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Imagine las
ventajas de

integrar HPLC
y electroforesis

capilar.
Imaginar cómo trabaja un sistema

cerrado de agua, puede ser difícil.
Imaginar la confirmación rápida de

resultados HPLC utilizando
electroforesis capilar (CE) puede ser
también di fícil.

Hasta ahora. Hasta que Beckman ha
integrado HPLC y CE.
Integración parcia l o total.

Con el Sistema P/ACETM 2100, la CE
puede integrarse parcialmente con
cualquier sistema de Le. o totalmente a
un sistema Beckman.

La integ ración total. que nosotros
llamamos LCCE. le permite controlar Le
y CE desde el mismo ordenador
simultáneamente.
Softwa re optimizado para le y CE.

Para obtener resultados cuantitativos
precisos y reproducibles en CE, el
software GOLO calcul a
automáticamente la movilidad, área y
tiempo de migración corregidos , no
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de HPLC y CE,
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Editorial

Una vez más aprovecho la oportunidad que me
brinda esta sección editorial para dirigirme a todo s los
miembros del GCTA no sólo para desearos un prós­
pero año 1992, sino también para reflexionar sobre
algunas de nuestras activ idades durante 1991. En
este sentido, un aspecto que quiero destacar son los
constantes comentarios favorables que recibo sobre
el nuevo formato y conte nido del bole tín .
Indudablemente, basta compararlo con otros editados
por otras sociedades naciona les y europe as para
comprobar su mejor aspecto y calidad lo cual, como
sabemos muy bien todos los que desde la junta direc­
tiva estamos más o menos vinculados a la gestión de l
grupo, es un mérito exclus ivo de Isabe l Martinez
Castro, eficazmente ayudada por José Luis Andreu y
hasta hace poco también por Guillermo Reglero. Creo
que es justo que todos sepam os y apreciemos el
esfuerzo y dedicación que exige la redacción, compo­
sición y edición del boletin que en la actualidad cons­
tituye el mejor vínculo de comunicación y difusión de
la imagen del GCTA.

Otra actividad que ciertamente contribuye a la pro­
yección de nuestra entidad. ya no sólo dentro de
nuestras fronteras sino también fuera de ellas es
nuestra reunión científica anual, la última de las cua­
les acaba de celebrarse en San Sebastlán con pleno
exito tanto de asistencia como de programa. a juzgar
por las valoraciones recibidas. Partiendo de la positi­
va experiencia adquirida en la reunión de Reus, la
reunión de este año estuvo precedida por tres cursos
especializados sobre cromatografía de gases con
columnas capilares, cromatografía líquida y sistemas
combinados de cromatografía y espectrometr ta de
masas. El éxito en asistencia en este segundo intento
parece con firmar que el GCTA puede ocupar una
posición importante en la organización periódica de
cursos especializados, como así se hizo constar en la
asamblea celebrada durante la reunión. Por cierto,
pienso que serfa conveniente que las deliberaciones
de la asamblea quedasen reflejadas en el boletín ,
cosa que espero conseguir en el próximo número.
Por otro lado el formato de esta XX Reunión, volvió a
grav itar sobre las conferencias de persona lidades
invitadas y las comunicaciones en forma de paneles y
este año gracias a las importantes subvenciones con­
seguidas por la organizadora de la reunión, la doctora
Carmen Dorronsora, especialmente del Gobierno e
instituciones vascas, la junta directiva ha podido con­
ceder todas las becas solicitadas que han sido más
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 demás confortable y bello
palacio de Miramar. de San Sebastián . sede de la
reunión, no fue pos ible organizar una exposición
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comercial, sit uac ión que no obstante espe ramos
corregir en la próxima reunión de 1992.

Por otro lado tal como ya he comentado, la reunión
del GCTA. aunque nacional, pienso que tendría que
tener una mínima y necesaria proyección internacio­
nal como testimonio de la vitalidad de la cromatogra­
fía en España. A tal efecto y aparte de la invitación de
cuatro conferenciantes extran jeros. gestioné con
Elsevier la publicación de los trabajos de la reunión, o
b ie n en un vol umen esp ecia l de "Joum al ot
Chromatography", o como sección definida dentro de
un volumen regular. en el caso de no alcanzar un
número suficiente de manuscr itos . He de confesar
que el éxito ha sorprendido a la propia empresa, ya
que sobre 108 trabajos presentados en la reunión. se
han recogido casi 40 manuscritos que actualmente
están en proceso de revisión de acuerdo con los pro­
cedimientos habituales.

Me gustaría poder informar en el próximo boletín
que la mayoría han superado este proceso y que
hemos conseguido la edición de un número especial
para los trabajos de la XX Reunión del GCTA en el
"Joumal of Chromatoqraphy", ya que estoy seguro
que la salud y vitali dad de la cromatografía en
España 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 proyección cien­
tífica es prácticamente nula. tal como desgraciada­
mente he podido constatar en la exhaustiva búsque­
da bibliográfica realizada para la preparación de mi
conferencia plenaria en la '2a International Mass
Spectrornetry Conferenca, celebrada el pasado mes
de agosto en Amsterdam. En este caso de un total de
casi 4.000 trabajos publicados en los último s tres
años. la contribución española no llega a los 25. Sin
duda, esta no es la situación de la cromatogralia en
España, 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 reúne las mínimas condiciones, lo
cual no deja de ser preocupante ya que en ambos
casos, aparte de las restricciones propias de la inves­
tigación clasificada el denominador común puede ser
la inexperiencia o falta de madurez del investigador
en la divulgación de sus resultados o incluso en el
diseñ o de un robusto protocolo anali tico capaz de
resistir las críticas de los revisores externos.

Como siempre reitero mi paciente espera de suge­
rencias para incrementar la vitalidad y utilidad de
GCTA. ya que continúo insistiendo en que sin la parti­
cipación activa de sus miembros, el grupo no tendría
razón de ser.

E. Gefpí
(Presidente)



Cromatografía: términos y definiciones
/. Martínez Castro y J. Sanz

Tal como se ha venido haciendo en los dos últimos
núm eros del Boletín, continuamos con la recogida de
lo ya pub li cado en números anteriores sobre
Nomenclatura Cromatográfica.

La ser ie que apa rece hoy fue publ icada en el volu­
men 6 (1985) pago31 -32 . Todos los términos se refie ­
ren a la introducción de muestras en cromatografía
de gases : como el punto de partida ha sido la nomen­
clatura inglesa, los vocablos cor respond ientes se han
indicado entre paréntesis.

SECCION 11. CROMATOGRAFIA DE GASES

56. INY ECCION INSTA NTAN EA (FLA SH INJ EC·
TION)

57. EVAPORACION INSTANTANEA (FLAS H VAPO·
RIZATION)

58. INYECCION EN FRIO (COL D INJECTION)

59 . DIVISOR DE FLUJO (S PLlTTER)
DIVISION DE FLUJ O (SPLlTTING)

Dispositivo situado en el inyector que divide el flujo
del gas portador en proporción variable, env iando una
parte a la columna y el resto fuera de l sistema.

60 . CO N DIVIS ION DE FLUJO (SPLlT MODE )
Mod alidad de inyección en c. capilar que consiste

en introducir en la columna sólo parte de la muestra
inyectada.

61. SIN DIVISION DE FLUJO (SPLlTLESS MODE )
Moda lidad de inyección en c. capi lar que consis te

en suprimir la división de flujo durante cie rto tiem po
con objeto de qu e la mayor parte de la muestra inyec­
tada alcance la co lumna.

62. PARADA DE FLUJO (STO P· FLOW)
Variante de la modalidad de inyección con división

que co nsis te en interrumpir e l flu jo durante unos
seg undo s con el fin de facilita r la homogeneización
de la muestra con el gas portador antes de la divi­
sión .

63 . EN CO LUMNA (ON-COLUMN)
Modalidad de inyección que consiste en introducir

la muestra directamente en la columna , usualmente
sin vaporización previa.

64 . INYECTOR CO N TEMPERATUR A PROG RAMA·
DA (PTV)
PTV (PROG RAMMED TEMPERATU RE VAPO·
RIZER)

Disposit ivo que permite evaporar la muestra inyec­
tad a en condiciones contro ladas de tiempo y tem pe­
ratura.

65. ZONA SIN RETEN CION (RETENCION GAP)
Espacio inicial sin fase estacionaria en la columna

capilar, que sirve para soslayar los efectos de la pre­
se ncia de grandes ca ntidades de diso lvente en las
inyecciones "sin división" o "en columna".

66 . EFECTO DE DISOLVENTE (SOLVENT EFFECT)
Apl icable a una serie de alteraciones en la forma

de las band as de los solutos qu e con densa n o se
coeluyen con un gran exceso de disolvente u ot ro
pico mayoritario que produce el mismo efecto .

67 . EFECTO DISOLVENTE INV ERSO (REVERSE
SOLVENT EFFECT)
EFE CTO INVERSO DE DISOLVENTE

Es el producto sobre los picos qu e se eluyen inme­
d iatamente antes del disolvente .

* * *
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Si desea hacerse socio del GCTA rellene y envíe el siguiente boletín de inscripción a
la tesorería:

Dr. Luis Camellas Riera
Grupo de Cromatografía y Técnicas Afines
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acompa ñado de la correspondiente autorización bancaria. Precio 1992: 3.000 Ptas.
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GRUPO DE CROMATOGRAFIA y TECNICAS AFINES

HOJA DE INSCRIPCION
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............................................. Ciudad (CP I

Calle núm .
Firma
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D .
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Extracción con fluidos en estado supercrítico.
Aplicación a los alimentos
M. TG. Hierro y G. Santa-María
Instituto de Fermentaciones Industriales (e.s.l.e.)
Juan de la Cierva. 3 - 28006 Madrid

RESUMEN

La extracción con fluidos supercríticos es una téc­
nica en desarrollo que estud ia el poder solvente de
un fluido por encima de su punto crítico. Las propie­
dades físico-quf micas de los fluidos supercrlticcs
(altos valores de densidad y coeficientes de difusivi­
dad , bajos valores de viscosi dad) proporcionan las
ventajas de esta extracción con respecto a las extrac­
ciones líquido-liquido.

En las dos últimas décadas el procesado de los ali·
mentas por medio de la extracc ión con fluidos super­
cr íticos ha experimentado un gran desarrollo, desde
la descafelnizaclón del café hasta la obtención de
aceites vegetales y el fraccionamiento de fa grasa
láctea.

INTRODUCCION

La extracción con fluido supercrftlcc es una técnica
que estudia las propiedades solvatantes de un fluido
cerca del punto crítico.

La habilidad de un fluido supercrütco para solubili­
zar sólido s fue ya señalada por Hannay y Hogarth (1),
al solubi lizar sales metálicas en etanol en estado
supercrítico. Hoy, en nuestra década, continúan fas
estud ios de solubilidad de otros muchos compuestos
en fluidos supercrtticos.

Ya en la década de los años SO se usó la SFE
(extracc ión fluido supercrítico) para la extracción de
las fraccione s ligeras del residuo de la dest ilac ión
comercial del crudo (2). En la década de los años 70,
fas productos comestib les llegaron a ser el centro de
atención de la SFE. Mucha s patentes resultaron de
estos primeros estudios sobre café, especi as, tabaco ,
té, etc... En 1979, Hag (E R.G.) construyó la primera
planta a escala indu str ial usand o SFE para extraer
cafeína de los granos de café sin tostar (3).

En la década de tos años 80 se ha incrementado la
atención hacia la SFE como un med io para realizar
preparaciones de muestras en qulmica analitica. En
los aná lisis de GC y LC se encu entran a menudo
muestras sólidas o semlsólidas que deben ser previa­
mente puestas en estado liquido (4). Las técnicas de
extracción sólido-liquido son ampliamente utilizadas
para el aislamiento de solutcs a partir de matrices
sólidas. Estas técnicas son muy lentas y en ciertos
casos laboriosas, no muy selectivas y con rendimien­
tos no demasiado altos.

En comparación, las principales ventajas de la SFE
son :

l .-Ef iciencia mejo rada en tiempos de extracción.
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Por ejemplo , e n comp ar ación con la ex tracc ió n
Soxhlet se reduce de horas a minutos.

2.-EI uso, genera lmente , de un solvente de extrac­
ción no tóxico y barato.

3.-Potencial extracción de compuestos termolábi­
les.

4.-Fácil separación de los solutos del fluido super­
crit ico. En las extraccio nes convencionales con sol­
ventes , no es posible, a menudo, eliminar completa­
mente el sofvente, lo cual crea contaminaciones inde­
seables del producto. Estos problemas son particular­
mente importantes en el procesado de alimentos.

S.-Posibilidad de realizar fraccionamientos.
6.-Com patibilidad del método con ot ros métodos

en-une. Por ejemplo, el acop lamiento de técn icas ero­
matográficas.

l .-Posibilidad de seleccionar el tipo de extracción
eligiend o la polar idad del fluido, su densidad y/o la
utilización de modificadores.

En general, las propiedades de los fluidos superen­
tices permiten la separación de lase en operaciones
sólido-fluido y líquido-fluido.

PRINCIPIOS DE LA EXTRAC CION SUPERCRITICA

Los fluidos supercríticos poseen unas prop iedad es
ñslco-qulmlcas intermedias entre las de los liquidas y
gases (S). Dichas propiedades aparecen ref lejadas
en la tabla 1.

Tabla 1. Prop iedades flsico-quimlcas de los gases, liqui das y
fluidos superentiecs.

Fluido
Propiedad G., supererilico Liquido

Densidad (g/mi) 10-3 0.2-0.9 , .0
Viscosidad (g/cm.s) 10-4 10-4-10-3 10·2
Difusividad (cm2ls) 10-1 10-3-10-4 menor 10-5

La de nsidad de un fluido suoercrrncc (SF) es de
100 a 1.000 veces mayor que la de un gas y, compa­
rable a la de un líquido. En consecuen cia, las interac­
cion es moleculares pueden ser fuertes perm itiendo
acor tar las distancias inte rmoleculares (6) . Como
resultado, las propiedades de solvataci6n son simila­
res a las de los liquidas, pero con viscosidades signi­
ficat ivamente más bajas y coeficientes de difusión
más aftas.

Al ser de l O a 100 veces más bajos los valores de
viscosidad y de l O a 100 veces más altos los coefi­
cien tes de difu sión co mparados co n los liquidas
hacen que la transferencia de masa de solutos en



extracciones con SF sea significativamente más alta
que la de extracciones con liquidas (7).

Las ventajas de la extracción con fluido supercrlti­
ca (SFE) provienen de las propiedades físico-quími­
cas de los SF, as! los grandes cambios en la densi­
dad del fluido (en consecuencia, en el poder de selva­
tacen¡ pueden ser realizados mediante pequeños
cambios en la presión, ya que la compresibilidad de
SF es grande si trabajamos por encima de la tempe­
ratura crítica (Tc) (8). (Fig. 1).

Como la fuerza sclvatante de un SF depende su
densidad, la posibilidad de solvatación de un SF
hacia una sustancia en particular puede ser modifica­
da fácilmente cambiando la presión de extracción (y
en menor medida la temperatura). Esto hace que la
SFE sea selectiva.

Además, con la propiedad de que la transferencia
de masa está mejorada, el uso de SF proporciona
tiempos de extracción más rápidos y una eficiencia
de ext racci ón mejo rada (mejor penetración en la
matriz) (9).

Por último, los SF no tienen la tensión superficial o
los problemas de humedad asociados con la extrac­
ción líquida.

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

- un efecto de estado
- un efecto químico.
El efecto de estado depende del estado físico del

fluido supercntlcc y su principal variable es la densi­
dad. El efecto químico define la interrelación entre el
SF y el soluto. Es diferente para cada soluto, depen­
de de su polaridad, propiedades ácido-base y enlaces
de hidrógeno.

En la práctica , la elección del ñuldo supercrft'co
depende de:

Fig. l .-Diagrama de fases var iables reducidas para C02.

Tabla 2. FluIdos supercrlUcos más unuzec os.

TipodeMuido Compoeslo Te (1(;) Pe (Alm) óc(g.'cm3}

Inorgánicos CO, 31 72.85 0.469
Amoniaco 133 111.54 0.236

Agua 374 217.17 0.323

Hidrocarburos Metano ~82 45.41 0.1 69
Etano 32 48.17 0.203

Propano 97 41.85 0.217
Pemanc 197 33.26 0.237
Eñleno 9 49.65 0.218

Bencerc 289 48.27 0.302
toíuenc 31 9 40.57 0.292

Compueslos Metal"lol 240 79.86 0.272
oxigenados Elanol 241 60.61 0.276

Acetona 235 46.39 0.279
Eleretilico 194 35.93 0.265

Compuestos
l"Iitrogel"lados Piridil"la 347 55.57 0.31 2
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1. Polaridad del soluta.
2. Fuerza del solvente y selectividad requerida.
3. Estabilidad térmica del compuesto extraído a la

temperatura necesaria para operar.
4. Limitacíones instrumentales, las cuales están

asociadas con la presíón crit ica elevada de algunos
fluidos supercnncos y el poder corrosivo que algunos
de ellos presentan.

5. Toxicidad del fluido suparcritico.
6. Coste de los fluidos.
7. Heactividad de los soletes frente al fluido super­

critico.
Normalmente, el fluido supercrítico es utilizado a

una temperatura mayor que su temperatura crítica
(Tc) y a una presión significativamente más alta que
su presión crítica (Pe). Se han usado una gran varie­
dad de SFE que cubren un amplio rango de Te. Pe.
pesos moleculares y polaridad (10). De todos ellos, el
CO2 es el más usado. Tiene una Pc moderada (72.85
atm) y, con su baja Tc (31 ~C) es ideal para la extrac­
ción de muchos compuestos termolábiles. Además es
fácilmente separable del soluta, no es tóxico y no
causa problemas ambientales, no es in11amable y es
barato (11). Sin embargo, el dióxido de carbono tiene
limitaciones, especialme nte para la extracción de
compuestos polares. Los compuestos orgánicos pola­
res son, en general, solubles si tienen un peso mole­
cular bajo; amidas, ureas o uretanos muestran una
solubilidad muy baja en CO2 supercrltico (12). El CO2
supercrítico exhibe una polaridad c1asilicable entre la
que posee el dlclorometanc y el éter etílico (13). En
consecuencia , compuestos apolares como grasas,
aceites y componentes aromáticos 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 cafeí­
na, nicotina, colesterol y ciertos alcoholes.

Se han usado algunos fluidos supercríticos como
modificadores del CO2 para aumentar su polaridad y
en consecuencia, su poder disolvente (14).

En la tabla 2 aparece un cuadro resumen de los
disolventes más utilizados en extracción con fluidos
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superscriticos junto con sus parámetros críticos Pe.
Tc, Oc (densidad crítica).

De todos los fluidos supercr iticos estudiados. sólo
el CO2, etano, etileno y algunos hidrocarburos nuera­
dos reúnen las características necesar ias y de interés
en la industria alimentaria (12).

Un medio para incrementar la polaridad de un SF
es añadir una pequeña cantidad de líquidos polares
(ejemplo, acetonitrilo, metanol o agua) que actúan así
como modificadores en SFE (3).

El efecto de añadir pequeñas cantidades de modifi­
cadores a un SF puede ser muy drástico y fa sclublll­
dad puede incrementarse muchísimo.

Para determinar si un proceso de extracción de
interés es posible en la práctica , es necesar io esta­
blecer una representación cuant itativa adecuada de
la fase de equilibrio para el compuesto/a extraído y el
fluido usado (7). Sin esta información el modelo del
proceso no puede ser realizado , y las condiciones de
operación, flujo del solvente y porcentajes de extrac­
ción no pueden predecirse .

INSTRUMENTACION

En la figura 2 se muestra un esquema de un equi­
po SFE. Las partes esencia les son: fuente de CO2.
bomba. cámara de extracción. separador (recogida
de l soluto) y restriccione s. Dado que la mayoría de
los trabajos recogidos en fa bibliografia utilizan como
fluido el CO2• se hará referencia únicamente a este
tipo de fuente .

Algunos aparatos de extracción llevan incorpora­
dos un detector a fa salida de la celda de extracción
para monitorizar el proceso.

clón en el SFE, las impurezas (especialmente aque­
llas con altos puntos de ebullición) pueden tamb ién
reco gerse y concentrarse. La pureza del C02 es
sobre todo más importante para ciertos detectores
usados en el paso analítico posterior a la extracción.

BOMBA

Las bombas usadas en SFE deben generar altas
presiones, bombear volúmenes reproducibles y sumi­
nistrar un flujo constante. Generalmente, deben ser
capaces de bombear CO2 líquido y otros fluidos a las
altas presiones requeridas para conseguir el estado
supercrítico.

Se han usado dos tipos de bombas para SFE:
- de reciprocidad
- de jeringa.
Ambas proporcionan los requerimientos necesarios

de trujo y presión en SFE.
Las bombas de reciprocidad. muy a menudo usa­

das en HPLC, tienen un depós ito infinito y facilitan un
flujo continuo de l fluido. La principa l desventaja de
este tipo de bombas es que la cabeza de la bomba
debe ser enfr iada por debajo del punto de ebullición
para bombear el CO2 en estado líquido.

las bombas de jeringa proporcionan menos pulsa­
ciones en el flujo y se pueden llenar fácilmente con
CO2 líquido. Estas bombas no tienen que ser enfria­
das ya que el CO2 es licuado por presión 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 vaclo (15).

Fig. 2.-Esquerna de un extractor supercntíc o.

CO,

La cali dad del CO2 es mu y importan te .
Generalmente , el CO2 de grado criogénico no es lo
bastante puro para muchas aplicaciones en el SFE
donde se requiere alta pureza. Ya que el solutc es
normalmente recog ido al poco tiempo de la extrae-

La cá mara de extracción puede ser tan simple
como un tubo de acero inoxidable con compresión
final o tan complejo como un dedal precintado auto­
mático . La cámara debe soportar la presión generada
por la bomba y debe ser inerte.

Muchas de las muestras de la SFE tienen masas
de menos de 10 gramos ; fa cantidad de muestra
representa un compromiso entre aqu ellas muestras
que requieren un gran volumen de fluido supercrttico
para extracción cuantitativa y la cantidad de muestra
necesa ria para una muestra represen tativa y poste­
rior análisis o para análisis de trazas. Asl . el tamaño
de las cámaras de extractores con flu idos supercrlti­
cos para analítica varia desde 100 pI a 50 ml. Sin
embargo , cuando la cantidad de muestra es mayor se
pueden usar celdas de hasta 150 mi que ya tienen
algunas casas comerciales.

