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Han pasado dos años desde que se inició la SECyTA a partir del Grupo de Cromatografía y Técnicas Afines
(GCTA) de la Real Sociedad Española de Química. Tal como establecen los estatutos de nuestra Sociedad, se ha
renovado mediante elecciones la mitad de la Junta de Gobierno durante la reunión de la Asamblea General que
tuvo lugar en Aguadulce (Almería) el20 de noviembre de 2003 en el marco de la 3' Reunión Científica de la
SECyTA, celebrada conjuntamente con el 3'" Waste Water Cluster European Wokshop. Se puede decir que con
estas elecciones nuestra Sociedad ha entrado en una etapa de madurez.

En mi primer editorial como Presidente, quiero dar las gracias en nombre de todos los Socios a los miem
bros de la Junta que han dejado sus cargos. Creo que es de justicia agradecer en primer lugar a María Teresa
Galcerán que ha presidido el GCTA desde 1996 y la SECyTA desde su creación. La vida de nuestra Sociedad
ha estado plagada de acontecimientos durante el mandato de María Teresa, pero no puedo dejar de mencionar
por su importancia la transición del GCTAa la SECyTA de la que María Teresa ha sido la principal artifice.
También hay que da las gracias a Xavier Guardino que ha permanecido como secretario de la Sociedad desde
1992. Entre los múltiples acontecimientos en los que ha intervenido Xavier en este periodo de tiempo se
podrían citar la redacción de los estatutos de la SECyTA, la creación de la nueva imagen corporativa, la par
ticipación en el comité organizador de todas las reuniones cientificas de nuestra Sociedad en este tiempo y,
no por menos llamativo menos importante, en el trabajo diario de la secretaria. La nueva Junta de Gobierno
todavía contará con la valiosa experiencia acumulada por Xavier durante todos estos años, pues continuará
su trabajo en la nueva Junta como vocal Nuestro agradecimiento a Salvador Borras que durante los últimos
años ha estado al frente de la tesorería Gracias también a Isabel Martinez Castro, Marta Herráiz, María
Luisa Marina y loan Solé que dejan sus puestos de vocales. Por último, nuestro agradecimiento a Joan
Grimalt que cesa como vocal, aunque todavia podremos contar con su ayuda como vicepresidente en la
nueva Junta.

Me gustaría que en la nueva etapa que iniciamos, la SECyTA siga siendo lo que hasta ahora ha sido: un foro
para la comunicación y resolución de problemas dentro del campo de las técnicas de separación, abierto a todos
los que trabajan o son usuarios de las diferentes técnicas analíticas que componen este campo. Para cumplir sus
fines nuestra Sociedad dispone de tres elementos: las Reuniones Científicas, los Grupos Locales y los Medios
de Comunicación.

Las Reuniones Científicas han sido hasta ahora, y me gustaría que sigan siendo, el lugar de comunicación
por antonomasia de los miembros de la Sociedad. Mi intención es que sigan teniendo una periodicidad anual y
que en ella se presenten los trabajos científicos llevados a cabo por los Socios o por aquellos colegas que, aun
que no formen parte de nuestra Sociedad, quieran exponer sus trabajos en estas Reuniones. En la medida en que
el presupuesto permita conceder numerosas becas de asistencia, me gustaria seguir facilitando la participación
en ellas de jóvenes científicos que se encuentren en periodo de formación, sabiendo que la presentación de tra
bajos en este tipo de reuniones es una parte importante del quehacer científico.

Para que la SECyTA sea un amplio foro de comunicación científica, es necesario facilitar la creación e
impulsar los Grupos Locales. En aquellos lugares geográficos donde la actividad científica en el campo de las
técnicas de separación sea cuantiosa, el Grupo Local puede fomentar los seminarios, conferencias, reuniones
científicas informales, etc. que faciliten la comunicación entre los que trabajen en cromatografía y técnicas
relacionadas en esa región, de tal manera que se pueda presentar trabajos, plantear problemas o comunicar solu
ciones de interés.

El boletín, Cromatografía y Técnicas Afines, y la hoja web (http://www.secyta.org) son ventanas de comuni
cación de nuestra Sociedad con el mundo exterior. Habrá que procurar que a través de ambos la Sociedad y sus
actividades sean cada vez más conocidas por la comunidad científica nacional e internacional. Ambos medios
deben estar coordinados para contribuir eficazmente en la difusión de las actividades de la Sociedad



Demro de ese falO de ideas enlécnicas de separación que es la SECyTA siempre ha habido una csllecha
colaboración con las empresas de instrumentación científica y consumibles elel campo ele la cromalografí'a y
técnicas relacionaclas Mi intención es segui¡ impulsando esta colaboración a través de Iluestras Reuniones
Cienlíficas, el Bolelfn y la hoja web

Las técnicas relacionaclas con la cromatografía son cada vez mús numerosas. lo que se traduce en la apari
ción de otras socieclades científicas de ámbito nacional e internacional que tienen algunos objetivos comunes
COIl la nuestra La colaboración de la SECyTA con otras sociedades en la organización de reuniones conjuntas
es ya ulla tradición Me gustaría que esa colaboración continuase, sabiendo que tanto en investigación como en
desHnollo de nuevas técnicas anaHticas, las ideas más intelesantes suelen surgir de la comunicación y del tmba
jo conjunlo en fa interfase enlre ramas del saber

Por último, quiero dar las gracias a todos los socios que han depositado su confianza en mf y pedirles su
colaboración para sacar adelante fa SECyTA la Sociedad es de todos y lodos podemos contribuir a sacarla
adelante con nuestras ideas e iniciativas, Toelas ellas senín bienvenidas También quiero dar las gracias ele ante
mano a todos los miembros de la nueva Junta de Gobiernoo Sé que puedo contar con su colaboración, ayuda y
consejo

José Carlos Diez·Masa
Presidente de la SECyTA



Líquidos iónicos: descripción y aplicaciones
de esta nueva clase de disolventes en el análisis químico

Ala/n Bertlzo[fI, Samlle/ Cal'da~BlOcJ¡::
¡Labora/aire des Sciences Ana/yriques, CNRS, Ull¡ve/.~itéde L)lon], Sal CPE~308,69622 Vil/ew/Jalllle, Frailee
::Al"ea de Quimica Analifica, Universidad Jaime /, era Borrio! sIn, 120S0 Castellón, Spain

Resumen

Los líquidos iónicos a temperatura ambiente (RTILs, del
inglés room tempera/lIre ionfe Iiqltids) son sales cuyo punto
de fusión se halla en algunos casos cerca de la temperatura
ambiente y en otros por debajo de ésta. Están fOImados úni
camente por iones, lo que les proporciona importantes pro
piedades como disolventes Los RTILs son capaces de disol
ver tanto moléculas apolares como aquellas que son muy
polares, Se han descrito usos originales de los RTILs en aná
lisis químico Debido a su insolubilidad en agua, algunos
RTILs pueden utilizarse en extracciones aguafRTTL, En este
trab~io se muestran y discuten los coeficientes de distribu
ción de una serie de solutos en el sistema hexafluorofosfato
de l-butil-3-l11etil imidazolio/agutL Los RTILs se han
empleado como aditivos en cromatografia liquida, y como
fases estacionarins en cromatografía de gases debido a su
baja volatiliclad. Se han utilizado también como electrolitos
en electroforesis capilar, y como disolventes de trabajo en
condiciones de vacio (matrices para la técnica de MALDI)
Se mostrarán ejemplos de estas aplicaciones

Palabras clave
Disolventes orgánicos, líquidos iónicos, aplicaciones

analíticas, propiedades fisicoquimicas

l. Introducción

Los líquidos iónicos (RTILs, del inglés room tempe
rature ionic Iiquids) son sales fundidas a temperatura
ambiente, cuyo punto de fusión es inferior a 30°C, Su
aspecto es semejante al de un liquido clásico un poco vis
coso, pero están formados únicamente por iones, por lo
que su estructura es completamente diferente a la de otros
disolventes formados por moléculas Las propiedades
fisicoquimicas de un determinado disolvente dependen
de las interacciones entre las moléculas que lo constitu
yen, Si existen interacciones fuertes entre las moléculas
del disolvente, éste se denomina polar, como por ejem
plo, agua, metanol, etanol o formamida. Si las interaccio~

nes son débiles, se trata de un disolvente poco polar o
apolar- Heptano, éter de petróleo o metilt-butil éter son
ejemplos de disolventes apolares o poco polares

I bcrthod@univ-lyonl fr

En la Tabla 1 se muestran las propiedades fisicoqui
micas de algunos disolventes comunes, No es fácil cuan
tificar con exactitud la polaridad de un disolvente. Este
concepto está relacionado con el momento dipolar y la
constante dieléctrica de la molécula. Estos valores se
muestran también en la Tabla 1junto con el coeficiente de
reparto octanol/agua (expresado como lag Poet), y el
índice de Reichardt Estos dos últimos datos son los que
habitualmente se utilizan para estimar la polaridad de un
compuesto,

La gran originalidad de los RTILs reside en que no
están formados por moléculas, sino lll1icamente por
iones Dado que el líquido es eléctricamente neutro, nece
sariamente debe contener un número igual de iones posi
tivos y negativos, Los liquidas iónicos son conocidos y
utilizados desde hace décadas, denominándoseles sales
fundidas Sin embargo, las sales fundidas sólo existen a
elevadas o muy elevadas temperatur'as, Por ejemplo, los
puntos de fusión a los cuales los cloruros de sodio, pota
sio, aluminio o calcio se hallan como líquidos iónicos son
801, 770, 190 Y782°e, respectivamente. La mayor ia de
las moléculas orgánicas se descomponen a estas tempera
turas tan elevadas. El hecho de disponer de sales fundidas
a temperatura ambiente ha originado una nueva clase de
disolventes para la química orgánica La Figura 1 muestra
el número de publicaciones sobre este nuevo tema de
investigación, Se puede observar cómo el interés en este
campo ha crecido rápidamente desde 1986.

El primer líquido iónico fue descubierto fortuitamen
te en 1914 durante la primera guena mundial, mientras se
buscaban nuevos explosivos. Se trata del nitrato de etila
monio cuyo punto de fusión es de 12°e [1]. A partir de los
años ochenta, Seddon y su equipo empezaron a utilizar
los RTILs como disolventes polares no acuosos
Realizaron estudios originales con complejos de metales
de transición en electroquímica y espectroscopia [2-4J..

De forma general, se puede decir que los líquidos
iónicos están formados por un catión orgánico que con
tiene un heteroátomo de nitrógeno o fósforo asociado a
un anión orgánico o mineral de gran tamaño [1]. Los

CIA, Vol 24 (2), 2003



Punlode Punto de Indice Momento
Solubilidad % p/p

Peso Densidad Viscosidad fusión ebullición de dipolar Conslanle Disolvenle Aguaen Polaridad

Disolvente molecular g/cm3 cP oC oC refracción debye dieléctrica en agua disolvenle Log P"d Reich<lrdl

Acido acético 60 1.049 1.1 16.7 118 1.3719 1.74 6.15 = = -0.20 65

Acetona 58 0.790 0.33 -94.7 56.1 1.3587 2.69 20.7 = = -0.22 35.5

AccloOltrilo 41 0.782 0.36 -43.8 81.6 1.3441 3.44 37.5 = = -0.34 46

Bcnceno 78 0.876 0.65 5.5 80.1 1.5011 O 2.28 0.18 0.063 2.15 11

I~butanol 74 0.810 2.95 -88.6 118 1.3993 1.75 17.5 7.8 20.1 0.88 60

2~butanoJ 74 O.80? 3.78 -liS 99.5 1.3970 1.64 15.8 11.5 44.1 0.78 50.5

c1orofonno 119 1.489 0.58 ~63.5 61.2 1.4892 1.15 4.9 0.815 0.056 1.97 26

dictil eter 74 0.713 0.23 -116 34.4 1.3524 l.15 4.34 6.9 1.3 0.83 I 1.5

dimetil fonnamida 73 0.949 2 -60.4 153 1.4305 3.86 36.7 = = -LOO 40.5

dimetil :;ulfóxido 78 1.095 o o 18.5 189 1.4793 4.30 48.7 = = ~1.30 44.5

etanol 46 0.789 1.2 -114 78.3 1.3610 1.66 26.6 = = -0.70 65.5

acetalo de etilo 88 0.901 0.45 -83.5 77.1 1.3724 1.88 6.0 8.7 .' ..' 0.78 23

heptano 100 0.684 0.41 -90.6 98.4 1.3876 O 1.92 0.0003 0.01 4.28 1.1

hexano 86 0.659 0.32 -95.3 68.7 1.3749 0.08 1.88 0.001 0.01 3.52 0.9

metano! 32 0.791 0.55 -98 64.5 1.3284 2.87 32.7 = = -0.80 76

metil etil cetona 72 0.805 0.43 -86.7 79.6 1.3788 2.76 15.2 24 10 0.30 :13

metil isobutil cclona 100 0.801 0.60 -84 116 1.3597 2.70 13.1 1.7 1.9 1.30 27

mctil/-butil etcr 88 0.741 0.27 -108 55.1 1.3689 1.31 4.5 4.8 l.5 l.38 15

octanol 130 0.827 7.1 -16.7 194.5 1.4195 1.76 HU 0.054 4.1 3.18 14

(~propanoJ 60 0.804 2.3 -126 97.1 1.3856 3.10 20.3 = = 0.34 62-

tctrahidrofurano 72 0.888 0.55 -108 66 1.4072 1.75 7.6 = = 0.54 10.5

tolucno 92 0.867 0.59 -95 111 1.4969 0.31 2.38 0.074 o.m 2.70 10

agua 18 0.998 1.0 O 100 l.3330 1.87 80.1 - - -1.48 100

BMIM-PF, 284 1.362 300* -8 dese. 1.4110 Iones cond. 1.8 1.4 -1.47 65

BMIM~PFfi:: hc.xaOuororosrato de J ~bu!ÍI~3~mcli1 imidazo[¡o. '" líquido iónll:O seco. dese. :: descompone. cond. ::conduce la comente eléctrica.
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cationes voluminosos N-alquil piridinio y l-alquil-3
metil imid~lzo1io, pueden combinarse COIl aniones inorgá
nicos tales como cr, la asociación Cr/AICI" NO,-, PF,,
o BF.I - Dos aniones de gran tamaiio, bis-(trifluorometil
sulfonil) amiduro «CF,SO,),W) y trifluorometil suHona
to (CFJSO]-), forman líquidos iónicos con numerosos
cationes orgánicos. Las posibles combinaciones de estos
cationes y aniones puede originar un gran número de
liquidas iónicos, proporcionando así una flexibilidad
considerable en la selección del mejor RTIL para una
aplicación quimica especifica

Las principales propiedades fisicoquímicas de los
RTILs son: (i) en una atmósfera inerte, permanecen en
estado líquido en un amplio intervalo de temperaturas
(entre 200 y 300°C); (ii) no tienen prácticamente presión
de vapor [5J; (iii) poseen lIna amplia estabilidad electro
química, una fueIte conductividad en ausencia de agua

Liquidas iónicos: descrioción v aplicaciones
de esta nueva clase de disolventes en el análisis químico

(es decir, una movilidad iónica elevada), y una estabili
dad quimica importante [6,7J, Estas propiedades parecen
indicar que por fin se ha encontrado el disolvente perfecto
para ser utilizado en sintesis orgánica [1,61. Sin embargo,
antes de catalogar a los liquidos iónicos como "disolven
tes ecológicos", es necesario estudiar todas las facetas de
la utilización de un disolvente Sus propiedades son fun
damentales pero también su si'ntesis así como su forma de
eliminación

Las propiedades fisicoquimicas de los RllLs depen
den tanto de la naturaleza como del tamaño de los dos
iones que los constituyen En la Tabla 2 se enumeran
estas propiedades para una serie de sales de ¡-butil-3
metil imic1azolio asociado con diferentes aniones, y simi
larmente, para el anión bis-(trifluorometil sulfonil) ami
duro asociado a diferentes cationes [1 ,S-ll]. Se observa
que no hay ninguna relación directa y evidente entre los

Ihbla 2. Efecto de la naturaleza del anión en las propiedades t'isicoquimicas de las sales de l-butil~3-metil imidazolio y del catión en las
sales de bis-(tritluorometil sulfonil) umiduro (20Ce)

Sales de l-butil~3~rnetil imidazolio

Anión o catión p. fusi6n oC d g/cm J Ind.Re[N Viscosidad cP (20°C) Conductividad S/m

SF,,- -82 (g) 117 1429 233 017
PF6- -8 136 1Al1 312 014
C¡- 65 1 10* sólido sólido sólido

CF,COO- --40 (g) 121 IA49 73 032
CF,SO,- 16 129 1438 90 037
(CF,SO,)N- -4 143 1427 52 039
C F COO- --40 (g) 133 1414 182 010, 7

C,F,SO; 20 147 1A05 373 0045

bis~(trifluor'omctilsulfonil) amiduros

I-metil~3~metilimidazolio 22 156 1422 44 084
l-etil-3~metilimidazolio -3 152 1423 34 088
l-etil-.3-ctil imiciazolio 14 145 IA26 35 085
l~butil-.3~mctil imiciazolio -4 IA3 1427 52 039
l-isobutil-.3~metilimidazolio --30 (g) 143 1429 83 026
1~butil-3-etil imidazolio --30 (g) 1428
¡-metoxietil-3-metilimiduzolio --30 (g) 150 1A29 54 042
I~metil-2-metil-3~etilimidazolio 20 151 1430 88 032
1~trifluoroetil-.3-metil imiduzolio --30 (g) i 66 1409 248 010
1~etil-3~etil-4-metil imidazolio ~22 1A3 1430 36 062
l-metil~3~etil-4-metilimiduzolio -3 147 IA27 37 066

Datos de las Rcfs 1,8-11
* liquido supcrcnfriado a 25°C
(g) g!ass tnmsition, - valor aproximado (+/~ IO°e)



