 and DIN-51448.



El Bruker PIONA PLUS+™ estd disefiado para la
combinacién de columnas especificas con programas de
temperatura optimizados con el fin de conseguir la sepa-
racién de naftenos, parafinas e iso-parafinas por nimero
de carbonos desde C4 hasta C11. Con otros sistemas tra-
dicionales, esta separacion puede tardar hasta 180 minu-
tos; mientras que con el PIONA PLUS+™ de Bruker,
este tiempo se reduce practicamente a la mitad (aprox. en
95 minutos). Para algunas determinaciones como la
caracterizacion de gasolinas con aditivos oxigenados, el
tiempo de andlisis se reduce hasta 65 minutos, con resul-
tados de acuerdo a la norma ASTM D6839. Una determi-
nacién tan dificil hasta ahora como el contenido total de
olefinas, se simplifica extraordinariamente con el Bruker
PIONA +. La estabilidad, capacidad de carga de muestra
y tiempo de vida ha sido mejorado dristicamente para
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satisfacer las necesidades del andlisis de contenido total
de olefinas. Con la optimizacién de la trampa de olefinas
en el sistema es posible analizar con precisién contenidos
del 35-40% o incluso mayores.

El analizador Bruker PIONA+™ es un ejemplo mas
de la innovacién que Bruker aporta. Un sistema rapido,
robusto y eficaz que ofrece los mejores resultados analiti-
cos, reduciendo el mantenimiento, y aumentando por
tanto la productividad drdsticamente.

Para obtener mds informacién de éste u otros analizado-
res Bruker, péngase en contacto con Bruker Chemical &
Applied Markets en: info-bcad-spain@bruker.com

Dispone de informacién ampliada en la web:
www.globalenergytesting.com, o en www.pionaplus.com

o)
BRUKER
(>

Bruker Chemical Analysis

Bruker Espafola,S.A.

Parque Empresarial Rivas Futura
C/ Marie Curie, 5. Edificio Alfa
28521 Rivas Vaciamadrid
(Madrid)

Tel. +34 91 4994634 / 4080

Fax +34 91 656 62 37
info-bcad-spain@bruker.com
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SIMPLICIDAD EN LA OBTENCION DE RESUL-
TADOS EN MRM

Introduccion

Las ventajas de la monitorizacion de reacciones seleccio-
nadas (SRM) y reacciones multiples (MRM) van acom-
pafiadas a menudo de algunos retos, especialmente en lo
referente a la adopcion de este tipo de métodos en el labo-
ratorio. Estos retos pueden venir dados por la mayor com-
plejidad en la implementacién y optimizacién del espec-
trémetro de masas. Los laboratorios que desean benefi-
ciarse de las ventajas de MS/MS deben superar algunas
barreras en la programacién y optimizacién de métodos
para reducir el tiempo de puesta en marcha de los méto-
dos en rutina. El sistema GC-MS/MS Thermo Scientific
TSQ 8000 ha sido disefiado teniendo en cuenta la simpli-
cidad como prioridad. Tanto si se inicia un nuevo método
de anélisis completamente nuevo, o se transfiere un méto-
do de GC-MS con analizador de cuadrupolo sencillo a un
sistema de GC-MS/MS, como si se transfiere un método
MRM desde otro instrumento, el sistema de GC-MS/MS
TSQ™ 8000 asegura el camino més rapido a la obtencién
de resultados SRM de alta calidad.

Estudios AutoSRM
AutoSRM es un proceso compuesto de tres pasos:

- Paso 1: Estudio de iones precursores
- Paso 2: Estudio de iones producto
- Paso 3: Estudio de optimizacién SRM

Paso 1: Estudio de iones precursores

El propésito de este primer paso es la seleccion de los
iones precursores. Para iniciar este estudio, introducimos
el nombre de los compuestos e indicamos al programa los
viales con los patrones. AutoSRM programa el sistema
TSQ 8000 para llevar a cabo un andlisis en modo
FullScan para los compuestos de interés. Como resulta-
do, obtenemos los picos cromatograficos correspondiente
alos compuestos indicados, junto con el espectro asocia-
do y una lista de los iones mds intensos que podemos
seleccionar como iones precursores. Si se desea,
AutoSRM puede seleccionar automaticamente los iones
por nosotros.
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PASO 1:
Selecciona tus iones precursores