La cámara de extracción está dentro, normalmen­
te, de un horno para controlar la temperatura. Como
ya se ha dicho anteriormente, la temperatura afecta a
la densidad del fluido supercntico. Si la temperatura
fluctúa . lo hace la densidad, y en consecuencia la
fuerza solvente también.

Las extracciones pueden ser realizadas según tres
modelos;

estático
dinámico
circulatorio.
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En el modelo estático, la cámara de extracción es
presurizada con el SF, se espera a que se produzca
el equilibr io y posteriorme nte se procede a la recogi­
da del soluto .

Con el modelo dinámico, el SF pasa a través de la
cámara de extracción donde está la muestra y el
soluto es recogido en aira cámara de forma continua .
El soluto se separa del SF por reducción de la densi­
dad del fluido : de presuri zación (método isotérm ico),
aumen to de temperatura (método isobárico). Un ter­
cer método ser ía basado en la adsorción del soíuto
en una fase estacionaria apropiada (16).

En el modelo circulato rio, el mismo fluido es bc m­
beado a través de la muestra de forma repet ida.
Posteriorm ente, se bombea para la recog ida.

No hay ningún estudio sistemático que haya com­
parado los tres modelos , pero el método dinámico
parece ser el preferible debido a que el fluido super ­
crítico fresco está contin uamente pasando a través
de la muestra (17).

RESTRICTOR

Además se requiere una técnica para rnanteni­
miento de la cámara de extracción bajo presión para
que el sistema alcance el estado supercrítico. En cro­
matografía con fluido supercrtñco (SFC) , esta presurl­
zación a menudo se realiza usando un restrictor fijo o
variable.

Los restrictores fijos son usados más frecu ente­
mente , y en general cons isten en una pieza de tubo
capi lar cuyo diámetro interno y longitud pueden pro­
veer la presión adecuada. La pres ión . y en conse­
cuencia, la densidad del SF, se cambian variando el
flujo a través del restrfctor. Debido a la compleja reta­
eren entre temperatura , presión, densidad y flujo . el
restrictor debe ser reemplazado para var iar el sistema
de presión y así cambiar la densidad a un flujo cons­
tante.

Los restrictores variables son más complejos que
los fijos, pero no tienen que ser cambiados durante el
desarrollo del método . Estos regulan la presión rnecá ­
r ncamente indepen dientemente del flujo , regulando el
tamaño de una pequeña abertura.

RECOGIDA DEL SOl UTO

Finalmente, la recogida del scluto se realiza nor­
malmente por de presu rización y se recoge en una
salida, bien en-une. bien off-line.

En la recogida on-flne . el instrumento analítico es
normalmente aco plado a la extracción con SF. El
soluto es colocado en la cabeza de una columna de
GC (cromatografía de gases), HPLC (cromatografía
de líquidos) o SFC (cromatograffa con fluido superen­
tico) para ser posteriormente analizado (18, 19). Una
de las ventajas del acoplamiento en-fine es su buena
sensibilidad debido a que el anahto es concentrado y
una desventaja es que todo en analito es introducido
dentro del instrumen to anal itico y no queda nada para
que pueda ser analizado por otra técnica.

Cuando la recogida es en cñ-nne. el efluyen te 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 sólido . La recogida off­
line es más simple y la muestra puede ser analizada
por varios métodos.

MONITORIZACI ON DE EXTRACTOS

Actualmente, hay un gran número de instrumentos
de SFE que se están comercial izando con instrumen­
tos on-line para mon itorizar el proceso de extracc ión,
normalmente se trata de detectores ultravio leta (UV)
o de ionización de llama (FlD).

La monito rización por medio de detecc ión UV
requiera la presencia de un grupo crcmótoro extraído.
Esto nos pro porciona otra de las ventajas de usar
CO2 como SF, al ser transparente por encima de 190
nm.

Existen tres variaciones en el proceso de extrae­
ción :

1) Extracción completa. En general , se requie ren
cond iciones de temperatura y presión máx imas.

2) Fraccionamiento. Se reali za el proceso de
extracción en distintas etapas , bajo condiciones que
difieren en la presión y temperatura empleadas.

3) Desodcruación. Las condiciones para reali zar
la desodorlzación son menos fuertes que las requeri­
das para la extracción total o para fraccionamientos .
deb ido a que , norma lmente , sólo se pretende extraer
los compuestos más solubles (12).

APLI C A CION E S DE lA EXTRACC ION CON
FL UIDO SU PERCRITICO Al PROC ESADO DE
ALIME NTOS

En este apartado, se intenta hacer una recopilación
de los princ ipales traba jos encontrados en la biblio ­
graf ía y que han usado la SFE en el campo de los ali­
mentos.

- Descafe inlzac i6n del café
El primer proceso desc rito fue la descatelnización

del café. Desde 1979 una planta industrial de extrac­
ción con fluidos supercr iticos ha estado operando en
el oeste de Alemania para la extracción de cafe ína
desde los granos de café . Los granos son puestos en
remojo con agua para incrementar la selectiv idad del
proceso hacia la cafeína. El conten ido en cafeína crs­
minuyó desde un valor inicial del 3% hasta un 0,7 a
0,02% no afectando a los componentes aromáticos
(20) .

- Ext racción del lúpulo y especias.
La extracción del lúpulo de cerveza fue una de las

primera s apl icaciones de la SFE con CO2 supercr fti­
ca . El diclorometano ha sido el disolvente normal ­
mente empleado para su extracción, teniendo que ser
evaporado desde el extracto a un nivel por debajo del
2.2% después de su extracción.

Los constituyentes importantes del lúpulo son las
humu lonas y lupulonas, los cuales son responsables
del g usto amargo de la cerveza (2 1) . Hube rt y
Vitzhum (22) realizaron la extracción del 99% de las
humulonas del lúpulo con CO2 supercrltico . valo r que
está por encima del minimo requerido (95%).

Estos mismos autores llevaron a cabo la extracción
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de los constituyentes importantes de las especias por
medio de la SFE. Estos extractos tienen la ventaja de
ser mejor aprovechados , poseer una vida más larga y
ser estériles .

- Obtención de aceites veg eta les

La mayoría de los trabajos existentes en el área de
la tecno logía de alimentos estudian la aplicación de la
extracc ión suoercrruca a la obtenc ión de ace ites de
origen vegetal (22-28).

Friedrich et al (29) y Zhao et al (30) pusieron de
manifiesto que el aceite obtenido con CO2 superc ritt­
ca a partir de la soja y del salvado de arroz tenía una
serie de ventajas en relación al obtenido con un sol­
vente orgánico como el hexano. Así, se observó que
el contenido en hierro y fósforo era más bajo. funda­
mentalmente debido a la baja solubilidad de los tosto­
lipidos en el CO2 supercrftico frente a los trig licéridos .
Por otra parte , el aceite está menos coloreado. lo que
conlleva la no necesidad de refinamiento. Esto tam­
bién es deb ido a la baja solubilidad de los carotenos y
otros pigmentos en el CO2 supercritico .

En general, la solubilidad de los aceites vegetales
varía mucho con la temperatura y la presión . Se
observa un incremento en la eficiencia de la extrac­
ción al incrementar la presión. fundamentalmente en
el rango de 340.4-555.6 atm (24). La solubilidad
aumenta con el incremento de la temperatura, siem­
pre que la presión 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
re laciona do con la densidad de l CO2 supe rcr ltico.
Entre la presión critica y aproximadamente 468.4 atm
el CO2 es muy comprensible y esto hace que cambie
mucho la densidad , por enci ma de 468.4 atm este
camb io no es tan rápido y en consecuencia. en este
rango, será observado el incremento de solubilidad al
incrementar la temperatura.

Otra de las aplicaciones señaladas en la bibfiogra­
fia ha sido la recuperación de aceites de fritura. Eslos
presentan un color oscuro y contienen grandes cant i­
dades de ácidos gras os libres y peróxidos. Se ha
señalado la aplicación de la SFE para la recuperación
de estos ace it es y as í mejo rar su ca lidad (12).
Sugiya ma et al. (32) mediante el acop lamiento de
SFE y SFC (extracción y cromat ografia con fluidos
supe rcrtticcs) determ inan los niveles de peróx idos
lipídicos en alimentos.

- Fraccionamiento de la grasa

En 105 últ imos años, el de sarrollo de nuevas técni·
cas para Intentar extraer el colesterol de la grasa está
justi fica do dado el pap el fundame ntal que éste
desempeña en la génesis de enfermedades cardio­
vasculares, como es la aterosclerosís.

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

a) Extracción de colesterol y otros com ponentes
fipidicos en huevos, carnes y pescados.

b) Extracción de colesterol y fraccionamiento de la
grasa láclea y sus derivados .

a) grasas animales
Hay pocos trabajos en la bibliografía que describan

la extracción de grasa anima l o de alg uno de sus
compone ntes con CO2 supercrítico .

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 ácidos gra~

sos poliins tau rados. los cua les tienen importantes
aplicaciones farmacológicas (36). Por otra parte, la
industria huevera continúa sufriendo un grave des­
censo en el consumo debido al elevado contenido en
colesterol que tienen los huevos.

Hardardotli r y Kmsella (14) realizan la extracción
de los lípidos que se encuentran en el músculo de
pescado con CO2 supercrítico. Estos autores trabajan
en un rango de crestones de 136.2 a 340.4 atm y
observan que variando la presión dentro de este
rango no se mejora la extracción, 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 Iípidos en el CO2 supercrltico .

Este com po rta mien to está de acuerdo con los
resullados de Friedrich y Pryde (31) sobre la extrac­
ción de aceites vegetales. Trabajando a pres iones
tntenoes a 408.4 atrn el incremento en la solubilidad
debi do al aumento de temperatura que debería ser
espe rado se ve enmascarado con la va riación 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, mejoró sensiblemente la solubilidad de los Hpi­
dos en el CO2 supercrttico. Así, frente a un 78% de
Iipidos extraídos con CO2 supercrftico a 272.3 atm y
40 9C, se obtenía un 97% de Hpldos cuando se había
adicionado un 10% de etanol (14).

Se ha propuesto la aplicación de la extracción con
CO2 supercr ítico para la obtención de alimentos con
bajo co nte nido en colestero l. Fron ing et al (33)
demostraron que cuando se intenta realizar la extrae­
ción de los Iípidos totales de la yema de huevo. no
sólo se consiguen reducir estos en gra n parte. sino
que de ellos, es el colesterol el que experimenta una
mayo r reducción , principalmente en condic iones de
presión y temperatura elevadas.

Otro aspecto observado en la extracción de los lípi­
dos es la baja solubilidad prese ntada por los tosfolip i­
dos en el CO2 supercrttico. Así. Yamaguchi et al (34)
realizan la extracción del ac eite de "kr¡ll " antártico
(crustáceo del placton) con CO2 supercrttico. Dicho
aceite aceite contiene una elevada cantidad de tosto­
uolccs. lo cual hace que no sea muy usado dado su
rápido deterioro. Aplicando la extracción con CO2
supercr ít ico al "kr iU" se obt iene un aceite que está
compuesto casi exclusivamente por lipidos no pola­
res, sin contaminación de fosfolípidos.

b) grasa láctea
Recienteme nte. existe un considerable interés en

la modificación de la grasa láctea. No sólo para inten­
tar conseguir unos nuevos producto s 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 frigorífico doméstico (36).
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Los procesos empleados para la modificación in-
cluyen:

a) Hidrogenación
b) lnteresteriñcación
c) Mezclas de otros aceites y grasas
d) Modif icación enz irnática
e) Fracc ionamiento.
Este último método tiene una ventaja importante y

es que al ser la grasa de leche esencialmente una
mezcla de diferentes triglicéridos con distintas propie­
dades físicas , es téc nicamente posible divi di r esta
grasa en fracciones con diferent e composición quími­
ca y distintos puntos de fusión. Varios autores han lle­
vado a cabo el fraccionamiento de la grasa láctea con
CO2 supercritico (38-41).

Por último, es inte res ante destacar los estudios
realizados sobre extracción supercrítica en el área de
la industria de perfumería por Calame y Steiner (42) ,
quienes sugieren que el proceso de extracc ión super­
crítica es costoso, excepto cuando se tratan grandes
cantidades de material , la r como ocurre en la desea­
teinización del café. Además señalaron que los coso
tes de los procesos de extracción clásica y con ñul­
dos supercríticos eran simila res cuando hab ía una
gran cantidad de mate rial ext raíble concentrado, pero
que se elevaban mucho en la SFE cuando el material
extraíbl e estaba más diluido.
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Aplicación de la cromatografía líquida de alta eficacia en
fase micelar a la determinación de las constantes de
asociación soluto-micela
M.A. Gercie. J.M. Saz, S. Vera y M.L. Marina
Dpto, de Quím ica Analítica, Facultad de Ciencias, Universidad de Alcalá de Henares,
2887 1 Alcalá de Henares (Madrid)

Tabla l.-Ejemplos característicos dediferentes tensioagentes.
NUm.de

Fórmula Clase agregación

Aunque en un sistema micelar se puede disting uir
la fase micelar propiamente dicha, constituida por las
rnlcetas y la fase acuosa como medio de dispersión
de las mismas, las d isolucione s son en términos
macroscópicos , homogéneas e isctróplcas por lo que
se les suele denominar como sistemas pseudo-bifási­
cos (10).

En las proximidades de la c.m.c. las mlceras adop­
tan una estructura esférica con un diámetro de 3-10
nm . La figura 1 representa esquemá ticamente la
estructura de una rnicela iónica en la que se distin­
guen tres zonas principales (1,2,11):

- el core constituido por las cadena s hidrocarbo­
nadas del tensioagente. En esta zona, interior de la
mlcela . no existen moléculas de agua.

INTRODUCCION
Los siste mas micelares se han empleado con

mucha frecuencia en los últ imos años en diversos
cam pos de la química debido a las características
especiales que poseen (1 -9). En efecto, estos siste­
mas pueden producir modificaciones en las propieda­
des de los solutcs que se encuentran en su entorno
tanto a nivel termodinámico como a nivel cinético.

Un sistema micetar se origina, de forma espontá­
nea, cuando determ inadas molécu las denominadas
"ten sioac tivos" o "tensioagentes" se encuentran en
disolución acuosa a una temperatura determinada y
unas concentraciones superiores a un valor dado que
se denomina concentración micelar crítica , C.m.C. (1­
3.10). A partir de esta concentración se originan agre­
gados que se componen de un número de rnonóme­
ros que es característico de cada sistema mtcelar y
que se denomina número de agregación .

Un tensioagente es una molécula en la cual se dis­
tingu en dos zonas de polari dad muy diferente. Por
una parte , poseen una parte no polar, de naturaleza
hidrofóbica, consti tuida por una cadena hidrccarbona­
da . La otra zona es polar o incluso iónica . de natura­
leza hidrofllica , que permite clas ificar los tensioagen ­
tes en cuatro clases principales: anión icos, catió nl­
ces . no tó nicos y "zwittertónlcos". En la Tabla I se dan
ejemp los característicos de estos cuatro tipos de ten­
sioagentes.
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Fig . L·Esquema de una mlcela romea estenca.

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

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

El aumento de la conce ntració n de tens ioaqente
y/o la presencia de aditivos, como por ejemplo alco­
ho les, mod if ican el tamaño y la est ructura de las

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

La comb inación de propiedades hidrófobas e hidró­
filas pronunciadas dentro de una molécu la confiere a
los sistemas mícelares características especiales en
disolución acuosa. lo que les ha hecho aplicables en
diferentes campos. As í, se puede citar en prime r
luga r la capacidad de los sistemas micelares para
sotubilizar soíutos hídrotó bicos en disolución acuosa
(12), o para mejorar diferentes metodo logías analíti­
cas (7,9). El empleo de disoluciones micelares como
fases móviles en cromatog rafia 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 apelar (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 número de parámetros como
son la natura leza (tipo y carga) y concentración del
tens ioagente en fase móvil. la presencia de aditivos
tales como sales o modif icadores orgánicos, y el pH.
Además, el empleo de estas fases móviles implica
bajo costo, baja toxicidad y aumento de la senslbiti­
dad (15-18). Como inconveniente principal, se puede
citar la disminución observada de la eficacia cromato-
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t as e es t ac ionar ia

Fig. 2.-Equilibri09 de distribución de un soluto en un sIstema
de MP-HPL C.

A partir de los equilibrios representados en la figura
2, se han obten ido varias expresiones que intentan
describir el com po rtamiento cromatográfico de los
compuestos eluidos en MP-HPLC. Armstrong y Neme
(23) fuero n los primeros en obte ner una expresión
que relaciona la retención cromatográfica de un sclu ­
to con la concentración de la micela en la fase móvil.
La expresión es la siguiente:

en la cual Vs- Ve y Vm representan el volumen de fase
estacionaria (calculado como la diferencia entre el
volumen total de la colum na y el volumen que ocupa
la fase móvil en la columna o volumen muerto), el
volumen de elución del soluto y el volumen muerto de
la columna, respectivamente, v es el volumen molar
del tensioagente y CM es la concentración de tensioa­
gente miceladc en la fase móvil , que viene dado por
CM == C - c.m.c. donde C es la concen trac ión total de
tensioagente. La representación de V¡¡I(Ve - Vm) fren­
te a CM es lineal , y a part ir de la relación
pendiente/ordenada es pos ible obtener el producto
v (PMW - 1), que según el tratamiento de Berezin (24)
coincide con la constante de asociación sotuto-mlce­
la, K2, que es el parámetro más usualmente utilizado
cuando se quiere llevar a cabo el estudio de las inte­
racciones soluto-micela.

Una vez determinado el producto v(PMW - 1) = K2•
es posible obtener PMW si se conoce el vol umen
molar del tensioagente.

Arunyanart y Cflne-Love (25) obtuvieron una ecua­
ción simi la r que relaciona el inverso del factor de
capacidad del soluto con la concen tración del tensio­
agen te micelado , CM, a través de la cons tante de
asociación scíuto -micela. K2:

donde k' es el lactar de capacidad del soluto , (1) es la
relación de fases en la columna (VsJVm), [Lsl es la
concentración de fase estacionaria y K, la constante
de asociación del solutc entre la fase estacionaria y la
fase móvil acuosa . La representación de 1/k' frente a
CMes lineal , y la constan te K2 se obtiene directamen­
te del cociente pendiente/ordenada.

La constante de asociación soluto-rrncela así obte­
nida es la denominada constante de asociación por
manómetro. La constant e de asociación por mlceta se
obti ene multiplicando la anterior por el número de
agregación de la micela.

Asimismo, se puede indicar que el valor del coeñ­
ciente de reparto PMW Y de la constante de asocia­
ción, K2, depende exclusivamente del soluta y del sis­
tema micelar empleado como fase móvil, 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 man ifiesto, permiten la determinación de las
constantes de asociación so luto-mlcela, de gran
importancia en diversas áreas de aplicación de los
sistemas mice lares. La segunda es que, conocidas
las constantes de asociación de determinados solutos
se podrían utilizar las ecuaciones (1) Y (2) con el fin
de calcular la retención crornatoqráñca en un sistema
dado y prever la selectividad de la separación de una

l /k': {K2 / <l> [L,] K,} CM + 1 / <l> (LJ K, (2)

-

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

fase lK:Uosa

gráfica en MP-HPLC (19,20), que ha sido atribuida al
aumento de la resistencia a la transferencia de mate­
ria del soluta desde la fase móvil a la fase estaciona­
ria. Sin emba rgo , se ha comprobado que la adición
de pequeñas cantidades de alcohol (3% de propanol)
y el aumento de la temperatura de trabajo (40 IlC)
perm iten la obtención de eficacias sim ilares a las
obten idas en HPLC convencio nal con fases móviles
hidroorgánicas (19,20). También se puede observar
una d ism inuc ión 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 móvil que se suelen emplear.

En el presente trabajo, se pretende mostrar la utili­
dad de las técnicas de HPLC con fases rnicelares en
la determi nación de las constantes de asociación
soluto-micela, parámetro ampliamente uñlizadc cuan­
do se pretend en evaluar las interacciones soluta­
miceta.

\\

El gran número de interacciones posibles asocia­
das con las separaciones en fase micelar, como son
las electrostáticas, hidrofóbicas y estérlcas. así como
la modificación de la fase estacionaria por adsorción
de su rfac tantes moncm érico s (21,22) convierten a
estos sistemas en más complicados que las técnicas
convencionales de cromatografía liquida de alta efica­
cia con fases hidroorgánicas.

La figura 2 representa un esquema de los diferen­
tes equilibrios que se pueden esta blecer en MP ­
HPLC (23). En primer lugar, el equilibrio de distribu­
ción del soluto entre la fase móvil micelar y la fase
móvil acuosa, con un coeficiente de reparto PMW: un
segundo equilibrio que comprende el reparto del solu­
to entre la fase móvil rnicelar y la fase estacionar ia,
con un coeficiente de reparto PSM' Y por último, se
define el equilibrio de distribución del soluta entre la
fase estacionaria y la fase móvil acuosa con un coefi­
ciente de reparto Psw·
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Flg. 3.-Variación de l ik ' con la concentración de SDS mtceta­
do. Compuestos : (1 ) Benceno ; (2 ) Alcoho l Benc/lico ; (3)
Benzamida; (4) rercene : (5) Benzonitrilo; (6) Nitrobenceno; (7)
fenol ; (8) z-renuetener: (9) Clo robenceno; (10) Fen l1acetonJ­
tr ilo ; (11) 3,5-Dlmettllenol. Dat os l o mad o s de l a re t . 27 .
Columna: Novapak C-18, 15 cm x 4.6 mm d.l.

Efecto de la presencia de alcoholes y sa les

La variación lineal de la retención cromatográfica
de un compuesto con la concentració n de tensioa ­
gente micelado en fase móvil se mantiene cuando se
int roducen modificadores orgán icos o sales en la
disolución. Ello ha permitido el cálculo de las constan­
tes de asociación sclu to-micela en medios modifica­
dos.