Líquidos iónicos a tcmpclatllla ambiente

2, Síntesis de dos líquidos iónicos: el cloruro y el hesa
fluorofosfato de l-butil-3-metil imidazolio
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La purificación de BMIM-CI se realiza con acetato de
etilo, Esta sal presenta un importante fenómeno de super
enhiamiento (supercooling), La solución que está a tem
peratura inferior a su punto ele congelación, fenómeno
conocido como superenfriamiento, debe liberar suficien
te energía para cambiar de estado físico, Cuando sucede
la cristalización esponHínea (aproximadamente entre los
10° a -15°C), la energfa acumulada se libera en forma de
calor y la temperatma llega hasta el verdadero punto de
congelación de la solución (aproximadamente de _4° a
7°C). Aunque el punto de fusión de BMIM-C1 es de 65°C,

El Ifquido iónico CIOlUro de l-butil-.3-metil imidazo
lio (BMIM-CI) se sintetiza en una única etapa, simple
mente mezclando cJorobutano con 1-metil imidazol [8.
22], de acuerdo con la reacción siguiente:

Se obtuvo un rendimiento del 97°!<)_ Este li'quido ¡óni
ca es soluble en agua y tiene un punto de fusión de 65°C.
y una densidad de l 1Og/cm'~

Figura L Número ele arlículos publicados en todo el mundo por

año en el tcma "room !clJlpcm!lfIc iOllh fiqllitl\'" (2002 = esti

mación) (Bases de datos utilizadas: Chcmical Abstracts,

Curren! Conlents y Medline)

los líquidos jónicos. se estudia la posibilidad de su utiliza
ción como matrices en la técnica de MALDI {del inglés.
I1wrri.r ({\\'Í\let! /a,\('/ dnol/Jlio//lioni:mioll), También se
mencionan algunas aplicaciones en el. ca y EC

Desde los primeros trabajos de Ford [14], Hussey [15]
y Seddon [16], los Ifquidos iónicos han sido ampliamente
estudiados en diversos campos de la química (Figura 1)
Se han utilizado en aplicaciones tales como [17]: 1) disol
ventes no volátiles en síntesis orgánica con o sin cataliza
dor, en electroquímica y en espectroscopíu, 2) medios
iónicos anhidros, y en 3) química a temperatura ambien
te En análisis químico se han utilizado como nueva fase
estacionaria en cromatografía de gases (CO) [18], como
aditivos en cromatografía de Ifquidos (CL) [19], como
disolventes de selectores quirales para sintetizar fases
estacionarias quirales en CO [20], o como electrolitos de
propiedades específicas para la separación de fenales en
electroforesis capilar (EC) [2 1]

En este trabajo se describen dos aplicaciones recientes
Una es el estudio de las propiedades como disolvente de un
determinado líquido iónico, así como el reparto de una
serie de solutas en el sistema bifásico líquido iónico-agua
Por otro lado, y aprovechando la baja presión de vapor de

La polaridad de los l¡'quidos iónicos ha sido evaluada
utilizando la escala solvatocrómica de Reichardt (ETN)
[11] Todos los Ifquidos iónicos estudiados P' 0pDlciona
ron un valor de ET' comprendido enlle 64-68 [12] A
modo de comparación, los valores de ET' de disolventes
como tolueno, acetona, acetonitrilo. etanol y metan01 son
10, 36, 46, 65 Y76, respectivamente [13] (Tabla 1). la
polaridad de un disolvente y su solubilidad están estre
chaIl1ente relacionadas, Se observa una correlación
importante entre la solubilidad de los líquidos iónicos y la
constante dieléctrica del disolvente La mayoría de los
líquidos iónicos son miscibles en cualquier proporción
con disolventes de constante dieléctrica superior a 6 (por
ejemplo, agua, dimeti Iformamida, etanol, acetona) [1 ]
Por otra parte, la solubilidad de los líquidos iónicos en
agua depende de forma importante de la naturaleza del
anión, Los RTILs que contienen aniones cloruro, bromu
ro o trifluoroacetato son muy solubles en agua El mismo
catión asociado a un anión hexafluorofosfato o bis-(tri
fluOlometil suifonil) amiduro tiene una solubilidad limi
tada en agua, formando f<ícilmente dos fases Ifquidas [1]

iones que constituyen un Ii'quido iónico y SllS plOpiedades
fisicoquímicas [8] Por ejemplo. si se cambia de lugar el
grupo metilo en los cationes imidazolio para fOm1<1l un
isómero. se produce un gran cambio en las propiedades
lisicoquímicasdel RTIL El bis-(trifluolometil sulloni\)
ami-dulO de l-metil-l-metil-.3-etilimidazolio funde a
20"C y tiene una conductividad de O32 S/m. mientras que
su isómero. el bis-( uiflllorometi 1slllfoni 1) amidu!O de J
metil-3-etil-4-mctil-imidazolio funde a 17 grados Il1enos,
a -3"C. y su conductividad es más del doble (O 66 Sjm)



puede mantenerse liquido a temperatura ambiente duran
te varios días. Si se le añade un microcristal de BMIM-CI,
éste cataliza su cristalización espontánea, completándose
en un periodo de una hora (Figura 2) La sal BMIM-Cl no
es estable cuando se calienta a 120 oC al aire libre, ya que
el oxigeno la descompone Es necesario secarla en una
atmósfera de nitrógeno

Posteriormente, resulta muy sencillo obtener el hexa
fluorofosfato de l-butil-3-metil imidazolio (BMIM
PF6), ya que sólo debe cambiarse el ión cloruro por un
ión PFó- ,para lo cual sólo es necesario añadir ácido hexa
fluorofosfórico [9J:

BMIM' C¡- + HPF" + H,o ~ BMIM' PF,,- + H,O- + C¡-

Este [íciclo es muy conosivo y debe ser manipulado
con extrema precaución, Debido a que ataca lentamente
el vidrio, la reacción debe realizarse con material de

Liquidas iónicos: descripción v aplicaciones
de esta nueva clase de disolventes en el análisis químico

teflón, Después de la adición de este ácido, se forman dos
fases ya que el líquido iónico BMIM-PF" es poco soluble
en agua. Para obtener el líquido iónico BMIM-PF" tan
sólo hay que separarlas dos fases, Finalmente, se lava el
BMIM-PF6 con agua para eliminar el exceso de ácido

En la Tabla 2 se muestran las características fisicoqui
micas del liquido iónico BMIM-PF6 sintetizado Las pro
piedades que no se mencionan son su masa molar: 284
g/mol, su solubilidad en agua: 18 gil (ó 63 mM ÓO 13%
v/v ó 00013 en fracción molar de la disolución acuosa),
el contenido de agua en BMIM-PF" saturado: 19 gIL (ó
1 05 M ó 1.8% v/v ó 021 en fracción molar de agua en
BMIM-PF(,), y la longitud de onda de máxima absorción
en el UV: 210 nrR Al aire libre, el producto sintetizado
comienza a descomponerse alrededor de los 180°C, emi
tiendo vapores de ácido fluorhidrico que atacan las pare
des de vidrio [7], mientras que en una atmósfera inerte, el
BMIM-PF6 es estable hasta casi 3000C [1,5J El espectro

Figura 2. Cristalización del cloruro de l-butil-3-metil imidazolio Se añadieron tres microcristales de

BMIM-Cl al liquido iónico a tiempoO
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11-1 RMN de nuestro producto disuelto en c!olOformo deu
tClac!o concucrda con el publicado pOI Grlitzcl en 1996
181 y por Scddon en 1999. Cabe dcstacar que el espectro
RMN no proporciona ninguna inlollnación sobrc los
aniones contcnidos en el RTIL. pudiendo quedar liazas
de iones clmuro en el producto sintetizado

J. Aplicaciones de los H(IUidos ¡únicos en análisis qUÍ~

mico

Todas las propiedades características de los líquidos
iónicos son de gran intelés en anülisis químico, Los
RTILs asocian las intelacciones iónicas con las hichofó
bicas Los RTILs son capaces de solubilizar tanto com
puestos Olgünicos apolares como inorgánicos Su estabi
lidad térmica y su volatilidad extremadamente baja son
de gran lllilidad en el antílisis químico,

3.1. Extracción líquido-líquido

Distribución de solutos en un sistema líquido bifá
sico: coeficientes de reparto líquido iónico/agua

Los solutos se reparten (o distdbuyen) entre dos fases
Ifquidas saturadas mutuamente, La separación es posible
ya que los solutos no se reparten todos de la misma forma
entre la fase acuosa y la fase del líquido iónico, Se ha rea
lizado un estudio del reparto de compuestos aromáticos
en un sistema que contiene una fase de BMIM-PF¡; y una
fase acuosa [22]

Los coeficientes de reparto líquido iónico/agua han
sido medidos experimentalmente para 45 compuestos
aromáticos con distintos grupos funcionales Se ha utili
zado la cromatografía líquida para determinmla cantidad
de soluto que se encontlaba en cada una de las fases Al
cabo de 20 minutos de fuerte agitación. se dejan reposar
las dos fases líquidas y el soluto estudiado durante un
periodo de t2 horas La {-ase acuosa puede inyectarse
dilectamente en el cromatógmfo. mientras que la fase de
RTIL es demasiado viscosa y debe ser previamente dilui
da con 1 ml de metan01 Se inyeetaIon 10 flL ele e1isolu
ción en un sistema cromatográfico constituido por una
columna ODS ele 15 cm de longitud (4.6 mm de e1iámetro
interno), Se utilizó una fase móvil de metanol-agua 70
30% v/va un flujo de 1 mL/min y detección UV a una
longitud de onda de 254 nm, La cuantificación de la can
tidad de soluto presente en cada fase se realizó midiendo
las áreas de los picos obtenidos La relación: (área e1el
pico obtenido en la fase de RTll x 3) dividido por (área
del pico obtenido en la fase acuosa) corresponde al coefi
ciente de reparto del sotuto entre ambas fases Las medi
das fueron muy repToducibles

Comparaciün con los coeficientes de reparto octa
nol!agua

Los coeficientes de reparto octanol/agua se utilizan
conlrecuencia como escala de referencia par a estimar la
hidrofobicidad de las moléculas 11.3 J La FigUl a 3 mUes
tIa el gnHico obtenido alrcpresenwllos coeficientcs dc
reparlo BMIM-PFjagu<.l frenle a los coeficientes de
reparto octanol/agua conespondientcs (escala logar ítmi~
ca) La línea diagonal corresponde a una pendiente de
valor unidad Esta línea indica una correspondencia per
fecta entre ambos coeficientes de repalto La Figma 3
muestra que los compuestos aromáticos b<.ísicos. del tipo
derivados de anilina o amina. se sitúan lJOl encima de la
línea de pendiente l. lo que significa que tienen más afi
nielael pOI la lase BMIM-PF" que por el octan01 Se obsel
va lo contrario para los compuestos aromáticos <.ícidos
(derivados de ácidos Olg<.ínicos y fenoles) que se sitüan en
su mayor parte pOI debajo de la línea de pendiente uni
dad Los compuestos restantes (neutlos. o que poseen a la
vez un grupo ácido y uno básico). se sitLÍan cerca de dicha
línea

25 6
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" "
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rl "6 ~ +..
'" )K ".!! 605

~ + +
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log POttl;19Uil

+COOH ylo ·OH ;;KNH2 !:J. otros grupos

Figura 3. Comparación de los coeficientes de reparto líquido

iónico/agua con los correspondientes valores octanol/agua
(escala logarítmica) para una serie de compuestos aromüticos
Cruces: compuestos aromáticos básicos: triúngulos: compues

tos neutros o compuestos que contienen simultüneament~en su
estructura un grupo {¡cido y un grupo btÍsico: rombos: compues

tos kidos o fenoles Datos de la r'derencia: S Carda-Broch. A
BCrlhod, D W Armstrong. Anal Bioanal Chem, 375 (2003)
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Una polaridad comparable con la del etanol sin ser
soluble en agua

De este estudio se dedoee que la polaridad dei líquido
iónico BMIM-PF" es comparable a la del etanol a pesar



de no ser soluble ni en agua ni en disolventes apolares. En
el transcurso de las medidas, se ha observado que la vis
cosidad de BMIM-PF(, saturado en agua era diez veces
inferior (-30 cP) a la del producto anhidro (312 cP) Se
puede generalizar el hecho de que las propiedades de los
líquidos iónicos se hallan significativamente afectadas
por la saturación que tiene lugar con el otro disolvente, lo
cual ocurre siempre, inevitablemente, en los procesos de
extracción liquido-liquido

El heptano es un disolvente apolar que forma dos
fases tanto con el agua como con el líquido iónico
BMIM-PF(,. Pueden formarse sistemas trifásicos asocian
do los tres disolventes [22]. la fase del liquido iónico es
la nuís densa, mientras que la acuosa se localiza entre el
heptano y el liquido iónico Este sistema de fases liquidas
se ha utilizado para llevar a cabo reacciones de Heck
(acoplando alcanos con haluros aromáticos o anhidrido
henzoico) [23,24].

3.2. Cromatografía de líquidos

Poole e/ al [19,25] han estudiado las propiedades de
los nitratos y tiocianatos de diferentes sales de tetraalqui
lamonio utilizando la Cl como técnica de análisis
Dichos autores han demostrado que estos líquidos ióni
cos pueden aceptar protones, mientras que tienen una
pobre capacidad para cederlos los RTlls tienen una
buena estabilidad térmica y una baja presión de vapor: Su
viscosidad es demasiado elevada, por lo que es necesar io,
bien trabajar a una temperatura elevada, o bien adicionar
un ca-disolvente para reducirla a un nivel aceptable para
poder trabajar en el

En CL, se ha observado una rápida degradación de las
columnas tipo nDS debido a estas sales cuando se usan
como modificadores en la fase móvil Los cationes que
contienen una sal de amonio cuaternaria son capaces de
degradar los silanoles residuales de las fases estaciona
rias con base de silica, Si se utilizan los RTILs en concen
traciones pequeñas, se observa una mejora en la forma de
los picos de los compuestos básicos, pero no hay una
diferencia clara entre estos resultados y los obtenidos con
aminas chísicas (trietilamina o ciclohexilamina) (25]
Asi, no se ha encontrado ninguna ventaja al utilizar los
RTILs como aditivos en la fase móvil con respecto a otros
modificadores,

3.3. Cromatografía de gases

El carácter no volátil de los liquidos iónicos se puede
utilizar para fabricar fases estacionarias en CG. Estas
fases tienen propiedades originales: son capaces de sepa-
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rm compuestos apolares, tales como los a!canos lineales
(Figura 4A) de la misma manera que una fase estaciona
ria clásica apolar de CG (por ejemplo, polidimetilsiloxa
no OYl o OYI01) De forma contraria, las moléculas
polares se retienen mucho y se pueden diferenciar, tal y
como se obtiene cuando se emplea una fase clásica polar
(por ejemplo, carbowax). la Figura 4B muestra la sepa
ración de una serie ele alcoholes de cadena corta (18].

La CG de fase inversa es un buen método para estu
diar las propiedades de los líquidos iónicos: se preparan
columnas capilares impregnadas de los diferentes líqui
dos iónicos que se quieren estudiar Observando las
variaciones de la retención de solutos de diversa polari
dad en diferentes columnas y a varias temperaturas, se
pueden deducir propiedades fisicoquimicas de los líqui
dos iónicos Los trabajos en desarrollo de nuestro grupo
de investigación muestran que los RTILs que contienen
aniones del tipo haluro interactuan fuertemente (tiempos
de retención elevados) con los solutas que son capaces de
dar o aceptar protones, mientras que los RTILs que con
tienen aniones perfluor ados son menos polares e interac
cionan más fuertemente con los solutos apolares

También se pueden utilizar los líquidos iónicos coma
disolventes para sintetizar tases estacionarias en ca El
BMIM-Cl es liquido a partir de 65°e, pero esta tempera
tura es suficientemente baja como para utilizarlo en CG
Este RlILes capaz de disolver la ciclodextrina, un deri
vado del azúcar que posee propiedades de selector quiraL
A 80oe, el BMIM-Cl puede disolver hasta un 25% en
peso de ciclodextrina metilada Esta disolución ha sido
utilizada para preparar columnas capilares quirales en
CG que son capaces de separarenantiómeros de diferen
tes solutos quirales con una muy buena cinética, obte
niéndose picos muy estrechos (eficacia elevada) [20].

3.4. Electroforesis capilar

Se han utilizado sales de alquilamonio para modificar
el flujo electroosmótico (FEO) en electroloresis capilar
[26-28]. Yanes et al [29] desarrollaron un método en EC
para separar polifenoles naturales procedentes de extrac
tos de pepitas de uva, que es muy robusto y reproducible
y que sólo utiliza el tetrafluoroborato de tetmlquilamonio
como único electrolito. También demostraron que el
catión tetraetilamonio no sólo es responsable de los cam
bios de FEO observados sino que también forma asocia
ciones con los polifenoles, facilitando así su separación,
La excelente reproducibilidad se ha atribuido a un recu
brimiento de la pared interna del capilar por una capa de
cationes tetraalquilamonio cuya carga positiva es insensi
ble al pH.