PASO 2:
Selecciona tus iones productos
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PASO 3:

Optimiza la energia de colisién para tus transiciones

g
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Figura 1: AutoSRM es el primer paso en la creacién de nuevos
métodos SRM. AutoSRM también puede utilizarse para el
desarollo de métodos SIM y para optimizar métodos SRM ya
existentes (por ejemplo, con un nuevo gas de colision).
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Paso 2: Estudio de iones producto

Una vez que hemos seleccionados nuestros iones pre-
cursores, es momento de localizar nuestros posibles iones
productos. AutoSRM programa el sistema TSQ8000 para
adquirir espectros de iones productos para los iones precur-
sores seleccionados previamente a tres energias de colision.
No es necesario establecer nuevos métodos o secuencias
parallevar a cabo este paso. AutoSRM se encarga automati-
camente de ello. Como resultado, obtenemos los picos cro-
matogréficos correspondientes, junto con el espectro de
iones productos y una lista de los iones mds intensos que
podemos seleccionar como iones productos. Nuevamente,
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si se desea, AutoSRM puede hacer esta seleccion automati-
camente por nosotros. Desde aqui, podemos exportar nues-
tra lista de transiciones al método instrumental, o podemos
enviar nuestras transiciones seleccionadas a un estudio de
optimizacién SRM mds completo.

Paso 3: Estudio de optimizaciéon de SRM

El paso final en el desarrollo de un método SRM es el
paso de optimizacion de nuestras transiciones. Ahora que
ya hemos seleccionado nuestros iones precursores y pro-
ductos, AutoSRM las adquirird a multiples energias de
colisién. Gracias a la elevada velocidad de adquisicién
del sistema GC-MS TSQ 8000, se pueden analizar hasta
tres transiciones por compuesto, cada una de ellas a 10
energias de colisidn diferentes, en una sola inyeccién.
Esto nos proporciona un maximo bien definido para la
energia de colisidn, tal y como se muestra en la Figura 2.

Una vez completado, AutoSRM permite de manera
sencilla la creacién de un método de instrumento
TSQ8000 listo para el trabajo rutinario.

Para obtener mas informacion:
Teléfono 914 845 965

email: analyze.es@thermofisher.com
www.thermo.com/exactive
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Figura 2: Curva de optimizacion de la energia de colision para la transiciéon m/z 180—109 de 1,2,3-triclorobenceno, mos-
trando un maximo de energia de colisién a 25eV. En este punto del proceso, las transiciones SRM optimizadas pueden

exportarse directamente al método instrumental.




Delivering the Right Results

EL NUEVO SISTEMA DE ALTA RESOLUCION
PEGASUS GC-HRT DE LECO, con ionizacion por
impacto electronico (EI) e ionizacion quimica (IC) y
espectrometria de masas de tiempo de vuelo de alta
resolucion (HRT), es una solucion flexible y comple-
mentaria a los sistemas TOF actuales.

La alta sensibilidad, la resolucién de picos y la repro-
ducibilidad del sistema GC-TOFMS han hecho de la téc-
nica una de las plataformas mds utilizadas para el estudio
del perfil metabdlico en plantas y animales, asi como en
seguridad alimentaria, en el campo del petréleo y com-
bustibles, y en el andlisis de productos naturales. El siste-
ma Pegasus GC-HRT de LECO proporciona beneficios
adicionales, tales como menores tiempos de andlisis,
deconvolucion efectiva del pico y capacidad de examinar
un abundante conjunto de datos de nuevos materiales y
muestras bioldgicas. Ademds, el uso de la instrumenta-
cidén de alta resolucion TOFMS reduce las interferencias
de la matriz y permite la produccién de datos precisos de
masa exacta de alta calidad, necesarios para la determina-
cion de férmulas robustas, la identificacion de metaboli-
tos y la identificacién y comparacion con la biblioteca de
bases de datos. En cuanto a las estrategias basadas en
metaboldmica y biologia de sistemas, el nuevo sistema de
alta resolucion Pegasus GC-HRT de LECO ofrece las téc-

nicas de ionizacién EI, asi como la ionizacién CI que se
traduce en una identificacién mas segura de los metaboli-
tos y es especialmente importante para el estudio de
muestras bioldgicas donde la necesidad de la deteccion
del ion molecular puede ser critica.