Debido a que la presencia de alco holes y sales
pued e modificar las ca rac terísticas de un sistema
mice lar (c.m.c. , número de agregación, etc.) es de
esperar que ello a su vez repercuta en las interaccio­
nes de las rnicelas con los solutos (35-37).

Se ha determinado, mediante MP-HPLC, las cons­
tantes de asociación de diferentes compuestos, fun­
damentalmente derivados de benceno y naftal eno ,
con micelas de SOS y CTAB. en presencia de alcoho­
les (metanol, propa nol, buta nol) o de sales tales
como el cloruro sódico (26.31,38).

Con respecto a la presencia de un alcohol en fase
móvil . en general. se ha observado una disminución
de las constantes de asociación con respecto a las
obtenidas en agua, para la mayoría de 10 5 solutos y
alcoholes estudiados. Este resultado se ha atribuido a
un posi ble efecto com petitivo entre el alcohol y el
soluto por la micela. Aunque el descenso en el valor
de la constante de asociación depende de la natura­
leza del alcohol, no se encuentra un descenso pro­
porcional. en general, de K2 con el porcen taje de
alcohol. Así. por ejemplo, en la figura 4 se muestra la
variación de K2 de una serie de derivados de bence­
no con SOS para diferentes porcentajes de butanol
en fase móvil. Se observa que, para todos los solutos
excepto el fenal, las constantes de asociación son
mayores en ausencia del modificador tal y como se
ha comentado anteriormente. Por otra parte, para un
10% de BuOH los valores de K2 son superiores a los
obtenidos para un porcentaje menor (5%) excepto
para los solutos más hidrofóbicos, tolueno y cloroben­
ceno, para los cuales la relación anterior se invierte.

En el caso de la adición de sales simples a la fase
móvil, la figura 5 muestra la variación de la constante
de asoci ación soluto-miceJa de varios derivados de
benceno con SOS modificado con NaCI 0.1 M. con
respecto a las obtenidas en agua. Se observa que no
existe uniformidad en el comportamiento de los dile-
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mez cla de d ichos sol uto s. En cualquie r caso, la
ob tención de las constantes de asociación sotuto­
mlcela a part ir de las ecuaciones que relacionan la
retención cromatográfica con la concentración de ten­
sioagente micelado puede aumentar el conocim iento
que se tiene sobre el mecanismo que rige este tipo
de cromatografía (6).

La figura 3 muestra un ejemplo de variación de l

0 ,1

0.2

Fig . s-ronuencra de la presencie de NaCI 0.1 M sobre las con s­
tantes de asoc iación de un grupo de derivados de benc eno
co n SOS. Datos tomados de la rel . 38. La numeración de los
compueslos y co lum ne corresponden a la de la figura 3.

inverso del factor de capacidad de una serie de deri­
vados de benceno con la concen tración en fase móvil
de un tensioaqente aniónicc micelado, dodecilsulfato
sódico (SOS). A partir de estos resultados es posible
obtener el valor de las consta ntes de asociación solu­
to-miceta para todos estos compuestos mediante la
ecuació n (2). Resultados similares se han encontrado
para micelas catiónicas de bromuro de hexadeciltrt­
metilamo nio (CTAB) y micelas no lónicas de polioxie ­
tilen(23)dodecanol (Brij-35) (27). En la bibtiografla se
encuentran recogidos valores de la constante K2 para
una gran varie dad de compuestos. utilizando las
ecuaciones anteriores (23,25,26,28-31).

En algunos trabajos, se han comparado los valores
de K2 obtenidos por el método cromatográfico con los
valores obtenidos por otros métodos (32-34) y 58 ha
encontrado un buen acuerdo (27,29).

K. " ' D SDS

• SDS " ... M. C'
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Eva luación del er ror en la d eterminación d e la
cons tan te de asociación

Fig. s.-mncenere de la presencia de NaCI 0.1 M so bre las cons.
tantes de asociac ión de un grupo de deriva dos de benceno
con SOS. Datos tom ados de la ref. 38. l.a numeración de los
compuestos y co lumna co rresponden a la de la f igura 3.

rentes compuestos estudiados. En general, los vale­
res de la constante K2 aumentan, en mayor o menor
magnitud, respecto de los resultados en presencia de
mice las simple s de SDS (ausencia de adit ivos) .
Como excepciones da este comportamiento se pue­
den citar t enzcnnrno. 2-feniJetanol y nitrobenceno. De
acuerdo con otros autores (22), la presencia de NaCI
disminuye las interacciones electrost áticas sotuto­
micela para compuestos iónicos pero favo recen las
interacciones a nivel hidrofóblco en el caso de solutcs
neutros, como los incluidos en la figura 5.
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Recientemente, se ha llevado a cabo una evalua­
ción deJ error que se obtiene en la determinación de
las constantes de asocia ción sotuto-mrcera por el
método cromatoqráñco expuesto. Para ello, se han
dado los intervalos de confianza para las constantes
K2 de una serie de derivados de benceno y naftaleno
con micelas de SOS y CTAB (38) encontrándose un
aumento considerable del error para compuestos de
elevado carácter hidrotóbico. En efecto, debido a que
la constante de asociación se obtiene de la relación
entre la pendiente y la ordenada en el origen de la
recta de regresión de 1/k ' o Vs/(Ve • Vm) en función de
CM, el 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 ero­
matográfico , proporcionando valores peq ueños de
1/k' Y Vs/(Ve - Vm), dan lugar a la obtención de valo­
res muy pequeños de la ordenada en el origen y por
tanto, a valores grandes para el error en la determina­
ción de la constante de asociación.

La utilización de fases estacionarias más polares
que las fases inversas usualmente empleadas permi­
tiría la disminución del término Psw de la ecuación 1
o lo que es lo mismo un aumento de la ordenada en
el origen, disminuyendo el error en la determinación
de K2 para compues tos bidrof óbicos (5).
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de 577 páginas y está dividido en siete capítulos . Es
int eresant e señ alar que todos 105 capítulos están
ampliamente documentados y que cada uno de ellos
finaliza con una lista de las referencias utilizadas.

El libro cuenta con la contribución de destacados
científicos que han ayudado al desarrollo, tanto teóri­
co como práctico, de la cromatografía y de la extrac­
ción con fluidos supercríticos (SFC, SFE).

El primer capítul o, de int rodu cción, empieza con
una descripción de lo que se entiende por cromato­
grafía de fluidos supercríticos y sigue con un oesarro-
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110 histór ico de esta técnica así como de la extracción
con fluídos supercrñicos. Posteriormente realiza una
interesante comparación de distintas técnicas croma­
tográficas (SFC, GC y LC) desde el punto de vista
teór ico y práctico (eficacia, ve loci dad de an álisis,
resolución, selectiv idad, etc.).

El se gu ndo capí tul o constituye una monografía
sobre columnas y consta de dos partes cla ramente
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 caída de pre­
síón en la resolución , la velocidad de análisis , etc.,
mientras que la segunda parte se centra en la tecno­
logía de fabr icación de columnas capilares (pretrata­
miento del tubo, desact ivación, inmovilización, distin­
tas fases es tac iona rias ) y de columna s rellen as
(materiales de re lle no, trata mien to qu ímico de los
mismos , métodos de llenado, fases estacionarias).

En el tercer capítulo se describen los fundamentos
para la selección y la utilización de distintas fases
móvi les (de un solo componente. binarias o ternarias)
e inc luye el uso potencial de fluidos más exóticos
como las fases móviles de mice las reversas (forma­
das po r mo lécu las de agua y un surtactante). que
podrían favorecer la separación de compuestos pola­
res sin necesidad de utilizar fluidos supercrfticos de
elevada po laridad. También se presentan en este
capítulo 105 principios para la programación de densi­
dad, temperatura y composición de la fase móvil.

El capítulo cuatro es el más extenso de todos 105
que forman el libro y está basado en los requerimien­
tos y de scripciones de los distintos compone ntes que
forman el sistema cromatográfico: sistemas de bom­
beo a afta presión, sistemas de introducción de mues­
tra a la colum na. control de la temperatura del horno ,
tipo de restrictores y una extensa revisión de las dis­
tintas modalidades de detección (incluidos los acopia­
mientos SFC/MS, SFC/FTt R). Finalmente se tratan
también aspectos sobre cromatografía multidim enslo­
nal y en concreto sobre los acoplamientos SFC/SFC,
SFC/GC y LC/SFC.

El capítulo quinto está dedicado exclusivamente a
la extracción , a escala analítica, con fluidos supercrlti­
cosoDespués de una introducción de los parámetros
termodinámicos y cinéticos que intervienen en el pro­
ceso de ext racción, se real iza una revisión sobre la
extracción off-line SFF (incluyendo ap licaciones de
interés práctico) y del acoplamiento SFE on-fine con
d ist in ta s téc nicas c ro mato g ráf icas (SF E/GC,
SFElS FC ).

El capitulo sexto denominado "Pactice of SFC" pro­
porciona una descripción detallada sobre la utilización
práctica de un sistema analítico SFC y cubre distintos
aspectos como la pue sta en marcha del equipo, la
selección de columnas, la preparación de muestra, la
selección de fases móviles (incluyendo la preparación
y utilización de fases mixtas), el sistema de introduc­
ción de muestras y los métodos de programación. El
cap ítulo termina con una tabla muy extensa en la que
se incluyen síntomas , causas y posibles soluciones a



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

El último capítulo trata exclusivamente de las apli­
cacio nes de SFC y SFE. Se han elegido ejemp los
agrupados en distintas categorías para cubrir las dife­
rentes técnicas y principios fundamentales. Entre los
disti ntos tip os de muestras que se pre sentan , se
incluyen hidroc arburo s, muestras agroquímicas,

Comités editoriales

Esta sección se abrió en el número 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 sólo hemos podido ampliar la

Nombre y dirección

Manuela Juárez Iglesias
Instituto del Frío (CS1C)
Ciudad Universitaria - 28040 Madrid

M·gDolores Cabezudo lbáñez
Instituto de Fermentaciones Industriales (CSle)
Juan de la Cierva, 3 - 28006 Madrid

explosivos, productos farmacéuticos, polímeros, Hpl­
dos, carbohidratos, moléculas biológicas, alimentos y
aromas, productos naturales, contaminantes medio­
ambientales, enantiómeros, etc.

Finalmente se puede concluir que el libro propor­
ciona una revisión detallada y exhaustiva sobre SFC
y SFE y cubre aspectos teórico-prácticos 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. lbáñez

lista inicial en dos nombres más, pero sin duda exis­
ten otros. Para completarla, agradeceríamos a todos
aquellos que conozcan este tipo de dato s, que los
comuniquen a esta Redacción. Esperamos vuestros
comentarios.

Revista

International Dairy Journal

Bulletin de I'O.I.V.

* * *
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ARTICUL05 DE INTERE5

W.A. K6nig.
"Ena nñoselective gas chromatog rap hy wi th modified
cyclomaltooligosaccharides as chlral statio nary pha­
ses".
Carbohydrate Research 192, 192. 51-SO, 1989.

En este trabajo se real iza un estudio detallado de
la síntesis, mecanismo de separación e interacción
ena nttosefectiva de dist intas ciclodext rinas u y ¡3 sus­
titui das : (2 .3,6-tri-O-pentil) y (3-0 -acelil-2,6-di -O- pen­
til). La sepa ración se lleva a cabo medi ante la forma ­
ción de complejos de inclusión y en el caso de las
acetiladas, además es posible la formación de enla­
ces de hidrógeno a través de los grupos acetilenos. lo
cual aum enta la selectividad y perm ite la separación
de compuestos polares.

E. Guichard : A. Kustermann; A. Mosandl.
"Ohiral flavour compounds from apricots. Distribution
of gamma-Iaetone enantiome rs and stereo-difterentia ­
tio n c t dyhydroactinid io lide us ing multidimen siona l
gas chromatoqraphy" .
J. Chromatogr. 498, 396-401. 1990.

Debido a la comp lej idad de las muestras estudia ­
das, los auto res utilizan la cromatografi a de gases
mu ltid imens ional lo que permite la trans ferenc ia de
las fracc iones de l cromatograma corres pondientes a
los compuestos de interés, desde la precolumn a a la
column a principal de naturaleza quiral (u y pcictodex­
trinas sustitu idas ), hac iendo po sib le la separación
enantlomérfca de las gamma-Iacton as presentes en
albaricoques. Se obse rva la pred ominancia de los
enantiómeros (4R) en la mayo rfa de las variedades
estudiadas . asimismo eva lúan su contribuc ión a l
aroma.

H.-G. Sch marr, A. Mo sand l, K. Grab .
"St ereoisom eri c tlavcur co mpou nds XXXVltl : direct
chirospecific an a lysis of gamma -lactanes using en ­
líne cou pled LC-GC with a chi ral separation coumn-.
Chromatographia 29, 125·1 30, 1990.

Se abo rda, por primera vez , el acoplam iento direc­
to de la cromatoqraña de liqu idos a la de gases.
empleando en esta última una columna con 2,6-d i-Q ­
pent il-3-Q-aceti l-u -ciclodextr ina com o lase estaciona­
ria enantloselectlva . con objeto de llevar a cabo la
separación y compa ración de los enantiómeros de las
qamma-la ct ona s presentes en extractos de fresa s
crudas y de un producto comercial que las contiene.

La pr incipal ventaj a de acop lamiento CUCG se
encuentra en la simplicidad de la prepa rac ión de la
muestra. Además los tiempos de análisis son reduci­
dos y su automatización es senci lla . Sin embargo, el
éxito de la sepa ración qued a comprometido por la
crom atografía de líqu idos , en el caso de qu e no se
co nsiga eliminar completam ente las sust anc ias coelu ­
ventes con los compuestos de interés.

G.P. B/anch

Francoise Vezinhet, Bruno Blondi y Jean-Noel Halle t.
"Ch rornoso mal DNA paneros and mttochondr ial DNA
polymorphism as tools for identitication 01 enolocícat
strains of Saccharomyces cerevistae".
App/. Microbio!. Biotechno/. (1990) 32, 568 -571 .

Con el fin de identificar diferentes cepas enol ógicas
de Sacchrom yces cerevlslae. los au tores emplean
técnicas de electrc toresis en ca mpo pulsante, proce ­
dimiento TAFE ("transverse altern ating ñeld electrop­
noresis") con ge les de agarosa. Dicha téc nica permite
separar grandes fragmentos de ADN y principalmente
c romosomas enteros (250 a 2.700 Kb).

En la cepa de re fe ren c ia uti lizada observan los
autores 12 bandas diferentes. correspondientes a 15
cromos omas . Ning una de las cepas ensayadas tiene
un perfil idéntico a la de referencia. Toda s e xce pto
tre s poseen pe rfiles diferentes y las va riacion es son
debidas a la pos ición de la banda, número de ellas e
intensidad de las mismas .

Mod ificaciones en la posición de la banda revelan
un significante polimorfismo en la longitud de los cro­
mosomas.

En funció n del número de bandas las cepas estu­
diadas las clasifican en dos grupos. El primer grupo
estará formado por cepas en las que se separan más
de 18 bandas (no comunes co n las bandas de la
cepa de referencia) y el segundo grupo por cepas con
un número de bandas co mprendido en tre 12 y 18,
que comparadas con las de la cepa de referenc ia
pueden se r cr om osomas homólogos de d iferentes
tam años.

En este mismo trabajo separan por ele ctrotoresis
horizontal co n geles de aga rosa , fragmentos de ADN
rmtcccnenet obt en idos por d igestión con endcnuclea­
sas de restricción. Cada cepa puede diferen ciarse de
las demás de ntro de una misma especie po r el núme­
ro y disposición de los fragmentos de ADN rnítocon­
dr ial que constituyen un perfil de rest ricción y permite
caracterizar cada cepa.

Las do s técn icas descritas constituye n una herra­
mienta útil para caracterizar las ce pas utilizada s en la
industria del vin o.

Barbara Volpe .
"Studi ampeloqrañc i e tasscnomici per la diñerenzia ­
zione va rietate".
Vignevini (1990) 1/2.27-32.

Este trabajo es una revisión de los mé todos qu e se
util izan pa ra la diferenciación de las dist intas varieda­
des de vid , incluyendo un lotal de 62 citas bib liográfi­
cas.

Los métodos so n:
- Morfológ icos clásicos.
- Ap licación de métodos estadísticos a los datos

anal íticos.
- Qu ímicos y bioq uímicos.
- Aná lisis serológico de las prote inas.
- Yelectroforéticos.
La aplicación de la electroforesis para la diferen cia ­

ción vanetal. se basa en el estudio de las prote ínas y
de los isoenzimas de la uva. obteniéndose informa­
c ión sobre la va riabilidad genét ica .
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En esta pub licación se recoge una amplia selec ­
ción de trabajos acerca de la aplicación de la electro­
foresis con los fines mencionados.

Las co nclusiones que recop ila el autor son las
siguientes:

- La electrotoresis de las proteínas totales y de los
isoenzimas de fas diferentes variedades de Vitis viní­
fera es un instrumento es un instrumento válido para
la identificación varietal y clonal.

- El diag rama electroforético posee un carácter
genético por lo que el número de bandas y la posición
so n ca racterísticos de la espec ie , la va riedad y el
clan, siendo posible el uso de esta técnica como hue­
lla dactilar de la variedad.

- El perfil isoenzimático no parece influenciado por
el nivel de plotdta de los genotipos examinados, como
se observa de la comparación entre las formas diploi­
de y teíraptoíoe de la misma variedad.

- El análisis electrotorético puede servir para la
identif icación de la variedad con fines comerciales.

Luigio Moio y Francesco Addeo .
"Focalizzazfcne isoelettrica delle proteine dei mosti e
de¡ vini".
Vignevini (1989) 4, 53-57.

Los autores realizan el estudio de las protefnas de
mostos de diferentes va riedades de uva y de sus
cor respondientes vinos mediante isoelectroenfoque
en geles de poliacrilarnida de 1 mm de espesor con
un rango de pH comprendido entre 2.5 y 10. obtenido
por la adición de Amphofinas de rango de pH de 2.5-4
y 3.5-10 en proporciones 1:4 (vlv) .

La preparación de la muestra conlleva la cent rifu­
gación de 100 mi de la misma duran te 20 min o a
4.000 g, diálisis del sobrenadante frente a agua desti­
lada y liofilización . El residuo obtenido de la centri tu­
gación se suspende en 100 mi de urea 9M y se cen­
trifuga de nuevo durante 20 mino a 4.000 g. posterior­
mente el sobrenadante se dializa hasta la completa
eliminació n de la urea y se liofiliza .

Para el análisis electrctoréticc el residuo seco se
disuelve en urea 9M conteniendo 2-mercaptoetanol al
0.1% para obtener una concentración final del 10%
(mlv).

El trabajo incluye un estudio de la estabilidad pro­
teica del vino así como del efecto sobre esta fracción
de la refrigeración y de los tratamientos clar ilicantes .

Encarnación Pueya Pérez

M. Horvat and A.A. Byme .
"A modified methcd ter the deterrnination of metnyl­
mercury by gas chromatoqraphy".
tsteots, Vol. 37 (2), pp. 207-212, 1990.

El procedimiento de extracción de metilrnercutio
(Me-Hg) . in ic ialmente propuesto por Gage y más
tarde modificado por Westoo , es ahora mejorado al
sustituir la tradicional disolución de cisteina por un
papel adso rbente impregnado de este producto. Se
comprueba que si bien la forma del papel no es deter­
minante, las recuperaciones pueden verse muy afee­
tadas por los vo lúmenes de extractantes usados,
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tanto de tolueno en la etapa inicial, como de benceno
en la recuperación final del Me-Hg para su determina­
ción por cromatografía de gases con detector de cap­
tura de elect rones.

La utili zación del papel impregnado de cistelna
evita los prob lemas de formación de emulsiones que
exis tían en los mé tod os cl ásicos (especia lmente
importantes en el caso de muest ras biológ ica s y
med ioamb ientales). con lo que se logra n mejo res
repercusiones y una mayor sensibilidad y reproducibf­
lidad en las medidas.

W. Funk, A. Enders ano G. Donnevert .
"Oharacterizaticn and quantitative HPTLC determina­
tion of organom ercury compounds".
J. Planar Chromatogr., Vol. 2 (4), pp. 282-284, 1989.

Los autores optimizan la especiación en aguas de
cinco compu estos o rganomercúricos (cloruro de
rnetil-etil-tenlt-dimetil y difenilmercurio) con un proce­
dimiento que permite su cuant ificación a niveles infe­
riores a 1-2 ng/mancha. El método usado para la
sepa ración es la cromatografia de capa fina de alta
eficacia con silica ge l, sin indicador fluorescente y
previamente purificada con una fase móvil de c1oro­
tormornetanol (1+1, v/v). El revelador es la tiocetona
de Michler (4,4'-bis (dimetillamino) tiobenzofenona) y
el anál isis final de los organomercuriales se realiza
fotométricamente, por reñectancia. a longitud de onda
560 nm.

W. Langseth.
"Deterrninañon of organic and inorganic mercury com­
pounds by reverse-phase high-pe rformance liquid
chromatography atter extracticn of mercunes as alkyl­
dithlocarbamate chalates".
Fresenius Z. Ana l. Chem ., Vol. 325. pp. 267-271
(1986).

En este trabajo se pone a pun to un método de
separación simultánea de mercurio inorgánico y tres
compuestos organomercuriales (metit- . etil- . y tenil­
mercurio) por cromatografía líquida de alta resolución
en fase inversa. Los agentes quelantes emplea dos
son dietilditiocarbamato y pir rclidin -diticcarbamato.
formándose los complejos por simple extracción Hqui­
do-liquido en clo roformo de los mercu nales desde
una solución básica. El extracto de cloroformo es
directamente inyectado en tres columnas dife rentes
(Spheri-S, Spherisorb 005 -2 y todo en tres columnas
diferentes (Spheri-S. Spherisorb 0 0S-2 y Nova-pak
Cle), siendo los compuestos detectados por espec­
trofotometr ta UV a 254 nm. Los límites de detección
obtenidos se encuentran comprendidos entre 0,15 Y
0,5 ng.

La fase móvil elegida es una mezcla de meranoi.
acetonitrilo yagua a la que se han añadido un com­
plejante metálico (AEOT) y una pequeña cantidad de
alquilditiocarbamato. Respecto a las columnas . se
comprueba que una baja actividad del snancr reduce
los problemas de adsorción y descomposición de los
quelatos.