Figura 4" CromutogramuB de ca obtenidos en una columna

capilar con una fase estacionaria de li'quido iónico A- Aleanos
lineales: 1- pico del disolvente, 2-pentano, .3-hexano, 4-hepta

no. S-octuno, 6~nonano, 7~decano, 8~undccano, 9~dodecano,

lO-tridecal1o. ll-Ictradecano B- Alcoholes lineales: 1- pico del

disolvente, 2-metanol, .3~ctanol, 4~propanol, 5-pentanol

Columna de 15 m, 200 _m de diúmetro interno, Hquido iónico:

lrifluorornelil sulfonalo-BMIM, espesordc la capa -1 _01, gas

portador: helio, lOOoe durante 4 min, y después gradiente de

temperatura de JQOC/min. delector FID

Stalcup el al [21] compararon el efecto de dilerentes
aniones asociados con el catión BMIM, ya que estos
líquidos iónícos servi'an como electrolito soporte en EC
Observaron que en presencia de los líquidos iónicos, los
polifenoJes neutros se separaban y eluían después del
marcador de FEO como si estuvieran cargados positiva
mente, confirmándose así la asociación cationes-polife
noles (detección anódica, voltaje 16 KV, longitud de onda
de deteccion 240 nm). Los diferentes aniones producían
prácticamente los mismos electroferogmmas, mientras
que el cambio del catión modificaba completamente la
separación Los polifenoles de mayor tamaño eran siem
pre los más retenidos

Así, la busqueda de un líquido iónico que sirva como
matriz en la técnica de MALDI 110 es nada simple. Se ha
demostrado que no es posible predecir ni que se vaya a
obtener un Hquido ni que la sal obtenida sea una matriz
MALDI eficaz [31]

Los líquidos iónicos poseen una nula volatilidad y un
poder disolvente interesante dando lugar a disoluciones
homogéneas, por lo que es lógico estudiarlos como posi
bles matrices en MAL.oI Sin embargo, todos los líquidos
iónicos corrientes han fracasado como matrices para
MAL.oI: su carácter de base de Lewis (ceden protones de
forma muy débil), los hace incapaces de protonar al solu
to, una etapa indispensable pala la técnica TOE Un estu
dio específico ha demostrado que es posible sintetizar
líquidos iónicos a medida. capaces de protonar a los solu
tos i30] Partiendo de ácidos orgánicos, como el ácido
sinapínico, ácido hidroxipicolínico, ácido 2,5-dihichoxi
benzoico o el ácido a-ciano-4-hidroxicinámico, que son
buenas matrices en MALDI, ha sido posible sintetizar
líquidos iónicos capaces de ceder protones que han pro
ducido buenas matrices MALD] líquidas, y por lo tanto
homogéneas- Los polímeros y las proteínas han originado
excelentes señales MALDI con estas matrices iónicas
Como las disoluciones son líquidas homogéneas se ha
obtenido una gJan replOducibilidad par a cada disparo del
láser

debe scr voh'ltil para cvitar que se evapore en la cúmala dc
vacío del espect1ómetro de masas, y debe sel capaz de
disolver el soluto y prolOnarlo mediantc la radiación dcl
liíscr La búsqucda de una buena matriz constituye un
problema en la técnica de MALDI Se pueden utilizar una
gran variedad de compuestos orgánicos puros o bien una
mezcla de ellos. Con mucha frecuencia estos compuestos
son sólidos. dando lugar a disoluciones sólidas hetelOgé
neas, lo que produce una gran variación en la señal
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3.5, Técnicas MALDI·TüF 4. Conclusiones

En la técnica de espectrometría de masas conocida
como MALDI (del inglés, /l/al/ ix-assísled lasel
desalplíoll/íollízaliall)-TüF (del inglés, lí/l/e-ot~j7ighl), el
soluta a analizar se disuelve en una matriz que juega un
doble papel: por una parte debe absorber fuertemente la
luz emitida por un láser en el UV y convertirla en sufi
ciente energía calorífica pam vaporizal el soluto sin des
truirlo; y por otro lado, debe ionizar al soluta de forma
que pueda ser acelerado en el campo eléctrico del espec
trómetro TOF La técnica de MALDI comprende los
fenómenos de desorción e ionización ele solutos cuando
se irradian con un haz luminoso intenso Así, la matriz no

En este trabajo se ha podido constatar que esta nueva
clase de disolventes (RTILs) tienen propiedades que no
poseen los disolventes chísicos, Su falta de volatilidad
permite un reciclaje fácil ya que en la destilación de una
mezcla son los unicos líquidos que no se evaporan, inclu
so en condiciones de presión reducida. Como disolven
tes, tienen ciertas plOpiedades que los acelcan a los disol
ventes polales como el etanol y otras que corresponderían
a un disolvente apolar, como la insolubilidad en agua. Se
les ha etiquetado muy nípidamente como "disolventes
verdes o ecológicos" ya que no pueden evaporarse y por
lo tanto pasar a la atmósfera Como químicos analfticos,



hemos de calmar este entusiasmo Si el hecho de que un
disolvente industrial no sea volátil es efectivamente exce
lente, no es suficiente La búsqueda de disolventes no
perjudiciales para el medio ambiente con el fin de reem
plazar los clásicamente utilizados pOlla industria debe
abarcarlo todo, desde la síntesis hasta la destrucción de
los productos, Los halUTos presentes en muchos líquidos
iónicos hace que no sean tan "ecológicos! como se les
atribuye
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1. INTRODUCCIÓN

La electroforesis capilal (CE) es lllla técnica analítica
que utiliza capilares de silice lundida (de enlJe 25-100
¡..tm de diúmetro interno y 20-80 cm de longitud) junto
con altos campos eléctricos (normalmente hasta 1000
V/cm), propOIcionando separaciones rápidas y con efica
cias elevadas. La detección en CE se lleva a cabo, en la
mayoría ele los instrumentos comclciales, mediante
absOl ción de luz ultravioleta-visible (UV-Vis) en el modo
Oll-( OIUllIl1. es decir. el propio capilar de separación actúa
como célula de detección Aunque los deteclOIcs UV-Vis
son baratos. fiables y su manejo y mantenimiento es sen
cillo, poseen una sensibilidad relativamente baja asocia
da al pequeño paso óptico (el plOpio dhímetro interno del
capilar, entre 25 y 100 mm). OtlOS sistemas de detección
utilizados son los basados en la fluorescencia inducida
por láser (UF), espectrometlÍa de masas (MS), y en
menor medida, los detectores ampelométricos, conducti
métricos, Tadiométricos. de Índice de reftacción. basados
en la espectT'Dmetrfa Raman y en la quimioluminiscencia

La fluorescencia inducida por lüser es el tipo de
detección m~ís empleado después de la detección por
absorción UV-Vis y además, la que mayor sensibilidad
proporciona., Sin embargo, su empleo está limitado a
aquellos compuestos que contengan grupos fluoróforos
o que posean grupos susceptibles de derivatización, si
bien es posible su uso también en modo indirecto

2, ACOPLAMIENTO CE-MS

El acoplamiento de un detector tan selectivo como
MS a una técnica analítica tan vers<Ítil y que plOp0l'cio
na eficacias tan elevadas como CE da como resultado
una potente herramienta de análisis, La finalidad del
acoplamiento entre CE como técnica anal ítica de sepa
ración y MS como sistema de detección. es aprovechar
las ventajas de una y otra técnica Como es bien sabido.
la CE plOporciona una elevada rapidez de anülisis, altas
eficacias. facilidad de automatización. es aplicable a un
amplio intervalo de compuestos, requiere volúmenes de
muestra pequeños y un mínimo consumo de reactivos lo
que hace que cada anülisis tenga un bajo coste Por otro
lado. MS es una técnica altamente selectiva. con una
adecuada sensibilidad y permite incluso la determina
ción estructural de los compuestos en estudio Una ele
las ventajas elel acoplamiento de la espectrometTÍa de
masas a cualquier técnica de separación es que propol'
ciona una segunda dimensión de separación, en concre~

to, acoplada a la electrofol'esis capilar. además de la
separación de los analitos segün su relación carga/tama
ño (en el modo de electrofore:;;is capilar en zona libre) se
añade la separación en función de su relación
masa/carga,

En la Figura 1 se muestra una visión global del aco
piamiento CE-MS

Figura L Esquema global del acoplamiento electroforesis

capilar-espectrometría de masas

Elllos últimos años, la espectrometría de masas está
cobrando una importancia cada vez mayor corno método
de detección en CE (1-5) En general, la espectrometr fa
de masas aporta una adecuada sensibilidad, así como
información estructural de las sustancias analizadas a
partir de su masa molecular y/o patrones de fragmenta
ción obtenidos,

En el presente trabajo se presenta una revisión del
acoplamiento entre CE y MS, estudiando los modos en
que la electroforesis capilar puede utilizarse, los tipos de
interfases y los analizadores en MS, Por último se deta
llan algunas de las principales aplicaciones de CE-MS en
el campo de los pesticidas
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2.1. Electroforesis capilar. Modos.

Existen diversos modos de separación en CE entre los
que se encuentran la electroforcsis capilar de zona libre
(CZE), la electrocromatografía (CEC), la cromatografla
electrocinética micelar (MEKC), la electroforesis capilar
en geles o redes poliméricas (CGE), el isoelectroenfoque
(CIEF) y la isotacoforesis (ClIP). Estas distintas modali
dades se diferencian principalmente en la naturaleza del
medio de separación que se encuentra dentro del capilar y
en las características de los analitos que quieren ser sepa
rados Los modos de CE más adecuados para su acopla
miento con MS son los de zona libre yelectrocromato
grafía ya que son los que pueden utilizar un tampón de
separación más compatible con la posterior detección por
espectrometria de masas (6)

Eleclroforesis capilar en zona libre (CZE o FSCE)
Además de ser la primera modalidad de electroforesis
desarrollada, es hoy en dia la más utilizada (7-9) En el
interior del capilar se encuentra únicamente el tampón de
separación De este modo, al aplicar voltaje, las sustan
cias con carga, se moverán en el interior del capilar en
función de su movilidad, directamente relacionada con su
relación carga/masa, Existe un valor óptimo de campo
eléctrico a partir del cual se obtendrán los tiempos de aná
lisis más cortos con una eficacia adecuada, A partir de
este valor comienzan a aparecer fenómenos relacionados
con la generación de calor por efecto Joule disminuyendo
la eficacia de la separación. La CZE posee una serie de
limitaciones, que en algunos casos se consiguen superar
con el empleo de otras modalidades de CE. Entre estas
limitaciones hay que destacar que no se van a poder sepa
rar compuestos que no presenten carga al pH del tampón
de separación Por otro lado, se pueden producir adsor
ciones sobre la superficie del capilar de algunas especies
generalmente con una densidad de carga positiva elevada
(dichas adsorciones van a influir negativamente en el pro
ceso de separación),

Como ya se ha indicado, este modo de electroforesis
capilm ha sido el más utilizado en los acoplamientos OII-fine

a un espectrómetro de masas. Otros modos de separación
porelectroforesis capilar tienen sus ventajas específicas en
la separación de determinados compuestos como se verá
abajo, sin embargo su acoplamiento con un espectrómetro
de masas presenta algunas dificultades y limitaciones

Isotacoforesis (CITP). En este caso, la muestra se
inyecta entre un tampón que se denomina frontal con una
movilidad superior a la del componente de la muestra
más rápido, y un tampón terminal cuya movilidad es infe
rior a la del compuesto más lento de esta muestra. Con la

aplicación de una diferencia de potencial, los analitos se
distribuyen en bandas que migran entre el tampón frontal
y el terminal dentro del capilar (10), todos ellos con una
misma velocidad La movilidad efectiva de cada sustan
cia es el parámetro que va a determinar el comportamien
to de las sustancias en el interior del capilar y de las pro
piedades de las bandas electroforéticas dentro de éste.
Este modo de electroforesis es el menos utilizado y tiene
su principal campo de aplicación en la preconcentración
de muestras dentro del capilar, tanto en las separaciones
por CE como por CE-MS.

Isoelectroenfoque (CIEF). Se trata de una herra
mienta de gran utilidad en el área de la bioqui'mica analí
tica, al ser su principal aplicación la separación de pépti
dos y proteínas (11). Los capilares empleados en esta
modalidad tienen un recubrimiento interno que disminu
ye o, en el mejor de los casos, elimina el flujo electroos
mótico. En el capilar se introduce una mezcla de anfolitos
de diferentes valores de pH A este tampón se le añade la
muestra. Al aplicar un campo eléctrico se establece un
gradiente de pH por parte de los anfolitos dentro del capi
lar, que se distribuye desde el ánodo con un pH bajo hasta
el cátodo, con alto pH (12-14). Los péptidos y proteínas
con carga positiva o negativa se desplazan bajo la
influencia del campo hacia el cátodo o ánodo, respectiva
mente, hasta llegar a aquella zona del capilar en la cual el
pH del tampón es igual al punto isoeléctrico del analito
(el número de cargas positivas se iguala al de negativas).
Es en este punto del capilar en el cual el analito, al no
tener carga, deja de migrar Cuando todos los componen
tes han alcanzado su punto isoeléctrico, se aplica presión
sobre el capilar para proceder a su detección

Cromatografía electrocinética micelar (MEKC).
Esta modalidad de CE surge como solución a la separación
de compuestos sin cargas, aunque se emplea también en
determinadas separaciones de sustancias cargadas~ Se
emplean disoluciones tamponadoras con un detergente a
una concentración superior a la mice/ar crítica, de modo
que el tensioactivo está formando micelas, Aunque la natu
raleza del tensioactivo empleado en MEKC puede ser muy
variada (aniónica, neutra, catiónica o zwiteriónica, en fun
ción de la cual las micelas migrarán hacia el cátodo o el
ánodo), el más utilizado es en la actualidad el dodecil sulfa
to sódico (SDS). Las micelas se comportan, en términos
cromatográficos, como fases pseudoestacionarias que se
desplazan a lo largo de la columna (15,16). Los analitos sin
carga eléctrica van a interaccionar hidrofóbicamente con
las micelas en función de su coeficiente de partición espe
cífico, que dependerá de sus caracteristicas quimicas. En el
caso de sustancias cargadas, las interacciones serán tanto
de tipo hidrófobo como iónicas entre analito y micelas



Figura 2" GrMico comparativo de los sistemas de ionización
müs utilizados en el acoplamiento CE-MS
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La interfase ESl, en sus distintas modalidades, es la
rmís utilizada en la actualidad en el acoplamiento CE
MS, demostrando ser suficientemente sensible. versátil y
de fácil manejo Por este motivo a continuación se reali
za una descripción más delallada de este tipo de ioniza
ción

MAlDl, peIlnile trabajar con compuestos de gran
tamaño, al igual '1ue la interfase ESI, aunque MALDI pre
senta dificultades para la ionización de moléculas peque
ñas a diferencia de ESI Por otro lado la polaridad de los
analitas debe ser superior cuando se trabaja con las inter
fases ESI y FAB. Tanto MALDI como APCI permiten la
ionización de compuestos más apolares que FAB y ES!
La inlerfase ESl abarca una de las zonas más amplias en
términos de pesos moleculares y polaridades. adel11~ísde
poder trabajar con sustancias terl110lábiles al ser una técni
ca de ionización de las denominadas blandas

15000

011-/111(' En la Figura 1 se muestla de IOll1li1 gdfica una
comparativa entre los sistemas de ionización que han sido
m.ís utilizados en el acoplamiento CE-MS. en télminos
de polaridad y peso molecular de los analitos en estudio
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Electrocromatografía (CEe), Este tipo de CE reci
be este nombre debido a su similitud con la cromalografí'a
de líquidos Al igual que ocurre en MEKC. su desarrollo
se debe fundamcntalmcnte a la necesidad de separar por
CE compueslos sin carga cléctrica (17) El capilar se
lellena de partfculas de sílice que pueden estar recubier
tas o no de una fasc estacionaria. El tampón que acllÍa de
tase móvil, se mueve al aplical un campo eléctrico. sicn
do su velocidad plOporcional al flujo electlOosmótico
Las sustancias neutras se separan (como en HPLC) por su
distinta interacción con la fase estacionaria

E1eetroforesis capilar en gel (CGE)o En este tipo de
CE, el relleno del capilar consiste en un polímero disuelto
en el tampón de separación que actlÍa como tamiz mole
cula¡ La aplicación fundamental de csta técnica es la
separación de compuestos que posean una relación
cargu/masa igual, pero con masas moleculares diferentes
(18,19) como pueden ser fragmentos de DNA, polisacál i
dos, o complejos SDS-proteína De este modo, las molé
culas con menor tamaño atraviesan con mayor facilidad
los poros formados por el polímero en disolución y, por lo
tanto, migran con menor tiempo de migración que las de
mayor tamaño Los polímeros más empleados para este
fin son principalmente poliaciilamida lineal, polietilen
glicol, alcohol polivinílico y derivados de celulosa

El acoplamiento entre CE y MS tiene que solucionar
una primera dificultad asociada con la compatibilidad
entre una técnica que trabaja con muestras en fase líquida
como la electroforesis capilar, con otra técnica que traba
ja con mueSllas en estado gaseoso como la espectrome
tlía de masas- Además dicho acoplamiento debe solucio
nar una segunda dificultad como es el cierre del circuito
eléctrico en el que trabaja todo equipo de electrofol'esis
capilal.

2,2, Interfases CE-MS,

Se han utilizado de forma satisfactoria diversas inter
fases pala el acoplamiento CE-MS: plasma de acopia
miento inductivo (lCP, fundamentalmente utilizado para
átomos metálicos y algunos no metálicos), bombardeo de
átomos rápidos de lIujo continuo (CF-FAB), ionización
por electrospray o eleclronebulización (ESI), ionización
química a plesión atmosférica (APC!), electrospray asis
tido neumáticamente o ISP (ion spray), Otros sistemas de
ionización como la desorción-ionización por láser asisti
da por matriz (MALDI) son utilizados fundamentalmente
en los acoplamientos CE-MS off-Iine recogiendo las frac
ciones procedentes de la columna capilar, aunque en los
últimos años, se han desarrollado diversos mecanismos
para llevar a cabo el acoplamiento CE-MALDI-MS

2.2.10 Ionización por eleetrospray (ES!),

El electrospray es una técnica de ionización suave en
el cual los iones de la muestra procedentes de la disolu
ción a la salida del capilar de separación son transferidos
desde una fase condensada a fase gas (20-23) El uso del
electrospray en MS fue principalmente desarrollado por
Yamashira y Fenn en 1984 (24) lo que les supuso la
obtención del Premio Nobel de Química en el año 2002
En ocasiones, no se considera una técnica de ionización
en sí, ya que no produce iones, sino la trasferencia de
éstos desde una fase I{quida a unn fase gaseosa. sin
embargo el electrospray tiene el potencial suficiente.
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principalmente a través de colisiones ion-molécula, para
producir cambios en la natur aleza y cargas de los iones en
fase gas,

La generación del electrospray puede describirse de
forma simple, Se establece inicialmente una diferencia de
potencial entre el final del capilar de sepmación y la
entr ada al espectrómctro ele masas, El valor de este poten
cial varía entre .3 y 6 kV Si este potencial es positivo,
entrarán al equipo MS los iones negativos presentes en la
disolución que sale del capilar de separación Del mismo
modo, si se aplica un potencial negativo, entrarán al siste
ma de masas los iones positivos, A medida que la disolu
ción sale del capilar se genera una nube de gotas altamen
te cargadas que son sometidas a un gradiente de potencial
antes de llegar al espectrómetro de masas Durante su
recorrido hasta el orificio de entrada al espectrómetro de
masas, las gotas reducen su tamaño, por un lado, debido a
la evaporación del disolvente, que se favorece mediante
un flujo de gas "de secado" en la cámara de ionización, y
por otro lado, por una subdivisión (10 que se denomina
explosiones de Coulomb) debido a la alta densidad de
carga existente en la superficie de las gotas provocada por
el potencial aplicado y el tamaño cada vez menor de las
gotas debido a la evaporación del disolvente. Allinal del
proceso se obtienen iones (monocargados o multicarga
dos) que son transferidos al "sistema óptico" del espec
trómetro de masas, zona en la que los iones son transpor
tados y dirigidos hacia el analizador de masas y posterior
mente al detector.

