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EDITORIAL

LAFIESTA DE LA CROMATOGRAFIA

Queridos amigos y amigas,

Tenemos que celebrar el éxito alcanzado en el 28" International Symposium on Chromatography que organizé la SECyTA
en Valencia (12-16 Septiembre 2010). Se presentaron unas 500 comunicaciones cientificas, 122 de ellas en forma oral den-
tro de cuatro sesiones paralelas. Las revistas Journal of Chromatography y Analytical and Bioanalytical Chemistry han
decidido crear volimenes especiales para publicar los trabajos presentados en la reunidn, segin sea la decision de los auto-
res de enviarlos a una u otra. Obviamente dichos trabajos pasardn por el sistema de revision habitual de cada una de ellas.
También tuvimos 9 conferencias plenarias invitadas.

La reunién conté con 570 asistentes inscritos. Ademds se hizo una exposicién comercial en la que participaron 22 empre-
sas expositoras. Muchas de las cuales realizaron presentaciones especificas relacionadas con sus dltimos desarrollos anali-
ticos. El apoyo de dichas empresas a la reunién ha sido fundamental, tanto desde el punto de vista de presentacion de nove-
dades técnicas como desde el punto de vista econémico, ya que han proporcionado el 40% de los ingresos totales de la reu-
nién. Gracias a este apoyo, asi como a la numerosa participacion, el balance de la reunién ha sido también positivo desde
un punto de vista econdmico y ha permitido cubrir los costes de las 55 becas a investigadores jévenes que subvenciond
nuestra sociedad. También tenemos que felicitarnos por la continuidad de los premios José Antonio Garcia Dominguez a

? pesar de algunos cambios inevitables por reordenamientos empresariales. En este sentido, tengo que felicitar a Miguel
Angel Pérez por su constancia y apoyo a dichos premios. También quiero agradecer a Yolanda Pic6, su enorme dedicacién
al desarrollo la reunion.

En otro orden de actividades, los asistentes también tuvieron la oportunidad de escuchar un concierto de instrumentos de
viento, asistir a una mascleta, ver una exhibicion de bailes valencianos, visitar el Oceanografic y pasar una tarde en la
playa de Valencia.

Los comités directivos del ISC y de la European Society for Separation Science han quedado muy satisfechos del carcter
que tuvo lareunién y de la fuerte vitalidad que tiene, a su juicio, la Cromatografia en Espaiia. Tal como hemos dicho en
cartas anteriores, en estos tiempos de crisis econdmica es necesario intensificar las posibilidades de crecimiento en cali-
dad. La Quimica Analitica y la Cromatografia son herramientas importantes para avanzar en este sentido. Hemos visto que
afortunadamente gozan de buena salud tanto a nivel de desarrollo como de solvencia econémica.

Ahora tenemos un reto nuevo. La organizacién de las XIII Jornadas de Andlisis Instrumental en Expoquimia (14-16
noviembre 2011 en Barcelona). La reunion se organiza conjuntamente con la Sociedad Espafiola de Quimica Analiticay,
en esta ocasion, es la SEQA que adquiere la responsabilidad mdxima de organizacién. El afio 2011 es al mismo tiempo el
Afio de la Quimica, que se inaugurard oficialmente el mes de Febrero en la sede del Consejo Superior de Investigaciones
Cientificas en Madrid y se clausurard oficialmente el mes de Noviembre dentro de Expoquimia en Barcelona. La préxima
edicion de las Jornadas de Andlisis Instrumental del afio 2011 constituye una buena ocasién para mostrar la vitalidad de la
Quimica Analitica en Espafia y las oportunidades de desarrollo de calidad que se pueden apoyar en ella. La Cromatografia
tiene otra buena oportunidad de brillar en este contexto.

Joan O. Grimalt
Presidente de la SECyTA
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Inyeccion de grandes volimenes en cromatografia de
gases (LVI-GC) y acoplamiento directo de cromatografia
de liquidos y cromatografia de gases (LC-GC)

Jose Manuel Cortésy Rosa Maria Toledano
Escuela Técnica Superior de Ingenieros Agrénomos.

Universidad de Castilla-La Mancha. Campus Universitario s/n. 02071 Albacete. Spain.

E-mail: josemanuelcortes@uclm.es

RESUMEN

Las técnicas cromatograficas multidimensionales,
como el acoplamiento de cromatografia de liquidos y cro-
matografia de gases (LC-GC), permiten el andlisis de
muestras complejas de forma mas eficaz y rdpida que la
proporcionada por los métodos convencionales. El pre-
sente trabajo revisa el estado actual de la inyeccién de
grandes volimenes (LVI) en cromatografia de gases
(GC) y del acoplamiento LC-GC. Dicho acoplamiento es
complejo ya que ambas técnicas trabajan en distinto esta-
do (liquido y gas) y requiere de interfases robustas, y a ser
posible automaticas, que permitan llevarlo a cabo.

1. INTRODUCCION

Los métodos de andlisis de muestras complejas
requieren frecuentemente etapas previas de preparacion,
generalmente de extraccién-concentracion y limpieza,
que presentan numerosos inconvenientes. La tendencia
actual en el andlisis quimico es desarrollar métodos que
permitan disminuir el tamafio de muestra, simplificar la
etapa de preparacién de la misma y obtener una mejor
sensibilidad. La LVI en GC, asi como el acoplamiento
directo LC-GC presentan numerosas ventajas para el ana-
lisis de muestras complejas, especialmente cuando los
analitos se encuentran en muy baja concentracion. El pro-
blema de la LVI y del acoplamiento LC-GC es bdsica-
mente el mismo: Introducir en GC un volumen, que
puede ser de muestra liquida, de extracto, o de eluyente
procedente de LC, muy superior a los normalmente
inyectados en GC.

2. INYECCION DE GRANDES VOLUMENES (LVI)
ENGC

Mientras que en una inyeccién convencional se intro-
ducen, como mucho, unos pocos microlitros, la LVI
supone la introduccion de hasta varios cientos de microli-
tros (Lopez y col., 1998) o incluso de varios mililitros
(Villény col., 1999). Obviamente, inyectar mayores can-
tidades de muestra o de extracto, incrementa la sensibili-

dad y reduce la necesidad de realizar etapas de concentra-
cion previas necesarias para alcanzar los limites de detec-
cién requeridos, mejorando estos limites proporcional-
mente al volumen de muestra inyectada (Villén y col.,
1999, Cortésy col., 2006a).

La LVI permite aumentar la sensibilidad cromatogra-
fica y simplificar la etapa de preparacion de muestra al
evitar la etapa de concentracion del extracto, que puede
producir pérdidas de analitos (Mol y col., 1996), o incluso
la etapa de extraccion, inyectando directamente la mues-
tra sin necesidad de ninguna etapa preliminar de prepara-
cién de lamisma (Villén y col., 1995 y 1996). El inconve-
niente de la LVI es que, junto con los analitos, se pueden
introducir impurezas que interfieran en el andlisis. Es por
ello que la LVI es adecuada sélo si se trata de muestras o
extractos con un elevado grado de pureza.

Durante la inyeccién de la muestra, es condicién
indispensable que la mayor parte del disolvente se evapo-
re, de modo que en la columna de GC se introduzca la
menor cantidad posible, evitando asi el deterioro de la
misma. Se han desarrollado diferentes técnicas que per-
miten la LVI en GC. Estas técnicas utilizan una preco-
lumna sin fase o zona sin retencién (retention gap) (Mol y
col., 1995) o un vaporizador con temperatura programada
(PTV) (Mol Yy col., 1996). Cuando se utiliza la precolum-
na sin fase pueden usarse distintas técnicas como la inun-
dacidn de la zona sin retencion (Grob Jr. y Grob, 1983) o
la evaporacién simultdnea parcial del disolvente (PCSE)
utilizadas con una interfase en columna (Grob, 1995) o la
evaporacién simultdnea completa del disolvente (FCSE)
utilizadas con una interfase tipo espira (Grob y Stoll,
1986), que se explican a continuaciéon mas detalladamen-
te. Cada una de las técnicas presenta sus ventajas e incon-
venientes y la eleccion de una u otra dependerd de la com-
posicién de la muestra y de la naturaleza de los analitos.
Para llevar a cabo el acoplamiento directo de diversas téc-
nicas de extraccion con GC, como la extraccion en fase
solida (SPE) (Pocurull y col., 1998), la microextraciéon
liquido-liquido (LLME) (Ldpez y col., 1998) y el acopla-
miento directo LC-GC (Mol y col., 1993), resulta inevita-
blelaLVIen GC.
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3.ACOPLAMIENTO DIRECTO DE CROMATO-
GRAFIA DE LIQUIDOS Y CROMATOGRAFIA
DE GASES (LC-GC)

En la mayoria de los casos, no es posible inyectar la
muestra directamente en GC sin realizar unas etapas pre-
vias de preparacion de la misma. Las etapas previas de
extraccion, concentracion y limpieza presentan numero-
sos inconvenientes. En primer lugar, requieren gran can-
tidad de tiempo, lo que constituye una desventaja cuando
el nimero de muestras a analizar es elevado. Ademas, es
necesario emplear volimenes relativamente elevados de
disolventes orgdnicos toxicos, con los riesgos que conlle-
van para el analista y las consecuencias en cuanto al
impacto medioambiental. Por otro lado, aumentan las
posibilidades de introducir impurezas durante todo el
proceso, procedentes de los disolventes o de los materia-
les empleados, que finalmente se concentran junto a los
analitos provocando interferencias. Ademas, puede pro-
ducirse pérdida de los analitos dando lugar, en tltimo tér-
mino, a errores en el analisis.

Una alternativa consiste en utilizar la cromatografia
de liquidos de alta eficacia (HPLC) como etapa de prepa-
racién de la muestra, lo que permite disponer de un proce-
so mds rapido, disminuyendo ademds el consumo de
disolventes y la posibilidad de introducir interferencias.
Cuando se utiliza HPLC como etapa de preparacion de la
muestra, se recoge la fraccién de interés que se obtiene
del cromatégrafo de liquidos, y una alicuota de ésta se
inyecta en el cromatégrafo de gases o bien, una vez obte-
nida la fraccion de interés de HPLC, se realiza una etapa
de concentracién de la misma, como paso previo ala GC.
Esto puede provocar cierta variabilidad, ademds de un
consumo de tiempo afiadido. Una alternativa a este proce-
dimiento es el acoplamiento LC-GC, en el cual existe una
conexion fisica entre ambas técnicas, permitiendo que la
totalidad de la fraccién de interés proveniente del croma-
tégrafo de liquidos sea transferida al cromatégrafo de
gases, lo que proporciona una mayor sensibilidad y evita
pérdidas de analitos, ademds de poder ser automatizado
(Majors, 1980y Goosens 'y col., 1998).

El acoplamiento LC-GC es ademads un sistema croma-
tografico multidimensional, lo que facilita el analisis de
muestras complejas. Combina la efectividad de la presepa-
racion lograda en HPLC con el poder de separacion de GC
(Hyotyldinen y Riekkola, 1998, Dugo y col., 2003), permi-
tiendo lograr una limpieza de la muestra mucho mas rapida
y eficaz que la que proporcionan los métodos de prepara-
cién convencionales, y por tanto conseguir unos resultados
cuantitativos mas reproducibles que los obtenidos con los
métodos habituales (Grob y Lafranchi, 1989). Los diferen-
tes mecanismos de separacién de cromatografia de liqui-
dos (LC) se pueden utilizar como fraccionamiento de la
muestra, etapa de limpieza y etapa de preconcentracion,
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mientras que para la separacion final se dispone del eleva-
do poder de separacién de GC con la posibilidad de utilizar
diferentes detectores (Hyodtyldineny Riekkola, 2003).

La Figura 1 muestra un esquema en el que se repre-
senta un diagrama de flujo que puede servir de guia para
decidir cuando es conveniente utilizar el acoplamiento
LC-GC (Hyétyldinen y Riekkola, 2003).

El desarrollo del acoplamiento directo LC-GC se ha
enfocado desde tres perspectivas diferentes. La primera de
ellas consiste en transferir una pequeiia parte de la frac-
cién de interés de LC con el fin de evitar la introduccién
de gran cantidad de disolvente en GC. El segundo enfoque
se basa en reducir el didmetro de la columna de liquidos
(micro-LC) disminuyendo de este modo el volumen de la
fraccion de interés a transferir. El tercer enfoque, y a su
vez el mds interesante, implica disponer de interfases que
permitan la introduccién de grandes volimenes en GC, y
realizar la transferencia completa de la fraccién que se
eluye de LC empleando columnas convencionales.

En el acoplamiento LC-GC se transfieren cantidades
que incluso pueden llegar a ser de varios mililitros, por lo
que el eluyente de LC debe ser evaporado antes de intro-
ducir los analitos en la columna de GC. La principal difi-
cultad del acoplamiento LC-GC radica en el hecho de que
las dos técnicas trabajan en distintos estados fisicos
(Dugoy col.,2003).

La separacién mediante HPLC es posible realizarla
tanto en fase normal como en fase inversa, siendo en este
dltimo caso especialmente dificil realizar la transferencia
a GC (Grob, 1991), debido a la agresividad quimica de
algunos eluyentes empleados en fase inversa, la elevada
tension superficial y el elevado volumen de vapor genera-
do por los disolvente polares, fundamentalmente el agua,
frente a los disolventes apolares empleados en fase nor-
mal (Mondello y col., 1996). Este hecho ha supuesto una
importante limitacién en el desarrollo del acoplamiento
entre cromatografia de liquidos en fase inversa y croma-
tografia de gases (RPLC-GC), lo que ha provocado que la
mayor parte de las aplicaciones descritas referidas al aco-
plamiento LC-GC sean en fase normal (Grob, 2000).

Sin embargo, es sabido que gran parte de las separa-
ciones realizadas por HPLC requieren el empleo de fase
inversa. Y, aunque es posible utilizar la fase normal para
determinadas aplicaciones, es obvio que la utilizacién de
fase inversa permite una mayor flexibilidad.

Para poder llevar a cabo el acoplamiento directo LC-
GC se necesita disponer de una interfase que permita eva-
porar el disolvente hasta cantidades admisibles en GC,
retener los compuestos de interés y transferirlos a la
columna de GC (Dugo y col., 2003).
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Figura 1. Diagrama de flujo: ;Cuando utilizar LC-GC? Traducido de Hyotyldinen y Riekkola, 2003 con permiso de

Elsevier.

4.INTERFASES UTILIZADAS PARA LA LVI 'Y
PARA ELACOPLAMIENTO LC-GC

A continuacién se describen algunos aspectos relati-
vos a las principales interfases utilizadas para el acopla-
miento LC-GC.

4.1. Interfase de inyector automatico

La primera interfase para acoplamiento directo LC-
GC fue descrita por Majors en 1980, y consiste en un cro-
matoégrafo de liquidos unido a un cromatégrafo de gases
con un inyector automatico con la jeringa modificada de
manera que el eluyente de LC circula a través de la jerin-
ga. Cuando la fraccidn de interés se encuentra en el inte-
rior de dicha jeringa, se corta el flujo de LC y se procede a
lainyeccién en GC. El inconveniente de esta interfase es

que el volumen de eluyente que puede ser transferido es
pequefio, lo que impide tener una elevada sensibilidad.

4.2. Interfase en columna

La interfase en columna, como se ha comentado ante-
riormente, se utiliz6 inicialmente para la LVIen GC, y
posteriormente para el acoplamiento LC-GC.

El sistema LC se conecta a la interfase en columna a
través de una valvula de seis vias que permite enviar el
eluyente proveniente de LC al desecho o al GC Esta inter-
fase emplea una zona sin retencién o precolumna capilar
sin fase, conectada a la columna capilar de GC (Grob Jr. y
col., 1985). (Figura 2). Otros trabajos mas recientes situ-
an una precolumna con fase anterior a la salida de vapor
del disolvente entre la precolumna sin fase y la columna
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analitica (Adachoury col. 2001, Kristenson y col. 2002),
lo que permite retener los compuestos mds volatiles. La
temperatura del horno se mantiene por debajo del punto
de ebullicién del disolvente, de manera que se forme una
pelicula en la pared interior de la precolumna sin fase que
permite enfocar la muestra y evaporar del disolvente.