Lourdes Ramos



Calendario de actividades

XXIV Reunión Bienal de Química
Organizada por la Real Sociedad Española de

Química, tendrá lugar en el Palacio de Congresos y
Exposiciones de Torremolinos (Málaga), del 21 al 24
de setiembre de 1992.

El programa científ ico comprenderá conferencias
gen erales y espec íficas , as! como comunicaci ones
ora les y carteles sobre todas las áreas de la qu ímica .
Se prevé que podrá n repartirse en hasta 20 simpo­
sos. que corresponden a los distintos grupos espe ­
cializados que configuran la sociedad.

Para más información, escribir a la Secretaría del
Congreso:

Comité Organizador de la XXIV Reunión Bienal de
Química.

Departamento de Ingeniería Química.
Facultad de Ciencias.
MALAGA.
Tel. 952-13 19 17 - 13 1739. Fax 952·13 20 OO.

12th International Symposium on Microchemical
Techniques

Tendrá lugar en Córdoba , del 7 al 12 de setiembre
de 1992, en el Palacio de Congresos de la ciudad.
Está organizado por el Dep artamento de Química
Analíti ca de la Facultad de Ciencias de la Universidad
de Córdoba, con el apoyo de la Sociedad de Química
Ana lítica.

La temát ica incluirá la química analí tica pura y apli­
cada en aspectos relativos a com po nentes traza y
microanálisis. Se dedicará especial atención a la utili­
zación de las modernas técn icas instrumentales para
el análisis de trazas.

Para más información, escribir a:
Departamento de Química Anal ítica.
Facultad de Ciencias.
14004 CORDOBA.
Tel. 957-23 44 53. Fax 957-45 22 85.

19th Internat ional Symposium on Chro matog raphy
Tendrá lugar en Aix-en-Pro vence, del 13 al 18 de

setiembre de 1992. Está organizado por el Group tor
the Advancemen t 01 Ana lyt ical Sc ien ces (GAMS,
Francia), junto con la Chromatographic Society (U.K.)
y la Arbeitsk re is Chromatog raphie (FAG DC,
Aleman ia), En el Comité Organ izado r figura el presi­
dente del GCTA, E. Gelpí.

El simposio cubrirá todos los aspectos (fundamen­
tos, metodología, inst rumentación , apli-caciones) de
las diversas técnicas crom atográficas (LC, GC. SFC ,
PC) y de técn icas afines de sepa ració n (FFF, EKC)
así como sus combinaciones (técn icas multidimensio­
nares¡ y acoplamientos con otras técn icas analíticas
(MS. IR. etc.).

El programa científico incluirá conferencias plena ­
rias, comunicaciones orales y carteles. además de
sesiones de d is cus ió n sobre te mas d e in terés .
También tend rá lugar una exposición comercial con
las últimas novedades en instrumentos y productos.

Para más información. escribir a:
GAM.S. 88 Bd. Malesherbes.
75008 PARIS (Francia),

PlnCON 92
La 43 Reunión de Pittsburg tendrá lugar del 9 ar ta

de marzo de 1992 en el Centro de Convenciones da
Nueva Orleans. Lutsiana.

El programa técnico lnctuirá comunicac iones sobre
tecnologia analít ica, carac ter ización de materiales,
control de ambiente, aplicac iones clínicas y bioqufmi­
caso Habrá conferenc ias, simposios especializados,
curs illos , y. sobre todo. la más completa expos ición
de equipo de laboratorio. instrumentación y servic ios.

Para más información, escribir a:
Pittsburg Confe rence. Opto. CFP.
300 Penn Cantar Blvd., Suita 332.
Pittsburg, PA, 15235-5503 USA.

4th Intem at lonal Symposlum on High Performan­
ce Caplll ary Electrophoresis

Tendrá lugar en Amsterdam. del 9 al 13 de febrero.
Para más informació n, escribir a:

Shirley Schlessi nger.
Symposium Manager HPCE 92.
400 East Randolph Street. Suite 1015.
Chicago, IL, 6060 1 USA.

2nd International Sym poslu m on Hyphenated
Techniques in Cromatography

Tendrá lugar en la Universidad de Ambe res, del 19
al 21 de febrero de 1992.

Para más información, escribir a :
Dr. Smits.
BASF Antwrpen NV.
Central Laboratory Scheldelaan .
2040 Antwerp, Bélgica.

4th Lalln-American Cong ress on Chromatogra-phy
Tendrá lugar en la ciudad de Méjico. del 21 al 23

de abril de 1992.
Para más información, escribir a:
M.C. Humberto Gómez
Dpto. de Química Analítica.
Facultad de Química. UNAM.
CP 04510. México. D.F. MEXICO.
Fax 52 5 548 3227 .

4th International Sympos ium on Superc r ltlcal
Flu id Chromatog raphy and Extraction

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

Para más información , dirigirse a:
Larry L. Taylor. Opto. of Chemistry.
Virginia Polytechnics lnstitute & Stat e University

Blaksburq . VA 2406 1-0212 USA.

14th In tern ationa l Sympo s ium on Capill ary
Chromatography

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

Para más información, escrib ir a:
Dr. Karen J . Hyver, President.
Foundation lar the ISCC.
P.O. Box 663, Kenneth Square.
PA 19348. USA. Fax 215 692-4320 .
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Noticias del GCTA

Reunión Científica Anu al
Los pasados días 29. 30 Y 3 1 de octubre tuvo lugar

en el Palacio de Miramar, de San Sebastián, la XX
Reunión Cientí fica Anual de l GCTA.

En ella se registró el máximo de concurrenc ia
alcanzado hasta ahora en las Reuniones del Grupo :
el número de inscri pciones fue de 192 , siendo un
30% de ellas procedentes de industrias y empresas
comerciales y el resto de organismos públicos (uni­
versidades. eSte, ministerios. ayuntamien tos...).

Se presentaron 108 comunicaciones (11 orales y
97 carteles) distribuidas en las sigui entes áreas temá­
ticas: modelización, desarrollos metodológicos, bio­
química y farmacología, aná lisis de alimentos, quími­
ca ambiental, combust ibles y derivados .

Hubo cuatro conf erencias plenarias: "Trenes in
HP LC coturn o tec bnotoqy' . por R.E. Major s, de
Hewlett-Packard: "Scope, limitaticns and apphcations
01 flash pyrolysis-gas cbrornatopraphy-mass spectro­
met ry" , 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 Zürich. y "Novel
strategies in computer-aided LC detection ter 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 cromatografía", moderada por L1 . Camellas y J.
Grimalt, con la participación de las empresas Flsons.
Hewlett-Packard, Kcnlk, Kcntron. Merck. Millipore y
Perkln -Elmer: "Novedades en fases estacionarias
para cromato grafía de lí quid os" , a ca rgo de las
empresas Kromxpek. Merck Millipore y Teknckroma.
que fue moderada por M.T. Galcerán y J.C. Dfez
Masa, y "Criterios de calidad y sistemas de purifica­
ción de gases en cromatografía", donde actuaron J .
Sanz y C. Dorronsoro como moderadores e intervinie­
ron las empresas Sociedad Española del Oxígeno,
Carburos Metálicos y Teknokroma.

El día 28 tuvieron lugar tres cursos especializados:
"Cromatografía de gases con columnas capilares" ,
impartido por J.M. Bayona (CID-CSIC); "Croma-togra­
fía de Ifquidos en fase inversa" , por F.X. Santos
(Universidad de Barcelona), y "Sistemas combinados
cromatografía de gases -espect rometrla de masas,
tipo sobremesa", a cargo de D. Barceló (CID-CSIC).

La reunión transcurrió con gran animación, tanto
en las sesiones científicas como en la recepción del
Ayuntamiento, en los ratos libres por la ciudad o en la
estup enda cena de clausura que tuvo lugar en
Hondarribia. Hay que hacer constar la magnífica labor
de Carmen Dorronsoro y su equipo, que organizaron
y condujeron la reunión con el mayor acierto y una
total dedicación.

Asamblea Anual
Tuvo lugar el pasado dia 30 de octubre, en el

Palacio de Miramar de San Sebastián, coincidiendo,
como es costumbre , con la Reu nión Cientifica
Anual. Ante casi un centenar de asisten tes, el presi­
dente Emili Gelpí , abrió la ses ión, informó de las
actividades del grupo y de su junta directiva durante
el año transcurrido desde la anterior asamblea, y dio
algunas cifras sobre la reunión en curso: nivel de
asistentes hacia los dos centenares, más de cien
comunicaciones, cursos pre-congreso total mente
cubiertos , 30 becas de asistencia concedidas. Por
lodo ello fel ic itó a los or ga nizadores , Ca rmen
Dorronsoro y su equipo.

El secretario , Joan Grimalt, tras una lectura de
acta "on-Une" informó de la inscripción de 66 nuevos
socios, con lo que el número total pasa a ser de 596.

El tesorero, Lluis Oometlas. presentó un informe
económico con superávit y anunció una inevitable
subida de cuotas para 1992, por parte de la Real
Sociedad Española de Química.

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

Otro tema fue la elección de sede para la próxima
reunión , que por ir a tener lugar en 1992 parecía
algo problemática . Se discutieron las ve ntajas e
inconvenientes de las ciudades pequeñas y se acor­
dó , tras las inte rvenciones de varios soc ios y de
miembros de las casas comerciales all l presentes,
que convenía disponer de un espacio amplio para
celebrar una exposición de instrumentos. La deci­
sión final, que se comunicara a los socios por correo
tan pronto se haya decidido, tendrá en cuenta todo
lo anterior.

* * *
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SOLUCIONES HEWLETT-PACKARD
PARA TODOS LOS
LABORATORIOS

En pi me rca do de la
Quími<:a Ana lítica Hewlen ­
Packard oc upa un puesto d.
lideru zgn grac-ias, entre
ot ros factores, a la am plitur
de la oferta ~: la calidad y
fia b ilida d de los prod uctos
q ue fab rica y couu-n-ializa .
co ns ecuenc ia todo ell o de
las grandes Inversiones que
la Compañía realiza ('11

tnvesr igad 6n y
De-arrullo.
L1. gam a de
Instrument ación Analít ica
d í" Hewl ert -Packard inelu)'l'
las t écn ica s de :

Cro ma tcgrnffa d p <fas!' s
Cromatograña de
Líquidos
Espectromet r fa de ~I asas

E S I )( ' ( "( ruf01 omot r ía
UV, V¡S
Esppc l rotot omet ría
rr IR y Emisión A t ómica
Sistemas de
Aut omuuzacíón d I'
Labora torio

y siempre r-on r-l
compromiso de calidad
asumido por He wlet t ­
Pac kard en la fabricación
de sus prod uctos. dt:'sd(' las
fases li t' pla nificación y
desarrollo hasta las fina le s
ue test dt' f'un c-ionumie nto.
Con un único propós ito:
of ror-or unos instrumentos
ñ ables, que fun cio nen d ía
tras día, año tras añ o. Con
el a umento en la
pmdnr-tividad c!f' 1
labora torio que ello supone.
y si alguna vez hace falla ,
es bueno saber tambi én que
los instru mentos ttewtcn ­
I'ackard es tán re s pa ldad os
por la mejor o rganización
de sopor te a dientes de
Eu ropa .
Si esut Vd . pe nsand o
adquir ir inst ru mentación
anatü tea para su
la bo rato rio, consulte con
Hewlet t -Packard . Tenemos
sol ución pa ra cua tqutora
qu e sean sus ne cesidades.

HEWLETT
PACKARO



Nuevos socios del GCTA

Oña. M$José Iglesias Valdés-Solís
Instituto Nacional del Carbón
(CSIC)
La Cor redor ia, sin - Apdo. 73
33080 OVIEDO (Asturias)

Dña. Ado ración Monfarte Carrasco
(CICC)
Ministerio de Sanidad y Consumo
Avda . de Cantabria, sin
28042 MADRID

D. José Miguel Klett Capran i
(CICC)
Ministerio de Sanidad y Consumo
Avda. de Cantabrla. sIn
28042 MADRID

Oña. M~ Manuela Botas Rabasa
(CICC)
Ministerio de Sanidad y Consumo
Avda . de Cantabria, s/n
28042 MADRID

Dña. Lourdes ColI Mestres
Santiveri. SA
Encuny, B
08038 BARCELONA

Dña. Lourdes Ramos Rivera
Instituto Química Orgánica General
(CSIC)
Juan de la Cierva , 3
28006 MADRID

D. Esteban Garcfa Romero
Estación de Viticultura y Enología
Otra. de Torrenueva, sin
13300 VALDEPEÑAS
(Ciudad Real)

D. Javier Pérez Butragueño
Liquid Carbonic de España
Ctra. de Alca lá a Daganzo, Km. 4
ALCALA DE HENARES
(Madrid)

Dña. Ana Isabel Valle Flórez
Instituto Química Orgánica Gene ral
(CSIC)
Juan de la Cierva , 3
28006 MADRID

Dña. MI Angefa Manuel Torremorell
Facultad de Quím ica
Universidad de Barcelona
Marti i Franques, 1-11
08028 BARCELONA

82

Dña. Trinidad Verdejo Robles
Instituto de Recursos Naturales y
Agrobiología
Avda. Reina Mercedes, sin
41080 SEVILLA

D. Salvador Jané Riera
Instituto Qu ímico de Sarriá
e/Instituto Químico de Sarriá . s/n
0601 7 BARCELONA

D. Frangesc Xavier Duarri Liases
Oro . 31
08021 BARCELONA

D. Feo. J. Pérez-llzarbe Serrano
Instituto de Fermentaciones
Industriales (CSIC)
Juan de la Cierva, 3
28006 MADRID

Dña. Isabel Carretero Rodel
Instituto Químico de Sarrlá
e/Instituto Qu ímico de sarna, s/n
060 17 BARCELONA

Dña. Nuria Lapeña Carbon ell
Centre de Sequ retat i Higiene
Opto. de Treball
Generalñat de Catalunya
Avda. de L'Exercil, 39
08034 BARCELONA

Dña. Anabel Nájera Ort igosa
Facultad de Farmacia
Universidad del País Vasco
Portal de Lasarte, sin
01007 VlTORIA

D. Antonio Domínguez Padilla
Instituto Nacional del Carbón
(CS IC)
La correcora. sin - Apdo . 73
33080 OV1EDO (Asturias)

Dña. M~ Dolors Pastor Rodríguez
Opto. Química Ambiental
CID-CS IC
Jordi Girona Salgado, 28-36
08034 BARCELONA

Dña. Otilia Sánchez Marin
Laboratorio Agroalimentario
Otra. de La Coruña, Km. 10.700
28023 MADRID

Dña. Carmen Burbano Juana
INIA
Ctra. N-VI, Km. 7
28040 MADRID

Dña. Laura Aldave de las Heras
Instituto de Química Orgáni ca
(CSIC)
Juan de la Cierva , 3
28006 MADRID

D. Fco. J. Señorans Rodríguez
Instituto de Fermentaciones
Industriales (CSIC)
Juan de la Cierva. 3
28006 MADRID

Dña. Nuria Ohalaux Fretxa
Opto. de Quimica Ambiental
(CID-CSIC)
Jordi Girona Salgado. 18
08034 BARCELON A

Dña . M~ Teresa Delgado Herváe
Instituto de Fermentaciones
Industr iales (CSIC)
Juan de la Cierva, 3
28006 MADRID

Dña. M~ Soledad Pérez Coello
Cersyra
Avda . del Vino , sin
13300 VALDEPEÑAS
(Ciudad Real)

Dña. Esperanza Troyano Bermúdez
Instituto de Fermentaciones
Industr ia les (CSIC)
Juan de la Cierva, 3
28006 MADRID

Dña. Sofía L1uch Saunier
Instituto Químico de Sarriá
c/l nstttuto Químico de sarria. sin
080 17 BARCELONA

Dña. Elisabeth Vidal Diaz
Instituto Qu ímico de Sarriá
cllnstituto Qu ímico de Sarriá, sin
08017 BARCELONA

Dña. Gloria Bloque Torralba
Centro de Investigación y
Desarrollo (CSIC)
Jordi Girona Salgado , 18
08034 BARCELONA

O. lsam lsmail Salem
Universidad de Granada
Campus Universitario de Cartuja
t 807 1 GRANA DA

Dña . Carmen Fernández Jiménez
Elnor Ibérica, S.A.
Tierra de Barros, 6. nave 7
28820 COS LADA (Madrid)



O. Juan Carlos Orte Martl nez
Opto. de Oulmica-Flsica
Facultad de Farmacia
Campus de Cartuja
1807 1 GRANADA

Oña. Begoña Martinez Lao
Opto. de Qu ímica-Física
Facu ltad de Farmacia
Campus de Cartuja
18071 GRANADA

D. Bernardo Hermosln Campos
Instituto de Recursos Naturales y
Agrobiología
Apdo. 1.052
41080 SEVILLA

O. Cesáreo Sáiz Jiménez
Instituto de Recursos Naturales y
Agrobiologia
Apdo. 1.052
41080 SEVILLA

Oña. Clara de la Col ina González
Estación Experimental del Zaidín
(CSIC)
Profesor Alba reda. 1
18008 GRANADA

D. Amadeo Rodrígue z Fdez.·Alba
Opto. de Qu ímica Analitica
Facultad de Ciencias
0407 1 ALMERIA

O. Alberto Antunn Femández
Laboratorios Glaxo, SA
Parcela 60·62
Pcllq. Ind. Allendeduero
09400 ARANDA DE DUERO
(Burgos)

O. José Luis Berna l Yagüe
Opto. Oulrníca Anatl tica
Universidad de Vallado lid
Doctor Mergelina. sIn
47005 VALLADOLID

Dña. Mar ra Jesús del Nozal Naldal
Opto. de Qu im ica Analítica
Universidad de Valladolid
Doctor Margel ina, sin
47005 VALLADOLID

Dña. M~ Pilar Garc ía Trigueros
Pbarrna-Mar
Calera. 3
28760 TRES CANTOS (Madrid)

Dña. Ana Isabel Casteltote Bargallo
Facultad de Farmacia
Universidad de Barcelona
Avda. Joan XXIII. sIn
08028 BARCELONA

Dña. Candelaria de Os una Marti
Compañ ia Cervecera de Canarias
Avda. Angel Romero, 1a
38009 STA. CRUZ DE TENERIFE

* * *

D. Txomin Bargos Cuco
Blotek
Trapaga Elkartegia, 17
485 10 TRAPAGAR AN (Vizcaya)

Dña. Pilar Brettes Garcla
Biotek
Trapaga Elkartegia, 17
48510 TRAPAGARAN (Vizcaya)

Oña. Rosa Mi Mart ínez Mart inez
Lab. de Análisis y Control . SA
Travesía Iván de Vargas, 3
280 19 MAD RID

O. vcenc Such Quintana
Teknokroma. S. Coop. Lda.
Apdo. 147 .
08 190 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)

D. Jordi Traveset Masanes
Teknokroma. S. Coop. Lda.
Apdo. 147 .
08190 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)
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lasing,s.a.
DIVISION ANALlTICA

® Spectra-Physics

Cromatografía de líquidos (HPLC)
Sistemas tratamiento de datos
Integradores
Columnas cromatográfícas BROWNLEE

Secuenciadores de proteínas
Colectores de fracciones

instrum ents

Purificadores de proteínas
Detectores ONLINE para
tamaño molecular

, , Mole<u'"
U nynamlcs

Densitómetros láser computerizados
Densitometrta directa
Autoforesis

lasing,s.a.
Marq ués de Pico Velasco, 64
rete. 26836 43106 79· Fa K: 407 06 24
28027 MA DRID

cromlab, s.a,
Gomis. 52·54 • 08023 BARCEL ONA
t er. 2 11 10 32 · FaK 4 18 55 63
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s p e e t r a S Y S T E MH'
'" un concepto revolucionario en Cromatografía de Líquidos .

"Preparación de tnuestra combinado con un an álisis completo»

"Inmejorables prestaciones en un equipo modular-integrado ..
"Teclado y display inte ractivo de fácil manejo..
«Cinco años de garantía .., Sólo quien confía en su calidad
puede ofrecerla

lasing, s.a.
Marqués de Pico veeeco. 64 • 28027 MADRID
rers. 268 08 79 I 268 36 43 • Fax 407 06 24

cromlab, s.a.
Gomis , 52·54 - 08023 BARCELONA
Tel. 2 11 10 32 · Fax 4 18 55 63



Empresas colaboradoras

PROTECTORAS

• FISONS INSTRUMENTS ESPAÑA
Avda. de la Industria, 32, 3'
Políg. Ind. de Alcobendas
28100 ALCOBENDAS (Madrid)

• HEWLETI-PACKARD
ESPAÑOLA, S.A.
Ctra. N-VI, km 16,500
28230 LAS ROZAS (Madrid)

ASOCIADAS

• BECKMAN INSTRUMENTS
ESPAÑA, S.A.
Avda. del Llano Castellano, 15
28034 MADRID

• CHROMPACK
Avda. de Amér ica, 58
28028 MADRID

• IGODA, S.A. • MERCK
General Martin ez Campos, 41·3'
28010 MADRID

• INSTRUMATIC ESPAÑOLA, SA
P' de la Castellana, 127, 2' A
28046 MADRID

• IZASA, SA
Aragone ses, 13
Polígono Industrial Alcobendas
28100 ALCOBENDAS (Madrid)

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

• KROM XPEK ANALl TICA, 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

• HUCOA-ERLOSS, S.A.
P' de la Castellana, 241
28046 MADRID

• KONIK INSTRUMENTS, SA
Rosario Pino, 18
28020 MADRID

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

• MICRON ANALlTICA, S.A.
Antonia Ruiz Soro, 2
28028 MADRID

• MILLlPORE IBERICA.
DIV. CROMATOGRAFICA WATERS
Entenza,28
08015 BARCELONA

• PHILlPS IBERICA, SA
Martinez Villergas, 2
28007 MADRID

• SOCIEDAD ESPAÑOLA DEL OXIGENO
Paseo de Recoletos, 18-20
28001 MADRID

• SOCIEDAD ESPAÑOLA DE
CARBUROS METALlCOS
Plaza de Cronos, 5
28037 MADRID

• SUGELABOR
Sicllia, 36
28038 MADRID

• TEKNOKROMA
Ctra. Cerdanyo la, 71, 2'
08190 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)

• VARIAN-CHEMICONTROL, S.L.
Avda. Pedra Díez, 25, 3'
28019 MADRID



Determinación de hidrocarburos aromáticos y alifáticos
con un cromatógrafo supercrítico Lee 600
F. Armijo Castro y J.C. Mena
Laboratorio de Aplicaciones Hueca Erloss, S.A.

