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Editorial

Una vez mas aprovecho la oportunidad que me
brinda esta seccion editorial para dirigirme a todos los
miembros del GCTA no sélo para desearos un pros-
pero ano 1992, sino también para reflexionar sobre
algunas de nuestras actividades durante 1991. En
este sentido, un aspecto que quiero destacar son los
constantes comentarios favorables que recibo sobre
el nuevo formato y contenido del boletin.
Indudablemente, basta compararlo con otros editados
por otras sociedades nacionales y europeas para
comprobar su mejor aspecto y calidad lo cual, como
sabemos muy bien todos los que desde la junta direc-
tiva estamos mas o menos vinculados a la gestién del
grupo, es un mérito exclusivo de Isabel Martinez
Castro, eficazmente ayudada por José Luis Andreu y
hasta hace poco también por Guillermo Reglero. Creo
que es justo que todos sepamos y apreciemos el
esfuerzo y dedicacién que exige la redaccion, compo-
sicion y edicion del boletin que en la actualidad cons-
tituye el mejor vinculo de comunicacion y difusion de
la imagen del GCTA.

Oftra actividad que ciertamente contribuye a la pro-
yeccién de nuestra entidad, ya no sélo dentro de
nuestras fronteras sino también fuera de ellas es
nuestra reunion cientifica anual, la Ultima de las cua-
les acaba de celebrarse en San Sebastian con pleno
exito tanto de asistencia como de programa, a juzgar
por las valoraciones recibidas. Partiendo de la positi-
va experiencia adquirida en la reunién de Reus, la
reunién de este ano estuvo precedida por tres cursos
especializados sobre cromatografia de gases con
columnas capilares, cromatografia liquida y sistemas
combinados de cromatografia y espectrometria de
masas. El éxito en asistencia en este segundo intento
parece confirmar que el GCTA puede ocupar una
posicién importante en la organizacién periédica de
cursos especializados, como asi se hizo constar en la
asamblea celebrada durante la reunién. Por cierto,
pienso que seria conveniente que las deliberaciones
de la asamblea quedasen reflejadas en el boletin,
cosa que espero conseguir en el proximo ndmero.
Por otro lado el formato de esta XX Reunidn, volvid a
gravitar sobre las conferencias de personalidades
invitadas y las comunicaciones en forma de paneles y
este afno gracias a las importantes subvenciones con-
seguidas por la organizadora de la reunion, la doctora
Carmen Dorronsoro, especialmente del Gobierno e
instituciones vascas, la junta directiva ha podido con-
ceder todas las becas solicitadas que han sido mas
de 30 por un importe total de 1.700.000 pesetas. Sin
embargo en el aspecto negativo dadas las limitacio-
nes de espacio del por lo demas confortable y bello
palacio de Miramar, de San Sebastian, sede de la
reuniéon, no fue posible organizar una exposicion
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comercial, situacion que no obstante esperamos
corregir en la proxima reunion de 1992.

Por otro lado tal como ya he comentado, la reuniéon
del GCTA, aungue nacional, pienso que tendria que
tener una minima y necesaria proyeccion internacio-
nal como testimonio de la vitalidad de la cromatogra-
fia en Espafa. A tal efecto y aparte de la invitacion de
cuatro conferenciantes extranjeros, gestioné con
Elsevier la publicacién de los trabajos de la reunion, o
bien en un volumen especial de "Journal of
Chromatography", o como seccion definida dentro de
un volumen regular, en el caso de no alcanzar un
numero suficiente de manuscritos. He de confesar
que el éxito ha sorprendido a la propia empresa, ya
que sobre 108 trabajos presentados en la reunién, se
han recogido casi 40 manuscritos que actualmente
estan en proceso de revision de acuerdo con los pro-
cedimientos habituales.

Me gustaria poder informar en el préximo boletin
que la mayoria han superado este proceso y que
hemos conseguido la edicion de un nimero especial
para los trabajos de la XX Reunion del GCTA en el
"Journal of Chromatography", ya que estoy seguro
que la salud y vitalidad de la cromatografia en
Espana es buena y desde luego muy superior por
ejemplo a la de la Espectrometria de Masas, una de
las técnicas afines en el GCTA cuya proyeccion cien-
tifica es practicamente nula, tal como desgraciada-
mente he podido constatar en la exhaustiva busque-
da bibliografica realizada para la preparacion de mi
conferencia plenaria en la 122 International Mass
Spectrometry Conference, celebrada el pasado mes
de agosto en Amsterdam. En este caso de un total de
casi 4.000 trabajos publicados en los ultimos tres
anos, la contribucién espanola no llega a los 25. Sin
duda, esta no es la situacion de la cromatografia en
Espana, aunque si es cierto que por un lado se gene-
ra material de calidad que no se publica por motivos
diversos y por otro existe material que intenta publi-
carse pero que no retne las minimas condiciones, lo
cual no deja de ser preocupante ya que en ambos
casos, aparte de las restricciones propias de la inves-
tigacion clasificada el denominador comun puede ser
la inexperiencia o falta de madurez del investigador
en la divulgaciéon de sus resultados o incluso en el
disefio de un robusto protocolo analitico capaz de
resistir las criticas de los revisores externos.

Como siempre reitero mi paciente espera de suge-
rencias para incrementar la vitalidad y utilidad de
GCTA, ya que continuo insistiendo en que sin la parti-
cipacién activa de sus miembros, el grupo no tendria
razon de ser.

E. Gelpi
(Presidente)



Cromatografia: términos y definiciones

I. Martinez Castro y J. Sanz

Tal como se ha venido haciendo en los dos ultimos
numeros del Boletin, continuamos con la recogida de
lo ya publicado en nimeros anteriores sobre
Nomenclatura Cromatografica.

La serie gque aparece hoy fue publicada en el volu-
men 6 (1985) pag. 31-32. Todos los términos se refie-
ren a la introduccién de muestras en cromatografia
de gases: como el punto de partida ha sido la nomen-
clatura inglesa, los vocablos correspondientes se han
indicado entre paréntesis.

SECCION Il. CROMATOGRAFIA DE GASES

56. INYECCION INSTANTANEA (FLASH INJEC-
TION)

57. EVAPORACION INSTANTANEA (FLASH VAPO-
RIZATION)

58. INYECCION EN FRIO (COLD INJECTION)

59. DIVISOR DE FLUJO (SPLITTER)
DIVISION DE FLUJO (SPLITTING)
Dispositivo situado en el inyector que divide el flujo
del gas portador en proporcion variable, enviando una
parte a la columna y el resto fuera del sistema.

60. CON DIVISION DE FLUJO (SPLIT MODE)

Modalidad de inyeccion en c. capilar que consiste
en introducir en la columna sélo parte de la muestra
inyectada.

61. SIN DIVISION DE FLUJO (SPLITLESS MODE)

Modalidad de inyeccion en c. capilar que consiste
en suprimir la division de flujo durante cierto tiempo
con objeto de que la mayor parte de la muestra inyec-
tada alcance la columna.

62. PARADA DE FLUJO (STOP-FLOW)

Variante de la modalidad de inyeccién con division
que consiste en interrumpir el flujo durante unos
segundos con el fin de facilitar la homogeneizacion
de la muestra con el gas portador antes de la divi-
sion.

63. EN COLUMNA (ON-COLUMN)

Modalidad de inyecciéon que consiste en introducir
la muestra directamente en la columna, usualmente
sin vaporizacion previa.

64. INYECTOR CON TEMPERATURA PROGRAMA-
DA (PTV)
PTV (PROGRAMMED TEMPERATURE VAPO-
RIZER)
Dispositivo que permite evaporar la muestra inyec-
tada en condiciones controladas de tiempo y tempe-
ratura.

65. ZONA SIN RETENCION (RETENCION GAP)

Espacio inicial sin fase estacionaria en la columna
capilar, que sirve para soslayar los efectos de la pre-
sencia de grandes cantidades de disolvente en las
inyecciones "sin division" o "en columna".

66. EFECTO DE DISOLVENTE (SOLVENT EFFECT)

Aplicable a una serie de alteraciones en la forma
de las bandas de los solutos que condensan o se
coeluyen con un gran exceso de disolvente u otro
pico mayoritario que produce el mismo efecto.

67. EFECTO DISOLVENTE INVERSO (REVERSE
SOLVENT EFFECT)
EFECTO INVERSQO DE DISOLVENTE
Es el producto sobre los picos que se eluyen inme-
diatamente antes del disolvente.
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Extraccion con fluidos en estado supercritico.

Aplicacion a los alimentos

M.T.G. Hierro y G. Santa-Maria
Instituto de Fermentaciones Industriales (C.S.I.C.)
Juan de la Cierva, 3 - 28006 Madrid

RESUMEN

La extraccion con fluidos supercriticos es una téc-
nica en desarrollo que estudia el poder solvente de
un fluido por encima de su punto critico. Las propie-
dades fisico-quimicas de los fluidos supercriticos
(altos valores de densidad y coeficientes de difusivi-
dad, bajos valores de viscosidad) proporcionan las
ventajas de esta extraccion con respecto a las extrac-
ciones liquido-liquido.

En las dos ultimas décadas el procesado de los ali-
mentos por medio de la extraccion con fluidos super-
criticos ha experimentado un gran desarrollo, desde
la descafeinizacién del café hasta la obtencion de
aceites vegetales y el fraccionamiento de la grasa
lactea.

INTRODUCCION

La extraccién con fluido supercritico es una técnica
que estudia las propiedades solvatantes de un fluido
cerca del punto critico.

La habilidad de un fluido supercritico para solubili-
zar solidos fue ya sefialada por Hannay y Hogarth (1),
al solubilizar sales metélicas en etanol en estado
supercritico. Hoy, en nuestra década, continuan los
estudios de solubilidad de otros muchos compuestos
en fluidos supercriticos.

Ya en la década de los anos 50 se us6 la SFE
(extraccion fluido supercritico) para la extraccion de
las fracciones ligeras del residuo de la destilacién
comercial del crudo (2). En la década de los afos 70,
los productos comestibles llegaron a ser el centro de
atencién de la SFE. Muchas patentes resultaron de
estos primeros estudios sobre café, especias, tabaco,
té, etc... En 1979, Hag (F.R.G.) construy6 la primera
planta a escala industrial usando SFE para extraer
cafeina de los granos de café sin tostar (3).

En la década de los afios 80 se ha incrementado la
atencion hacia la SFE como un medio para realizar
preparaciones de muestras en quimica analitica. En
los andlisis de GC y LC se encuentran a menudo
muestras sélidas o semisodlidas que deben ser previa-
mente puestas en estado liquido (4). Las técnicas de
extraccion solido-liquido son ampliamente utilizadas
para el aislamiento de solutos a partir de matrices
solidas. Estas técnicas son muy lentas y en ciertos
casos laboriosas, no muy selectivas y con rendimien-
tos no demasiado altos.

En comparacién, las principales ventajas de la SFE
son:
1.-Eficiencia mejorada en tiempos de extraccion.
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Por ejemplo, en comparacién con la extraccion
Soxhlet se reduce de horas a minutos.

2.-El uso, generalmente, de un solvente de extrac-
cién no téxico y barato.

3.-Potencial extraccién de compuestos termolabi-
les.

4.-Facil separacioén de los solutos del fluido super-
critico. En las extracciones convencionales con sol-
ventes, no es posible, a menudo, eliminar completa-
mente el solvente, lo cual crea contaminaciones inde-
seables del producto. Estos problemas son particular-
mente importantes en el procesado de alimentos.

5.-Posibilidad de realizar fraccionamientos.

6.-Compatibilidad del método con otros métodos
on-line. Por ejemplo, el acoplamiento de técnicas cro-
matograficas.

7.-Posibilidad de seleccionar el tipo de extraccion
eligiendo la polaridad del fluido, su densidad y/o la
utilizacion de maodificadores.

En general, las propiedades de los fluidos supercri-
ticos permiten la separacion de fase en operaciones
solido-fluido y liquido-fluido.

PRINCIPIOS DE LA EXTRACCION SUPERCRITICA

Los fluidos supercriticos poseen unas propiedades
fisico-quimicas intermedias entre las de los liquidos y
gases (5). Dichas propiedades aparecen reflejadas
en la tabla 1.

Tabla 1. Propiedades fisico-quimicas de los gases, liquidos y
fluidos supercriticos.

Fluido
Propiedad Gas supercritico Liquido
Densidad (g/ml) 10-3 0.2-0.9 1.0
Viscosidad (g/cm.s) 10-4 10-4-10-3 10-2
Difusividad (cm2/s) 10-1 10-3-10-4 menor 10-5

La densidad de un fluido supercritico (SF) es de
100 a 1.000 veces mayor que la de un gas y, compa-
rable a la de un liquido. En consecuencia, las interac-
ciones moleculares pueden ser fuertes permitiendo
acortar las distancias intermoleculares (6). Como
resultado, las propiedades de solvatacion son simila-
res a las de los liquidos, pero con viscosidades signi-
ficativamente mas bajas y coeficientes de difusion
mas altos.

Al ser de 10 a 100 veces mas bajos los valores de
viscosidad y de 10 a 100 veces mas altos los coefi-
cientes de difusién comparados con los liquidos
hacen que la transferencia de masa de solutos en



extracciones con SF sea significativamente mas alta
que la de extracciones con liquidos (7).

Las ventajas de la extraccion con fluido supercriti-
co (SFE) provienen de las propiedades fisico-quimi-
cas de los SF, asi los grandes cambios en la densi-
dad del fluido (en consecuencia, en el poder de solva-
tacion) pueden ser realizados mediante pequefos
cambios en la presion, ya que la compresibilidad de
SF es grande si trabajamos por encima de la tempe-
ratura critica (Tc) (8). (Fig. 1).
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Fig. 1.-Diagrama de fases variables reducidas para CO,.

Como la fuerza solvatante de un SF depende su
densidad, la posibilidad de solvatacion de un SF
hacia una sustancia en particular puede ser modifica-
da facilmente cambiando la presién de extraccién (y
en menor medida la temperatura). Esto hace que la
SFE sea selectiva.

Ademas, con la propiedad de que la transferencia
de masa esta mejorada, el uso de SF proporciona
tiempos de extraccion mas rapidos y una eficiencia
de extracciéon mejorada (mejor penetracién en la
matriz) (9).

Por (ltimo, los SF no tienen la tensién superficial o
los problemas de humedad asociados con la extrac-
cion liquida.

Schneider (7) apunté que el poder solvente de un
SF no puede ser explicado exclusivamente desde el
aumento de densidad. Se ha sefialado que el poder
solvente de un SF tiene dos efectos:

-~ un efecto de estado

— un efecto quimico.

El efecto de estado depende del estado fisico del
fluido supercritico y su principal variable es la densi-
dad. El efecto quimico define la interrelacién entre el
SF y el soluto. Es diferente para cada soluto, depen-
de de su polaridad, propiedades acido-base y enlaces
de hidrégeno.

En la practica, la eleccion del fluido supercritico
depende de:

1. Polaridad del soluto.

2. Fuerza del solvente y selectividad requerida.

3. Estabilidad térmica del compuesto extraido a la
temperatura necesaria para operar.

4. Limitaciones instrumentales, las cuales estan
asociadas con la presion critica elevada de algunos
fluidos supercriticos y el poder corrosivo que algunos
de ellos presentan.

5. Toxicidad del fluido supercritico.

6. Coste de los fluidos.

7. Reactividad de los solutos frente al fluido super-
critico.

Normalmente, el fluido supercritico es utilizado a
una temperatura mayor que su temperatura critica
(Tc) y a una presidn significativamente mas alta que
su presion critica (Pc). Se han usado una gran varie-
dad de SFE que cubren un amplio rango de Tc, Pc,
pesos moleculares y polaridad (10). De todos ellos, el
CO, es el mas usado. Tiene una Pc moderada (72.85
atm) y, con su baja Tc (31 ?C) es ideal para la extrac-
cién de muchos compuestos termolabiles. Ademas es
facilmente separable del soluto, no es téxico y no
causa problemas ambientales, no es inflamable y es
barato (11). Sin embargo, el diéxido de carbono tiene
limitaciones, especialmente para la extraccién de
compuestos polares. Los compuestos organicos pola-
res son, en general, solubles si tienen un peso mole-
cular bajo; amidas, ureas o uretanos muestran una
solubilidad muy baja en CO, supercritico (12). El CO,
supercritico exhibe una polaridad clasificable entre la
que posee el diclorometano y el éter etilico (13). En
consecuencia, compuestos apolares como grasas,
aceites y componentes aromaticos como terpenos se
disuelven con gran facilidad. Otros compuestos que
muestran cierto grado de solubilidad, siendo de pola-
ridad media, pero de bajo peso molecular son cafei-
na, nicotina, colesterol y ciertos alcoholes.

Se han usado algunos fluidos supercriticos como
modificadores del CO, para aumentar su polaridad y
en consecuencia, su poder disolvente (14).

En la tabla 2 aparece un cuadro resumen de los
disolventes mas utilizados en extraccion con fluidos

Tabla 2. Fluidos supercriticos mas utilizados.

Tipo de fluido Compuesto Te(*:C)  Pc(Am) Be(g/iem3)
Inorganicos CO, 31 72.85 0.469
Amoniaco 133 111.54 0.236
Agua 374 21717 0.323
Hidrocarburos Metano -82 45.41 0.169
Etano 32 4817 0.203
Propano 97 41.85 0.217
Pentano 197 33.26 0.237
Etileno 9 49,65 0.218
Benceno 289 48.27 0.302
Tolueno 319 40.57 0.292
Compuestos Metanol 240 79.86 0.272
oxigenados Etanol 241 60.61 0.276
Acetona 235 46.39 0.279
Eter etilico 194 3593 0.265

Compuestos

nitrogenados Piridina 347 55.57 0.312
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superscriticos junto con sus parametros criticos Pc,
Te, éc (densidad critica).

De todos los fluidos supercriticos estudiados, sélo
el CO,, etano, etileno y algunos hidrocarburos fluora-
dos reunen las caracteristicas necesarias y de interés
en la industria alimentaria (12).

Un medio para incrementar la polaridad de un SF
es anadir una pequena cantidad de liquidos polares
(ejemplo, acetonitrilo, metanol o agua) que actuan asi
como modificadores en SFE (3).

El efecto de anadir pequenas cantidades de modifi-
cadores a un SF puede ser muy drastico y la solubili-
dad puede incrementarse muchisimo.

Para determinar si un proceso de extraccién de
interés es posible en la practica, es necesario esta-
blecer una representaciéon cuantitativa adecuada de
la fase de equilibrio para el compuesto/s extraido y el
fluido usado (7). Sin esta informacién el modelo del
proceso no puede ser realizado, y las condiciones de
operacion, flujo del solvente y porcentajes de extrac-
cion no pueden predecirse.

INSTRUMENTACION

En la figura 2 se muestra un esquema de un equi-
po SFE. Las partes esenciales son: fuente de CO,,
bomba, camara de extraccion, separador (recogida
del soluto) y restricciones. Dado que la mayoria de
los trabajos recogidos en la bibliografia utilizan como
fluido el CO,, se hara referencia Unicamente a este
tipo de fuente.

Algunos aparatos de extraccion llevan incorpora-
dos un detector a la salida de la celda de extraccién
para monitorizar el proceso.
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Fig. 2.-Esquema de un extractor supercritico.
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La calidad del CO, es muy importante.
Generalmente, el CO, de grado criogénico no es lo
bastante puro para muchas aplicaciones en el SFE
donde se requiere alta pureza. Ya que el soluto es
normalmente recogido al poco tiempo de la extrac-

cion en el SFE, las impurezas (especialmente aque-
llas con altos puntos de ebullicién) pueden también
recogerse y concentrarse. La pureza del CO2 es
sobre todo mas importante para ciertos detectores
usados en el paso analitico posterior a la extraccion.

BOMEBA

Las bombas usadas en SFE deben generar altas
presiones, bombear volimenes reproducibles y sumi-
nistrar un flujo constante. Generalmente, deben ser
capaces de bombear COs liquido y otros fluidos a las
altas presiones requeridas para conseguir el estado
supercritico.

Se han usado dos tipos de bombas para SFE:

— de reciprocidad

— de jeringa.

Ambas proporcionan los requerimientos necesarios
de flujo y presion en SFE.

Las bombas de reciprocidad, muy a menudo usa-
das en HPLC, tienen un depésito infinite y facilitan un
flujo continuo del fluido. La principal desventaja de
este tipo de bombas es que la cabeza de la bomba
debe ser enfriada por debajo del punto de ebullicién
para bombear el CO5 en estado liquido.

Las bombas de jeringa proporcionan menos pulsa-
ciones en el flujo y se pueden llenar facilmente con
CO, liquido. Estas bombas no tienen que ser enfria-
das ya que el CO, es licuado por presion y no por
temperatura. Sin embargo, debido a que las bombas
tienen un volumen limitado, la jeringa debe ser llena-
da y represurizada cuando el cilindro de la bomba
esté vacio (15).

CAMARA DE MUESTRA

La camara de extraccion puede ser tan simple
como un tubo de acero inoxidable con compresién
final o tan complejo como un dedal precintado auto-
matico. La camara debe soportar la presion generada
por la bomba y debe ser inerte.

Muchas de las muestras de la SFE tienen masas
de menos de 10 gramos; la cantidad de muestra
representa un compromiso entre aquellas muestras
que requieren un gran volumen de fluido supercritico
para extraccién cuantitativa y la cantidad de muestra
necesaria para una muestra representativa y poste-
rior andlisis o para analisis de trazas. Asi, el tamano
de las camaras de extractores con fluidos supercriti-
cos para analitica varia desde 100 pl a 50 ml. Sin
embargo, cuando la cantidad de muestra es mayor se
pueden usar celdas de hasta 150 ml que ya tienen
algunas casas comerciales.

La camara de extraccion esta dentro, normalmen-
te, de un horno para controlar la temperatura. Como
ya se ha dicho anteriormente, la temperatura afecta a
la densidad del fluido supercritico. Si la temperatura
fluctia, lo hace la densidad, y en consecuencia la
fuerza solvente también.

Las extracciones pueden ser realizadas segun tres
modelos:

— estético

— dinamico

— circulatorio.
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En el modelo estatico, la camara de extraccion es
presurizada con el SF, se espera a que se produzca
el equilibrio y posteriormente se procede a la recogi-
da del soluto.

Con el modelo dinamico, el SF pasa a través de la
camara de extraccién donde estad la muestra y el
soluto es recogido en otra camara de forma continua.
El soluto se separa del SF por reduccion de la densi-
dad del fluido: de presurizacién (método isotérmico),
aumento de temperatura (método isobarico). Un ter-
cer método seria basado en la adsorcion del soluto
en una fase estacionaria apropiada (16).

En el modelo circulatorio, el mismo fluido es bom-
beado a través de la muestra de forma repetida.
Posteriormente, se bombea para la recogida.

No hay ningun estudio sistematico que haya com-
parado los tres modelos, pero el método dinamico
parece ser el preferible debido a que el fluido super-
critico fresco esta continuamente pasando a travées
de la muestra (17).

RESTRICTOR

Ademas se requiere una técnica para manteni-
miento de la cdmara de extraccién bajo presién para
que el sistema alcance el estado supercritico. En cro-
matografia con fluido supercritico (SFC), esta presuri-
zacion a menudo se realiza usando un restrictor fijo o
variable.

Los restrictores fijos son usados mas frecuente-
mente, y en general consisten en una pieza de tubo
capilar cuyo diametro interno y longitud pueden pro-
veer la presién adecuada. La presion, y en conse-
cuencia, la densidad del SF, se cambian variando el
flujo a través del restrictor. Debido a la compleja rela-
cién entre temperatura, presion, densidad y flujo, el
restrictor debe ser reemplazado para variar el sistema
de presion y asi cambiar la densidad a un flujo cons-
tante.

Los restrictores variables son mas complejos que
los fijos, pero no tienen que ser cambiados durante el
desarrollo del método. Estos regulan la presién meca-
nicamente independientemente del flujo, regulando el
tamano de una pequena abertura.

RECOGIDA DEL SOLUTO

Finalmente, la recogida del soluto se realiza nor-
malmente por depresurizacién y se recoge en una
salida, bien on-line, bien off-line.

En la recogida on-line, el instrumento analitico es
normalmente acoplado a la extraccion con SF. El
soluto es colocado en la cabeza de una columna de
GC (cromatografia de gases), HPLC (cromatografia
de liquidos) o SFC (cromatografia con fluido supercri-
tico) para ser posteriormente analizado (18, 19). Una
de las ventajas del acoplamiento on-line es su buena
sensibilidad debido a que el analito es concentrado y
una desventaja es que todo en analito es introducido
dentro del instrumento analitico y no queda nada para
gue pueda ser analizado por otra técnica.

Cuando la recogida es en off-line, el efluyente es
dddepresurizado y el soluto es recogido en un solven-
te, en un contenedor abierto o mediante una trampa
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empaquetada con un soporte sdlido. La recogida off-
line es mas simple y la muestra puede ser analizada
por varios métodos.

MONITORIZACION DE EXTRACTOS

Actualmente, hay un gran ndmero de instrumentos
de SFE que se estan comercializando con instrumen-
tos on-line para monitorizar el proceso de extraccion,
normalmente se trata de detectores ultravioleta (UV)
o de ionizacion de llama (FID).

La monitorizacion por medio de deteccion UV
requiere la presencia de un grupo cromaforo extraido.
Esto nos proporciona otra de las ventajas de usar
CO, como SF, al ser transparente por encima de 190
nm.

Existen tres variaciones en el proceso de extrac-
cién:

1) Extraccion completa. En general, se requieren
condiciones de temperatura y presion maximas.

2) Fraccionamiento. Se realiza el proceso de
extraccion en distintas etapas, bajo condiciones que
difieren en la presion y temperatura empleadas.

3) Desodorizacion. Las condiciones para realizar
la desodorizacién son menos fuertes que las requeri-
das para la extraccion total o para fraccionamientos,
debido a que, normalmente, sélo se pretende exiraer
los compuestos mas solubles (12).

APLICACIONES DE LA EXTRACCION CON
FLUIDO SUPERCRITICO AL PROCESADO DE
ALIMENTOS

En este apartado, se intenta hacer una recopilacion
de los principales trabajos encontrados en la biblio-
grafia y que han usado la SFE en el campo de los ali-
mentos.

— Descafeinizacion del café

El primer proceso descrito fue la descafeinizacion
del café. Desde 1979 una planta industrial de extrac-
cion con fluidos supercriticos ha estado operando en
el oeste de Alemania para la extraccion de cafeina
desde los granos de café. Los granos son puestos en
remojo con agua para incrementar la selectividad del
proceso hacia la cafeina. El contenido en cafeina dis-
minuyé desde un valor inicial del 3% hasta un 0,7 a
0,02% no afectando a los componentes aromaticos
(20).

— Extraccion del Iipulo y especias.

La extraccién del lUpulo de cerveza fue una de las
primeras aplicaciones de la SFE con CO, supercriti-
co. El diclorometano ha sido el disolvente normal-
mente empleado para su extraccion, teniendo que ser
evaporado desde el extracto a un nivel por debajo del
2.2% después de su extraccion.

Los constituyentes importantes del ldpulo son las
humulonas y lupulonas, los cuales son responsables
del gusto amargo de la cerveza (21). Hubert y
Vitzhum (22) realizaron la extraccion del 99% de las
humulonas del lipulo con CO, superecritico, valor que
esta por encima del minimo requerido (95%).

Estos mismos autores llevaron a cabo la extraccion



de los constituyentes importantes de las especias por
medio de la SFE. Estos extractos tienen la ventaja de
ser mejor aprovechados, poseer una vida mas larga y
ser estériles.

— Obtencion de aceites vegetales

La mayoria de los trabajos existentes en el area de
la tecnologia de alimentos estudian la aplicacion de la
extraccion supercritica a la obtencién de aceites de
origen vegetal (22-28).

Friedrich et al (29) y Zhao et al (30) pusieron de
manifiesto que el aceite obtenido con CO, supercriti-
co a partir de la soja y del salvado de arroz tenia una
serie de ventajas en relacion al obtenido con un sol-
vente organico como el hexano. Asi, se observd que
el contenido en hierro y fésforo era mas bajo, funda-
mentalmente debido a la baja solubilidad de los fosfo-
lipidos en el CO, supercritico frente a los triglicéridos.
Por otra parte, el aceite esta menos coloreado, lo que
conlleva la no necesidad de refinamiento. Esto tam-
bién es debido a la baja solubilidad de los carotenos y
otros pigmentos en el CO, supercritico.

En general, la solubilidad de los aceites vegetales
varia mucho con la temperatura y la presién. Se
observa un incremento en la eficiencia de la extrac-
cién al incrementar la presion, fundamentalmente en
el rango de 340.4-555.6 atm (24). La solubilidad
aumenta con el incremento de la temperatura, siem-
pre gue la presion esté por encima de 340.4 atm. Por
el contrario, esto no se observa a presiones inferiores
a 340.4 atm (31). Este comportamiento debe estar
relacionado con la densidad del CO, supercritico.
Entre la presion critica y aproximadamente 468.4 atm
el CO, es muy comprensible y esto hace que cambie
mucho la densidad, por encima de 468.4 atm este
cambio no es tan rapido y en consecuencia, en este
rango, sera observado el incremento de solubilidad al
incrementar la temperatura.

Otra de las aplicaciones sefaladas en la bibliogra-
fia ha sido la recuperacion de aceites de fritura. Estos
presentan un color oscuro y contienen grandes canti-
dades de acidos grasos libres y peréxidos. Se ha
senalado la aplicacién de la SFE para la recuperacion
de estos aceites y asi mejorar su calidad (12).
Sugiyama et al. (32) mediante el acoplamiento de
SFE y SFC (extraccion y cromatografia con fluidos
supercriticos) determinan los niveles de peroxidos
lipidicos en alimentos.

— Fraccionamiento de la grasa

En los dltimos anos, el de sarrollo de nuevas técni-
cas para intentar extraer el colesterol de la grasa esta
justificado dado el papel fundamental que éste
desempena en la génesis de enfermedades cardio-
vasculares, como es la aterosclerosis.

Se ha comprobado que el contenido de colesterol
es elevado en un determinado tipo de alimentos:
carne, huevos, leche y derivados. Como consecuen-
cia, en la bibliografia se encuentran trabajos que se
pueden clasificar en dos grupos:

a) Extraccion de colesterol y otros componentes
lipidicos en huevos, carnes y pescados.

b) Extracciéon de colesterol y fraccionamiento de la
grasa lactea y sus derivados.

a) grasas animales

Hay pocos trabajos en la bibliografia que describan
la extraccion de grasa animal o de alguno de sus
componentes con CO, supercritico.

Se han estudiado principalmente las extracciones
procedentes de pescado y de huevos (14, 33, 34, 35).
El interés de este tipo de alimentos se debe a que,
por una parte, algunas clases de pescado contienen
una cantidad apreciable de glicéridos con acidos gra-
sos poliinstaurados, los cuales tienen importantes
aplicaciones farmacologicas (36). Por otra parte, la
industria huevera continda sufriendo un grave des-
censo en el consumo debido al elevado contenido en
colesterol que tienen los huevos.

Hardardottir y Kinsella (14) realizan la extraccion
de los lipidos que se encuentran en el musculo de
pescado con CO; supercritico. Estos autores trabajan
en un rango de presiones de 136.2 a 340.4 atm y
observan que variando la presion dentro de este
rango no se mejora la extraccién, ésta es similar en
todos los casos. Sin embargo, indican que un aumen-
to de temperatura (40 a 50 °C) incrementa ligeramen-
te la solubilidad de los lipidos en el CO, supercritico.

Este comportamiento esta de acuerdo con los
resultados de Friedrich y Pryde (31) sobre la extrac-
cion de aceites vegetales. Trabajando a presiones
inferioes a 408.4 atm el incremento en la solubilidad
debido al aumento de temperatura que deberia ser
esperado se ve enmascarado con la variacion de
densidad del solvente, ya que a estas presiones el
gas es muy compresible.

Por otra parte, el uso de un modificador como el
etanol, mejord sensiblemente la solubilidad de los lipi-
dos en el CO, supercritico. Asi, frente a un 78% de
lipidos extraidos con CO, supercritico a 272.3 atm y
40 °C, se obtenia un 97% de lipidos cuando se habia
adicionado un 10% de etanol (14).

Se ha propuesto la aplicacién de la extraccién con
CO, supercritico para la obtencion de alimentos con
bajo contenido en colesterol. Froning et al (33)
demostraron que cuando se intenta realizar la extrac-
cion de los lipidos totales de la yema de huevo, no
s6lo se consiguen reducir estos en gran parte, sino
gue de ellos, es el colesterol el que experimenta una
mayor reduccion, principalmente en condiciones de
presion y temperatura elevadas.

Otro aspecto observado en la extraccidn de los lipi-
dos es la baja solubilidad presentada por los fosfolipi-
dos en el CO, supercritico. Asi, Yamaguchi et al (34)
realizan la extraccion del aceite de "krill" antartico
(crustaceo del placton) con CO, supercritico. Dicho
aceite aceite contiene una elevada cantidad de fosfo-
lipidos, lo cual hace que no sea muy usado dado su
rapido deterioro. Aplicando la extraccion con CO,
supercritico al "krill" se obtiene un aceite que esta
compuesto casi exclusivamente por lipidos no pola-
res, sin contaminacion de fosfolipidos.

b) grasa lactea

Recientemente, existe un considerable interés en
la modificacién de la grasa lactea. No sélo para inten-
tar conseguir unos nuevos productos bajos en coles-
terol o en grasas saturadas, sino para que otros pro-
ductos como la mantequilla, sin perder sus propieda-
des gustativas adquieran mayor flexibilidad a la tem-
peratura del frigorifico doméstico (36).
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Los procesos empleados para la modificacion in-

a) Hidrogenacién

b) Interesterificacion

c) Mezclas de otros aceites y grasas

d) Modificacion enzimatica

e) Fraccionamiento.

Este ultimo método tiene una ventaja importante y
es que al ser la grasa de leche esencialmente una
mezcla de diferentes triglicéridos con distintas propie-
dades fisicas, es técnicamente posible dividir esta
grasa en fracciones con diferente composicion quimi-
ca y distintos puntos de fusién. Varios autores han lle-
vado a cabo el fraccionamiento de la grasa lactea con
CO, supercritico (38-41).

Por Gltimo, es interesante destacar los estudios
realizados sobre extraccion supercritica en el area de
la industria de perfumeria por Calame y Steiner (42),
quienes sugieren que el proceso de extraccion super-
critica es costoso, excepto cuando se tratan grandes
cantidades de material, tal como ocurre en la desca-
feinizacion del café. Ademas sefalaron que los cos-
tes de los procesos de extraccion clasica y con flui-
dos supercriticos eran similares cuando habia una
gran cantidad de material extraible concentrado, pero
que se elevaban mucho en la SFE cuando el material
extraible estaba mas diluido.
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INTRODUCCION

Los sistemas micelares se han empleado con
mucha frecuencia en los ultimos afos en diversos
campos de la quimica debido a las caracteristicas
especiales que poseen (1-9). En efecto, estos siste-
mas pueden producir modificaciones en las propieda-
des de los solutos que se encuentran en su entorno
tanto a nivel termodinamico como a nivel cinético.

Un sistema micelar se origina, de forma esponta-
nea, cuando determinadas moléculas denominadas
"tensioactivos" o "tensioagentes" se encuentran en
disolucion acuosa a una temperatura determinada y
unas concentraciones superiores a un valor dado que
se denomina concentracion micelar critica, c.m.c. (1-
3,10). A partir de esta concentracién se originan agre-
gados que se componen de un nimero de mondéme-
ros que es caracteristico de cada sistema micelar y
gue se denomina numero de agregacion.

Un tensioagente es una molécula en la cual se dis-
tinguen dos zonas de polaridad muy diferente. Por
una parte, poseen una parte no polar, de naturaleza
hidrofébica, constituida por una cadena hidrocarbona-
da. La otra zona es polar o incluso iénica, de natura-
leza hidrofilica, que permite clasificar los tensioagen-
tes en cuatro clases principales: anionicos, cationi-
cos, no idnicos y "zwitteridnicos". En la Tabla | se dan
ejemplos caracteristicos de estos cuatro tipos de ten-
sioagentes.

Tabla |.-Ejemplos caracteristicos de diferentes tensioagentes.

Num. de
Farmula Clase agregacion
CHg-(CHy)1¢-CH,-0S04 Na* Anidnico 62
CHa‘{CHz) 14‘CH2-Na‘ {CH:;}S Br Catidnico 78
CHa-(CHg)1g-CHp-(OCH, CHa)os OH No i6nico 40
CHy-(CHp)1g-CHa-N* (CH3), CH, COO  Zwitterionico 73

Aungue en un sistema micelar se puede distinguir
la fase micelar propiamente dicha, constituida por las
micelas y la fase acuosa como medio de dispersién
de las mismas, las disoluciones son en términos
macroscopicos, homogéneas e isotropicas por lo que
se les suele denominar como sistemas pseudo-bifasi-
cos (10).

En las proximidades de la c.m.c. las micelas adop-
tan una estructura esférica con un diametro de 3-10
nm. La figura 1 representa esquematicamente la
estructura de una micela idnica en la que se distin-
guen tres zonas principales (1,2,11):

— el core constituido por las cadenas hidrocarbo-
nadas del tensioagente. En esta zona, interior de la
micela, no existen moléculas de agua.

— la capa Stern que contiene los grupos iénicos
del tensioagente, parte de los contraiones asociados
y moléculas de agua.

— la capa de Gouy-Chapman donde se localizan
el resto de los contraiones micelares.

El aumento de la concentracién de tensioagente
y/o la presencia de aditivos, como por ejemplo alco-
holes, modifican el tamafo y la estructura de las

capa Stern

capa difusa de
Gouy-Chapman

® prupos ibnicos
* contraiones

~~ss cadenas hidrocar
bonadas

Fig. 1.-Esquema de una micela ionica esférica.

micelas que pueden adoptar disposiciones en forma
de varillas (12-14).

La combinacion de propiedades hidréfobas e hidro-
filas pronunciadas dentro de una molécula confiere a
los sistemas micelares caracteristicas especiales en
disolucion acuosa, lo que les ha hecho aplicables en
diferentes campos. Asi, se puede citar en primer
lugar la capacidad de los sistemas micelares para
solubilizar solutos hidrofébicos en disolucién acuosa
(12), o para mejorar diferentes metodologias analiti-
cas (7,9). El empleo de disoluciones micelares como
fases moviles en cromatografia liquida de alta efica-
cia (HPLC) da lugar a la cromatografia liquida en fase
micelar (MP-HPLC) en la cual se suelen utilizar como
fases estacionarias fases de naturaleza apolar (6).
Una de las ventajas atribuidas a la MP-HPLC consis-
te en que se puede controlar la selectividad del siste-
ma a través de un gran numero de parametros como
son la naturaleza (tipo y carga) y concentracién del
tensioagente en fase mavil, la presencia de aditivos
tales como sales o modificadores organicos, y el pH.
Ademas, el empleo de estas fases mdviles implica
bajo costo, baja toxicidad y aumento de la sensibili-
dad (15-18). Como inconveniente principal, se puede
citar la disminucion observada de la eficacia cromato-
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grafica en MP-HPLC (19,20), que ha sido atribuida al
aumento de la resistencia a la transferencia de mate-
ria del soluto desde la fase movil a la fase estaciona-
ria. Sin embargo, se ha comprobado que la adicion
de pequefias cantidades de alcohol (3% de propanol)
y el aumento de la temperatura de trabajo (40 °C)
permiten la obtencién de eficacias similares a las
obtenidas en HPLC convencional con fases méviles
hidroorganicas (19,20). También se puede observar
una disminucién del tiempo de vida medio de la
columna con respecto a la HPLC en fase inversa con-
vencional debido a las elevadas concentraciones de
micela en fase mévil que se suelen emplear.

En el presente trabajo, se pretende mostrar la utili-
dad de las técnicas de HPLC con fases micelares en
la determinacién de las constantes de asociacién
soluto-micela, parametro ampliamente utilizado cuan-
do se pretenden evaluar las interacciones soluto-
micela.

DETERMINACION DE LAS CONSTANTES DE
ASOCIACION SOLUTO-MICELA POR MP-HPLC

El gran namero de interacciones posibles asocia-
das con las separaciones en fase micelar, como son
las electrostaticas, hidrofébicas y estéricas, asi como
la modificacion de la fase estacionaria por adsorcion
de surfactantes monomeéricos (21,22) convierten a
estos sistemas en mas complicados que las técnicas
convencionales de cromatografia liquida de alta efica-
cia con fases hidroorganicas.

La figura 2 representa un esquema de los diferen-
tes equilibrios que se pueden establecer en MP-
HPLC (23). En primer lugar, el equilibrio de distribu-
cion del soluto entre la fase movil micelar y la fase
movil acuosa, con un coeficiente de reparto Pyyy; un
segundo equilibrio que comprende el reparto del solu-
to entre la fase movil micelar y la fase estacionaria,
con un coeficiente de reparto Pgy, y por ultimo, se
define el equilibrio de distribucion del soluto entre la
fase estacionaria y la fase moévil acuosa con un coefi-
ciente de reparto Pgyy.

Y2,

il D ¥ ol
T

\

fase estacionaria

Fig. 2.-Equilibrios de distribucion de un soluto en un sistema
de MP-HPLC.
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A partir de los equilibrios representados en la figura
2, se han obtenido varias expresiones que intentan
describir el comportamiento cromatografico de los
compuestos eluidos en MP-HPLC. Armstrong y Nome
(23) fueron los primeros en obtener una expresion
que relaciona la retenciéon cromatografica de un solu-
to con la concentracion de la micela en la fase mdvil.
La expresion es la siguiente:

Ve/(Ve-Vim) = {V(Pmw - 1)/Psw} Cum + 1/Pgwy (1)

en la cual Vg, Vg y Vi, representan el volumen de fase
estacionaria (calculado como la diferencia entre el
volumen total de la columna y el volumen que ocupa
la fase movil en la columna o volumen muerto), el
volumen de elucién del soluto y el volumen muerto de
la columna, respectivamente, v es el volumen molar
del tensioagente y Cy es la concentracion de tensioa-
gente micelado en la fase moévil, que viene dado por
Cy = C - c.m.c. donde C es la concentracion total de
tensioagente. La representacion de Vg/(Vg - Vi) fren-
te a Cy es lineal, y a partir de la relaciéon
pendiente/ordenada es posible obtener el producto
v (Pyw - 1), que segun el tratamiento de Berezin (24)
coincide con la constante de asociacion soluto-mice-
la, Ko, que es el parametro mas usualmente utilizado
cuando se quiere llevar a cabo el estudio de las inte-
racciones soluto-micela.

Una vez determinado el producto v(Ppyw - 1) = Ko,
es posible obtener Py si se conoce el volumen
molar del tensioagente.

Arunyanart y Cline-Love (25) obtuvieron una ecua-
cion similar que relaciona el inverso del factor de
capacidad del soluto con la concentracion del tensio-
agente micelado, Cy, a través de la constante de
asociacion soluto-micela, Ks:

1K = {Ko / ® [Lg] Kq} Cy + 1/ ® [Lg] K; 2)

donde k' es el factor de capacidad del soluto, ® es la
relacion de fases en la columna (V¢/V,,), [Ls] es la
concentracion de fase estacionaria y K4 la constante
de asociacion del soluto entre la fase estacionaria y la
fase moévil acuosa. La representacion de 1/k' frente a
Cyy es lineal, y la constante K se obtiene directamen-
te del cociente pendiente/ordenada.

La constante de asociacion soluto-micela asi obte-
nida es la denominada constante de asociaciéon por
monometro. La constante de asociacion por micela se
obtiene multiplicando la anterior por el nimero de
agregacion de la micela.

Asimismo, se puede indicar que el valor del coefi-
ciente de reparto Py y de la constante de asocia-
cion, K», depende exclusivamente del soluto y del sis-
tema micelar empleado como fase mévil, pero no de
la fase estacionaria empleada (26).

Las ecuaciones (1) y (2) presentan un gran interés
por dos razones: la primera es que, como se ha pues-
to de manifiesto, permiten la determinacién de las
constantes de asociacion soluto-micela, de gran
importancia en diversas areas de aplicacion de los
sistemas micelares. La segunda es que, conocidas
las constantes de asociacién de determinados solutos
se podrian utilizar las ecuaciones (1) y (2) con el fin
de calcular la retencién cromatografica en un sistema
dado y prever la selectividad de la separacién de una



mezcla de dichos solutos. En cualquier caso, la
obtencion de las constantes de asociacion soluto-
micela a partir de las ecuaciones que relacionan la
retenciéon cromatografica con la concentracion de ten-
sioagente micelado puede aumentar el conocimiento
que se tiene sobre el mecanismo que rige este tipo
de cromatografia (6).

La figura 3 muestra un ejemplo de variacién del

17k’

0,3+

0,2 1

i AW
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0v1 &

1
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Fig. 3.-Variacion de 1/k' con la concentracion de SDS micela-
do. Compuestos: (1) Benceno; (2) Alcohol Bencilico; (3)
Benzamida; (4) Tolueno; (5) Benzonitrilo; (6) Nitrobenceno; (7)
Fenol; (8) 2-Feniletanol; (9) Clorobenceno; (10) Fenilacetoni-
trilo; (11) 3,5-Dimetilfenol. Datos tomados de la ref. 27.
Columna: Novapak C-18, 15 cm x 4.6 mm d.i.

inverso del factor de capacidad de una serie de deri-
vados de benceno con la concentracién en fase maévil
de un tensioagente aniénico micelado, dodecilsulfato
sadico (SDS). A partir de estos resultados es posible
obtener el valor de las constantes de asociacién solu-
to-micela para todos estos compuestos mediante la
ecuacion (2). Resultados similares se han encontrado
para micelas cationicas de bromuro de hexadeciltri-
metilamonio (CTAB) y micelas no iénicas de polioxie-
tilen(23)dodecanol (Brij-35) (27). En la bibliografia se
encuentran recogidos valores de la constante K, para
una gran variedad de compuestos, utilizando las
ecuaciones anteriores (23,25,26,28-31).

En algunos trabajos, se han comparado los valores
de K, obtenidos por el método cromatografico con los
valores obtenidos por otros métodos (32-34) y se ha
encontrado un buen acuerdo (27,29).

Efecto de la presencia de alcoholes y sales

La variacién lineal de la retenciéon cromatografica
de un compuesto con la concentracion de tensioa-
gente micelado en fase mévil se mantiene cuando se
introducen modificadores organicos o sales en la
disolucién. Ello ha permitido el calculo de las constan-
tes de asociacién soluto-micela en medios modifica-
dos.

Debido a que la presencia de alcoholes y sales
puede modificar las caracteristicas de un sistema
micelar (c.m.c., nimero de agregacién, etc.) es de
esperar que ello a su vez repercuta en las interaccio-
nes de las micelas con los solutos (35-37).

Se ha determinado, mediante MP-HPLC, las cons-
tantes de asociacién de diferentes compuestos, fun-
damentalmente derivados de benceno y naftaleno,
con micelas de SDS y CTAB, en presencia de alcoho-
les (metanol, propanol, butanol) o de sales tales
como el cloruro sédico (26,31,38).

Con respecto a la presencia de un alcohol en fase
movil, en general, se ha observado una disminucién
de las constantes de asociacién con respecto a las
obtenidas en agua, para la mayoria de los solutos y
alcoholes estudiados. Este resultado se ha atribuido a
un posible efecto competitivo entre el alcohol y el
soluto por la micela. Aunque el descenso en el valor
de la constante de asociacién depende de la natura-
leza del alcohol, no se encuentra un descenso pro-
porcional, en general, de K, con el porcentaje de
alcohol. Asi, por ejemplo, en la figura 4 se muestra la
variacion de K, de una serie de derivados de bence-
no con SDS para diferentes porcentajes de butanol
en fase movil. Se observa que, para todos los solutos
excepto el fenol, las constantes de asociaciéon son
mayores en ausencia del modificador tal y como se
ha comentado anteriormente. Por otra parte, para un
10% de BuOH los valores de K, son superiores a los
obtenidos para un porcentaje menor (5%) excepto
para los solutos mas hidrofdbicos, tolueno y cloroben-
ceno, para los cuales la relacién anterior se invierte.

En el caso de la adicién de sales simples a la fase
movil, la figura 5 muestra la variacion de la constante
de asociacion soluto-micela de varios derivados de
benceno con SDS modificado con NaCl 0.1 M, con
respecto a las obtenidas en agua. Se observa que no
existe uniformidad en el comportamiento de los dife-
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Fig. 5.-Influencia de la presencia de NaCl 0.1 M sobre las cons-
tantes de asociacion de un grupo de derivados de benceno
con SDS. Datos tomados de la ref. 38. La numeracion de los
compuestos y columna corresponden a la de la figura 3.
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rentes compuestos estudiados. En general, los valo-
res de la constante K, aumentan, en mayor o menor
magnitud, respecto de los resultados en presencia de
micelas simples de SDS (ausencia de aditivos).
Como excepciones de este comportamiento se pue-
den citar benzonitrilo, 2-feniletanol y nitrobenceno. De
acuerdo con otros autores (22), la presencia de NaCl
disminuye las interacciones electrostaticas soluto-
micela para compuestos iénicos pero favorecen las
interacciones a nivel hidrofébico en el caso de solutos
neutros, como los incluidos en la figura 5.

mw [l sos
Kz M

2 sos/s%8u04

W 505/ 10% BuoH

Fig. 5.-Influencia de la presencia de NaCl 0.1 M sobre las cons-
tantes de asociacion de un grupo de derivados de benceno
con SDS. Datos tomados de la ref. 38. La numeracion de los
compuestos y columna corresponden a la de la figura 3.

Evaluacion del error en la determinacion de la
constante de asociacion

Recientemente, se ha llevado a cabo una evalua-
cion del error que se obtiene en la determinacion de
las constantes de asociacién soluto-micela por el
meétodo cromatografico expuesto. Para ello, se han
dado los intervalos de confianza para las constantes
K> de una serie de derivados de benceno y naftaleno
con micelas de SDS y CTAB (38) encontrandose un
aumento considerable del error para compuestos de
elevado caracter hidrofébico. En efecto, debido a que
la constante de asociacion se obtiene de la relacion
entre la pendiente y la ordenada en el origen de la
recta de regresion de 1/k' o V¢/(Vg - V) en funcién de
C, €l error es inversamente proporcional al cuadra-
do de la ordenada. Como consecuencia de ello, com-
puestos de elevada hidrofobicidad, es decir, que
experimentan retenciones grandes en el sistema cro-
matografico, proporcionando valores pequefios de
1K'y Vg/(Ve - Vi), dan lugar a la obtencién de valo-
res muy pequenos de la ordenada en el origen y por
tanto, a valores grandes para el error en la determina-
cioén de la constante de asociacion.

La utilizacién de fases estacionarias mas polares
gue las fases inversas usualmente empleadas permi-
tiria la disminucién del término Pgy de la ecuacion 1
o lo que es lo mismo un aumento de la ordenada en
el origen, disminuyendo el error en la determinacion
de K, para compuestos hidrofdbicos (5).
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RESENA DE LIBROS

"Advances in electrophoresis"
A. Cranbach, M.J. Dunn, B.J. Radola (Editores)
Volumen 3, 459 pags.

Consta de los siguientes capitulos: "Protein data-
bases derived from the analysis of two dimensional
gels", por J.E. Celis, P. Madsen, B. Gesser, S. Kwee,
H.V. Nielsen, H.H. Rasmussen, B. Honoré, H. Leffres,
G.P. Ratz, B. Basse, J.B. Lauridsen y A. Celis;
"Computer assisted analysis of two dimensional gel
electrophoretograms”, por M.J. Miller; "Immunological
applications of two-dimensional polyacrylamide gel
electrophoresis”, por K.E. Willard-Gallo; "Capillary
electrophoresis”, por F. Foret y P. Bocek; "Recent
trends in particle electrophoresis", por A.W. Preece y
K.A. Brown; "The forensic application of DNA profi-
ling", por P. Gill.

"Liguid separations of carbohydrates”

Volumen especial de la revista "Carbohydrate Re-
search", editado por Kevin. B. Hicks. (Volumen 215,
n 1) 1991.

Tras una breve introduccién del editor sobre el pre-
sente y futuro de las técnicas cromatograficas aplica-
das a los carbohidratos, el volumen consa de 22 arti-
culos (con un total de 227 paginas), escritos por
conocidos especialistas del tema de diferentes pai-
ses. La mayoria utilizan HPLC en fase inversa, otros
cambio i6nico, pares de iones... Dos de los articulos
describen el uso del detector amperométrico pulsante
y uno de ellos basa la separacion en electroforesis
capilar.

"Analytical supercritical fluid chromatography and
extraction”

Chromatography Conferences, Inc.

Lee, Milton L. and Markides, Karin E., Department of
Chemistry, Brigham Young University, Provo, Utah,
1990.

El libro, de reciente aparicion en Europa, fue pre-
sentado dentro del "Thirteenth International Sym-
posium on Capillary Chromatography" (Riva del
Garda, ltalia), en mayo de 1991; el volumen consta
de 577 paginas y esta dividido en siete capitulos. Es
interesante sefalar que todos los capitulos estan
ampliamente documentados y que cada uno de ellos
finaliza con una lista de las referencias utilizadas.

El libro cuenta con la contribucién de destacados
cientificos que han ayudado al desarrollo, tanto tedri-
co como préactico, de la cromatografia y de la extrac-
cién con fluidos supercriticos (SFC, SFE).

El primer capitulo, de introduccién, empieza con
una descripciéon de lo que se entiende por cromato-
grafia de fluidos supercriticos y sigue con un desarro-
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llo histérico de esta técnica asi como de la extraccion
con fluidos supercriticos. Posteriormente realiza una
interesante comparacion de distintas técnicas croma-
tograficas (SFC, GC y LC) desde el punto de vista
tedrico y practico (eficacia, velocidad de analisis,
resolucion, selectiv idad, etc.).

El segundo capitulo constituye una monografia
sobre columnas y consta de dos partes claramente
diferenciadas, la primera revisa temas tan interesan-
tes como la eficacia de los distintos tipos de colum-
nas empleados en SFC, el efecto de la caida de pre-
sion en la resolucién, la velocidad de andlisis, etc.,
mientras gue la segunda parte se centra en la tecno-
logia de fabricacion de columnas capilares (pretrata-
miento del tubo, desactivacion, inmovilizacion, distin-
tas fases estacionarias) y de columnas rellenas
(materiales de relleno, tratamiento quimico de los
mismos, métodos de llenado, fases estacionarias).

En el tercer capitulo se describen los fundamentos
para la seleccién y la utilizaciéon de distintas fases
moviles (de un solo componente, binarias o ternarias)
e incluye el uso potencial de fluidos més exdticos
como las fases moéviles de micelas reversas (forma-
das por moléculas de agua y un surfactante), que
podrian favorecer la separaciéon de compuestos pola-
res sin necesidad de utilizar fluidos supercriticos de
elevada polaridad. También se presentan en este
capitulo los principios para la programacién de densi-
dad, temperatura y composicion de la fase movil.

El capitulo cuatro es el mas extenso de todos los
que forman el libro y esta basado en los requerimien-
tos y descripciones de los distintos componentes que
forman el sistema cromatografico: sistemas de bom-
beo a alta presién, sistemas de introduccion de mues-
tra a la columna, control de la temperatura del horno,
tipo de restrictores y una extensa revision de las dis-
tintas modalidades de deteccion (incluidos los acopla-
mientos SFC/MS, SFC/FTIR). Finalmente se tratan
también aspectos sobre cromatografia multidimensio-
nal y en concreto sobre los acoplamientos SFC/SFC,
SFC/GC y LC/SFC.

El capitulo quinto esta dedicado exclusivamente a
la extraccién, a escala analitica, con fluidos supercriti-
cos. Después de una introduccion de los parametros
termodinamicos y cinéticos que intervienen en el pro-
ceso de extraccion, se realiza una revision sobre la
extraccion off-line SFF (incluyendo aplicaciones de
interés practico) y del acoplamiento SFE on-line con
distintas técnicas cromatogréaficas (SFE/GC,
SFE/SFC ).

El capitulo sexto denominado "Pactice of SFC" pro-
porciona una descripcion detallada sobre la utilizacion
practica de un sistema analitico SFC y cubre distintos
aspectos como la puesta en marcha del equipo, la
seleccion de columnas, la preparaciéon de muestra, la
seleccién de fases moviles (incluyendo la preparacion
y utilizacién de fases mixtas), el sistema de introduc-
cion de muestras y los métodos de programacion. El
capitulo termina con una tabla muy extensa en la que
se incluyen sintomas, causas y posibles soluciones a



problemas muy habituales que se pueden manifestar
utilizando esta técnica cromatografica (esta tabla es
de inestimable ayuda en el trabajo diario y cubre un
intervalo muy amplio de problemas y soluciones posi-
bles).

El dltimo capitulo trata exclusivamente de las apli-
caciones de SFC y SFE. Se han elegido ejemplos
agrupados en distintas categorias para cubrir las dife-
rentes técnicas y principios fundamentales. Entre los
distintos tipos de muestras que se presentan, se
incluyen hidrocarburos, muestras agroquimicas,

explosivos, productos farmacéuticos, polimeros, lipi-
dos, carbohidratos, moléculas biologicas, alimentos y
aromas, productos naturales, contaminantes medio-
ambientales, enantiomeros, etc.

Finalmente se puede concluir que el libro propor-
ciona una revision detallada y exhaustiva sobre SFC
y SFE y cubre aspectos tedrico-practicos que pueden
interesar tanto a los cromatografistas expertos como
a las personas que vayan a empezar a trabajar por
primera vez con estas técnicas.

E. Ibanez

Comités editoriales

Esta seccion se abrié en el numero anterior, con el
fin de dar a conocer el nombre y centro de trabajo de
aquellos de nuestros socios que pertenezcan a comi-
tés editoriales de revistas nacionales o internaciona-
les. Hasta el momento sélo hemos podido ampliar la

Nombre y direccion

Manuela Juarez Iglesias
Instituto del Frio (CSIC)
Ciudad Universitaria - 28040 Madrid

lista inicial en dos nombres mas, pero sin duda exis-
ten otros. Para completarla, agradeceriamos a todos
aquellos que conozcan este tipo de datos, que los
comuniquen a esta Redaccion. Esperamos vuestros
comentarios.

Revista

International Dairy Journal

M2 Dolores Cabezudo Ibafez Bulletin de I'O.L.V.
Instituto de Fermentaciones Industriales (CSIC)
Juan de la Cierva, 3 - 28006 Madrid

* Kk K
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ARTICULOS DE INTERES

W.A. Konig.

"Enantioselective gas chromatography with modified
cyclomaltooligosaccharides as chiral stationary pha-
ses".

Carbohydrate Research 192, 192, 51-60, 1989.

En este trabajo se realiza un estudio detallado de
la sintesis, mecanismo de separacion e interaccion
enantioselectiva de distintas ciclodextrinas « y p sus-
tituidas: (2,3,6-tri-O-pentil) y (3-O-acetil-2,6-di-O-pen-
til). La separacion se lleva a cabo mediante la forma-
cion de complejos de inclusion y en el caso de las
acetiladas, ademas es posible la formacion de enla-
ces de hidrégeno a través de los grupos acetilenos, lo
cual aumenta la selectividad y permite la separacion
de compuestos polares.

E. Guichard; A. Kustermann; A. Mosandl.

"Chiral flavour compounds from apricots. Distribution
of gamma-lactone enantiomers and stereo-differentia-
tion of dyhydroactinidiolide using multidimensional
gas chromatography".

J. Chromatogr. 498, 396-401, 1990.

Debido a la complejidad de las muestras estudia-
das, los autores utilizan la cromatografia de gases
multidimensional lo que permite la transferencia de
las fracciones del cromatograma correspondientes a
los compuestos de interés, desde la precolumna a la
columna principal de naturaleza quiral (o y P ciclodex-
trinas sustituidas), haciendo posible la separacién
enantiomérica de las gamma-lactonas presentes en
albaricoques. Se observa la predominancia de los
enantiomeros (4R) en la mayoria de las variedades
estudiadas, asimismo evaltan su contribucion al
aroma.

H.-G. Schmarr, A. Mosand|, K. Grob.

"Stereoisomeric flavour compounds XXXVIII: direct
chirospecific analysis of gamma-lactones using on-
line coupled LC-GC with a chiral separation column”.
Chromatographia 29, 125-130, 1990.

Se aborda, por primera vez, el acoplamiento direc-
to de la cromatografia de liquidos a la de gases,
empleando en esta Ultima una columna con 2,6-di-O-
pentil-3-O-acetil-a-ciclodextrina como fase estaciona-
ria enantioselectiva, con objeto de llevar a cabo la
separacién y comparacion de los enantiomeros de las
gamma-lactonas presentes en extractos de fresas
crudas y de un producto comercial que las contiene.

La principal ventaja de acoplamiento CL/CG se
encuentra en la simplicidad de la preparacién de la
muestra. Ademas los tiempos de analisis son reduci-
dos y su automatizacion es sencilla. Sin embargo, el
exito de la separacion queda comprometido por la
cromatografia de liquidos, en el caso de que no se
consiga eliminar completamente las sustancias coelu-
yentes con los compuestos de interés.

G.P. Blanch

Francoise Vezinhet, Bruno Blondi y Jean-Noel Hallet.
"Chromosomal DNA patterns and mitochondrial DNA
polymorphism as tools for identification of enological
strains of Saccharomyces cerevisiae".

Appl. Microbiol. Biotechnol. (1990) 32, 568-571.

Con el fin de identificar diferentes cepas enolégicas
de Sacchromyces cerevisiae, los autores emplean
técnicas de electroforesis en campo pulsante, proce-
dimiento TAFE ("transverse alternating field electrop-
horesis") con geles de agarosa. Dicha técnica permite
separar grandes fragmentos de ADN y principalmente
cromosomas enteros (250 a 2.700 Kb).

En la cepa de referencia utilizada observan los
autores 12 bandas diferentes, correspondientes a 15
cromosomas. Ninguna de las cepas ensayadas tiene
un perfil idéntico a la de referencia. Todas excepto
tres poseen perfiles diferentes y las variaciones son
debidas a la posicion de la banda, nimero de ellas e
intensidad de las mismas.

Modificaciones en la posicidén de la banda revelan
un significante polimorfismo en la longitud de los cro-
mosomas.

En funcién del nimero de bandas las cepas estu-
diadas las clasifican en dos grupos. El primer grupo
estara formado por cepas en las que se separan mas
de 18 bandas (no comunes con las bandas de la
cepa de referencia) y el segundo grupo por cepas con
un nimero de bandas comprendido entre 12 y 18,
que comparadas con las de la cepa de referencia
pueden ser cromosomas homoélogos de diferentes
tamanos.

En este mismo trabajo separan por electroforesis
horizontal con geles de agarosa, fragmentos de ADN
mitocondrial obtenidos por digestiéon con endonuclea-
sas de restriccion. Cada cepa puede diferenciarse de
las demas dentro de una misma especie por el nime-
ro y disposicion de los fragmentos de ADN mitocon-
drial que constituyen un perfil de restriccién y permite
caracterizar cada cepa.

Las dos técnicas descritas constituyen una herra-
mienta Util para caracterizar las cepas utilizadas en la
industria del vino.

Barbara Volpe.

"Studi ampelografici e tassonomici per la differenzia-
zione varietale".

Vignevini (1990) 1/2, 27-32.

Este trabajo es una revisién de los métodos que se
utilizan para la diferenciacion de las distintas varieda-
des de vid, incluyendo un total de 62 citas bibliografi-
cas.

Los métodos son:

— Morfoldgicos clasicos.

— Aplicacion de métodos estadisticos a los datos
analiticos.

— Quimicos y bioguimicos.

— Analisis serolégico de las proteinas.

- Y electroforéticos.

La aplicacion de la electroforesis para la diferencia-
cion varietal, se basa en el estudio de las proteinas y
de los isoenzimas de la uva, obteniéndose informa-
cién sobre la variabilidad genética.
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En esta publicacion se recoge una amplia selec-
cién de trabajos acerca de la aplicacién de la electro-
foresis con los fines mencionados.

Las conclusiones que recopila el autor son las
siguientes:

— La electroforesis de las proteinas totales y de los
isoenzimas de las diferentes variedades de Vitis vini-
fera es un instrumento es un instrumento valido para
la identificacién varietal y clonal.

— El diagrama electroforético posee un caracter
genético por lo que el numero de bandas y la posicién
son caracteristicos de la especie, la variedad y el
clon, siendo posible el uso de esta técnica como hue-
lla dactilar de la variedad.

— El perfil isoenzimatico no parece influenciado por
el nivel de ploidia de los genotipos examinados, como
se observa de la comparacién entre las formas diploi-
de y tetraploide de la misma variedad.

— El analisis electroforético puede servir para la
identificacion de la variedad con fines comerciales.

Luigio Moio y Francesco Addeo.

"Focalizzazione isoelettrica delle proteine dei mosti e
dei vini".

Vignevini (1989) 4, 53-57.

Los autores realizan el estudio de las proteinas de
mostos de diferentes variedades de uva y de sus
correspondientes vinos mediante isoelectroenfoque
en geles de poliacrilamida de 1 mm de espesor con
un rango de pH comprendido entre 2.5 y 10, obtenido
por la adicién de Ampholinas de rango de pH de 2.5-4
y 3.5-10 en proporciones 1:4 (v/v).

La preparacién de la muestra conlleva la centrifu-
gacion de 100 ml de la misma durante 20 min. a
4.000 g, dialisis del sobrenadante frente a agua desti-
lada vy liofilizacion. El residuo obtenido de la centrifu-
gacion se suspende en 100 ml de urea 9M y se cen-
trifuga de nuevo durante 20 min. a 4.000 g, posterior-
mente el sobrenadante se dializa hasta la completa
eliminacién de la urea y se liofiliza.

Para el analisis electroforético el residuo seco se
disuelve en urea 9M conteniendo 2-mercaptoetanol al
0.1% para obtener una concentracion final del 10%
(m/v).

El trabajo incluye un estudio de la estabilidad pro-
teica del vino asi como del efecto sobre esta fraccion
de la refrigeracion y de los tratamientos clarificantes.

Encarnacion Pueyo Pérez

M. Horvat and A.R. Byrne.

"A modified method for the determination of methyl-
mercury by gas chromatography".

Talanta, Vol. 37 (2), pp. 207-212, 1990.

El procedimiento de extraccion de metilmercurio
(Me-Hg), inicialmente propuesto por Gage y mas
tarde modificado por Westdd, es ahora mejorado al
sustituir la tradicional disolucion de cisteina por un
papel adsorbente impregnado de este producto. Se
comprueba que si bien la forma del papel no es deter-
minante, las recuperaciones pueden verse muy afec-
tadas por los volimenes de extractantes usados,
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tanto de tolueno en la etapa inicial, como de benceno
en la recuperacion final del Me-Hg para su determina-
cién por cromatografia de gases con detector de cap-
tura de electrones.

La utilizacién del papel impregnado de cisteina
evita los problemas de formacion de emulsiones que
existian en los métodos clasicos (especialmente
importantes en el caso de muestras bioldgicas y
medicambientales), con lo que se logran mejores
repercusiones y una mayor sensibilidad y reproducibi-
lidad en las medidas.

W. Funk, A. Enders and G. Donnevert.
"Characterization and quantitative HPTLC determina-
tion of organomercury compounds”.

J. Planar Chromatogr., Vol. 2 (4), pp. 282-284, 1989.

Los autores optimizan la especiacién en aguas de
cinco compuestos organomercuricos (cloruro de
metil-etil-fenil-dimetil y difenilmercurio) con un proce-
dimiento que permite su cuantificacién a niveles infe-
riores a 1-2 ng/mancha. El método usado para la
separacion es la cromatografia de capa fina de alta
eficacia con silica gel, sin indicador fluorescente y
previamente purificada con una fase movil de cloro-
formometanol (1+1, v/v). El revelador es la tiocetona
de Michler (4,4-bis (dimetillamino) tiobenzofenona) y
el analisis final de los organomercuriales se realiza
fotométricamente, por reflectancia, a longitud de onda
560 nm.

W. Langseth.

"Determination of organic and inorganic mercury com-
pounds by reverse-phase high-performance liquid
chromatography after extraction of mercuries as alkyl-
dithiocarbamate chelates”.

Fresenius Z. Anal. Chem., Vol. 325, pp. 267-271
(1986).

En este trabajo se pone a punto un método de
separacion simultanea de mercurio inorganico y tres
compuestos organomercuriales (metil-, etil-, y fenil-
mercurio) por cromatografia liquida de alta resolucién
en fase inversa. Los agentes quelantes empleados
son dietilditiocarbamato y pirrolidin-ditiocarbamato,
formandose los complejos por simple extraccion liqui-
do-liquido en cloroformo de los mercuriales desde
una solucion basica. El extracto de cloroformo es
directamente inyectado en tres columnas diferentes
(Spheri-5, Spherisorb ODS-2 y todo en tres columnas
diferentes (Spheri-5, Spherisorb ODS-2 y Nova-pak
C+g), siendo los compuestos detectados por espec-
trofotometria UV a 254 nm. Los limites de deteccidon
obtenidos se encuentran comprendidos entre 0,15 y
0,5 ng.

La fase movil elegida es una mezcla de metanol,
acetonitrilo y agua a la que se han anadido un com-
plejante metalico (AEDT) y una pequena cantidad de
alquilditiocarbamato. Respecto a las columnas, se
comprueba que una baja actividad del silanol reduce
los problemas de adsorcién y descomposicién de los
quelatos.

Lourdes Ramos



Calendario de actividades

XXIV Reunion Bienal de Quimica

Organizada por la Real Sociedad Espanola de
Quimica, tendra lugar en el Palacio de Congresos y
Exposiciones de Torremolinos (Malaga), del 21 al 24
de setiembre de 1992.

El programa cientifico comprendera conferencias
generales y especificas, asi como comunicaciones
orales y carteles sobre todas las areas de la quimica.
Se prevé que podran repartirse en hasta 20 simpo-
sios, que corresponden a los distintos grupos espe-
cializados que configuran la sociedad.

Para mas informacién, escribir a la Secretaria del
Congreso:

Comité Organizador de la XXIV Reunion Bienal de
Quimica.

Departamento de Ingenieria Quimica.

Facultad de Ciencias.

MALAGA.

Tel. 952-13 19 17 - 13 17 39. Fax 952-13 20 00.

12th International Symposium on Microchemical
Techniques

Tendra lugar en Cérdoba, del 7 al 12 de setiembre
de 1992, en el Palacio de Congresos de la ciudad.
Esta organizado por el Departamento de Quimica
Analitica de la Facultad de Ciencias de la Universidad
de Cérdoba, con el apoyo de la Sociedad de Quimica
Analitica.

La tematica incluira la quimica analitica pura y apli-
cada en aspectos relativos a componentes traza y
microanalisis. Se dedicara especial atencién a la utili-
zacion de las modernas técnicas instrumentales para
el andlisis de trazas.

Para mas informacion, escribir a:

Departamento de Quimica Analitica.

Facultad de Ciencias.

14004 CORDOBA.

Tel. 957-23 44 53. Fax 957-45 22 85.

19th International Symposium on Chromatography

Tendra lugar en Aix-en-Provence, del 13 al 18 de
setiembre de 1992. Esta organizado por el Group for
the Advancement of Analytical Sciences (GAMS,
Francia), junto con la Chromatographic Society (U.K.)
y la Arbeitskreis Chromatographie (FAGDC,
Alemania). En el Comité Organizador figura el presi-
dente del GCTA, E. Gelpi.

El simposio cubrira todos los aspectos (fundamen-
tos, metodologia, instrumentacion, apli-caciones) de
las diversas técnicas cromatograficas (LC, GC, SFC,
PC) y de técnicas afines de separacion (FFF, EKC)
asi como sus combinaciones (técnicas multidimensio-
nales) y acoplamientos con otras técnicas analiticas
(MS, IR, etc.).

El programa cientifico incluira conferencias plena-
rias, comunicaciones orales y carteles, ademas de
sesiones de discusion sobre temas de interés.
También tendra lugar una exposicién comercial con
las Gltimas novedades en instrumentos y productos.

Para mas informacién, escribir a:

G.A.M.S. 88 Bd. Malesherbes.

75008 PARIS (Francia).

PITTCON 92

La 43 Reunién de Pittsburg tendra lugar del 9 al 13
de marzo de 1992 en el Centro de Convenciones de
Nueva Orleans, Luisiana.

El programa técnico incluira comunicaciones sobre
tecnologia analitica, caracterizacion de materiales,
control de ambiente, aplicaciones clinicas y bioquimi-
cas. Habra conferencias, simposios especializados,
cursillos, y, sobre todo, la mas completa exposicion
de equipo de laboratorio, instrumentacion y servicios.

Para mas informacion, escribir a:

Pittsburg Conference. Dpto. CFP.

300 Penn Center Bivd., Suite 332.

Pittsburg, PA, 156235-5503 USA.

4th International Symposium on High Performan-
ce Capillary Electrophoresis

Tendra lugar en Amsterdam, del 9 al 13 de febrero.
Para mas informacion, escribir a:

Shirley Schlessinger.

Symposium Manager HPCE 92.

400 East Randolph Street. Suite 1015.

Chicago, IL, 60601 USA.

2nd International Symposium on Hyphenated
Techniques in Cromatography

Tendra lugar en la Universidad de Amberes, del 19
al 21 de febrero de 1992.

Para mas informacion, escribir a:

Dr. Smits.

BASF Antwrpen NV.

Central Laboratory Scheldelaan.

2040 Antwerp, Bélgica.

4th Latin-American Congress on Chromatogra-phy

Tendra lugar en la ciudad de Méjico, del 21 al 23
de abril de 1992.

Para mas informacion, escribir a:

M.C. Humberto Gémez

Dpto. de Quimica Analitica.

Facultad de Quimica. UNAM.

CP 04510, México, D.F. MEXICO.

Fax 52 5 548 3227.

4th International Symposium on Supercritical
Fluid Chromatography and Extraction

Tendra lugar en Cincinatti (Ohio), del 20 al 22 de
mayo de 1992.

Para mas informacién, dirigirse a:

Larry L. Taylor. Dpto. of Chemistry.

Virginia Polytechnics Institute & State University
Blaksburg. VA 24061-0212 USA.

14th International Symposium on Capillary
Chromatography

Tendra lugar en Baltimore (Maryland) del 25 al 29
de mayo de 1992.

Para mas informacion, escribir a:

Dr. Karen J. Hyver, President.

Foundation for the ISCC.

P.O. Box 663, Kenneth Square.

PA 19348, USA. Fax 215 692-4320.
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Noticias del GCTA

Reunion Cientifica Anual

Los pasados dias 29, 30 y 31 de octubre tuve lugar
en el Palacio de Miramar, de San Sebastian, la XX
Reunién Cientifica Anual del GCTA.

En ella se registré el maximo de concurrencia
alcanzado hasta ahora en las Reuniones del Grupo:
el nimero de inscripciones fue de 192, siendo un
30% de ellas procedentes de industrias y empresas
comerciales y el resto de organismos publicos (uni-
versidades, CSIC, ministerios, ayuntamientos...).

Se presentaron 108 comunicaciones (11 orales y
97 carteles) distribuidas en las siguientes areas tema-
ticas: modelizacién, desarrollos metodolégicos, bio-
quimica y farmacologia, analisis de alimentos, quimi-
ca ambiental, combustibles y derivados.

Hubo cuatro conferencias plenarias: "Trends in
HPLC column technology", por R.E. Majors, de
Hewlett-Packard; "Scope, limitations and applications
of flash pyrolysis-gas chromatography-mass spectro-
metry", por J.S. Sinninghe y J.W. de Leew, de la
Universidad de Delft; "On-line coupled LC-GC", por K.
Grob, del Laboratorio cantonal de Zirich, y "Novel
strategies in computer-aided LC detection for drugs
and metabolites", por A. Fell, de la Universidad de
Bradford.

Se celebraron tres mesas redondas, sobre los
siguientes temas: "Sistemas de tratamiento de datos
en cromatografia", moderada por LI. Comellas y J.
Grimalt, con la participacion de las empresas Fisons,
Hewlett-Packard, Konik, Kontron, Merck, Millipore y
Perkin-Elmer; "Novedades en fases estacionarias
para cromatografia de liquidos", a cargo de las
empresas Kromxpek, Merck Millipore y Teknokroma,
que fue moderada por M.T. Galceran y J.C. Diez
Masa, y "Criterios de calidad y sistemas de purifica-
cién de gases en cromatografia”, donde actuaron J.
Sanz y C. Dorronsoro como moderadores e intervinie-
ron las empresas Sociedad Espanola del Oxigeno,
Carburos Metalicos y Teknokroma.

El dia 28 tuvieron lugar tres cursos especializados:
"Cromatografia de gases con columnas capilares”,
impartido por J.M. Bayona (CID-CSIC); "Croma-togra-
fia de liquidos en fase inversa", por F.X. Santos
(Universidad de Barcelona), y "Sistemas combinados
cromatografia de gases-espectrometria de masas,
tipo sobremesa", a cargo de D. Barcelé (CID-CSIC).
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La reunién transcurrié con gran animacion, tanto
en las sesiones cientificas como en la recepcién del
Ayuntamiento, en los ratos libres por la ciudad o en la
estupenda cena de clausura que tuvo lugar en
Hondarribia. Hay que hacer constar la magnifica labor
de Carmen Dorronsoro y su equipo, que organizaron
y condujeron la reunién con el mayor acierto y una
total dedicacion.

Asamblea Anual

Tuvo lugar el pasado dia 30 de octubre, en el
Palacio de Miramar de San Sebastian, coincidiendo,
como es costumbre, con la Reunién Cientifica
Anual. Ante casi un centenar de asistentes, el presi-
dente Emili Gelpi, abrid la sesién, informé de las
actividades del grupo y de su junta directiva durante
el afo transcurrido desde la anterior asamblea, y dio
algunas cifras sobre la reunién en curso: nivel de
asistentes hacia los dos centenares, mas de cien
comunicaciones, cursos pre-congreso totalmente
cubiertos, 30 becas de asistencia concedidas. Por
todo ello felicité a los organizadores, Carmen
Dorronsoro y su equipo.

El secretario, Joan Grimalt, tras una lectura de
acta "on-line" informd de la inscripcién de 66 nuevos
socios, con lo que el numero total pasa a ser de 596.

El tesorero, Lluis Comellas, presentd un informe
econémico con superavit y anuncié una inevitable
subida de cuotas para 1992, por parte de la Real
Sociedad Espanola de Quimica.

Entre los temas que se debatieron, cabe citar la
organizacién de cursos, que son de interés para
muchos de los socios. Se propusieron temas tales
como "Tratamiento de datos", "Técnicas afines" o
"Preparacion de muestras ambientales".

Otro tema fue la eleccién de sede para la proxima
reunion, que por ir a tener lugar en 1992 parecia
algo problematica. Se discutieron las ventajas e
inconvenientes de las ciudades pequenas y se acor-
dé, tras las intervenciones de varios socios y de
miembros de las casas comerciales alli presentes,
que convenia disponer de un espacio amplio para
celebrar una exposicién de instrumentos. La deci-
sion final, que se comunicara a los socios por correo
tan pronto se haya decidido, tendra en cuenta todo
lo anterior.



SOLUCIONES HEWLETT-PACKARD
PARA TODOS LOS
LABORATORIOS

En el mercado de la
Quimica Analitica Hewlett-
Packard ocupa un puesto di
liderazgo gracias, entre
otros factores, a la amplituc
de la oferta v la calidad y
fiabilidad de los productos
que fabrica y comercializa,
consecuencia todo ello de
las grandes inversiones que

rrollo.
La gama de
Instrumentacion Analitica
de Hewlett-Packard incluye
las técnicas de:

Cromatografia de Gases
Cromatografia de
Liguidos

Espectrometria de Masas
Espectrofotometria
UV/VIS
Espectrofotometria

FT'IR v Emision Atémica
Sistemas de
Automatizacion de
Laboratorio

Y siempre con el
compromiso de calidad
asumido por Hewlett-
Packard en la fabricacion
de sus productos, desde las
ases de planificacion y
desarrollo hasta las finales
de test de funcionamiento.
Con un tnico propoésito:
ofrecer unos instrumentos
fiables, que funcionen dia
tras dia, ano tras ano. Con
el aumento en la
productividad del
laboratorio que ello supone,
Y si alguna vez hace falta,
es bueno saber también que
los instrumentos Hewlett-
Packard estan respaldados
por la mejor organizacion
de soporte a clientes de
Europa.
Si estd Vd. pensando
adquirir instrumentacion
analitica para su
laboratorio, consulte con
rlett-Packard. Tenemos
on para cualquiera
que sean sus necesidades.

[bﬁ HEWLETT

PACKARD




Nuevos socios del GCTA

Dfa. M2 José Iglesias Valdés-Solis
Instituto Nacional del Carbén
(CSIC)

La Caorredoria, s/n - Apdo. 73
33080 OVIEDO (Asturias)

Dna. Adoracion Monforte Carrasco
(CICC)

Ministerio de Sanidad y Consumo
Avda. de Cantabria, s/n

28042 MADRID

D. José Miguel Klett Caprani
(CICC)

Ministerio de Sanidad y Consumo
Avda. de Cantabria, s/n

28042 MADRID

Dna. M2 Manuela Botas Rabasa
(CICQC)

Ministerio de Sanidad y Consumo
Avda. de Cantabria, s/n

28042 MADRID

Dna. Lourdes Coll Mestres
Santiveri, S.A.

Encuny, 8

08038 BARCELONA

Dna. Lourdes Ramos Rivero
Instituto Quimica Organica General
(CSIC)

Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

D. Esteban Garcia Romero
Estacion de Viticultura y Enologia
Ctra. de Torrenueva, s/n

13300 VALDEPENAS

(Ciudad Real)

D. Javier Pérez Butragueno
Liquid Carbonic de Espafa

Ctra. de Alcala a Daganzo, Km. 4
ALCALA DE HENARES

(Madrid)

Dna. Ana Isabel Valle Florez
Instituto Quimica Organica General
(CSIC)

Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Dia. M? Angela Manuel Torremorell
Facultad de Quimica

Universidad de Barcelona

Marti i Franques, 1-11

08028 BARCELONA
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Dia. Trinidad Verdejo Robles
Instituto de Recursos Naturales y
Agrobiologia

Avda. Reina Mercedes, s/n
41080 SEVILLA

D. Salvador Jané Riera

Instituto Quimico de Sarria
¢/Instituto Quimico de Sarria, s/n
08017 BARCELONA

D. Francesc Xavier Duarri Lloses
Oro, 31
08021 BARCELONA

D. Fco. J. Pérez-llzarbe Serrano
Instituto de Fermentaciones
Industriales (CSIC)

Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Dna. Isabel Carretero Rodel
Instituto Quimico de Sarria
¢/Instituto Quimico de Sarrid, s/n
08017 BARCELONA

Dna. Nuria Lapena Carbonell
Centre de Seguretat i Higiene
Dpto. de Treball

Generalitat de Catalunya
Avda. de L'Exercit, 39

08034 BARCELONA

Dna. Anabel Néjera Ortigosa
Facultad de Farmacia
Universidad del Pais Vasco
Portal de Lasarte, s/n

01007 VITORIA

D. Antonio Dominguez Padilla
Instituto Nacional del Carbén
(CSIC)

La Corredoira, s/n - Apdo. 73
33080 OVIEDO (Asturias)

Dna. M? Dolors Pastor Rodriguez
Dpto. Quimica Ambiental
CID-CsIC

Jordi Girona Salgado, 28-36
08034 BARCELONA

Dna. Otilia Sanchez Marin
Laboratorio Agroalimentario
Ctra. de La Corufia, Km. 10,700
28023 MADRID

Dna. Carmen Burbano Juana
INIA

Ctra. N-VI, Km. 7

28040 MADRID

Dna. Laura Aldave de las Heras
Instituto de Quimica Organica
(CSIC)

Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

D. Fco. J. Senorans Rodriguez
Instituto de Fermentaciones
Industriales (CSIC)

Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Dfa. Nuria Chalaux Freixa
Dpto. de Quimica Ambiental
(CID-CSIC)

Jordi Girona Salgado, 18
08034 BARCELONA

Dna. M# Teresa Delgado Hervas
Instituto de Fermentaciones
Industriales (CSIC)

Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Dfa. M? Soledad Pérez Coello
Cersyra

Avda. del Vino, s/n

13300 VALDEPENAS

(Ciudad Real)

Dia. Esperanza Troyano Bermudez
Instituto de Fermentaciones
Industriales (CSIC)

Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Dna. Sofia Lluch Saunier
Instituto Quimico de Sarria
¢/Instituto Quimico de Sarria, s/n
08017 BARCELONA

Dia. Elisabeth Vidal Diaz
Instituto Quimico de Sarria
¢/Instituto Quimico de Sarria, s/n
08017 BARCELONA

Dna. Gloria Bioque Torralba
Centro de Investigacion y
Desarrollo (CSIC)

Jordi Girona Salgado, 18
08034 BARCELONA

D. Isam Ismail Salem
Universidad de Granada
Campus Universitario de Cartuja
18071 GRANADA

Dna. Carmen Fernandez Jiménez
Elnor Ibérica, S.A.

Tierra de Barros, 6, nave 7

28820 COSLADA (Madrid)



D. Juan Carlos Orte Martinez
Dpto. de Quimica-Fisica
Facultad de Farmacia
Campus de Cartuja

18071 GRANADA

Dfa. Begona Martinez Lao
Dpto. de Quimica-Fisica
Facultad de Farmacia
Campus de Cartuja

18071 GRANADA

D. Bernardo Hermosin Campos
Instituto de Recursos Naturales y
Agrobiologia

Apdo. 1.052

41080 SEVILLA

D. Cesareo Saiz Jiménez
Instituto de Recursos Naturales y
Agrobiologia

Apdo. 1.052

41080 SEVILLA

Dfa. Clara de la Colina Gonzélez
Estacion Experimental del Zaidin
(CSIC)

Profesor Albareda, 1

18008 GRANADA

D. Amadeo Rodriguez Fdez.-Alba
Dpto. de Quimica Analitica
Facultad de Ciencias

04071 ALMERIA

D. Alberto Antulin Fernandez
Laboratorios Glaxo, S.A.
Parcela 60-62

Polig. Ind. Allendeduero
09400 ARANDA DE DUERO
(Burgos)

D. José Luis Bernal Yague
Dpto. Quimica Analitica
Universidad de Valladolid
Doctor Mergelina, s/n
47005 VALLADOLID

Dfia. Maria Jesus del Nozal Naldal
Dpto. de Quimica Analitica
Universidad de Valladolid

Doctor Margelina, s/n

47005 VALLADOLID

Dfia. M2 Pilar Garcia Trigueros
Pharma-Mar

Calera, 3

28760 TRES CANTOS (Madrid)

Dfia. Ana Isabel Castellote Bargallo
Facultad de Farmacia

Universidad de Barcelona

Avda. Joan XXIlI, s/n

08028 BARCELONA

Dna. Candelaria de Osuna Marti
Compainia Cervecera de Canarias
Avda. Angel Romero, 18

38009 STA. CRUZ DE TENERIFE

D. Txomin Bargos Cuco

Biotek

Trapaga Elkartegia, 17

48510 TRAPAGARAN (Vizcaya)

Dna. Pilar Brettes Garcia

Biotek

Trapaga Elkartegia, 17

48510 TRAPAGARAN (Vizcaya)

Dna. Rosa M? Martinez Martinez
Lab. de Analisis y Control, S.A.
Travesia Ivan de Vargas, 3
28019 MADRID

D. Vigenc Such Quintana
Teknokroma, S. Coop. Lda.

Apdo. 147 :
08190 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)

D. Jordi Traveset Masanes
Teknokroma, S. Coop. Lda.

Apdo. 147 y
08190 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)
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Avda. de la Industria, 32, 3°
Polig. Ind. de Alcobendas
28100 ALCOBENDAS (Madrid)

*« HEWLETT-PACKARD
ESPANOLA, S.A.
Ctra. N-VI, km 16,500
28230 LAS ROZAS (Madrid)

« HUCOA-ERLOSS, S.A.
P¢ de la Castellana, 241
28046 MADRID

+ KONIK INSTRUMENTS, S.A.
Rosario Pino, 18
28020 MADRID

* PERKIN ELMER HISPANIA, S.A.
General Vives, 25-27
08017 BARCELONA

ASOCIADAS

« BECKMAN INSTRUMENTS
ESPANA, S.A.
Avda. del Llano Castellano, 15
28034 MADRID

*« CHROMPACK
Avda. de América, 58
28028 MADRID

» IGODA, S.A. - MERCK
General Martinez Campos, 41-3¢
28010 MADRID

« INSTRUMATIC ESPANOLA, S.A.

P de la Castellana, 127, 2° A
28046 MADRID

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

« KONTRON, S.A.
Salvatierra, 4
28034 MADRID

» KROMXPEK ANALITICA, S.A.
Ctra. Cerdanyola, 65-67

08190 SANT CUGAT DEL VALLES

(Barcelona)

- LASING, S.A.
Marqués de Pico Velasco, 64
28027 MADRID

- MICROBEAM, S.A.
Rambla Volart, 38, entlo. 3¢
08026 BARCELONA

= MICRON ANALITICA, S.A.
Antonia Ruiz Soro, 2
28028 MADRID

« MILLIPORE IBERICA.
DIV. CROMATOGRAFICA WATERS
Entenza, 28
08015 BARCELONA

» PHILIPS IBERICA, S.A.
Martinez Villergas, 2
28007 MADRID

« SOCIEDAD ESPANOLA DEL OXIGENO
Paseo de Recoletos, 18-20
28001 MADRID

» SOCIEDAD ESPANOLA DE
CARBUROS METALICOS
Plaza de Cronos, 5
28037 MADRID

* SUGELABOR
Sicilia, 36
28038 MADRID

+ TEKNOKROMA
Ctra. Cerdanyola, 71, 2°
08190 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)

* VARIAN-CHEMICONTROL, S.L.
Avda. Pedro Diez, 25, 3¢
28019 MADRID



Determinacion de hidrocarburos aromaticos y alifaticos
con un cromatografo supercritico Lee 600

F. Armijo Castro y J.C. Mena
Laboratorio de Aplicaciones Hucoa Erléss, S.A.

En lineas generales puede afirmarse que la croma-
tografia con fluidos en estado supercritico (SFC) es
una técnica cromatografica en la que la fase movil es
un fluido en ese estado.

Aunque desde 1863 se conocen los fluidos en
estado supercritico, gracias a las experiencias de P.
Andrews (1) que observo como en condiciones criti-
cas de presién y temperatura, la distincién entre fase
liguida y gas desaparece dando lugar a un fluido
homogéneo, hubo de transcurrir un siglo para que E.
Klesper y col. (2) aplicaran estos fluidos como fase
mévil a la cromatografia. Técnica que ha adquirido
desarrollo practico a partir de los trabajos del profesor
Lee y la introduccion de columnas capilares (3).

Esta técnica ha extendido el Ambito de aplicacion
de la cromatografia al permitir el analisis de molécu-
las con alto punto de ebullicion y escasa solubilidad,
en las fases moviles habituales, resultando, en con-
secuencia, la mas adecuada herramienta para el ana-
lisis de polimeros, tensoactivos, farmacos, colorantes,
pesticidas, derivados del petrdleo, etc., ya que hasta
cierto limite, a temperatura constante, la solubilidad
del problema en el fluido supercritico crece acusada-
mente con la presion.

Es sabido que el contenido en hidrocarburos aro-
maticos de los combustibles para motores diesel, es
un factor importante que hay que tener en cuenta, ya
que afecta a la composicion de las emisiones de los
escapes. Hecho que aparte de otras razones impone
el analisis de aromaticos en los combustibles liqui-
dos.

De habitual referencia es la norma ASTM D 1319
(no cromatografica) inaplicable en productos con
punto de ebulliciéon superior a 315 °C.

Grandes expectativas han despertado los proyec-
tos de normalizacion del analisis de hidrocarburos ali-
faticos y aromaticos por cromatografia supercritica.
En las lineas siguientes damos una informacién
sumaria del trabajo realizado en nuestro laboratorio
de aplicacion de acuerdo con esta tendencia.

A estos efectos hemos utilizado un cromatdgrafo
Dionex Lee Scientific compuesto por bomba, horno,
detector de ionizacion de llama (FID), ACI (Advanced
Computer Interface) y el "software" (600 D) necesario
para configurar el sistema, controlar las condiciones
del analisis, elaborar y almacenar los resultados.

Las muestras han sido diluidas en sulfuro de car-
bono y como columna se ha utilizado en lugar de una
columna capilar, una de Chromegaspher (SI-60). El
método consiste en inyectar una pequena cantidad
de muestra diluida en sulfuro de carbono y eluirla utili-
zando el CO2 en estado supercritico como fase
movil, empleandose el detector de ionizacién de
llama para indicar el momento de la emersion de los
componentes y proporcionar una indicacion cuantitati-
va de los mismos.

En la nota que sigue presentamos los resultados
obtenidos con un cromatégrafo Lee (600 D) y desea-
mos senalar que no se ha procedido a ningun tipo de
optimizacién del analisis, ya que sorprendentemente
se trata de un caso que puede resumirse asi "encen-
der, inyectar y leer".

CONDICIONES DEL ENSAYO

Temperatura del horno: 40 °C.

Temperatura del detector: 350 °C.

Gas portador: CO2 (SFC Grade Scott
Specialty Gases).

Presion del gas portador: 200 atmdsferas.

Flujo del gas portador: 37 mL/min.
Flujo de aire: 300 mL/min.
Flujo de hidrégeno: 50 mL/min
Flujo de nitrégeno: 15 mL/min
Tiempo de inyeccién: 0,035 seq.

Resultados: Los resultados son suficientemente
explicitos a la vista de los cromatogramas a continua-
cion reproducidos. Creemos necesario insistir que los
cromatogramas obtenidos son "prima facies", sin nin-
gun tipo de optimizacion del proceso.

Como patrones se han utilizado los generosamente
facilitados por el laboratorio de investigacion de
Repsol Petrdleo (Madrid).

Cromatograma n? 1: Corresponde a la separacion
de un hidrocarburo alifatico (n-docosano) y un hidro-
carburo aromatico monociclico (benceno).
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Cromatograma n® 2: Corresponde a la separacion
de un hidrocarburo alifatico (n-docosano) y un hidro-
carburo aromaético biciclico (metil naftaleno).

Cromatograma n® 3: Corresponde a la separacion
de un hidrocarburo alifatico (n-docosano) y un hidro-
carburo aromatico triciclico (antraceno).

I
10 15 20

Cromatograma n? 4: Corresponde a una muestra
de combustible para motores diesel.

En todas las muestras se aprecia un pequefio pico,
en la cola del hidrocarburo alifatico, correspondiente
al sulfuro de carbono utilizado como solvente.

Los tiempos medios de retencion obtenidos para
los diferentes hidrocarburos son:

Alifaticos (docosano) ........cccccceceieciuans 12,00 min

Aroméaticos monociclicos

(tolueno, benceno, xileno) ...................... 14,60 min

Aromaticos biciclicos (metil naftaleno) ... 18,03 min

Aromaticos triciclicos (antraceno) .......... 23,90 min
CONCLUSIONES

La resolucion entre los picos con tiempos de reten-
cién mas préximos, n-docosano y benceno, es de 4,
lo que indica que el método es muy adecuado para la
separacion de este tipo de productos.

De acuerdo con los tiempos de retencion obtenidos
para los diferentes tipos de hidrocarburos analizados,
la muestra de combustible para motores diesel esta
formada por un 75,9% de hidrocarburos alifaticos, un
18,1% de hidrocarburos aromaticos monociclicos y
un 5,9% de hidrocarburos aromaticos biciclicos.
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Novedades técnicas

(/;] HEWLETT
I8 pACKARD
SOFTWARE PARA ANALISIS MEDIOAMBIENTAL
PARA LA MS CHEMSTATION MS/DOS

Hewlett-Packard ha anunciado el lanzamiento de
software llamado EnviroQuant para analisis medio-
ambiental enfocado a un sistema monousuario,
monoinstrumento para equipos de espectrémetros de
masas HP controlados por estaciones de trabajo
Chemstation Ms/Dos. Este software, desarrollado
para analistas dedicados al control medioambiental,
es un sistema integrado que también puede realizar
andlisis cuantitativo de propodsito general. El sistema
soporta asimismo redes locales estandar.

El software funciona en ordenadores personales
con sistema operativo Ms/Dos y espectrometros de
masas HP, que proporcionan espectros de impacto
electrénico clasico, reproducibles y cuantificables,
que dan respuesta a tantos problemas legales y cien-
tificos. EnviroQuant también puede correr en un PC
sin conectar ningln instrumento, para editar o revisar
informes o analisis de espectros.

El anélisis medioambiental se hace mas facil con
EnviroQuant. Los menus estan creados especialmen-
te para analisis por espectrometria de masas, ayu-
dando al usuario paso a paso en el analisis. Incluye
control de calidad, asi como factores clave, por ejem-
plo calibrado del espectrémetro de masas y que
estan incluidos como métodos de analisis y se reali-
zan automaticamente. Un editor de graficos permite
al usuario revisar andlisis y compararlos en las libre-
rias. Se pueden crear informes y formas estandar en
la Chemstation por lo que no es necesario transferir
los datos del andlisis a otros ordenadores para gene-
rar informes.

Métodos de analisis desde la calibracion del detec-
tor de masas hasta la generacion de informes estan
incluidos en el software. El usuario puede facil y rapi-
damente llamar a un método y comenzar el analisis.
También incluye editor de datos, especial creado para
analisis medioambiental y un programa para creacion
de informes también especializado en este entorno.

Las capacidades del editor de datos, incluyen la
correccion de los tiempos de retencion ya en memo-
ria, integracion automatica o manual, calibrado del
detector usando Deca-fluoro-trifenil-fosfina, Bro-
mofluoro-benceno, u otros compuestos, ficheros de
resultados procesados que se pueden utilizar en
otros programas de proceso de datos.

El programa de generacion de informes basado en
Excel (Microsoft) produce formas para analisis por
espectrometria de masas. Las formas prefijadas pue-
den ser modificadas para atender a las necesidades
de su laboratorio y pueden ser editadas previamente
para afadir comentarios o modificar apreciaciones
sobre los compuestos antes de imprimirlos. En con-
trol de calidad se pueden superponer analisis para
asi compararlos facilmente y ver los limites de tole-
rancia. El programa acepta datos del editor de datos
e incluye la posibilidad de busqueda en libreria
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mediante un programa especial con la opcién de
seleccion manual de compuestos para tentativas de
identificacién a la vez que la creacién automatica de
informes sigue activa.

NUEVO ROBOT PARA LABORATORIO QUE AUTO-
MATIZA LA PREPARACION DE MUESTRAS

Tras el éxito alcanzado en su lanzamiento en USA
el pasado mes de setiembre, el nuevo sistema roboti-
zado para laboratorio de Hewlett-Packard, denomina-
do ORCA, acaba de ser presentado en el mercado

europeo.

El HP ORCA, siglas de Optimized Robot for
Chemical Analysis, es un sistema flexible disefiado
para automatizar el proceso completo del analisis de
muestras. Cumple con las exigencias de aquellos
grupos dedicados al desarrollo de sistemas de auto-
matizacion de laboratorio que buscan aumentar la
productividad de las aplicaciones analiticas.

El nuevo sistema HP ORCA ha sido disefiado para
proporcionar las ventajas de la automatizacion al ulti-
mo elemento dentro del proceso analitico que queda-
ba por beneficiarse de tal ventaja: la preparacion de
las muestras. "La preparacion de las muestras es una
tarea tediosa, conduce a errores y consume mucho
tiempo", comentd Donald E. Schoeny, Marketing
Manager de la Division de Analitica de Hewlett-Pac-
kard. "ORCA representa un gran avance en la tarea
de eliminar el 'cuello de botella' que, para todos los
laboratorios, supone la preparacién de las muestras".

El sistema HP ORCA que se compone de un brazo
robot, unos accesorios y un software Windows de



Microsoft (R), sirve para mover las muestras entre los
diferentes instrumentos y periféricos del laboratorio,
addemas de operar y analizar muestras complejas.
Para asegurar su precision y fiabilidad, incorpora tec-
nologia digital, sus movimientos son armoénicos y
lleva codificadores dpticos.

El sistema puede encajar con toda facilidad en el
banco de trabajo de cualquier laboratorio y su disefno
antropomorfico permite un facil acceso a un amplio
rango de equipos de laboratorio, practicamente cual-
quiera que sea su orientacion. El brazo robot tiene
seis grados de libertad y se mueve horizontalmente a
lo largo de un rail de precision de 1 0 2 metros. Los
"dedos" intercambiables del robot son econémicos y
proporcionan una amplia funcionalidad. El usuario
puede "ensenar" al brazo robot cualquier movimiento
especifico desde el teclado del PC o a través de un
cémodo "joystick".

El funcionamiento del robot y de los instrumentos
analiticos utilizados en la operacion se controlan a
través de un HP Vectra o cualquier otro computador
personal compatible IBM, utilizando el Software de
Desarrollo de Métodos 2.0 (MSD 2.0).

Mediante la interfase grafica Windows de Microsoft
(R), el MDS 2.0 hace posible el rapido desarrollo de
aplicaciones analiticas y es capaz de ejecutar multi-
ples procesos simultaneamente.

Para lograr mas flexibilidad y mayor productividad,
el MDS 2.0 permite realizar multi-tareas y transferir
datos a y desde otras aplicaciones Windows, inclu-
yendo el Word de Microsoft y la hoja de calculo Excel.

El sistema HP ORCA puede trabajar con instru-
mentos y periféricos de muchos fabricantes: cualquier
instrumento que pueda comunicarse con HP Vectra o
cualquier otro computador a través de las interfases
HP-IB, IEEE-488 o RS-232C, pueden ser incorpora-
dos al sistema robotizado HP ORCA.

MEJORAS PARA EL SISTEMA DE AUTOMATIZA-
CION TOTAL DEL LABORATORIO

La nueva revision del LAB/UX, Sistema de
Automatizacion Total de Laboratorio (LIMS), propor-
ciona al usuario capacidad para seguir el tratamiento
de mas muestras y mejor manejo de la informacion a
un mejor precio. HP LAB/UX opera en el ordenador
HP 9000 serie 800, equipo multiusuario, con tecnolo-
gia PA-RISC. Ademas utiliza el sistema operativo HP-
UX 8.0, que mejora la velocidad y resultados.

Esta nueva version presenta las siguientes mejo-
ras.

— Mejoras en la entrada de resultados desde otros
ordenadores, como IBM hosts y PC's. Lo que les per-
mite entrar nuevas muestras, obtener tests e imprimir
hojas de trabajo.

— Médulos de estadistica que permiten el segui-
miento del trabajo que se realiza en el laboratorio,
para mejorar el rendimiento y medir la eficacia.

— Preparado para trabajar con aplicaciones de
control de estabilidad y analisis de Scientific
Software, disenados para industria farmacéutica y
otras companias.

HP LAB/UX es parte de la gama HP Laboratorio
Unificado, que soporta OSI; Open System
Interconect, asi como otros tipos de arquitectura. HP
LAB/UX puede transmitir esta informacion a toda una

organizacién a través de redes de ordenadores
estandar, puede comunicar desde PC's hasta mini-
computadores pasando por Mainframes e incluyendo
DEC VAX y ordenadores IBM.

PA-RISC, siglas de Arquitectura de Precisién
Computacion por sets de instrucciones reducidas.

HP-UX esta basado y es compatible con sistema
operativo USL UNIX. También compila con X/Open
XPG3, POSIX 1003.1, FIPS151.1 y especificaciones
de interface SVID2.

Unix es marca registrada de UNIX System
Laboratories Inc.

X/Open es marca registrada de X/Open Company

Ltd.
Hucoa- Gl 1.

PIROLIZADOR POR PUNTO DE CURIE

La empresa alemana Fischer-Labor, representada
en Espafia por la empresa Hucoa-Erldss, presenta un
pirolizador que, acoplado a un cromatégrafo de
gases, permite analizar por fragmentacion térmica,
sustancias no volatiles tales como macroléculas,
colorantes y polimeros que generan productos de
pirolisis muy caracteristicos.

= il — 4

El principio de funcionamiento del pirolizador es el
siguiente: se deposita la muestra en el inyector del
pirolizador (1), habiendo colocado previamente el fila-
mento ferromagnético (2) correspondiente a la tempe-
ratura de trabajo de la aplicacién (rango: de 300 a
1.000 °C).

Se introduce y atornilla el inyector (con la muestra)
en la camara de pirdlisis en la cual se produce la frag-
mentacién térmica utilizando la energia electromag-
nética del inductor al filamento ferromagnético (5).

Finalizada la fragmentacion la muestra es arrastra-
da al cromatégrafo de gases utilizando el gas porta-
dor de este a través de una valvula de tres vias (11) y
un tubo de teflén (3).

La camara de pirdlisis es de cristal y cubierta de
acero inoxidable (6). La conexién de pirolizador al
cromatografo de gases (10), se realiza directamente
a la entrada del septum de este ultimo (8 y 9).

Se suministran adaptadores (7) segun el tipo y
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modelo de cromatégrafo de gases que se vaya a utili-
Zdr.

La combinacion pirolizador-cromatégrafo de gases
permite optimizar la analitica de esta ultima técnica,
presentando un interés importante en campos tales
como el estudio de los mecanismos de polimerizacion.

EL SFE-703 DE LEE SCIENTIFIC DIONEX, UN
NUEVO SISTEMA DE EXTRACCION CON FLUI-
DOS EN ESTADO SUPERCRITICO

En la ultima Pittsburg Conference de Chicago,
marzo 1991, fue presentado por Lee Scientific, repre-
sentada en Espana por Hucoa-Erldss, este nuevo sis-
tema de extraccion, que elimina el empleo de disol-
ventes organicos en la preparacion de muestras, con-
virtiéndose en un insustituible auxiliar de cualquier
tipo de cromatografia.

Una de sus principales caracteristicas es su capa-
cidad de trabajar simultaneamente con ocho células
extractoras de hasta 32 mL de capacidad cada una,
alcanzando la presion de extraccion hasta 68 kg/cm?
(68,5 MPa) y la temperatura del horno 150 °C.

El paso de condiciones supercriticas a ambienta-
les, que resulta un grave problema en la mayoria de
este tipo de extractores esta eliminado en el SF-703
con el nuevo restrictor de temperatura controlada.

Por otra parte, el control de la temperatura de reco-
gida de muestras y la adecuada geometria de los via-
les colectores asegura una recuperacion uniforme
tanto de los analitos de alto como de bajo punto de
ebullicion.

La exactitud de la temperatura, presion y tiempo de
extraccion se consiguen con el empleo de un micro-
procesador incorporado al equipo que, unido a la vigi-
lancia continua de los flujos que circulan por cada
una de las células extractoras, proporcionan las con-
diciones optimas para alcanzar una excelente repro-
ducibilidad en la extraccion.

El SFE-703 sustituye con apreciables ventajas a los
equipos de extraccion liquida convencionales, extrac-
tores Soxhlet, en la preparacién de muestras en el
campo de la quimica de polimeros, farmacos, alimen-
tos, derivados del petroleo y medioambientales.

NUEVO CROMATOGRAFO DX-300 PARA I.C. Y
H.P.L.C.

Dionex Corporation, representada en Espana por
Hucoa-Erléss, ha desarrollado la nueva serie de cro-
matégrafos DX-300, tanto para cromatografia ionica
como para H.P.L.C.

Dionex incorpora en los nuevos cromatografos la
tecnologia microbore tanto para cromatografia idnica
como para H.P.L.C., lo que hace posible la resolucion
de una amplia gama de problemas analiticos con un
solo cromatografo.

La nueva bomba de gradiente cuaternario incorpo-
ra un sofisticado control de gradientes lo que unido a
los avanzados materiales poliméricos con los que
esta construida tanto la bomba como todo el cromato-
grafo lo hace ideal para aplicaciones de I.C. y de fase
reversa de H.P.L.C., ya que la serie DX-300 es com-
patible con todo el rango de pH (0-14) asi como con
los eluyentes y buffers usados para separaciones
inorganicas, y con los solventes mas comunes usa-
dos en fase reversa.
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KONIK EN CROMATOGRAFIA DE GASES

Nuevo catélogo de 10 paginas describe la serie C
de los cromatografos Konik HRGC-3000 que incorpo-
ra a los tradicionales conceptos Konik de modularidad
y capacidad de modernizacién permanente, una
nueva interfase bidireccional RS232 y un horno de
enfriamiento mas rapido (de 250 °C a 50 °C en 5
minutos a temperatura ambiente de 18 °C).

Al inyector capilar multimodo le hemos anadido
purga del séptum, mediante valvula controlada por el
microprocesador que previene pérdida o discrimina-
cion de volatiles.

Se ha incorporado una version de celda TCD para
trabajar con capilares y se han redisenado los detec-
tores FID, ECD y NPD para facilitar su mantenimiento
y simultaneamente normalizar mas extremadamente
su fabricacién.

La gran facilidad con que se adaptan las valvulas
inyectoras y de conmutacién al chasis asi como la
facilidad de control de las mismas a través del micro-
procesador nos ha permitido abordar la normalizacién
de configuraciones optimizadas para analisis especifi-
cos en la industria petroquimica (destilaciéon simulada
con capilares, gases de refineria, analisis para nor-
mas ASTM y UOP, etc.). Esta misma facilidad nos ha
permitido abordar diversas soluciones a control de
procesos.

Por dltimo la serie C de los Konik HRGC-3000 se
ofrecen en dos versiones, una a 220 V/50 Hz y otra
para exportacion a 110 V/60 Hz.

KONIK EN CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS

La serie B de los Konik 500 HPLC con display alfa-
numeérico a interfase bidireccional fue presentada en
la pasada Expoquimia. Un nuevo catalogo de 12
paginas describe con todo detalle las caracteristicas
de esta linea de HPLC cuyo nivel de automatizacion y
prestaciones de conjunto a los cinco anos de su lan-
zamiento no han sido aun igualados por ninguna otra
marca.

Konik ofrece una linea completa de detectores
entre los que destaca el de barridos espectrales, simi-
lar al de fotodiodos, pero con mejor sensibilidad y eli-
minacion de degradaciones fotoquimicas.

Konik Instruments presenta su nuevo sistema de
manipulacién y almacenamiento de datos para cro-
matografia con capacidad para el tratamiento de
hasta 16 canales. Ocho grupos de dobles indepen-
dientes entre si, para el procesado de la sefal de 8
cromatégrafos con 2 detectores cada uno de ellos.

El sistema esta basado en una interfase de altas
prestaciones con un conversor A/D de 22 bits y una
velocidad de muestreo de 100 Hz.

El paquete de software es ejecutable sobre un PC-
386 en entorno Windows, lo que le confiere una gran
comodidad y versatilidad en el manejo y visualizacion
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de los cromatogramas, asi como la posibilidad de
multitarea con el analisis de los datos, a la vez que
muestra la adquisicion de los cromatogramas en
tiempo real. Asimismo, el paquete ofrece multiples
posibilidades en el analisis de datos con:

— control total de la integracion (por intervalos de
tiempo o individualmente para cada pico),

— calibracién multinivel con varias funciones de
ajuste,

— posibilidad de definicion del informe de andlisis
por parte del usuario,

— exportaciéon de datos a hojas de calculo, etc.

NUEVA DIRECCION DE KONIK EN ESTADOS
UNIDOS

La filial de Konik en Estados Unidos ha trasladado
sus instalaciones de Westport (Connecticut) a:

— 6065 N.W. 167th Street. Suite B-20

— Miami, Florida 33015 U.S.A.

Konik presenta a nivel internacional las nuevas
series de cromatografos descritos, en los siguientes
eventos:

— Pitcon, Chicago, del 4 al 8/3/91.

— Achema, Frankfurt, del 8 al 15/6/91.

— Chemasia Singapore, del 25 al 28/9/91.

Konik Instruments, S.A.

Ctra. Cerdanyola, 65-67, 08190 Sant Cugat del
Vallés (Barcelona). Tel. (93) 674 32 50. Fax (93) 674
41 50.

Rosario Pino, 18, 28020 Madrid. Tel. (91) 571 67
84. Fax (91) 571 78 85.

Avda. del Puerto, 79, 12 puerta, 46021 Valencia.
Tel. 362 26 04.

BECKKMAN

INSTRUMENTS ESPANA, SA.

P/ACE™ SYSTEM 2100

SISTEMA DE ELECTROFORESIS CAPILAR

Introduccion

El P/AACE™ System 2100 es el acontecimiento
mas excitante y revolucionario de la electroforesis
aparecido hasta la fecha. Introducido por Beckman en
el 1th International Symposium on Capillary
Electrophoresis celebrado en Boston y dos meses
mas tarde en el 13th Symposium on Column Liquid
Chromatography (Stockholm), ha significado para la
comunidad cientifica de todo el mundo la disponibili-
dad de una técnica innovadora que ofrece unas
expectativas insospechadas para obtener nueva
informacién y resolver antiguos problemas de la
investigacién bioquimica.

¢Qué es el P/ACE™ System 2100?

P/ACE™ significa Electroforesis Capilar Preparati-
va/Analitica. EI P/ACE™ System 2100 es un equipo
de electroforesis totalmente automatico y programa-
ble, que permite la separacion de una gama muy
variada de diferentes tipos de muestras en una
columna capilar de silica fundida. La columna capilar
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se encuentra alojada en un cartucho extraible, que
permite ser termostatizada a través de la circulacion
de un liquido inerte por su interior, Las muestras son
inyectadas automaticamente de dos formas a elegir:
presién o voltaje. La separacién de los componentes
de la muestra se efectia por su diferente comporta-
miento electroforético; en su desplazamiento hacia el
electrodo pasan por la ventana de deteccion, consti-
tuida por el propio capilar, donde empleando un
detector UV de longitud de onda variable se realiza la
deteccién en continuo. Los datos obtenidos se envian
a un registrador, integrador o computador para su
archivo y analisis mediante paquetes de software
como el System Gold.

El resultado final obtenido es un electroforegrama
analogo a un cromatograma obtenido por HPLC.

Las muestras objeto de andlisis incluyen aminodci-
dos, péptidos, proteinas, oligonucleétidos, acidos
nucleicos y glicoproteinas. El P/ACE™ System 2000
ha sido disenado de forma que precisa un volumen
minimo de muestra para efectuar el analisis, habitual-
mente utiliza volimenes de muestra de 5 microlitros,
de los cuales tan solo precisa inyectar entre 10 y 50
nanolitros.

El tiempo de analisis es muy rapido; las separacio-
nes electroforéticas pueden realizarse hasta en
segundos, aunque los tiempos normales transcurren
de 10 a 30 minutos.

La electroforesis capilar también ofrece una sensi-
bilidad muy elevada (femtomol 10) y eficacia (supe-
rior a un millén de platos teéricos) de separacion.

El P/ACE™ System 2100 ha sido disenado pensan-
do pensando en el futuro. El empleo de columnas
capilares en cartucho extraible permite utilizar diver-
sas técnicas de separacion: geles de poliacrilamida,
enfoque isoeléctrico, electroforesis en columna abier-
ta con modificaciones de la pared interior del capilar,
etc., ofreciendo multiples posibilidades de selectivi-
dad. El detector de disefio modular permitira comple-
mentario por otros de nuevo desarrollo (conductivi-
dad, fluorescencia, inducida por laser, radiactividad),
ampliando sus posibilidades de deteccién en la
misma medida que las necesidades se generen.

Contacte con Beckman Instruments Espafa, S.A.

Avda. del Llano Castellano, 15.

Tel. (91) 358 00 61. 28084 Madrid.

Virgen de la Estrella, 13.

Tel. (954) 45 58 19. 41011 Sevilla.

Sabino de Arana, 46-48.

Tel. (93) 339 97 16. 08028 Barcelona.
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Instruments

Carlo Erba Instruments (Grupo Fisons), ha introdu-
cido una nueva familia de modernos y compactos cro-
matografos de gases, para satisfacer la gran deman-
da analitica requerida en el control de calidad y labo-
ratorios de R&D.

Carlo Erba (Milan), forma parte de la divisién orga-
nica de Fisons Instruments, con una idea especifica:
"los productos son una brillante combinacién de solu-
ciones y tradicional exactitud contenida en un nuevo y
moderno disefio, pensado para ofrecer una larga
duracién a su inversion".

La familia incluye tres series de instrumentos,
todos disefiados con una excepcional calidad, bajo
coste y alta productividad.

La serie 9000, esta pensada como un instrumento
de laboratorio para trabajar de una forma continuada
en tareas rutinarias de analisis, requiriendo reproduci-
bilidad y precisién durante largo tiempo. La facilidad
de uso y el bajo costo conseguido con esta nueva
serie hace que sea indicada para centros educacio-
nales.

La serie 8000, disefiada para cumplir con los mas
duros requerimientos en los actuales laboratorios con
alto grado de automatizacion. Su extensa gama de
detectores, para columnas capilares y empacadas,
los hace imprescindibles para llevar a cabo aplicacio-
nes rutinarias en los laboratorios de QC. Se pueden
realizar multiples combinaciones con los inyecto-
res/detectores, para encontrar distintos métodos de
desarrollo e investigacion en los laboratorios.

La serie HRGC Mega 2, completa la familia, ofre-
ciendo altos niveles de modularidad y versatilidad
para satisfacer las mayores necesidades de deman-
da, investigacion y desarrollo en los laboratorios.

Todos los instrumentos de esta familia, estan dise-
nados para ser automatizados con un extensivo
rango de optimizacion en muestreadores automati-
cos, incluyendo liquidos, espacio de cabeza (head
space), desorcidn térmica y purge and trap.

Nuestra gama de novedades viene complementa-
da con el nuevo detector de masas MD-800, de altas
prestaciones y bajo coste, disenado para cumplir con
los mas altos requerimientos necesarios en los labo-
ratorios de QC y R&D.

La familia se completa con una amplia gama de
sistemas de tratamiento de datos, incluyendo un
nuevo sistema de alta facilidad de uso, sistema de
adquisicion de datos basado en PC de bajo costo y
sistemas de datos para multiinstrumentos tipos LIMS.

Para ampliar esta informacion pueden dirigirse a
una de nuestras oficinas comerciales en Espana:

Madrid: 908 605 164/165.

Barcelona: (93) 210 02 53-284 54 69.

Bilbao: (94) 444 76 70.

Sevilla: (95) 442 50 62.

CHROMPACK

0 Avda. de América, 58

28028 Madrid
Tel. (91) 25657 34
Nuevas columnas capilares metalicas

Chrompack esta fabricando cada vez mayor gama
de columnas capilares de acero en lugar de silice fun-
dida, que combinan la inercia y propiedades de sepa-
racion de esta con la resistencia mecanica del acero
que las hace practicamente irrompibles.

La estabilidad térmica es mejor que la de la silice
fundida y resisten mayores temperaturas, sin peligro
de roturas, como ocurre con las de silice fundida y
con las recubiertas de aluminio. Por otra parte, la fase
estd quimicamente ligada y la inercia esta garantiza-
da mediante una nueva revolucionaria técnica de
desactivacion.

Nuevas columnas HPLC para separaciones chirales

Chrompack ofrece sus nuevas columnas Ultron
para separacion de compuestos chirales por HPLC,
especialmente indicadas para andlisis de drogas:
antiepilépticas, beta-bloqueantes, ansioliticas, anti-
parkinson, etc.

Por otra parte las nuevas columnas Chiral-Protein-
HSA estan indicadas para el andlisis de compuestos
biolégicos sin interferencias de proteinas.

Filtros para gases en cromatografia

Una nueva unidad de filtracion, sustituye a los
conocidos filtros individuales de Chrompack. Consta
de cuatro filtros que eliminan oxigeno, humedad,
hidrocarburos, etc., tanto de los gases portadores
como de los flujos de hidrégeno y de aire para los
detectores FID, purificandoles a niveles de menos de
1 ppm de oxigeno y de humedad.

La instalacion de los nuevos cartuchos, se realiza
en segundos y sin peligro de que entre aire en el sis-
tema durante el cambio.
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Nuevas columnas de HPLC de grafito

Las nuevas columnas Hypercarb con base de grafi-
to, presentan las siguientes ventajas frente a las con-
vencionales de base de silice: alta dureza mecanica;
alta resistencia frente a disolventes agresivos; estabi-
lidad quimica a pH desde 0 a 14; ninguna pérdida de
reproducibilidad ni de rendimiento; pueden usarse
tanto como fase reversa como fase normal; pueden
usarse también para separacion de isémeros.

Nuevas columnas analisis de isomeros opticos

Chrompack ya venia ofreciendo columnas capila-
res de 25 m y 50 m de Chirasil-L-Val, Chirasil-D-Val y
XE-Valine, para analisis de isémeros 6pticos (aminoa-
cidos, aminas, carbohydratos, chiral alcoholes, etc.).

Ahora Chrompack ofrece sus nuevas columnas
capilares CP-Cyclodextrin capaces de separar
muchos isémeros opticos que no era posible separar
hasta ahora. Esta columna es también excelente para
el andlisis de compuestos no chirales, como por ejem-
plo los isomeros del xileno. La nueva fase es muy
inerte y permite la separacién de compuestos polares
sin derivatizar tales como dioles, asi como excelente
separacion de hidrocarburos ciclicos apolares.

i|_i5 LA L1C”

The Pan-European Technology Group

TARJETA DE ADQUISICION PARA CROMATOGRAFIA

Data Translation anuncia la DT2802, una tarjeta de
adquisicion de datos de 24 bits de resolucion para
trabajar en AT, que ha sido especialmente disefiada
para aplicaciones de cromatografia de liquidos
(HPLC) y de gases (GC); ofreciendo una alternativa
muy ventajosa por precio y prestaciones a los tradi-
cionales integradores empleados en estos sistemas.

La DT2802 se ofrece con uno o dos integradores
independientes (convertidores de voltaje a frecuen-
cia), cada uno con su propia base de tiempos y una
resolucion de una parte entre 16.777.216, lo que sig-
nifica una gran capacidad de deteccion para concen-
traciones a nivel de traza. Cada integrador admite 2
canales de entrada diferenciales y su autocalibracién
asegura la consistencia del muestreo a lo largo del
tiempo.

El subsistema de E/S digitales ofrece 4 lineas de
entrada diferenciales capaces de comandar contactos
cerrados sin necesidad de alimentacién externa y 4
lineas digitales de salida de 24 V. aisladas dpticamente.

La DT2802 incorpora el microprocesador progra-
mable MC68HC11 de Motorola, lo que le permite ope-
rar independientemente de la CPU del ordenador y
conseguir la maxima flexibilidad en toda la operatoria
de la tarjeta. Ademas de la conexién directa a través
de un slot al bus del AT, la DT2802 dispone de una
puerta serie RS-232 controlada por el microprocesa-
dor que le permite conectarse a un cromatégrafo por
ejemplo, o usar esta puerta serie para conectarse a
un host remoto y asi controlar el microprocesador y
tener acceso a todas las funciones de la tarjeta desde
dicho host.

Para facilitar el desarrollo de aplicaciones, la tarjeta
se entrega con una libreria para Microsoft C.
Respecto al software de aplicacién, la DT2802 esta
soportada por el software especifico desarrollado por
las principales companias involucradas en el area de
cromatografia: Lab Calc de Galactic Industries,
Chrom Perfect de Justice Innovations, LabTech
Chrom de Laboratory Technologies y EZChrom de
Scientific Software.

Representante exclusivo: Instrumatic Esparnola, S.A.,
Paseo de la Castellana, 127 - 28046 Madrid.

IZASA

UN NUEVO CONCEPTO EN INSTRUMENTACION
HPLC: SERIE LC-10 DE SHIMADZU

La firma Shimadzu Corporation esta introduciendo
con gran éxito la nueva serie LC10. Altas prestacio-
nes, flexibilidad excepcional debido a su modularidad,
facilidad de operacion y otras caracteristicas notables
se combinan en un cuerpo compacto.

El sistema HPLC Shimadzu LC-10A se ha disena-
do reuniendo todas las necesidades del cromatogra-
fista: una nueva optica y electrénica para el detector
UV (UV-VIS), bombas que aportan un suministro de
disolvente libre de pulsos y un control de temperatura
de la columna de alta precisiéon proporcionan una
sensibilidad incomparable.

Por primera vez en este campo Shimadzu adopta
la tecnologia de fibra 6ptica en estos instrumentos,
garantizando una comunicacién extremadamente
rapida y fiable en todos los médulos LC-10.

Gracias al disefio compacto y a la modularidad de
esta serie, un sistema totalmente automatico sélo
requiere menos de 60 cm de espacio en la mesa del
laboratorio. Desde el panel frontal se accede facil-
mente a todas las partes necesarias para instalacion
y mantenimiento. Ademas, el sistema puede monitori-
zar el estado de las partes consumibles (por ejemplo,
tiempo de vida de las lamparas, del detector y de los
sellos de los pistones de las bombas) y se pueden
comprobar en cualquier momento. Cada modulo se
puede utilizar en forma independiente o combinado
en un sistema individual.
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Esta nueva serie ofrece dos tipos de bombas de
trabajo en el rango de flujo analitico:

— LC-10AS: Es una bomba de un sélo pistén basa-
da en la bien conocida LC-6A y por tanto muy ade-
cuada para trabajos de analisis de rutina. Su progra-
mabilidad permite el trabajo en gradiente binario a
alta presion gobernando una segunda bomba.

— LC-10AD: Para cromatografistas que trabajan en
los méas bajos limites de deteccién, esta bomba de
doble piston sera la alternativa ideal. Los pistones de
microvolumen y alta velocidad, con funcién automati-
ca de supresion de pulsos permiten un suministro de
disolvente libre de pulsos y altamente estable en un
rango de uno a 9.999 microlitos.

Las caracteristicas clave de los nuevos detectores
de doble longitud de onda de Shimadzu son su siste-
ma o6ptico totalmente renovado y su nuevo disefio
electrénico. El cambio de longitud de onda a alta
velocidad del monocromador, la nueva construccion
de la celda de flujo y la digitalizacién de datos, aporta
un nivel de ruido incomparable: menor que 0,5 x 105
A. Estos detectores permiten efectuar medidas simul-
taneas de dos longitudes de onda, cromatograma
relacion de ambas longitudes de onda y barrido de
longitudes de onda (espectro).

La unidad de control SCL-10A sigue la filosofia de
aprendizaje facil y operacion sencilla (funciones
AYUDA). La utilizacion de fibra optica permite el con-
trol de todos los médulos del sistema sin interfaces.
El reconocimiento automatico de los instrumentos
conectados junto con la visualizacion del espectro
permite casi cualquier deseo del usuario.

La disponibilidad del inyector automatico inteligente
SIL-10A con funciones de pretratamiento de muestra
y enfriamiento y el horno de columnas CTO-10AC
junto con una gran variedad de vélvulas completa el
conjunto del sistema LC-10A.

INYECTOR DE MUESTRAS AUTOMATICO SHI-
MADZU MOD. AOC-14/1400 PARA CROMATOGRA-
FIA DE GASES

El inyector automatico AOC-14/1400 presenta ver-
siones para 6, 12 6 100 muestras. No importa si el
usuario esta interesado en alta capacidad de muestra
0 en inyeccion automatica de precision, en cualquier
caso se puede encontrar el sistema mas adecuado
aqui.

La caracteristica mas notable del AOC-14/1400 es
la inyeccién de muestra. Por ejemplo, se pueden
seleccionar varios parametros, tal como volumen de
inyeccion y velocidad o que en el sistema se puedan
seleccionar diferentes viscosidades de muestra.
Ademas, permite la eleccion de cuatro modos de
inyeccion diferentes:

— convencional

— flujo de disolvente con o sin burbuja de aire

- flujo de disolvente muiltiple.

El inyector puede funcionar auténomamente pero
también permite control externo via PC o integrador.
Permite utilizar viales de 1,5 ml. y 4 ml. y las mues-
tras se pueden calentar o enfriar.

Para mayor informacién sobre este inyector de
muestras contacte con nosotros en Madrid (91) 661
50 86, en Barcelona (93) 401 03 03 o en cualquiera
de nuestras delegaciones.
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NUEVOS SISTEMAS DE BOMBEO KONTRON
SERIE 300

La serie 300 de bombas Kontron para HPLC esta
basada en la bomba programable 320, con doble
cabezal en serie, lavado de los pistones, CSP
(column shock protection) y el nuevo ICC (Intelligent
comprensibility compensation) para flujos de 0,000 a
10.000 ml/min. Desde ella se pueden comandar los
autoinyectores y detectores Kontron de la misma
familia 300.

La novedad que dicho sistema aporta es la capaci-
dad de, mediante sencillos kits y a bajo precio, com-
plementar la bomba isocratica 320 para versiones de
gradiente ternario a baja presion con purga de helio
individual (sistema 325) o para gradiente binario en
alta presion (sistema 322) a un precio muy reducido.

DETECTOR DIODE-ARRAY KONTRON 440

Con 512 diodos y una sensibilidad que permite el
analisis de trazas (ruido de fondo inferior a 0,25
mAbs). Incluye edicién de librerias espectrales con
busqueda de compuestos analizados y obtencion de



factores de comparacion; analisis de pureza de picos,
con factores de pureza; método de analisis automati-
zados; reprocesado, y canales analogicos programa-
bles simultaneos y facil manejo via menu.

DETECTOR DE DISPERSION DE RADIACION
SEDEX-45

Los detectores de dispersion constituyen una clara
alternativa a los métodos refractroméricos, es decir,
con aplicacién a moléculas dificilmente detectables
por otros métodos. Se ha dicho hasta ahora que este
tipo de detectores mejoraban el empleo de los refrac-
tometros en su compatibilidad con los gradientes cro-
matograficos aunque la sensibilidad conseguida no
resultaba mejor. En el caso del detector Sedex-45, en
sus versiones para HPLC o SFC, utilizable en méto-
dos isocraticos o con gradientes, las sensibilidades
conseguidas siempre son, segun el caso, superiores
en 10 a 500 veces a las conseguidas con un detector
refractomeétrico diferencial.

NUEVOS SOFTWARES DE VALIDACION Y SUITA-
BILITY TEST KONTRON

Para los conocidos datasystems Kontron MT-1,
MT-2, MT-EMS, PC Integration Pack o D450.
Capaces de, mediante el célculo estadistico de cada
uno de los parametros cromatograficos que el siste-
ma puede calcular (desde tiempo de retencion, area,
etc., hasta constantes de capacidad, resolucion,
nimero de platos, etc.), validar métodos, realizar
representaciones graficas de la evolucion histdrica de
los parametros, formatos de presentacion X-quer, en
el idioma local, etiquetar permisividad, caducidad de
patrones y calibrados, etc.

Kontron Instruments, S.A.

Salvatierra, 4.

28034 Madrid.

Tel. 358 18 35. Télex 23832. Fax 729 37 52.

ESPECIALISTAS EN CROMATOGRAFIA Y ESPECTROSCOPIA
CONSUMIBLES Y ACCESORIOS PARA ANALISIS Y CONTROL

CROMATOGRAFIA GASES. WAL OOF )

ESPECTROSCOPA
A WA FL LV S, Ny
PATRONES ¥
5 FREACTIVOS
I MATERIAL
——L.

KROMXPEK AMALITICA 5.4

a) MATERIAL CONSUMIBLE

1. Spherisorb. Nuevas columnas para HPLC.

— Spherisorb TG, para el analisis de lipidos.

El andlisis de la composicién de triglicéridos de
mezclas de grasas complejas, requiere una eficiencia
de mas de 130.000 platos/m. Esto se puede obtener
juntando 2 columnas TG15 en serie.

— Spherisorb PAH, para el andlisis de hidrocarbu-
ros aromaticos policiclicos. Garantiza un minimo de
60.000 platos/m. para la elucion de pireno bajo condi-
ciones isocraticas, con eluyentes acetonitrilo/agua.
Resuelve andlisis dificiles de conseguir con una
columna ODS convenicional; p.e. separacion de
antraceno y criseno.

— Spherisorb ODS-B, para el analisis de sustan-
cias basicas. Permite realizar separaciones de com-
puestos basicos (N, N dietil anilina, difenodramina,
procinamidas, alcaloides complejos...) sin encontrar
colas en los picos que se dan trabajando con colum-
nas ODS convencionales.

2. Computational Chemistry.

Disponemos de nuevos programas especialmente
desarrollados para PC en laboratorios quimicos. Entre
estos podemos encontrar programas para obtener
modelos de moléculas, de optimizacion para HPLC,
para dibujar estructuras quimicas, ajustar curvas, ajus-
tar picos, de plotting y programas matematicos.

Destacamos por su importancia el software de opti-
mizacion para HPLC: HIPAC del cual hay 3 modalida-
des.

— HIPAC B: para separaciones isocraticas.
Optimiza la composicion de la fase movil en separa-
ciones binarias de fase reversa o normal. Simula los
cromatogramas en la composicién éptima o en otras
composiciones y también puede optimizar los para-
metros del sistema.

— HIPAC G: para la optimizacién y simulacion de
separaciones en fase reversa de gradientes lineares
o multilineares.

— HIPAC TQ: para la optimizacion y simulacion de
separaciones isocraticas complejas ternarias y cua-
ternarias. Incluye la posibilidad de optimizar simulta-
neamente parametros como la fase mévil, PH, com-
posicion del eluyente y modificador.

Disponemos diskette de demostracion. Solicitelo.

3. S.G.E.

Nuevas columnas capilares para GC.

— CYDEX-B: nueva columna para el analisis de
isbmeros opticos y posicionales, que presenta una
fase estacionaria de Betaciclodextrina.

Les garantizamos resultados optimos ya que cada
una ha sido probada individualmente.
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De gran interés entre otras en las areas farmacéu-
tica, productos naturales, aceites esenciales, aromas
y enantioespecificidad bioldgica.

— Destacamos aqui por su gran aceptacién entre
nuestros clientes algunas columnas de gran eficacia y
utilidad.

— BPX70. Columna de elevada polaridad para el
andlisis de esteres metilicos de acidos grasos de
hasta 30 C. Con gran cantidad de uniones entrecru-
zadas, es capaz de aguantar sin degradacion, tempe-
raturas de hasta 300 °C.

— Columna HT-5 recubierta de poliamida. Ideal
para aplicaciones que requieren temperaturas eleva-
das o programas de temperaturas rapidos. El recubri-
miento de poliamida proporciona un sangrado mini-
mo. Ideal para el analisis de esteres metilicos de aci-
dos grasos, pesticidas en ECD o GC-MS, compues-
tos aromaticos, compuestos halogenados, triglicéri-
dos en inyeccion directa. Temperatura maxima opera-
tiva 480 °C.

4. Chem Service.

Ofrecemos dos catélogos, de los cuales uno esta
dedicado a patrones de pesticidas y metabolitos y el
segundo a estandares analiticos, cubriendo un amplio
rango de compuestos con un total de 5.000 especiali-
dades.

b) INSTRUMENTACION

Les informamos aqui de algunas de las novedades
que hemos incorporado en nuestra Division de
Instrumentacion.

1. Peakmaster.

De nuestra representada CDS Analytical, les pre-
sentamos el concentrador de purga y trampa
Peakmaster. Sistema de espacio de cabeza dinamico
unico, que incluye, entre otras caracteristicas:

— Analisis de sélidos, liquidos o gases sin cambiar
la trampa.

— Analisis de aguas mediante recipientes fritados.

— Desorcion térmica para solidos, tierras y cartu-
chos de monitorizacién de aire.

— Desorbcion térmica directa al GC.

— Puede trabajar con diferentes recipientes o con
inyectores automaticos.
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— Cumple todos los requerimientos de analisis
medioambientales de la EPA.

— Interface a cualquier cromatografo con columnas
capilares y de relleno.

— Trampa criogénica y focalizacién criogénica.

Si esté interesado no dude en consultarnos pues le
ampliaremos mas esta informacion.

2. Nuevo inyector PTV. Sistema de inyeccién
en frio.

Puede instalarse en cualquier tipo de cromatografo
de gases, proporcionando muchas ventajas entre las
cuales podemos destacar:

— Elimina algunos de los problemas que un inyec-
tor convencional puede conllevar como por ejemplo la
discriminacion en sistemas split/splitless.

— La muestra liquida es inyectada en frio, evitan-
dose asi la posible vaporizaciéon desde la aguja de
inyeccién.

— La muestra no se inyecta directamente en la
columna, sino a un tubo de vidrio (variable segun apli-
cacién) que esta en la cdmara de vaporizacion.

— El calentamiento de la camara después de la
inyeccion puede darse en rampas de 2-12 °C/seg. y 2
niveles consecutivos de temperatura seleccionables
libremente.

Cosa que permite el andlisis de sustancias térmica-
mente inestables, también el analisis de trazas y
muestras muy diluidas.

3. Secomam

Hemos ampliado nuestra oferta en instrumentacion
analitica con la linea de espectrofotometros
Secomam que ofrece 6 niveles de sofisticacion para
gue usted pueda elegir en base a sus necesidades.



Haga Preguntas Diticiles

El sistema GC/MS Saturn II le dari las respuestas correctas

Sin resultados de compromiso. Sin tener contaminantes atmosféricos v para el
que confiar inicamente en la andlisis de aguas potables.
monitorizacion de un solo ion para la

. 1, o H W a ibilicls 5 o
interpretacion del espectro completo. Esta magnifica sensibilidad se alcanza

incluso para compuestos labiles o toxicos
presentes en muestras “sucias” como lodos
y suelos. Por lo tanto, menores cantidades
de muestra pucden ser usadas para realizar

Exija lo mejor. El sistema GC/MS Saturn 11,
con la tecnologia “ion trap” de dltima

Varian Chemicontrol 8.L.
Avda. Pedro Diez, 25

generacion, proporciona libreria de : oo e 28019 Madrid
busqueda y comparacion de espectros, extracciones en fase sohfia 0 hqutdg. conel Tel: 4727612
barrido de masas sobre el espectro total y consiguiente ahorro de tiempo y dinero. Fax: 4725001
obtencion de espectros a nivel ultra-traza, Permitanos demostrarle como el Saturn 11 o/Casne. 118
incluso partes por trillon. Esta es la razon proporciona las mas altas prestaciones en ns(nfﬁ;mhm
por la que el Saturn [l cumple, y supera, las tecnologia GC/MS. Llamenos al Tel: 2657002
altas exigencias parala determinacion de 91/472.76.12 6.2l 93/265.70.02 Fax: 265 85 62
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Una alianza para el futuro
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varian® chemicontrol

CROMATOGRAFOS DE GASES
Serie 3000, Fiabilidad. Versatilidad v
altas prestaciones para todo tipo de
aplicaciones.

SISTEMAS GC/MS

Saturn II. Maxima sensibilidad para
la identificacion v confirmacion de
trazas. Tecnologia "ion trap".
Biblioteca de espectros.

CROMATOGRAFOS DE
LIQUIDOS (HPLC)

Sistema LC Star. Sistema modular
integrado para Cromatografia
Liquida con control centralizado via
Estacion de Datos,

ESPECTROFOTOMETROS DE
ABSORCION ATOMICA

Serie SpectrAA. Sistemas con control
centralizado. Tecnologia Zeeman
para Horno de Grafito.

ESPECTROMETROS DE
PLASMA ICP

Serie Liberty. Sistemas secuenciales
de prestaciones analiticas tinicas.

ESPECTROFOTOMETROS
UV/VIS/NIR

La nueva generacion de los
legendarios equipos CARY.

GC » GC/MS = HPLC = AA » ICP » UV-Vis-NIR * NMR ¢ Preparacién de muestras

Varian Chemicontrol, S.L.
Avda. Pedro Diez, 25

28019 Madrid

Tel.: 472 76 12

Fax: 472 50 01

c/Caspe, 118
08013 Barcelona
Tel.: 265 70 02
Fax: 265 85 62

varian®



Puede encontrar desde el modelo mas sencillo (Prim
C), hasta los mas avanzados unidos a ordenador
pasando por los modelos mas estandar. Si necesita
algun tipo especifico de espectrofotémetro no dude
en consultarnos, seguro que tenemos el que usted
necesita.

4. SERAL. Sistemas de purificacion de agua.

En la linea de tratamiento de aguas ofrecemos
toda la experiencia de la empresa lider en Alemania,
tanto en el tratamiento de aguas a escala laboratorio,
ofreciendo equipos versatiles, de tamano adecuado
con elevada eficacia, como a nivel industrial con equi-
pos mucho mas sofisticados.

Ofrece varios niveles de purificacion:

— Pretratamiento para obtener agua mas blanda
libre de iones calcio y magnesio.

— Tratamiento: que proporciona una desminerali-
zacion parcial mediante sistemas de osmosis inversa
y desmineralizacion mediante intercambiadores i6ni-
cos.

— Postratamiento para obtener desde agua libre de
clorados y materia organica hasta el uso de radiacion
UV y la ultrafiltracion para obtener agua libre de
microorganismaos y pirégenos.

Consultenos su problema, tenemos la solucion.
Kromxpek Analitica, S.A.

Apdo. 282, Ctra. Cerdanyola, 65-67.

08190 Sant Cugat del Vallés (Barcelona).

Tel. (93) 589 15 55. Fax (93) 675 05 16.
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SISTEMA DE ELECTROFORESIS CAPILAR

Spectra PHORESIS

La electroforesis capilar es una técnica analitica de
separacion de alta resolucion que permite la separa-
cion de especies quimicas en disolucién, principal-
mente (pero no exclusivamente) dotadas de cargas
eléctricas (como péptidos, oligonucleétidos, fragmen-
tos proteicos, aniones, farmacos, metabolitos...) en

base a sus diferentes velocidades de migracion al
estar sometidas a la accion de un intenso campo
eléctrico.

Una de las caracteristicas intrinsecas de la electro-
foresis capilar es que es susceptible de una completa
automatizacién a un bajo coste relativo y que presen-
ta una capacidad de resolucién muy superior a la
relativa a las técnicas de tipo cromatografico.

La electroforesis capilar, desde el punto de vista
operativo, se basa en la introduccién de muestras en
el tubo capilar, bien mediante un mecanismo de tipo
hidrodinamico (mediante el empleo de diferencias de
presiones) o, alternativamente, mediante un procedi-
miento electrocinético. Una vez inyectada la muestra,
los extremos del tubo capilar se conectan a sendas
disoluciones tampon y se produce la circulacion de
las moléculas constituyentes de la muestra a través
del tubo capilar, bajo la influencia de un campo eléc-
trico muy intenso (normalmente entre 10-30 kV). La
accion de dicho campo provoca la migracién diferen-
cial de los distintos analitos, produciéndose la corres-
pondiente separacion de las especies de interés.

Las distintas especies se separan en funcion de su
relacion carga/masa. Asi, en un sistema electroforéti-
co dado, con un gradiente positivo de distribucion,
cuanto mayor sea la carga positiva y el tamano de las
moléculas, mas rapida se producird su correspon-
diente circulacion hacia el catodo. Para optimizar la
deteccion se han desarrollado sistemas de deteccion
en linea. Dichos detectores, tipicamente espectrofoto-
métricos de onda variable o de barrido, miden la
absorbancia directa o registran los correspondientes
espectros (UV-VIS) de los compuestos de interés. La
informacion obtenida en el detector se transfiere
directamente a un integrador o a un sistema compu-
terizado de gestion de los datos analiticos.

De este modo puede obtenerse, por una parte, un
registro grafico de los resultados de la separacion elec-
troforética de la muestra y, por otra, una informacién
cualitativa y/o cuantitativa muy precisa acerca de la
composicién de dicha muestra o la posible presencia de
impurezas de los compuestos presentes en la misma.

Los tubos capilares que se emplean en electrofore-
sis capilar pueden presentar o no un recubrimiento
interno. Si se emplean tubos de silice no recubiertos,
se provoca la formacién de una capa positiva sobre la
superficie interna de dichos tubos. El flujo electrosmo-
tico asociado (aproximadamente de 1 mm/s) es sufi-
ciente para provocar la circulacion de las especies
cargadas hacia el extremo catodo donde se halla la
zona de deteccion en linea.

Cuando se trata de especies de estructura muy simi-
lar, con velocidades de migracién electroforética en el
tubo capilar no recubierto sensiblemente parecidas,
puede mejorarse sustancialmente la separacion de
dichos compuestos mediante el empleo de tubos capi-
lares recubiertos con polimeros poliacrilamidicos, par-
cialmente intercruzados para provocar la presencia de
poros muy finos. Dichos materiales que actualmente se
comercializan con distintos tipos de concentracion y/o
grado de intercruzamiento, permiten separaciones
electroforéticas de gran interés analitico. La separacion
de polinucleétidos de 25-60 unidades de bases, cuanto
mayor es la concentracion de fase y el grado de inter-
cruzamiento de la misma (UPAGE-5>uPAGE-3), mejor
se resolveran los compuestos de mayor tamarno.
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Las principales ventajas de la electroforesis capilar,
en relacion a diversas aplicaciones analiticas no con-
venientemente analizables mediante HPLC, son:

1) Facil y rapido desarrollo de métodos analiti-
cos. Al respecto, normalmente en el primer dia de
trabajo, con una muestra determinada, se logra desa-
rrollar la metodologia satisfactoria, aplicable para el
analisis de rutina.

2) Facil automatizacion. Existen actualmente sis-
temas completamente automatizados, como el caso
de los equipos Spectra Phaoresis 500 y Spectra
Phoresis 1000 de Spectra Physics, cuyas caracteristi-
cas esenciales se comentaran a continuacion.

3) Gran reproducibilidad analitica, tanto cuantita-
tiva como cualitativa.

4) Tiempos de andlisis muy cortos (desde se-
gundos a 2 horas).

5) Bajo coste de inversion y de material fungible.

6) Maxima resolucion analitica (1.000.000 -
2.000 PT).

CARACTERISTICAS DE LOS EQUIPOS Spectra
PHORESIS 500 y Spectra PHORESIS 1000

Constan de:

1) Inyector automatico de muestras de gran
capacidad (con 82 posiciones).

2) Control muy estricto de la temperatura del siste-
ma de separacion.

3) Capacidad (para el caso de Spectra Phoresis
1000) de efectuar espectros de barrido ultrarrapido.

4) Automatizacién completa de funcionamiento.

5) Software especifico con el Sistema OS-2 y con
potentes sistemas de calculo y tratamiento de la infor-
macion correspondiente.

6) Maxima sensibilidad de deteccion.

La miniaturizacion y el disefio especial de los equi-
pos de electroforesis capilar de altas prestaciones
permiten la minimizacién de efectos operativos inde-
seables (tales como los fenémenos de convencion,
vibracién, calentamiento y el denominado efecto coro-
na) que podrian afectar sensible y negativamente los
resultados analiticos.

A continuacion se describiran cada uno de los
componentes de los sistemas: Spectra Phoresis 500
y 1.000.

Autosampler

Con 82 posiciones y disefiado para que se reduz-
can al minimo los fendmenos de microsifonacion,
mediante el sistema de fijacion del cartucho que aloja
el tubo capilar y provocando un flujo forzado de la
muestra y el tampén hacia el tubo capilar.

La introduccion de muestras puede, optativamente,
realizarse de dos modos:

Inyeccién hidrodinamica, mediante una valvula de
alto vacio (0.75 psi) actuada con un tiempo de inyec-
cién regulable de 0.1 a 9.9 s., capaz de introducir
pocos il de muestra.

Inyeccién electrocinética con voltajes de 0.1 a 30
kV.

Detectores

Se dispone de dos tipos de detectores: UV-VIS lon-
gitud de onda variable (Spectra Phoresis 500) y UV-
VIS de barrido ultrarrapido (Spectra Phoresis 1000),
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mediante el detector exclusivo Spectra Focus, basa-
do en la tecnologia LIS. La deteccidn se efectia en
linea, mediante fibras opticas.

Control de temperatura

La viscosidad de las disoluciones es una magnitud
muy dependiente de la temperatura (asi en el interva-
lo entre 15-30 °C, un cambio de 1 °C puede provocar
una variacion del 2% en la viscosidad) y ademas
efectos considerables en el flujo electrosmético y la
movilidad electroforética, lo cual se traducira en varia-
ciones muy grandes en los tiempos de migracion. En
los equipos de Spectra Phoresis 500 y 1000 se verifi-
ca una regulacién muy precisa de la temperatura de
trabajo.

Hardware

Basado en el Sistema OS-2, estd especialmente
concebido para el tratamiento de los datos relativos a
las separaciones obtenidas en electroforesis capilar.
Permite diversos procedimientos de célculo y el con-
trol operativo automatico completo del proceso anali-
tico.

Aplicaciones

En las figuras 1 y 2, se presentan diversas aplica-
ciones de interés, correspondientes a separaciones
electroforéticas de especies muy diversas.

Ahaotancs (410

Separation ol polydeoxyadenylate (20-150 bases) using capillary gel electro-
pheresis. Column: 75 em x 75 pum (50-cm eleclive length) pPAGE-S (S%T, §%C polyacryl-
smide gel); applied voltage: 18 kY; lemperature: 25 °C; detection: UY, 260 nm.

Fig. 1

10mM MAMETADONRATE, pH 8.5
SAMPLE:LELKOTHIENES LTE4, LTOM,
LTC4 ,NHLTC4 , LTD4

TEMP. : 40C, VOLTACE: 15kV
s0/10/11 12:4%

-0.02007
3

TR ¥) a0y 7, T SR\ T T T 1

Llectropherogran Display: \CCOATA\LLUKOTRTLNLS\L3IEZY. 81T

Fig. 2



MERCK

LICHROGRAPH: Un programa completo para in-
yeccion automatica

El AS-4000 es un nuevo inyector automatico para
HPLC que ofrece al analista unas prestaciones supe-
riores a las de un inyector convencional. La automati-
zacion de etapas tediosas en la preparacion de
muestras tales como: realizacién de diluciones seria-
das, adicién de reactivos y patrones, homogeneiza-
cién de componentes, extracciones y elaboraciéon de
métodos complejos de derivatizacién son algunos
ejemplos de su enorme campo de aplicacion.

Resulta de especial interés la presencia de la fun-
cion "Learn", Gnica en su género en equipos de
HPLC, que le permite al cromatografista un control
manual muy sencillo de los movimientos del instru-
mento, en tareas como el pipeteado de liquidos, con
memorizacion automatica de las coordenadas esta-
blecidas experimentalmente.

Hasta un maximo de 30 métodos de trabajo prepa-
rados de este modo pueden seleccionarse libremen-
te, estando en todo momento protegidos contra cual-
quier fallo de alimentacion eléctrica. Un margen de
inyeccion entre 1 uL-5mL permite su empleo en apli-
caciones que van desde la HPLC analitica hasta la
semipreparativa, lo cual hace del AS-4000 un instru-
mento de gran flexibilidad.

Hasta 198 viales pueden programarse, siendo
posible la utilizacion simultanea de gradillas con via-
les de capacidades diferentes, lo cual hace posible su
empleo en la elaboracion de metodos de derivatiza-
cion, tales como el analisis de aminoéacidos con los
procedimientos del OPA y FMOC.

En definitiva, un instrumento compacto, flexible, de
gran capacidad de trabajo, que a estas caracteristi-
cas anade un control extraordinariamente simple y
sencillo que permite su utilizacion como unidad indivi-
dual o en conexién con un ordenador personal.

El AS-2000, es el inyector automatico ideal para
todo laboratorio de control de calidad. En su disefio
se combinan a la perfeccion caracteristicas esencia-
les para el cromatografista: Una configuracion muy
compacta y una mecanica de gran fiabilidad que per-
miten su operacién ininterrumpida en un espacio no
superior al ocupado por cualquier bomba.

Un control de la inyeccion tan simple y légico que
permiten su utilizacién inmediata sin entrenamiento
previo. Una gradilla con capacidad de hasta 150
muestras que asegura una gran capacidad de traba-
jo. Un margen de inyeccion entre 1-400 uL para su
empleo en la mayor parte de aplicaciones. Un nuevo
método de inyeccion por corte para asegurar una
reproducibilidad maxima, asi como la posibilidad de
procesar tantas muestras de emergencia como se
desee, lo hacen la eleccion ideal para laboratorios de
rutina con gran volumen de trabajo.

Si desea obtener una informacion mas completa de
estos productos o una demostracion de los mismos,
contacte con cualquiera de nuestras delegaciones o
llame al telefono 93-570 57 50, ext. 355, de la
Division de Reactivos de Igoda, S.A., Apdo. 47,
08100 Mollet del Vallés.

Waters

Division of MILLIPORE

EL NUEVO CARTUCHO DE ACERO CON RELLENO
NOVA-PAK C18

El nuevo cartucho de acero de Waters, Division de
Cromatografia de Millipore, basado simplemente en
un juego de terminales ajustables manualmente y
reutilizables con un cartucho de acero desechable,
estad actualmente a su disposicion para ofrecerles un
compromiso de calidad a su justo precio.

El cartucho disefado para trabajar a presiones de
6.000 psi (comprobados a 12.000 psi) esta inicial-
mente relleno con la popular fase de alta resolucién
Nova-Pak C18 y dimensiones de 3.9 x 150 mm.
Nova-Pak C18 es un relleno de silice de 4 u. esférico
de gran resistencia, ideal para alta resolucion, rapidez
de separacion y excelente tiempo de vida para la
columna.

La baja actividad de la Nova-Pak hace estas
columnas ideales para el analisis de compuestos
basicos y de gran utilidad para el desarrollo de méto-
dos y analisis de rutina teniendo en cuenta el coste
efectivo del cartucho.

NUEVO SISTEMA DE CROMATOGRAFIA LIQUIDA
WATERS LC MODULO 1

Waters, Division de Cromatografia de Millipore,
introduce su nuevo sistema de HPLC compacto y de
facil manejo LC Médulo 1 pensado para aumentar la
productividad en el laboratorio analitico.

El detector programable de UV/VIS permite la
seleccion de cualquier longitud de onda entre 190 y
600 nm. con una excepcional sensibilidad combinada
con la posibilidad de cambio de longitudes de onda
durante el analisis.

La unidad de bombeo, preparada para la mezcla
de hasta 4 eluyentes, nos da una precisa y reproduci-
ble formacion de fases moviles isocraticas o con gra-
dientes.

Autoinyector de muestras, nuevo disefio con accio-
namiento completamente eléctrico de gran fiabilidad.
Hasta 96 muestras pueden ser procesadas en anali-
sis de rutina.
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El control de parametros en el LC Modulo 1 es de
facil acceso, un simple cursor a través del menud en
una pantalla LCD y la posibilidad de almacenar hasta
15 métodos de trabajo.

El LC Médulo 1 es compatible con toda la gama de
estaciones de tratamiento de datos e integradores de
Waters para una completa documentacion de las condi-
ciones de trabajo, almacenaje de métodos y resultados.

Tornillos apretados manualmente, lavado de émbo-
los, autopurgado y otros pequefos detalles hacen del
LC Médulo 1 un equipo de facil uso y grandes presta-
ciones.

SISTEMA DE BAJA DISPERSION Y COMPLETA-
MENTE INERTE WATERS 625

Waters, Divisién de Cromatografia de Millipore, ha
introducido un nuevo concepto en bombas cromato-
graficas con el modelo 625 especialmente dedicado a
investigacion bioquimica y cromatografica de alta
resolucion.

El Waters 625 incorpora un avanzado disefio de
bomba con materiales poliméricos no metalicos, baja
dispersian, control Silk para la total eliminacion de pul-
sos adecuado para separaciones en microbore, anali-
tica o micropreparativa. El sistema esta optimizado
para cualquier tipo de separacion en intercambio i6ni-
co, afinidad, interaccién hidrofobica, filtracion de geles
y fase reversa pudiéndose acoplar a detectores de
UV/Vis variables o de array de diodos. Permite un flujo
de 0.01 a 5 ml/min y 4.000 psi de limite de presion.

Las caracteristicas del sistema se ven cumplimen-
tadas por el lavado de embolos, Auto-Blend para
automatizar el desarrollo de métodos y las mezclas
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de eluyentes, tubos de conexion e inyector no metali-
cos con tornillos apretados manualmente. También
incorpora control Powerline, desde un sélo teclado,
de los gradientes, inyeccion, deteccion y sefiales
externas con o sin sistema de tratamiento de datos.

varian®chemicontrol

NUEVO SISTEMA CROMATOGRAFICO CON
DOBLE INYECTOR AUTOMATICO

Varian ha introducido la posibilidad de instalar
simultaneamente dos inyectores automaticos en el
cromatégrafo de gases 3600, de especial interés para
todos aquellos laboratorios cuyas necesidades anali-
ticas exijan una gran flexibilidad y alta productividad
en el procesamiento de muestras.

El cromatégrafo 3600 puede operar con dos inyec-
tores autométicos 8100 de forma simultanea o
secuencial, duplicando el numero de muestras en el
mismo periodo de tiempo con operacién totalmente
desatendida. Ambos inyectores automaticos se con-
trolan desde el teclado del propio cromatografo, con
comunicacion bidireccional y sin necesidad de ningu-
na interfase o elemento de control externo.

El horno de columnas del 3600 es actualmente el
mas grande disponible en el mercado, con posibilidad
de instalar cémodamente, cara a cara, hasta 4 colum-
nas simultaneamente, con sus correspondientes sis-
temas de inyeccién y deteccion.

El inyector automatico 8100 realiza la inyeccién de
muestras mediante la técnica "sandwich", permitiendo
una alta reproducibilidad (< 1.0% RSD) y practica-
mente nula contaminacién entre inyecciones sucesi-
vas (< 0.01%), con volumenes de muestra bajisimos
(hasta tres inyecciones de 1 ul con volimenes de
muestra de 10 pl).

INYECTOR AUTOMATICO DE ESPACIO EN CABEZA
VARIAN GENESIS

El Varian Génesis es un nuevo inyector automatico
de espacio en cabeza estatico ("static headspace"),
que ofrece una gran versatilidad para el analisis de
compuestos volatiles en los campos farmacéutico,
industrial y de alimentacién principalmente. Puede
trabajar con columnas empaquetadas o capilares, asi
como con sistemas GC/MS.
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El Génesis tiene capacidad para procesar automa-
ticamente hasta 50 muestras, pudiendo asignar dis-
tintos métodos de andlisis a cada muestra. La ter-
mostatizacioén de los viales se realiza mediante un
bloque metalico, libre de aceite y presenta una linea
de transferencia de niquel para evitar la posible
adsorcion de la muestra en los puntos activos de
metal.

Presenta un software especifico (MOM) para desa-
rrollo de métodos, el cual, determina automaticamen-
te las condiciones dptimas para conseguir la maxima
sensibilidad y precisién en el analisis de las muestras.

La conexién al cromatégrafo de gases se realiza a
través del sistema neumatico, de tal forma que el
inyector queda libre para la inyeccién de cualquier
otro tipo de muestras liquidas.

ESTACION DE DATOS VARIAN STAR

Siguiendo su amplia tradicion en sistemas de trata-
miento de datos, Varian acaba de introducir la esta-
cién de datos cromatograficos Star, basada en orde-
nadores compatibles tipo AT.

El software Star trabaja en el entorno Microsoft
Windows 3.0, pudiendo visualizar y manipular los cro-
matogramas a través de graficos interactivos a la vez
que se procesan los datos en tiempo real.

Puede procesar hasta 4 senales cromatograficas
simultaneamente provenientes de equipos de GC y/o
HPLC indistintamente. Puede, ademas, controlar a
través de comunicacion bidireccional, los cromatégra-
fos de gases Varian serie 3000 y el sistema de HPLC
Varian Star.
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La estacion de datos Star permite la validacion de
los resultados analiticos segun criterios GLP, pudién-
dose almacenar en el mismo archivo los datos "cru-
dos", célculos, condiciones de analisis, errores, para-
metros de integracion, etc., generando informes total-
mente documentados.

Asimismo, los datos cromatograficos se pueden
transferir directamente a otro software (p.e. Microsoft
Excel, Lotus 1-2-3, efc.) para la generacion de infor-
mes especificos del usuario, presentacion de grafi-
cos, realizacién de calculos estadisticos, etc.

Para mas informacion, por favor dirijanse a:

Varian Chemicontrol, S.L.

Avda. Pedro Diez, 25. 28019 Madrid.

Tel. (91) 472 76 12. Fax (91) 472 50 01.

Caspe, 118. 08013. 08013 Barcelona.

Tel. (93) 265 70 02. Fax (91) 265 85 62.

SUGELABOR, S.A.

Al servicio del analisis

Columnas capilares para cromatografia de gases

Sugelabor, S.A., en su afan de servir al andlisis ins-
trumental en Espafa, lanza al mercado su gama de
columnas capilares para cromatografia de gases
SGL.

Estas columnas son las dnicas de produccién
nacional, que en este caso es garantia de alta cali-
dad.

Las columnas SGL, han sido fabricadas con la tec-
nologia mas avanzada (fases inmovilizadas) y antes
de llegar a sus manos han debido superar, rigurosos
tests de eficacia e inercia.

La fabricacion y comercializacion de este producto
es para nosotros un reto y una satisfaccién que nos
acerca mas a nuestro objetivo de estar al servicio del
analisis y de ustedes.

En el momento actual de lanzamiento ya se dispo-
ne de un importante abanico de posibilidades que
cubren todo el rango de polaridades.

Los diametros son los estandar de 0.25 y 0.33 mm
para capilares y 0.53 mm para semicapilares.

El espesor de pelicula desde 0.10 p hasta 5 i (ele-
vado espesor).

Las longitudes de 10, 15, 25y 50 m.

La garantia es total para todas nuestras columnas.
La razon de esta amplia garantia, es la fiabilidad que
se las da, después de haber superado los diferentes
tests de calidad.

El plazo de entrega, inmediato, ya que al ser pro-
duccién propia elimina la dependencia de existencias
y de importaciones.

Si esta interesado o necesita informacion dicional
contacte con nuestro departamento técnico. Ademas,
pueden solicitarse columnas con caracteristicas dis-
tintas a las estandar.

APLICACIONES

Es nuestro deseo formar un club de usuarios de
columnas SGL, donde se puedan intercambiar sepa-
raciones, experiencias e impresiones. Vaya por delan-
te nuestro compromiso de editarlos en un boletin que
sera objeto de la mayor y mas cuidada difusion.



He aqui un pequefio adelanto.
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Aplicacion 1: Aminas primarias.

Columna SGL-73,25 m x 0.33 mm/ 1,0 um.
T =65 °C 8 °C/min 135 °C Detector FID.

1. Tert-Butilamina 5. iso-Amilamina
2. sec-Butilamina 6. n-Amilamina
3. iso-Butilamina 7. n-Hexilamina
4. n-Butilamina
i 2 4
2 5
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Aplicacion 2: Alcoholes

Columna SGL-20, 50 m x 0.25 mm / 0,25 um
T = 80 °C Detector FID

1. Metanol 4. 2-Butanol
2. Etanol 5. n-Butanol
3. n-Propanol 6. n-Pentanol

GENERADOR DE HIDROGENO, AIRE, NITROGENO
Series HANG

— Produce hidrégeno, aire y nitrégeno segun consu-
mo.

— Alternativa ideal a los cilindros de gas comprimido
en los laboratorios.

— Instalacién en minutos sin necesidad de obra.

— Ahorra espacio en el laboratorio.

— Sistema completamente automatizado.

— (ases de alta pureza -99,999%.

00
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2
HANG 300
i
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La serie HANG de generadores de Claind-Nitrox,
suministra gas de un modo centralizado sin necesi-
dad de los cilindros de alta presion.

El sistema combinado de generador de gas se
suministra en equipo compacto para la produccion
de:

aire + nitrogeno

aire + hidrégeno

hidrégeno + nitrégeno

hidrégeno + aire + nitrogeno

MODO DE FUNCIONAMIENTO

Oxygen

HF
Hydrogen

@

HD

@ we

Demineralised
waler

i
i

El hidrogeno se produce por la electrolisis de agua
desmineralizada en una célula Alyzer (patentada).

N

reservoir
Air
reservoir

Nitrogen

Flow
control
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PROCESADORES DE DATOS PARA CROMATOGRAF!A

SHIMADZU

Ahora le ofrecemos una amplia gama:

C-R6A

C-R5A

C-R4A

Procesador de datos
fiable y econémico.
Almacenamiento de
cromatogramas y
reprocesamiento.
Programacion en BASIC.
Interface standard para
cassette.

Interface externa para
cromatografo o computador
externo.

Procesador de Datos con
capacidad para 2 canales.
Almacenamiento de
cromatogramas y
reprocesamiento.

Tarjeta IC (RAM) para
archivo de datos, programas
o parametros. Puede
procesar con precision picos
tan pequenos como 0,04
seg. (anchura a media
altura).

Procesador de Datos de
altas prestaciones.

Con pantalla, discos floppy
y capacidad de doble canal
simultaneo en tiempo real.
Programacién via ment a
través de la pantalla.

Gran potencia cuantitativa.

COMPATIBLES CON CUALQUIER CROMATOGRAFO DE GASES O DE LIQUIDOS

IZASA

IZASA, S.A.

C/. Aragoneses, 13
Pol. Ind. Alcobendas
28100 MADRID

C/. Calabria, 174

08015 BARCELONA

DELEGACION CATALUNA: 425 01 00. BILBAO: 476 13 50. GIJON: 35 67 46.
GRANADA: 28 07 50. LAS PALMAS: 28 21 48. MADRID: 661 50 86.
MALAGA: 39 28 87. MURCIA: 29 87 11. PALMA DE MALLORCA: 28 91 71.
SANTANDER: 25 30 16. SANTIAGO DE COMPOSTELA: 58 28 00.
SALAMANCA: 24 09 70. SEVILLA: 436 41 66. TENERIFE: 61 60 51.
VALENCIA: 347 66 25. VALLADOLID: 23 59 27. ZARAGOZA: 56 04 46.



El hidrogeno se hace burbujear dentro de un sepa-
rador, habiéndose filtrado antes y fluyendo hacia la
salida.

El nitrégeno y el aire puro se obtienen por la sepa-
racion del aire comprimido (a partir de una bomba
integral) en tubos de zeolita y tamices de carbono en
un proceso de absorcion oscilante a presion (PSA).

Un tubo de zeolita filtra la humedad y los hidrocar-
buros a partir de la corriente de aire obteniéndose
aire puro que pasa al usuario. El tubo de carbono fil-
tra oxigeno, humedad e hidrocarburos de la corriente
de aire obteniéndose nitrégeno puro que pasa al
usuario.

El proceso PSA es completamente automatico y
seguro.

DATOS TECNICOS

Pureza de los gases

Agua Oxigeno Hidroc. CO2 Argén
Hidrogeno 2 ppm 1 ppm - = -
Aire 2 ppm - Sppm 2ppm -

Nitrgeno 2ppm 10ppm 2ppm 2ppm 1%

MANEJO

Conecte el enchufe a la red y llene el reservorio de
agua desmineralizada.

Después de esto, el generador funciona completa-
mente automatizado, sélo necesita el llenado ocasio-
nal con agua desmineralizada y el recambio del tubo
desecante de silicagel una vez saturado.

SUGELABOCR, S.A.

Sicilia, 36 - Tel. 501 39 36. Fax 501 39 38.

28038 Madrid

TJEKNOKROVNCA

ELECTROFORESIS CAPILAR

La electroforesis capilar (HPCE) ha venido eviden-
ciandose desde su aparicién, como una técnica
extremadamente Util dada su elevada eficacia y sen-
sibilidad y su campo de aplicacién se ha extendido
progresivamente hasta cubrir especies ionicas y no
ionicas dentro de un rango de pesos moleculares que
abarca desde los pequenos cationes o aniones hasta
proteinas extremadamente grandes.

Atendiendo a este interés que presenta la técnica.
Supelco ha desarrollado la gama CElect de columnas
capilares para HPCE que cubre ademas de la colum-
na estandar de silice sin tratar, una gama de cuatro
funcionalizaciones distintas.

Estas columnas funcionalizadas mejoran extraordi-
nariamente la separacién de compuestos tales como
las proteinas, eliminando totalmente el problema de
la interaccion de las mismas con los silanoles activos
de la silice.

Un aspecto importante de la serie SElect de colum-
nas capilares, es que, al contrario de lo que sucede

con determinados tipos de columnas funcionalizadas
para HPCE, no queda totalmente eliminado el flujo
electroosmoético (EOF), con lo que es perfectamente
posible efectuar separaciones de proteinas con pH's
cercanos a la neutralidad.

La reduccién del valor de EOF respecto a la silice
sin tratar es del 0% en el caso de la fase hidrofilica y
del 30-40% en las fases mas hidrofdbicas.

Las columnasCElect con dos diametros internos
distintos, se entregan totalmente garantizadas y son
completamente compatibles con todos los instrumen-
tos del mercado (ABI, Beckman, Dionex, Isco,
Waters, etc.).

Columnas Celect

*Silica sin tratar:
CElect-FS50
CElect-FS75

*Fase hidrofilica neutra:
CElect-P150
CElect-P175

*Fase hidrofobicidad media, C1:
CElect-H50
CElect-H75

*Fase hidrofobicidad moderada, C8:
CElect-H150
CElect-H175

*Fase Hidrofobicidad elevada, C18:
CElect-H250
CElect-H275

ANALISIS DE MUESTRAS BIOLOGICAS

El necesario pretratamiento de las muestras biolo-
gicas (plasma, suero, orina, etc.), antes de su inyec-
cion en el cromatografo, suele ser un paso laborioso
y que se traduce normalmente en una pérdida de cali-
dad de los resultados.

La nueva columna HISEP desarrollada por Supelco
viene a solucionar estos problemas permitiendo la
inyeccion directa de muestras biolégicas.

Esta columna esta constituida por una red hidrofili-
ca de oxido de polietileno (P) ligada quimicamente a
la superficie de la silice, la cual excluye totalmente el
material proteico inyectado con la muestra, mientras
qgue las pequenas moléculas de analito, penetran
facilmente a través de dicha red pudiendo acceder a
los grupos fenilo (R) que constituyen propiamente la
fase cromatografica.

Shielded Hydrophobic Phase



El resultado es que, Unicamente mediante una sim-
ple centrifugacién para eliminar posibles materiales
en suspension, es posible en la mayoria de los casos
analizar complejas muestras bioldgicas, obteniéndose
excelentes valores de reproducibilidad y de recupera-
cion de los analitos y sin que esto repercuta en la
vida util de la columna.

COLUMNAS ESPECIALES PARA COMPUESTOS
BASICOS, ACIDOS Y ZWITERIONICOS

El analisis de compuestos basicos y acidos por
fase reversa suele presentar numerosos problemas,
debidos a la interaccion de los mismos con los silano-
les residuales de la silice.

La nueva columna Supercosil ABZ, basada en la
adicion de grupos nucleofilicos cerca de la superficie
de la silice, viene a solucionar estos problemas ya
que es posible cromatografiar este tipo de compues-
tos sin tener que recurrir a la adicion de modificado-
res, utilizacién de reactivos de par idnico, etc., obte-
niéndose en todos los casos picos simétricos incluso
en el caso de cromatografiar compuestos del tipo
amonio cuaternario.

Una ventaja adicional de esta nueva columna es
que, al no ser necesario el empleo de reactivos de
par iénico, los tiempos de estabilizacion de la colum-
na son significativamente inferiores, a la vez que se
alarga considerablemente la vida atil de la columna.

Ctra. de Cerdanyola, 71, 2°

Apdo. de Correos 147.

Tels. (93) 674 88 00-48 96.

Télex 94525 TEKO E - Fax 675 24 05.
08190 SANT CUGAT DEL VALLES (Barcelona).
Costa Rica, 9, 12- A - 11.

Tel. (91) 458 23 45 - Fax (91) 458 23 45
28016 MADRID

Baleares, 5

Tel. (954) 61 01 92

41012 SEVILLA

PERKIN-ELLMER

TENDENCIAS ACTUALES EN EL DISENO DE SIS-
TEMAS DE TRATAMIENTO DE DATOS ANALITI-
COS.— Dr. Octavi Colomina

Introduccion

El nivel actual en instrumentacién analitica ha
alcanzado unas cotas de sofisticacion y prestaciones
tan elevadas que los argumentos que antano podian
exhibir frente a la competencia los diferentes fabri-
cantes, y que estaban basados en cuestiones técni-
cas: superior sensibilidad, mayor exactitud, mas posi-
bilidades de trabajo, han quedado claramente fuera
de lugar puesto que en la actualidad, cualquier com-
pafia suministradora de instrumentacion cumple
unos minimos en cuanto a solidez y caracteristicas
técnicas que, en la mayoria de los casos, estan por
encima de las necesidades reales del usuario.
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Puesto que las razones meramente técnicas van
perdiendo peso en el momento de tomar la decisién
por una u otra marca y suponiendo niveles de coste
similares, ¢cual es la tendencia que siguen las com-
pafiias punteras en este campo para ofrecer algo
mas de lo que el usuario final estda acostumbrado a
oir?

La respuesta a esta pregunta debemos encontrarla
en la evolucidn experimentada en estos ultimos anos
por los laboratorios analiticos; la diferencia entre lo
que se le exigia antano a un jefe de laboratorio y lo
que se le pide actualmente. Si hace unos anos el
deber del analista era el de poner a punto una técni-
ca, analizar unas muestras y dar unos resultados mas
0 menos repetitivos, hoy en dia ya se supone que el
trabajo a realizar es éste, pero hay ademas un trabajo
adicional tan importante como el primero: conseguir
la credibilidad externa sobre los resultados que el
laboratorio emite.

Por credibilidad externa debemos entender tanto
otros estamentos de la organizacion a la que pertene-
ce el laboratorio: departamentos comercial, produc-
cién, etc., que exigen un nivel de calidad determina-
do, como organismos externos como la FDA o la EPA
en Estados Unidos o los Ministerios de Sanidad o
Industria en Espana o incluso auditores independien-
tes que pueden exigir en cualquier momento pruebas
fehacientes de que los trabajos de aquel laboratorio
se realizan siguiendo las pautas exigidas por las bue-
nas practicas de laboratorio o buenas practicas de
fabricacion (GLP/GMP).

No tanto como por las reglamentaciones y exigen-
cias legislativas diversas que afectan a diferentes
areas industriales como por la utilizacion de la cali-
dad como argumento frente a la competencia que
afecta a todo tipo de industria, términos coma GLP,
garantia de calidad total, quality assurance, normas
ISO 9000 o validacion estan en boca de todos los
responsables de calidad de todas las industrias.

En el campo de la instrumentacién analitica, sobre
cuya evolucién hemos esbozado algunas ideas, los
instrumentos actuales son capaces de generar un
volumen tal de informacion, que el trabajo del respon-
sable del laboratorio se ha convertido en muchos
casos casi exclusivamente en tratar de dar sentido a
esta cantidad ingente de datos y generar las corres-
pondientes estadisticas para asegurar la calidad de la
informacion. Pierde por lo tanto capacidad de actua-
cién en aquellos tipos de trabajo que no son rutinarios
y que deberian merecer una maxima atencion por su
parte, como son la puesta a punto de métodos y sis-
temas analiticos fiables o la interpretacion global de
una serie de resultados; en pocas palabras, pierde
calidad en su trabajo.

Es hacia este punto hacia donde deben dirigirse
los esfuerzos de los fabricantes de instrumentacion y
sistemas de tratamientos de datos; a suministrar las
herramientas necesarias para ayudar al analista en
los trabajos rutinarios de validacion objetivo de sus
métodos analiticos y resultados.

Validacién

A este terreno, la validacion de sistemas analiticos,
se dirigen hoy en dia los pasos de companias como
Perkin Elmer, no Gnicamente en determinados pro-
ductos que incorporen estas herramientas de valida-



cion, sino como compania global dedicada al servicio
de la quimica analitica. Es la actual razén de ser de
Perkin Elmer, la de cumplir en todas sus lineas instru-
mentales y de servicios con las exigencias que pue-
dan surgir de una estricta aplicacién de las normati-
vas ISO 9000 con el objeto de implantar en un
laboratorio la garantia de calidad total.

Esta nueva preocupacién en el diseno instrumen-
tal, queda reflejada en los sistemas analiticos recien-
temente aparecidos en el campo de la cromatografia
tanto liquida como de gases: el sistema Integral 4000
de cromatogafia liquida con su capacidad de mante-
ner un registro de todas las revisiones de manteni-
miento o cambios que se han producido en toda la
historia del equipo, o bien |a facilidad de obtener el
ensayo de conformidad del sistema (System
Suitability Test) con parametros cromatograficos tales
como el nimero de platos tedricos, la simetria de los
picos, resolucion..., todos ellos con su desviacion
estandar obtenida mediante réplicas de la misma
muestra.

También en un campo tan clasico como la espec-
troscopia infrarroja, cuya utilizacion como instrumento
de control de calidad es quizas anterior al uso que
recibe en otras dreas como la investigacion o el anali-
sis no rutinario, Perkin Elmer sigue la tendencia de
incorporar herramientas de validacion. Hasta ahora
por moderno que fuera el espectrofotémetro (los
actuales instrumentos de transformada de Fourier
han sustituido a los clasicos dispersivos) el resultado
final paco variaba del clasico coincide con el estandar
o similar. Actualmente, y bajo esta nueva 6ptica es
posible que el espectro obtenido sea comparado fren-
te a una libreria de espectros y la respuesta del ins-
trumento venga acompanada de todo un historial o
posibilidades en las que se tiene en cuenta cada una
de las condiciones bajo las cuales se registré el
espectro. Todo ello registrado en un certificado nume-
rado; en ofras palabras se aplican criterios de valida-
cién a los espectros IR obtenidos.

Sistemas de adquisicion y tratamiento de datos
cromatograficos

Es este otro de los campos dentro de la instrumen-
tacion que ha evolucionado mas rapidamente, parale-
lamente con los ordenadores, de modo que hoy en
dia es posible incorporar a un simple cromatégrafo de
gases unos sistemas de tratamiento de datos y calcu-
lo de resultados que, hace 15 anos, eran inimagina-
bles para muchos centros de calculo de universida-
des 0 empresas sin costosisimas inversiones.

Por ello el criterio que debe seguirse en este area 'y
por supuesto el adoptado por Perkin Elmer, no es el
de presentar mejores algoritmos de integracién cro-
matografica o mayores prestaciones graficas, puesto
gue hoy en dia la mayoria de software cromatografico
disponible en el mercado cumple con estas exigen-
cias, sino de introducir herramientas de trabajo que
faciliten la validacion total del sistema analitico.

Con este objetivo ha sido disefado el sistema
Turbochrom 3 de Pe Nelson. A sus probadas presta-
ciones técnicas avaladas por miles de sistemas insta-
lados en todo el mundo, afade la posibilidad de con-
trol y adquisicion de datos de mdltiples instrumentos y
de diferentes fabricantes. todo ello desde un mismo
PC.

Por una parte, el sistema tiene por objeto relacio-
nar y centralizar toda la informacién recogida y trata-
da del laboratorio con respecto a la cromatografia,
independientemente de que se trate de liquida o
gaseosa, instrumentos modernos o antiguos, de
marca Perkin Elmer o de otras marcas... Desde un
unico punto de control es posible seguir a tiempo real
los cromatogramas producides mientras al mismo
tiempo se controlan las condiciones de trabajo del
cromatografo o se reprocesan cromatogramas. Todo
ello repercute en una mayor calidad e integridad de
los datos obtenidos.

No obstante quizas el punto mas importante, de
acuerdo con el titulo de este trabajo, afecta a las
herramientas de validacién que ofrece un sistema
que funciona sobre un simple PC, herramientas que
hasta el momento sdlo estaban disponibles en siste-
mas de miniordenadores y que requieren una elevada
inversion para su implantacién.

La primera de estas herramientas lo constituye un
modelo de validacion de interfases. Para poder validar
un sistema cromatografico deben validarse separada-
mente y posteriormente en conjunto, el instrumento
(hardware), el programa (software) y los métodos ana-
liticos utilizados. Por ello debemos poder asegurar y
tener constancia escrita de ello, que nuestra interfase
nos esta transformando correctamente la senal que
recibe del detector del cromatégrafo. Es esta la fun-
cién del modulo de validacién de interfases. Por
supuesto, este elemento medidor viene acomparnado
a su vez de un certificado de calibracion con su histo-
rial correspondiente a efectos de auditoria.

El segundo elemento de validacién que incorpora
Turbochrom 3 lo constituye el System Suitability Test.
Mediante esta posibilidad el sistema es capaz de emi-
tir informes en los que se incluyen, a voluntad del cro-
matografista, los parametros fijados por las farmaco-
peas U otros requerimientos y que informan de modo
objetivo sobre la calidad del sistema analitico.
Parametros tales como el nimero de platos teéricos,
resolucion entre dos picos, factor de simetria de un
pico entre otros, repetitividad a lo largo del tiempo,
debidamente cuantificada con valores medios y des-
viaciones estandar, facil y cémodamente mediante el
simple manejo del raton del ordenador.

La incorporacion de elementos de este tipo en sis-
temas de bajo coste como los que funcionan sobre
PC, ha supuesto un auténtico revulsivo tanto para los
suministradores de instrumentacion como para el
popio cromatografista, puesto que al suministrarsele
estas herramientas queda descargado de gran parte
del trabajo rutinario que tiene como propdsito la vali-
dacion de su sistema.

Es oportuno incluir aqui la puntualizacién de que
no es el suministrador quien debe validar sus produc-
tos sino el usuario final de estos productos. Sélo él es
el responsable de cada aplicacion particular de un
instrumento o método analitico en un entorno particu-
lar. El es quien debe decidir si el sistema resulta o no
adecuado, no Unicamente en un momento determina-
do sino también a lo largo del tiempo. Sin embargo, si
es mision ineludible por parte de las companias sumi-
nistradoras y este es el criterio adoptado por Perkin
Elmer, la de facilitar al maximo esta labor de valida-
cion, proporcionando todos aquellos elementos o
herramientas que conduzcan a ella.
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H umo r, por Lopesanchez

—Pues si que era una muestra agresiva...

Si usted trabaja en Cromatografia:

e Algo habra que pueda ensenarnos.
¢ Algo habra que podamos ensenarle.

iHagase miembro del GCTA!
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NUESTRA TRADICION ES EL PROGRESO

-"-"‘""—"-" Desde 1851 Heinrich Emanuel Merck El sist de instr tos LiChroGraph” para HPLC

154 o

1 de sus p fo es un producto destacado en nuestra empresa,
Hoy esta garantia sigue siend t promi marcande la pauta en la HPLC analitca.

garantiza la maxima c
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Algo extraordinario esta sucediendo

El concepto del nuevo
cromatografo de gases de
PERKIN ELMER es
relativamente sencillo:

Que permita hacer al
cromatografista lo que Un inyector automdlico
habia estado sonando. kidlinlo

ones en

Encontrarse con un
AutoSistema cromatogrifico:

Es el primer cromatégrafo
de gases con un inyector -
de liquidos totalmente __ '
integrado, ofreciéndole -
la maxima flexibilidad en la e
inyeccion de muestras. 2

Su concepcién se bﬂsa en la Teclado simplificado, con
fiabilidad ¥ Vemﬁ]idﬂd, para teclas codificadas y
incrementar la productividad diferentes colores

e

y control de calidad en fin tonale
cualquier tipo de laboratorio. .,

Con los sistemas de RIS
tratamiento de datos

|

PE Nelson, se alcanza
el maximo nivel de
comunicaciones y de
control del AutoSistema
Cromatografico.
Su ni idad
T
resultados, lo hacen idéneo PE ..\-rj'.f;iru‘f: f}e'-n.'n‘rh' el
para el cumplimiemo estricto control ¢ wmlxmgr;f,.fh 0 con
delas G.L.P. capacidad multiusuario.
Para mds informaciéon
o demostracién del =
AutoSistema Cromatogrifico,
puede contactar con
cualquiera de nuestras
oficinas:

AT T

PE Nelson Modelo 1020,
! 1 pantalla
un disco de 20-MB.

ass, 2

. Tel {91) 734 04 00

Bilbao, 48014 ;
~ Avda. Lehendakari Aguirre, 11
Tel. (94) 447 10 21
Sevilia, 41011

V. ﬂep F«rgentlna 39
' Tel. (954) 45 70 22

c1o ¥
¢ saforle
L Servicio

de todos nuestros usuarios