Se puede utilizar la técnica de “inundacién de la zona
sin retencién”, en la que cuando toda la fraccién de inte-
rés se encuentra en la precolumna sin fase que forma una
pelicula de disolvente que retiene los analitos, se hace
pasar un gas que evapora el disolvente desde el principio
hasta el final de la precolumna. El volumen que puede ser
transferido con esta técnica es limitado y depende del
tamafio de la precolumna sin fase. Para aumentar el volu-
men inyectado se puede utilizar la técnica de evaporacioén
parcial simultanea del disolvente (PCSE) con la que se
consigue evaporar la mayor parte del disolvente, median-
te una corriente de gas que se introduce al mismo tiempo
que se transfiere la muestra, lo que permite inyectar vold-
menes mayores. Con la técnica PSCE es necesario opti-
mizar una serie de pardmetros como son: la longitud de la
zona inundada en relacién con la longitud de la precolum-
na sin fase, la velocidad de introduccién de la muestra'y
la velocidad de evaporacion. Para que se produzca la
PCSE la velocidad de introduccién de la muestra debe ser
mayor que la de evaporacioén del disolvente. Esta técnica
se ha empleado para el anélisis de plaguicidas organofos-
forados en aceite de oliva empleando cromatografia de
permeacién en gel (GPC) acoplada a GC (Jongenottery
col., 1999).

Adachoury col. 2001, usaron un sistema de salida de
vapor del disolvente controlado electrénicamente, lo que
permitia determinar el fin de la evaporacion del disolven-
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te y, al mismo tiempo cerrar dicha salida. De este modo se
consigue mejorar dos aspectos, por un lado el pico de
disolvente es mds estrecho lo que permite aumentar la
capacidad de carga de la “retention gap”, y ademads dismi-
nuye la pérdida de sustancias volatiles durante la evapo-
racion del disolvente.

También es posible utilizar la interfase en columna
con la técnica denominada "evaporaciéon simultinea
completa del disolvente" (FCSE) mediante una preco-
lumna corta sin fase y un flujo de gas elevado
(Hydtyldinen y Riekkola, 2003), si bien es mds comun uti-
lizar la FCSE con la interfase tipo espira, que se describe
mds adelante.

Numerosos autores han sefialado las grandes dificul-
tades que se presentan al introducir eluyentes acuosos uti-
lizando este sistema (Grob y Artho, 1991; Grob y Li,
1989), ya que la elevada tensién superficial de estos elu-
yentes impide la formacién de la pelicula del disolvente
necesaria en la precolumna. Se han descrito algunas apli-
caciones utilizando esta interfase y empleando fase inver-
saen LC (Goosens y col., 1991, Powelse y col., 1988).
Sin embargo, los resultados obtenidos no son satisfacto-
rios.

4.3. Interfase tipo espira

Esta interfase utiliza una védlvula de seis vias con una
espira o “loop” que permite almacenar la fraccién de inte-
rés. Una vez que toda la fraccién de interés se encuentra
en el interior de la misma, la vdlvula gira y mediante un
flujo de gas portador se introduce la muestra en el croma-
tografo de gases, como se muestra en la Figura 3.

Salein e s apni
el dripienla

22 ]
ian Paiie inelEd e

Figura 2. Esquema de la interfase en columna.
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Previa a la columna analitica de GC, se encuentra una
precolumna sin fase unida a otra precolumna con fase y
ésta unida a la columna analitica con una salida de vapor
entre ambas, tal como se muestra en la Figura 4. En la
precolumna sin fase tiene lugar la evaporacion del disol-
vente. La precolumna con fase tiene la finalidad de rete-
ner los analitos, disminuyendo su pérdida junto con el
disolvente.

Con esta interfase se utiliza la técnica FCSE. Cuando
la fraccién de interés pasa a la precolumna sin fase, que se
encuentra en el interior del horno de GC, éste se encuen-
tra a una temperatura superior a la temperatura de ebulli-
cién del disolvente, por lo que se produce la evaporacién
del disolvente junto con los analitos mds volatiles. La
velocidad de transferencia ha de ser igual a la de evapora-

Cromatografia y Técnicas Afines

cidn, consiguiendo asi que la evaporacion del disolvente
durante la transferencia sea completa.

Con la utilizacién de esta técnica, es posible inyectar
varios mililitros en tiempos relativamente cortos, habién-
dose llegado a inyectar 20 ml en menos de 20 minutos
(Groby col., 1989).

La desventaja fundamental es la posible evaporacién
de solutos voldtiles junto con el eluyente, ademds del
ensanchamiento de picos en GC. Por lo tanto, este siste-
ma es adecuado para el andlisis de compuestos poco vola-
tiles. También es posible disminuir el punto de ebullicién
del eluyente mediante la adicién de un co-solvente.
Generalmente, para simplificar la optimizacion se elige
un co-solvente que forme una mezcla azeotrépica con el
eluyente principal (Hydétyldinen y Riekkola, 2003).

|.\_:.: r.nrl.pdml

Figura 3. Esquema de la interfase tipo espira.
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Figura 4. Esquema del interior del horno de GC cuando se utiliza una interfase tipo espira.
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En el caso de RPLC-GC con eluyentes acuosos, los
compuestos a analizar deben tener puntos de ebullicién
elevados. Estos eluyentes necesitan temperaturas supe-
riores para su evaporacion, por lo que los analitos volati-
les se eliminan junto con el eluyente, de ahi que la mayo-
ria de las aplicaciones descritas en la bibliografia emple-
an fase normal al utilizar esta interfase, como por ejemplo
la determinacion de acilgliceroles en aceite (Lechnery
col., 1997), alcanos en diferentes tipos de aceite (Moret y
col.,2003; Koprivnjak y col., 2005).

4.4. Vaporizador con temperatura programada (PTV)

La fraccion de LC que contiene los analitos de interés
es enviada al PTV donde se produce la adsorcién o absor-
cién de los analitos en el material que rellena la camisa
interior del PTV, el disolvente es eliminado y a continua-
cidn se produce un rapido calentamiento del PTV dando
lugar a la desorcién térmica de los analitos, que pasan a la
columna cromatogréfica.

En el acoplamiento entre cromatografia de liquidos en
fase normal y cromatografia de gases (NPLC-GC), el
disolvente se elimina en forma evaporativa, a través de la
salida de division de flujo o de la purga de septum, y la
camisa interior del PTV actia como una precolumna de
GC.

En el acoplamiento RPLC-GC el disolvente se elimi-
na en modo evaporativo y/o no evaporativo (Mol y col.,
1993) y la camisa interior del PTV actia como una
columna de extraccion en fase slida (SPE).

En la eliminacién del disolvente, en forma de vapor
y/o de liquido, a través de la salida de division de flujo,
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éste pasa por la cabeza de la columna de GC pudiendo
introducirse en el GC, provocando el deterioro del siste-
ma (Figura 5a). Una alternativa para evitar este problema
es desconectar la columna de GC durante la transferencia
(Figura 5b) manteniendo la salida de divisién de flujo
cerrada. El disolvente se elimina a través de la parte infe-
rior del inyector arrastrado por un elevado flujo de gas
portador. Finalizada la eliminacién del disolvente y des-
pués de un tiempo adicional de purga, la columna se vuel-
ve a conectar para el andlisis (Villén y col., 1995; Flores y
col.,2006). El problema que presenta este sistema es que
no puede ser automatizado.

ElPTV, como interfase, ha sido utilizado para el ana-
lisis de bifenilos policlorados (PCBs) en agua de rio, vino
y zumo por LVI realizando una extraccién con membrana
previa a lainyeccion (Schelliny Popp, 2003). También se
ha empleado para el andlisis de volatiles en aceites
empleando fase inversa en LC (Caja y col., 2000).
Ademads de haberse empleado en el andlisis de alimentos,
existen algunas aplicaciones orientadas al andlisis de
muestras bioldgicas, como por ejemplo, narcéticos en
saliva (Teske y col., 2003).

4.5.Interfase Through Oven Transfer Adsorption
Desorption (TOTAD)

La interfase TOTAD (Through Oven Transfer
Adsorption Desorption) fue descrita por primera vez por
Pérez y col. en 1999. Fue patentada por Villén y col.,
(1998) (patente espafola n® ES 2 152-153; extendida a
EEUU). Posteriormente fue modificada y de nuevo paten-
tada por Villén y col., (2005) (solicitud de patente espafiola
n°® P200503046, extendida a Europa, EEUU, China,
Japon, India, Brasil, Rusia). Consta de un inyector PTV,

S 0N e

Figura 5. Esquema de la interfase que emplea un PTV.
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Figura 6. Esquema de la interfase TOTAD durante la etapa de transferencia.

que ha sido ampliamente modificado, al que en lo sucesi-
vo denominaremos “cuerpo de la interfase”, una serie de
vélvulas de apertura y cierre y de una valvula de seis vias.
Las modificaciones del PTV afectan al sistema neumati-
co, a la introduccidn de la muestra, a la eliminacion del
disolvente y al modo de operacién (Alario y col., 2001 ).
En la Figura 6 se muestra un esquema de la interfase.

El eluyente que proviene del HPLC puede ser enviado
al desecho o al GC, segtn la posicion de la valvula de seis
vias. Cuando es enviado al GC, el eluyente atraviesa la
camisa de vidrio, entrando por el extremo mas cercano al
horno y saliendo por el mas alejado. Los analitos quedan
retenidos en el adsorbente o absorbente, que rellena la
camisa de vidrio, y el disolvente es eliminado, parcial-
mente evaporado, por una salida situada en el extremo
exterior del cuerpo de la interfase, empujado por helio.
Durante la transferencia, el cuerpo de la interfase perma-
nece a temperaturas relativamente bajas, permitiendo de
este modo la retencién de los analitos y la eliminacidon del
disolvente, que tiene lugar tanto en modo evaporativo
como no evaporativo. Una vez terminada la transferen-
cia, se eliminan los restos del disolvente que atin quedan
en el capilar de transferencia y, posteriormente, se cierran
las vélvulas y se produce la desorcién de los compuestos
de interés, mediante un calentamiento rapido del cuerpo
de la interfase, pasando los analitos a la columna de GC.

La interfase TOTAD ha demostrado ser eficaz para la
LVI de muestra o de extracto en GC, tanto con disolven-
tes apolares como polares o incluso acuosos, permitiendo
inyectar volimenes mayores que cualquier otra técnica
(Hohy Mastovska, 2008). En este sentido, se han desarro-
llado métodos de analisis de residuos de plaguicidas en
hortalizas por LVI de extracto en acetato de etilo (Cortés
ycol.,2006a) y de analisis de residuos de plaguicidas en
agua por LVI de la muestra sin tratamiento previo alguno
(Alarioy col.,2001). También ha demostrado ser eficaz
para llevar a cabo el acoplamiento LC-GC, tanto cuando
la etapa de LC se lleva a cabo en fase normal (NPLC-GC)
como en fase inversa (RPLC-GC) si bien, a pesar de su
mayor dificultad, en la mayoria de los métodos desarro-
llados se emplea la fase inversa en LC, dada su mayor
versatilidad. Asf, el acoplamiento RPLC-GC ha sido uti-
lizado en el anélisis de residuos de plaguicidas en agua
(Pérezy col., 1999 y 2000), en aceite de oliva (Sdnchez y
col.,2003,2004 y 2005, Diaz-Plazay col., 2007 y Flores
y col., 2008a), en frutos secos (Cortés y col.,2008) y en
licopeno extraido de tomate (Cortés y col., 2009), asi
como en el andlisis de compuestos minoritarios en aceite
de oliva (Cortésy col.,2006b) y de jasmonato de metilo
en muestras aromaticas (Flores y col., 2008b).

A modo de conclusion, en la Tabla 1 se pueden ver los
aspectos a destacar, tanto positivos como negativos de las
interfases mds destacables, asi como algunas de las apli-
caciones con las mismas.
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Tabla 1. Comparacion de interfases para LVIy LC-GC.

En columna Tipo Espira PTV TOTAD
. Solo para analitos Buena para
Idonidad para Pobre con altos puntos de analitos de Muy buena
muestras acuosas s . .
ebullicion volatilidad media
Intervalo de Alto
volatilidades/ °C >90-110 >240 muestras >130-150 >90
acuosas
Robustez Baja Media Relativamente baja  Relativamente alta

Complicadas de
ajustar

Condiciones de
transferencia

Volumen
. >50-
transferido 50-200pl
Permite analizar
compuestos
relativamente
volatiles

Ventajas

Dificultades con la
estabilizacion de
la zona de
retencion.
Numerosos
parametros a
optimizar

Desventajas

Jet fuel, Suelo,
Aire, Sangre
humana, Agua,
Vegetales, Aceite

Matrices

PCBs, PAHs
Plaguicidas,
Haloanilinas,
Fenoles, Acidos
organicos

Analitos

Faciles de ajustar

>100-200 pl

Hasta 20ml (LVI)

Condiciones son
faciles de ajustar

Limitado solo a
compuestos poco
volatiles y
muestras limpias

Frutos secos,
Cacao, Aceites,
Verduras
Granos de cafe
Mantequilla
Comida infantil

Plaguicidas, PBD,
PAHs,
n-alcanos,
Hidrocarburos,
Esteroles, Esteres,
Acidos grasos,
Furanos

Complicadas de
ajustar

>1ml

Permite analizar
compuestos
relativamente
volatiles

Muchos
pardmetros a
optimizar.
Poca aplicabilidad
para analitos con
altos puntos de
ebullicién
Frutas, Aceites
esenciales, Aire,
Agua, Sedimentos,
Vinos, Zumos,
Diesel, Verduras,
Frutas, Plasma,
Saliva, Tejido
adiposo humano
Lactonas quirales
Limoneno y
pineno, Dioxinas
PBDEs, PCBs,
PAHs,
Plaguicidas,
Fenoles,
Narcoticos

Complicadas de
ajustar

Tlimitado

Permite transferir
disolventes
apolares, polares,
incluso agua
T otalmente
automatizado

Muchos
pardmetros a
optimizar

Aceites
comestibles,
Aceite de motor,
Aceites esenciales,
Frutas y verduras,
Frutos secos, Agua
Diesel, Orina

Plaguicidas,
Epijasmonato de
metilo, Esteroles,

T ocoferoles,
Escualeno, PAHs,

PCBs,

Hidrocarburos
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NOTICIAS DE LA SECyTA

XXVIII INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON CHROMATOGRAPHY (ISC 2010)

INCLUYE LA X REUNION CIENTIFICA DE LA SECYTA (39 DEL GCTA)

El XXVIII Simposio Internacional sobre
Cromatografia (ISC2010) tuvo lugar en Valencia
(Espaiia) en el Palacio de Congresos del 12 al 16 de sep-
tiembre de 2010.

Este Simposio de referencia mundial en el campo de
la cromatografia y técnicas afines abordé una amplia
gama de aspectos, divididos en 9 sesiones plenarias y 36
sesiones de comunicaciones orales. Se trataron temas
relacionados con los fundamentos en cromatografia; cro-
matografia de gases; cromatografia de liquidos; cromato-
grafia multidimensional; técnicas acopladas; separacio-
nes rapidas; tecnologia de columna; separaciones condu-
cidas con electricidad; cromatografia de fluidos supercri-
ticos; enantioseparaciones; nuevos métodos de detec-
cién; nanotecnologia; procesos industriales y andlisis de
productos; medio ambiente; especiacion; calidad y segu-
ridad alimentaria; clinica y farmacia; ciencias de la
vida/bioandlisis; medicina forense y polimeros.

El programa del Simposio también incluyé talleres,
seminarios y cursos cortos impartidos por expertos en
este campo, y por casas comerciales especializadas que
ofrecieron una excelente oportunidad para aprender sobre
los mas recientes avances cientificos y tecnoldgicos en
todos los campos de las técnicas de separacion.

En total se presentaron 578 comunicaciones, que que-
daron distribuidas de la siguiente forma:

e Comunicaciones invitadas ...........ccccoeevvveeeeeeevnenennn. 9
o Comunicaciones Orales ...........ccocvveevvveeeivveenneens 123
« Comunicaciones tipo cartel ...........ccoceeveeerernnenns 446

Los conferenciantes invitados al XX VIII Simposio
Internacional sobre Cromatografia (ISC2010) fueron los
siguientes:

Boguslaw Buszewski. Nicolaus Copernicus

University (Toriin, Polonia). “Electromigration

methods for the separation of bacteria. Effect of char-

ge distribution”.

Alejandro Cifuentes. Instituto de Investigacion en

Ciencias de la Alimentaciéon (CIAL). Consejo

Superior de Investigaciones Cientificas (CSIC).

(Madrid, Espafia). “Progress in the omics analysis of

foods: Foodomics™.

Salvatore Fanali. Institute of Chemical

Methodologies. CNR. Monterotondo Scalo (Roma,

Italia). “Chiral analysis: a challenging issue for

miniaturized techniques”.

Georges Guiochon y Lois Ann Beaver. University

of Tennessee (Knoxville, Tennessee, USA).

“Separation Science - Key to successful Biopharma-

ceuticals”.