CONDICIONES DEL ENSAYO

, ,· ,• • _~ • • o • • • _. 0._ . .0_., . _

Cromatograma n2 1: Corresponde a la separación
de un hidrocarburo alitático (n-docosano) y un hidro­
carburo aromático monocíclico (benceno) .

Como patrones se han utilizado los generosamente
facil itados por el labo rato rio de investigación de
Repsol Petróleo (Madrid).

I
1 5

I
10

Presión del gas portador:
Flujo del gas portador:
Flujo de aire:
Flujo de hidrógeno:
Flujo de nitrógeno :
Tiempo de inyección :

Temperatura del horno: 40 se.
Temperatura del detector: 350 9C.

Gas portador : C02 (SFC Grade Scc tt
Specialty Gases).
200 atmósferas.
37 mUmin.

300mUmin.
50mUmi n
15 mUmin

0,0355e9·

,
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En la nota que sigue presentamos los resultados
obtenidos con un cromatógrafo Lee (500 D) Y desea­
mos señalar que no se ha procedido a ningún tipo de
optimización del análisis, ya que sorprendentemente
se trata de un caso que puede resumirse así "encen­
der, inyectar y leer".

Resultados: Los resu ltados son suficientemente
explícitos a la vista de los cromatogramas a continua­
ción reproducidos. Creemos necesario insistir que los
cromatogramas obtenidos son "prima tacles", sin nin­
gún tipo de optimización del proceso .

En líneas generales puede afirmarse que la croma­
tografía con fluidos en estado supercr ítico (SFC) es
una técnica cromatográfica en la que la fase móvil es
un fluido en ese estado .

Aunque desde 1863 se conocen los fluidos en
estado supercrtnco. gracias a las experiencias de P.
Andrews (1) que observó cómo en condiciones crfti­
cas de presión y temperatura, la distinción entre fase
líquida 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
móvil a la cromatogralia. Técnica que ha adquirido
desarrollo práctico a part ir de los trabajos del profesor
Lee y la introducción de columnas capilares (3).

Esta técnica ha extendido el ámbito de aplicación
de la cromatograf ia al permitir el análisis de molécu­
las con alto punto de ebullición y escasa solubilidad,
en las fases móviles habituales , resultando, en con­
secuencia, la más adecuada herramienta para el aná­
lisis de polimeros. tensoactivos. fármacos , colorantes,
pesticidas, derivados del petróleo, etc., ya que hasta
cierto límite, a temperatura constante , la solubil idad
del problema en el fluido supercrttico crece acusada­
mente con la presión.

Es sabido que el contenido en hidrocarburos aro­
máticos de los combustibles para motores diesel, es
un factor importante que hay que tener en cuenta, ya
que afecta a la composición de las emisiones de los
escapes. Hecho que aparte de otras razones impone
el análisis de aromáticos en los combustibles liqu i­
das.

De habitual referencia es la norma ASTM D 1319
(no cromatográ fica) inaplicable en produ ctos con
punto de ebullición superior a 315 "C.

Grandes expectativas han despertado los proyec ­
tos de normalización del análisis de hidrocarburos ali·
fáticos y aromáticos por cromatografía supercntlca.
En las líneas siguien tes damos una info rmación
sumaria del trabajo realizado en nuestro laboratorio
de aplicación de acuerdo con esta tendencia.

A estos efectos hemos utilizado un cromatógrafo
Dionex Lee Scientific compuesto por bomba, horno,
detector de ionización de llama (FID), ACI (Advanced
Computer Interface) y el "scttware" (500 D) necesario
para configurar el sistema , controlar las condiciones
del análisis, 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 capila r, una de Chromegaspher (SI-50). El
método consiste en inyectar una pequeña cantidad
de muestra diluida en sulfuro de carbono y elulrla utili ­
zando el C02 en estado supercrí t ico como fase
móvil , empleándose el detector de ionización de
llama para indicar el momento de la emersión de los
componentes y proporcionar una indicación cuantitati­
va de los mismos.

r
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CROMATOGRAFIA IONICA liDIO EX

LA
COMPARACION

NO
ES POSIBLE

• Análisis de aniones y cationes.
• Análisis de carbohidratos.
• Análisis de aminoácidos.

2 mM CO:r JO.15 mM HCOí
2mUmln.

30J.lS FS

20 llL

ppm

1. F- 1.5
2. CI- 2.5
3. N02 - 7.5
4. 8r- 7.5
5. N03 - 10.0
6. HPO.2- 15.0
7. SOl - 10.0

Efusnt:

Flowrate:

Ranga:

Sample Slze:

I I
123
Minutas

6

4

2 5 7

EX.DIO

-~-=~=-
MADRID 28046
PASEO DE LA CASTEl l ANA. 241. TEL, (9 1) 733 72 12 (6 LINEAS) TELEX: 23655 . FAX: 3 14 1904
BARCELONA 08026
AVDA. MARE DE DEU DE MONTSERRAT. 15(H 52. TElS. (93) 256 24 00 Y 256 78 05. FAX: 256 48 88
SEVILLA 41009
C.I HONDEROS. 10, (PLAZA DE LOS NARANJOS). TEL. (954) 37 70 41 FAX: 38 96 12
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En todas las muestras se aprecia un pequeño pico.
en la cola del hidrocarburo antáñco. correspondiente
al sulfuro de carbono utilizado como solvente.

Los tiempos med ios de retención obtenidos para
los diferentes hidrocarburos son:

Alifáticos (docosano) 12,00 min
Aromáticos monocícl icos
(tolueno, benceno, xñeno) 14,60 rnin
Aromáticos biclcllccs (metil naftaleno) 18,03 min
Aromáticos tríc ícnccs (antraceno) 23,90 min

CONCLUSIONES

=¡ ¡..: j=r
I 1 1 I i I 1 I

1 0 1 5 20

Cromatograma ng 2: Corresponde a la separación
de un hidrocarburo alifático (n-docosano) y un hidro­
carburo aromát ico bicíclico (rnetil naftaleno).
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La resolución entre los picos con tiempos de reten­
ción más próximos, n-docosano y benceno, es de 4,
lo que indica que el método es muy adecuado para la
separación de este tipo de productos.

De acuerdo con los tiempos de retención obtenidos
para los diferentes tipos de hidrocarburos analizados,
la muestra de combustible para motores diesel está
formada por un 75,9% de hidrocarburos antancos. un
18,1% de hidroca rburos aromátic os monociclicos y
un 5,9% de hidrocarburos aromáticos biclcllcos.
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Cromatograma ng 3: Corresponde a la separación

de un hidrocarbu ro aütático (n-docosano) y un hidro­
carburo aromático mcrcucc (antraceno).
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Cromatograma ns 4: Corresponde a una muestra
de combustible para motores ciesel.
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Novedades técnicas

F¡¡;;a HEWLETT
a:e. PACKARD

SOFTWARE PARA ANAlISIS MEDIOAM BIENTAL
PARA LA MS CHEMSTATlON MSIDOS

Hewlett-Packard ha anunciado el lanzamiento de
software llamado envircouant para aná lisis medio­
amb iental enlocado a un sistema monousuario,
monoinstrumento para equipos de espactrómetros de
masas HP controlados por estaciones de traba jo
Chemstaticn Ms/Oos. Este software . desarrollado
para anatistas ded icados al control medioambiental .
es un sistema integrado que también puede realizar
anál isis cuantitativo de propós ito general. El sistema
soporta asimismo redes locales estándar.

El software funciona en ordenadores personales
con sistema operativo MstDos y espectr ómetros de
masas HP. que proporcionan espectro s de impacto
ele ctrónico clásico, reproducibles y cuantificables ,
que dan respuesta a tantos problemas legales y cien­
trñcos. EnviroQuant también puede correr en un PC
sin conectar ningún instrumento, para editar o revisar
informes o análisis de espectros.

El análisis medioambiental se hace más fácil con
EnviroQuant. Los menús están creados especialmen­
te para análi sis por espectrometrta de masas, ayu­
dando al usuario paso a paso en el análisis . Incluye
control de cal idad. así como factores clave, por ejem­
plo cal ibrado de l espectrómetro de masas y que
están incluidos como métodos de aná lisis y se reali­
zan automáticamente. Un editor de gráficos permite
al usuario revisar análisis y compararlos en las libre­
rías. Se pueden crear informes y formas estándar en
la Chemstaticn por lo que no es necesario transferir
los datos del anális is a otros ordenadores para gene­
rar informes.

Métodos de análisis desde la calibración del detec­
tor de masas hasta la generación de informes están
incluidos en el software. El usuario puede fácil y rápi­
damente llamar a un método y comenzar el anál isis.
También incluye editor de datos . especial creado para
análisis medioamb iental y un programa para creación
de informes también especializado en este entorno.

Las capacidades del editor de datos, incluyen la
corrección de los tiempos de retención ya en memo­
ria , integración automática o manual, calibrado del
detector usando Deca-uuoro-tr ttentt -tosñna. Bro ­
mofluoro-benceno, u otros compuestos, ficheros de
resulta dos procesados que se pueden util izar en
otros programas de proceso de datos.

El programa de generación de informes basado en
Excel (Mic rosoft) produce formas para análisis por
espectrometría de masas . Las formas prefijadas pue­
den ser modificadas para atende r a las necesidade s
de su laboratorio y pueden ser editadas previamente
para añadir comentarios o modificar apreciacione s
sobre los compuestos antes de imprimirlos. En con­
trol de calidad se pueden superponer análisis para
asf compararlos fácilmente y ver los límites de tole­
rancia. El programa acepta datos del editor de datos
e incluye la posib il idad d e búsq ued a en li brer ía
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mediante un programa especial con la opción de
selección manua l de compuestos para tentativas de
identificación a la vez que la creación automática de
informes sigue activa .

NUEVO ROBOT PARA LABORATORIO aUE 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 OR CA , sig la s de Opt im izad Robot fo r
c bemrcar Analysis, es un sistema flexible diseñado
para automatizar el proceso comp leto del análisis de
muestras. Cumple con las exigencias de aquellos
grupos ded icados al desarro llo de sistemas de auto­
matización de laboratorio que bu scan aumentar la
product ividad de las aplicaciones analíticas.

El nuevo sistema HP ORCA ha sido diseñado para
proporcionar las ventajas de la automatización al últi­
mo elemento dentro del proceso analítico que queda ­
ba por beneficiarse de lal ventaja: la preparación de
las muestras. "La preparación de las muest ras es una
tarea tediosa, conduce a errores y consume mucho
t iempo", comentó Oonald E. Schoeny. Marketing
Manager de la División de Analítica 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 preparación de las muestras-o

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



PIROLlZADOR POR PUNTO DE CURIE

La empresa alemana Ftscher-Labor. representada
en España por la empresa l-lucoa-Erloss. presenta un
piroli zador que , acop lado a un cromatóg rafo de
gases. per mite analizar por fragmentación térmica .
sustancias no volátiles tales como macrcléculas.
colorantes y polímeros que generan productos de
ptrólisis muy característicos.

,

,__ o
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or ganizac ión a través de redes de or de nado res
estándar, puede comunica r desde PC's hasta míni­
computadores pasando por Maínframes e incluyendo
DEC VAX y ordenadores IBM.

PA-RI SC. síglas de Arquitectura de Precis ión
Computación por sets de instrucciones reducidas.

HP-UX está basado y es compatible con sistema
opera tivo USL UNIX . También compila con XlO pen
XPG3, POSIX 1003.1. FIPS151.1 y especificaciones
de interface SVID2.

Unix es marca regi st rada de UNIX System
t aboratcrles fnc.

XlOpen es marca regístrada de XlOpen Compan y
Ud .

El principio de funcionamiento del pirolizador es el
siguiente: se deposita la muest ra en el inyector del
pirolizador (1), habiendo colocado previamente el fila­
mento ferromagnético (2) correspon diente a la tempe­
ratura de trabajo de la aplicación (rango: de 300 a
1.000 ' c).

Se introduce y atornilla el inyector (con la muestra)
en fa cámara de pirólisis en la cual se produce la frag­
mentación térmica utilizando la energía electromag­
nética del inductor al filamento ferromagnético (5).

Finalizada la fragmentación la muestra es arrastra­
da al cromatóqrafo de gases utilizando el gas porta­
dor de este a través de una válvula de tres vías (11) Y
un tubo de teflón (3).

La cámara de plrólisis es de cr istal y cubierta de
acero inoxidable (6). La conexión de oircnaaoor al
cromatógrafo de gases (10), se realiza directamente
a la entrada del septum de este último (8 y 9).

Se suminis tran adaptadores (7) según el tipo y
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La nueva revi s ión del LA B/UX , Sist ema de
Automatización Total de Laboratorio (U MS), propor­
ciona al usuario capacidad para seguir el tratamiento
de más muestras y mejor manejo de la información a
un mejor precio. HP LAB/UX opera en el ordenador
HP 9000 serie 800, equipo multiusuario, con tecnolo­
gía PA-RISC. Además utiliza el sistema operativo HP­
UX 8.0, que mejora la velocidad y resultados.

Esta nueva versión 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.

- Módulos de estadística que permiten el segui­
mien to del trabajo que se realiza en el laboratorio,
para mejorar el rendimiento y medir la eficacia.

- Preparad o para trabaja r con ap licaciones de
cont ro l de estab il idad y análi si s de Scien tiñc
Software, diseñados para industria farmacéutica y
otras compañías.

HP LAB/UX es parte de la gama HP Laboratorio
Un if icado , que so po rta OSI ; Open System
Interconect, así como otros tipos de arquitectura. HP
LAB/UX puede transmitir esta información a toda una

Microsoft (R), sirve para mover las muestras entre los
diferentes instrumentos y periféricos del laboratorio,
addemás de operar y analizar muestras complejas.
Para asegurar su precisión y fiabilidad , incorpora tec­
nología digital, sus movimientos son armó nicos y
lleva codificadores ópticos.

El sistema puede encajar con toda facilidad en el
banco de trabajo de cualquier laboratorio y su diseño
antropomórfico permite un fácil acceso a un amplio
rango de equipos de laboratorio, prácticamente cual­
quiera que sea su orientación. El brazo robot tiene
seis grados de libertad y se mueve horizontalmente a
lo largo de un raíl de precisión de 1 ó 2 metros. Los
"dedos" intercambiables del robot son económ icos y
proporcionan una ampl ia funcionalidad. El usuario
puede "enseñar" al brazo robot cualquier movimiento
específico desde el teclado del PC o a través de un
cómodo "joystick".

El funcionamiento del robot y de los instrumentos
analíticos utilizados en la operación 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 gráfica Windows de Microsoft
(R), el MDS 2.0 hace posible el rápido desarrollo de
aplicaciones analíticas y es capaz de ejecutar múlti­
pies procesos simultáneamente .

Para lograr más flexibilidad y mayor productividad,
el MDS 2.0 permite realizar multi- tarea s y transferir
datos a y desde otras aplicaciones Windows , inclu­
yendo el Word de Microsoft y la hoja de cálculo 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 airo computador a través de las interfases
HP-IB, IEEE-488 o RS-232C, pueden ser incorpora­
dos al sistema roboñzadc HP ORCA.

MEJORAS PARA EL SISTEMA DE AUTOMATIZA­
CION TOTAL DEL LABORATORIO
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modelo de cromatógrafo de gases que se vaya a utili­
zar.

La combinación ptrouzador-cromatócrato de gases
permite optimizar la analítica de esta última técnica,
presentando un interés importante en campos tates
como el estudio de los mecanismos de polimerización.

EL SFE·7D3 DE LEE SC IENTIFIC DIONEX, UN
NUEVO SISTEMA DE EXTRAC CION CON FLU I­
DOS EN ESTADO SUPERCRITICO

En la últ ima Pitt sburg Conferenc e de Chicago,
marzo 1991, fue presentado por Lee Scientiñc. repre­
sentada en España por Hucoa-Erlóss, este nuevo sis­
tema de extracción, que elimina el empleo de disol­
ventes orgánicos en la preparación de muestras, con­
virtiéndose en un insustitu ible auxiliar de cualquier
tipo de cromatografía.

Una de sus principales características es su capa­
cidad de trabajar simultáneamente con ocho células
extractoras de hasta 32 mL de capacidad cada una,
alcanzando la presión de extracción hasta 68 kg/cm2
(68,S MPa) y la temperatura del horno 1S0 2C.

El paso de condiciones supercríticas a ambienta­
les, que resulta un grave problema en la mayoría de
este tipo de extractores está eliminado en el SF-703
con el nuevo restríctor de temperatura controlada.

Por otra parte, el control de la temperatura de reco­
gida de muestras y la adecuada geometría de los via­
les colectores asegura una rec uperac ión uniforme
tanto de los analitos de alto como de bajo punto de
ebullición.

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

El SFE-703 sustituye con apreciables ventajas a los
equipos de extracción líquida convencionales, extrac­
tores Soxhlet, en la preparación de mues tras en el
campo de la química de polímeros, fármacos, alimen­
tos, derivados del petróleo y medioambientales.

NUEVO CROMATOGRAFO DX-3DD PARA I,C. y
H.P.L C.

Dlc nex Oorcoratíon. representada en España por
Hucoa-ErI6ss, ha desarrollado la nueva serie de ero­
matógrafos DX-300, tanto para cromatografía iónica
como para H.P.L.C.

Dionex incorpora en los nuevos cromatógrafos la
tecnología microbore tanto para cromatografía tónica
como para H.P.L.C., lo que hace posible la resolución
de una amplia gama de problemas analíticos con un
s610 cromat6grafo.

La nueva bomba de gradiente cuaternario incorpo­
ra un sofistícado control de gradientes lo que unido a
los avanzados materia les polim éricos con los que
está construida tanto la bomba como todo el cromató­
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 como
patible con todo el rango de pH (0-14) así como con
los elu yentes y buffers usados para separaciones
inorgánicas, y con los solventes más comunes usa­
dos en fase reversa.
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KONIK EN CROMATOGRAFIA DE GASES

Nuevo catálogo de 10 páginas describe la serie C
de los cromatóqratos Konik HRGC-3000 que incorpo­
ra a los tradicionales conceptos Konik de modularidad
y capacidad de modern ización pe rma nente , una
nueva interfase bidireccional RS232 y un horno de
enfriamiento más rápido (de 250 QC a SO QC en S
minutos a temperatura ambiente de 18 QC).

Al inyector capil ar multimodo le hemos añadido
purga del séptum, mediante válvula controlada por el
microprocesador que previene pérdida o discrimina­
ción de volátiles.

Se ha incorporado una versión de celda r CD para
trabajar con capilares y se han rediseñado los detec­
tores FID, ECO Y NPD para facilitar su mantenimiento
y simultáneamente normalizar más extremadamente
su fabricación.

La gran facilidad con que se adaptan las válvulas
inyectoras y de conmutación al chasis así como la
facilidad de control de las mismas a través del micro­
procesador nos ha permitido abordar la normalización
de configuraciones optimizadas para análisis especlñ­
cos en la industria petroquimica (destilación simulada
con capilares, gases de refinería, análisis para nor­
mas ASTM y UOP, etc.). Esta misma facilidad nos ha
permitido abordar diversas soluciones a cont rol de
procesos.

Por último la serie C de los Konik HRGC-3000 se
olrecen en dos versiones, una a 220 VISO Hz y otra
para exportación a 110 V/60 Hz.

KONIK EN CROMATOGRAFIA DE L1QUIDOS

La serie 8 de los Konik SOO HPLC con display alfa­
numérico a interfase bidireccional fue presentada en
la pasada Expoquimia . Un nuevo catálogo de 12
páginas describe con todo detalle las características
de esta línea de HPLC cuyo nivel de automatización y
prestaciones de conjunto a los cinco Mas de su lan­
zamiento no han sido aún igualados por ninguna otra
marca.

Konik ofrece una línea completa de detectores
entre los que destaca el de barridos espectrales, simi­
lar al de fotodiodos, pero con mejor sensibilidad y eli­
minación de degradaciones tctoqu frntcas.

Konik lnstruments presenta su nuevo sistema de
manipulación y almacenamiento de dalas para ero­
matografia con capac idad para el tratamiento de
hasta 16 canales. Ocho grupos de dobles indepen­
dientes entre sí, para el procesado de la señal de 8
cromatógrafos con 2 detectores cada uno de ellos.

El sistema está basado en una interfase de altas
prestaciones con un conversor AtO 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 visualización
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se encuentra alojada en un cartucho ext ralble . que
permite ser terrncstatlzeda a través de la circulación
de un líquido inerte por su interior. Las muestras son
inyectadas automáticamente de dos formas a elegir :
presión o voltaje. La separación de los componentes
de la muestra se efectúa por su diferente comporta­
miento etectrcíoréñco: en su desplazam iento hacia el
electrodo pasan por la ventana de detección, ccnsti­
tu ida por el prop io capi lar, donde empleando un
detector UV de longitud de onda variable se realiza la
detección en continuo . Los datos obten idos se envían
a un registrador, integrador o computador para su
archivo y anális is med iante paquetes de software
como el System Gold.

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

las muestras objeto de anális is incluyen aminoáci­
dos, péptidos, proteínas , oligonucleótidos, áci dos
nucle icos y glicoprote ínas. El P/ACE T

... System 2000
ha sido diseñado de forma que precisa un volumen
minimo de muestra para efectuar el análisis, habitual­
mente util iza volúmenes de muestra de 5 micrclitros,
de los cuales tan sólo precisa inyectar entre 10 Y 50
nanolñros.

El tiempo de análisis es muy rápido ; las separado­
nes etectrotcr éñcas pu eden realizar se has ta en
segundos , aunque los tiempo s normales transcurren
de 10 a 30 minutos.

La electrotcresis capilar también otrece una sensi­
bilidad muy elevada (terntomol tü 15) y eficacia (supe­
rior a un millón de platos teórico s) de separación.