Como ya se ha comentado al comienzo de la sección
2.2, un aspecto muy importante a tener en cuenta en cual
quier acoplamiento CE-MS es el método utilizado para
establecer el cierre del circuito eléctrico a la salida del
capilar Para ello es necesario modificar el modelo con
vencional de CE en el cual los extremos del capilar y los
electrodos se encuentran sumergidos en una disolución
conductora, normalmente la misma que se encuentra en
el interior del capilar

El primer acoplamiento CE-MS a través de una
interfase ESI Iue llevado a cabo por Olivares y col en
1987 (25) En este acoplamiento, la conexión eléctrica
se realizó mediante un recubrimiento de la punta del
capilar con un metal conductor, siendo necesaria la pre
sencia de flujo electroosmótico para completar el cir
cuito eléctrico Era necesario por un lado, un alto por
centaje de medio acuoso, y por otro, una fuerza iónica
adecuada en el tampón de separación. Aunque esta
interfase es compatible con el pequeño volumen de
liquido que fluye del capilar (O 1-1 flL/min), el mante
nimiento de un electrospray estable con un flujo infe-

rior a 05 flL/min es muy difícil Por otro lado el elec
trospray generado es muy sensible a pequeñas diferen
cias del campo eléctrico, vibraciones, variaciones en el
flujo, y otras perturbaciones El final del capilar metali
zado se empleó ademtís para generar la diferencia de
voltaje que requiere el electrospray, generándose una
diferencia de potencial de 3-6 kV entre el final del capi
lar y la entrada al espectrómetro de masas. La vida
media de este capilar metalizado era limitada (pocas
decenas de inyecciones), siendo además muy laborioso
el proceso de fabricación de estos capilares con el
metal depositado.

En los años sucesivos al desarrollo de esta primera
interfase CE-ESI-MS (25), se fue mejorando el sistema
introduciendo diversas variaciones que han dado lugar en
la actualidad a tres modelos de interfase ESI para CE
MS: la denominada coaxial con flujo adicional (coaxial
líquid 5/reat/r-jlow íllterface), la que no emplea flujo adi
cional (s/reat/rle55 íllteJface) y la de unión líquida (líquíd
jlll1ctiol1 illterlace) ,

2.2.1.1. Interfase coaxial con nuJo adicional ("coaxial
¡¡quidsheat/r-floll''').

El diseílo de esta interfase fue desarrollado inicial
mente por Smith y coL (26,27) como mejora al primer
diseño CE-ESI-MS ya descrito arriba (25). En este nuevo
diseño, el contacto que permite cerrar el circuito eléctrico
se lleva a cabo a través de una disolución conductora
(liquido adicional o "",/reat/r liquid"). Esta interfase per
mite una mejor adaptación de la interfase para CE-MS a
un mayor número de modos de electroforesis capilar, ya
que el contacto eléctrico es independiente del flujo proce
dente del capilar, por lo que se van a poder emplear tam
pones de separación de naturaleza orgánica o acuosa y
fuerzas iónicas altas, que no eran compatibles con la pri
mera interfase ESI

Esta interfase está formada por tres tubos concéntri
cos (ver Figura 3); el primero de ellos, situado en el inte
rior, es el propio capilar de separación que se encuentra
rodeado de un tubo de acero inoxidable por el que fluye el
!lujo adicionaL Por el tercer tubo fluye un gas, normal
mente nitrógeno, que favorece la nebulización de la
muestra. Estos tres tubos concéntricos están situados en
la ctímara de nebulización, la cual se encuentra a una tem
peratura generalmente comprendida entre 100 y 350"C.
La situación del capilar de separación en el interior de
estos tubos es también importante, No debe sobresalir
más de O 1-02 mm con respecto a los tubos de flujo adi
cional y gas de nebulización para que de esta manera se
produzca el spray de forma adecuada



Figura 30 Diseño de la interfase coaxial con flujo adicional

Coaxial liquid \J¡('{lrJ¡~/70\\"')

El flujo adicional que se hace pasm porel tubo mct.íIi
ca que rodea el capilarciena el circuito eléctrico necesa
do durante la separación por CE, al eSlablecerel contaclo
eléctdco entre el electIodo situado en el vial de entrada, el
capilar y el tubo de acero inoxidable que hace de electro
do de salida (ver Figura 3). Este tubo metálico sirve tam
bién para definir la diferencia de potencial entre la salida
del capilar y el electrodo que se encuentra a la entrada del
espectrómctro de masas

Recubrimiento
metálico

t
± 2-6 kV

Capilar CE____------c:;o>

2.2.1.2. Interfüse sin flujo adicional ("'\'lteathle,~\·").

La mayoría de los dispositivos de este tipo se basan en
la primera interfase descrita por Olivares y col en 1987
(25). empleando para el cierre del circuito elécllico un
recublimiellto con un metal conductor del exllemo del
capilar próximo al equipo MS (28-30), siendo el 010 y la
plata los metales mús utilizados (Figura 4) El diámetro
del extremo final del capílar se suele reducir (usando pej
úcido fluorhídrico) para aumentar el rendimiento y esta
bilidad del electrospray Los avances en las técnicas de
recubrimiento han mejorado la estabilidad de dicho
spray, al ser ésta la mayor limitación en los inicios del
acoplamiento CE-ESI-MS, Otros dispositivos penniten
el cierre del circuito eléctrico inlroduciendo un electrodo
a la salídadel capilar (31 ,32). En otros acoplamientos sin
flujo adicional la fuente de alto voltaje proporciona el
campo eléctrico tanto para la separación en CE como para
el electrospray, de modo que la posición del extremo final
del capilar se ajusta cerca del electrodo de entrada al
espectrómetro de masas (~·l mm) y el contacto eléctrico
entre ambos se establece a través del aire (.33)

el l"lujo adicional origina la dilución de los compuestos a
analizar. y portanlo la sensibilidad que se obtiene es infe
rior a la que proporciona la interfase sin flujo adicional
que se describe a continuación

Eleclrospray

Flujo
adicional

¡

G"
nebulizador

\

+Tubo acero
Inoxidable

El flujo adicional debe tener una conductividad eléc
trica suficiente como para completar el circuito eléctrico,
si bien, se puede trabajm con una disolución de conducti
vidad baja siempre y cuando esté compensada por la con
ductividad del tampón de separación. Si se trabaja con
fuerzas iónicas muy altas en el flujo adicional o tampón
de separación, se pueden producirdescmgas eléctricas en
la inlerfase, Además, concentraciones relativamente altas
de tampón o flujo adicional, pueden arruinar la detección
por MS ya que se produciría fundamentalmente la ioniza
ción en fase gaseosa de estas especies, desplazando a los
anal itas en estudio, aumentando el ruido o incluso origi
nando la obstIUcción de la interfase o del tubo de entrada
al espectrómetro de masas

Capilar -~

La naturaleza del flujo adicional y del tampón de
separación va a afectar a la transferencia de los analitos
desde la fase líquida a la gaseosa Normalmente el flujo
adicional suele estar compuesto de un porcentaje mayor o
igual a un 50% de disolvente orgánico, con la adición de
algún úcido o base en función de la naturaleza de los ana
Iitos y el modo (positivo o negativo) en que se quieran
ionizar La optimización de este flujo adicional supone la
elección de la cantidad y tipo de disolvente orgánico, pH
y contenido salino y también la velocidad de salida del
flujo, y afectaf'Ú a la relación señal/ruido de la detección
porMS

La mayor parte de las interfases CE-MS que se
comercializan en la actualidad son de este tipo y se carac
terizan por ser equipos con una robustez adecuada, si bien

nebulizador

Figura 4. Representación esquemiÍtica de la conexión eléctrica

medianre la interfase sin flujo adícional «.' ~f¡eatf¡h'H") ulilizan~

do un capilar recubierto con un meral conductor

En principio, esta modalidad de interfase sin flujo adi
cional parece ser la más adecuada para el acoplamiento
CE-MS debido a la compatibilidad entre el l1ujo de mues
tra procedente de la columna capilar y la cantidad necesa
ria para llevar a cabo la detección pOI espectrometría de
masas Adiferencia de la interfase descrita en 2.2, 12 que
emplea flujo adicional, en ésta no hay dilución ele los ana
litos, ni hay durante la nebulización sustancias distintas al
l1ujo procedente del capilar de separación, lo cual supone
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mayores eficacias en los procesos de ionización y desol'
cióo en el electrospray, que se traduce en una mejora con
siderable de la sensibilidad.

El mayor problema de este tipo de diseños sin flujo
adicional es su dependencia del flujo electroosmótico que
se genera dentro del capilar y la menor estabilidad y por
tanto robustez con respecto a las interfases comerciales
(del tipo "coaxiai liquid .,healh-}loll'''), que son hasta la
fecha las más empleadas en los laboratorios

2,2.1.3. Interfase de unión liquida ("liqrdd-jrlllctioll").

Esta interfase fue diseñada por Lee y col. (34,35). El
contacto eléctrico se lleva a cabo a través de una unión
liquida (Figura 5) que se establece en una abertura situada
en la parte final del capilar y anterior al electrospray. Esta
cavidad está conectada a un vial con tampón de separa
ción, que a su vez está en contacto con el electrodo que
cierra el circuito eléctrico

Figura 5. Representación esquemíÍtica de la conexión eléctrica

mediante la interfase de unión líquida ( ..Liq/lidjw/uion")

Ellos últimos años el desarrollo de este tipo de dispo
sitivos ha sido menor. En los experimentos llevados a
cabo por Pleasance y col. (36) se demostró la menorefica
cia de estos dispositivos, aunque en la actualidad siguen
siendo otra altemativa para el acoplamientoCE-MS

3, DESARROLLO DE MÉTODOS EN CE-ESI-MS

3,1 Disolventes y tampones compatibles,

Como ya se ha mencionado anteriormente, las disolu
ciones empleadas tanto en el tampón de separación como
en el liquido adicional van a afectar de manera significa
tiva a la señal obtenida en CE-ESI-MS (2,37-39)
Generalmente las mejores señales se obtienen con tampo
nes volátiles con la mínima concentración y fuerza iónica
posible. Una alta cantidad de sales afectará negativamen
te en la formación del electrospray y reducirá el rendi
miento de íonización-desorción de las moléculas de inte-

rés Por otro lado la adición de aditivos al tampón de
separación (tensioactívos, selectores quirales. etc) va a
afectar también de manera negativa a la formación del
spray y por lo tanto, a la efícacia de ionización de los ana
litas para su posterior detección por espectrometria de
masas Asimismo, un empleo continuado de estas sustan
cias poco volátiles puede llegar a originar la obstrucción
de la interfase y/o del tubo de entrada al espectrómetro

De este modo, en lo que se refiere al tampón de sepa
ración es necesario llegar a una situación de compromiso
entre una alta concentración de tampón que degradaní la
señal obtenida por MS, y una baja concentración que pro
ducirá ensanchamientos de las bandas electroforéticas
debido a diferencias en la conductividad entre la muestra
y el electralito de separación. Son compatibles todas
aquellas especies volátiles como el ácido acético
(pKa=4 76), ácido fórmico (pKa=375), hidróxido amó
nico (pKa=9.30), etc, en disolución acuosa o mezclas
hidro-orgánicas de estos tampones acusosos principal
mente con acetonitrilo, etanol, propanol y/o metanoL

Como liquido adicional se suelen utilizar mezclas
hidro-orgánicas (en general 1:1) con acetonitrilo, etanol,
propanol l metanol y lIna pequeña cantidad de ácido o
base (normalmente en porcentajes inferiores al 1%) en
función del analito y de si la ionización se realiza en el
modo positivo o negativo

Todas ellas constituyen las sustancias más común
mente utilizadas en CE-MS ya que proporcionan adecua
das separaciones en CE junto con una buena señal en MS,
En ocasiones se emplean sustancias no volátiles que aun
que interfieran en la nebulización son necesarias para lle
var a cabo una correcta separación electroforética Los
tampones nuís tradicionales en CE (TRIS, fosfato y bora
to) pueden ser utilizados en concentraciones más bajas
que las utilizadas tradicionalmente en CE, normalmente
inferiores a 20 mM para TRIS y fosfato y menores a !O
mM para borato

3,2. Partiat-fitting teclmiqne,

Las separaciones quirales de compuestos así como las
separaciones por MEKC de sustancias neutras, requieren
el empleo de selectores quirales (normalmente derivados
de las ciclodextrinas) y detergentes en el medio de separa
ción, respectivamente, Sin embargo, la presencia de estas
sustancias en el tampón de separación, puede provocar
procesos de competencia con los analitos de interés duran
te la ionización de la muestra, inestabilidad del electros
pray y/o la contaminación de la fuente de iones, reducien
do en gran medida la sensibilidad de la técnica (40,41)
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4, ANALIZADORES

Tabla L Clasificación de los analizadores en función de las cua
lidades que se indican

El analizador de tiempo de vuelo (TOF) separa los
distintos iones basándose en la distinta velocidad que
adquieren en el interior del analizador- En primer lugar,

tenga lugar un ensanchamiento de los picos. Las mayores
eficacias se obtuvieron, sin embargo, cuando las concen
traciones se ajustan de tal forma que la velocidad del flujo
electroosmótico es igual en ambas zonas.

MSfMSVelocidad
de llarrido

Resolución Sensibilidad Rungo de
J\faslls

MEJOR EBE ro, roF roF

t roF EBE ERE JI
JI

JI JI Q Q

PEOR Q Q JI EBE

Los analizadores cuadrupolares (Q) están formados
por cuatro o seis barras de sección hiperbólica o cilindrica
que se encuentran situados a una distancia equidistante de
un eje central, Entre cada pareja de barras opuestas se
establecen voltajes variables de corriente continua (DC)
y de radiofrecuencia (RF) superpuestos Dependiendo del
valor de estos voltajes los iones con una determinada
relación masa/carga alcanzadn el detector mientras que
el resto describirán trayectorias inestables desviándose
fuera del conjunto de las barraK El espectro de masas se
obtendrá variando de forma adecuada estos voltajes DC y
RF, enfocando de forma sucesiva los iones con las distin
tas relaciones miz que lleguen al analizador.

Existe una variada gama de equipos de MS que pue
den ser utilizados en los acoplamientos CE-MS: los cua
drupolos (Q), las trampas de iones (IT), los sectores mag
néticos (EBE), los analizadores de tiempo de vuelo
(TOF), así como sistemas más complejos formados por
combinación de los anteriores (p.ej, Q-TOF), En el aco
plamiento CE-MS se han utilizado fundamentalmente los
analizadores de tIampa de iones, cuadrupolos y de tiempo
de vuelo, En la Tabla I se presenta de forma resumida
algunas ventajas e inconvenientes de estos analizadores,

'.... E81-M8

2 '.... E81-M8

3 " '.... E81-M8

4 ,,11 ",1 '.... E81-M8

5 l· 11 1.... E81-M8

Figura 6. Esquema general de separación quiral por CE-ESI
MS empleando la técnica de llenado parcial del capilar (l)

llenado del capilar con el tumpón de sepuración (2) llenado
parcial del capilar con tampón + selector quiral (3) Inyección
de la muestra (4) Separación de los enantiómeros en la zona
rellena con selector quiral y (5) Migración de los enantiómeros
ya separarados en la zona rellena sin selector quiral hacia el
electrospray

Nelson y Lee (44) y Michalke y col (45) demostraron
que las efieacias en MEKC con llenado parcial del capilar
son menores que en MEKC convencional. La diferente
naturaleza de las dos zonas en las que se produce la sepa
ración (tampón de separación y tampón micelar) hace que

Dado el gran interés existente en el análisis de sustan
cias neutras y/o quirales por CE-MS, Valtcheva y col. (42)
desarrollaron la técnica de llenado parcial del capilar o
"pauial-jilling" para la separación enantiomérica de pro~

panol utilizando una proteína como selector quiral
Terabe y col (43) modificaron esta técnica y describieron
la técnica de llenado parcial en el modo MEKC para su
acoplamiento con MS,

El procedimiento consiste en llenar en primer lugar el
capilar con tampón de separación A continuación, apli
cando la presión adecuada durante el tiempo necesario, se
rellena un determinado porcentaje de capilar con tampón
con el aditivo añadido (eiclodextrina y/o detergente)
Seguidamente se inyecta la muestra y se procede a la
separación electroforélic~t Para evitar que el aditivo se
desplace hacia la zona del electrospray, su movilidad en
el interiordcl capilardebení ser negativa (hacia el extre
mo de inyección) o deberá tender a cero. En este sentido
habrá que considerar también el efecto del flujo electro
osmótico dentro del capilar o eliminar el mismo emplean
do capilares recubiertos. Es necesario tener en cuenta el
efecto de succión que se produce en el acoplamiento CE
ESI-MS por efecto del gas de nebulización, el cual puede
aumentar el flujo del tampón hacia la interfase y por lo
tanto de los aditivos, interfiriendo de esta forma con la
señal MS En la Figura 6 se representa de forma esquemá
tica la separación de una sustancia quiral empleando este
método,



los iones son extraídos de la cámara de ionización y ace~

lerados hacia el tubo de vuclo mediante un campo elec~

ttostático que Ics aporta una elevada energía cinética Los
iones de mayor m!z "volar,ín" a menor velocidad que los
de mayorm/z La resolución entre los iones de diferente
mIz será mejOl· cuanto mayor sea longitud del tubo (habrú
una mayor separación de los iones en el tiempo) y cuanto
menOl sea la disper sión en energías de los iones formados
en la fuente

En los analizadO! es magnéticos (B) los iones son ace~

lerados y dirigidos desde la fuente de ionización hacia el
analizador aplicando un voltaje de aceleración Un siste~

ma de lentes electlOmagnéticas desvían los iones de su
trayectoria en función de sU masa y de su velocidacl El
barrido de los iones con diferentes ¡claciones mIz se lleva
a cabo variando el valOl del campo magnético en función
del tiempo Los analizadOles magnéticos de doble enfo
que mejoran la resolución colocando antes o después del
campo magnético un segundo analizador electlOstático
(EBE). Su acoplamiento con CE ha sido muy reducido
como resultado de su elevado coste y baja velocidad de
barrido.