Vaclav Kasicka. Institute of Organic Chemistry and
Biochemistry. Academy of Sciences of the Czech
Republic (Praga, Republica Checa). “Capillary and
free-flow electrophoresis applied to analysis, purifi-
cation and characterization of biologically active pep-
tides”.

Ryszard Lobinski. University of Pay and Pays de
I’ Adour (Pau, Francia). “Facets of specific detection
in chromatography and electrophoresis: progress in
speciation analysis”.

Jean-Luc Veuthey. University of Lausanne-
University of Geneva (Switzerland). “New findings
in high speed, high temperature and high pressure
chromatography”.

Ian D. Wilson. AstraZeneca (Macclesfield, Cheshire,
Inglaterra). “Recent contributions of chromatography
to the understanding of drug metabolism”.

Amadeo R. Fernandez-Alba. Universidad de
Almeria (Almeria, Espafia). “Challenges and future
trends pf pesticide food residue control in Europe”.

Después de la ceremonia de clausura del jueves 16 de
septiembre, se celebrd la entrega de la VI edicion de los
premios José Antonio Garcia Dominguez, patrocinados
por Bruker Chemical Analysis, a las mejores comunica-
ciones orales y tipo cartel que merecieron el reconoci-
miento del Jurado. Asimismo, se concedieron los premios
a las mejores comunicaciones en forma de cartel patroci-
nados por Springer, y la Sociedad Europea de Ciencias de
la Separacién (EuSSS) otorgd un premio al investigador
joven (menor de 35 afios) que hubiera contribuido de una
forma significativa a los avances en cromatografia y téc-
nicas afines.

Ademais, el ISC 2010 cont6 con un atractivo progra-
ma social que permitié disfrutar de la ya emblematica
Ciudad de las Artes y las Ciencias, asi como de las playas
de Valencia, haciendo del Simposio un evento inolvida-
ble para todos los asistentes.

Por altimo, es de destacar la encomiable labor llevada
a cabo por el Comité Organizador que logré que este
Simposio fuera un auténtico éxito, permitiendo la discu-
sién e intercambio de resultados y tendencias sobre los
avances metodoldgicos que contribuyen al desarrollo de
la cromatografia y técnicas afines.

F. Javier Moreno Andujar
(Instituto de Investigacion en Ciencias
de la Alimentacién, CIAL, CSIC)
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PREMIOS ISC 2010

Premios JOSE ANTONIO GARCIA DOMINGUEZ

* Primer premio a la mejor comunicacion Oral
(1.000 €): S10-01

Chromatographic Methods for the Analysis of
Polycyclic Aromatic Sulfur Heterocycles

M.Nocun andJ.T. Andersson

Institute of Inorganic and Analytical Chemistry,
University of Miinster (Germany)

* Segundo Premio a la mejor Comunicaciéon Oral
(500€):

Desierto

* Primer Premio al mejor Péster (400 €): P03-004

Advantages of Microemulsions as Mobile Phases in
High Performance Liquid Chromatography

E.B. Pashkova,A.V. Pirogov, O.A. Shpigun

Moscow State University

* Segundo Premio al mejor Poster (200 €): P17-005

Separation and Characterization of Alpha 2-3 and 2-6
Isomeric Sialylated O-Glycopeptides from Proteoly-
tically Digested Caseinomacropeptide using Hydro-
philic Interaction Liquid Chromatography (HILIC)-
Tandem Mass Spectromtery

O. Herndndez-Herndndez ', R. Lebron-Aguilar °,
J. Quintanilla-Lopez?, M.L. Sanz'and F.J. Moreno*
Instituto de Quimica Orgdnica General ', Instituto de
Quimica-Fisica Rocasolano® and Instituto de
Fermentaciones industriales-CIAL’, CSIC-, Madrid
(Spain)

EUSS ofrece un premio especial a cientificos menores
de 35 afios que hayan hecho contribuciones importan-
tes a la cromatografia o técnicas afines.

Primer premio a la mejor comunicacion Oral

CHROMATOGRAPHIC METHODS FOR THE
ANALYSIS OF POLYCYCLIC AROMATIC SUL-
FUR HETEROCYCLES

Nocun, M., Andersson, J.T., 48149 Miinster, Germany
Institute of Inorganic and Analytical Chemistry,
University of Miinster, Correnstrasse 30, 48149
Miinster, Germany

Modern fuels are desulfurized in the refineries to
lower the sulfur content to below 10 parts per million as
demanded by legislation. A major class of sulfur com-
pounds remaining after the process are the so-called
polycyclic aromatic sulfur heterocycles (PASH).
Clarifying the relationship between their structure and
recalcitrance to desulfurization is an important goal.

Petroleum is the most complex mixture known and
every speciation method relies on a simplification of
this complexity. In our analysis we first separate the
PASHs from all other groups of compounds through
liquid chromatography on a phase containing Pd(II)
ions. By using a silica gel with ligand-bonded Ag(I)
ions we can achieve an efficient group separation of
PASHs based on the number of aromatic C atoms.

After conversion of the dibenzothiophene fraction
to the corresponding sulfoxides, these can be separa-
ted on a diphenyl stationary phase according to their
number of methyl groups. These subfractions are
analysed with gas chromatography after a simple
reduction step. Due to the characteristic chemical
shifts for dibenzothiophene sulfoxides, they can also
be analysed by 1H-NMR e.g. to determine the percen-
tage and position of carbon side chains for these com-
pounds. The goal is to establish the proportion of
dibenzothiophenes with substituted 4-position since
these are most recalcitrant to hydrodesulfurization.

These phases may have use outside fossil fuel cha-
racterization, e.g. in environmental analysis.

Premios EUSSS AL MEJOR CIENTIFICO JOVEN

Maria Ibanez Martinez

Department of Physical and Analytical Chemistry
Research Institute for Pesticides and Water
University Jaume I, Castellén
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ASAMBLEA GENERAL DE LA SECYTA (39 REUNION CIENTIFICA DEL GCTA)

La 10* Asamblea General de la Sociedad Espafiola
de Cromatografia y Técnicas Afines (XXXIX Reunién
Cientifica del G.C.T.A), que contd con la asistencia de
105 socios, se celebro el 13 de septiembre de 2010 a
las 18:00 h en segunda convocatoria en el Auditérium
3 del Palacio de Congresos de Valencia en el marco del
28th International Symposium on Chromathography
(ISC 2010), con el siguiente Orden del dia:

1. Lectura y aprobacién del Acta de la Reunién
anterior

2. Informe del Presidente

3. Informe del Secretario

4. Informe de la Tesorera

5. Ruegos y preguntas

Desarrollo de la Sesion y Acuerdos Adoptados

1.Lectura y aprobacion del Acta de la Reunién
anterior.

El Acta de la Reunidn anterior, disponible en la
web de la SECyTA, es aprobada por unanimidad sin
correcciones.

2. Informe del Presidente.

2.1. En primer lugar, el Presidente da la bienvenida a
todos los asistentes y comenta los puntos mas
importantes del Orden del dia que se tratardn
durante la Asamblea. Asi mismo, pide disculpas
en nombre de Begofia Jiménez, Tesorera de la
Sociedad, por la imposibilidad de asistir a la
Asamblea debido a la coincidencia con el congre-
so Dioxin 2010, donde presentard la candidatura
de Madrid para la organizacion del Dioxin 2014.

2.2.28™" International Symposium on Chromato-
graphy:
El Presidente expresa su mds sincero agradeci-
miento a la Dra. Yolanda Picé, Presidenta del 28"
International Symposium on Chromatography
(ISC 2010), y a los miembros del Comité
Cientifico y Organizador del Simposio, por el
excelente trabajo realizado y el éxito de participa-
cién y de organizacidn del congreso. A continua-
cidn, el Presidente da la palabra a la Dra. Pic6 para
que informe de los aspectos de organizacién mas
relevantes. Entre los puntos mds importantes, la

Dra. Pic6 destaca el elevado ndmero de asistentes,
cerca de 500 congresistas, la participacién de con-
ferenciantes invitados de primer nivel, como
Boguslaw Buszewski (Nicolaus Copernicus
University, Polonia), Alejandro Cifuentes
(Institute of Industrial Fermentations, IFI-CSIC,
Espaiia), Salvatore Fanali (Institute of Chemical
Methodologies, CNR, Italia), Georges Guiochon y
Lois Ann Beaver (University of Tennessee, USA),
Vaclav Kasicka (Institute of Organic Chemistry
and Biochemistry, Academy of Sciences of the
Czech Republic), Ryszard Lobinski (University of
Pau and Pays de 1’Adour, Francia), Amadeo R.
Fernandez-Alda (University of Almeria, Espaia),
Jean-Luc Veuthey (University of Lausanne-
University of Geneva, Suiza) e Ian D. Wilson
(AstraZeneca, England), y la elevada calidad de las
comunicaciones presentadas. En total se han reci-
bido mas de 500 comunicaciones, de las cuales 122
fueron seleccionadas como orales y mds de 400 en
forma de cartel. Ademas, es de destacar el elevado
nimero de casas comerciales que han colaborado
(22 empresas participantes).

2.2.VII Edicién de los Premios José Antonio Garcia
Dominguez:
Esta edicion de los Premios José Antonio Garcia
Dominguez se ha convocado coincidiendo con el
ISC 2010. En esta ocasion y para dar una mayor
proyeccidn internacional a estos premios, la con-
vocatoria se ha abierto a todos los participantes al
congreso, tanto nacionales como extranjeros. En
relacién con el patrocinio, en esta ocasién ha sido
Bruker la empresa que subvenciona estos premios
en sustitucion de la desaparecida Varian como con-
secuencia de su compra por parte de Agilent y
Bruker. En este sentido, el Presidente solicita a los
asistentes un aplauso para Miguel Angel Pérez por
su gestién y compromiso para mantener el patroci-
nio de estos premios. Al igual que en ediciones
anteriores, se han solicitado resumenes ampliados
para las orales y una copia de los carteles para las
comunicaciones que desean optar a este premio. El
jurado encargado de fallar dichos premios se ha
escogido entre los miembros del Comité Cientifico
y estd formado por: Maria José Gonzilez
(Presidenta), Coral Barbas, Mercedes de Frutos,
M? Teresa Galceran, Rosa M? Marcé, Jordi Diaz,
Alejandro Cifuentes y Fco. Javier Santos. El acto
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de entrega de los premios se realizard el 16 de sep-
tiembre durante la ceremonia de clausura del con-
greso. De forma paralela a los premios José
Antonio Garcia Dominguez, se han convocado los
premios EuSSS para jovenes investigadores meno-
res de 35 afos y los premios Springer a los tres
mejores carteles presentados en el ISC 2010. El
jurado encargado de fallar estos premios ha sido el
mismo que se constituyd para los premios José
Antonio Garcia Dominguez.

Por tltimo, el Presidente comenta la baja participa-
cién que ha tenido esta edicién de los premios José
Antonio Garcia Dominguez, 6 comunicaciones
orales (de los cuales 2 son de grupos espafoles) y
12 carteles (6 de grupos espaiioles) y, por tanto,
hace un llamamiento para fomentar la participa-
cién en futuras ediciones de estos premios.

2.3. Organizacion de las 13as Jornadas de Andlisis
Instrumental (JAI 2011):
El Presidente anuncia a la Asamblea la celebracion
de las 13* Jornadas de Andlisis Instrumental que
tendran lugar en Barcelona del 14 al 16 de noviem-
bre de 2011 en el marco de Expoquimia. En esta
edicidn, es la SEQA la sociedad encargada de orga-
nizar dichas Jornadas. No obstante, la SEQA ha
propuesto a la SECyTA que la organizacién del
congreso se realice de forma conjunta. En estos
momentos, ya se ha editado la primera circular con
el anuncio del congreso y estd pendiente la consti-
tucién de los Comités Organizador y Cientifico. El
Presidente anima a los asistentes a hacer llegar sus
propuestas relativas a la organizacién de las
Jornadas a través de los miembros de la Junta de
Gobierno de la SECyTA.

la Quimica:
El Presidente pone de manifiesto la necesidad de
reivindicar durante el afio 2011, Afio Internacional
de la Quimica, el papel fundamental de la
Cromatografia y la Quimica Analitica en el des-
arrollo y avance de la Quimica. Para ello, propone
desarrollar iniciativas que permitan dar a conocer
al publico en general los logros conseguidos por la
Cromatografia y la Quimica Analitica en el control
medio ambiental y alimentario, y en el campo del
desarrollo de productos farmacéutico. La divulga-
cién se puede llevar a cabo a través de los Colegios
profesionales e Institutos de bachillerato, asi como
en Expoquimia. El Presidente anima a los asisten-
tes a proponer iniciativas encaminadas a fomentar

dicha divulgacioén. Para ello, se abre un breve turno
de palabra para conocer la opinién de los asisten-
tes. Como primera iniciativa se propone por parte
del Dr. José Carlos Diez-Masa la preparaciéon de
videos de divulgacién de la Cromatografia que
puedan estar disponibles en la web de la SECyTA y
en YouTube. En este sentido, el Dr. Javier Rupérez
pregunta a la mesa si para ello se podra contar con
la ayuda de profesionales. El Presidente manifiesta
su disposicién a estudiar la propuesta aunque es
necesario que haya miembros de la SECyTA dis-
puestos a encargarse de este tema. El Dr. Alejandro
Cifuentes propone llevar a cabo actividades simila-
res a las que se realizan en la Semana de la Ciencia
de Madrid, en la que estudiantes de institutos reali-
zan experimentos de Quimica Analitica disefiados
especialmente para ellos en los laboratorios de
investigacién. A continuacién, la Dra. M? Teresa
Galceran toma la palabra para poner de manifiesto
la necesidad de potenciar actividades e iniciativas
encaminadas a dar a conocer el trabajo de investi-
gacion que realizan los miembros de la Sociedad.
La preparacién de videos puede ser interesante,
pero representa un elevado gasto de dinero y tiem-
po. Una propuesta seria organizar en el marco de
Expoquimia una conferencia abierta al piblico en
general sobre un tema de divulgacién que sea
atractivo e interesante. Por ultimo, la Dra.
Mercedes de Frutos propone la preparacién de un
video de divulgacién general sobre la Cromato-
grafia y la Quimica Analitica para su emisién en
television. Para no alargar mas la discusion sobre
este tema, el Presidente ruega a los asistentes que
hagan llegar sus propuestas a través de los miem-
bros de la Junta de Gobierno para poder ser estu-
diadas en una préxima reunién de la Junta.

2.4.Celebracion en el 2011 del Afio Internacional de 2.5. Boletinde la SECyTA:

El Presidente da la palabra a la Dra. M? Luz Sanz,
redactora del Boletin, para que informe sobre
temas relacionados con el Boletin. La Dra. M? Luz
Sanz comenta a los miembros de la Asamblea
sobre la inclusién de una nueva seccién en el
Boletin relativo a resolucién de dudas y problemas
que plantean los cromatografistas y anima a los
asistentes a enviar articulos cientificos para su
publicacién en el Boletin. Asimismo, manifiesta la
necesidad de que los socios de la SECyTA actuali-
cen las direcciones postales para evitar, en la medi-
da de lo posible, el gran nimero de devoluciones
del Boletin. Por tltimo, la Dra. Sanz ruega a los
asistentes que hagan llegar sus sugerencias para
mejorar o ampliar las secciones del Boletin. En
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este sentido, el Dr. José Carlos Diez-Masa propone
incluir una seccién en el Boletin con informacién
de las direcciones webs que puedan ser de utilidad
para los miembros de la SECyTA.

2.6. Paginaweb de la SECyTA:

Durante este afio se han ido actualizando los conte-
nidos de la pdgina web, aunque hay ciertos aspec-
tos de la informacidn, como por ejemplo las ofertas
de empleo, cuyo acceso no es rapido y sencillo.
Para ello se contactard con la empresa responsable
del disefio y mantenimiento de la web para mejorar
en la medida de lo posible los contenidos y su acce-
sibilidad.

3.Informe de la Secretaria.

3.1 Socios de la SECyTA:
Durante el periodo comprendido entre octubre de
2009 y septiembre de 2010 se han producido un
total de 34 altas y 13 bajas. En el listado actual de
Secretaria el nimero de socios antes de la celebra-
cion de esta Asamblea es de 552 Socios.

3.2 Ayudas concedidas por la SECyTA:
Se han concedido un total de 3 ayudas para la asis-
tencia a congresos internacionales:

- 1 ayuda para la asistencia a la 11™International
Symposium on Hyphenated Techniques in
Chromatography and Hypenated Chromato-
graphic Analyzers (HTC-11)(Brujas, Bélgica,
25-29 de enero de 2010),

- 1 ayuda para la asistencia al IT Iberoamerican
Conference on Supercritical Fluids- PROSCI-
BA 2010 (Natal, Brasil, 5-9 de abril de 2010), y

- 1 ayuda para la asistencia al 34" Internacional
Symposium on Capillary Chromatography
and 7" GCxGC Symposium (Riva del Garda,
Italia, del 30 de mayo al 4 de junio de 2010).

En el caso del International Symposium on
Chromatography (ISC 2010), que coincide con la
X Reunién de la SECyTA, se han concedido un
total de 56 becas de inscripcién y 53 ayudas de
viaje, con un coste total de 19.150 euros.
3.3. Congresos patrocinados por la SECyTA:

La SECyTA ha patrocinado el II Workshop on
Analytical Miniaturization (“’Lab-on-a-chip”),
celebrado en Oviedo (Asturias) del 7 al 8 de junio
de 2010. El patrocinio ha consistido en la conce-
sién de cuatro becas de inscripciéon y ayuda de
viaje a miembros de la SECyTA (coste total 1.200
euros).

3.4. Temas diversos de Secretaria:

Se ha procedido a la justificacién de la ayuda con-
cedida por el Ministerio de Ciencia e Innovacién
(Acciones complementarias 2009). Asimismo, se
ha procedido a la declaracién del porcentaje de
prorrata de la declaracién del IVA correspondien-
tes a los ejercicios 2004, 2005, 2006, 2007, 2008 y
2009.

Se ha firmado un acuerdo de colaboracién SEQA-
SECyTA, para la organizacion de actividades con-
juntas entre las que se encuentran las 13as Jornadas
de Analisis Instrumental.

4. Informe de la Tesorera.

4.1. Estado actual de las Cuentas de la Asociacion:

En nombre de la Tesorera de la SECyTA, Dra.
Begoiia Jiménez, el Secretario presenta el balance
de ingresos y gastos correspondientes al ejercicio
2010 (Enero-Septiembre 2010). Queda pendiente
proceder al cobro de las cuotas de socios corres-
pondiente al afio 2010 y realizar el cierre de la IX
Reunidn de la SECyTA celebrada en San Sebastian
en 2009. El balance de ingresos y gastos desde
Enero a Septiembre de 2010 asciende a 7.219,40
euros.

5. Ruegos y preguntas.

En este punto del orden del dia, el Presidente recuerda
alos asistentes la posibilidad de publicar los trabajos
presentados en el ISC 2010 en un nimero especial de
las revistas Journal of Chromatography A y Analytical
and Bioanalytical Chemistry. El proceso de revision
de los articulos se realizard de la forma habitual y las
instrucciones a seguir para el envio se encuentran dis-
ponibles en la web del congreso.

Antes de finalizar este apartado, el Secretario de la
SECyTA comunica a los asistentes que, una vez finali-
zada la Asamblea, se procederd a entregar el cheque de
ayuda de viaje a los becarios de esta Reunion
Cientifica, previo nombramiento por orden alfabético
de los mismos.

Sin mds asuntos que tratar, se da por concluida la X
Asamblea General de 1a SECyTA alas 19:00 h.

Francisco Javier Santos Vicente
Secretario de la SECyTA
Valencia, 13 de septiembre de 2010
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NUEVOS SOCIOS (11-06-2010 AL 12-12-2010)

Socio 1578

Rosa Maria Toledano Torres
C/Cuenca6,3°D
02002-Albacete

Socio 1579

Cristina Gomez Castella

Grup de Recerca de Recerca en Bioanalisi i Serveis
Analitics.

IMIM-Hospital del Mar

C/Doctor Aiguader 88

08003-Barcelona

Socio 1580

Alvaro Aragén Serrano

Avda. José Prat 16, Esc.6, 1°H-1
02006-Albacete

Socio 1581

Maria Ernestina Soto Sarria
C/Real de Burgos 16, 8*
47011-Valladolid

Socio 1582

Cristian Gémez Canela

Instituto de Diagnodstico Ambiental y Estudios del Agua
(IDAEA)-CSIC

C/Jordi Girona 18-26

08034-Barcelona

Socio 1583

Joana Vicente de Bobes

Instituto de Diagnéstico Ambiental y Estudios del Agua
(IDAEA)-CSIC

C/Jordi Girona 18-26

08034-Barcelona

Socio 1584

Bianca Ferreira da Silva

Instituto de Diagndstico Ambiental y Estudios del Agua
(IDAEA)-CSIC

C/Jordi Girona 18-26

08034-Barcelona

Socio 1585

Beatriz Villacampa Sanz
C/Doctor Mariano Alcaraz 3-8
28222-Majadahonda (Madrid)

Socio 1586

Maider Goikoetxea Beobide
Departamento de Quimica Aplicada
Facultad de Ciencias Quimicas
Universidad del Pais Vasco (UPV/EHU)
Paseo Manuel de Lardizabal 3
20018-Donostia (Gipuzkoa)

Socio 1587

Clara Ibafiez Ruiz

Instituto de Fermentaciones Industriales (CSIC)
C/Juan dela Cierva3

28006-Madrid

Socio 1588

Marta Llorca Casamayor

Instituto de Diagnodstico Ambiental y Estudios del Agua
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37004-Salamanca
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Irene Maijo6 Ferré
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Universitat Rovira i Virgili

C/Marcel.li Domingo, s/n (Edifici N4)
43007-Tarragona
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Josep Angel Sanchis Sandoval
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08911-Badalona (Barcelona)
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Marinel-la Farré Urgell

Instituto de Diagnéstico Ambiental y Estudios del Agua
(IDAEA)-CSIC

C/Jordi Girona 18-27
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ANTE LA DESAPARICION DE CONCEPCION
LLAGUNO MARCHENA (1925-2010).

Lola Cabezudo Ibdiiez, Catedrdtica de Tecnologia de
Alimentos de la Universidad de Castilla La Mancha

Los cromatografistas man-
tenemos la costumbre de recordar
a aquellas figuras destacadas que
se han desenvuelto en nuestro
campo cientifico o en campos pro-
ximos. Y a mi me ha cabido en
muchos casos el honor de describir
su labor y su personalidad, hacién-
dolo siempre desde la Optica de
una gran amistad y una gran admi-
racion.

W

Estos dos sentimientos, truncados hoy, me hacen muy
dificil hablar de Concha Llaguno, pero me voy a esforzar
porque es un ejemplo de buena investigadora que debe
perdurar por sus cualidades cientificas y los rasgos de su
personalidad.

Los lectores interesados pueden consultar un comen-
tario sobre su curriculum en El Pais ', o la entrevista que
tuve ocasién de hacerle en esta misma publicacién en
1992 con motivo de su jubilacién * o la necrolégica apa-
recida recientemente en el diario Lanza "\

Me planteo, sin embargo decir algo nuevo y me referi-
ré a su perfil de directora de equipo de investigacion.
Concha lleg6 a Profesora de investigacion en 1971 pero
tuvo las cualidades de lo que esto significa desde siempre.
Su cardcter abierto y optimista nos hacia creer a los beca-
rios que éramos alguien y no habia admiradora mayor de
nuestros €xitos, pero eso si, si nuestras dificultades supe-
raban su paciencia era la primera en organizar la visita al
mejor centro de investigacion, estuviera donde estuviera,
para que aprendiéramos lo que se nos resistia. Y en este
recorrido, recuerdo Dijon, Bordeaux, Cognac (Francia),
Pfalz (Alemania), Mendoza (Argentina), San Michele
All’Adige, Piacenza, Florencia, Connegliano (Italia),
Ciudad del Cabo (Sudifrica), Moscu, Tokio (Japén),
Australia y Nueva Zelanda, etc... donde aprendimos todo
lo referente al andlisis quimico y la tecnologia mds nueva
de los vinos blancos, tintos, y rosados, del vinagre vinico,
y de los alcoholes y las bebidas alcohélicas.

Entre las muchas cualidades de Concha Llaguno, he de
resaltar su clara vision de por dénde se estaban orientando
en cada momento y en el mundo las nuevas lineas de inves-
tigacion sobre cada uno de los temas objeto del grupo.
jCuantas veces, hemos visto como nos pedia reorientar
nuestros puntos de vista! Y esto nos podia contrariar quiza,

para acabar aceptando inequivocamente que algunos de
sus puntos de vista eran mds certeros que los nuestros.

Ahora que la mayoria de los grupos de investigacion
tienden a fragmentarse y a abordar temas de menor cala-
do para multiplicar el nimero de publicaciones, vale la
pena meditar en este otro estilo. Muy valiosa me parece
su forma de tratar a los becarios y de crear un clima en el
que la formacioén de éstos contara con todos los equipos
modernos necesarios, y el acceso a todo tipo de publica-
ciones, desde antes de que ella misma propiciara la infor-
matizacién de las bibliotecas del CSIC.

Ha sido un orgullo haberle tratado y un motivo de
admiracién y afecto. Descanse en paz.

Mais informacion en: ' El Pais 9 de Octubre 2010,
2Boletin del GCTA, Vol. 13 Pag. 23, 1992,°“Lanza” 19
de Octubre del 2010

HA MUERTO EL PROF. LUCAS HERNANDEZ.

Manuel V. Dabrio, Profesor de Investigacion del Instituto
de Quimica Orgdnica General

Ha muerto el Prof. Lucas
Hernandez, Catedratico de
Quimica Analitica de la Univer-
sidad Auténoma de Madrid.
Aunque quizds a muchos de
vosotros os haya llegado ya la
noticia por otros medios, no quere-
mos dejar de comunicarlo a través
de nuestro boletin, como un senci-
llo pero sentido homenaje a Lucas.

Su especialidad era la Electroquimica, campo en el
que destacé su aportacion cientifica, creando ademads
escuela, dentro del grupo de trabajo que lideré tantos
aflos. Ocup6 también diversos puestos de responsabilidad
en organismos de planificacién y control de la investiga-
cion en los que demostr6 su competencia y honestidad.

En cromatografia, aunque no fue su principal linea de
investigacion, no pueden olvidarse sus contribuciones en
HPLC'y en algunas aplicaciones de electroforesis capilar.
En relacidn con estas técnicas hay que destacar su colabo-
racion con diversos grupos y su contribucion al intercam-
bio de personal investigador. Una mencién especial
merece el que durante su presidencia de la SEQA, las
relaciones con nuestra Sociedad fueron 6ptimas en los
temas que se abordaron en comun, entre los que se puede
destacar la organizacién de las JAL. Descanse en paz
nuestro colega y amigo.
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PREMIOS A SOCIOS

MANUELA JUAREZ IGLESIAS.
UNA BRILLANTE CARRERA INVESTIGADORA
MUY LIGADA A LAS TECNICAS CROMATOGRAFICAS.

Recientemente se le ha concedido el International Dairy Federation (IDF) Award 2010 a Manoli Judrez, miembro
de la SECYTA desde hace muchos afios. Cromatografista reconocida internacionalmente en temas relacionados
con el andlisis de grasas comestibles, ha asistido a muchas de las Reuniones Cientificas del GCTA y de la SECyTA,
donde ha desarrollado diferentes actividades, destacando varias Conferencias plenarias.

Manuela Judrez Iglesias estd muy orgullosa de ser
Licenciada en Quimicas por la Universidad de
Salamanca y ain mds de ser Doctora en Ciencias
Quimicas por la Universidad Complutense de Madrid.
Su actividad investigadora se ha desarrollado en el
Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
(CSIC) donde ingresé como Colaborador Cientifico
en el afio 1968 en el Instituto de Productos Lacteos de
Arganda del Rey, posteriormente en el Instituto del
Frio de Madrid y en la actualidad es Profesora de
Investigacién en el Instituto de Investigacién en
Ciencias de la Alimentacion (CIAL). Ademas, actual-
mente compagina sus funciones de Investigacién con
sus labores en la Direccion del Instituto IMDEA
Alimentacion.

En términos generales la actividad investigadora
de Manuela Judrez se ha desarrollado en el drea de
Cienciay Tecnologia de los Alimentos, y en particular
en el andlisis y caracterizacion de productos lacteos.
En este campo, sus aportaciones al andlisis de la frac-
cién lipidica de productos lacteos y el desarrollo de
técnicas y métodos de cromatografia de gases, liqui-
dos y capa fina ha sido muy importante para el avance
del conocimiento tanto a nivel nacional como a nivel
internacional. El impacto de esta linea de trabajo en el
sector lacteo ha sido muy relevante ya que ha partici-
pado activamente en el desarrollo y validacién de
métodos cromatograficos que se han tomado como
base a nivel nacional e internacional para su acepta-
cion como Normas Oficiales de Analisis. En este tema,
ha participado en numerosos proyectos de investiga-
cién como investigadora responsable, lo que ha dado
lugar a una dilatada produccién cientifica en revistas
de alto indice de impacto en su especialidad, asi como
innumerables invitaciones en congresos. Asimismo,
ha dirigido la actividad investigadora de numerosos
alumnos en formacidn con tesis doctorales, tesinas de
licenciaturas, masteres y cursos de especializacion.
Por otra parte, otra de sus lineas de actuacion cientifica
ha estado muy relacionada con la industria alimentaria
en la Mejora de la Produccion y Transformacién de
Productos del Sector Lécteo, con gran actividad en el
Comité Nacional Lechero.

Mais recientemente, su actividad se ha focalizado
en un drea en plena expansion tanto en el ambito aca-
démico como empresarial, que es la del estudio de la
relacién entre la fraccidn lipidica de la leche y sus
posibles beneficios en la salud. Particularmente, su
interés se ha centrado en los 4cidos grasos poliinsatu-
rados y en concreto en el 4cido linoleico conjugado
(CLA), cuya fuente principal se encuentra en la grasa
lactea de la dieta. Su aportacion fundamental en esta
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linea ha sido la mejora nutricional del perfil lipidico de
laleche y sus estudios cromatograficos en el andlisis
de los diferentes isémeros de CLA, lo que le han
supuesto su reconocimiento nacional e internacional y
la obtencién de numerosos y prestigiosos premios
cientificos: el Premio de Investigacién en Tecnologia
de Alimentos de la Fundacién CEOE, 1996; Medalla
de Honor a la Invenciéon de la Fundaciéon Garcia
Cabrerizo 2006; Placa de la Federacién de Industrias
Lacteas por la labor de divulgacién del Valor Nutritivo
de la Leche y los Productos Licteos 2009; Premio
Internacional Hipdcrates de Investigaciéon Médica
sobre Nutricion Humana 2009 y el recientemente
obtenido “The International Dairy Federation (IDF)
Award 2010 recibido en Nueva Zelanda.

Ademds de su actividad investigadora, su espiritu
incansable le ha llevado a ocupar numerosos y rele-
vantes puestos en la gestion del CSIC, entre los que se
cuentan la Subdireccién General de Programacion,
Seguimiento y Documentacién (1997-2001) y la
Vicepresidencia de Investigacién Cientifica y Técnica
(2003-2004), asi como en el Ministerio de Educacién

y Ciencia con su intervencién en el Programa de
Cienciay Tecnologia de Alimentos del Plan Nacional
como gestora y colaboradora entre los afios 1990-
1998. Durante estos aflos ejercié una notable influen-
cia en las Comisiones de Programas Europeos a las
que asistfa como miembro representante de la
Secretaria General del Plan Nacional. Asimismo,
durante los afios 2000-2002 ejercid la responsabilidad
nacional en la evaluacién de proyectos como
Coordinadora del Area de Tecnologia de Alimentos de
la ANEP.

Todas estas actividades reflejan su capacidad y
excelencia para dirigir y coordinar la investigacion del
mas alto nivel. Actualmente, Manuela mantiene su fre-
nético ritmo de trabajo, contintia al 100% en sus nume-
rosas actividades y responsabilidades, y esperemos
que asi siga por muchos afnos. jMuchas felicidades
Manoli!

Javier Fontecha
Instituto de Investigacion en Ciencias de la
Alimentacién (CIAL, CSIC-UAM)

El Comité Editorial aprovecha para desearos un
Feliz Aiio 2011 a todos los socios, lleno de venturas
y aventuras cromatogrdficas (y afines), con una gran
participacion de todos para
que este Boletin sea
'i mds interesante,
ameno y tenga

un poco de
cada uno.
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Alphagaz CO2 SFC,
la oferta de

Air Liquide para
cromatografia de
fluidos supercriticos.

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

Una oferta que incluye el gas,

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

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

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

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

dia y a la preservacion de la
vida, dentro de una gestion de
desarrollo sostenible, gracias a
soluciones innovadoras basadas
en las ultimas tecnologias.

El producto, la instalacion y los servicios
que su laboratorio necesita

AL Air Liquide Espafia, S.A.
Paseo de la Castellana, 35 / 28046 Madrid / Tel.. 91 502 93 00 / www.airliquide.es
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g CURIOSIDADES ANALITICAS

Queridos socios,

En este niimero del Boletin inauguramos una nueva seccion titulada “Curiosidades Analiticas” en la que se inclu-
yen algunos aspectos o problemas que miembros de la Sociedad se han encontrado en su trabajo del dia a dia. Os
animamos a que participéis en la misma. Como veis en el caso que se publica en este niimero no es necesario que
sea extenso. El objetivo principal es que todos veamos los problemas que pueden surgir con las técnicas cromato-
grdficas y afines, y que esta seccion sirva de ayuda ante situaciones similares.

El Comité Editorial

UN PROBLEMA EN LOS ESPECTROS DE MASAS DE CARBOHIDRATOS SILILADOS

Un problema que al tiempo es una curiosidad ha
ocurrido recientemente en nuestro laboratorio al
inyectar, en un equipo GC-MS con analizador de
cuadrupolo, mezclas de carbohidratos derivatizados
como trimetilsilil oximas. Se trata de un procedi-
miento que empleamos muy frecuentemente con
este tipo de compuestos, y el tipo de fragmentacion
que aparece en su espectro de masas es bien conoci-
do. Un ejemplo tipico es el espectro del fenil-B-D-
glucésido.
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Durante una serie de inyecciones de muestras simi-
lares, en los espectros de los carbohidratos derivatiza-
dos comenzaron a aparecer iones adicionales que se
superponian a su fragmentacion habitual. La compara-
cién de los maximos de los iones habituales y de los
adicionales indicaba un retardo de solo 1 segundo para
estos tltimos, lo que al producirse en todos los picos
descartaba su procedencia de una derivatizacion
parcial.

El hecho de aparecer siempre asociados a los picos
de los carbohidratos de la muestra indicaba que tam-
poco eran debidos a una contaminacion.

El espectro obtenido para el compuesto anterior
pasaba a ser:
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Entre los nuevos iones los mas intensos, ordenados
por intensidad decreciente, aparecian a valores m/z
309, 307,294, 292,279, 277.

Estos iones parecian deberse a la presencia del tri-
metilsilil derivado del 6xido de renio en la cAmara de
ionizacion justo en el momento de la elucion de cada
carbohidrato derivatizado. Dicho 6xido presenta un
espectro de masas muy similar.

El renio podria proceder del filamento de la cimara
de ionizacién. Al ser éste atravesado por la corriente eléc-
trica produce electrones que dan lugar a la ionizacién de
la muestra, pero para ello alcanza una temperatura muy
elevada. Pequefias cantidades del material del filamento
se evaporarian a esta temperatura en el vacio y se deposi-
tarian en puntos proximos de la cimara. Al llegar un com-
puesto trimetilsililado procedente de la columna, podria
dar lugar, en su contacto momentaneo con el 6xido de
renio depositado en la cdmara, a un intercambio del grupo
TMS, produciendo el trimetilsilil derivado del 6xido de
renio causante de los picos adicionales.

No se pueden descartar otras posibles explicacio-
nes, como el que la reaccién ocurra en el propio fila-
mento, pero el hecho de que la limpieza de la cAmara
elimine el problema refuerza esta interpretacion.

Para mas informacién contactar con:

Jesiis Sanz Perucha

Instituto de Quimica Orgénica General (CSIC)
Email: iqojsO2@iqog.csic.es
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CONGRESOS CELEBRADOS

7" GCxGC Symposium y 34" International Sympo-
sium on Capillary Chromatography

30 de mayo - 4 de junio de 2010, Riva del Garda, Italia.

El maravilloso enclave de Riva del Garda fue de
nuevo testigo de uno de los acontecimientos cientifi-
cos mds destacados en el &mbito de la cromatografia
capilar, la séptima edicién del “GCxGC Symposium”
y la trigésimo cuarta edicién del “International
Symposium on Capillary Chromatography” (ISCC),
que tuvieron lugar durante la semana del 30 de mayo al
4 de junio de 2010. El lugar elegido para albergar estos
congresos, que binualmente se celebran en Riva del
Garda, fue el Centro de Ferias y Congresos.

Los comités cientificos, organizador y honorario
de ambos congresos estuvieron representados por
reconocidos investigadores, principalmente estadou-
nidenses pero también italianos, alemanes, holande-
ses, japoneses, chinos, ingleses y australianos. La
organizacién local estuvo dirigida por el Dr. Bedini,
Dr. Cavagnino, Dr. Magni y la Sra. Zara de 1a empresa
Thermo Fisher Scientific. El Prof. Dr. P. Sandra de la
International Organization for the Promotion of
Microcolumn Separation (I.O.P.M.S, Kortrijk) presi-
di6 ambos congresos.

El 30 de mayo tuvieron lugar distintos cursos sobre
los principales aspectos de la cromatografia de gases
bidimesional (introduccidn e instrumentacién, acopla-
mientos, optimizaciones, principios y aplicaciones)
impartidos por: Dr. J. Dimandja (Spelman College,
Atlanta, GA, USA), Dr. H.G. Janssen (Unilever
Research Laboratory, Vlaardingen, The Netherlands),
Dr. J. Beens (Free University, Amsterdam, The
Netherlands) y Dr. P. Marriot (RMIT University,
Melbourne, Australia), todos ellos expertos de recono-
cido prestigio a nivel mundial en la materia.

Estos investigadores se encargaron también de la
inauguraron del séptimo congreso de GCxGC con una
conferencia de apertura el dia 31 de mayo. En este
congreso, se presentaron un total de 30 comunicacio-
nes orales, divididas en los siguientes bloques: tecno-
logia, metabolémica, aplicaciones petroquimicas, far-
macéuticas y medioambientales; 6 de ellas fueron
comunicaciones plenarias. Los temas fueron muy

variados y trataron, entre otros, de la optimizacién de
capacidad de pico en GCxGC, de nuevos tipos de
moduladores (single stage, stop-flow pneumatic, chip-
based pneumatic modulator), aplicacién de “single
photon ionization” como modo de deteccién, aplica-
ciones al andlisis de productos petroquimicos, conta-
minantes en alimentos, drogas de abuso, etc, y nove-
dosos procedimientos para el andlisis de cromatogra-
mas en GCxGC. Se presentaron también 73 comuni-
caciones en formato de poster.

De manera paralela al Symposium de GCxGC, el
martes 1 de junio se inauguré el “34" International
Symposium on Capillary Chromatography” que se
prolong6 durante los tres dias siguientes. El congreso
se inauguro con la entrega del “Premio Marcel Golay”,
seguido por dos conferencias plenarias sobre avances
en cromatografia capilar.

En estos dias las comunicaciones orales se divi-
dieron en distintos bloques: separaciones en microco-
lumna, bioandlisis, cromatografia de gases capilar
(parte 1 y 2 — deteccién y tratamiento de datos),
columnas monoliticas, técnicas completas, técnicas
electroforéticas, microfluidos, aplicaciones novedo-
sas en GC, preparaciéon de muestra, desarrollos
recientes en MS, fundamentos/fases estacionarias y
cromatografia i6nica. En total se presentaron 77
comunicaciones orales, de las cuales 59 fueron confe-
rencias plenarias. Asimismo, se expusieron un total de
319 comunicaciones en formato pdster incluidas en
diferentes sesiones: 8 de fundamentos, 24 de tecnolo-
gia de columnas, 38 de preparacion de muestra, 3 de
sistemas de muestreo, 20 de cromatografia de gases
capilar, 10 de cromatografia de (micro) liquidos, 2 de
cromatografia de fluidos supercriticos y extraccion,
14 de métodos de electromigracién, 9 de instrumenta-
cién y automatizacién, 16 de técnicas acopladas y
multidimensionales, 15 de analisis de trazas, 39 de
aplicaciones medioambientales, 13 de aplicaciones de
energia, petroquimica e industrial, 28 de aplicaciones
biomédicas y farmacéuticas, 52 de analisis de produc-
tos naturales, alimentos, sabores y fragancias y 5 de
microchips.

Dentro del programa cientifico hubo muchas con-
ferencias muy interesantes y novedosas, como las titu-
ladas “HPLC on a compact disc” de P. Myers,
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“Matching the dimensions in comprehensive two
dimensional GC: multiple columns in the second
dimensién” de H.G. Janssen o “The discriminant
pixel approach: a novel strategy for comparison and
interpretation of GCxGC chromatograms” de
I. Rivals, entre otras. Espafia estuvo representada por
A. Cifuentes del Instituto de Fermentaciones
Industriales del CSIC con su interesante conferencia
“New omics applications of capillary electromigra-
tion methods” sobre las aplicaciones de CE en el
novedoso campo de investigaciéon denominado
Foodomics.

Las distintas casas comerciales (Shimadzu
Europe, Agilent Technologies, Sigma-Aldrich /
Supelco, Waters, Gerstel, Restek Corporation, Dani
Instruments, Thermo Scientific, Brechcuehler, Leco
Instrumente y Perkin Elmer) ofrecieron diversos
seminarios durante los dias centrales del congreso, en
los que se presentaron las tiltimas y mas novedosas
evoluciones y aplicaciones de la cromatografia de
gases y liquidos en diferentes campos. Las mismas
empresas (acompafiadas por otras, como: Atas GL,
Claind, Dionex, Hamilton, HTA, Macherey-Nagel,
Peak Scientific Instruments, Nlisis, LNI Schmidlin
SA, Phenomenex, Zoex Europe) organizaron también
una exposiciéon comercial demostrando las ultimas
novedades en instrumentacion analitica.

Las dos congresos: “7™" GCxGC Symposium”y
“34™ ISCC” fueron clausurados el viernes 4 de
junio con una ceremonia en la que se entregaron los
premios “Leslie S. Ettre Award”, dirigido a investi-
gadores menores de 35 afios y que hubieran presen-
tado una comunicacién en el congreso relacionada
con la cromatografia de gases capilar con aplica-
ciones medioambientales y alimentarias, y “The
Pfizer Analytical Research Centre (PARC) Award”
para investigadores con el mismo perfil pero cuyas
presentaciones se hubiesen basado en temas inno-
vadores relacionados con el ambito farmacéutico y
biomédico. Previamente, el jueves 3 de junio se
entregd también el premio “best-ever-GCxGC-
result” a la mejor separacion grafica obtenida con
esta técnica.

Finalmente, debo agradecer los esfuerzos y la
labor desempefiada por el Comité Organizador que
dieron lugar a uno de los mejores congresos cromato-
gréaficos actuales. Los cientificos participantes reco-
nocidos mundialmente, los seminarios y exposicio-

nes, el programa social y, sobre todo, el magnifico
ambiente dieron lugar a un cocktail perfecto de cien-
ciay diversion para todos los asistentes.

Michat Brokl

Departamento de Analisis Instrumental
y Quimica Ambiental

IQOG-CSIC, Madrid.

II Iberoamerican Conference on Supercritical
Fluids (Prosciba 2010)

Natal Brazil, 5" to 9" April 2010.

PROSCIBA 2010 fue organizada conjuntamente
por Brasil, Argentina, Portugal y Espafia en Natal,
entre los dias 5-9 de abril de 2010. El lugar elegido
para la celebracién fue Pestana Beach Resort de
Natal, un fantéstico hotel rodeado de playas y parques
naturales.

PROSCIBA es una plataforma que organiza con-
ferencias con el objetivo de promover el intercambio
de informacién entre cientificos y profesionales que
trabajan en el campo de la tecnologia de fluidos super-
criticos, para expandir y consolidar esta disciplina en
Iberoamérica. El I PROSCIBA fue financiado por
instituciones y organizaciones de Brasil, incluida
FAPERN, CNPq, CAPES y ANP.

La lista de participantes incluia a gente venida de
Portugal, Alemania, Brasil, Suecia, EEUU, Espafia,
Venezuela, Colombia, Argentina, México, Eslovenia,
Nueva Zelanda, Cuba, Canadd, India y Japon. Las
conferencias fueron inauguradas el lunes 6 de abril.
Durante los 4 dias que dur6 el congreso PROSCIBA
tuvieron lugar un total de 16 conferencias invitadas,
29 comunicaciones orales y 282 comunicaciones tipo
poster, que expusieron las nuevas tendencias en la tec-
nologia de fluidos supercriticos. Las comunicaciones
presentadas en este congreso se incluian dentro de las
siguientes dreas cientificas:

* Fundamentos:
Termodinamica y Equilibrios de altas presiones.
Propiedades de transporte y otras propiedades
fisico/quimicas.
Fenémenos superficiales.
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« Tratamientos:
Extraccién y Fraccionamiento.
Escalado y economia.
Alimentos e ingredientes de alimentos funcio-
nales.
Cosméticos y farmacéuticos.

« Reacciones y nuevos tratamientos:
Reacciones quimicas y bioquimica.
Biotecnologia.

» Materiales.

« Biofuel y medio ambiente.

Entre los trabajos presentados se encuentran
algunos estudios que, a mi parecer, destacaron por su
interés y novedad. Como por ejemplo, la obtencion
de micro- y nano- particulas de medicamentos por
CO.. Estas nanomedicinas poseen ventajas terapéu-
ticas, que unida al empleo de CO,, forman una
opcioén atractiva ya que permite la formacion de par-
ticulas del mismo tamafio sin que aparezca disolven-
te residual en el medicamento (Dr. Jaume Veciana).
El Dr. Herminio C. de Sousa presenté los beneficios

que posee en la industria farmacéutica el uso de los

fluidos supercriticos para la impregnacion de diver-
sos materiales, como se realiza actualmente con la
fijaciéon de medicamentos en lentes de contacto, lo
que permite la creacion de una nueva via de transpor-
te de los medicamentos. El Dr. Steven M. Howdle
utiliz6 el CO; supercritico para la sintesis de nuevos
polimeros y materiales que pueden ser de gran utili-
dad en aplicaciones médicas y farmacéuticas. Otro
trabajo de gran interés estuvo centrado en el empleo
de la extraccién con fluidos supercriticos para la
obtencién de compuestos bioactivos a partir de pro-
ductos naturales, donde la utilizacién de CO, super-
critico permite la utilizacién de temperaturas no muy
altas y la ausencia de disolventes orgdnicos que pue-
dan ser perjudiciales. Un ejemplo de ello fue la pre-
sentacion de un trabajo en el que se demostré como
los extractos de romero, jengibre y zumo de tomate
actian como agentes antiapoptéticos en cultivos
celulares (Dr. Paulo Rosa). El Dr. David J. Tognarelli
realizé una presentacion que tenia como objetivo
presentar los resultados obtenidos de los analisis de
biofueles llevados a cabo usando cromatografia de
fluidos supercriticos acoplada a espectrometria de
masas, resaltado las ventajas de este tipo de cromato-
grafia, como la ausencia de disolventes organicos en
la fase movil, reduciéndose asi los costes y los resi-
duos de produccién y proporcionado una técnica ana-
litica GRAS.

Después de la exposicion de las conclusiones fina-
les del congreso el viernes 9 de abril, se procedié a la
entrega de premios a los tres posters mas destacados
entre todos los trabajos presentados. Tras la ceremo-
nia de clausura tuvo lugar la imparticién de dos cursos
cortos:

A. “Fundamentals of Reactive Systems”,
Susana B. Bottini, Universidad Nacional del Sur,
Argentina.

B. “Supercritical Carbon Dioxide in Bioma-
terials: Synthesis and Processes”, Ana Aguiar-
Ricardo, Teresa Casimiro and Vasco Bonifacio,
Universidad de Nova de Lisboa, Portugal

Debo por dltimo agradecer la labor desempefiada
por el Comité Organizador, cuyos esfuerzos han
hecho posible que la conferencia haya sido un éxito
en todos los aspectos, invitando conferenciantes de
alta calidad cientifica y proporcionando el mejor
ambiente posible para el intercambio de informacién
e ideas, lo cual podra dar lugar a futuras colaboracio-
nes entre grupos de investigacion de distintas partes
del mundo. Y para finalizar, quiero hacer constar mi
agradecimiento a la Sociedad Espafiola de
Cromatografia y Técnicas Afines (SECyTA) por la
beca de asistencia a congresos internacionales que me
fue concedida y que me permitié asistira PROSCIBA
2010.

IT International Workshop on Analytical Minia-
turization (‘“lab-on-a-chip”)
Oviedo, Asturias, 7-8 de junio, 2010

El objetivo de esta “workshop” fue discutir sobre
los dltimos avances de la miniaturizacién en la
Quimica Analitica centrdndose, principal aunque no
exclusivamente, en dispositivos “lab-on-a-chip”. El
concepto de “lab-on-a-chip” se refiere al intento de
integrar y llevar a cabo un elevado nimero de tareas
propias de un laboratorio en un tnico dispositivo.
Desde un punto de vista de la Quimica Analitica, con-
siste en desarrollar microsistemas de andlisis total (u-
TAS) mediante la disminucién del tamario del instru-
mento e integracion de las miltiples etapas analiticas
(inyeccidn, reaccidn, separacion, deteccién) en un
unico dispositivo, dando lugar a un sistema de presta-
ciones similares a un sensor con tiempo de respuesta
rapido, bajo consumo de muestra, funcionamiento in
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situ, y alta estabilidad, pero capaz de llevar a cabo
analisis multiparamétricos.

La “I Workshop on analytical miniaturization
(lab-on-a-chip)” fue organizada en Alcala de Henares
en el afio 2008 por el grupo del doctor Alberto
Escarpa y la idea inicial de los fundadores fue la de
poner en contacto todos los grupos de investigacion
espafioles que estaban trabajando en la miniaturiza-
cién de la Quimica Analitica y/o sistemas “lab-on-a-
chip”. En nuestra opinion, esta “workshop” permitio
que la emergente comunidad espafiola en el campo de
la miniaturizacidn se reuniera y estrechara lazos para,
de ese modo, impulsar dicho campo de investigaciéon
en nuestro pafs.

La segunda edicion se celebré el 7y 8 de junio de
2010 en la ciudad de Oviedo y la organizacion corrié
a cargo del grupo del doctor Agustin Costa, siendo
destacado el esfuerzo de la doctora Maria Teresa
Fernandez Abedul. En esta ocasion, los organizado-
res se plantearon como reto la expansion del evento
mds alld de nuestras fronteras. El aumento en nime-
ro de la presencia cientifica fordnea llevé asociado
una gran calidad, contando con la presencia de cien-
tificos del nivel de Susan M. Lunte (University of
Kansas, EEUU), Peter C. Hauser (University of
Basel, Suiza), Dirk Janasek (Leibniz-Institut fiir
Analytische Wissenschaften, ISAS, Alemania) y, de
nuevo, disfrutando de la compaiiia de Elisabeth
Verpoorte (University of Groningen, Paises Bajos).
Ademads, se contd con la participacién en forma de
comunicacién “flash” de miembros de las
Universidades de Helsinki, Eslovaquia y Dublin y
del Institut for Mikrotechnik Mainz (Alemania).
Respecto a los grupos espafioles, se cont6 con la pre-
sencia de investigadores del Institut Catala de
Nanotecnologia (ICN, CSIC), el Instituto de
Microelectréonica de Barcelona (IMB-CNM, CSIC),
el Instituto de Quimica Organica General de Madrid
(IQOG, CSIC), y de las Universidades, Autonoma
de Barcelona, Autonoma de Madrid, de Alcala, de
Alicante, de Barcelona, de Burgos, de Castilla la
Mancha, de Coérdoba, de les Illes Balears, y de
Oviedo.

Entre las aplicaciones mds destacables que se pre-
sentaron en este congreso, podemos citar sistemas
lab-on-a-chip para la monitorizacién in vivo de neuro-
transmisores en cerebro de ovejas o para llevar a cabo
ensayos in vitro con células y tejidos para el estudio

del efecto de nuevos farmacos, microsistemas en
combinacién con particulas magnéticas e inmunoen-
sayo para la determinacién de pesticidas o sistemas
miniaturizados de electroforesis capilar para la sepa-
racion de proteinas.

Por otro lado, se mostraron innovaciones y mejo-
ras instrumentales tales como el empleo de cerdmi-
cas de baja temperatura de sinterizado (LTCC) para
la fabricacién de sistemas “lab-on-a-chip”, la imple-
mentacién de la deteccion conductimétrica sin con-
tacto acoplada capacitivamente (C4D) en sistemas
miniaturizados y el desarrollo de un sistema minia-
turizado de electroforesis de flujo libre para separa-
ciones a escala preparativa. Ademads, el uso de nano-
materiales también estuvo presente tanto para el des-
arrollo de sistemas de preconcentraciéon miniaturiza-
dos como para su implementacién como detectores
electroquimicos en microchips de electroforesis
capilar.

Larealizacion de esta “workshop” ha contado con
el respaldo del MICINN, el Principado de Asturias, el
Ayuntamiento, el Palacio de Congresos y la
Universidad de Oviedo, Cajastur, la fundacién
Genoma Espaiia, las sociedades SECyTA, SEQA y
SEA, y las empresas Agilent Technologies, Micrux
Technologies, Dropsens y Lifesciencelab, sin la
ayuda de los cuales no hubiese sido posible su realiza-
cion.

Por tltimo, hay que destacar la perfecta organiza-
cion del congreso no sé6lo en el ambito cientifico, en el
que la buena calidad y variedad ha quedado patente,
sino también en el aspecto humano, donde la atencién
por parte de los organizadores (grupo de Inmuno-
electroanadlisis, Universidad de Oviedo) ha sido cui-
dada al detalle.

Finalmente, en el acto de clausura se anunci6 que
la tercera edicion de la “International Workshop on
Analytical Miniaturization” se realizard en la ciudad
de Barcelona organizada por el grupo del doctor
Arben Merkoci, en el afio 2012, continudndose el
cardcter bienal de esta reunion.

Agustin G. Crevillén, M? Mar Barrios Romero,
Angel de la Puerta y Raiil Garrido-Medina
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CALENDARIO DE ACTIVIDADES

1. SCM-5: 5" International Symposium on the 6. 2" International Congress on Analytical Proteo-

Separation and Characterization of Natural
and Synthetic Macromolecules.
25-27 enero de 2011. Amsterdam (Holanda).

Contacto: Ordibo bvba

Edenlaan 26

B-2610 Wilrijk (Belgium)

Tel.: +32 (0)58 523116 /+32 (0)3 8288961
Fax: +32 (0)58 514575 /+32 (0)3 8288961
scm@ordibo.be - www.scm-5.nl

. Pittcon Conference 2011

13-18 marzo de 2011, Atlanta (Georgia, EE.UU).
http://www.pittcon.org/index.php

. ICAS 2011: IUPAC International Congress on
Analytical Sciences.
22-26 mayo de 2011. Kyoto (Japén).

Contacto: Secretary General: Koji Otsuka
Graduate School of Engineering, Kyoto University
Katsura, Nishikyo-ku, Kyoto 615-8510, Japan
Fax: +81 75383 2450
ICAS2011_secretary@anchem.mc.kyoto-u.ac.jp
http://www.icas2011.com/

. HPLC 2011: 36" International Symposium on
High Performance Liquid Phase Separations
and Related Tecniques.

19-23 junio de 2011. Budapest (Hungria).

Contacto: Chairman: Attila Felinger
University of Pécs, Pécs (Hungria)
Secretaria: Diamon Congress Ltd.
H-1255 Budapest, POB 48

Tel.: +36 1 2250210

Fax: +36 12012680
diamond@diamond-congress.hu
http://www.hplc2011.com/

. III Reunion Nacional de Dioxinas, Furanos y
Compuestos Organicos Persistentes Relacionados.
30junioy 1 julio de 2011, Santander (Espafia)

Contacto: Fundacién Leonardo Torres Quevedo
E.T.S. Ingenieros de Caminos

Avda. de los Castros s/n

39005 - Santander

Tel.: 9422009 11 - Fax: 94227 58 62
fltqgcongresos@ gestion.unican.es
www.dioxinas.unican.es

mics.
18-21 julio de 2011. Orense (Espafia).

Contacto: Chairman: Dr. José Luis Capelo Martinez
Science Faculty

University of Vigo at Ourense Campus / As Lagoas
Ourense 32004

Tel.: +34610835903 proteomass@ proteomass.org
http://www.bioscopegroup.org/

. DIOXIN 2011: 31* International Symposium on

Halogenated Persistent Organic Pollutants.
21-25 agosto de 2011. Bruselas (Bélgica)

Contacto: Chairman: Jean-Francois Focant
Universidad de Lieja

Secretaria: Dioxin 2011 Secretariat

c¢/o MCI Benelux S.A.

Avenue de Tervueren, 300

1150 Brussels, Belgium

Tel: +32 (0)2 743 1540 - Fax: +32 (0)2 743 1550
dioxin2011@mci-group.com
http://www.dioxin2011.org/

. EUROanalysis 16: European Conference on

Analytical Chemistry.

11-15 septiembre de 2011. Belgrado (Serbia).
Contacto: Co-chairs: Slavica Razi¢ & Ivanka
Popovic

Secretaria: CONGREXPO d.o.o.

Tel: +381-11-2686024

Fax: +381-11-2686024

nebojsa@congrexpo.co.rs

WWW.CONgrexpo.co.rs
http://www.euroanalysis2011.rs/

. RAFA2011: Recent Advances in Food Analysis

1-4 noviembre 2011. Praga (Chequia).

Chair y Co-chair: Profs. Jana Haslova y Michel
Nielen

RAFA2011@vscht.cz
http://www.rafa2011.eu/index.html

. JAI 2011: 13* Jornadas de Analisis Instrumental

14-16 noviembre de 2011. Barcelona (Espaiia).

Contacto:

Secretaria del Congreso: 13 JAI

Gran Via 488, Entlo. 5* - 08015 Barcelona, Espafia
Fax 934517782

expoquimia@firabcn.es

www.expoquimia.com
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ARTICULOS DE INTERES

“Prediction of metabolite identity from accurate
mass, migration time prediction and isotopic pat-
tern information in CE-TOF MS data” por
Masahiro Sugimoto, Akiyoshi Hirayama, Martin
Robert, Shinobu Abe, Tomoyoshi Soga, Masaru
Tomita. Electrophoresis 2010,31,2311-2318.

Los metabolitos son moléculas de bajo peso
molecular (generalmente menor de 1500 Da) que se
producen a partir de procesos quimicos o enzimaticos,
como resultado del metabolismo celular. Esta defini-
cién engloba compuestos con caracteristicas fisico-
quimicas muy diversas, como por ejemplo pequefios
iones inorgdnicos, aminodcidos y lipidos. La dificultad
del estudio e identificacién de metabolitos radica prin-
cipalmente en su naturaleza heterogénea (desde com-
puestos muy polares a apolares) y sus concentraciones
muy dispares en los distintos fluidos biolégicos y com-
partimentos celulares.

En este trabajo se propone el empleo de la electro-
foresis capilar (CE) como técnica analitica de separa-
cién acoplada a espectrometria de masas con un anali-
zador de tiempo de vuelo (TOF MS) como sistema de
deteccidn, para el andlisis del perfil metabdlico de
muestras de orina procedentes de individuos sanos.

El empleo de la espectrometria de masas como sis-
tema de deteccién en CE es cada vez mds generaliza-
do. Concretamente, los analizadores de masas del tipo
TOF, son especialmente adecuados en el acoplamiento
CE-MS debido fundamentalmente a su gran velocidad
en la adquisicion de los espectros de masas y su eleva-
da exactitud en las medidas de las masas. Se trata por
tanto de una técnica muy adecuada para el andlisis de
perfiles metabdlicos en muestras bioldgicas.

En este articulo se pone de manifiesto la dificultad
existente en la identificacion de metabolitos a pesar de
la exactitud en los valores de relacién masa-carga
(m/z) y la distribucién isotdpica que proporciona la
deteccién mediante TOF MS. A partir de la informa-
cién procedente del anélisis CE-MS, es posible obte-
ner una lista de candidatos o compuestos identificados
de forma tentativa.

El objetivo principal de este trabajo es facilitar la
identificacion de metabolitos tras un analisis mediante

CE-TOF MS, combinando los datos de masa exacta y
patrén isotopico obtenidos a partir de los espectros de
masas con un modelo matemético de prediccion de
tiempo de migracion.

El desarrollo de dicho modelo matemadtico se basa
en la aplicacion de la regresion de vectores de soporte
(SVR, Support Vector Regression) ala prediccién de
los tiempos de migracion de los picos procedentes de
CE-TOF MS.

En primer lugar, se analizaron las muestras de
orina en las que se incluyeron dos estandares internos.
Cada espectro de masas se calibr6 con las masas de
referencia de las sustancias afiadidas en el liquido adi-
cional. La calibracion de cada espectro es de suma
importancia ya que repercute en los valores resultantes
de m/z y por tanto en la identificacion posterior de los
metabolitos.

Tras el andlisis de las muestras de orina, se selec-
cionaron los valores de m/z para la identificacion de
los metabolitos. Esta identificacién se llevé a cabo
mediante el uso de bases de datos ptiblicas (HMDB 'y
ARM project) y mediante la comparacién con librerias
de péptidos y estandares.

En segundo lugar, se normalizaron los errores en el
tiempo de migracién de los datos procedentes de inyec-
ciones consecutivas. Para ello, se calculd la movilidad
electroforética. Este cdlculo se puede realizar de forma
muy precisa mediante la ecuacién de Stokes, aunque
cuando se trata de CE-MS surgen dos limitaciones:

- El fenémeno de co-migracién de las moléculas
neutras con el flujo electroosmético disminuye la
precision del calculo de tiempo de migracién en
esta zona.

-La fluctuacién de las condiciones eléctricas
durante el andlisis puede causar variaciones en las
sustancias cargadas en el interior del capilar
durante la separacion.

Para evitar dichas limitaciones, los autores norma-
lizaron los tiempos de migracién mediante el uso de
los dos estandares internos afladidos a la muestra, con
el fin de calcular las distintas movilidades electroforé-
ticas de manera mas precisa.
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En tercer lugar se desarrollé el modelo matemati-
co. Para estimar el tiempo de migracién de los com-
puestos encontrados en la muestra, se necesité conocer
inicialmente algunas caracteristicas moleculares. Por
ello, se utiliz6 el programa “Molecular Operating
Environment 2008” que aporté mas de 100 pardmetros
fisico-quimicos sobre los compuestos. Por otro lado,
se aplicé la ecuacidon de Henderson-Hasselbach para
calcular el pKa de los metabolitos no peptidicos y por
tanto la carga neta al pH de separacién. En el caso de
los metabolitos peptidicos, este cdlculo se simplifico y
se asumio la carga neta total como la suma de las car-
gas individuales de sus aminoécidos.

La prediccién de los tiempos de migracién se llevé
a cabo mediante el modelo matematico SVR que clasi-
fica los datos en espacios multidimensionales minimi-
zando los problemas de regresion de las variables con-
tinuas. Se optimizaron los pardmetros aplicando la
validacion cruzada diez veces (ten-fold cross valida-
tion). Para evaluar la precision en la prediccion entre el
tiempo de retencién observado y esperado, se determi-
naron los coeficientes de correlacion de Pearson.

La carga neta destac6 como el factor mas impor-
tante en cuanto a las caracteristicas fisico-quimicas
moleculares implicadas en el modelo predictivo SVR.
La precisién en la medida del pKa fue imprescindible
sobre todo en aquellos metabolitos con valores de pKa
préximos a 1.8 (pH de separacién) ya que en estos
casos, la carga neta es mds sensible a cambios. Por otro
lado, se observé que la precision en la prediccion del
tiempo de migracion depende en gran medida del éxito
en el procedimiento de normalizacién de los tiempos
de migracién con los estdndares.

Finalmente, se compar6 esta metodologia con otro
modelo matemaético (Offord’s model). El método que
se presenta en este trabajo queda limitado por una
mayor dificultad de interpretacion de los datos con res-
pecto al modelo de Offord aunque presenta la ventaja
de poder distinguir el comportamiento de la migracién
de péptidos con un orden diferente en sus aminodcidos.

Con respecto al andlisis de las muestras de orina, al
comparar los resultados obtenidos a partir de los valo-
res de m/z y patrones isotopicos y los resultados obte-
nidos tras la aplicacién del modelo matematico des-
arrollado, se pudo observar que sélo el 66% de los
metabolitos asignados eran similares siguiendo ambos
métodos.

Utilizando los datos de muestras de orina concen-
tradas cinco veces se estudi6 la fiabilidad de la identi-
ficacidn tentativa a partir de los datos de m/z y patrén
isotdpico, contrastando los metabolitos con una libre-
ria de estandares. Se observé que la asignacion de la
férmula molecular, fue correcta inicamente para com-
puestos de bajo peso molecular. Con estos resultados,
se concluy6 que no se tenian datos suficientes para la
caracterizacion de ciertas moléculas aplicando esta
aproximacion.

Al incluir la prediccién del tiempo de migracion
mediante el modelo matematico desarrollado, la iden-
tificacion de metabolitos se elevd del 38.9 al 52.2% de
los picos.