El P/ACE1
... System 2100 ha sido diseñado pensan­

do pen sando en el futuro. El emp leo de columnas
capilares en cartucho extra lble permite utilizar diver­
sas técnicas de separa ción : geles de pcliacritarnida.
enfoque isoeléctrico, electrofcresls en columna abie r­
ta con modificaciones de la pared interior del capilar,
etc ., ofreciendo múlt iples posibilidades de select ivi­
dad . El detector de diseño modular perm itirá comple­
mentario por otro s de nuevo desarro llo (conductiv i­
dad , fluo rescencia, inducida por láser, radiactividad),
ampliando sus pos ibil idades de detección en la
misma medida que las necesidades se generen.

Contacte con Beckman Instruments España, SA
Avda. del llano Castellano, 15_
Tel. (91) 358 00 61. 28084 Madrid.
Virgen de la Estrella, 13.
Tel. (954) 45 5819.41011 Sevilla .
Sabino de Arana, 46-48.
Tel. (93) 339 97 16. 08028 Barcelona.

de los crc matoqramas , as í como la posibilidad de
multitarea con el análisis de los datos, a la vez que
muestr a la adqui sic ión de los cromatogramas en
tie mpo real. Asim ismo, el paquete of rece múltiples
posibilidades en el análisis de datos con :

- control total de la integración (por intervalos de
tiempo o individualmente para cada pico),

- cali bración multinivel con varias funcion es de
ajuste,

- posib ilidad de definición del informe de anális is
por parte del usuario,

- exportación de datos a hojas de cálculo , 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 pre senta a nivel internacional las nuevas
series de cromatóqratos descritos , en los siguientes
eventos:

- Pltcon. 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, SA
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 7885.

Avda. del Puerto, 79, 12 puerta , 46021 Valencia.
Tel . 362 2604.

BECI~MAN
INSTRUMENTS ESPAÑA, S.A.

PlACEN SYSTEM 2100

SISTEMA DE ELECTROfORESIS CAPILAR
Intr oducción
El P/AACE T

... Sy stem 2100 es el acontecimiento
más excitante y revo lucionar io de la etectrotoresls
aparec ido hasta la fecha . Introducido por Beckman en
el 1t h lnte rnat io nal Symposium on Capil la ry
Electrcphoresis celeb rado en Boston y dos meses
más tarde en el 13th Symposium on Oolurrm Liquid
Chromatography (Stockholm), ha significado para la
comunidad científica de todo el mundo la disponibili­
dad de una té cni ca innov adora que of rece unas
expectativas insospec hadas pa ra ob ten er nue va
información y resolver antiguos problemas de la
investigación bioquímica.

¿Qué es el P/ACETlll 5ystem 21001
P/ACE Tlll significa Electroforesis Capilar Preparan­

va/Analítica. El Pl ACE''' System 2100 es un equipo
de etectroforesis totalm ente automático y programa­
ble, que perm ite la separación de una gama muy
variada de diferentes t ipos de muestras en una
columna capilar de slllca fundida. La columna capilar
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Avd a. de A mérica, 58
28028 Madrid
Te!. (91) 256 57 34

Carla Erba Instruments (Grupo Fisons). ha introdu­
cido una nueva familia de modernos y compactos ero­
matógrafos de gases, para satisfacer la gran deman­
da analítica requerida en el control de calidad y labo­
ratorios de R&D.

Carla Erba (Milán), forma parte de la división orgá­
nica de Fisons Instruments , con una idea específ ica:
"los productos son una brillante combinación de solu­
ciones y tradicional exact itud contenida en un nuevo y
moderno dise ño, pensado para ofrece r una la rga
duración a su Inversión".

La fam ilia incluye tres se ries de inst rumentos ,
todos diseñados con una excepcional calidad, bajo
coste y alta productividad.

La serie 9000 , está pensada como un instrumento
de laboratorio para trabajar de una forma continuada
en tareas rutinarias de análisis, requi riendo reproducí­
bilidad y precisión 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, diseñada para cumplir con los más
duros requerim ientos en los actuales laboratorios con
alto grad o de automatización. Su extensa gama de
detectores, para columnas capilares y empacadas,
los hace imprescindibles para llevar a cabo aplicacio­
nes rutinarias en los laboratorios de ac. Se pueden
rea lizar mú lt ip les combinaciones con los inyecto­
res/detectores, para encontrar distintos métodos de
desarro llo e investigación en los laboratorios.

La serie HAGC Mega 2, completa la familia, ofre­
ciendo altos nive les de mod ularidad y versatil idad
para satisfacer las mayores necesidades de deman­
da, investigaci ón y desarrollo en los laboratorios.

Todos los instrumentos de esta familia, están dise­
fiados para ser automatizados con un extensivo
rango de optimización en muestreado res automátí­
cos , incluyendo líqu idos , espacio de cabeza (head
space) , deserción 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 , diseñado para cumpli r con
los más alias requerimientos necesarios en los labo­
ratorios de OC y R&D.

La familia se completa con una ampli a gam a de
sis temas de tra tamiento de da tos, incl uyendo un
nuevo sistema de alta facilidad de uso, sistema de
adquisición de datos basado en PC de bajo costo y
sistemas de datos para multiinstrumento s tipos LlMS.

Para ampliar esta información pueden dirigirse a
una de nuestras oficinas comerciales en España:

Madrid: 908 805164/165.
Barcelona: (93) 210 02 53-284 54 69.
Bilbao: (94) 444 76 70.
Sevilla: (95) 442 50 62.

CHROMPACK

e
Nuevas columnas capila res metálicas

Chrompack está fabricando cada vez mayor gama
de columnas capilares de acero en lugar de síüce fun­
dida. que combinan la inercia y propiedades de sepa­
ración de esta con la resistencia mecán ica del acero
que las hace prácticamente irrompibles.

La estabilidad térmica es mejor que la de la süíce
fundida y resisten mayores temperaturas, sin peligro
de roturas , como ocurre con las de sílice fund ida y
con las recubiertas de aluminio. Por otra parte , la fase
está químicamente ligada y la inercia está garant iza­
da med ian te una nue va revo lucionaria técn ica de
desactivación.

Nuevas columnas HPLC para separaciones chirales
Chrompack ofrece sus nuevas colu mnas Ult ron

para separación de compuestos chirales por HPLC,
especialmente indicadas para análisis de drogas:
antiepilépticas. beta-bloqueantes, ansiol ítica s, antí­
parkinson, etc.

Por otra parte las nuevas columnas Chiral-Protein­
HSA están indicadas para el análisis de compuestos
biológicos sin interferencias de proteinas.

000000. - •
----

Filtros para gases en cromatografía

Una nueva unidad de filtración, sust ituye a los
conocidos filtros individuales de Chrompack . Consta
de cuatro f ilt ros que ellmlnan ox ígeno , humedad ,
hidrocarburos, etc. . tanto de los gases portadores
como de los flujos de hidrógeno y de aire para los
detectores FID, purif icándoles a niveles de menos de
1 ppm de oxígeno y de humedad.

La instalac ión de los nuevos cartuchos. se realiza
en segundos y sin peligro de que entre aire en el sis­
tema dura nte el cambio.
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ELIJ, DESDE SU
PU . TO DE VISTA...
LDC Analyticalle proporciona lo MAXIMO y lo MINIMO
en equipos de HPLC con detección porfotodiode array.

MAXIMA sensibilidad con mínimo
ruido.

MAXIMA linealidad de re pue .ta con
mínimo efecto RI.

MAXIMA e. tabilidad de flujo con mín ima.
pulsaciones de línea de base.

MAXIMA rentab ilidad con mínimo
mant enimiento.

M XIMA inform ación con mínima
complejidad usand o el Software Therm o
Chrom POA.

y con la MAXIMA garantía de calidad.



TARJETA DE ADOUISlCION PARA CROMATOGRAAA
Data Transfation anuncia la DT2802, una tarjeta de

adquisición de datos de 24 bits de resolu ción para
trabajar en AT. que ha sido especialmente diseñada
par a aplicac io nes de cromato grafí a de li q uidas
(HPl C) y de gase s (GC); ofreciendo una alternativa
muy ventajosa por precio y prestaciones a los trad i­
cionales integradores empleados en estos sistemas.

la DT2B02 se ofrece con uno o dos integradores
independientes (convertidores de voltaje a frecuen­
cia), cada uno con su propia base de tiempos y una
resolución de una parte entre l 6.7n .216.lo que sig­
nifica una gran capacidad de detección para concen­
traciones a nivel de traza . Cada integrador admite 2
canales de entrada diferenciales y su autocalibración
asegura la consistencia del muestreo a lo largo del
tiempo .

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

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

la DT2B02 incorpora el microprocesador proqra­
mable MC68HCll de Mctorcla. lo que le perm ite ope­
rar independientemente de fa CPU del ordenador y
conseguir la máxima flexibilidad en toda la operatona
de la tarjeta. Además de la conexión directa a través
de un síot al bus del Al fa DT2B02 dispone de una
puerta serie AS-232 controlada por el microprocesa­
dor que le permite conectarse a un cromat6grafo por
ejemplo, o usar esta puerta serie para conectar se a
un host remoto y asi controlar el m icropr ocesador y
tener acceso a todas ras funciones de la tarjeta desde
dicho host.

Para facilitar el desarrollo de aplicaciones, la tarjeta
se entrega con una l ibrerla para Micro so ft C.
Respecto al software de aplicación, la DT2B02 está
soportada por el software especif ico desarrollado por
las principales compañías involucradas en el área de
cro matog rafí a : l ab Calc de Gal ac tic Industries,
Chrom Perfect de Ju st ice tnnov ations. l abTech
Chrom de Laboratory Technologies y EZChrom de
Scientiñc Software.

Representante excíusivo: Instrumatic Española. SA ,
Paseo de la Castellana, 127 - 28046 Madrid.

I~

la firma Shimadzu Oorporation está introduciendo
con gran éxito la nueva serie t et o. Altas prestacio­
nes, flexibilidad excepcional debido a su modularidad,
facilidad de operación y otras carac teristicas notables
se combinan en un cuerpo compac to .

El sistema HPlC Shimadzu l e · l 0A se ha diseña­
do reuniendo todas las necesidades del cromatoqra­
fista: una nueva óptica y electrónica para el detector
UV (UV-VIS). bombas que aportan un suministro de
disolvente libre de pulsos y un cont rol de temperatura
de la columna de alta precis ión proporcionan una
sensibilidad incomparable.

Por primera vez en este campo Shimadzu adopta
la tecnolog ia de libra óptica en estos instrumentos.
garant izan do una comunicación ext remadamente
rápida y fiable en todos los módulos lC-1O.

Gracias al diseno compacto y a la modularidad de
esta se rie, un sistema totalmente auto mát ico sólo
requiere menos de 60 cm de espacio en la mesa del
laboratorio . Desde el panel frontal se accede fácil­
mente a todas las partes necesarias para instalación
y mantenimiento. Además. el sistema puede monitorio
zar el estado de ras partes consumibles (por ejemplo ,
tiempo de vida de las lámparas, del detector y de los
sellos de los pistone s de las bombas) y se pueden
comprobar en cualquier mome nto, Cada módulo se
puede util izar en forma independiente o comb inado
en un sistema individual.

C· .Inst

Nuev as columnas análisis de isómeros ópticos

Chrompack ya venia ofreciendo colum nas capila­
res de 25 m y 50 m de cneasn-t-vei. creasa-u-var y
xe-venoe. para análisis de isómeros ópticos (aminoá­
cidos, aminas. carbchydratos. chlral alcoholes, etc.).

Ahora Chrompack ofrece sus nue vas columnas
capilares CP-Cyc lodex tr ln capa ces de separar
muchos isómeros ópticos que no era posible separar
hasta ahora. Esta columna es también excelen te para
el análisis de compuestos no chirales. como por ejem·
plo los isómeros del xilena . l a nueva fase es muy
inerte y permite la separación de compuestos polares
sin der ivatizar tales como dioles. asl como excelente
separación de hidrocarburos crcncos apelares.

Nuevas columnas de HPlC de grafito

l as nuevas columnas Hypercarb con base de grafi­
to, presentan las siguientes ventajas frente a las con­
vencionales de base de sllice: alta dureza mecánica ;
alta resistencia frente a disolventes agresivos ; estabi­
lidad Química a pH desde O a 14; ninguna pérdida de
rep roducibilidad ni de rendimiento ; pueden usars e
tanto como fase reversa como fase normal; pueden
usarse también para sepa ración de isómeros.
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Esta nueva serie ofrece dos tipos de bombas de
trabajo en el rango de flujo analítico:

- LC-10AS: Es una bomba de un sólo pistón basa­
da en la bien conocida LC-6A y por tanto muy ade­
cuada para trabajos de análisis de rutina. Su proqra­
mabilida d permite el trabajo en gradiente binario a
alta presión gobernando una segunda bomba.

- LC-10AD: Para cromatcqrañstas que trabajan en
los más bajos límites de detección , esta bomba de
doble pistón será la alternativa ideal. Los pistones de
microvolumen y alta velocidad, con función automáti­
ca de supresión de pulsos permiten un suministro de
disolvente libre de pulsos y altamente estable en un
rango de uno a 9.999 micrclltos.

Las características clave de los nuevos detectores
de doble longitud de onda de Shimadzu son su siste·
ma óptico totalmente renovado y su nuevo diseño
electrón ico . El camb io de longitud de onda a atta
velocidad del monocromador, la nueva construcción
de la celda de flujo y la digitalización de datos, aporta
un nivel de ruido incomparable: menor que 0,5 x 10-5
A. Estos detectores permiten efectuar medidas simul­
táneas de dos longitudes de onda , cromatog rama
relación de ambas longitudes de onda y barrido de
longitudes de onda (espectro).

La unidad de control SCL-10A sigue la filosofía de
aprend izaje fáci l y operación senci lla (funciones
AYUDA). La utilización de fibra óptica permite el con­
trol de todos los módulos del sistema sin lntertaces.
El reconocimiento automátic o de los inst rumentos
conectados junto con la visualización del espectro
permite casi cualquier deseo del usuario.

La disponibilidad del inyector automático inteligente
SIL-10A con funciones de pretratamiento de muestra
y enfriami ento y el horno de columnas CTO-10AC
junto con una gran variedad de válvulas completa el
conjunto del sistema LC-1 OA.

IN YECTOR DE MUESTRAS AUTOMATI CO SHI­
MADZU MOD. AOC·1411 400 PARA CROMATOGRA·
FIA DE GASES

El inyector automático AOC-14/1400 presenta ver­
siones para 6, 12 ó 100 muestras. No importa si el
usuario está interesado en alta capacidad de muestra
o en inyección automática de precisión, en cualquier
caso se puede encontrar el sistema más adecuado
aquí.

La característica más notable del AOC-1411 400 es
la inyecc ión de muestra. Por ejemplo, se pued en
seleccionar varios parámetros, tal como volumen de
inyección y velocidad o que en el sistema se puedan
selecc ionar dife rentes viscosidades de mue stra.
Además , permite la elección de cuatro modos de
inyección diferentes:

- convencional
- flujo de disolvente con o sin burbuja de aire
- flujo de disolvente múltiple.
El inyector puede funcionar autónomamente pero

también permite control externo vía PC o integrador.
Permite utilizar viales de 1,5 mi. y 4 mi. y las mues­
tras se pueden calentar o enfriar.

Para mayor información 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 SI STE MAS DE BOMBEO KO NT RO N
SERIE 300

La serie 300 de bombas Kontron para HPLC está
basada en la bomba programable 320, con dob le
cabezal en serie , lavad o de los p istones, CSP
(column shock protection) y el nuevo ICC (Intelhgent
comprensibility compensationl para flujos de 0,000 a
10.000 ml/min. Desde etla se pueden comandar los
autoinyec tores y detectores Kon tron 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 tsocráñca 320 para versiones de
gradiente ternario a baja presión con purga de helio
individual (sistema 325) o para gradiente binario en
alta presión (sistema 322) a un precio muy reducido.

DETECTOR DIODE-ARRAY KONTRON 440

I

Con 512 diodos y una sensibilidad que permite el
aná lisis de traza s (ruido de fondo inferio r a 0,25
mAbs). Incluye edición de librerías espectrales con
búsqueda de compuestos analizados y obtención de



factores de comparación; análisis de pureza de picos,
con factores de pureza; método de análisis autcrnati­
zados; reprocesado, y canales analógicos programa­
bles simultáneos y fácil manejo vía menú.

DETECTOR DE DI SPERSION DE RAD IACION
SEDEX·45

Los detectores de dispersión const ituyen una clara
altern ativa a los métodos retractromértcos. es dec ir,
con aplicación a moléculas dificilmente detectab les
por otros métodos. Se ha dicho hasta ahora que este
tipo de detectores mejoraban el empleo de los retrae­
t ómetros en su compatibilidad con los grad ientes ero­
matográficos 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 lsocrátlcos o con gradiente s, las sensibilidades
conseguidas siempre son, según el caso, superiores
en 10 a 500 veces a las conseguidas con un detector
refractomélr ico diferencial.

NUEVOS SOF1WARES DE VALlDACION y SUITA·
BILlTY TEST KONTRON

Para los conocidos datasystems Kontron MT-1,
MT-2 , MT-E MS, PC Integ rat ion Pack o 0450 .
Capaces de, mediante el cálcu lo estad ístico de cada
uno de los parámet ros cromato grálicos que el siste­
ma puede calcular (desde tiempo de retención, área,
etc., hasta constantes de capaci dad, resolución ,
número de platos, etc.). valida r método s, rea lizar
representaciones gráficas de la evolución histórica de
los parámetros, formatos de presentación X-quer, en
el idioma local, etiquetar permisividad, caducidad de
patrones y calibrados, etc.

Kontron lnstruments, S.A.
Salvatierra, 4.
28034 Madrid.
Tel. 358 1835. Télex 23832. Fax 729 37 52.

al MATERIAL CONSUMIBLE

1. Spherisorb. Nuevas columnas para HPLC.
- Spherisorb TG, para el análisis de lípidos.
El análisis de la composición de triglicéridos de

mezclas de grasas complejas, requiere una eficiencia
de más de 130.000 platos/m. Esto se puede obtener
juntando 2 columnas TG15 en serie .

- Spherisorb PAH, para el análisis de hidrocarbu­
ros aromáticos pcüctcucos. Garantiza un mínimo de
60.000 platos/m. para la elución de pireno bajo condi­
ciones isocrática s. con eluyentes acetonitrtlo/aqua.
Resu elve anál isi s dif ícile s de consegu ir con una
columna OOS convenicicnal: p.e . separació n de
antraceno y criseno.

- Spherisorb OOS-B, para el anál isis de sustan­
cias básicas. Permite realizar separaciones de com­
puestos básicos (N, N dletil anilina, difenodramina,
procinam idas, alcaloides complejos ...) sin encontrar
colas en los picos que se dan trabajando con colum­
nas OOS convencionales.

2. Computat ional Chemi stry.
Disponemos de nuevos programas espec ialmente

desarrollados para PC en laboratorios químicos. Entre
estos pod emos encontrar programas para obtener
modelos de moléculas, de optimización para HPLC,
para dibujar estructuras químicas, ajustar curvas, ajus­
tar picos. de plotting y programas matemáticos .

Destacamos por su importancia el software de cpti­
mlzaclón para HPLC: HIPAC del cual hay 3 modalida­
des.

- HIPAC B: para separac iones Isoc ráticaa.
Optimiza la composición de la fase móvil en separa­
ciones binarias de fase reversa o normal. Simula los
cromatogramas en la composición óptima o en otras
composiciones y también puede opt imizar los par é­
metros del sistema.

- HIPAC G: para la optimización y simulación de
separaciones en fase reversa de gradientes lineares
o multilineares.

- HIPAC TQ: para la optimización y simulación de
separaciones isocráticas complejas ternar ias y cua­
ternarias. Incluye la posibilidad de optimizar simultá­
neamente parámetros como la fase móvil, PH, com­
posición del eluyente y modificador.

Disponemos diskette de demostración. Scllcltelo .

3. S.G.E.
Nuevas columnas capilares para GG.
- CYOEX-B: nueva columna para el análisis de

isómeros ópticos y posicionales, que presenta una
fase estac ionaria de Betaciclodextrina .

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

- Destacamos aqui por su gran aceptación entre
nuestros clientes algunas columnas de gran eficacia y
utilidad.

- BPX70. Columna de elevada polaridad para el
análisis de este res metí licos de ácidos grasos de
hasta 30 C. Con gran cantidad de uniones entrecru­
zadas, es capaz de aguantar sin degradación, tempe­
raturas de hasta 300 "O.

- Columna HT-5 recubierta de poliamida. Ideal
para aplicaciones que requieren temperaturas eleva­
das o programas de temperaturas rápidos. El recubrí­
miento de poliamida proporciona un sangrado mini­
mo. Ideal para el análisis de esteres metílicos de áci­
dos grasos, pesticidas en ECD o GC-MS, compues­
tos aromáticos , compuestos halogenados, triglicéri­
dos en inyección directa. Temperatura máxima opera­
tiva 480 se.

4. Chem Service.
Ofrecemos dos catálogos, de los cuales uno está

dedicado a patrones de pesticidas y metabolitos y el
segundo a estándares analíticos, cubriendo un amplio
rango de compuestos con un total de 5.000 especiali­
dades.

b) INSTRUMENTA CION

Les informamos aquí de algunas de las novedades
que hem os incorporado en nue st ra División de
Instrumentación.

1. Peakmaster.
De nuestra representada CDS Analytical, les pre­

se nta mos el concent rador de pu rga y trampa
Peakmaster. Sistema de espacio de cabeza dinámico
único, que incluye, entre otras características:

- Análisis de sólidos. líquidos o gases sin cambiar
la trampa.

- Análisis de aguas mediante recipientes fritados.
- Desorción térmica para sólidos . tierras y cartu-

chos de monitorización de aire.
- Desorbción térmica directa al GC.
- Puede trabajar con diferentes recipientes o con

inyectores automáticos.
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- Cumple todos los requer imientos de anális is
medioambientales de la EPA.

- Interface a cualquier cromatógrafo con columnas
capilares y de relleno.

- Trampa criogénica y focalización criogénica.
Si está interesado no dude en consultarnos pues le

ampliaremos más esta información.

2. Nuevo inyector PTV. Sistema de Inyección
en frío.

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

- Elimina algunos de los problemas que un tnyec­
ter convencional puede conllevar como por ejemplo la
discriminación en sistemas splitlsplitless.