Aunque la sensibilidad y la resolución no es la mejor,
el coste y sobre todo la velocidad de ban ido y la posibili
dad de realizar MS/MS ha hecho que las tr ampas de iones
(lT) se empleen cada vez más en los acoplamientos CE
MS El analizador de trampa de iones consiste fundamen
talmente en un electrodo anular y dos electrodos later ales
que poseen una perforación que permite la entrada y la
salída de los iones, siendo los tres electrodos de geome~
tría hiperbólica, Una vez que los iones se encuentran atra
pados se puede llevar a cabo, en lunción del objetivo del
análisis, tanto el análisis de las masas como el aislamien
to de un ion precursor y la posterior fragmentación de
este ión Para llevar a cabo la determinación de todas las
especies que entran o se forman en la Hampa, se somete a
los iones confinados a una rampa lineal de radiofrecuen
cia, RF, de modo que son progresivamente expulsados
como resultado de desestabilizaciones de la órbita que
mantienen dentro de la trampa Una vez estos iones pasan
al detector, la señal se procesa y da lugar a un espectIo de
masas_

El espectro de masas constituye la representación
gráfica de la abundancia relativa de los iones produci
dos en función de su relación miz Dado que el llujo
procedente del capilar de separación es continuo, se
están continuamente registrando espectros de masas a
intervalos de tiempo definidos, El conjunto de espectros
de masas es lo que conforma el electroferograma de la
separación,

5,ANÁLlSIS DE PESTICIDAS POR CE-MS

Existen numemsos métodos de determinación de pcs~

¡icicias pOI clOmatoglaffa de gases y clOl11atograffa lfqui~

da de alta resolución: sin embargo, la CE supone una
alternativa m¡Ís económica y, en muchos casos, más nípi
da para su determinación, tal y como muestran las levi~

siones existentes all'especto (6.46-52) L.as característi~

cas mencionadas del acoplamiento CE~MS constituyen
ac!em,ís un gran atl activo para su uso en el análisis de pes
ticidas Es interesante indicm que. además de la mejora
en sensibilidad e información estructural que el empleo
de CE-ESI-MS puede aportar, la interlase ESI evita en
muchos casos tanto la necesidad de derivatizar los pesti
cidas pala aumentar su volatilidad, como la degradación
térmica de los mismos que se puede producir en cromato~

grafía de gases Sin embargo, es evidente que es necesa
lio mejorar aún mús la sensibilidad del acoplamiento CE
MS (en la actualidad está en torno a las ppm-ppb) debido
principalmente a los pequeños vol limenes de lTIueslIa que
normalmente se inyectan (1-10 ni) y a la dilución que la
ionización por ESI en el modo más utilizado con flujo
adicional origina, Algunos procedimientos para superar
esta limitación utilizan pej. técnicas de preconcentración
durante la purificación o separación de las muestras
(53,54)

El potencial del acoplamiento CE-MS para el análisis
de pesticidas fue descrito por primera vez para la sepma
ción de suItonilureas por Lee y col. (55) Desde entonces
se ha utilizado para la sepamción de tTiazinas, cm bamatos
y algunos pesticidas con grupos ácidos y grupos amino
cuaternarios Sin embargo, su uso para la determinación
cuantitativa de pesticidas es limitado y todavía está sien
do desarrollado

Wycherley y col (56) llevaron a cabo la separación de
un grupo de iones amonio cuaternarios de importancia
medioambiental entre los que se incluyen los herbicidas
choline y ciar mequat Se estudió su separación por CE
con detección UV indirecta añadiendo creatinina al tam
pón, dado que este tipo de compuestos carece de grupos
cromóforos, El tampón utilizado para su anúlisis por CE~
ES1-MS estaba formado por 10 mM de creatinina llevado
a pH 36 con ácido acético, mientras qne el líquido adi
cional era un mezcla metanol:agua (50:50 v/v) con un 1%
de úcido fórmico UtilizalOn ESI-MS para confinnar la
identidad de dichos analitos y no como técnica de cuanti
ficación.

LaZa! y lee (57) estudiaron la separación de dos pes
ticidas (diquat y paraqual) en distintos tampones por CE
MS mediante un acoplamiento ESI-TOF Después de
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probar con varios tampones, la mejor separación se
alcanzó con un tampón 100 mM acetato amónico. El
liquido adicional utilizado era una mezcla de metanol,
agua y ácido acético (80:20:0. l v/v) Aunque se intentó el
análisis con tampones hidlOorgánicos y tampones con
fosfato, con los cuales se obtuvo una buena separación
eleetroforética, 110 se obtuvo un buen resultado en el aco
piamiento CE-TOF-MS

Este tipo de pesticidas también ha sido separado y
determinado por CE-ESI-MS pOI Núñez y col. (58) En
este caso se tlUta del palUquat, diquat, difenzoquat, chlol
mequat y mepiquat. La mejor separación de estos pestici
das se consigue con un tampón formaclo por una disolu
ción 200 mM de ácido fórmico-formiato amónico a pH 3
con un 50 % de metano! Esta adición de metanol al tam
pón de separación mejora considerablemente la resolu
ción de estos compuestos, Como liquido adicional utili
zan una mezcla metanol yagua (9: 1) 10 mM de ácido
acético, Los límites de detección alcanzados están com
prendidos entre 1 y 10 mg/1. El método ha sido aplicado
al análisis de aguas de riego contaminadas yaguas mine
rales fortificadas

La técnica de llenado parcial se ha utilizado tam
bién en varios casos para la separación de pesticidas.
Un ejemplo es el trabajo de Nelson y Lee (44), que uti
lizan dicha técnica para la separación de ttiazinas, entre
las que se encuentran la atrazina, propazina, ametrina y
prometrina utilizando MEKC con micelas de SOS.
Otro ejemplo lo aportan Malina y col. (59) en la separa
ción de N-metilcarbamatos tanto por un método de lle
nado parcial con SDS como por la denominada migra
ción reversa de micelas (RMMs) bajo condiciones ,lci
das y básicas. El uso de capilmes recubiertos con polí
meros aniónicos y RMMs a pH 8.5, permite una buena
separación de los metilcarbamatos, con límites de
detección (LOOs) comprendidos entre 0.04 y 2 mg/ml.
Por su parte, Menzinger y col. (60) estudiaron los dis
tintos factores que afectan a la separación de s-triazinas
y fenoxiácidos por la técnica de llenado parcial y por
CE no acuosa con detección Uv. Los LODs obtenidos
están comprendidos entre O. 12-0,29 mg/L. Se trata de
tampones de separación que podrian ser compatibles
con ESI-MS

Las triazinas son sin duda uno de los grupos de herbi
cidas más importantes y uno de los más estudiados por
electroforesis capilar en diversos modos de separación
En este apartado se incluye el trabajo ya citado de
Menzinger y col (60) y el de Yang y col. (6 1) en el que
llevan a cabo la separación de clorotriazinas y barbitúri
cos, de forma separada, por MEKC-ESI-MS con un tam-

pón 10 mM SOS y 10 mM acetato amónico a pH 5.9. El
pH del tampón MEKC es modificado de tal manera que
se consigue ajustar de forma adecuada el flujo electroos
mótico, con lo que las micelas negativas se mueven hacia
el ánodo mientras que los analitos en estudio migran
hacia el cátodo. De esta forma pueden utilizarse este tipo
de micelas con objeto de producir la separación, sin que
ello implique su entrada en el MS.

Por su parte, Tsai y col (62) analizaron un grupo de 8
ttiazinas invirtiendo el flujo electraosmótico con CTAB a
pH 3,85 Yutilizando como sistemas de detección tanto un
detector UV como un MS La inversión del flujo electro
osmótico mejora significativamente la separación y reso
lución, sin embargo, cuando se trata de detectar las triazi
nas por ESI-MS, hay una importante pérdida de resolu
ción, La composición del sheath liquid resulta crucial en
la separación, de forma que los mejores resultados se
obtienen utilizando una mezcla metanol-agua (80:20 v/v)
con un 10% de acetato amónico, aunque no es suficiente
para que la resolución de los picos sea adecuada.

Anteriormente se ha señalado que la introducción de
aditivos no volátiles en el tampón de separación puede
contaminar rápiclamente la fuente de iones y reducir la
intensidad de la señal dando como resultado una pérdida
importante de sensibilidad, ASÍ, se han descrito separa
ciones por CE-ESI-MS que utilizan ciclodextrinas (COs)
yen las que la sensibiliclacl disminuye considerablemente
(63) y otras en las que no parece sel afectada (64). Otsuka
y col. (65) propusieron un método de separación de tres
enantiómeros herbiciclas fenoxiácidos (diclorprop, feno
prop y mecoprop) utilizando ciclodextrinas. Se utilizó
para alcanzar la separación un tampón 20 mM en TM-p
CO y SOmM en acetato amónico (pH 46) Como liquido
adicional se empleó una mezcla etanol:agua (50:50 v/v)
con un 1% (v/v) de ácido fórmico Para este caso particu
laren el que se utilizan ciclodextrinas, se planteó la nece
sidad de un estudio posterior para la evaluación de la
posible contaminación en el electrospray asi como la sen
sibilidad

No sólo es importante conseguir un buen método de
separación de pesticidas sino también buscar alguna
metodología que permita su determinación en muestras
reales En este sentido, Moyana y col (66) separaron por
CE-ESI-MS los herbicidas mepiquat, c1ormequat, diquat,
paraquat y dibenzoquat y determinaron su concentración
en agua.. Como tampón de separación se utilizó una diso~

lución 50 mM ácido acético/acetato amónico a pI-! 4 con
un 10% de metanol y una mezcla metanol-ácido acético
(9:1 v/v) como líquido adicional. Los LOOs obtenidos
estaban comprendidos entre 07 y 20 mg/L



Recientemente. Rodríguez y col (69) han desarro
llado un método para la detelminación de un glUpO de
pesticidas (o~renillenol.haloxylop, acirluOlen, piclo~

l'am e ioxynil) en frutas La mejOl separación de estos
compuestos se obtiene con un tampón 32 mM acetato
amónico-úcido fórmico a pH .3 1 El lIujo adicional
utilizacio es el mismo tampón de separación con un
20% de metanol Los L.oDs obtenidos fueron inferio
¡es a los obtenidos con CE-U V El método de eXlIac
ción de dichos pesticidas se realizó pOI microextrac~
ción en fase sólida (SPME) del homogeneizado de la
fruta en una mezcla acetona:agua (5: 1), previamente
filtrado y evaporada la acetona, Los porcentajes de
recuperación de los distintos pesticidas estün com
prendidos entre un 7 y un 94C¡(). y se consiguen lfmites
ele cuantificación entre 0,02 y 5 mg/kg. mostrando pOI
ptimela vez las posibilidades de la combinación
SPME con CE-MS

Eluso de la interfase sin flujo adicional (ver Figura
4), también se ha aplicado recientemente en el amílisis
de pesticidas Gooclwin y col (70) han conseguido sepa
un y determinar los herbicidas glifosato y glufosinato y
sus derivados (ácido aminometilfosfónico y ácido
metilfosfinicoplopriónico) en muestras de trigo, hacien
do uso de una interfase de este tipo. El tampón de sepa
ración utilizado est ..í formado por 1 mM acetato amóni
co, 1 mM ücido acético a pH 6.3 en metanoI-agua
(50:50, v/v) Las mejOles leploducibilidades, tanto en
los tiempos de migración como en las ::Íleas de pico (con
%RSD iguales a 1-2 y 7-12%, respectivamente) se obtu
vielOn utilizando un capilar recubierto con poliacrilami
da lineal Los límites de detección alcanzados son del
orden de 1 mM en agua y de 2 5 111M en el extracto de
trigo en agua-acetona.

En todos estos ejemplos de determinación de pestici
das pOI CE-ESI-MS se señala la clara influencia que tie
nen muchos de los pal<ÍmetlOs anteriormente citados en la
100mación del electrosp",y. De todos ellos, los que se
señalan como fundamentales son la composición tanto
del tampón de separación como del líquido adicional (en
el caso que se use este tipo de interfase), Por tanto, para
que señal sea lo más intensa posible y origine límites de
detección adecuados, es necesaria una optimización rigu
rosa y cuidadosa de todos estos par<ÍmetlOs. Una herra
mienta interesante que facilitaría esta optimización, es el
uso de herramientas estadísticas como el diseño experi
mental y técnicas quimiométricns adecuadas. El uso com
binado de este tipo de herramientas estadísticas junto con
CE-MS está aun pOI explOlar, y es en la actualidad una de
las líneas de investigación que estamos desarrollando en
nuestro laboratorio,
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Song y Budde (67) estudiaron la separación de herbi
cidas ücidos clorados y algunos fenoles en agua por CE
UV y CE-ESI-MS La separación de 16 compuestos pOI
CE-ESI-MS se llevó a cabo en un tampón formado pOI
una mezcla isoplOpanol:agua (40:60 v/v), 5 mM acetato
amónico a pH 10 Yun Ii'quido adicionallollnado exclusi
vameI1!e por metanol Los estudios de recuperaciones
muesllan que los 16 compuestos se recuperan con por
centajes comprendidos entre 91 y 124?0, La muestra es
directamente inyectada en el sistema sin llevar n cabo
pretnttamiento alguno de la misma excepto un ajuste ade
cuado de pH tos LODs obtenidos son del orden de mg/L
con variaciones grandes de un anal ita a otro

Rodríguez y col (68) describen el anülisis de tiabenda
zol y procimidona por CE-ESI-MS en frutas y verdwas La
separación de ambos anal itas se alcanza con un tampón 20
mM ácido fórmico, 12 mM formiato amónico a pH.3 5 con
un 2c/i1 de metano\, utilizando C0l110 Hquido adicional el
mismo tampón de sepaIación (Figura 7) El método de
extracción plopuesto hace uso de la extracción en fase sóli
da, consiguiendo recuperaciones medias de un 64 y un 759'0
para el tiabendazol y la procimidona. respectivamente, y
unos límites de cuantificación entre O005 Y005 mg/kg

Figura 7. Electl'Oferogramas CE-ESI-MS de la separación de

liabendazol y procimidona, A: Disolución est:ínclar B: Extracto

de fruta sin tratar, C: Coinyección de A+B Tampón de separa

ción: 12 mM fomliato amónico, 20 mM <'lcido fórmico, pH.3.5,

2% metanol Voltaje de separación: 30 kV SIJearIJ liquid: 12 mM

formiato amónico, 20 mM úcido fórmico, pH 35, 2% metanol

Flujo: I J pL/min, Redibujado a partir de referencia (68)
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COMPREHENSIVE TWO-DIMENSIONAL GAS
CHROMATOGRAPHY IGC· GCI: Crumatugrafía
eomplct:.:l en dos dimensiones.