Analizando los resultados de la aplicacion del
modelo matemadtico en el andlisis mediante CE-TOF
MS, se concluy6 que la identificacién satisfactoria se
limitaba a los metabolitos que se encontraban en el
intervalo 50-500 m/z. Se encontraron 80 metabolitos
no peptidicos y 2858 peptidicos. Para metabolitos con
un valor superior a 500 m/z se observé la necesidad de
una mayor precision, ya que en estos casos, existen
mas combinaciones atémicas posibles para la cons-
truccién de su férmula molecular. Ocurre lo mismo
con los péptidos de mayor peso molecular debido a
que la estructura secundaria es variable y por ello es
posible que sufran cambios en su movilidad electrofo-
rética.

Los autores ponen de manifiesto la utilidad del uso
del tiempo de migracién para facilitar la identificacion
o reducir significativamente el niimero de candidatos
posibles para un valor de m/z y un patrén isotépico
dados. Esta aproximacién consigue una mayor fiabili-
dad en la identificacién metabdlica ademds de no
requerir el andlisis mediante MS/MS o NMR, que
suponen mayor tiempo y coste econémico.

Por todo ello, este articulo realza considerable-
mente el valor de la técnica CE-TOF MS para su apli-
cacién en Metabolémica y pone de manifiesto la nece-
sidad de futuros avances en las estrategias y herra-
mientas para la identificacion de las moléculas presen-
tes en las muestras bioldgicas debido a su importancia
como posibles biomarcadores.

Clara Ibanez
Instituto de Investigaciéon en Ciencias
de la Alimentacion (CIAL, CSIC-UAM)
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NUEVA DIVISION Bruker Chemical Analysis

Desde el pasado mes de mayo, las anteriores divisio-
nes de Varian de GC, GCMS e ICPMS junto con el
correspondiente personal de ventas, aplicaciones y servi-
cio técnico forman parte de Bruker, englobandose en una
nueva Divisién llamada Bruker Chemical Analysis.

Bruker es una compaiifa de instrumentacién con una
dilatada historia de 50 afios de innovacion, lider en equi-
pos de alta tecnologia: NMR, EPR, LCMS (MALDI-
TOF, ESITOF/Q-TOF, Ion Trap, FT-MS), FT-IR, NIR,
Raman y Difraccién/Fluorescencia de Rayos-X entre
otros, establecida directamente en Espafia desde 1973 y
con amplia presencia en las principales Universidades,
Centros de Investigacion y Laboratorios de nuestro pais.

Con la incorporacién de la nuevas tecnologias de GC,
GCMS e ICPMS, Bruker amplia atin mds su presencia en
los laboratorios de andlisis quimico en los campos
Industrial/Petroquimico, Alimentacién, Medio ambiente,
Toxicoldgico y Farmacéutico, entre otros.

Desde ahora, aunando el compromiso y poder tecno-
16gico de Bruker con la dilatada experiencia en el merca-
do analitico de todos los profesionales que formamos
parte de la Divisién, esperamos, atin mds, seguir ofrecien-
do a nuestros usuarios las mejores y mds innovadoras
soluciones analiticas y un servicio personalizado para el
maximo rendimiento de sus equipos y optimizacién de su
Laboratorio.

Las nuevas lineas de instrumentacién ofrecidas por
Bruker, incorporan los siguientes equipos:

Cromatografos de Gases Bruker serie 400

La serie 400 consiste en dos modelos de cromatégra-
fos de gases junto con un amplio abanico de accesorios y
soluciones analiticas “llave en mano” que permiten abor-
dar inmediatamente metodologias ya establecidas o nue-
vas soluciones especificas y personalizadas requeridas
por el laboratorio con aplicaciones en los campos indus-
trial/petroquimico, agroquimico y medioambiental, prin-
cipalmente.
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El cromatégrafo Bruker 450-GC es un modelo de
gran flexibilidad y poder analitico asi como de una opera-
cion sencilla y robustez a toda prueba.

Permite la operacion simultdnea de hasta tres canales
cromatograficos y la incorporacién de una amplia gama
de inyectores, detectores, valvulas de inyeccién/conmu-
tacion, sistemas automaticos de introduccion de mues-
tras, columnas y accesorios.

Est4 totalmente controlado desde la Estacion de Datos
Galaxie ademads de disponer de una pantalla local de alta
resolucién en color, muy intuitiva y en espaifiol, para
modificacién y seguimiento en tiempo real de cualquier
pardmetro.

El cromatégrafo Bruker 430-GC ofrece las mismas
prestaciones analiticas en un disefio compacto y pequefio
tamafio ocupando la mitad de espacio.

De un solo canal cromatografico, es la solucién ideal
para aplicaciones de rutina.

Sistemas GCMS Bruker serie 300

El Bruker 320-MS es la dltima generacidn de sistemas
GCMS Triple Cuadrupolo, ofreciendo una sensibilidad
unica a nivel de femtogramos, amplio rango de masas 10-
2000 dalton y una variada gama de configuracionescro-
matograficas y de ionizacién para dar respuesta a
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cualquier necesidad analitica, todo ello en tan solo 72 cm
de espacio lineal en el laboratorio. En pocos segundos, de
forma sencilla, se puede cambiar de modo de ionizacién
EI/CI sin necesidad de romper el vacio. E1 320-MS es el
GCMS Triple Cuadrupolo més sensible, robusto y flexi-
ble disponible actualmente.

Sistemas ICPMS Bruker serie 800

Los sistemas ICPMS serie 800 de Bruker, incorporan
innovaciones tecnoldgicas que permiten su uso en rutina,
y que claramente estdn marcando tendencias en el merca-
do actual de técnicas atémicas. Su nueva optica que per-
mite focalizar los iones en 4 dimensiones con una tnica
lente, garantiza una maxima transmision libre de particu-
las indeseadas, ofrece sensibilidades de Gigahercios con
fondos extraordinariamente bajos. En su modelo 820-
MS, se combina ademds con una interfase de colision
reaccion (CRI) para la eliminacién de interferencias de
respuesta inmediata y que permite la maxima flexibilidad
posible en la definicién de métodos en practicamente
cualquier tipo de matriz.

Su disefio innovador y eficaz ofrece un nuevo salto
adelante en la tecnologia de ICPMS para convertirlo en el
instrumento de rutina, para el andlisis de metales a nive-
les ultratraza, que demandan actualmente los laborato-
rios.

Para mayor informacion, puede visitar:
www.bruker.com/chemicalanalysis

O bien ponerse en contacto con nuestras oficinas en
Espana:

Parque Empresarial Rivas Futura

C/Marie Curie, 5. Edificio Alfa

28521 Rivas Vaciamadrid (Madrid)

Tel. 91/499 46 34 / 4080

Fax 91/656 6237

bruker-cad@bruker.es
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SIGMA-ALDRICH"

COMPLETAMOS EL MAS AMPLIO RANGO DE
SELECTIVIDAD EN COLUMNAS PARA UHPLC
ASCENTIS® EXPRESS.

La mds reciente incorporacién a la familia
Ascentis® Express de columnas para UHPLC,
Ascentis® Express F5, completa el rango de selectivi-
dades de las mas robusta, eficaz, sensible y rapida linea
de columnas para Cromatografia de Ultra Alta Eficacia
(a presiones normales). Ya disponibles las fases C18
(incluye columnas capilares), C8 (incluye columnas
capilares), RP-Amide, HILIC, Phenyl-Hexyl, Peptide
ES-C18 y ahora F5 (pentafluorophenyl), que combinan
las propiedades de las particulas Fused-Core™ con unas
selectividades tnicas.

bl e Eapeai T3 25139008 st Aasbimnlies Tapreni O 10
Iderm & ey, LI, 3 T i sl W (TRAIT AN
ookl i & wealer
rabild bl B rerhueresd
rresbule phie el B RDAD i
e i 0.8 sl en,
i ¥
Pt - 00
i LA s FS0nm
e 3l
wrnghr 10 gl sach n B0 1O waterrmethunnd

8. nsrant i i
Popcta ke 1
Popeciratanras (751

-

Aperrtie Expreas F§

. =SS

Acmnii Lapresa CHB

F- —— F-

=
(]

Mais informacién y columnas de prueba llamando a Pedro
Gutiérrez

Tel. 91 657 20 65
pedro.gutierrez@sial.com
www.sigmaaldrich.com/analytical




ELIMINE FOSFOLIPIDOS EN BIOANALISIS

La tecnologia de limpieza de muestras en tubos y pla-
cas HybridSPE-Phospholipid permite en un tinico paso y
de manera sencilla eliminar de las muestras biolégicas
(suero, plasma, orina,...) proteinas, lipidos, macromolécu-
las y fosfolipidos, consiguiendo eliminar gran parte de los
problemas que presentan las muestras biolégicas en el
andlisis por LC-MS de drogas, farmacos, metabolitos, etc.

Caracteristicas y Beneficios de la tecnologia
HybridSPE-Phospholipid:

« Combina tanto la proteina de precipitaciéon (PPT) y
Extraccion en Fase Sélida (SPE).

* Ofrece la simplicidad y la naturaleza genérica de
precipitacion de proteinas.

« Selectividad enfoques SPE a través de la elimina-
cién selectiva de los fosfolipidos.

« 03/02 paso procedimiento genérico.

*100% de eliminacién de fosfolipidos y proteinas
precipitadas.

* Minimo o no el desarrollo del método.

* Disponible en 96 pozos y un cartucho de dimensiones
ml.

 Puede ser utilizado para enriquecer los fosfolipidos
para el andlisis.

b |
Hybnd=EPE Capacity a1 i .i L\

Amplia informacién y muestras en Servicio Técnico:
Tel. 900 10 1376

serviciotecnico@sial.com
www.sigmaaldrich.com/hybridspe-ppt

NOVEDADES TECNICAS
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LIQUIDOS IONICOS COMO FASES ESTACIONA-
RIASEN CG

Los cromatografistas de gases estdn de enhorabuena,
la familia de fases de polaridad media a alta para
Cromatografia de Gases con Liquidos I6nicos ha crecido.
Ya disponibles las fases IL-59, IL-76, IL-82,IL-100,
IL-111, columnas con fases de mayor estabilidad térmica
que sus equivalentes en polaridad, menor sangrado y
mayor robustez.
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No deje de visitar nuestra pagina Web:
www.sigma-aldrich.com/il-gc

O consultar a nuestro Servicio Técnico
Tel. 900 10 1376
serviciotecnico@sial.com
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NO PERDER DE VISTA ELAGUA

En el afio 2008, se encontraron medicamentos como
antibidticos, anticonvulsivos, estabilizantes del estado de
animo y reductores del colesterol en el agua potable de
mas de 40 millones de norteamericanos'. Ademas de los
productos farmacéuticos, contaminantes presentes en el
agua potable como percloratos, pesticidas, herbicidas,
disruptores endocrinos, retardantes de llama bromados y
productos de cuidado personal son causa de un flujo
constante de noticias sobre el contenido de nuestro siste-
ma de abastecimiento de agua.

Contaminantes emergentes

Pese a denominarse ‘“contaminantes emergentes”,
muchos de esos compuestos se han estado utilizando duran-
te décadas. Lo que es nuevo es nuestra capacidad para
medir esos contaminantes a las bajisimas concentraciones a
las que se encuentran en nuestro suministro de agua.

En Merck Millipore, revisamos los informes sobre
contaminantes emergentes y evaluamos si nuestros siste-
mas de purificacion permiten su eliminacion eficaz o si,
quizd, se precisan etapas de purificacion afiadidas. Dos
ejemplos recientes son los disruptores endocrinos (EDC)
y el perclorato.

Los disruptores endocrinos son sustancias naturales y
sintéticas que alteran la funcién del sistema endocrino y
consecuentemente causan efectos adversos en un orga-
nismo o su progenie. Las sustancias sospechosas de ser
EDC son los organohalogenados (cloroformo, dioxinas),
los productos quimicos utilizados en los pesticidas
(DDT) y los plasticos (bisfenol A, ftalatos).

Hemos disefiado sistemas de purificacion del agua
capaces de eliminar una amplia variedad de contaminan-
tes del agua. Esos sistemas combinan diversas tecnologi-
as de purificacién, como la 6smosis inversa, la electrode-
sionizacion, el carbon activo, las resinas de intercambio
i6nico y laradiacién ultravioleta. Se han disefiado diver-
sos filtros finales desechables para responder a las necesi-
dades de los cientificos que necesitan agua sin contami-
nantes especificos. En concreto, se optimizo un cartucho
parala eliminacién de los disruptores endocrinos. El car-
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tucho estd fabricado en materiales seleccionados para
evitar la recontaminacién del agua purificada y contiene
un tipo especifico de carbén activo.

El perclorato es otro ejemplo de contaminante emer-
gente que estd recibiendo una gran atencién. Hasta hace
bien poco no se le consideraba el perclorato una sustancia
peligrosa por lo que se solia eliminar a través de los siste-
mas de aguas residuales comunes. El niimero cada vez
mayor de laboratorios ambientales que controlan el per-
clorato en el agua y los alimentos precisan agua de grado
analitico exenta de perclorato.

Nosotros desarrollamos un método de cromatografia
i6nica para analizar el perclorato al nivel de nanogramos
por litro en agua ultrapura y evaluamos la eficiencia de
eliminacion de diversas combinaciones de técnicas de
purificacién de agua. Nuestro estudio demostré que la
6smosis inversa por si sola eliminaba el 97% del perclo-
rato afladido mientras que las resinas de intercambio i6ni-
coy la electrodesionizacién eliminaban todos los vesti-
gios restantes. Un sistema de purificacion de agua que
combina estas tecnologias asegura que el agua ultrapura
utilizada en el laboratorio carezca de perclorato.

Sin bajar la guardia

Es crucial que los investigadores y los desarrolladores
de sistemas de purificacién de agua de laboratorio sean
conocedores de la presencia de estos contaminantes
emergentes, y de otros que aparecerdn en el futuro.

Si bien la presencia de cantidades vestigiales de los
contaminantes emergentes quizd no plantee hoy un pro-
blema en la mayoria de los laboratorios, todos los investi-
gadores deben conocer lo que hay en el agua que estan
utilizando y cémo podria afectar a sus estudios.

Enlatabla siguiente se resumen las diferentes especi-
ficaciones del agua propuestas por Merck Millipore:

Contaminante

Unidad (y parametro)  TipoIll TipoIl Tipol

Tones MOhm.cm (Resistividad) | >0,05 | >1,0 | >18,0
Compuestos ppb (TOC) <200 <50 <10
orgdnicos
Particulas Unidades/ml NA NA <1
>0,2 ym
Silice ppb <1000 | <100 [ <10
Bacterias ufc/10 ml <10000| <100 <1

Estos valores constituyen tinicamente una orientacion, ya que algunas
aplicaciones analiticas especificas pueden precisar calidades de agua
especificas.

'Donn J., Mendoza M., Pritchard J. AP probe finds drugs in drinking
water. Associated Press (2008).
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CARTUCHOS DE EXTRACCION EN FASE SOLI-
DA EXTRABOND SCHARLAU

c XScharlab
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Lanueva gama de cartuchos poliméricos ExtraBond
de tltima generacion se basa en la fase ExtraBond EB.

Se trata de poliestireno divinilbenceno esférico modi-
ficado con pirrolidona. Tiene mayor capacidad y area
superficial que los rellenos basados en silica. Es un mate-
rial que presenta un equilibrio entre las propiedades
hidrofilicas e hidrofébicas pudiendo ser usado en un
rangode pHde 1 a 14.

ExtraBond ofrece unos excelentes valores de repro-
ducibilidad, recuperacion y velocidad de extraccion.

La gama ExtraBond cubre cualquier necesidad de
extraccion. Consta de 3 tipos de rellenos con distinta
polaridad segtin su modificacion.

Tipo Fase Reversa: ExtraBond EB2

ExtraBond EB2 es un revolucionario cartucho poli-
mérico valido para la mayoria de analitos, incluso para
compuestos muy polares e hidrofilicos. Es el nuevo relle-
no de extraccién en fase sélida basado en la fase
ExtraBond EB (poliestireno divinilbenceno esférico
modificado con pirrolidona) modificada con urea. Tiene
unrangode pHde 1 a 14.

ExtraBond EB2 es excelente para compuestos dcidos,
bésicos y neutros.

NOVEDADES TECNICAS
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Intercambio Catidnico: ExtraBond ECX

ExtraBond ECX es el nuevo relleno polimérico basado
en la fase ExtraBond EB (poliestireno divinilbenceno modi-
ficado con pirrolidona) que actia como una fase dual: fase
reversa e intercambiador catiénico. Estable de pH O a 14.

Intercambio Anidnico: ExtraBond EAX

ExtraBond EAX es el nuevo relleno polimérico basado
en la fase ExtraBond EB (poliestireno divinilbenceno modi-
ficado con pirrolidona) que actia como una fase dual: fase
reversa e intercambiador anidnico. Estable de pH O a 14.

Estudio de recuperaciéon de cafeina, metoprolol y
acido salicilico con ExtraBond EB2

Requperacion de caleina jarairo|, meteproled (Bisivo|
¥ el pai il | Ackde)
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Listado de referencias

Referencia Descripcion Uds.
EB20301100 EB2, 40pm, 30mg/1ml 100
EB20603050 EB2, 40pm, 60mg/3ml 50
EB22006030 EB2, 40pm, 200mg/6ml 30
ECX0301100 ECX, 40pm, 30mg/1ml 100
ECX0603050 ECX, 40pm, 60mg/3ml 50
ECX2006030 ECX, 40pm, 200mg/6ml 30
EAX0301100 EAX, 40pm, 30mg/1ml 100
EAX0603050 EAX, 40pm, 60mg/3ml 50
EAX2006030 EAX, 40pm, 200mg/6ml 30

jiDisponibles en multiples formatos y a granel!
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PLATINBLUE

Los nuevos equipos de la linea PLATINblue de
Knauer han sido disefiados para satisfacer las caracteristi-
cas que exige la cromatografia UHPLC, sin olvidar la tra-
dicional cromatografia de HPLC. Los esfuerzos de los
cientificos e ingenieros que han disefiado estos equipos se
han centrado en ofrecer las mds altas prestaciones en:
Flexibilidad, Rapidez, Precision y Facilidad de Uso.

Flexibilidad

El potencial de separacion cromatografica ofrecido
por las columnas empaquetadas con particulas de didme-
tro inferior a 2 micras, s6lo se puede rentabilizar plena-
mente con equipos de UHPLC (Ultra High Performance
Liquid Chromatography).

La posibilidad de intercambio de las cabezas de las
bombeas le permite adaptarse de forma flexible a practica-
mente todas las condiciones de UHPLC y HPLC. Los
equipos PLATINbIlue son los tnicos equipos de UHPLC
del mercado que pueden ofrecer un gradiente binario
(bajo pedido también ternario y cuaternario) de alta pre-
sién o un gradiente cuaternario de baja presion. A 400
bares, los caudales aportados por la bomba llegan a 10
ml/min, para 800 bares se llega a 5 ml/min y para 1000
bares, el caudal llega a 2 ml/min. El gradiente binario de
alta presion (HPG) posee un volumen muerto 110 pL
(incluyendo bomba, inyector y cdmara de mezcla). La
composicion de la fase mévil puede cambiar hasta un
3%/min.

Rapidez

Lalinea PLATINDlue hace posible aumentar la rapi-
dez y productividad del trabajo de laboratorio al reducir
el tiempo necesario para lograr separar los analitos. El
tiempo de inyeccién se reduce a 15 s 0 <60 s con el lava-
do de la aguja. El nimero de las muestras se incrementa
hasta 768, en dos placas de 384 pocillos, 0 96 muestras en
viales de 1.8 ml. La adquisicién de la sefial se ha incre-
mentado hasta 200 Hz, proporcionando mayor resolucién
alos picos y una integracién mas precisa.
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Precision

Las columnas de cromatografia de UHPLC propor-
cionan picos mds estrechos y pronunciados que, unidos al
bajo ruido y deriva de los detectores de UV y PDA,
garantizan un incremento notable en la sensibilidad res-
pecto a HPLC.

Las bombas son controladas electronicamente,
lograndose una baja pulsacién que redunda en una linea
base estable. Las fuentes de radicaciéon de UV y VIS com-
binan una alta duracién e intensidad en todo el espectro.
La optimizacion de la celda de medida es otro punto fuer-
te de los detectores PLATINblue. Combinan un paso de
luz de 10 mm con un volumen tan reducido como 2 pl,
que hacen posibles la detecciéon y cuantificacién de
pequefios picos. El nivel de ruido se hareducido a 5 pUA
y la deriva es inferior a 50 pnAU/h. La linealidad en las
medidas se consigue hasta absorbancias que superan 3
AU.

Facilidad de Uso

El mend de los equipos se controla a través de una
pantalla tactil (si se desea puede ser por teclado). Todas
las funciones pueden ejecutarse desde un PC de forma
sencillay completa. La comunicacién entre los equipos y
el PC se realiza por un puerto Fast-Ethernet. Se ha disefia-
do una nueva versioén del ChromGate para controlar los
equipos de la serie PLATINblue. Los equipos se pueden
configurar a través de la red y con un tnico software se
pueden controlar todos los equipos Knauer y una gran
variedad de instrumentos producidos por otros fabrican-
tes. Con esto se reduce el tiempo de entrenamiento del
personal, se consigue uniformar el uso y se armonizan los
formatos de los informes. El software ha obtenido el
Certificado de la FDA Part. 11 Compliance. Se ha traba-
jado para conseguir una presentacion clara en 3D, que
facilita la interpretacidn de los cromatogramas obtenidos
con DAD. Ademds, se han potenciado las bibliotecas de
espectros y una biisqueda més rapida.

BIOLINE

El sistema Bioline Start se disefié pensando en las exi-
gencias tanto de los profesionales del control de calidad,
como en la investigacion y desarrollo. Los equipos
Bioline son resistentes a todas las disoluciones tampon
utilizadas en biocromatografia, puesto que sus compo-
nentes estan fabricados en materiales biocompatibles. Se
pueden utilizar disolventes como el acetonitrilo o el
metanol sin restricciones.




Las columnas de vidrio de alta resolucion de Bioline
proporcionan una presion estable hasta los 100 bares.
Disponen de una camisa que permite controlar la tempe-
ratura entre 0 y 60° C. En el disefio se ha puesto especial
atencion al intercambio de componentes, el ajuste de la
longitud de las columnas y la compresion del lecho de
forma sencilla. Como ejemplo, el vaciado se consigue
mediante el desplazamiento de una palanca y el cierre
girando una rosca, sin necesidad de utilizar herramientas.
Todos los componentes de las columnas se pueden adqui-
rir por separado. El vidrio de las columnas es borosilica-
tado, quimicamente inerte (y biocompatible). Estdn dis-
ponibles en tres longitudes (30, 60 y 100 cm) y con tres
didmetros internos (10, 20 y 30 mm) ttiles para un amplio
rango de implicaciones.

Las columnas se alojan en el soporte Bioline, que ade-
mds de las columnas Knauer, puede alojar columnas de
LC de otros fabricantes. Las columnas equipadas con
camisa termostatizada se pueden enfriar mediante un cir-
cuito integrado en el soporte.

Sugelabor, S.A.

Calle Sicilia 36

28038 Madrid. Tél: 91 501 39 36
www.sugelabor.com
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NUEVO SORBENTE DE HPLC: ACE C18-PFP

Las columnas de HPLC con rellenos C18 han oscure-
cido las ventajas de otras fases ligadas como son la CN, la
fenilo, las fluoradas, etc. Por si fuera poco, la percepcioén
de que esas fases no son tan fiables como las C18 por
algtin caso puntual, ha obstaculizado m4s, si cabe, no s6lo
el desarrollo, sino sobre todo el uso de esos nuevos relle-
nos, asi como la eleccién de una fase distinta o alternativa
ala C18 convencional que de mejores prestaciones como
puedan ser, por ejemplo, la resolucién, o tiempo de anéli-
sis, 0 una mayor sensibilidad.

El hecho de tener y/o presentarse cada vez muestras
mds complejas y/o analitos més dificiles de analizar ha
hecho necesario indagar en nuevos mecanismos de
retencion dentro de las fases C18. Esa filosofia se usa
para combinar la selectividad de una fase pentafluorofe-
nilo con la selectividad y retencién de una fase C18 y asi
crear la nueva ACE C18-PFP. Las interacciones 1 — 1
son uno de los mecanismos que mas contribuyen en la
separacion de la nueva fase ACE C18-PFP. También los
enlaces de hidrégeno que tienen lugar entre un hidroge-
no del analito y un 4tomo de fldor electronegativo del
grupo PFP.

Por qué una nueva fase?

Experimentalmente la resolucién puede mejorarse
optimizando la velocidad del flujo, el tamafio de la parti-
cula de relleno, la temperatura de trabajo, aumentando la
longitud de la columna, seleccionando adecuadamente la
composicion de la fase moévil y la fase estacionaria.

Se podria decir que a, la selectividad, es la variable
que mds influye en el desarrollo de la separacion. De
hecho, una buena optimizacién de este pardmetro per-
mite obtener separaciones satisfactorias de todos los
picos de una muestra de interés a una presién y tiempos
de andlisis aceptables. o puede aumentar cambiando la
composicion de la fase mdvil, cambiando la temperatu-
ra de trabajo, o variando la naturaleza de la fase estacio-
naria; por tanto, depende del material utilizado en la
columna. Un aumento de o produce un aumento de la
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resolucién. Cuanto més elevado es el valor de o, mayor
es la selectividad de la fase estacionaria y mads facil es la
separacion.

Figura 1. Un aumento de N, k o &, conduce a un aumento
de la resolucion.

Influencia del grupo PFP en la forma de pico

Figura 2. Impedimento estérico

Los fluoruros proporcionan una rigidez estructural signi-
ficativa a la fase ligada. Esa rigidez puede provocar impe-
dimento estérico y por tanto interaccionar con algunas
moléculas a su paso por la columna que a su vez pueden
interaccionar con la fase alifatica o el grupo PFP. Ese
“estorbo” se vera reflejado en la forma del pico de la
molécula en disolucién, permitiendo interacciones mas
fuertes con unas moléculas que con otras. Una C18 con-
vencional no tiene esa rigidez estructural.

Ventajas de la fase ACE C18-PFP sobre la C18 o PFP

1. Las fases tipicas PFP pueden ser ttiles en ocasiones a
la hora de generar separaciones satisfactorias. Sin
embargo, carecen de la fuerte interaccidn hidrofébica
que contribuye a las ventajas en la separacién. Debido
ala alta hidrofobicidad de la fase C18-PFP, es de espe-
rar una mayor retencién y mejores diferencias en la
selectividad comparadas con las PFP normales.

Cromatografia y Técnicas Afines

2. Normalmente, las colas en los picos reducen la reso-
lucién, disminuyendo la sensibilidad llegando incluso
a interferir en la exactitud y en la precisién. Como
todos los rellenos de las columnas ACE, la ACE C18-
PFP se ha fabricado usando silica de altisima calidad,
silica ultra-pura dotada de una actividad silandlica
extremadamente baja, como soporte en la fase esta-
cionaria. La fase C18-PFP mantiene intactos los pila-
res que han cimentado los rellenos ACE, estd densa-
mente unida y ha seguido el proceso de end-capped
usando la tecnologia patentada para enlazar a todos
los silanoles disponibles. El resultado es una fase
ultra-inerte que elimina virtualmente la actividad sila-
nélica y por tanto minimiza la cola de los picos debi-
daa esas interacciones.

3. A pesar de la pureza de la silica o la eficiencia en el
proceso de unién, la tnica via para asegurar la calidad
y reproducibilidad de la fase estacionaria en las
columnas empacadas es tener un estricto control en el
proceso de fabricacién. Esto requiere exhaustivos
tests y los exdmenes mas rigurosos para conseguir que
la calidad de las columnas ACE sea de las mejores.
Las columnas ACE C18-PFP, como todas las colum-
nas ACE, son objeto de los tests mds exigentes del
mercado. Como consecuencia de esto, las columnas
ACE se han ganado la reputacién de ser las columnas
de mayor calidad y mayor reproducibilidad de las
comerciales disponibles.

4. El uso de una cadena alquilica para aumentar la vida de
la columna: la longitud de la cadena alquilica es un fac-
tor de estabilidad. Esta es la razén de porqué las fases
C18 son consideradas mas duraderas que otras fases
como las C4, cianopropilos, fenilos, etc. Las fases PFP
no estan consideradas tan estables como las fases C18,
cosa que no ocurre con las ACE C18-PFP, cuya estabi-
lidad es comparable a las C18 mas estables.

5.La ACE C18-PFP exhibe un sangrado minimo, lo que
demuestra la idoneidad de esta columna en aplicacio-
nes donde el sangrado puede ser un problema.

Symta S.A.L.

Tel.: 91 500 20 60
Fax: 9150000 45
e-mail: info@symta.
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ICS-5000: EL NUEVO EQUIPO DE CROMATO-
GRAFIA IONICA DE DIONEX

El nuevo equipo de DIONEX, ICS-5000, es el primer
sistema de Cromatografia I6nica, que ademads del andlisis
habitual en modo analitico (microbore en 2mm o estandar
bore en 4mm), presenta por primera vez la tecnologia
capilar (0.4mm ID).

El ICS-5000 combina la sensibilidad con la capaci-
dad para analizar las muestras con un flujo de 10pL/min
(sistema capilar), de 0,25mL/min (sistema microbore) o
de ImL/min (sistema estandar bore), o cualquier combi-
nacioén de ellas en un sistema dual.

La gran variedad de médulos del ICS-5000 confiere a
este equipo una alta flexibilidad, modularidad y facilidad
de uso, ya que le permite configurar el sistema y adecuar-
lo a sus necesidades: andlisis de aguas, biotecnologia,
analisis de alimentos, analisis medioambientales, analisis
en produccién energética, aplicaciones farmacéuticas,
quimica forense, industria quimica y otras. Los analitos
de interés mas habituales suelen ser: aniones, cationes,
carbohidratos, 4cidos orgdnicos, metales, etc.

Caracteristicas ICS-5000, disefio modular altamente
versatil.

e Bombas ICS-5000 SP (Single Pump) y DP (Dual
Pump), para separaciones de alto rendimiento anali-
tico y/o capilar.

« ICS-5000 EG (Generador de eluyentes), Cromato-
grafia I6nica sin reactivos (RFIC), sélo agua.

« ICS-5000 TC (Horno de columnas), para un control
preciso de la temperatura desde 5 a 85 °C.

« IC Cube™, moédulo que contiene todos los consumi-
bles del sistema capilar en un solo lugar.

« ICS-5000 DC Detector, mdédulo para detectores.

* Amplia variedad de detectores:

- ICS-5000 Detector de Conductividad, determi-
nacién de aniones y cationes, ahora en formato
capilar y analitico.

-ICS-5000 Detector Electroquimicos, con el
nuevo y mds robusto electrodo de referencia de
Pd, para la determinacién de carbohidratos.

-ICS-Serie VWD y Fotodiodo Array_detectores
opticos.

« Gran gama de columnas y accesorios Dionex.
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Configuraciones

« Configuracién Basica para rutina, dedicada al anélisis
capilar, estdndar bore o microbore.

« Sistema de configuraciones Dual-RFIC, para aplicacio-
nes complejas y de alto rendimiento incluyendo IC x IC
(2D IC) con sistemas hibridos capilar/analitico.

Las mejoras significativas en el rendimiento hacen
que el ICS-5000 sea el sistema mads sensible, estable y
facil de usar de Cromatografia Iénica disponible en la
actualidad. Mejoras notables en la precision de flujo, en
la estabilidad electrénica del generador de eluyentes y en
la celda de conductividad termostatizada aumentan y
mejoran la sensibilidad.

Ademads, con la compra de este equipo, usted obten-
dra no sélo un sistema, si no una solucién completa basa-
da en la mas moderna tecnologia de DIONEX, el lider en
Cromatografia I6nica desde hace mas de 30 afios.

Cromatografia I6nica Capilar Innovadora

Con la presentacion del ICS-5000, Dionex introduce la
Cromatografia I6nica Capilar en el mercado:
«incremento de la sensibilidad — mejores bombas
parala IC capilar que permiten incrementar la sensi-
bilidad.
 equipo siempre listo — con el sistema de generacion
automatica de eluyentes a flujos de uL/min, el IICS-
5000 estd siempre listo para analizar.
« ahorro econémico — con la IC capilar se ahorra en
tiempo, en eluyentes, en gestién de residuos, y por
tanto, en dinero.

Con esta introduccién ofrecemos sensibilidad y facilidad de
uso a un nuevo nivel, simplificando la cromatografia mien-
tras simultdneamente aumentamos el poder y la reproduci-
bilidad del analisis de iones. Los sistemas RFIC Capilar
redefinen la forma en que la cromatografia tiene lugar.

El1 ICS-5000 representa el siguiente paso en la evolucién
de la Cromatografia I6nica.

Para mas informacion, consultar al distribuidor de
Dionex en Espaiia: Vertex Technics S.L., www.vertex.es
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UPLC® J CLASS

Acouityz

TENEMOS ALGO QUE DECIR A QUIENES TODAVIA UTILIZAN METODOS HPLC.

BIENVENIDOS.

PRESENTAMOS EL ACQUITY UPLC® H-CLASS.
MAXIMAS PRESTACIONES PARA CUALQUIER LABORATORIO.

Registrese en la pagina waters.com/hclass y le prepararemos una demostracion del sistema
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