- La muestra líquida es inyectada en frfo, evitán­
dose así la posible vaporización desde la aguja de
inyección.

- La muestra no se inyecta directamente en la
columna. sino a un tubo de vidrio (variable según apli­
cación) que está en la cámara de vaporización.

- El calentamiento de la cáma ra después de la
inyección puede darse en rampas de 2-12 gC/seg. y 2
niveles consecutivos de temperatura seleccionables
libremente.

Cosa que permite el análisis de sustancias térmica­
mente ines tables , también el anális is de trazas y
muestras muy diluidas.

3. Secomam
Hemos ampliado nuestra oferta en instrumentación

analít ica con la linea de es pectro fotómetro s
Secomam que ofrece 6 niveles de sofisticación para
que usted pueda elegir en base a sus necesidades.
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Una alianza para el futuro

vanens chemicontrol

CRO lATOGRAFOS DE G ES
Serie 3000. Fiabilidad. Ver satilidad y
altas pre staciones para todo tipo de
aplicaciones.

SISTEMAS GC/M
Satum 11. Máxima s nsibilidad para
la identificación y confirmación de
trazas. Tecnología "ion trap".
Biblioteca de espectro .

CROMATOGRAFOS DE
LlQ UIDOS (I1PLC)
Sistema LC Star. Sistema modular
integrarlo para Cromat ografía
Líquida con control centralizado vía
Estac ión de Datos.

GC • GC/ M • IIPL • AA • ICP •

ESPECTROFOTO METRO DE
ABSORCIO ATOMI

erie SpectrAA. Sistem a con control
centralizado. Tecnología Zeeman
para Horno de Grafito.

E PECTRO IETRO DE
P lASMA ICP
• rie Llb rty. isternas secuenciales
de pre taciones analítica únicas .

ESPECTROFOTOMETRO
UV/VIS/ IR
L.1 nueva generación de los
legend arios equipos CARY.

-Vis- IR . NMR • Preparación d e muestras

Varían Chemicontrol, S.L
Avda. Pedro Díez, 25
28019 Madrid
Tel.: 472 76 12
Fax: 4725001

c/Caspe, 118
08013 Barcelona
Tel.: 265 7002
Fax: 265 562

veríans



Puede enco ntrar desde el modelo más sencillo (Prim
C), has ta los más a.....anzado s unidos a ordenador
pasando por los modelos más estándar. Si neces ita
algún tipo específico de espectrofotómetro no dude
en consultarnos, seguro que tenemos el que usted
necesita.

4. SERAL. Sis temas de purific ación de ag ua.
En la línea de tratam iento de aguas ofrecem os

toda la experiencia de la empresa líder en Alemania,
tanto en el tratam iento de aguas a escala laboratorio,
ofre ciendo equipos versátiles, de tamaño adecuado
con elevada eficacia, como a nivel industrial con equi­
pos mucho más sofisticados .

Ofrece varios niveles de purificación:
- Pretratamiento para obtener agua más blanda

libre de iones calcio y magnesio.
- Tratamiento : que proporciona una desminerali­

zación parcia l mediante sistemas de ósmosis inversa
y desmineralización med iante lntercarnbtadore s lónt­
coso

- Postratamiento para obtener desde agua libre de
clorados y materia orgánica hasta el uso de radiación
UV y la ultra fi lt ración para obtener agua libre de
microorganismos y plróqenos.

Consúltenos su problema, tenemos la solución.
Kromxpek Analítica, SA
Apdo. 282, Ctra. Cerdanyota, 65-67.
08190 Sant Cugat del Vallés (Barcelona).
Tel. (93) 589 15 55. Fa> (93) 675 05 16.

lasing,S.a.
DIVISION ANALlTICA

SISTEMA DE ELECTRDFDRESIS CAPILAR

Spectra PHORESIS
La electrofcresls capilar es una técnica analítica de

separación de alta resolución que permite la separa­
ción de especi es químicas en disolución. principal­
mente (pero no exclusivamente) dotadas de cargas
eléctricas (como péptidos, oligonucleótidos , traqmen­
tos proteicos, aniones , fárm acos, metabolitas...) en

base a sus diferentes velocidades de migración al
estar sometidas a la acción de un intenso ca mpo
eléctrico.

Una de las características intr ínsecas de la electro­
torests capilar es que es susceptible de una completa
automatización a un bajo coste relativo y que presen­
ta una capacidad de resoluci ón muy su perior a la
relativa a las técn icas de tipo cromatográfico .

La electrotoresis capilar. desde el punto de vista
operativo , se basa en la introducción de muestras en
el tubo cap ilar. bien mediante un mecanismo de tipo
hidrodinámico (mediante el empleo de diferencias de
presiones) o, alternativamente, mediante un procedí­
miento electrccinético. Una vez inyectada la muestra,
ros extremos del tubo capilar se conectan a sendas
disoluciones tampón y se produce la circulación de
las moléculas constituyentes de la muestra a través
del tubo capilar. bajo la inlluencia de un campo eléc­
trico muy intenso (normalmente entre 10·30 kV). La
acción de dicho campo provoca la migración diferen­
cia l de los distintos analitos, produciéndose la corres­
pondiente separación de las especies de interés.

Las distintas especies se separan en función de su
relación carga/masa. Así, en un sistema electrotcréti­
co dado, con un gra diente positivo de distribución,
cuanto mayor sea la carga positiva y el tamaño de las
moléculas, más rápida se producirá su correspon ­
diente circulación hacia el cátodo. Para optimizar la
detección se han desarro llado sistemas de detección
en línea. Dichos detectores, típicamente espectrototo­
métricos de onda variable o de barrido, miden la
absorbancia directa o registran los correspondientes
espectros (UV-VIS) de los compuestos de interés . La
información obtenida en el dete ctor se tr ansf iere
directamente a un integrador o a un sistema compu­
terizado de gestión de los datos ananücos.

De este modo puede obtenerse, por una parte , un
registro gráfico de los resultados de la separación elec­
trotor ética de fa muestra y, por otra, una información
cualita tiva y/o cuantitati va muy precisa acerca de la
composición de dicha muestra o la posible presencia de
impurezas de los compuestos presentes en la misma.

Los tubos capila res que se emplean en electrofore­
sis capila r pueden presentar o no un recubrimiento
interno. Si se emplean tubos de srnce no recub iertos,
se provoca la formación de una capa positiva sobre la
superficie interna de dichos tubos. El flujo electrosmó­
neo asociado (aproximadamente de 1 mm/s) es sufi­
ciente para provocar la circulación de las especies
cargadas hacia el extremo cátodo donde se halla la
zona de de tección en línea.

Cuando se trata de especies de estructura muy simi­
lar, con velocidades de migración electrotcrética en el
tubo capilar no recubie rto sensiblemente parecidas ,
puede mej orarse sustancialmente la separación de
dichos compuestos mediante el empleo de tubos capi­
lares recubiertos con polímeros poliacrñamkñcos. par­
cialmente intercruzados para provocar la presencia de
poros muy finos. Dichos materiales que actualmente se
comercializan con distintos tipos de concentración y/o
grado de intercr uzamiento, permiten sepa raciones
electrotor éticas de gran interés analítico. La separación
de polinucleótidos de 25-60 unidades de bases, cuanto
mayor es la concentración de fase y el grado de ínter­
cruzamiento de la misma (uPAGE-5>uPAGE-3), mejor
se resolverán los compuestos de mayor tamaño.
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Las principales ventaja s de la electroforesis capilar,
en relación a dive rsas aplicaciones analíticas no con­
venien temente analizables mediante HPLC, son:

1) Fácil y rápi do de sarrollo de métodos anallti­
coso Al respecto, norm almente en el primer día de
trabajo , con una muest ra determinada, se logra oesa ­
rrollar la metodología satisfactoria, aplicable para el
análisis de rutina.

2) Fácil automa tización. Existen actualmente sis­
temas completame nte automatizados, como el caso
de los equipos Spect ra Phores is 500 y Spectra
Phoresis 1000 de Spectra Physics, cuyas característi­
cas esenciales se comentarán a continuación.

3) Gran reproduc ibilídad analítica, tanto cuant ita­
tiva como cualitativa.

4) Tiempos de anális is muy co rtos (desde se­
gundos a 2 horas).

5) Bajo coste de inversión y de material fungible.
6) Má xima reso lución analí tica (1. 000 .000

2.000 PT).

CAR ACTERISTICAS DE LOS EQUIPOS Spe c l ra
PHORESIS 500 y Spectra PHORE SIS 1000

Constan de :
1) Inyecto r auto mát ico de muestras de g ran

capacidad (con 82 posiciones).
2) Control muy estricto de la temperatura del siste­

ma de separación.
3) Capacidad (para el caso de Spect ra Phorests

1000) de efectuar espectros de barrido ultrarrápido.
4) Automatización completa de funcionamiento.
5) Software espec ífico con el Sistema 05-2 y con

potentes sistemas de cálculo y tratamiento de la infor­
mación corre spondiente.

6) Máxima sensibilidad de detección.
La miniaturización y el diseño especia l de los equi­

pos de electrotcresis ca pila r de altas prestacione s
permiten la minimización de efectos operativos inde­
seables (tales como los fenómenos de convención .
vibración , calentamiento y el denominado efecto coro­
na) que podrían afectar sensible y negativamente los
resultados analíticos.

A conti nuación se de scr ib irán cada uno de los
componentes de los sistemas: Spectra Phoresis 500
y 1.000.

Autosampler
Con 82 posiciones y diseñado para que se reduz­

can al mínimo los fenó men os de mic rosifonación .
mediante el sistema de fijación del cartucho que aloja
el tubo capilar y provocando un flujo forzado de la
muestra y el tampón hacia el tubo capilar.

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

Inyección hidrodinámica, mediante una válvula de
alto vacío (0.75 psi) actuada con un tiempo de inyec­
ción regu lable de 0.1 a 9.9 s., ca paz de introducir
pocos 111 de muestra.

Inyección electrocinética con voltajes de 0.1 a 30
kV.

Detecto res
Se dispone de dos tipos de detectores: UV-VIS lon­

gitud de onda variable (Spectra Phoresis 500) y UV­
VIS de barrido ultrarrápido (Spectra Phoresis 1000),
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mediante el detector exclusivo Spectra Focus, besa­
do en la tecnología US. La detección se efectúa en
línea , mediante fibras ópticas .

Control de temperatura
La viscosidad de las diso luciones es una magn itud

muy dependiente de la temperatura (así en el interva­
lo entre 15-30 "C. un cambio de 1 "C puede provocar
una variación del 2% en la viscosidad) y además
efectos considerables en el flujo etectrosmótico y la
movilidad electrctorética, lo cual se traducirá en varia­
ciones muy grandes en los tiempos de migración. En
los equipos de Spectra Phorests 500 y 1000 se verifi­
ca una regu lación muy precisa de la temperatura de
traba jo.

Hard ware
Basado en el Sistema OS-2, está especialmente

concebido para el tratami ento de los datos relativos a
las separaciones obten idas en electrotoresis capi lar.
Permite diversos proced imientos de cálculo y el con­
trol operativo automático compl eto del proceso analí ·
tico.

Aplicaciones
En las figuras 1 y 2, se presentan diversas aplica ­

ciones de inte rés , correspondientes a separaciones
electrofcréttcas de especies muy diversas.
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MERCK
L1CHROGRAPH : Un programa completo para ln­
yecelón automátic a

El AS-4000 es un nuevo inyector automático para
HPLC que ofrece al analista unas prestaciones supe­
riores a las de un inyector convenc ion al. la automati­
zación de eta pas ted iosas en la preparación de
muestras tares como: realización de diluciones seria·
das, adición de reactivos y patrones, homogeneiza­
ción de componentes, extracciones y elaboración de
métodos complejos de derivatización son algunos
ejemplos de su enorme campo de aplicación.

Resulta de especial interés la prese ncia de la fun­
ción -Learn· . única en su género en equipos de
HPLC. que te permite al cromatogra fista un control
manual muy sencillo de los movimientos del instru­
mento, en tareas co mo el pipeteado de liquidas, con
memoriza ción automática de las coordenadas esta­
blecidas experime ntalme nte.

Hasta un má ximo de 30 métodos de trabajo prepa­
rados de este modo pueden selecc ionarse libremen­
te, estando en tocio momento proteg idos co ntra cual­
quier fallo de alimentación eléctrica . Un ma rgen de
inyección entre 1 Il L·5mL permite su empleo en apli­
caciones que van de sde la HPLC analítica hasta la
semipreparanva. lo cual hace del AS-4000 un instru­
mento de gran flexibilidad.

Hasta 198 v ia les pued en prog ramarse , s ien do
posible la utilización simultánea de grad illas con via ­
les de ca pac idades diferentes, lo cual hace pos ible su
empleo en la elaboración de método s de derivattza­
ción, tales como el análisis de am inoác idos con los
proced imientos del OPA y FMOC.

En definitiva , un instrumento co mpacto, flexi ble, de
gran ca paci dad de trabajo , que a estas característi­
cas añade un contro l extrao rd inariamente simple y
sencillo que permite su ut ilización como un idad indivi ­
dual o en conexión con un ordenador personar.

El AS-20 00 , es el inyector automático idea l para
todo laboratorio de co ntrol de calidad. En su diseñ o
se comb inan a la perfección características esencia­
les para e l c romatoqrafis ta : Una co nfiguración mu y
co mpacta y una mecá nica de gran fiabilidad que pero
miten su op eración ininterrumpida en un espacio no
superior al ocupado por cua lqu ier bo mba.

Un control de la inyección tan simple y lógico que
permiten su ut ilización inmediata sin entren amiento
prev io . Una gradill a con capacidad de ha st a 150
muestras que aseg ura una gran ca pacidad de traba­
jo . Un margen de inyección entre 1·400 ~L para su
empleo en la mayor part e de aplicaciones. Un nuevo
mét odo de inyección por corte par a asegurar una
reproducib ilidad máxima, as i como la posibilidad de
proce sar tantas mu estras de emerg encia como se
desee, lo hacen la elección ideal para laboratorio s de
rut ina con gran volumen de trabajo .

Si desea obtener una información más completa de
estos prod uctos o una demostración de los mismos,
contacte con cualquiera de nuestras delegaciones o
ll am e a l te lé fon o 93-570 57 50, ext . 3 55, de la
Div is ión de Reac ti vos de Igoda, S .A .• A pdo. 47.
08100 Mollet del vauée .

Waters
División 01MllllPORE

EL NUEVO CARTUCHO DE ACERO CON RELLENO
NOVA·PAK C18

El nuevo cart ucho de ace ro de Waters, División de
Cromatograf ía de Millipore, ba sado simplemente en
un juego de te rm ina le s ajustab les manualmente y
reutili zables con un cartucho de acero desecha ble .
está actual mente a su disposición para ofrecerles un
compromiso de cal idad a su justo prec io .

El cartucho diseñado para trabajar a presiones de
6.000 psi (comprobados a 12.000 psi) está Inicial­
mente relleno co n la po pular fase de alta resolución
Nova -Pak C 18 y d im ensiones de 3 .9 x 150 mm .
Nova -Pak C18 es un re lleno de sñice de 4 u. esférico
de gran resistencia , ideal pa ra alta reso lución, rapidez
de separación y exce lente tiempo de vi da para la
columna.

l a baja act iv id ad de la Nova-Pak hace es ta s
colum nas ideales para el anál isis de compuestos
bás icos y de gran utilidad para el desarrollo de méto­
dos y anális is de rut ina teniendo en cuenta el co ste
efectivo del cartucho .

NUEVO SISTEMA DE CROMATOGRAFIA LIQUIDA
WATERS LC MODULO 1

Wate rs , Div is ión de Cro matograf ía de Mi ltipore ,
introd uce su nuevo sistema de HPLC compacto y de
tácü manejo Le Módulo 1 pe nsado para aumentar la
prod uct ividad en el laboratorio analitico.

El detecto r p rogra mabl e de UVIVIS permit e la
se lección de cualquier longitud de onda entre 190 y
600 nm. con una excepcional sensibilidad combinada
con la posibilidad de cambio de long itudes de onda
durante el análisis.

La unidad de bo mbeo, preparada para la mezcla
de hasta 4 etuyen tes. nos da una precisa y rep roduci­
ble formación de lases móviles lsocráticas o con gra­
d ientes.

Autoinyector de mu estras . nuevo diseño con accio­
namiento co mpletamente eléctrico de gran fiabilidad.
Hasta 96 muestras pueden ser procesadas en análi ­
sis de rutina .
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El contro l de parámetros en el LC Módulo 1 es de
fácil acceso, un simple cursor a través del menú en
una pantalla LCD y la posibilidad de almacenar hasta
15 métodos de trabajo.

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

Torni llos apretados manualmente, lavado de émbo ­
los, autopurgado y otros pequeños detalles hacen del
Le Módulo 1 un equipo de fácil uso y grandes presta­
ciones.

SISTEMA DE BAJA DISPERSION y CO MPLETA·
MENTE INERTE WATERS 625

Waters, División de Cromatografía de Millipore, ha
introducido un nuevo concepto en bombas cromato­
gráficas con el modelo 625 especialmente dedicado a
investigación bioquímica y cromato gráf ica de alta
resolución.

El Wate rs 625 incorpora un avanzado diseño de
bomba con materiales pclim éricos no metálicos, baja
dispersión, control Silk para la total eliminación de pul­
sos adecuado para separaciones en microbore. analf­
tica o micro preparativa. El sistema está optimizado
para cualquier tipo de separación en intercambio ióni­
CO, afinidad, interacción hldrofóblca. filtración de geles
y fase reversa pudiéndose acopl ar a detectores de
UVNis variables o de array de diodos. Permite un flujo
de 0.01 a 5 ml/min y 4.000 psi de límite de presión.

Las características del sistema se ven cumplimen­
tadas por el lavado de ém bolos , Auto -Bfe nd para
automatizar el desarrollo de métodos y las mezclas
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de eluyentes. tubos de conexión e inyector no metáli­
cos con tornillos apretados manualmente. También
incorpora contro l Powerline, desde un sólo teclado ,
de los gra die ntes , inyección, detección y señales
externas con o sin sistema de tratamiento de datos.

varian@chemicontrol
NUEVO SIS TEMA CROM ATOGRAF ICO CON
DOBLE INYECTOR AUTOMATICO

Varian ha introducido la pos ibilidad de instalar
simultáneamente dos inyecto res automáticos en el
cromat ógrafo de gases 3600, de especial interés para
todos aquellos laboratorio s cuyas necesidades analí­
ticas exijan una gran flexibilidad y alta productivi dad
en el procesamiento de muestras .

El cromatógrafo 3600 puede operar con dos inyec­
tor e s automáticos 8100 de form a s imult ánea o
secuencial, duplicando el número de muestras en el
mismo período de tiem po con operación totalmente
desatendida. Ambos inyecto res automáticos se con­
trolan desde el teclado del propio cromalógrafo, con
comunicación bidireccional y sin necesidad de ningu­
na interfase o elemento de contro l externo.

El horno de columnas del 3600 es actualmente el
más grande disponible en el mercado, con posibilidad
de instalar cómodamente, cara a cara, hasta 4 colum­
nas simultáneamente , con sus correspondientes sis­
lemas de inyección y detección.

El inyector automático 8100 realiza la inyección de
muest ras mediante la técnica "sandwich", permitiendo
una alta reproducibilidad « 1.0% RSD) y práctica­
mente nula contam inación entre inyeccione s suces i­
vas « 0.01%,), con volúmenes de muestra bajísimos
(hasta tres inyecciones de 1 )JI con volúmenes de
muestra de 1O)JI ).

INYECTOR AUTOMATlCO DE ESPACIO EN CABEZA
VARIAN GENESIS

El Varian Génesis es un nuevo inyector automáti co
de espacio en cabeza estático r'etattc headspaca").
que ofrece una gran versatilidad para el anál isis de
com puestos volá ti les en los campos farmacéutico,
industrial y de alim entación principa lmente. Puede
trabajar con columnas empaquetadas o capilares . así
como con sistemas GC/MS.
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El Génesis tiene capacidad para procesar automá­
ticamente hasta 50 muestras , pudiendo asignar dis­
tintos método s de anális is a cada muest ra. La ter­
mcstatiaación de los viales se real iza med iante un
bloque metálico, libre de aceite y presenta una línea
de transferencia de níquel para evitar la posib le
adsorción de la muestra en los puntos activos de
metal.

Presenta un software específico (MOM) para desa­
rrollo de métodos, el cual, determina automáticamen­
te las condiciones óptimas para conseguir la máx ima
sensibilidad y precisión en el análisis de las muestras.

La conexión al cromatóg rafo de gases se realiza a
través de l sis tema neumático , de tal fo rma que el
inye ctor queda libre para la inyecc ión de cua lquier
otro tipo de muestras líquidas.

ESTACION DE DATOS VARIAN STAR

Siguiendo su amplia tradición en sis temas de trata­
miento de datos, Varian acaba de introducir la esta ­
ción de datos cromatoqráticos Star, basada en orde­
nadores compatibles tipo AT.

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

Puede procesar hasta 4 señales cromatog ráficas
simultáneamente provenientes de equipos de GC y/o
HPLC indist intamente. Puede, además , co ntrola r a
través de comunicación bidirecc ional, los cromatógra­
tos de gases Varian serie 3000 y el sistema de HPLC
Varian Star.
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La estac ión de datos Star permite la validació n de
los resultados analíticos según criterios GLP, pudién­
dose almacenar en el mismo archivo los datos "cru­
dos", cálculos , condiciones de análi sis, errore s, pará­
metros de integración, etc., generando informes total­
mente documentados.

Asim ismo , los datos cromatográficos se pueden
transferir directamente a otro software (p.e. Microso ft
Excel. Lotus 1-2-3, etc.) para la generación de infor­
mes específicos del usuario , presentación de gráfi­
cos, real ización de cálc ulos estad ísticos, etc.

Para más info rmación, por favor diríjanse a:
varían Chemicontrol , S.L.
Avda. Pedro Orez. 25. 28019 Madrid.
Tal. (91) 472 76 12. Fax (91) 472 50 01.
Caspe, 118. 08013. 080 13 Barce lona.
Tel. (93) 265 70 02. Fax (91) 265 85 62.