LECO ha demostrado la aplicacién y el valor de
ambas ionizaciones por impacto de electrones (EI) y de
ionizacion quimica (CI) con TOFMS de alta resolucién
en las areas de Metabolomica, Petroledmica, Analisis
Quimico e identificacion del analito con alta fiabilidad.
En el andlisis de extractos de polimeros, la ionizacién por
El'y CI se mostré efectiva para obtener el perfil total de
los analitos y proporcionar informacién valiosa para el
control de calidad en la identificacién de adulterantes.
Complementar la informacién estructural obtenida con la
fragmentacién EI con la determinacién de la férmula
molecular por CI, facilita la identificacién de varios com-
ponentes traza en los extractos. Esto no habria sido posi-
ble sin la informacion de la ionizacién quimica Cl y de la
exactitud de masa exacta del sistema GC-HRT. El nuevo
sistema de alta resoluciéon Pegasus GC-HRT de LECO es
ideal para la identificacién de desconocidos y para obte-
ner informacién valiosa para procesos y desarrollos sinté-
ticos, el control de calidad de los productos y/o la identifi-
cacion de los componentes bioldgicos sintéticos o natura-
les a partir de muestras complejas.

Mas informacion:
LECO Instrumentos, S.L.

TIf: 91 803 12 50
www.leco.es
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...breaking with tradition

ZB-SEMIVOLATILES CON TECNOLOGIA ENVIRO-INERT™

Micron, distribuidor exclusivo de Phenomenex en
Espafia, se complace en presentar esta nueva columna
de GC.

Una columna poco inerte produce una actividad ele-
vada en la columna, lo que disminuye la sensibilidad
acido/base y provoca errores de identificacion de los ana-
litos y, por tanto, datos incorrectos.

Esta nueva columna ZB-SemiVolatiles es una colum-
na de fase 5% fenil-arileno de muy bajo sangrado y con
una silica de alta pureza con tecnologia Enviro-Inert™.

ZB-SemiVolatiles esta disefiada con la nueva tecnolo-
gia Enviro-Inert para garantizar:

* Un rendimiento inerte y resistente sin comprometer
la separacion.

» Una resolucién mejorada de los pares clave funda-
mentales como benzo[b]fluoranteno y benzo[k]fluo-
ranteno.

* Mejores formas de pico y respuestas de dcidos, ami-
nas'y PAHs.

* Bajo sangrado para detectores de masas.

No damos lugar a suposiciones sobre los requisitos
del método gracias a la exhaustiva prueba de ZB-
Semi Volatiles con dos mezclas diferentes. Afiadimos ana-
litos problemdticos de sus muestras a los compuestos
habituales del método 8270D para nuestro test de Control
de Calidad, de manera que podrd estar seguro de que su
columna estd preparada para satisfacer los requisitos del
método.

Las columnas GC Zebron han sido disefiadas por
expertos cientificos en GC de Phenomenex que crearon
las principales tecnologias de J&W. Nuestra creatividad y
nuestra experiencia en la fabricacién de columnas de GC
nos permite desarrollar continuamente nuevas fases reco-
nocidas internacionalmente.

==
——

Zotbvom
GC COLUMNS

ZB-SemiVolatiles

with Enviro-Inert™ Technology

&€ This column has REDUGED
TestAmerica’s DOWNTIME and
INCREASED our PRODUCTIVITY yy

- TestAmerica Laboratorles, Inc. Buffalo

Ofrecemos tecnologias punteras y soporte continuo
para que sus andlisis le resulten mds sencillos: permita

que la tecnologia Zebron le ponga a la vanguardia.

Micron Analitica, S.A.
Teléfono: 902 500 972
E-mail: info@micron-analitica.com




AIR LIQUIDE

VALVULA SMARTOP® LA INNOVACION AL SER-
VICIO DE LA ERGONOMIA, LA CALIDAD Y
SEGURIDAD PARA LOS GASES DE LABORATO-
RIO DE LA GAMAALPHAGAZ

El Grupo Air Liquide es el lider mundial en gases para
laindustria, la salud y el medio ambiente y estd presente
en 80 paises con 46.200 empleados. El oxigeno, el nitré-
geno, el hidrégeno y los gases raros han estado en el cen-
tro de las actividades de Air Liquide desde su creacién en
1902. Por medio de estas moléculas, Air Liquide esta
constantemente reinventando su actividad, adelantandose
a las necesidades de los mercados actuales y futuros.

El presente articulo explicard en primer lugar los
beneficios previstos proporcionados por una nueva val-
vula innovadora y, en segundo lugar, mostrara los resulta-
dos de un estudio de investigacioén ergondémica realizado
para obtener feedback de los usuarios.

Innovacién SMARTOP®, es una valvula de botella
patentada y disefiada por Air Liquide que incorpora
muchas caracteristicas nuevas que mejoran la calidad, la
seguridad y el rendimiento de los productos de gases
puros ALPHAGAZ. Lo primero que salta a la vista es que
la vdlvula lleva una palanca, en lugar del volante conven-
cional. La palanca hace que sea mds facil no solo abriry
cerrar la botella, sino también ver si la valvula est4 abierta
o cerrada. Permite evitar fugas de gas que se deban a un
cierre inadecuado de la vélvula. La siguiente caracteristi-
ca importante es el mandémetro incorporado, que muestra
en todo momento la presion que queda dentro de la bote-
11a. Una rapida comprobacién del manémetro nos dice si
la botella estd llena o vacia, de modo que no hay necesi-
dad de conectar un regulador a la botella para comprobar
el contenido.

Otro aspecto que diferencia a esta valvula es la seguri-
dad. El disefio incorpora lo que se llama una vélvula anti-
rretorno 6 valvula de presion residual (VNR-VPR) que se
cierra automdticamente cuando la presién dentro de la
botella alcanza un nivel bajo critico. Dentro de la botella
queda una pequefia presion residual para impedir que el
aire o los contaminantes externos entren dentro de la
botella sila valvula se deja abierta. La calidad del gas es
la misma desde el principio hasta el final. La valvula tam-
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bién cuenta con una limitacién de caudal integrada para
garantizar la apertura segura a presion elevada e impide la
liberacién rapida del gas que entro de la botella si la val-
vula se abre accidentalmente.

El estudio de investigacio6n al servicio del usuario, se
realiz6 para investigar los aspectos ergonémicos de la
botella equipada con la valvula SMARTOP®. Se evalué la
facilidad de uso de dos tipos diferentes de vdlvulas de
botella: valvulas tradicionales con volante y la valvula
SMARTOP® con palanca.

El objeto del estudio fue la facilidad de uso de las
botellas por parte del personal de laboratorio. Dentro de
su actividad, el personal conecta las botellas para realizar
andlisis. Se definieron protocolos de conexion para pre-
servar la pureza del gas.




Después de entregar un cuestionario preliminar a los
usuarios, se identificaron las hipétesis sobre la facilidad
de uso del producto de la siguiente forma: a) la valvula de
botella tradicional plantea dificultades al usuario a la hora
de abrirla; b) la valvula SMARTOP® es mas eficaz en
relacion con la purga; ¢) la manipulaciéon de SMARTOP®
es mas sencilla y proporciona una mayor eficacia a la
hora de abrir y cerrar la valvula.

Estas hipétesis se evaluaron en primer lugar a través
de entrevistas y después a través de un protocolo de cone-
xi6n y desconexion de botellas de distintos tamafios equi-
padas con los dos tipos de vélvulas, y finalmente se reali-
z6 un cuestionario final. Se pidié a una poblacién de
hombres y mujeres, con experiencia y sin ella, de distin-
tas estaturas, que compararan el comportamiento de las
botellas a la hora de utilizarlas. Se realizé un analisis bio-
mecdnico que muestra que la ganancia en confort es
mayor en la articulacién del codo que en el hombro o la
mufieca.

El estudio confirma asimismo que con la valvula cla-
sica, la fatiga se siente mas en el hombro y en la muiieca,
mientras que la valvula SMARTOP® mejora la sensacién
de confort. Muestra que la vdlvula SMARTOP® reduce la
sensacion de molestia en las articulaciones. Se produce
una mejora significativa en los niveles de confort: un

Cromatografia y Técnicas Afines

14% en el hombro, un 58% en el codo y un 50% en la
mufieca, incluso para los operarios de estatura baja.

Con la vélvula tradicional, se siente mayor exigencia
fisica con independencia del tamafio de la botella, mien-
tras que con SMARTOP® se reducen significativamente
las molestias. La exigencia de las tareas repetitivas se
siente en menor medida con SMARTOP®.

La satisfaccion de los usuarios es significativamente
superior con la valvula SMARTOP®. Las personas expre-
san su satisfaccion al usar SMARTOP®O. Sin necesidad
de hacer uso de un manual, ni de instrucciones, ni contar
con ninguna experiencia previa, la vilvula SMARTOP®
es intuitiva a la hora de manipularla, lo que demuestra la
facilidad para aprender a utilizarla. La seguridad mejora
significativamente con el sistema SMARTOP®: porque la
palanca de la valvula es mucho mas sencilla de abrir y
cerrar que el volante tradicional. En conclusién, la valvu-
la SMARTOP® es sencilla de utilizar incluso para los nue-
vos usuarios. La palanca on/off aumenta la seguridad y la
sencillez, puesto que su uso es muy intuitivo: el 92% de
los operarios se sinti6 seguro al utilizarla. El estudio bio-
mecénico de personal que conecta botellas de gas equipa-
das con la vdlvula SMARTOP® muestra una disminucién
del 30% en la media de movimientos molestos: la vdlvula
SMARTOP® aumenta la eficacia de las operaciones.

VALVULA DE BOTELLA VALVULA SMARTOP®
ALTURA BOTELLA B50 BOTELLA B50 MEJORA
USUARIO ADUCION |EXTENSION ADUCION |EXTENSION | SMARTOP®
FRONTAL | SAGITAL FRONTAL | SAGITAL
HOMBROS NO 105 NO 60° 43%
ALTA CODO NO 1200 si 27° 78%
MUNECA st 15° St 15° 0%
HOMBROS NO 135 NO 95 30%
MEDIANA CODO NO 1500 si 40 73%
MUNECA
HOMBROS NO 1400 NO 1200 14%
BAJA CODO st 60° st 25 58%
MUNECA NO 400 st 200 50%
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h YScharlab

THE LAB SOURCING GROUP
NUEVOS CARTUCHOS EXTRABOND® POLYU
SCHARLAU L l 2
|5M samida 1 |Sulfaccamids 2 | Sulfadiazicn | | Sulfdiazice? | Sulfamecazios ! | Sebfimcion 2
Scharlab presenta sus NUEVOS cartuchos ‘
ExtraBond® PolyU Scharlau. Son cartuchos poliméricos M _ ‘ L -

ultralimpios y universales. Se trata de un polimero
ultralimpio de dltima generacién con un comportamiento
mixto hidréfilo/hidr6fobo que le proporciona su amplia |M_, B e e ':-n:nnz
aplicabilidad. Con un area superficial de 850m?/g, esta .
disponible en 30 y 60pm y en todos los formatos de cartu-

chos y placas. puisacntinase. 2

Disponible en 5 polaridades distintas segtin su modi-
ficacion:

-UU. Fase polimérica hidrofilica/hidrofébica.

Ultra-pura, de alta capacidad. Ideal tanto para anali- L ‘ A l L
tos basicos como acidos, polares y no polares. :

-CS. Fase polimérica hidrofilica/hidrofébica e | O P e

p

modificada con intercambio cationico fuerte L ‘ 1 L L
SCX. Actia como una fase dual. Ideal para extrac- [ Slfaoaaa 1 | Sz 1 | St 1 | St : i
cién de compuestos basicos (catidnicos) de bioflui-
dos y muestras ambientales. L L L L

-AS. Fase polimérica hidrofilica/hidrofébica [liaimciacica | |sisiiacion - |suctadizmionnn |setaioenam | etsins | sutasinides ¢
modificada con intercambio anidnico fuerte
SAX. Actda como una fase dual. Muestra gran sensi- L
bilidad y selectividad para compuestos acidos. ' .

-CW. Fase polimérica hidrofilica/hidrofébica
modificada con intercambio cationico débil
WCX. Adecuado para la extraccién de compuestos
muy basicos de biofluidos, especialmente bases

fuertes y aminas cuaternarias. SCHARLAB REFERENCIA B
-AW. Fase polimérica hidrofilica/hidrofébica ArealSTD/Areaanalito] Rept 1] Rept2 | Rept 3] PROMEDIO | DESVEST | C.V. (%)
modificada con intercambio anionico débil WAX. Sulfacetamida 1 116 | 115 | 125 1.19 0.06 48
Para la extraccién de compuestos muy dcidos (ani6- Sulfacetamida 2 047 | 046 | 049 047 0.01 3.08
nicos) en biofluidos. Sulfametazina 1 026 | 027 | 024 0.26 0.02 595
Sulfametazina 2 022 | 021 | 021 021 0.01 434
Se han realizado numerosos estudios tanto en Sulfisoxazol 1 045 | 045 | 043 044 0.01 251
Scharlab como en laboratorios independientes que Sulfisoxazol 2 0.50 | 044 | 049 0.48 0.03 625
demuestran que los cartuchos ExtraBond® PolyU son Sulfamerazina 1 044 | 045 | 042 0.44 0.01 3.18
excelentes. Mejoran a los cartuchos de reconocido presti- Sulfamerazina 2 041 | 040 | 039 0.40 0.01 1.66
gio que se han usado en la comparacidn tanto en recupe- Sulfadimetoxina 1 017 | 0.17 | 0.16 0.16 0.00 279
racién como en limpieza de cromatogramas. Sulfadimetoxina 2 023 | 022 | 023 0.23 0.01 343
Sulfapiridina 1 0.74 | 085 | 080 0.80 0.06 7.03
Para ampliar esta informacién o solicitar muestras de Sulfapiridina 2 0.68 | 070 | 0.69 0.69 0.01 131
los cartuchos ExtraBond® contacte con: Sulfametoxazol 1 0.68 | 072 | 0.64 0.68 0.04 5.79
consultas@scharlab.com Sulfametoxazol 2 0.50 | 047 | 049 0.49 0.01 2.96
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SECYTA

NORMATIVA DE CONCESION DE AYUDAS PARA
LAASISTENCIA A CONGRESOS Y/O REUNIONES

CONDICIONES PARA LA CONCESION DE AYUDAS PARALA
ASISTENCIA A CONGRESOS /REUNIONES DE CARACTER

NACIONAL E INTERNACIONAL (aprobadas por la Junta de Gobierno
dela SECyTA en sesion celebrada el 31 de enero de 2013)

1. Requisitos generales para optar a una beca concedida por la SECyTA.
1.1. Ser miembro de la SECyTA.
1.2. Encontrarse en una de las siguientes opciones:
1.2.1. realizando la tesis doctoral o un trabajo de investigacién de master o equivalente en un centro de investigacion.

1.2.2. en una etapa post-doctoral en un centro de investigacion dentro de los 2 afios posteriores a la lectura de la
tesis doctoral y tener una antigiiedad como socio de la SECyTA de, al menos, 2 afios.

1.3. No ser miembro de la plantilla laboral permanente del centro de investigacion.

2. Regquisitos adicionales para la asistencia a las Reuniones Cientificas de la SECyTA.
2.1. Se podran conceder un maximo de 2 becas por investigador sénior (socio de la SECyTA) inscrito en la Reunion.
2.2. Sélo se podra solicitar una ayuda por comunicacién presentada en la Reunién.

3. Requisitos adicionales para la asistencia a Reuniones y/o Congresos Internacionales.
3.1. Encontrarse en una de las siguientes opciones:

3.1.1.realizando la tesis doctoral o trabajo de investigacion de mdster o equivalente (como minimo, en su segundo
afio) en un centro de investigacion y tener una antigiiedad minima como socio dela SECyTA de 1 afio.

3.1.2. en una etapa post-doctoral en un centro de investigacién dentro de los 2 afios posteriores a la lectura de la
tesis doctoral y tener una antigiiedad como socio de la SECyTA de, al menos, 2 afios.

3.2. No haber disfrutado de otra beca semejante concedida por la SECyTA durante la realizacién del trabajo de
investigacion.

3.3. Se establece 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.

3.4. El solicitante al que se le conceda la ayuda contrae la obligacién de elaborar un informe (en inglés) sobre el
Congreso para su publicacién en el Boletin y en la pAgina web de la Sociedad. Si se conceden mds de una beca para
la asistencia a un mismo congreso se podra elaborar el informe de forma conjunta.

3.5. Tener aceptada una comunicacién (oral o péster) en el congreso para el que se solicita la beca.

4. Regquisitos adicionales para la asistencia a Reuniones y/o Congresos patrocinados por la SECyTA.
4.1. Ser miembro de la SECyTA con una antigiiedad superior a 1 afio.
4.2. No haber disfrutado de otra beca semejante en el mismo afio natural.

4.3. El solicitante al que se le conceda la ayuda contrae la obligacién de elaborar un informe (en inglés) sobre el
Congreso para su publicacién en el Boletin y en la Pagina Web de la Sociedad. Si se conceden mas de una beca
para la asistencia a un mismo congreso se podra elaborar el informe de forma conjunta.

4.4. Tener aceptada una comunicacién (oral o poster) en el congreso para el que se solicita la beca.

La solicitud junto con la documentacién requerida debe enviarse a la SECRETARIA de la SECyTA:
Dra. Belén Gémara
Departamento de Andlisis Instrumental y Quimica Ambiental
Instituto de Quimica Organica General, CSIC
Juan de la Cierva, 3. 28006-Madrid (Espafia)
Tel. 91-5618806 (ext. 385). Fax: 91-5644853. e-mail: secretaria.secyta@ gmail.com

Para més informacidn sobre las becas para la asistencia a congresos y para acceder a los documentos necesarios, consultar
la p4dgina web de la SECyTA.




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

Dra. Belén Gémara

Departamento de Andlisis Instrumental y Quimica Ambiental

Instituto de Quimica Orgéanica General, CSIC

Juan de la Cierva, 3

28006-Madrid (Spain)

Tel. 91-5618806 (ext. 385)

Fax: 91-5644853

e-mail: secretaria.secyta@gmail.com

Cuota anual: 30 €

« Sefiale la casilla[ ] correspondiente a la direccidn 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 “BBVA” 0182/4162/27/0201530059 (Sociedad
Espafiola de Cromatografia y Técnicas Afines). Debe figurar en el ingreso o transferencia: “ALTA
SECYTA + nombre y primer apellido del Socio”

« ;Autoriza a incluir su correo electrénico en la pigina Web de la SECyTA? SI NO
(Tache lo que NO proceda)

« ; Autoriza incluir sus datos de contacto en la seccion “Nuevos Socios” del Boletin de la SECyTA? SI NO
(Tache lo que NO proceda)

SOCIEDAD ESPANOLA DE CROMATOGRAFIA Y TECNICAS AFINES

HOJA DE INSCRIPCION

IMUNICIPIO .vieeiiteeiteeeiiee sttt ettt ettt e sbe e ebeesaeeeanes Provincia........ccceeveeeviiiniinnieieeeeeeeieee
Cédigo postal .....ccceeevveerverecieenieens
Teléfono .......cceevveeeeeennenns Correo electronico ........ccceeeeeeeveeeceeenvennnnenn

IMUNICIPIO .vieeiiteiiieeiiee ettt sttt sbe e st esbeesbaesaeeeanes Provincia........ccceeveeeeieiniinniieeneeeieeieee
Cédigo postal .....cccveevveerverncieenieenns
Teléfono .......cceeeveeeeeeenenns FAX i Correo electroniCo ........ccceecveeecveeeceersvennnnenn

Banco/Caja de ANOITOS ...c...uiiruiiiiiieieeeie ettt ettt ettt e et e st e e it e e s ate e s beesabeesabae e bteesaesseeesabeesaseesaseesns
SUCUTSAL ..eeiiieieitieeee ettt e eeeere e e e eeeeaaeeeeeeeeeataaeeeeeeeeaatsaeeeeeeeanssasseeeeeeesssssseseseennsreseseeeeennrareeens
| D 31T ele) () 1 BRI Ciudad......cooeeeeieieeeeeeeeeeee e
|
L00e) s e (0] 40V o3 1 S (o X~ 1 NPT
Y con cta. cte. / libreta de ahorronom./_ /[ ([ /

Entidad Oficina D.C. Numero de cuenta

en esta Sucursal, ruega a usted se digne dar las 6rdenes oportunas para que con cargo a dicha cuenta sean
abonados los recibos de mi cuota anual de socio que les serdn presentados al cobro por la Sociedad
Espafiola de Cromatografia y Técnicas Afines.

Atentamente le saluda,

) o TN - TR de.eeeeeeeiieiieiiiieeeeieeees de 2013

Firma:




Al servicio de la analitica

fVy Fluka

$ Analytical

(W SUPELCO

Analytical

Health & Health Protection

+ Drug Development & Production
« Pre- & Clinical Studies for New Drugs
« Quality Control of final Drug Products
« Therapeutic Drug Monitoring
- Doping Screening and Drugs of Abuse Assessment
+ Monitoring of Biomarkers for Deseases e.g. for Cancer
« Solvents & Contaminants in Personal Care Products
- Workplace Air Monitoring for Industrial Hygiene or Air Monitoring in Schools

Environment

« Industrial Pollution Control

Food & Beverages
« Quality Control Food

Production - Water Monitoring
- Nutritional Facts of « Urban Air Control
Foods (NOx, SO,, Ozone)
- Food Monitoring « Pollution of Beaches &
+ Drinking Water = Air due to Oil Spills
Contaminants = « Research
« Alcohol content of
wine, spirits
- Natural flavour
labelling
- Water content of food Analytical Chemistry
From Wikipedia, the free encyclopedia
For the journal, see Analytical Chemistry (JOLII’"(.
ﬁﬂi'ya“ncih‘u'l,i"t‘.i?ﬁg.lfn‘!?fﬁﬁ‘iﬁiﬁf.’lif?é’i';ﬂﬁZnL‘ii?"ﬁ“ Products of
natural and artificial materials." Qualitative analysis gives . .
2niniction o the denty of he chemicaspckes e Daily Life

High end Science

« Space Research
- Metabolomic Systems
« Proteomics, Peptide
Mapping
- Material Science

Industry & Production

« Quality Control of Raw Materials
« Process Control & Optimisation
« Product Purification
« Final Product QC
+ Industrial Hygiene

sigma-aldrich.com/analytical

of one or more of these components. The separation of
f

« Metal content in
plastics such as toys

+Dyes and softeners

leachable from
plastic ware
« Cosmetics & Personal
Care Products
+Volatiles & Leachables
from Materials

Traffic

- Biofuel, Fuel & Lubricant Composition
« Car Interiors

« Car Exhaust Emission Sampling

+ Monitoring Road Side Pollution

+ Road Works

@@

Respaldando todas sus necesidades de Analisis y Purificacion

« Columnas/Accesorios HPLC « Reactivos Analitica

« Tubos/Cartuchos/Manifolds SPE - Fibras/Soportes SPME

« Columnas/Rellenos Cromatografia Flash « Estandares Quimicos

« Columnas/Liners/Purificadores en GC  « Productos para Valoraciones

Mas informacion, llamando al 900 101 376 / 91 657 20 65 o serviciotecnico@sial.com

Sigma-Aldrich Quimica
Ronda de Poniente, 3
28760 TRES CANTOS

SIGMA-ALDRICH"




PREMIADO CON EL PITTCON EDITOR’S AWARD waters.com
DE ORO 2012 AL MEJOR PRODUCTO NUEVO

LAS SEPARAC

AHORA, EXPON
MAS FACILES.

UltraPerformance Convergence Chromatography:’

Con el sistema ACQUITY UPC?" de Waters, podra finalmente preparar, analizar y comprender compuestos que
eran demasiado complejos para las tecnologias LC y GC tradicionales. Ahora, yendo mas alld de las técnicas de
LC y GC, estara usted abriendo las puertas para afrontar nuevos retos, haciendo de lo imposible, una cuestién
de rutina. Esto es ACQUITY UPC?, un mundo de posibilidades exponenciales. Para conocer las posibilidades

en su campo, visite waters.com/UPC2.

Waters

THE SCIENCE OF WHAT'S POSSIBLE."

Ciencias de la vida y farmacéutica | Alimentacién | Medio ambiente | Clinica | Analisis quimico

©2012 Waters Corporation. Waters, UltraPerformance Convergence Chromatography, ACQUITY UPC? y The Science of What's Possible son marcas comerciales de Waters Corporation.