Hace referencia a aquella cromatografía de gases en la
que todo componente que cluyc de la primera dimensión
(o columna) es transferido sucesivamente a una segunda
dimensión (O columna) en la que su he un lluevo proceso
de separación porcromalogl aría de gases. Dicho de 0110
modo, lodos los componentes que cluyen de la primera
dimensión (ID) se ftaccionan en zonas (o bandas) Cf'Om<l

logrMicas que son transferidas de fOIl11a secuencial a la
segunda dimensión eD) y, de esta forma, la GC>:GC se
diferencia de la cromatograffa de gases muitidimcnsional
(Multidimcnsional Gas Chromatogl'aphy, MDGC), en la
que sólo uno o varias componentes son !lanslcriclos a la
segunda dimensión

MODULATION: Enfoque Ide una zuna crumatugró
fica)"
• MODUL ATOR: Modulador

Dispositivo utilizado para enfoca! una zona cromalO
gráfica que eluye de la ID

• MODULATION TIME: Tiempo de enloque
Dmación de cada uno de los enfoques realizados dentlo
de un mismo pico cromatognHico que se transfiere de la
'Dala'D

• MODULATION FRECUENCY O MODULATION
NUMBER: Frecuencia o numero de enfoque
Numero de enfoques (o transferencias sucesivas) reali
zadas sobre una zona cromatogl<Hica que eluye de la ID

• MODULATION TEMPERATURE: Temperatura de
enfoque
Tempel atma a la que se lleva a cabo el proceso de enfo
que

ORTHOGONALITY: Ortugunalidad
Concepto que hace referencia al hecho de que los meca
nismos de separación en las e10s dimensiones clomato
gráficas deben ser tan diferentes como sea posible y que,
además, la separación conseguida en la ID debe sel al
menos mantenida en la ~D

WRAPMAROUND: Superposiciün (de bandas CnHllilM

togníficas)"
Proceso que ticne lugal cuando el tiempo de elución de
una banda en la ~D es mayO! que el tiempo de enfoque
elegido, de tal modo que la eludón de dos bandas conse
cutivas en la 'D coincide (total o palcialmente) en el tiem w

po

BREAKTHROUGHT: Ruplura, rebusamientu u
escape.
Enfoque incompleto de una zona cromawgrMica como
consecucncia de la elección de un tiempo o temperatura
de enfoque incorrectos

Otros términos relacionados con la técnica.
• JET: Propulsor

Dispositivo para propulsar un gas a temperatura contlo w

lada y que en esta técnica se emplea para enfocar las
zonas cromatográl'icas

• PRESS FIT: Conecto! por presión
Permite la unión sin volumen mue! to entre dos colum w

nas cromatográficas
• SWITCHING TIME: Tiempo de conmutación

Tiempo de llansferencia de una lona c!omatognífica a
la ~D en los moduladores basados en el uso de v<Ílvulas
de diaf! agma

Símbolos relacionados con la técnica
• ID: Primcra dimcnsión (o columna)
• 'D: Segunda dimensión (o columna)
• It¡¡: Tiempo de retención en la primera dimensión

• 'tI(: Tiempo de retención en la segunda dimcnsión

• K: Coeficiente o constante de distlibución cromatográ-
fica,K=kB

• Ik: Factor de retención en la ID, Ik = lt;t/ It~1

• 'k: Facto! de retención en la "D. 2k = 'l;t / 't~l

• G ID: Tiempo de enfoque

Lourdes Ramos
Gracia P Blanch
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LA3" REUNIÓN CIENTÍFICA DE LA SECYTA

Ln 3' REUNIÓN CIENTÍFICA DE LA SOCIE
DAD ESPAÑOLA DE CROMATOGRAFÍA Y
TÉCNICAS AFINES se ha celebrado este pasado año
2003 junto con el 3rd Wnste Water Cluster (WWC)
European Workshop en Aguadulce, Almería, del 19 al
21 de Noviembre. La reunión, que ha contado con la
participación de unos 200 asistentes, ha incluido sesio
nes paralelas de los dos congresos y la participación de
conferenciantes internacionales de gran prestigio. Se
presentaron un total de 17 conferencias invitadas, 30
comunicaciones orales y más de 150 carteles reparti
dos en diferentes sesiones de alimentos, medio
ambiente, tearia y fundamentos, bioanálisis, instru
mentación y nuevas tecnologias, así como otras rela
cionadas con nuevos tratamientos de aguas residuales,
contaminantes, etc. Es importante destacar el carácter
abierto de la reunión como foro de debate y de conoci
miento entre los distintos grupos de investigación que
trabajan en temas relacionados con la cromatograffa y
sus técnicas afines, La reunión, por tanto, fue un éxito
tanto por la organización a la que debemos felicitaI'
muy especialmente como por la participación y cali
dad de las presentaciones.

Asamblea General de la SECyTA

La Asamblea general de la SECyTA se celebró el
dia 20 de noviembre con los siguientes temas:

1 Lectura y aprobación del acta de la reunión anterior
2. Informe de la Presidenta
3. Informe del Secretario
4 Informe de Tesorero
5 Elecciones
6. Ruegos y preguntas

La Asamblea se inicia adelantando las elecciones
(punto 5) para que se pudieran celebrar mientras
duraba la misma Después de leer los puntos de los
estatutos relacionados con las elecciones y los cargos
a cubrir (Presidente, 1 Vicepresidente, Secretario,
Tesorero y 5 Vocales) se procede a la formación de la
mesa electoral compuesta por el socio más antiguo y
el más moderno presentes en la Asamblea (Emilio
Gelpi Monteys y Manuel Lolo Aira, respectivamen
te).

Las personas que se sustituyen son:

Mar ia Teresa Galcer an Huguet (Presidenta por cese
estatutario)
José Carlos Diez Masa (Vicepresidente por cese esta
tutario)
Xavier Guardina Solá (Secretario, por cese estatuta
rio)
Salvador Borrós Gómez (Tesorero, por dimisión)
Marta Henaiz Carasa (Voval, por cese estatutario)
Maria Luisa Marina Alegre (Vocal, por cese estatuta
rio)
loan Solé Ribalta (Vocal, por cese estatutario)
Isabel Martínez Castro (Vocal por cese estatutario)
loan Grimalt Obrador (Vocal, por dimisión)

Previamente, se han preparado unas papeletas con
los nombres de los candidatos:
Presidente: José Carlos Diez Masa
Vicepresidente: Joan Grimalt Obrador
Secretaria: Mercedes TalIe Roldán
"Tesorera: Begoña Jiménez Luque
Vocales: Xavier Guardina Solá

Elena Ibáñez Ezequiel
Pilar Lara López
Rosa María Mareé Recasens
Josep Maria Sangenis
Javier Santos Vicente

El SecI'etario indica que debe procederse a votar a
los candidatos presentados para cada puesto, recordan
do que los vocales a elegir son 5, Asimismo, procede a
entregar a la mesa electoral las papeletas recibidas por
correo o que le han sido entregadas personalmente,
según el formato establecido en la convocatoria de las
elecciones

1. Lectura y aprobación del acta de la Asamblea
anterior~

El Secretario lee el acta de la reunión anterior, que es
aprobada por unanimidad

2, Informe de la Presidenta

La Presidenta pasa revista a los siguientes puntos
2,1 Actualización de la lista de socios: está aun pen

diente
2,2 Diploma de miembro de la SECyTA. Se procederá

a su entrega al finalizar la Asamblea



23 P:.ígina web: se ha construido una p:.ígina que se
considela excelente aunque se anima a los miem
bros a aportar nuevas ideas sobre la misma
(wwwsccyta.org)

24 Se constata que el nombre SECyTA es ya familiar
25 Se ha continuado con reuniones con otros grupos

científicos
26 Se ha potenciado la publicación de trabajos de

socios en el J Chromatography
2,7 Se ha dado un nuevo formato al Boletfn, que quizás

requiera alguna nueva revisión
2 8 Se ha potenciado la polftica de becas y se anima a

la participación de becarios de diferentes grupos
29 El proceso de separación de la RSEQ ha funciona

do muy bien y se ha llevado a cabo de forma modé
lica, sin discusiones ni rupturas manteniendo los
fondos propios de la SECyTA

210 La SECyTA lorma parte de la futura organización
de sociedades europeas de ciencias de la separa
ción cuya primera reunión tendrá lugar en mmzo
de 2004 empezando su andadura como Sociedad,
se recuerda la necesidad de nombI al' un represen
tante para la misma

2,11 Finalmente la Presidenta pronuncia unas palabI as
de despedida expresando su agradecimiento a
todos los socios por su confianza, así como a los
diferentes miembros de la junta directiva, a los
responsables del Boletín, y al Secreta¡ io, Xavier
Guardino por su ayuda constante y su compre
sión Comenta que finaliza una etapa y desea
muchos éxitos a la nueva junta poniéndose a su
disposición para lo que necesite

Desde el Boletín nos gustaría expresar nuestro
agradecimiento a Maria Teresa Galcerán por su gran
labor al frente de la SECyTA

3 J Lee la calta de agJadecimienlo del PlOlcsor
Guiochon pO! su nombramicnto como socio de
honor de la SEyTA

3,4 Becas: se revisan las becas concedidas para asis
tencia a reuniones intcmacionales (4) Y a la JI I
Reunión (49)

35 Se solicita al webmaster. Mario Fem:.índez, quc
presente la p:.ígina web a los asistcntcs. Se comenta
su calidad Se sugiere una revisión peri6dica de
ofcItas de trabajo, becas, etc Está pendiente la VCI

sión en inglés
.3 ,6 Empresas: debe insistirse en que se lleve un riguro

so control del pago de las cuotas de las empresas de
cara a poder figurarc01110 protectmas o asociadas a
la SECyTA. El Secretario también indica que
dcberían actualizarse las cuotas

4. Informe del Tesorero

El Tesorero informa sobre las cuentas de la Sociedad
cuyo saldo es positivo

4, l Socios: se ha llevado a cabo el cobro de las cuotas
del año 2003. Se han emitido unos 300 lecibos y se
est:.ín produciendo algunas devoluciones

4,2 Gastos Expoquimia: se comenta por parte de la
mesa que las reuniones conjuntas con Expoqufmia
son muy deficitarias para la Socieclad, ya que aun~

que ésta subvencione a la SECyTA, gracias a los
buenos oficios del Sr José Mal ía Olero, la subven
ción solamente suele cubrir total o parcialmente las
becas

5, Elecciones

Los resultados son los siguientes:

En consecuencia, los cargos elegidos para la nueva
Junta de Gobierno son:

3. Informe del Secretario

El Secretario decide hacer un resumen no de lo que
se ha hecho sino de lo que queda por hacer: Altas y
bajas: 27 altas y 16 bajas

.3 1, Regularizar el número de socios: queda pendiente
su revisión

.12 Lista de direcciones electrónicas: queda para el
futuro, ya que no se ha podido preparar; se sugiere
que se haga a partir de las nuevas inscripciones, ya
que la transcripción manuscrita de las mismas es
una fuente de errores, Por otro lado, no se dispone
de las direcciones de los socios más antiguos que
no "renovaron" su inscripción

Cargo

Presidente:
Vicepresidente:
Secretaria:
TesorelU:
Vocales:

Call(lidato

José Carlos DÍez Masa
Joan Grimalt Obrador
Mercedes Torre Roldán
Begoña Jiménez Luqoe
XavierGuardino Solá
Elena Ibáñez Ezequiel
Pila¡ Lar a López
Rosa M, Marcé Recasens
Josep Maria Sangenís
Javier Santos Vicente

Votos

107
107
107
109
107
90
63
95
88
92



6. Ruegos y preguntas

La Presidenta señala la necesidad de decidir la sede
y las fechas de la próxima reunión poniendo sobre la
mesa las opciones de Madrid, Oviedo, Ciudad Real y
Valladolid

Presidente:
Vicepresidente:
Secretaria:
Tesorera:
Vocales:

José Carlos Diez Masa
loan Grimalt Obrador
Mercedcs Torre Roldán
Begoña Jiménez Luque
Xavier Guardino Solá
Elena lbáñez Ezequiel
Rosa María Marcé Recasens
Josep Maria Sangenís
Javier Santos Vicente

El nuevo presidente (J C. Diez-Masa) y La presidenta saliente
(MI Galcerán)

Se comentan distintos aspectos relacionados con el
idioma de las reuniones y sobre la conveniencia o no
de simultanear la reunión de la SECyTA con attO con
greso. Se reciben distintns opiniones al respecto,

Se recuerda que no se ha llevado a cabo ninguna
actividad en recuerdo de lA García Dominguez, tal
como se había decidido en la Asamblea anterior

Finamente, la Presidenta invita a los socios asisten
tes a pasar a recoger los diplomas acreditativos de per
tenencia a la SECyTA.

Una vez finalizada la Asamblea, el nuevo
Presidente, José Carlos Diez Masa pronuncia sus pri
meras palabras agr adeciendo la labor de la antigua
junta Especialmente agradece a Maria Teresa
Galcer án haber sido el alma de la transición a la nueva
Sociedad, También a Xavier Guardino su gran labor
durante 14 años como Secretario de la SECyTAy a los
vocales salientes El Presidente comenta que hereda
una sociedad en buen estado de salud y con un gran
prestigio. Anuncia continuidad para el futuro para que
la sociedad siga siendo un foro de resolución y discu
sión sobre técnicas de separación También agradece
la participación de las casas comerciales que han sido
siempre, comenta, un gran apoyo y anuncia que pre
tende impulsar aún más la colaboración con socieda
des europeas. Finalmente comunica que acepta el
cargo como un puesto de servicio y espera que pueda
mantener el listón tan alto como los anteriores presi
dentes

El secretario s¡lliente y actual vocal (X Guardino) junto con
la president¡l saliente (M T Gu!cenín) y nuestro nuevo presi
dente (1 e Diez-Musa)



La Secretaría de la SECyTA, con el fin de facilitar la rápida comunicación con los socios,
desearía poner al día las direcciones de e-mail de todos los asociados.
Se ruega que todos los miembros de la SECyTA envíen lo antes posible un conco electrónico a:
Dra Mercedes Ton e Roldáll
Opto Qllfmica Anal e Ing Quim
Facultad de Química
Universidad de Alcalá
Carretera Madrid-Barcelona. Km 33.600
18871 ALCALÁ DE HENARES
mercecles tone@uahes
Tel. 918854907
FAX 918854971

NUEVOS SOCIOS

Tario Masriera,Anna
lnst Nal Seguridad e Higiene Trabajo
Dulcel.l-IO
08033 BARCEL ONA

RochíguczAzaz, Sala
CID-I1QAB (CSIC)
Jordi Girona, 18
08034 BARCElONA

Lópcz ExposilO, Ivan
Dpla. Caracterización Alimentos
InsL Fermentaciones Ind (CSIC)
Juan de la Cierva, .3
28006 MADRID

Quiros del Bosque, Ana
Dpto CaractcJización Alimentos
Insl Fermentaciones Ind (CSIC)
Juan de la Cicrva,.3
28006 MADRID

Arias Chicón, Rosa
Opto, Caracterización Alimentos
Inst Fermentaciones Ind. (CSIC)
Juan de la Cierva,.3
28006 MADRID

Gonz.ílez Blanco. Susana
lIQAB (CSIC)
lordi GilOna, 18~26

08034 BARCELONA

De la Cal Rodríguez,Agustina
CID (CSIC)
lordi Oirona, 18-26
08034 BARCELONA

Villagrasa Giménez, Malta
CID (CSIC)
Jordi Girona. 18-26
08034 BARCELONA

Peré Trepat, Emma
Dpto. QuímicaAnalítica
Univ de Barcclona
Avda Diagonal. 647
08028 BARCELONA

Tauler Ferre, Romá
CID-IlQAB (CSIC)
Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

(ComíJl/w ell plÍg 691



CARTA DEL PROFESOR GUIOCHON

Como recordaréis, en la Asamblea de Noviembre de 2002 se decidió nombrar Miembro de Honor de la SECyTA al
Profesor Georges Guiochon, con este motivo se llevó a cabo un intercambio de cartas que, por su interés para los
socios de la SECyTA, reproducimos a continuación

,
Id

SECYTA! ji
Dept QulmlcllAnaUllca

MarU I Fmnqué's, 1-11
E-08026 Barcelona
Spaln

Or Georges Gulochon
Dlstlngulshed Scienüst
Department of Chemlstry
Unlversily of Tennessee, Knoxville
TN 37996·1600
USA

Barcelona, 31 July 2002

Oaar Prof, Guiochon,

The Sociedad Espanola de Cromatografla y Técnicas Afines (SECyTA), fonnerly
GCTA, will express you its sincere congratulations for your mentlon as Doctor
Honoris Causa by the University Ramon L1ull

Probably you will remember GCTA, as you ware lnvolved in 118 tirst staps, mora
than thirty years ego Spanish chromatography ls deeply lndebted to yau for yaur
assistance and advlce In the introductian of Gas Chromatagraphy In our country.
People involved In the creaUan of GCTA and sorne Spanish researchers in
separatJon technlques, who were welcome in your Jab in Paris, wlll never forget
yaur kindness and wlll1ngness far help

Slnce the Rector of the University Ramon Uul1 communlcated us yaur mentlan,
the Board of SECyTA began the process of your nomlnatlon as a Member af
Honour of our Soclety. TIle namination wlll be submitted for General Assembly's
approval. The Assembly ls to be held on 27th November in Barcelona

With thls nomlnatlon, SECyTA would Ilke to joln the ceremony of Doctor Honoris
Causa Mentlon. We look forward to seelng and congratulating you on next 13th

September on behalf of the Board and all members of SeCyTA

Yours faithfully,

Dr. Xavlar Guardlno
Seccetary of SECyTA

Prot. Maria Teresa Galceran
Presldant of SECyTA



THE UNIVERSITY OF TENNESSEE

June 2, 2003

De. Xavier Guardino
Secrelary 01 SECyTA
CNCT
Dulcel, 2-10
E-OS034 Barcelona
Spain

Dear DL Guardino,

•Collcge oC Arts and Sciences
Department ofChcmistry

552 Buchler Hall
Knoxville, Tenncsscc 37996-1600

(865) 974·3141
Fax (865) 974·3454

l wanl lo express my hearlfell lhanks lor your Society appoinling me an Honorary
MembeL This is a greal honor far me. l vividly remember my inlense cooperalion
wilh lhe members of your Board in 1974, when your Sociely was acling as lhe hosl
and lhe arganizing cenler lor lhe Inlemalional Symposlum on Chromalography, one
01 lhe mosl successlul meeling in lhis series.

Thank you also loryour kind letter and forlhe nice documenl allached. I am only sorry
lhal l did nol have lhe opportunity lo meel you and lo address your Sociely olficially.
We have lo remedy lhal some lIme in lhe nolloo dislanl fulure

SinCrl'
I~ l~fO~

Gec rgh Guiochon
Prolessor 01 Chemislry,
Dlslinguished Scientlsl, University 01 Tennessee
and Oak Ridge Nalional Laboralory



ARTÍCULOS DE INTERÉS
.'

La extracción diuámica en fase sólida (Salid Pheoe
DYllal1lic EXlractio1/., SPDE) C.\ 1I1Ia técnica de extJü(
(ión-pIel. OflC Clltl ación de volátiles prcI'io a 5II análiJis
por uomafogl'ojia de gase,~ acoplada a espeetrometJia
de masas (GC-MS), (ollIlfljillldamcnto similar al de /a
mhroext1'acción en fase .\ó/ida (Salid Pitase
MiuoeXltaetioll, SPME) A difacuda de esta rí/tima, el
proceso de eXl/acción po/' SPDE ,\C /lel'a a cabo en el
reclIhl 1m/cilla depositado ellla cara in/crior de /a aguja
de I1l1a jeJinga expuesta al espacio (olljinado de la
lllI1estra a analizar El 1lIlte,Weo dinámico por SPDE se

realiza gradas al b01l1heo repetido eDil dicha jeringa
(aspil aciólI~dispelIsaciólI)del I'apo/ c-olljlJlado de la
"/l/estro

Dado que e/mllestreo de volátiles por SPDE .\C reali
za sin alcallZQ/ el equilihrio, su aplicación dehe /lev(l/ se
a cabo bajo un control JigIllwo de las condiciones expe
rimentales, gencl'Cllmellte mediante el empleo de 1111 di.\
positivo automático Debido a su reciente de.wnollo,
exütell escasas referellciC15 sohre 5/lS ap/icacfolle.\ prácti
cas

"Automatcd headspace solid~phasedynamic extf'ac~

tion for the determination of cannabinoids in hair
samples"
Frank MusshoH, Dirk W Lachenmeier, Lars Kroener,
BUIkhard Madea
Forensic Science lnrernalional 133(2003), 32-38
Disponible en www.sciencedirectcom

El artículo describe un procedimiento de extracción
de cannabinoides en muestras de pelo humano para su
posterior determinación por GC-MS La etapa previa de
preparación de la muestra de pelo (10 mg) consiste en un
lavado sucesivo con agua desionizada, éter de petróleo y
diclorometano, seguido de secado e hidrólisis alcalina,
Posteriormente, tiene lugar la extracción por SPDE (en
condiciones de temperatura y agitación controladas) del
vapor confinado de la muestra y, a continuación, la deri
vatización en el recubrimiento de la aguja de SPDE, por
aspiración y dispensación del reactivo derivatizante (N
metil-N-tr imetilsilil-trifluoroacetamida), siendo ambas
etapas llevadas a cabo mediante un procedimiento total
mente automatizado Tras el último ciclo de llenado en
la etapa de derivatización, la jeringa se vacía, se llena
con el nitrógeno proporcionado por el dispensador de
gas y se sitúa en el inyector caliente del cromatógrafo
para la introducción de los analitos en el sistema croma
tográfico,

La puesta a punto del método de SPDE previamente
descrito incluyó la optimización de diversos parámetros
de operación (número de ciclos de llenado, velocidad del
émbolo, volumen aspirado y dispensado por la jeringa en
la etapa de extracción; número de ciclos para la derivati
zación; temperatura, tiempo, volumen de N2 y velocidad
del émbolo en la etapa de desorción, etc), así como la
validación de los resultados, La comparación de los valo
res de recuperación, precisión, límite de detección y
cuantificación con los previamente obtenidos por estos
autores en la aplicación de la SPME indican que la
extrucción por SPDE puede considerarse como suficien
temente sensible, selectiv<'l y reproducible para el an,Hisis
de cannabinoides en muestras de pelo, con las ventajas
sobre lu SPME de unu muyor cupacidad de concentración
debido al empleo de un volumen de fase estacionaria en
la aguja de SPDE aproximadamente 4-5 veces superior y
una mayor robustez de la aguja de SPDE frente a la frugi
lidad de la fibra de SPME, que permile llevar a cabo un
número superior de análisis con la misma aguja. La auto
matización de todo el proceso reduce significativamente
las fuentes de error

"Automated headspace solid~pltasedynamic extrac~

tion to analyse tite volatile fraction offood matrices"
Carlos Bicchi, Chiara Cordero, Erica Liberto, Patrizia
Rubiolo, Barbaru Sgorbini
lournal of Chromalography A, 2004 (en prensa)
Disponible en www sciencedirect.com

En este reciente articulo se describe por primera vez
la aplicación de la SPDE al análisis de volátiles en ali
mentos, evaluándose la influencia de los distintos pará
metros de operación de la SPDE sobre la recuperación de
una mezcla de patrones de alta volatílidud, elegidos por
su presencia común en dicho tipo de muestras Una vez
optimizadas las condiciones experimentules, lu técnica se
aplicó al análisis por GC-MS de muestras reales de café,
plátano, vino y romero, comparándose estos resultados
con los obtenidos en el fraccionamiento por SPME de su
vapor confinado (HS·SPME).

Los factores de concentración, culculados como lu
relación entre las áreas obtenidas en el fruccionamiento
por cada una de eslas técnicas (SPDE o HS·SPME) y en
el muestreo del espacio de cabeza estático, resulturon
superiores para la mayor parte de los anatitos en estudio
en el caso de la SPDE, siendo entre 3-5 veces mayores
que los de la HS-SPME para los componentes más voláti-
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Si desea hacerse socio de la SECyTA rellene y envíe el siguiente boletín de inscripción, acompañado de la
correspondiente autorización bancaria a:
Ora, Mercedes Torre
Departamento de Química Analítica e Ingeniería Química
Facultad de Química, Universidad de Alcalá
28871-Alcalá de Henares, Madrid
E-mail: mercedes..torre@uah.es

Cuota año 2004: 30 €

o Señale la dirección en la que desea recibir la correspondencia
Por favor, envíe un cheque por la cuota del primer año,
O Autorizo a incluir mi correo electrónico en la web de la SECyTA

SOCIEDAD ESPAÑOLA
de CROMATOGRAFÍA y TÉCNICAS AFINES

HOJA DE INSCRIPCIÓN

Apellidos"""",,,,, " .."""'" '"'''''''' """"''''''''''''"""" '''' " Nombre, """'" '"
O Ciudad.", """ '" ,," """"" " "",,,,,,,.,,,,,,,,,,,,,,, ""'''' '" Código postal

Calle",,,,,,,,,,, "'" ""..,,.... ,...."" """",,,"'''''''',,' , ",," ", '" núm, ,.. ,.. "",,, ,,,,, '"'' ,," """,,,,, .. ""

Teléfono '"'' ",,'",,''' COlTeo electrónico ",,' "" ,,' ""'""",, ",

O Industria u organización,,,.""."",, .. " '''' " '" """"" '"'''''''''''' ,,,,,,,,,"''''''" ,""'''''''"''''''''".,,""''''

.. ,"""",,,"'"'''''''''',,''' "'"".,,''' " '., Ciudad" "'"''''''''""""""""," ""'""." Código postal",,,,, '"'' .
Calle" '" '"'' ",""",""". .. "'" "",,,.,, ".,,,,,,,,,,,,,,,.,,,,,,,,,,,,,. ,.,.,. núm. ,,,,,,,,,,,,""" ,.,."" .."".

Teléfono, '" "'"'''' FAX """,.. '''' """'" Correo electrónico" "",,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, ",
Firma

DATOS BANCARIOS

Banco/Caja de Ahonos ".," "'."" "" """"'''''' "," ","""." ,."" """""'"'' ",.,. '" "'" ."" ". ",," """, .. "

Sucursal, "" " ."""""""""",,,,,,,".".,," """'".",," "''''''''''''''.",,,,,,,,,,.,,,,, .. """,,,,,,,,,,,""" '" """"'"

Dirección """'''''''''''''''' '''' ""'"'' ,""'" " ." '" "," ,,"""" '" """''''''''''''''''",,,,,,. "",,,,,,,,,,,,,""'"'' '" """

con domicilio en """'''' ", .. " '""" "'""",,,,,,,,,,,,,,''''''''''''''''' .... """" ." " .. ,,,,,,, .."",,,, "" ", """" '" '" ,.."", .. ".

y con cta, cte, / libreta de ahorro núm, " .."'""'" .,' ,.""""", ,,",,",,"",",,' .. ,,'" ",,""'" ".. ,,, .. ,,""'''' '" """en esta
sucursal, ruega a usted se digne dar las órdenes oportunas para que con cargo a dicha cuenta sean abonados
los recibos de mi cuota anual de socio que les serán presentados al cobro por la Sociedad Española de
Cromatografía y Técnicas Afines (SECyTA),
Atentamente le saluda,

Firma

Por favor, rellene los datos bancarios en el formato:
/ - - - _/ - - - _/ - _/ - - - - - - - - - _/
Entidad Oficina D.C, Número de cuenta



MPRESAS colaboradoras

PROTECTORAS
• AGILENTTECHNOLOGIES
SPAIN,SL
Ctra. N-VI, km 18,200
28230 LAS ROZAS (Madrid)

• HUCOA ERLOSS, S. A
Luis 1, 9 - Edificio Hucoa
28031 MADRID

• PERKIN ELMER ESPAÑA, S L
AvdrL Encuartes, 19
28760 TRES CANTOS (Madrid)

• THERMO ELECTRON CORPORATION
Sepúlveda,7 - A
28108ALCOBENDAS (Madrid)

• WATERS CROMATOGRAFÍA, SA
Entenza,24
08015 BARCELONA

ASOCIADAS
• ALAIR LIQUIDE ESPAÑA, S.A

Paseo de la Castellana, 35
28046 MADRID

• ALFAQUIMIA, SL
Santa Engracia, 43
28010 MADRID

• GILSON INTERNATIONALBV
Apartado de Correos, 1075
28830 SAN FERNANDO DE HENARES (Madrid)

• GOMENSORO, S A
Aguacate, 15
28044 MADRID

• IZASA,S A
Aragoneses, 13
Polígono Industrial Alcobendas
28100 ALCOBENDAS (Madrid)

• KONIK-TECH, SA
Ctra. de Cerdanyola, 73
08190 SANT CUGAT DEL VALLÉS (Barcelona)

• INGENTERÍAANALlTICA, SL
Ctra. Cerdanyola, 65-67
08190SANTCUGATDEL VALLÉS
(Barcelona)

• MILLIPORE IBÉRICA, S A
Avda. Llano Castellano, 13
28034 MADRID

• SCHARLAB, SL
La Iota, 86
08016 BARCELONA

• SrA Enginyers, S.A
Llacuna, 162
08018 BARCELONA

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

·SUGELABOR
Sicilia,36
28038 MADRID

• TEKNOKROMA
Cami de Can Calders, 14
08190 SANTCUGAT DEL VALLÉS
(Barcelona)

• VARIAN-IBÉRICA, S L
Avda. Pedro Diez, 25, 3'
28019 MADRID

• VERTEXTECHNTCS, S L
Comercio, 12-14 bajos
08902 HOSPITALET DE LLOBREGAT
(Barcelona)

• VWR International- MERCK EUROLAB, SA
Polígono Merck
08100 MOLLET DEL VALLÉS
(Barcelona)



les Cienos casos de baja recuperación para compuestos
muy polares pueden scr debidos a la baja polaridad del
PDMS utilizado como fase extractante. por lo que la
selección entre otros recubrimientos poliméricos disponi
bles para las agujas de SPDE permitiría maximizar la
recuperación cn función de las características físico-quf
micas de cada analito

L,a precisión en el amílisis por SPDE fue. en general.
ligeramente supcriOl a la de la SPME. siendo suliciente
(v.l1orcs de R S D. inferiores al 100, para todos los com
puestos analizados) P:1l a la caracterización a panir de las
concentt aciones de sus compuestos vol:üiles de las Illues
has analizadas

Ana Cristina Soria

, ,

NUEVOS SOCIOS (Cont.)

(Vicl/!' dI! la piÍg 65J

García Martínez, Diana
Fac CC Experimentales y Salud
Unív SAN PABLO-CEU
Ctra. Boadilla, K1115,3 Monteprincipe
28668 BOADILLA DEL MONTE (Madlid)

Del Olmo Morales, Beatriz
Fae Ce. Experimentales y Salud
Unív SAN PABLO-CEU
Ctra Boadilla, Km 5,3. Monteprineipe
28668 BOADILLA DEL MONTE (Madrid)

Baena Rios, Beutriz
Fac. CC. Experimentales y Salud
Univ. SAN PABLO-CEU
Ctra Boadilla, Km 5,3 Monteprincipe
28668 BOADILLA DEL MONTE (Madrid)

Maeso Nava, Nlll"Ül
Fae CC Experimentales y Salud
Univ SAN PABLO-CEU
Clra Boadilla, Km 5,3 Monteprincipe
28668 BOADILLA DEL MONTE (Madrid)

De la Fuente Gurda, Esther
lnst Química Orgúnica (CSIC)
Juan de la Cierva, 3
28006 MADRID

Ruiz Matute, Ana Isabel
lns! Química Orgúnica (CSIC)
Juan de la Cierva,.3
28006 MADRID

Guadayol G.íllego, Marta
Opto. Ecotecnología,L-abEspectrometria
llQAB (CSIC)
JOIdi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Cortes Simano, José Manuel
Dpto Química Física
EU Magistclio, U Castilla-La Mancha
Plaza de la Univelsidad, s/n
02071 ALBACETE

Murtíncz Gómcz, María Amparo
Calle Larga, 15,2"
12480 SONEJA (Castellón de la P)

Anaya Benavides, Ivan AtiBo
Institut Quimic de Sarria
Via Augusta, 390
08017 BARCELONA

Busto Busto, 01gaFacultad de Enología
Unív. Rovira i Virgili
Ramón y Cajal, 70
43005 TARRAGONA

Sedano Pérez, Rosa
Servlnterdepurtamcntal Investigación
Fae Ciencias (UAM)
Ctra. Colmenar, Km 15
28049 CANTOBLANCO (Madrid)

Lolo Aira, Manuel
Rua da Pomba, 12-14, 2'C
27004 LUGO



CALENDARIO DE ACTIVIDADES

HPCE 2004: 17'" lnternational Symposinm on
Microscale Separations and Analysis.

El congreso tendrá lugar en SalzbuIgo, Austria del
8 al 12 de Febrero de 2004
Para más información contactar con:
Congress Secretaliat, Mrs Ina Kaehler, PCO Tyrol
Congress, Rennweg 3, A-6ü 10 Innsbruck, Austria
Tel: (43- 512) 575-600
Fax: (43-512) 575-507
E-mail: c.kaehler@congress-innsbruck.at
O con:
Professor Wolfgang Lindner,
E-mai!: Wolfgang.Lindncr@univie.ac.at
URL: wwwhpce2004.at

Enropt(r)ode VIl: 7'" Enropean Conference on
Optical Chemical Sensors and BiosensOl·s.

El congreso tendrá lugar en Madrid del 4 al 7 de
Abril de 2004.
Para más información contactar con:
DrMada Cruz Moreno-Bandi, Laboratory af aplical
Sensors, Department of Analytical
Chcmistry, Universidad Complutense de Madrid,
E-28040 Madlid, Spain.
¡el: (34-91) 394-4196:
Fax: (34-91) 394-4329;
E-mail: Illcmbon-di@quim,uCJ11esor europtIode7@
qui-m,ucm es;
URL: http://www.ucmes/info/eoptode7/festem.com/
FESTEMcongress html

8th World Congress on Biosensors.
El congreso tendrá lugar en Granada del 24 al26

de Mayo de 2004
Para más información contactar con:
Aplil Williams, Biosensors 2004 Congress Secretaliat,
EIsevier, The Boulevard, Langford Lane,
Kidlington, Oxford OX5 1GB, UK.
Tel: (44-1865) 843-089;
Fax: (44-1865) 843-958:
E-mail: a.Williams@elseviel.com;
URL: www biosensors-congress COI11

7'" Italian Conference on Supercritical Fluids and
Their Applications.

El congreso tendrá lugar en Trieste, Italia del 13 al
16 de Junio de 2004.
Para más información contactar con:
F Brionne. ISASF-ENSIC, I Rue GrandviUe, B.P.
451, F-54001 Nancy Cedex, France
TeL; (+33-3) 8317 5003; Fax: (+33-3) 8335 08 IJ;
E-mail: brionne@ensic.inpl-nancy.fr;
URL: http://www.isasfnet/ISASF/anglais/main.htm

Chirality-2004: 16th Intemational Symposium on
Chirality.

El congreso tendrá lugar en New York, NY, USA
del II al 14 de julio de 2004
Para más información contactar con:
Janet ClInningham, Ban Enterprises, PO Box 279,
Walkersville, MD 21793, USA.
Tel: (1-301) 668-6001
Fax: (1-301) 668-4312
E-mail: Janetbarr@aolcom
URL: http://www.nyuedu/chirality

HPLC-2004: 28th lntemational Symposium &
Exhibit on High PerFormance Liquid Phase
Separations and Related Techniques.

El congreso tendrá lugar en Philadelphia, PA, USA
del 12 al 14 de junio de 2004
Para más información contactar con:
Contacto Janet Cunningham, Ban Enterprises, PO Box
279, Walkersville, MD 21793, USA
¡el: ( 1-1-301) 898-3772
Fax: (11-301) 898-5596
E~llIail: Jauetbarr@aol.cum

ITP 2004: 14th lnternational Symposium on
Capillary Electroseparation Techniques.

El congreso tendrá lugar en Roma, Italia del 13 al
15 de septiembre de 2004.
Para más información contactar con:
Dr S Fanali or Mr M Cristalli, Istituto di Metodologie
Chimiche, C.N.R, p.o Box 10, 00016 Monterotondo
Scalo, Italia
Tel: (39-06) 9067-2723
Fax: (39-06) 9067-2269
E-mail: michele.cristalli@imc.cnr.it
URL: wwwitp2004.mlib cmit

27'" International Symposium on Capillary
Chromatography

El congreso tendrá lugar en Riva del Garda, Italia
de 31 de Mayo al4 de Junio de 2004.
Para más información contactar con:
Dr Pat Sandra
E-mail: patsandra@richrom.com

MicroTAS 2004: The Eighth International
ConFerence on Micro Total Analysis Systems

El congreso tendrá lugar en Malmo, Suecia del26
al 30 de Septiembre de 2004
Para más información:
Website: www.microTAS2004.lll.se



27n, S,rJ11posium on High Performance Liquid
Phase Separations and Related Techniques

Ni:a (Full/cia), 15~/9 junio de l003

La vigésimo séptima edición del S)'mpmil/11I Oll
Nig!J PeJfol'11umce Liq//id Phase SepaJ(l1ioJl\ alUl
Relaleel TechlliqIlel (HPLC200l), OIganizado por
Manifestations et Communications Intemationales
(MC!), se celebró en el Centro Acrópolis de Niza
(Francia) del 15 al 19 de junio de 2003 El comité
organizador estuvo presidido pOI el Profesor Antoine
Michel Siouffi (UIIil'ellile Aix-Mm ,eille 111, Francia)
El comité científico estuvo formado por 18 investiga
dores de reconocido prestigio internacional. entle ellos
el Profesor Emilio GelpL Como en ediciones anterio~

res, varias sociedades colabotaron en la realización del
Symposium, en esta ocasión, 4 francesas y 6 de altos
países, entre ellas la SECyTA

Previo al Symposiul11, se realizaron tres cursos:
"/-lig!J effhiellcy eJlal/tio/llerh lleparatiom",
"TlOubles!Jooring HPLC \eIJ(JI'llliolls" y "Il/m lImelll
qualijhatio/l alle! met!Jod valie/mio/l in capillar)' eleClro~
p!Joreü\ in t!Je colllext (~l the pharmaceutical indlf Hl y" .
encaminadas a las separaciones enantioméricas y pro
blemas en las separaciones por HPLC y a validaciones
en electroforesis capilar en la industria farmacéutica
Tales cursos, tuviemn lugarel domingo 15 de junio

La inauguración del congreso tuvo lugar la mañana
del lunes 16 de junio a cargo del Profeso! Antoine
Michel Sioufn, seguida de dos conferencias plenarias:
"Recenl del'elopmelll of LClMS 01/(1 L.ClMSIMS in

lO! ensh toxic ology" a cargo de Pascal Kinlz (lnstitul
de Médecine Légale, Francia) y "Molecular ',all\p01 t
tll/ough lIanos(,ale chaul/e/s" a CaIgo de J, Michael
Ramsey (Oak Ridge National Labmatory, Estados
Unidos) En la ceremonia de inaugmación del congre~
so se entregaron seis becas de asistencia para estudian
tes, financiadas por la Fundación Halasz, de las cuales,
una fue para la Sra Sónia Sentellas (Universidad de
Barcelona)

En cuanto al programa científico, éste se caracterizó
por 10.3 comunicaciones orales y conferencias, y 610
comunicaciones en formato de póster realizadas por
científicos y empresas asistentes, Dichas comunicacio
nes abarcaron diversos campos temáticos: aplicaciones
medioambientales, análisis de aguas y alimentos, prole
ótnica, preparación de muestra, bioanalítica, análisis
clínico, control de calidad, validación de métodos, etc

Dentro de los {ral)¡~jos cienlílicos presentados. cabe des
tacal.los grandes avances en el campo de la protcómica.
l"cllejado en las .3 sesiones de las 20 de las que constó el
congreso En cuanto a la clomalografi'a de líquidos las
novedades más destacables consistielon en el desarrollo
de un elevado minlel o nuevas fases estacionm'Íí¡s. capa
ces trabajar a temperatul as extremas. para disminuir Jos
tiempos de an;:í1isis ymejorar la eficacia en las separacio
nes. además de sopoltar pH extremos y de poseer selecti~

v¡dades muy diversas de las que presentan las columnas
tllilizadas hasta el momento, Asimismo se han sintetiza
do numerosas fases estacionarias de naturaleza monolíti~

C,-L La electroforesis capilar. en sus diversas modalidades
fue otro de los temas con un papel destacado. tanto pOI
sus aplicaciones en el campo de la proteómica. como pOI
el desanollo de métodos en electrocl'Omatogmfía o su
acoplamiento con otras técnicas

La participación de las casas comerciales durante
la lealización del Symposiulll ha sido importante, par
ticipando alrededo!' de 78 que exhibieron sus produc~

tos y novedades

También se realizaron seminarios por pune de
casas comerciales. como las de Dionex. VWR. tC
Packings, Agilent y ACD

Durante el congreso. sólo hubo un "H!orks!Jop
Ind/twy". realizada el martes 17. cuyo tema ptincipal
fue "Aswv Method FalidatioH Does /tllil'erwl gllide~

filie exi¡"

Finalmente. el congreso fue clausurado en una sesión
plenaria pOI el Prolesor Antoine-Michel Siouffi la tarde
del jueves 19 de junio En la ceremonia de clausura se
hizo entrega de los premios a las presentaciones en
forma de póster por parte del Sr Ron Majnrs (Agilent
Technologies). y se invitó a todos los asistentes al
Symposium a la participación de los próximos congre~

sos HPLC 2004 y 2005 que tendnínlugar en FilndelJia
(Estados Unidos) del 12 al 18 de Junio y Estocolmo
(Suecia) del 26 al30de Junio, respectivamente
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El primer sistema GC/MS con fuente de iones inerte sóli
da de la industria, de Agilent Technologies, proporciona
una sensibilidad hasta tres veces superior para algunos
compuestos activos

. . .
•••••

•••• •••••••••. . .
Agilent Technologies
Innovating the HP Way

las que la detección puede resultar problemática Las
correspondientes mejor as en la calidad espectral elevan
la confianza en las coincidencias obtenidas en búsquedas
en librerías. Las necesidades de mantenimiento se redu
cen en gran medida, ya que hasta los compuestos más
activos difícilmente se adhieren a la superficie lisa e iner
te de la fuente, Además, la nueva fuente inerte puede tra
bajar a temperaturas más altas, lo que supone una ventaja
añadida par a el análisis de compuestos con alto punto de
ebullición

Sensibilidad y fiabilidad ideales para análisis
medioambientales y de seguridad alimentaria asf como
aplicaciones forenses y de defensa

Agilent Technologies lnc (NYSE: A) ha presentado
el primer sistema comercial de cromatografí'a de gases
con espectrometria de masas (GC/MS) que incorpora
una fuente de iones incrte sólida, Diseñado para su inte
gración con los punteros cromatógrafos de gases
Agilent, el detector selectivo de masas (MSD) inerte
Agilent 5973 es hasta tres veces más sensible que los sis
temas GC/MS convencionales en el análisis de ciertos
compuestos activos

El MSD inelte 5973 reduce la degradación de los
compuestos activos, proporcionando una mejor calidad
espectral y mayor fiabilidad, Permite realizar análisis
exactos y nables de compuestos dificiles de analizar tales
como ciertos pesticidas y fármacos en matrices comple
jas. Aunque es adecuado para cualquier análisis GC/MS,
su sensibilidad y fiabilidad 10 hacen particularmente idó
neo para análisis medioambientales y de seguridad ali
mentaria asf como aplicaciones forenses y de defensa,

Mayor sensibilidad y fiabIlidad

Los sistemas GC/MS convencionales utilizan fuentes de
iones de acero inoxidable, que pueden reaccionar con los
compuestos activos de una muestra y distorsionar los
resultados obtenidos de los espectros de masas. Otros sis
temas incorporan una fuente con recubrimiento inerte,
que puede desaparecer con el tiempo como consecuencia
de las sucesivas limpiczas y el trabajo de rutina El MSD
inerte Agilent 5973 es el primer sistema GC/MS con una
fuente de iones inerte sólida, que le confiere una excep
cional sensibilidad y fiabilidad durante largos periodos de
tiempo ..

La nueva fuente de iones ofrece una sensibilidad
superior, mejorando en hasta tres veces la respuesta al
analito para algunos compuestos; los mayores porcenta
jes de ganancia se obtienen a concentraciones bajas, para

Software ChemStation para MSD mejorado

El MSD inerte Agilent 5973 incluye una versión
mejorada del soItware ChemStation para MSD de
Agilent, que permite controlar dos MSD Agilent serie
5973 desde una misma estación de trabajo Otras mejoras
incorporadas al software son una mayor simplicidad en la
navegación y configuración de listas de muestras, hojas
de cálculo compatibles con Microsoft® Excel más senci
llas de usar y compatibilidad con los sistemas operativos
Microsoft Windows® 2000 y XP

Disponibilidad

El MSD inerte Agilent 5973 está disponible para realizar
pedidos desde ell de septiembre. Los clientes con siste
mas MSD Agilent serie 5973 existentes pueden actualizar
sus equipos con la adquisición del kit de actualización de
la fuente de iones inerte 5973 Agilent ofrece un 20% de
descuento a los usuarios de equipos 5973 elegibles que
opten por la actualización antes del l de marzo de 2004

Hay más información disponible acerca del MSD inerte
Agilent 5973 en la dirección www agilentcom/chem/inert



AGILENT TECHNOLOGIES PRESENTA SOLU·
ClONES DE SOFTWARE FLEXIIlLES PARA
HPLC PREPARATIVA

GINEBRA. Suiza, 3 de noviembre ele 200.3 -- Agilcnt
Technologies lnc (NYSE: A) anunció hoy la disponibi
lidad de nuevas soluciones de software para el sistema
de purificación mediante cromatografía líquida de alta
eficacia (HPLC) Agilent Serie 1100 Los nuevos módu·
los de software para la ChemStation de Agilcnt propor
cionan funcionalidad flexible para HPLC preparativa,
permitiendo a los usual íos comenzar con ulla solución
búsica y aiiadir luego módulos para cubrir necesidacles
espedficas

La plataforma de pUl ilicaeión Agilent Serie 1100 se
utiliza ampliamente en la industria farmacéutica para el
aislamiento y la purificación de compuestos. Puede con
figurarse con una amplia gama de módulos de harclware.
incluyendo bombas, inyectores automáticos, colectores
de fracciones y detectores para optimizar la recuperación
y pureza para distintas cantidades de muestra La flexibi
lidad del sistema en cuanto a hardware se amplía ahora
también al software con la disponibilidad de los siguien
tes módulos:

• La solución de purificación básica es de f:.ícil utilización
y proporciona soporte para el cumplimiento de la nOITIla
21 CFR, Parte II de la FDA por parte del sistema de
pUI'incación

• La solución de purificación avanzada integra el flujo de
trabajo de la purificación y gestiona con facilidad un
alto númelO de muestras.

• La solución de purificación de acceso inmediato es ideal
para usuarios no expertos y ofrece una gestión flexible
del sistema para accesos seguros

Cada una de las soluciones incluye asimismo el navega
dor de datos ChemStatioo de Agilent, que permite la cor¡·
sulla remota de los resultados y una rápida configuración
de informes de pmeza,

Hay disponible más información acerca del nuevo software
de purificación de Agileot eo
wwwagilentcom/chem/purificatioll

,.J OmenSOfOS•A •

CROMATOGRAFO IÓNICO "ADVANCED" DE
METROHM: EL MUNDO COMPLETO DE LA
CROMATOGRAFÍA IÓNICA

Nuevos SisfemasADVANCED le:
La nueva línea para Cromatografía Jónica de
METROHM ofrece el mayor grado de funcionalidad,
construcción lógica y software inteligente para utilizar la
técnica de Cromatograffa Jónica del modo mtÍ.s fácil e
intuitivo

Esto significa que por un lado es Un placer trabajar
con los sistemas de Cromatografía Jónica de
METROHM, y por otro lado ayuda a reducir costos de
mantenimiento de manera muy efectiva

Vd. conseguirú la instrumentación de confianza debi
do a la gran experiencia de METROHM; 00 importa si se
decide por un Cromatógrafo Iónico Compacto, el Sistema
Advanced IC o uno de los dos ICs Ooline Todos los sis·
temas de Cromatografia lónica METROHM se caracteri·
zan por la perfecta armonía de todos sus componentes
individuales

Todo esto garantiza un mínimo tiempo para servicio y
mantenimiento. Gracias a la alta calidad de los materiales
y al disei'ío inteligente del producto, los costes para su
funcionamiento son decididamente bajos



Además, el supresor aniónico MSM tiene un periodo
de gar antia de 10 años

Ventajas del sistema ADVANCED IC:

PRECISO: Desde "ppm" hasta "ppt"
Desde "miligramos" hasta "nanogramos"

FLEXIBLE: "inline" - diálisis
- ultmfiltración
- neutralización,

- eliminación de matriz

SENCILLO: l c1ick de ratón es suficiente
(Software IC Cap) ..
Diálogo multilingüe
Conforme con la FDA21 CFR Parte 11

ECONOMICO: Bajo coste para su funcionamiento
10 m10s de garantia pmael Supresor MSM

En resumen, el nuevo Cromatógrafo lónico Advanced
lC de METROHM estú basado en el sistema Modular IC
pero tanto el hardware como el software han sido signifl
cativamente mejorados, de manera que con el Advanced
lC se pueden conseguir todavía mejores resultados en el
<.tuálisis dc allioncs y calioncs, ambos con y sin supresión
química

Por ejemplo, la bomba de alta presión 818 viene ahora
equipada con la última generación de control electrónico,
de modo que el flujo del eluyente es extremadamente pre
ciso y prácticamente libre de pulsaciones.

En el Centro de Separación 820 se ha incluido un sis
tema para el calentamiento de las columnas; con esto se
asegura la estabilidad de temperatura óptima en todo el
sistema

Metrodata software IC Cap: la Cromatografía lónica
comO un juego de niños.

El software que hace la Cromatografia lónica más
fácil todavía. Hasta los sistemas más complejos pueden
ser utilizados de manera muy confortable, [Cómo?: El
personal cualificado en Cromatografia rónica configura
el sistema de la forma habituaL El IC Cap crea una nueva
pantalla encima del software Metrodata IC Net.
Entonces, el usuario solo verá los controles que son abso
lutamente necesarios. En el caso más sencillo solo hay
dos botones marcados con «Start» y «Stop», Esto
significa que los técnicos pueden funcionar con el
Cromatógrafo rónico sólo tras un corto período de forma
ción, El Administrador es el único que decide qué se
puede mostrar y con qué se puede operar

• Libre configuración del Cromatógrafo rónico.
• El análisis empieza con un solo clic de ratón
• Calibración automátictt
• Determinación de valores mínimos y máximos
• Mensajes de error previamente definidos, p.e <~valor

de cloruros demasiado alto»
• Sencilla guia de usuario
• «Cualquier» idioma para diálogo

Chino Francés Portugués
Alemán Japonés Sueco
Inglés Coreano Español

El innovador sistema Advanced IC de METROHM
estú totaimente controlado porel Pe. El número de con
troles sobre los instrumentos se han reducido al mínimo
absoluto La parte quimica húmeda se ha separado com
pletamente de las partes electrónicas y controles,

La información más completa y detallada la podrá
obtener en el nuevo catálogo de 56 páginas donde se inclu
ye toda 1" gama de Cromatógrafos lónicos MEIROHM.
Desde los sistemas Compactos rc hasta los sistemas
modulares Advanced IC y los sistemas Online Esta gama
tan amplia de instrumentos en cromatografía iónica le ase
gura la solución más adecuada a su problema analítico

Para mayor información póngase en contacto con:

GOMENSORO, SA
CI Aguacate, 15
28044 MADRID
llf: 915086586. Fax: 91508 65 Il
Email: ventas@gomensorocom



VERTEX
Tcchnics S.L

LOS NUEVOS SISTEMAS REAGENT-FREE IC DE
D10NEX. EL FUTURO DE LA CROMATOGRAFÍA
IÓNICA: LA CROMATOGRAFÍA IÓNICA SIN
REACTIVOS.

Dionex ha desarrollado los nuevos sistemas REA
GENT-FRE-E le. un nuevo concepto de Cromatografía
lónica, para alcanzar la máxima plOductividacl y reprodu
cibilidacl en el análisis de iones

Los Iluevos sistema RFIC pClmiten aprovechar las
ventajas de trabajal con cluyenles basados en hic!Jóxido:

• Rango mús amplio de lincalidad pOlconducl ¡vidad
del analito

• Mayor scnsibilidad
• Es posible rcalizilr gradientes de 100m:l r;ícil y de

rutina

Columnas Trampa regeneradas en continuo

Las columnas trampa CR-Te elimin.:ln los contaminantes
aniónicos en las aplicaciones de aniones
Se eliminan los contaminantes plOcedentes del agua de
alimentación, ploporcionando un ruido de fondo muy
bajo y casi nula deriva operando con gradiente

Generación Automática de E1uyentes

Tan sólo partiendo de agua desíonizada, se generan
automáticamente eluyentes de elevada pureza, Se gana
tiempo al 110 tener que prepara! ni eluyentes ni regencmn
tes Se ahorra trabajo y coste, evilúnciose así mismo los
errores asociados a la preparación manual de eluyentes
Además son muy fáciles de manejar

Todo ello repercute en una mejora de la replOducibi
lidad

ICS-I000 ICS·1500 ICS·2000

CARACTERÍSTICAS ESTÁNDAR:

• Bomba de doble pistón • Bomba de doble pistón • Bomba de cloble pistón

• Célula de conductividad digital • Célula de conductividad digital • Célula de conductividad digital

tel'mostatizada termostalizada tennostatizada

• Supresión electrolítica, • Supresión electrolítica • Supresión electrolftica

• Software de control Chromeleon 6 • Software de control Clllomeleon 6 • Software de conllOl Chromeleon 6

SE • Calefactor de columnas • Calefactor de columnas

• Panel de control frontal con pantalla • Panel de control frontal con pantalla

táctil táctil

• Generador de Eluyentes en li'nea.

incorporado

OPCIONES

• Desgasificación en línea pOI vacío • Desgasificación en línea por vado • Desgasificación en lfnea por vacío

• Calefactor de columnas,

Ampliación al Software

Chromeleon 6 contr 01 total



Supresoras de AutoMregeneración

La Supresión Química sin regenerantes,

ICS-2S00

El Cromatógralo fónico ICS-2500 corresponde a la
gama más alta en sistemas de Cromatografia Iónica
Regent-Free

Se trata de un equipo modular, compuesto pOI:

L Bombas de doble pistón: en Serie y en Paralelo
2. Detectores de conductividad, electroqui'micos,

Absorbancia UV-Vis y Diodo Anay UV-Vis3 ,
3, MSQ Detector de Espectrometria de masas
4, Módulos de columnas
S Generador de Eluyentes EGSO
6 Automuestreadores AS40 y ASSO

Los nuevos equipos leS Reagent-Free, vienen descri
tos en el nuevo catálogo VERTEX de Analítica y
Técnicas Preparativas,

Su tecnologia incluye un Generador de Eluyentes EG
50 que le permite desarrollar análisis reproducibles de
ultratrazas, en gradiente, e identificar componentes en las
matrices más complejas

01 Bar'celona
Of Madrid
Of. Bilbao
Of Valencia
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932233333
933240014
934471999
933489092
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Un Experto Extra
en su laboratorio:



Soluciones innovadoras. Puntualmente.
El compromiso de Walers es colaborar en que cada laboratorio alcance su máximo productividad aún
cuando las exigencias en cumplimiento de normativas uotros aspectos aumenten. El compromiso de
facilitar las tecnologías innovadoras que coda diente necesita, cuando los necesita. Somos Wolers.
Somos puntuales. Si quiere (onoc:ernos mejor, visite www.waters.com.