SUGELABOR, SA
Al servicio dei anáiisis

Columnas capilares para cromatografla de gases

Sugelabor, S.A. , en su afán de servir al análisis ins­
trumental en España, lanza al mercado su gama de
columnas ca pila res para cromatografía de gas es
SGL.

Estas co lumnas so n fas únicas de producción
nacional, que en este caso es garantía de alta cali­
dad.

Las colum nas SGL, han sido fabricadas con la tec­
nología más avanzada (fases inmovilizadas) y antes
de llegar a sus manos han deb ido superar, rigurosos
tests de eficacia e inercia.

La fabricació n y comercializació n de este producto
es para nosotros un reto y una satisfacción que nos
acerca más a nuestro objetivo de estar al servicio del
análisis y de ustedes.

En el momento actual de lanzamiento ya se dispo­
ne de un importante abanico de po sibilidade s que
cubren todo el rango de polaridades .

Los diámetros son los estándar de 0.25 y 0.33 mm
para capilares y 0.53 mm para semicapilares.

El espesor de pelícufa desde 0.1 0 11 hasta 5 11 (ele­
vado espesor).

Las longitudes de 10, 15, 25 Y50 m.
La garantía es total para todas nuestras columnas.

La razón de esta amplia garantía, 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
ducción propia elimina la dependencia de existencias
y de importaciones.

Si está interesado o necesita información dicional
cont acte con nuestro departamento técnico. Además,
pueden solicitarse colu mnas con características dis­
tintas a ras estándar.

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 boletín que
será objeto de la mayo r y más cuidada difusión .



He aqu f un pequeño adelanto .
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Aplicación 1: Amlnas primarias.
Columna SGL-73, 25 m x 0.33 mm / 1,0 um.
T = 65 !1C 8 !>C/min 135 !1C Detector FID.
1. Tert-Butilamina 5. lsc-Amtlamina
2. sec-Butilamina 6. n-Ami lamina
3. iso-Butilamina 7. n-Hexilamina
4. n-Butilamina

La serie HANG de gene radores de Claind-Nitrox.
suministra gas de un modo centralizado sin necesi­
dad de los cilindros de alta presión.

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

aire + nitrógeno
aire + hidrógeno
hidrógeno + nitrógen o
hidrógeno + aire + nitrógeno

, . MODO DE FUNCIONAM IENTO

,
0' "'

4. 2-Butanol
5. n-Butano!
6. n-Pentanol

,..
co n l. o l

"'

<.

"

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

Aplicación 2: Alcoholes
Columna SGL-20, 50 m x 0.25 mm I 0,25 um
T = 80 !lC Detector FID
1. Metano l
2. Etanol
3. n-Propanol

GENERADOR DE HIDROGENO, AIRE, NITROGENO

Series HANG

Produce hidrógeno, aire y nitrógeno según consu­
mo,

- Alterna tiva ideal a los cilindros de gas comprimido
en los laboratorios.
Instalación en minutos sin necesidad de obra.

- Ahorra espaci o en el laboratorio.
Sistema completamente automatizado .
Gases de alta purez a -99,999%.
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PROCESADORES DE DATOS PARA CROMATOGRAFIA

SHIMADZU
Ahora le ofrecemos una amplia gama:

C-R6A
Procesador de datos
fiable y económico.
Alm acenamiento de
cromatogramas y
reprocesamiento.
Programación en BASte.
Interface standard para
cassette.
Interface externa para
cromatógrafo o computador
externo.

CoRSA

Procesador de Datos con
capacidad para 2 canales.
Almacenami en to de
cro matogramas y
reprocesamiento.
Tarjeta le (RAM) para
archivo de datos, programa s
o parám etros. Puede
procesar con precisión picos
tan pequeños como 0,04
5ag. (anc hura a med ia
altura).

C-R4A
Procesador de Datos de
altas prestaciones.
Con pantalla, discos floppy
y capacidad de doble canal
simultá neo en tiempo real.
Programación vía menú a
través de la pantalla.
Gran potencia cuantitativa .

COMPATIBLES CON CUALQUIER CROMATOGRAFO DE GASES O DE L1QUIDOS

IZASA
IZASA, S.A.
C/. Aragoneses, 13
PoI. Ind. Alcobendas
28100 MADRID
G/. Calabria , 174
08015 BARCELONA

DELEGACION CATALUÑA: 425 0100. BILBAO: 47613 50. GIJON: 35 67 46.
GRANADA: 280750. LAS PALMAS: 28 21 48 . MADRID: 66 1 50 86 .
MALAGA: 39 28 87 . MURCIA: 29 87 11 . PALMA DE MALLORCA: 28 9 1 71 .
SANTANDER: 25 30 16 . SANTIAGO DE COMPOSTELA: 58 28 OO.
SALAMANCA: 24 09 70. SEVILLA: 436 41 66. TENERIFE: 61 60 5 1.
VALENCIA: 347 66 25 . VALLADOLID: 23 59 27. ZARAGOZA: 56 04 46 .



El hidrógeno se hace burbujear dentro de un sepa­
rador , hab iéndose filtrado antes y fluyendo hacia la
salida.

El nitrógeno y el aire puro se obtienen por la sepa­
ración de l aire comprimido (a partir de una bomba
integr al) en tubos de zeolita y tamices de carbono en
un proceso de absorción oscilante a presión (PSA).

Un tubo de zeolita filtra fa humedad y los hidrocar­
buros a part ir de la cor riente de ai re obteniéndose
aire puro que pasa al usuario. El tubo de carbono fil­
tra oxígeno, humedad e hidrocarburos de la corr iente
de aire obten iéndose nit rógeno puro que pasa al
usuar io.

El proces o PSA es completamente automático y
seguro.

DATOS TECNICOS

Pureza de los gases

Agua Oxígeno Hidroc. C02 Argón

Hidrógeno 2 ppm 1 ppm

Aire 2ppm 5 ppm 2 ppm

Nltrógeno 2 ppm 10 ppm 2 ppm 2 ppm 1%

MANEJO

Conecte el enchufe a la red y llene el reservarlo de
agua des mineral izada.

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

SUGELABOR, S.A.
Sicilia, 36 - Tel. 501 39 36. Fax 501 3938.
28038 Madrid

fEk//OI<ROVVlO\
ELECTROfORESIS CAPILAR

La electrctoresis capilar (HPCE) ha venido eviden ­
ciándose desd e su ap ar ic ión , co mo una técnica
extremadamente útil dada su elevada eficacia y sen­
sibilidad y su campo de aplicación se ha extendido
progresivamen te hasta cubrir especies iónicas y no
iónicas dentro de un rango de pesos moleculares qu e
abarca desde los pequeños cationes o aniones hasta
proteínas extremadamente grandes.

Atend iendo a este interés que presenta la técnica.
Supelco ha desarrollado la gama CElect de columnas
capilares para HPCE que cubre además de la colum­
na estándar de silice sin tratar, una gama de cuatro
funcion alizaciones distintas.

Estas colum nas funcion alizadas mejoran extraordi ­
nariamente la separación de compuestos tates como
fas prote ínas, eliminando totalmente el problema de
la interacción de las mismas con los süanoles activos
de la sílice.

Un aspecto importa nte 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
electroosmótico (EOF), con lo que es perfectamente
posible efectuar separaciones de proteínas con pH's
cercanos a la neutralidad.

La reducción del valo r de EOF respecto a la sllice
sin tratar es del 0%, en el caso de la fase hidroñtica y
del 30-40% en las fases mas hidro tóbicas.

Las colu mnasCElect con dos diámetros internos
dist intos, se entregan totalmente garantizadas y son
completamente compatibles con todos los instrumen­
tos de l mer cado (A BI, Beckman , Dion ex , Isco ,
Water s, etc.) .

Columnas Celect
"Silica sin tratar ;

CElect-fS50
CElect -FS75

·Fase hidrofilica neutra :
CEleet-P150
CEleet-P175

"Fase hidrofobicidad media, C1 :
CEleet-H50
CElect-H75

'Fase hidrofobicidad moderada , CS:
CElect-H150
CElect-H175

·Fase Hidrotobicidad elevada, C18:
CElect-H250
CEleet-H275

ANALlSIS DE MUESTRAS BIOLOGICAS

El necesario pretratamlento de las muestras bioló­
gicas (plasma, suero, orina, etc.), antes de su inyec­
ción en el cromatóqrato, suele ser un paso labor ioso
y que se tradu ce normal mente en una pérdida de cali­
dad de los resultados.

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

Esta columna está constituida por una red hidrofñi­
ca de óxido de políetüeno (P) ligada químicamente a
la superficie de la sílice, la cual excluye tota lmente el
material proteico inyectado con la muestra, mientras
que las pequeñas moléculas de anal ilo, penetran
fác ilmente a través de dicha red pudiendo acceder a
los grupos fenilo (A) que consti tuyen propiamente la
fase cromatográfica.

Sh ielded Hy drop hobic Ph ase
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El resultado es que, únicamente mediante una sim­
ple cent rifugación para el iminar posibles materiales
en suspensión, es posible en la mayoría de los casos
analizar complejas muestras biológicas, obteniéndose
excelentes valores de reproducibiJidad y de recupera­
ción de los ana litos y sin que esto repercuta en la
vida útil de la columna.

COLUMNAS ESP ECIALES PARA CO MPUESTOS
BA SICOS, ACIDDS y ZWITERIONICOS

El anál isis de compuestos básicos y ácid os por
fase reversa suele presentar numerosos problemas,
debidos a la interacción de los mismos con los sila no­
les residuales de la silice.

La nueva columna Supercosil ABZ, basada en la
adición de grupos nucleotñicos cerca de la superficie
de la stnce, viene a solucionar estos problemas ya
que es posible cromatografiar este tipo de cornpues­
tos sin tener que recurrir a la adición de modificado­
res, utilización de reactivos de par iónico, etc., obte­
niéndose en todos los casos picos simétricos incluso
en el caso de cromato grafi ar com pues tos del tipo
amonio cuaternario.

Una ventaja adicional de esta nueva columna es
que , al no ser necesario el empleo de reactivos de
par iónico . los tiempos de estabilización de la colum­
na son significativamente inferiores, a la vez que se
alarga considerablemente la vida útil 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.
08 190 SANT CUGAT DEL VALLES (Barcelona).
Costa Rica, 9, 10 - A - 11 .
Tel. (91) 458 23 45 . Fax (9 1) 458 23 45
28016 MADR ID
Baleares, 5
Tel. (954 ) 61 01 92
4101 2 SEVILLA

PERKIN-ELMER

TENDENCIAS ACTUALES EN EL DISEND DE SIS­
TEMAS DE TRATAMIENTO DE DATOS ANALiTI­
COS,- Or. Octavi Colomina

Introducción
El nivel actua l en inst rumentación analítica ha

alcanzado unas cotas de sofisticac ión y prestaciones
tan elevadas que los argumentos que antaño podían
exhibir frente a la compete ncia los diferentes fabri­
cantes, y que estaban basados en cuestiones técni­
cas : superior sensibilidad, mayor exacti tud, más posi­
bilidades de trabajo, han quedado claramente fuera
de lugar puesto que en la actualidad, cualquier com­
pañ ía suminist radora de inst rumentación cum ple
unos mínimos en cuanto a solidez y características
técnicas que, en la mayoría de los casos, están 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 decisión
por una u otra marca y suponiendo niveles de coste
similares , ¿cuál es la tendenc ia que siguen las ccm­
paúlas punteras en este campo para ofrecer algo
más de lo que el usuario final está acostumbrado a
oír?

La respuesta a esta pregunta debemos encontrarla
en la evolución experimentada en estos últimos años
por los laborato rios analfticos; la diferencia entre lo
que se le exigía antaño a un jefe de laboratorio y lo
que se le pide actua lme nte . Si hace unos años el
deber del analista era el de poner a punto una técni­
ca, analizar unas muestras y dar unos resultados más
o menos repetitivos, hoy en día ya se supone que el
trabajo a realizar es éste, pero hay además un trabajo
adicional tan importante como el primero : conseguir
la credibilidad externa sobre los resu ltados que el
laboratorio emite.

Por cred ibilidad externa debemos entender tanto
otros estamentos de la organización a la que pertene­
ce el laboratorio: departamentos comercial, produc­
ción, 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 España o incluso auditores independien­
tes que pueden exigir en cualquier momento pruebas
fehacientes de que los trabajos de aque l laboratorio
se realizan siguiendo las pautas exigidas por las bue­
nas prácticas de laboratorio o buenas prác ticas de
fabricación (GLP/GMP).

No tanto como por las reglamentaciones y exigen­
cias legislativas divers as que afectan a diferentes
áreas industriales como por la utilización de la ca li ­
dad como arg umento fren te a la competencia que
afecta a todo tipo de industria, térm inos como GLP.
garantía de calidad total , quafity assurance, normas
ISO 9000 o validación están en boca de todos los
responsables de calidad de todas las industrias.

En el campo de la instrumentación analítica , sobre
cuya evolución hemos esbozado algunas ideas, Jos
instrumentos actual es son capaces de generar un
volumen tal de información, que el trabajo del respon­
sable de l laborator io se ha conver tido en muchos
casos casi exclusivamente en tratar de dar sentido a
esta cant idad ingente de datos y generar las corres­
pond ientes estadísticas para asegurar la calidad de la
información. Pierde por lo tanto capac idad de actua­
ción en aquellos tipos de trabajo que no son rutinarios
y que deberían merecer una máxima atención por su
parte, como son la puesta a punto de métodos y sls­
temas analíticos fiables o la interpretación global de
una serie de resultados; en pocas palabras, pierde
calidad en su trabajo.

Es hacia este punto hacia donde deben dir igirse
los esfuerzos de los fabr icantes de instrumentación y
sistemas de tratamientos de datos; a suministrar las
herramientas necesarias para ayudar al analista en
los trabajos rutina rios de validac ión objetivo de sus
métodos analíticos y resultados.

Validación
A esta terreno, la validación de sistemas analíticos ,

se dirigen hoy en día los pasos de compañías como
Perkin Elme r, no únicamente en determinados pro­
ductos que incorporen estas herramientas de valida-



clón. sino como compañ ia global dedicada al servicio
de la qulrnica analítica . Es la actual razón de ser de
Perkin Elmer. la de cumplir en todas sus lineas instru­
mentales y de servicios con las exige ncias que pue­
dan surgir de una estricta aplicación de las normati­
vas ISO 900 0 con el ob jet o de im plantar en un
laboratorio la garantía de calidad total.

Esta nueva preocupación en el diseño instrumen­
tal, queda reflejada en los sistemas analíticos recien­
temente aparecidos en el campo de la cromatcqraña
tanto líquida como de gases: el sistema Integral 4000
de cromatogafía líquida con su capacidad de manteo
ner un registro de todas las revisiones de manteni ­
miento o cambios que se han producido en toda la
historia del equipo, o bien la facilidad de obtener el
ensayo de confo rm idad del sistema (Sys te m
Suitability Test) con pará metros cromatoqráticos tales
como el número de platos teóricos , la simetría de los
picos, reso lución.. .• todos ellos con su desv iación
estándar obtenida mediante rép licas de la misma
muestra.

También en un campo tan clásico como la espec­
troscopia infrarroja. cuya utilización como instrumento
de control de calidad es quizás anterior al uso que
recibe en otras áreas como la investigación o el análi­
sis no rutinario, Perkm Elmer sigue la tendencia de
incorporar herramientas de validación. Hasta ahora
por moderno que fuera el espectrototómetro (los
actuales instrumentos de transformada de Fourie r
han sustituido a los clásicos dispersivos) el resultado
final poco variaba del clásico coincide con el estándar
o simi lar. Actualmente , y bajo esta nueva óptica es
posible que el espectro obtenido sea comparado fren­
te a una librería de espectros y la respuesta del ins­
trumento venga acompañada de todo un historial o
posibilidades en las que se tiene en cuenta cada una
de las condiciones bajo las cuales se registró el
espectro. Todo ello registrado en un certificado nume­
rado ; en otras palabras se aplican criterios de valida­
ción a los espectros IR obtenidos.

Sistemas de adquisición y tratamiento de datos
cromatográficos

Es este otro de los campos dentro de la instrumen­
tación que ha evolucionado más rápidamente . parale­
lamente con los ordenadores , de modo que hoy en
dia es posible incorporar a un simple cromatóqratc de
gases unos sistemas de tratamiento de datos y cálcu­
lo de resultados que, hace 15 años, eran inimagina­
bles para muchos centros de cálculo de universida­
des o empresas sin costosisimas inversiones.

Por ello el criterio que debe seguirse en este área y
por supuesto el adoptado por Perkin Elmer, no es el
de presentar mejores algoritmos de integración ero­
matográfica o mayores prestaciones gráficas , puesto
que hoy en día la mayoría de software cromatográfico
disponible en el mercado cumple con estas exige n­
cias , sino de introducir herramientas de trabajo que
faciliten la validación total del sistema analftico.

Con este obje tivo ha sido d iseñado el sistema
Turbochrom 3 de Pe Nelson. A sus probadas presta­
ciones técnicas avaladas por miles de sistemas insta­
lados en todo el mundo, añade la posibilidad de con­
trol y adquisición de datos de múltiples instrumentos y
de diferentes fabricantes, todo ello desde un mismo
pe.

Por una parte, el sistema tiene por objeto retaco­
nar y centralizar toda la información recogida y trata­
da del laboratorio con respecto a la cromatografía.
independiente mente de que se trate de liquida o
gaseo sa, inst rumen tos modernos o ant igu os. de
marca Perkin Elmer o de otras marcas ... Desde un
único punto de control es posible seguir a tiempo real
los cromatogramas producidos mientras al mismo
tiem po se controlan las condiciones de trabajo de l
cromatópratc o se reprocesan cromatogramas . Todo
ello repercute en una mayor calidad e integr idad de
los datos obtenidos.

No obstante quizás el punto más importante, de
acuerdo con el tltufo de este trabajo , afecta a las
herramientas de validació n que ofrece un sistema
que funciona sobre un simple PC. herramientas que
hasta el momento sólo estaban disponibles en siste­
mas de miniordenadores y que requieren una elevada
inversión para su implantación.

La primera de estas herramientas lo constituye un
modelo de validación de interfases. Para poder validar
un sistema cromatográfico deben validarse separada­
mente y poster iormente en conjunto, el instrumento
(hardware), el programa (software) y los métodos ana­
líticos utilizados. Por ello debemos poder asegurar y
tener constancia escrita de ello, que nuestra interfase
nos está transformando correctamente la señal que
recibe del detector del cromatágrafo. Es esta la fun­
ción del mó du lo de va lidación de interfas es . Por
supuesto . este elemento medidor viene acompañado
a su vez de un certificado de calibración con su histo­
rial correspondiente a efectos de auditoría.

El segundo elemento de validación 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 ere­
matografista. los parámetros lijados por las farmaco­
peas u otros requerimientos y que informan de modo
objetivo sobre la calidad del sistema analítico.
Parámetros tales como el número de platos teóricos .
resolución entre dos picos, factor de simetría de un
pico entre otros. repetttivfdad a lo largo del tiempo.
debidamente cuantificada con valores medios y des­
viaciones estándar, fácil y cómodamente mediante el
simple manejo del ratón del ordenador.

La incorporación de elementos de este tipo en siso
temas de bajo coste como los que funcionan sobre
PC, ha supuesto un auténtico revulsivo tanto para los
sum inistradores de instrumentación como para el
peplo cromatografista, puesto que al suministrársele
estas herramie ntas queda descargado de gran parte
del trabajo rutinario que tiene como propósito la vali­
dación de su sistema.

Es oportuno incluir aquí la puntualización de que
no es el suministrador quien debe validar sus produc­
tos sino el usuario final de estos productos . Sólo él es
el responsable de cada aplicación particular de un
instrumento o método analít ico en un entorno particu­
lar. El es quien debe decidir si el sistema resulta o no
adecuado. no únicamente en un momento determina­
do sino también a lo largo del tiempo. Sin embargo. sí
es misión ineludible por parte de las compañías sumi­
nistradoras y este es el criterio adoptado por Perkin
Elrner. la de facili tar al máximo esta labor de valida­
ción , proporcionando todos aquellos ele men tos o
herramientas que conduzcan a ella.
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Humor, por Lopesánchez

- Pues sí que era una muestra agresiva...

Si usted trabaja en Cromatografía:

• Algo habrá que pueda en señarnos.

• Algo habrá que podamos enseñarle.

¡Hágase miembro del GCTA!
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Algo extraordinario está sucediendo

- ...
•••••••••

El integrador P , rJOIIO/

PE Nrlson .lladt lo 1020,
COII grdficas (11 pal//alla.¡­
111/ disco de 20·.11B.

Pa kin Elme¡
lesofmt ,.•perimcia,
conocimientos. red dr
oficinaslocales, unicio-,'
departammtos dt soport«
j ' educacisn. al serricio

·dt todos nuestros usuarios.

Un injeaor automático
in/tgrado, connuruas
ptestacionesen
flt.ribi/idad J' ron/rol.

El sistema de tratamiento
dedatos OMEGA de
PE Nelson, permite e/
rontrol oomatogrdfico ron
rapacidad multiusuario.

Teclado simplificado, con
teclascodificadasJ'
diferentes colores
fu ncionales,para
con/rolarti inyectar
automático t/
croma/ó,¡¿rti!o.

El concepto del nuevo
cromatógrafo de gases de
PERKIN ELMER es
relativamente sencillo:
Que permita hacer al
cromatografista lo que
había estado soñando.

Encontrarse con un
AutoSistema cromatográfico:

Es el primer cromatógrafo
de gases con un inyector
de líquidos totalmente
integrado, ofreciéndole
la máxima flexibilidad en la
inyección de muestras.

Su concepción se basa en la
fiabilidad y versatilidad, para
incrementar la productividad
y control de calidad en
cualquier tipo de laboratorio.

Con los sistemas de
tratamiento de datos
PE elson, se alcanza
el máximo nivel de
comunicaciones y de
control del AutoSistema
Cromatográfico.

Su nivel de seguridad,
unido a la fácil auditoría de
resu ltados, lo hacen idóneo
para el cumplimiento estricto
de las G.L.P.

Para más información
o demostración del
AutoSistema Cromatográfico,
puede contactar con
cualquiera de nuestras
oficinas:


