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Palabras del presidente

El proximo mes de noviembre se celebrara en
Barcelona una nueva edicidén de Expoquimia y
como ya es tradicional el GCTA organizara en el
marco de este prestigioso férum de la quimica
su reunion anual la cual cuando coincide con
Expoquimia cada tres afios se incluye en las
Jornadas de Analisis Instrumental {(JAl). Sin
embargo, en esta ocasion atendiendo a la
significativa interrelacion existente entre las
tecnicas cromatogréficas y las demas técnicas
de analisis instrumental tales como las
espectroscopicas y electroguimicas y de muiuo
acuerdo con los grupos correspondientes,
incluido el de Quimica Analitica, las Jornadas de
Analisis Instrumental agruparan en un sélo
programa comun las reuniones especificas de
cada uno de esios grupos.

Es de esperar que de esta atrevida simbiosis
saldremos todos beneficiados en cuanto a la
riqueza y amplia cobertura cientifico-técnica del
programa de trabajo. Cada dia son menos las
fronteras entre las diversas disciplinas y
precisamente en un pais de individualidades
como el nuestro estimo como muy positivo el
que nos esforcemos y aprendamos a dialogar
unos con otros. Realmente pensamos que este
enfoque podria ser un paso muy positivo para
promover los contactos y fertilizacién cruzada
entre varios grupos interesados por las distintas
facetas de la moderna Quimica Analitica, tal
como queda reflejado en el avance de programa
gue se incluye en este numero del Boletin CTA.
Por ofro lado durante las jornadas y como es

habitual cada afno celebraremos la Junta
Generai de! GCTA debiendo proceder a la
rencvacion de parte de los miembros de la Junta
Directiva. Cualquier socio puede acceder a la
junta siempre que cuente con el numero de
votos necesarios por lo que quisiera recordar
una vez mas que éste no es tan sélo un derecho
de todos y cada uno de otros, sino también una
obligacién moral para todo aquel que se sienta
capaz de coniribuir a enriquecer el pluralismo e
interés de las actividades propias del GCTA
aportando ideas, tiempo y esfuerzo personal.
Esperamos vuestras candidaturas.

Finalmente, aprovecho la oportunidad para
sugerir que esta seccion de Palabras del
Presidente o de cualguier miembro de la Junta
Directiva deberia ir acompafiada de una seccién
en la que se recogiesen las opiniones
particulares de los socio del grupo. Quizés de
este modo io que ahora es un mondlogo podria
convertirse en un fructifero dialogo en el que
todos pudiésemos participar. No olvidemos que
de este boletin se editan 1.000 ejemplares por lo
que si lo utilizamos bien puede ser muy Gtil como
medio de difusidén e intercambio de ideas u
opiniones.

Espero que en las proximas JAl en
Expoquimia podremos discutir estos y otros
muchos temas de interés para el grupo.

Contamos con vuesira asistencia vy
participacion activa en la reunién.

E. Gelpi
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Analisis de residuos de plaguicidas en productos
agroalimentarios. Etapas previas al analisis.

J. Beltran, F Herndndez Hernandez, J V. Sancho

Laboratorio de Medio Ambiente y Dpto de Quimica Analitica.

Col legi Universitari de Castello, Apdo. 224, 12080 Castello

RESUMEN

El trabajo presentado forma parte de una serie de
articulos en los que se trata la problematica de los
plaguicidas y su repercusion en el medijo ambiente y
salud publica, poniendo especial interés en aquellos
plaguicidas mas utilizados en la préctica agricola de
la Plana de Castellon.

En este articulo se abordan los aspectos analiti-
cos relacionados con la determinacion de residuos de
plaguicidas en productos agroalimentarios. Se consi-
deran las diferentes etapas previas al analisis: extrac-
cién del plaguicida, clean-up del extracto obtenide y
derivatizacion quimica.

Palabras clave. Deterrninacion de residuos de pla-
guicidas, productos agroalimentarios, extraccion,
clean-up, derivatizacién quimica

INTRODUCCION

Bajo el nombre de plaguicidas se agrupan diver-
s0s compuesios, tanto de origen naturat como sintéti-
co, con propiedades biocidas para la fauna y la flora.
Segiin su campe de aplicacion se denominan fungici-
das, herbicidas, insecticidas, nematicidas y molusqui-
cidas, fundamentalmente. En sus moléculas presen-
tan grupos funcionales caracteristicos, de los cuales
depende su accién, y que dan nombre a los diferen-
tes grupos en gue se clasifican: clorados, fosforados,
nittogenados y carbamicos, entre otras.

El peligre que encierra el uso indiscriminado de
plaguicidas no radica tan solo en la cantidad emplea-
da en sus fratamientos y en su elevada toxicidad,
sing tambien en su persistencia (especialmenie en
organoclorados) unida a sus propiedades de lenta
degradabilidad, pudiendo permanecer en el medio
ambiente durante anos.

En la actualidad, existe un aparato legislativo que
determina los limites maximos tolerables de residuos
de plaguicidas en productos agroalimentarios, asi
como fas prohibiciones y condiciones de comerciali-
zacion de ciertos productos fitosanitarios. La determi-
nacion de residuos de plaguicidas en este tipo de pro-
ductos es de gran interés, no solo por el peligro que
conlleva la presencia de estos contaminantes para la
salud publica, sino también por los numerosos proble-
mas planteados en la exportacion de frutas y verdu-
ras a paises que, como Suecia, Holanda y Estados
Unidos, por citar unos ejemplos, realizan un riguroso
control de productos vegetales importados.

El anélisis de residuos de plaguicidas es probable-
mente uno de los temas mas complejos de la
Quimica Analitica, ya que es necesario aislar y deter-
minar estos compuestos a niveles de hasta picogra-
mos en muestras de matriz compleja, siendo frecuen-

te ia presencia de especies cogxtraidas que producen
fuertes interferencias en los analisis

En general, las muestras a analizar son muy com-
plejas, por lo que &l analisis no se puede realizar de
forma directa, siendo necesario efectuar una serie de
etapas previas cuya finalidad es preparar la muestra
para favorecer la determinacidn del analito. En el
analisis de residuos de plaguicidas estas etapas son
sumamente importantes, ya que de ellas depende, en
gran parte, la exactitud del método empleado. Dichas
etapas previas son: la extraccion del compuesto, el
clean-up del extracto obtenido y la derivatizacién qui-
mica

A continuacion, se tratan los aspectos mas signifi-
cativos de cada una de estas etapas aplicadas al
analisis de residuos de plaguicidas en productos
agroalimentarios.

EXTRACCION DEL PLAGUICIDA

La mayoria de métodos analiticos para la determi-
nacion de residuos de piaguicidas aplican una prime-
ra etapa que consisie en la extraccion de los plaguici-
das presentes en la muestra. En muchos casos, y
principalmente en el andlisis de frutas y verduras, es
importante el metodo de confacto entre el disolvente
extractante y la muestra.

En el caso de productos agroalimentarios, la
extraccion se realiza sobre la muestra finamente divi-
dida y, en general, en un "blender". Asi, existen
nurmerosos trabajos en los que se utiliza el "blender”
como primer paso, o, en su defecto, una perfecta
homogeneizacion de la muestra mediante una tritura-
cién previa a la extraccion (ALAWI, 1981; BUET-
TLER, 1981; WILSON, 1981, KITADA, 1982; BUSH-
WAY, 1984; OHLIN, 1986a, 1986b; CANO, 1987).

L.a extraccion se realiza por medio de disolventes
organicos, tendiéndose en [a actualidad a la uiiliza-
¢idn de lo que se conoce como métodos universales
de extraccion. Se trata de procedimientos en los cua-
les todos y cada uno de los plaguicidas contenidos en
ta matriz de la muestra son transferidos a una fase
organica (SHERMA, 19889). Debido a ia gran variedad
de compuesios utilizados como plaguicidas, desde
compuestios no polares (insolubles en agua) hasta
compuestos polares, es facll entender que no existe
ningln método de extraccion verdaderamente univer-
sal, segun la definicién anterior. En el mejor de los
€as0s, se pueden conseguir procedimientos relativa-
mente universales. Para aplicar estos métodos, las
muestras deben contener la misma cantidad de agua
aproximadamente (entre el 60 y 90%), con el fin de
eliminar los posibles problemas de repetibilidad deri-
vados de las diferencias de matriz entre unas mues-
tras y otras.



Un método universal de extraccion debe cumplir
basicamente dos condiciones: (1} los disalventes
deben recuperar la mayor cantidad posible de plagui-
cidas presentes en la muestra y {2) deben eliminar la
mayor parte de la matriz, de modo que la extraccion
tenga al mismo tiempo un cierto sentida de clean-up.

El procedimiento general se basa, en primer lugar,
en utilizar un disolvente polar, miscible con el agua,
capaz de extraer todos los plaguicidas, incluidos sus
metabolitos. Esie disolvente debe extraer, ademas, gl
agua, lo cual mejora la extraccién cuantitativa de los
plaguicidas. En segundo lugar, se realiza una parti-
cién con un disolvente no polar, que debe ser misci-
ble con ei disolvente organice polar utilizado en la
extraccion e inmiscible con el agua. De este modo, se
forma un sistema ternario de disolventes que se
separa en dos fases, una acuosa y otra organica.
Con este procedimiento los plaguicidas se reparien
de la fase acuosa a la organica en mayor o meno!
medida dependiendo de la solubilidad de cada plagui-
cida en ambas fases.

A continuacién, se realiza un estudio de ia evoiu-
cion histérica de los métodos de exiraccion universa-
les, concretada en dos disolventes, acetonitrilo y ace-
tona, que son los més empleados para la extraccion
de plaguicidas en este tipo de procedimientos.

Acetonitrilo

El primer metodo de extraccion basado en el uso
de acetonitrilo, fue descrito por JONES y RIDDICK
(1952), los cuales usaban posteriormente hexano
comeo disolvente arganice no miscible para la parii-
cion. Mas adelante, otros autores realizaron la parti-
gion con pentano {MODDES y COOK, 1859) o bien
con éter de petrdleo (JOHNSON, 1862) MILLS et af.
(1963) también utilizaron éter de petroleo, y ademas
modificaron varios métodos de extraccién anteriores
proponiendo el denominado Método de Mills-Onley-
Gaither (MOG). Posteriormente, STORHERR et af.
{1971) observaron que los plaguicidas polares no se
recuperaban adecuadamente en la particion con éter
de petraleo y sustituyeron diche disolvente par diclo-
rometano.

Estos dos ultimos métodos, el de Mills y el de
Storherr, son los mas utilizados actualmente en lo
que a extraccion con acetonitrilo se refiere.

Este disolvente se ha utilizado en varias ocasiones
para la extraccién de plaguicidas en frutas y verduras
(ANALYTICAL METHODS COMMITTEE, 1977; CAR-
SON, 1881; TACCHED, 1984, 1985; PRIEBE, 1985),
y hasta 1986 era el disolvente recomendade por la
Association of Official Analytical Chemists para la
determinacién de residuos de plaguicidas en este tipo
de muestras (AOAC, 1984),

Acetona

El otro disolvente ampliamente utilizade para la
extraccion de plaguicidas en muestras de frutas y ver-
duras es la acetona, Mientras en Estados Unidos se
desarrollaban métodos basados en el uso de acetoni-
trilo, en Europa se tendia al empleo de la acetona
para métodos de extraccidn de plaguicidas.

El primer procedimiento con acetena fue desarro-
llado por GOODWIN et al. {1961), los cuales utiliza-

6

ban hexano como disolvente para la posterior parti-
cion. Otros autores recomendaban el uso de éter de
peirdleo, diciorometano, o bien cloroformo para reali-
zar la particién. Cabe destacar los métodos de
GOCDWIN et al. (1961), BATES (1965), SISSONS et
al. (1968) y BECKER (1971}, que fueron ya utilizados
como métodos multirresiduo para la rdpida determi-
nacion de plaguicidas.

El métado de GOODWIN (1961) presentaba un
problema similar al anteriormente mencionado de
MILLS {1963) (extraccién con acetonitrifo y particion
con éter de petrdlen), ya que al utilizar hexano como
disolvente en la particion se producia la pérdida de
los plaguicidas mas polares, que quedaban en gran
medida en la fase acuosa (agua-acetona). El métado
de BECKER (1971} utilizaba diclorometano y repetia
ta particion dos veces evitando asi los problemas de
pérdidas de los plaguicidas mas polares.

LUKE et al {1975) propusieron un método para la
extraccion de plaguicidas incluyende una modifica-
cidn: el extracte obtenido con acetona se particiona
con una mezcla de éier de petrdieo-diclorometano
{1:1 v/v) resultando dos fases. La fase organica se
separa, mientras que la fase acuosa se extrae de
nuevo dos veces con diclorometano, combindndose
las fases organicas con la obtenida en la primera par-
ticién.

Como conclusion se puede decir que con acetoni-
trilo es necesario que el disolvente organico utifizado
para la posterior particién sea completamente misci-
ble con él, ya que de lo contrario se produce la pérdi-
da de los plaguicidas de mayor polaridad. Sin embar-
go, aparece un nuevo problema gue es ia dificuitad
en la eliminacién del acetonitrilo {p.e.= 81.6 *C}. Asi,
LUKE et al {1975) indican que en el métado de STO-
HMERR et al. {1971) con acetonitrilo se necesita mas
de una hora para concentrar el extracto y que, ade-
mas, el acetonitrilo no puede ser eliminado totalmen-
te. Por otro iado, comprueban que utilizando el proce-
dimiento de MILLS et al (1963), de los 50 plaguicidas
mas utiizados sblo 14 (28%) se recuperan satisfaclo-
riamenie.

Estas consideraciones ilustran las ventajas del uso
de la acetona {p.e. = 56.2 2C) como exiractante, lo
cual explica la aceptacion de este disolvente en los
laboratorios americanos para la extraccion de plagui-
cidas, ya que hasta fechas recientes aplicaban el
acetlonitrilo para este fin. Asi, el antiguo método de la
AOAC, que utilizaba acetonitrilo o acetonitrilo-agua
(AQAC, 1984), fue modificado en 1985 (AOAC, 1985)
pasando a recomendar la acetona para la exiraccion
de residuos de plaguicidas en alimentos no grasos,
siendo adoptado el método definitivamente en 1986.

En la bibliografia se pueden encontrar diversas
referencias sobre el uso de la acelona para la extrac-
cidn de plaguicidas en frutas y verduras (LAWREM-
CE, 1977; FERREIRA, 1980; BUETTLER, 1981;
AMBRUS, 1981; JAMES, 1984; BUSHWAY, 1984;
BICCHI, 1985; SPITTLER, 1986). Asimismo, el
National Food Administration de Suecia utiliza este
disolvente para la determinacion de 133 plaguicidas
en fruias y verduras por cromatografia de gases en
columnas capiiares (ANDERSON, 1986).

En resumen, un procedimiento general para todos
los métodos universales de extraccion se puede con-
cretar en los siguientes pasos (SHERMA, 1989):



En resumen, un procedimiento generai para todos
los métodos universales de extraccion se puede con-
cretar en ios siguientes pasos (SHERMA, 1889):

1.-Extraccion de la muestra con acetona o acetoni-
frifo.

2 -Filtracion dei exiracto.

3.-Particién de los plaguicidas con un disolvente
organico inmiscible con agua, con adicién de cloruro
sodico.

4 -Eliminacion del agua de la fase organica por
adicion de diclorometano o éter de petrdleo (solo si
se usa acetona).

5.-Secado de la fase organica con sulfato sodico
anhidro,

6.-Evaporacion de la fase orgénica para el analisis
posterior por cromatografia.

Por otro lada, en la bibliografia existen referencias
sobre el uso de otros disolventes para la extraccién
de plaguicidas en muestras de frutas y verduras
Algunos ejempios son: metanol (KRAUSE, 198¢,
1983; WILSON, 1981; HOLLAND, 1983; BRANDSTE-
TEROVA, 1986), acetaio de etilo (ALAWI, 1981: KITA-
DA, 1982; SULTATOS, 1982; BLAICHER, 1982;
CANO, 1987); apolares como diclorometano (FOGY,
1980; COCHRANE, 1981), eter de petréleo
{CABRAS, 1982), benceno (CABRAS, 1882; CANO,
1987); o mezclas de éstos, como diclorome-
tano/metanol (OHLIN, 1986a, 1986b}, acetano/meta-
nol (BOTTOMLEY, 1984) o acetona/éter de petrdleo
{AGNEESSENS, 1984). En casos mas particulares se
han utilizado EDTA/OH™ (GUSTAFSSON, 1981,
1983} y EtOH/H,S0, (BUSLIG, 1982).

Es de especial interés el trabajo de STEINWAND-
TER (1985) que propone un método on-line para ia
extraccion de plaguicidas, agrupando las cuairo pri-
meras etapas del método general de extraccion, des-
crito anteriormente, en un unico paso, con lo que se
reducen considerablemente los errores debidos a las
particiones, filtraciones y siguientes medidas de volu-
men. El procedimiento general consiste en afadir a ia
muestra directamente en un "blender”, un volumen de
acelona (o acetonitrilo), unos 30 g de cloruro sodico vy
un volumen de diclorometano o éter de petrélec. Se
agita a aita velocidad durante unos dos minutos y se
separa la fase organica; se seca con suliato sédico
anhidro y se toman unos 200 ml gue se conceniran
hasia 3-5 ml. Estos extractos se analizan directamen-
te o se someten a procedimientos de clean-up.

Las ventajas de este método on-line son las
siguientes:

1.-La exiraccion y particidon, asi como la elimina-
cion del agua, se lleva a cabo en unos dos minutos.

2.-Se produce una separacion de fases instania-
nea.

3.-No es necesario filtrar el extracto de la muestra
o afiadir Celite.

4.-No es necesario mezclar el extracto de ia mues-
tra en un embudo de decantacion con cloruro sédico,
diclorometano o &fer de petroleo.

5.-La cantidad de agua en el extracto de la mues-
tra no afecta al resultado final.

6.-No es necesario considerar factores de concen-
tracion acetona-agua.

7.-Es posible la miniaturizacién del método.

8.-Se pueden realizar en el mismo recipiente
varios pasos de la extraccion.

CLEAN-UP DEL EXTRACTO

Generalmente, el extracto obtenido, siguiendo
cualquiera de los procedimientos indicados anterior-
mente, contiene, ademas de los plaguicidas, una
serie de compuesios coextraidos que pueden interfe-
rir en la determinacion. Se hace, en muchos casos,
necesario eliminar estas sustancias interferentes
Para ello, se recurre a procedimientos de clean-up,
que son métodos de separacién por medio de los
cuales los plaguicidas se recuperan completamenie
det extracto de la muestra eliminandose, ai mismo
tiempo, todas las sustancias coextraidas

Estos métodos de purificacian del extracto, previos
al analisis por cromatografia, se pueden levar a cabo
de diversas maneras:

a) La técnica mas facil es una simple particion
liquido-liquide en un embudo de separacion. El
extracto inicial se limpia en profundidad con otro
disolvente y se espera que el analito se extraiga en
una de las dos fases, mientras gue la mayoria de los
componentes interferentes se quede en la otra Este
procedimiento ya se ha comentado en el apartado
anterior sobre extraccion.

b) Actuaimente se tiende al uso de la cromatogra-
fia Hquida en columna para realizar el clean-up. Para
ello, se puede utilizar cualguiera de las posibilidades
de cromatografia liquida, tanto por procesos de parti-
cion, adsorcién, intercambic idnico © permeacion en
gel. La eleccion de uno u otro tipo de CL como méto-
do de clean-up viene determinado por una serig de
factores tales como: peso molecular, solubilidad en
agua, propiedades ionicas y polaridad, entre ofros

La cromaiografia de intercambio i6nico tiene una
limitada aplicacion debide a que solo los plaguicidas
no idnicos pueden ser extraidos por [os disolventes
Organicos

La cromatografia de adsorcion y 1a de particion tie-
nen una mayor aplicacion como procedimientos de
clean-up. Existen diversas referencias sobre el uso
de estos procedimienios como metodos de clean-up
(LAWRENCE, 1977; KRAUSE, 1880, 1983; BUET-
TLER, 1981; AMBRUS, 1981; CARSON, 1981; BLAI-
CHER, 1882; HOLLAND, 1983; AOAC, 1984; BOT-
TOMLEY, 1984; BUSHWAY, 1884; JAMES, 1984).

Por ultimo, la separacion de plaguicidas e interfe-
rentes de la muestra se puede conseguir satisfacto-
rlamente por cromatografia en gel. Esta técnica efec-
tua la separacion en funcidn del peso molecular, lo
cual permite su aplicacion a muestras conteniendo
plaguicidas de muy diversas polaridades.
Generalmente, en estos procedimientos los plaguici-
das eluyen después de los interferentes, de forma
coniraria a lo que ocurre con otras técnicas de CL
{adsorcién o particién). El caracteristico comporta-
miento de la elucion en este tipo de procedimientos
presenta una serie de ventiajas:

- practicamente todos los plaguicidas eluyen rapi-
damente en una Unica banda sin necesidad de utilizar
elucion con gradiente.

- se puede conocer el volumen a que van a eluir
los plaguicidas, de modo gue es muy sencilla su aute-
matizacion.

- no se producen pérdidas durante esta etapa de
clean-up, ya gue, entre ofros factores, no existen
fuerzas de adsorcién durante ia elucion.



Entre los numerosos procedimientos basados en
el uso de la cromatografia de permeacion en gel
(PFLUGMACHER, 1974; WALTZ, 1975; JOHNSON,
1976; BUETTLER, 1981; OHLIN, 1988a, 1986b},
cabe destacar un nuevo método que uiiliza como elu-
yente acetona (SHERMA, 1289} y un gel Bio-Beads
5-X3. Las ventgjas que presenta este procedimiento
son fundamentalmente:

- Utiliza como eluyente el misma disolvente usado
para la extraccion de la muestra {acetona).

- Se evitan largos procesos de evaporacion del
eluyente.

- 8e minimiza el numereo de disolventes utilizados.

- La acetona es menos téxica gue la mayoria de
disolventes empleados y tiene un punto de ebullicién
oajo.

¢) En aigunos casos, se realizan tratamientos aci-
dos o alcalinos con ei fin de purificar el exiracto de la
muestra. Asi en Pesticide Analytical Manual (PAM,
Vol. |, 211.158b) se describe el uso de una columna de
Celite impregnado de acide sulfdrico para realizar el
clean-up de extractos que contienen DDT y ofros pla-
guicidas organoclorados. La hidrdlisis alcalina (PAM,
Vol. |, 211.15d) es efectiva en algunos casos como
método de clean-up para compuestos organoclorados
estables (aldrin, dieldtin, endrin, PCB, eifc.).

También cabe citar el clean-up realizado sobre
extractos organicos que contienen herbicidas acidi-
cos mediante un tratamiento con disolucién diluida de
bicarbonato sédico, de modo gque los herbicidas
pasan a la fase acuosa mientras que la mayor parte
de especies coexiraidas quedan en la fase organica
{MOYE, 1981a).

d) Otro procedimiento de clean-up &s el conocido
como "Sweep Codistiliation”, técnica que se basa en
la volatilizacién preferente de los plaguicidas u otros
compuestos organicos frente a los lipidos o extractos
de plantas, utilizande para ello una corriente de gas
inerte y reteniendo posteriormente estos volatiles en
filtros frios o adsorbentes sdlidos. (MOYE, 1981b;
SHERMA, 1989).

e) Tambien son utiles los cartuchos desechables
(Sep-Pak) que contienen sfiica, G,y o Florisil para el
clean-up de la muestra. Esta es una técnica sencilla,
frecuentements utilizada para el clean-up en el anali-
sis de residuos de plaguicidas en productes hortofru-
ticolas (COCHRANE, 1981; WILSON, 1981; BUSLIG,
1982; JAMES, 1984; TACCHEQC, 1984, 1985; BIC-
CHI, 1985; PRIEBE, 1985; OHLIN, 1986a, 1986b).

DERIVATIZACION QUIMICA

La identificacion de los plaguicidas, asi como su
cuantificacion de forma directa, es dificil de llevar a
cabo en muestras de matriz compleja, debido al gran
numero de picos que aparecen en los cromatogramas
obtenidos. Por ello, se han desarrollado un gran
nimerc de procedimientos analiticos cuyo fin es la
confirmacién de la identidad de los plaguicidas conte-
nidos en una muestra. Suele ser frecuente, por tanto,
la aplicacion de procesos de derivatizacion previa-
mente al analisis por cromatografia, y ello se debe a
varias razones:

- mejorar la extraccion o preseparacion de los
compuestos de interés del resto de la matriz de la
muestra.

- aumentar la volatilidad de sustancias con punios
de ebullicion demasiado aitos.

- mejorar la separacion por cromatografia, redu-
ciendo fa polaridad de los compuestos ¢ variando los
valores de constantes de afinidad por la fase estacio-
naria de pares de compuestos

- modificar ia respuesta del detector para diferen-
tes compuestos de la mezela, con el fin de facilitar su
identificacion.

- aumentar el factor de respuesta del detector para
algunos de los componentes de la muestra.

En el analisis por cromatografia de gases, la deri-
vatizacion guimica puede llevarse a cabo off-line
{generalmente en fase liquida) antes de la inyeccién
en e! sistema cromatografico; o bien on-line, de
manera que los compuesios eluidos y detectados son
distintos de los presentes en la muestra a original.

« Derivatizacién quimica off-line

Este tipo de derivatizacidén se realiza antes de
inyectar ia muestra en la calumna, es decir, fuera del
sistema cromatogréfico. Normalmente se emplean
reactivos Hquidos aungue también existen referencias
sobre el empleo de ciertos reactivos sdlidos.

Una de las reacciones mas utilizadas en procesos
de derivatizacion quimica es la deshidrocloracion de
plaguicidas halogenados. Para ello se han usado
como reactivos bases fuertes, como terbutoxido pota-
sico en terbutanol y metoxido sodico en metanol
(CHAU, 1989a; 1969b). Pero log reactivos mas
empleados con este fin suelen ser KOH, bien en diso-
lucién etanélica o bien efectuando la reaccidén en
microrreactor, inyectando posteriormente en el cro-
matografo {(KBAUSE, 1972; YOUNG, 1972; CHAU
1974; HERNANDEZ, 1987).

El Programa de las Naciones Unidas para el
Medio Ambiente (UNEP, 1886a; UNEP, 1986b) reco-
mienda la deshidrocloracidn con KOH etandlica para
la confirmacidon de pp-DDT y pp'-DDD en muestras
marinas, transformandolos en pp'-DDE y pp-DDMU,
tanto usando la cromatografia de gases capilar como
en columnas de relieno.

Otros reactivos utilizados para la derivatizacion
quimica en procedimientos de andlisis de plaguicidas
por cromatografia de gases son mezclas alimina-
acido sulfurico-agua (CHAU, 1974); alimina-hidroxido
potasico o aldmina-terbutdxido potasico {CHAU,
1972); 1,5-diazobiciclo (5.4.0) undec-5-eno (MILES,
1972).

« Derivatizacion quimica on-line

En este procedimiento la reaccion de derivatiza-
cion se realiza dentro del mismo sistema cromatogra-
fico y antes de la inyeccién en ia columna. En estos
casos, la reaccidon se debe llevar a cabo en fase
gaseosa con reactivos sdlidos, generalmente en un
microrreacior situado antes de la columna. Para tal
fin, se puede emplear un simple tubo de vidrio, o bien
la propia cabeza de la columna, conteniendo el reacti-
vo,

Una posibilidad consiste en rellenar la cabeza de
la columna con un soporte inerte (Chrormosorb 80/100
mallas) recubierto del reactive (en general KOH o
NaOQH), reilenando unos 60 cm de la columna (PAS-
TOR, 1987). En este case es necesario disponer de
dos columnas, una con el relieno alcalino y otra sin él,
para comparar los resultados.



Otro procedimiento consiste en modificar el inyec-
lor det cromatdgrafo acoplando una precolumna con
el reactivo sobre un soporte inerte; de este modo, la
derivatizacion se produce en el mismo momento de la
inyeccion (MINYARD, 1865; MILLER, 1969), necesi-
tandose unicamente una columna perc con dos
inyectores, uno de los cuales esid acopiado a la pre-
columna

Otros autores madiican el inyector del cromatd-
grafo retienando el glass-liner con el reactivo utilizado
{(KOH, NaOH, MgQ); asi, para realizar los anélisis sin
derivatizacion no hay mas que cambiar dicho glass-
tiner (LUCKAS, 1978, PASTOR, 1987, BROTO,
1982).

En cromatografia liguida la derivatizacion se utiliza
generalmente para mejorar la deteccion (produciendo
un aumento de sensibilidad o selectividad) o bien
para mejorar la separacion de los compuestos de ia
muestra La derivatizacién en HPLC puede llevarse a
cabo en modo precolumna y postcolumna.

+ Derivatizacion precolumna

La derivatizacian en precolumna implica la forma-
cién de un derivado, mediante una reaccion guimica,
antes de la separacidn de los componentes de la
muestra. £ conventente utitizar reactivos y condicio-
nes que generan los meneres subproductos posibles,
para evitar un clean-up externo a la columna y previo
a la inyeccidén. La situacién mas favorable seria fa
realizacion de estas reacciones en un reactor situado
on-line con la columna.

En la bibliografia existen varias referencias sobre
el use de estas reacciones de derivatizacion gquimica
en precelumna con diversos reactivos, previamente al
analisis por HPLC (BORCH, 1975, DURST, 1975;
LAWRENCE, 1976; SELIM, 1978; ROSEBOOM,
1982)

« Derivatizacién postcolumna

La derivatizacién en postcoiumna implica ia mez-
cla del eluyente de la columna con un flujo constante
de disolucién de reactivo, introduciéndose posterior-
menie en e detector.

En algunos casos, el reactivo tiene la unica finali-
dad de modificar un parametro del eluyente, como
puede ser ef pH, para poner de manifiesto una carac-
teristica del analito que, de otro modo, pasaria inad-
vertida (HUNTER, 1983a; 1883b).

Sin embargo, el procedimiento mas utilizado en
HPLC es el marcado fluorescente, que ha encontrado
diversas aplicaciones en el analisis de residuos de
plaguicidas: determinacion de N-metilcarbamatos
{(MOYE, 1977; KRAUSE, 1980); Aidicarb vy
Butocarboxim {AHARONSON, 1985); Glifosato
{(MOYE, 1983); asi como para analizar compuestos
organosulfurados mediante reaccién con fluor, dando
lugar a un compuesto guimiclurminiscente que emite
en la zona UV-Visible (MISHALANTE, 1886).

Otros autores proponen el uso de reactivos sdlidos
para Hlevar a cabo la reaccion, mediante catélisis
heterogenea en un reactor empaquetado con un
intercambiador idnico (NONDEK, 1983); asl como ia
derivatizacion enzimatica para la deteccion de inhibi-
dores de la acetilcolinesterasa {plaguicidas organo-
fosforados, carbamatos.. ) usando deteccion fluores-
cente {(MOYE, 1976},
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RESUMEN

En este articulo se estudia la determinacion anali-
lica de los plaguicidas mediante tecnicas cromatogra-
ficas, cenirandose fundamentalmente en el uso de la
cromatografia de gases (en columna de relleno y
capilar) y de la cromalografia liquida de alta resolu-
cion, asi como en los distintos lipos de detectores
usados para la identificacion y cuantificacién de los
plaguicidas.

Las elapas previas a la determinacion propiamen-
te dicha del plaguicida, es decir, la exiraccicn del pla-
guicida, el proceso de clean-up y la derivatizacion
gufmica, se han abordado en el articulo antetior

Palabras clave: Determinacion de residuocs de pla-
guicidas, productos agroalimeniarios, cromatografia
de gases, cromatografia liquida de alta resolucién.

INTRODUCCION

El analisis de residuos de plaguicidas en produc-
tos agroalimentarios se realizaba, hasta la década de
los sesenta, aplicando practicamente un procedimien-
o de andlisis individual para cada compuesto. Sin
embargo, al incrementarse de forma importante el
numero de plaguicidas utilizados, actualmente resulta
poco practico aplicar un gran nuemere de métodos
individuales para los compuestos que puedan encon-
trarse en una muestra. Ademas, en muchos casos, se
desconoce el tratamiento a que ha sido sometida la
muestra, por 1o que a priori no se puede saber qué
plaguicidas estan presentes en la misma.

En fa actualidad, las técnicas cromatograficas son,
sin duda, las mas utilizadas para el analisis de resi-
duos de plaguicidas en muestras hortofruticolas. Estas
abarcan desde el analisis cualitativo y semicuantitativo
de la cromatografia en capa fina hasta el analisis mul-
tirresidual por cromatografia liquida y de gases.
Gracias al desarrollo de dichos métodos multirresidua-
les, utilizande la cromatografia con sistemas de detec-
cion muy sensibles, ha sido posible determinar una
amplia gama de plaguicidas en un Gnico analisis.

A continuacion, se estudian los aspectos mas rele-
vantes de las técnicas cromatograticas {de gases,
liguida y de capa fina) aplicadas a la determinacion
de residuos de plaguicidas en productos agroalimen-
tarios.

ANALISIS DE RESIDUOS DE PLAGUICIDAS
POR CROMATOGRAFIA GASEOSA

La cromatografia de gases es, sin lugar a dudas,
la técnica mas ulilizada para la determinacion de resi-
duos de plaguicidas en diversos tipos de muestras.

El empleo de esta técnica para el analisis de pla-
guicidas reguiere una cuidadosa eleccion de la
columna analitica y el detector empleado. A continua-
cién, se consideran los aspectos fundamentales rela-
cionados con estos dos parametros:

Columnas

En el analisis de residuos de plaguicidas es espe-
cialmente importanie |a eleccion de la columna; a
pesar del gran numero de fases estacionarias exis-
tentes, solo unas cuantas se utilizan con este fin. Las
mas usadas contienen DC-200, OV-1, OV-17, OV-
101, OV-210, QF-1 y SE-30, o mezclas de ellos
(Tabia 1)

Tabla 1. Fases estacionarias utilizadas comunmente en
el analisis de plaguicidas mediante cromatografia de
gases.

Designacion  Nombre guimico Desig. equival.
DC-200 Meti silicona OV-1, OV-101,
SE-30, SP-2100,
DC-11, SF-86
QF-1 Trifluoropropiimetit Ov-210, SP-2401
silicona
SE-30 {Ver DC-200)
SE-52 Metil siticona, 10% fenit OV-3
susltituida
SF-96 (Ver DC-200})
XE-80 Cianoetimetll siicona  OV-225
ov17 Metil sificona, 50% fenil
sustituida
QV-7 Metil silicona, 20% fenil
sustituida
OV-210 {Ver QF-1)
DEGS Dietilenglicol succinato

La cromatografia de gases se utiliza tanto con
columnas de relleno como con las nuevas columnas
capilares; en la actualidad, se tiende al uso de estas
vitimas debido a sus mejores prestaciones, por lo
cual la cromatografia capilar se denomina también
cromatografia de gases de alta resolucion. Se usan
columnas abiertas con una pelicula de fase
estacionaria recubriendo la cara interna de las mis-
mas. Este tipo de columnas fue intreducido en 1957
por MJ.E Golay; con ellas se consigue un gran
aumento en la capacidad de separacion en compara-
¢ién con las columnas de relleno.
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En un principio las columnas capilares eran de
vidrio, lo que presentaba probiemas debido a fragili-
dad de las mismas. Sin embargo, esta situacion ha
cambiado drasticamente con la utilizacion de las
columnas flexibles de silica fundida. Dichas columnas
son menos fragiles que las delicadas columnas de
vidrio, mas faciles de manejar, y presentan una
superficie mas inerte junto con una menar adsorcion
de componentes activos que las columnas de vidrio.

Las fases estacionarias utilizadas en columnas
capilares son similares a las empleadas en columnas
de relleno, aungue se diferencian en la cantidad de
fase empleada, que en relleno se mide en valores de
porcentaje, mientras que en el caso de columnas
capilares se mide en espesor de {a pelicula {en gene-
ral, desde 0.1 um hasta 5 um).

Existen numerosos trabajos sobre determinacion
de plaguicidas organoclorados por esta técnica. Las
primeras aplicaciones de columnas capilares en cro-
matografia de gases, demostraron su gran poder de
separacion, aplicdndose a isémeros de PCBs y su
diferenciacién de los plaguicidas del grupo de los
DDTs (SISSONS, 1971; SCHULTE, 1974). En
muchos casos, la aplicacién de la cromatografla de
gases capilar permite resolver el sclapamiento de
picos que se observa en CG con columnas de relle-
no. STAN ef al. (1983a, 1983b) describen la utiiiza-
cién de la cromatografia de gases con dos columnas
capilares para la determinacion de 83 plaguicidas uti-
lizando para ello dos detectores, uno de captura de
electrones y otro de nitrégeno-fésforo conjuntamente.
Este mismo sistema ha sido usado por HERNANDEZ
et al. {1989, 1990a) para la determinacién de resi-
duos de plaguicidas en productos hortofruticolas.

Detectores

El andlisis de plaguicidas en suelos, tejidos anima-
les y vegetales; el establecimiento de tolerancias de
residuos en los alimentos; y los estudios medicam-
bientales que implican la determinacion de contami-
nantes a niveles de traza dependen, todos elios, de
metodos analiticos que utilizan CG. Los avances en
esta técnica estan estrechamente relacionados con el
desarrollo de procedimientos cada vez mas sofistica-
dos para la deteccion del contaminante.

La introduccion de detectores basados en técnicas
de ionizacién a finales de los 50 permitid obtener
menores limites de deteccion y amplié el campo de
aplicacién de la CG. El detector de f-ionizacion de
argon y el detector de ionizacion de Hama de hidrdge-
no (FID) (LIPSKY, 1859) fueron los primeros de este
tipo, y proporcicnaron una elevada sensibilidad para
la mayoria de los compuestos organicos. En el caso
del FID, ia respuesta es proporcional al contenido de
carbono del compuesto; sin embargo, este detector
no es selectivo y, por ello, no es muy utilizado en ana-
lisis de residucs.

La aparicion y posterior desarrolle del detector de
captura de electrones {ECD) por LOVELOCK (1980,
1961, 1963) supuso un gran avance en el analisis de
residuos de plaguicidas. Ademas, ef ECD es extrema-
damente sensible para compuestos halogenados. El
desarrollo de este detector coincidid con el periodo
de maxima utilizacion de ios compuestos organacio-
rados (DDTs en la agricultura y PCBs en la industria).
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El ECD fue entonces, y es ahora, una pieza clave en
el andlisis de trazas de estos compuesios.

Los problemas asociados a ia elevada persisten-
cia de los compuestos organoclorados y a su acumu-
lacién en distintos medios fueron la causa de la susti-
tucién de estas sustancias por insecticidas organofos-
forados y carbamicos, mucho mas degradables. Por
ofro lado, en los dltimos afios se ha incrementado de
forma notable el uso de los herbicidas en la agricuitu-
ra, por lo gue se han tenido que desarroliar nuevos
detectores sensibles a estos compuestos

La adicion de vapor de sal alcalina a la lama de
hidrogeno proporciona una deteccién selectiva de
compuestos conteniendo fdsfore, nitrdgeno y azufre
(KARMEN, 1964). Ofra posibilidad es la utilizacién del
detector fotométrico de llama {FPD), gue responde a
los compuestos organofosforados y organosulforados
por medida de las bandas de emision caracteristicas
(BRODY, 1966) La deteccion selectiva de olros hete-
roatomos puede realizarse por oxidacion o reduccion
(pirolitica o catalitica) de los compuestos y posterior
deteccidon conductimeétrica (CCD) {COULSON, 1965).

La espectrometria de masas (EM) es una de las
técnicas mas versatiles para una deteccion selectiva,
ya gue no reguiere la presencia de ningun heteroato-
mo especifico en la molécula y, ademds, proporciona
una informacién definitiva sobre la identidad del anali-
to permitiendo la identificacion al mismo tiempo que
la cuantificacion.

Detector de ionizacion de liama (FID).

La respuesta de este detector depende de 1a for-
macion de especies idnicas cuando los compuestos
carbonados se queman en una llama de hidrégeno.
El mecanismo de formacion de iones no se conoce
exactamente, pero parece ser debido a reacciones
radicalarias y de "cracking" pirolitico, asi como a qui-
miaonizacidn

En la configuracién normal del detector, el gas por-
tador se mezcla con hidrégeno y se guema en una
camara a través de la cual fluye un exceso de aire.
Un electrodo cilindrico, montado a unos pocos mili-
metros, actda como colector de iones. La respuesta
se debe fundamentalmente al contenido en carbono.
Es sensible a los plaguicidas, excepto para compues-
tos altamente halogenados, pero su falta de selectivi-
dad restringe su uso en el analisis de residuos.

Detector de captura de electrones {(ECD).

Este detector ha suifrido un continuo desarrollo
desde su invencién por LOVELOCK (1961). Esta
basado en la formacion de un plasma de electrones
termalizados por irradiacién del gas portador en el
interior de una celda. Estos electrones se recogen
aplicando un pequefic voltaje, produciéndose una
cotriente constante. Los compusestos gue entran en la
celda pueden capturar estos electrones produciéndo-
se una disminucion de esta corriente, medida a
potencial constante o a potencial pulsante. La fuente
usual de electrones son particulas B provenientes de
una lamina de metal con 3H o 83Ni.

La relacion entre la estructura del compuesto y la
respuesta del ECD se ha estudiado detalladamente
{Tabla 2), La temperatura del detector tambien puede



afectar a los limites de deteccién. Un valor de aproxi-
madamente 300 ®C es un buen compromiso para
detectores de 83N

El uso del ECD para el analisis de residuos de pla-
guicidas esta mundialmente aceptado, especialmente
para los plaguicidas organoclorados. En la Tabla 2 se
puede observar que los plaguicidas organofosforados
y carbamicos presentan factores de respuesta mucho
menos favorabies, pero, aun asf, el ECD es lo sufi-
cientemente sensible como para detectar estos com-
puestos Esie amplio espectro de respuestas del ECD
hace dificid la interpretacion de los cromatogramas vy,
por ello, se necesita, generaimente, una confirmacion
adicional de los picos. Por estas razones se prefieren,
en ocasiones, detectores mas seiectivos para el ana-
lisis de plaguicidas.

Tabla 2. Factores de respuesta relativos para ia detec-
cion mediante detector de captura de electrones (ECD)}.

Respuesta

Clase de compuesto relativaa
Hidrocarburos 102
Eteres y esteres alifaticos 101
Aldehidos, cetonas y alcoholes alifaticos,
aminas, nitritos y compuestos monacloro
y monofluorados 1
Enoles, a-pB-diesteres, compuestos
menobromo, dicloro y hexafluorados 10
Compuestos triclorados, cloruros de
acilo, anhidridos, carbamatos, triazinas
y organofosforados 102
Compuestos monoiodo, dibromo, tricloro
y mononitrados, di y trisulfuros 103

1,2-dicetonas, esteres conjugados,
guinonas, compuestos diiodo, tribromo,
policloro y dinitrados y organomercuriales 104

a Con respecto al clorobenceno.

El ECD se ha utilizado ampliamente en el analisis
de residuos de plaguicidas y, en particular, en frutas y
verduras, tal como se desprende de la bibliografia
(DESMARCHELIER, 1980; SCOTT, 1981; ALBI,
1881; LEONE, 1881; AMBRUS, 1981; GUINIVAN,
1981, 1982; ARRECHEDERA, 1982; HOLLAND y
McGHIE, 1983, GILVYDIS y WALTERS, 1984,
JAMES, 1984; AGNEESSENS, 1984; TACCHEOD,
1984, 1985; AOAC, 1984; ANDERSSON y OHLIN,
1086; SIIVINEN, 1989).

Detector fotométrico de llama (FPD).

La invencion del FPD por BRODY y CHANEY
{1966} proporciond a la CG el detector mas selectivo
y atil para compuestos fosforados y sulfurados. El
FPD esta basado en la quimicluminiscencia especifi-
ca producida cuando se quema un compuesto en una
llama rica en hidrégeno. La emisién del azufre y del

fasforo se produce a 394 y 526 nm, respectivamente,
y depende criticamente de los flujos de gas utilizados.
La respuesta det FPD al fésforo es lineal, pero la del
azufre es compleja, pudiendo sufrir interferencias y
procesos de guenching

La aita selectividad del FPD lo convierte en el
detector preferido para el analisis de plaguicidas
organofosforados, en particular en frutas y verduras
(DESMARCHELIER, 1980; FERREIRA y FERNAN-
DES, 1980; CARSON, 1981; AOAC, 1985; ANDERS-
SON y OHLIN, 1986)

Detector de ionizacion de llama alcalina (AFID).

Este detector ha sido muy utilizado para la detec-
cion de compuestos organofosforados y plaguicidas
nitrogenados, come carbamatos y triazinas. Se han
investigado muchas variantes del modelo original
{KABRMEN, 1964), pero ia caracteristica basica de
todos los AFID es la introduccion de una sal alcalina
en una llama de hidrogeno, relativamente fria, o en
un plasma. Esto produce un gran aumento de la sen-
sibilidad hacia el fosforo con la supresidn de la res-
puesta al carbono. Presenta, asimismo, una buena
respuesta hacia el nitrageno y por eso también se le
congce como detector de nitrogeno-fosforo (NPD).

En los compuesios que contienen tanto nitrégeno
como {6sforo la respuesta del AFID se debe principal-
mente al fésforo por su mayor sensibitidad. La res-
puesta frente a los organofosforados depende de su
esiructura y de los sustituyentes presentes en el com-
puesio

Esie detector se esta utilizando, cada vez mas, en
el analisis de residuos de plaguicidas en productos
agroalimentarios (ANALYTICAL METHODS COMMIT -
TEE, 1977; AMBRUS, 1981; ACAC, 1984; SHVINEN,
1889)

Detectores electroquimicos {CCD y HCD).

En los afios 60, COULSON (1965, 1966) desarro-
16 detectores para el andlisis de plaguicidas basados
en ta conductividad electrolitica (CCD). Mas adelante,
Hall describio un detector conductimétrico (HCD) que
usaba un pequefo pirolizador y un nuevo diseno de
celda (HALL, 1974). Estos detectores se basan en
una pirdlisis controlada de los componentes para pro-
ducir compuestos especificos detectables electroqui-
micamente. Presentan deteccién selectiva hacia el
nitrégeno, halégenos y azufre, pero son mas propen-
505 a contaminaciones gue los sencillos detectores
de llama.

Estos detectores jodavia no han sido muy utiliza-
dos para el analisis de plaguicidas en frutas y verdu-
ras, pero ya existen precedentes (SCOTT, 1881;
AOAC, 1985).

Espectrometria de masas (CG/EM).

El papel de la CG/EM en el analisis de residuos de
plaguicidas es fundamentalmente cualitativo, en
cuanto a la confirmacién de la identidad de los picos y
de los posibles productos de degradacién. La espec-
trometria de masas es un poderoso instrumento, con
grandes posibilidades en el campo del andlisis de
residuos, pues es el medio mas eficaz para la identifi-
cacion de los analitos. Su uso en el analisis de resi-
duos de plaguicidas se ha incrementado en los
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limos afios (SINGH, 1986; BLOMKVIST, 1986; STAN,
1989; HERNANDEZ, 1990a).

Otros detectores.

- Espectrofotometria infrarroja.

El IR se ha usado como técnica auxiliar a la CG
durante muchos afos, pero los nuevos IR desarrolla-
dos como detectores para CG han acrecentado el
interés de esta técnica para una deteccion selectiva.
La aplicacién de la transformada de Fourier (FTIR)
supone el uso de sofisticados instrumentos capaces
de adquirir espectros completos en menos de un
segundo.

- Especiroscopia de absorcion atomica.

Un espectrometro de absorcién aidémica sencillo
puede usarse como detector en CG fanto con llama
como por camara de grafito. Presenta una elevada
seleclividad y se ha utilizado para determinar com-
puestos volatiles de Pb, As, Se, Sn y guelatos volati-
les de Cr, Cuy Co.

- Detector de emision aidmica.

Este detector se basa en la medida de las lineas
de emisién atomica emitidas por atomos excitados.
Recientemente, se ha presentado en el "Xth Inter-
national Symposium on Capillary Chromatography”,
celebrado en Riva del Garda (ltalia) en 1989, un
detector de emision atémica que utiliza un plasma de
helio inducido por microondas (MIP) como método de
excitaclén. Este detector MIP-AED permite la detec-
cién especifica de numerosos elementos, entre ellos
Cl Br, F, 3, P, etc., con limites de deteccion de entre
0.1 y 75 ng/s, con lo que se abre un campo con gran-
des posibilidades en la determinacion de residuos de
plaguicidas que contengan alguno de dichos elemen-
tos en su esiructura.

Seleccidn del detector en el andlisis de residuos
de plaguicidas.

l.as caracteristicas de los detectores ECD, FPD,
AFID (NPD) y HCD se resumen en la Tabla 3. Con
estos cuatro detectores se cubren practicamenie
todas las necesidades en el analisis de plaguicidas
mediante CG. Si bien, la espectrometria de masas
supone el complemento necesario para lievar a cabo
la correcta identificacion de los plaguicidas. Ningln
detector puede cumplir todos los requisitos y, a menu-
do, se eligen dos 0 mas detectores para una aplica-
cién determinada.

Plaguicidas organociorados.

El ECD sigue siendo, hoy en dia, el detector elegi-
do para el analisis de estos compuestos, aungue se
debe realizar un buen clean-up de la muestra o bien
utilizar CG capilar para minimizar las interferencias.
Tambieén se puede utilizar el HCD en mode haldgeno,
la CG/EM para una perfecta identificacion de los com-
puestos polihalogenados, o realizar derivatizacion
guimica como test de confirmacion.

Herbicidas fenoxiacéticos.

E! andlisis de estos herbicidas se realiza facilmen-
te utiizando deteccion ECD de los ésteres metilados.
La esterificacién también se puede realizar con agen-
tes que aumentan la respuesta ECD. Usando colum-
nas capilares, también puede utilizarse FID como
detector, asi como la CG/EM.

Fenoles.

Pueden analizarse mediante ECD, bien como el
propio fenol o bien como ester metilado. Suele em-
plearse |a derivatizacidon para asegurar una res-

Tabla 3. Resumen de las caracteristicas de los detectores selectivoes en Cromatografia de Gases.

Detector Elemento o Limite de deteccidn Selectividad®  Linealidad Analisis de plaguicidas
grupo funcional {pg/seq) Aplicacion
ECDb Triclore, nitro 0.5d 105 2x104 2,4-Dy 2,4,5-T esteres,
hidrocarburos aromaticos
polinucieares, nifroherbicidas
Polihailcgenados 0.052 106 2x 104 Insecticidas organoclorados, PCB's
y PBB's, dioxinas, pentaclorofenol
FPD P p.2d 106 5x 104 insecticidas organofosforados
s 4 104 5x10? Carbamatos con atomos de S.
etilentiourea
AFiDc P 0.02d 5x 108 2 x 104 Insecticidas organofosforados
N 0.02! 5x 104 2x 104 Insecticidas carbamicos, triazinas,
ureas, nitroherbicidas y nitfrosaminas
HECD Cl 0.5 > 106 105 nsecticidas organoclorados,
fenoxiherbicidas
N 1t 5x 105 103 insecticidas carbamicos, triazinas,

ureas, nitroherbicidas y nitrosaminas

a Con respecto al carbono (hidrocarburo). ® Corriente constante. © Perla calentada. 9 Paration. € Aldrin. f Atrazina
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puesta homogénea a un detector selectivo (FFD,
AFID} o para mejoraria (ECD)

Plaguicidas organofosforados.

La mayoria de ios piaguicidas organofosforados
puede deteclarse satisfactoriamente mediante ECD,
especialmente los fosforoticatos con un haldgenc o
un grupo nitro. Sin embargo, la alta selectividad y res-
puesta uniforme del FPD han hecho de ellos los
detectores méas usados para el analisis rutinario.

Plaguicidas N-metil carbamicos.

El analisis de carbamatos no esta tan bien esta-
blecido comeo el de los organcfosforados, debido a
problemas de estabilidad térmica y a la falta de un
detector sensible a log compuestos nitrogenados. El
AFID y HCD se han utilizado para estos fines, aunque
también se han desarroflado métodos basados en la
obiencion de derivados y posterior deteccion median-
te ECD

Triazinas

Aungue las triazinas dan una respuesta moderada
al £ECD, generalmente prefieren usarse detectores
selectivos al nitrégeno para dar una respuesta mas
uniforme y una mejor selectividad frente a las espe-
cies coextraidas, en particular et AFID.

Piretroides.

Fi uso de esios compuestos se esta incrementan-
do cada dia mas debido a la comercializacion de for-
mas mas estables fotoguimicamente. En general, los
métodos de analisis de piretroides estan limitados por
la faita de heteroatomos adecuados para una detec-
cion seiectiva. Los nuevos piretroides con halégenos
y grupos ciano son adecuados para una deteccion
ECD.

El hecho de gue existan tanios detectores aplica-
bles al analisis de piaguicidas por cromatografia de
gases hace gue esta técnica tenga tanta importancia
a la hora de proponer métodos fiables para la deter-
minacion de residuos de plaguicidas. Ademas, el uso
de columnas capilares mejora en gran medida la
resolucién de los componentes de mezclas compile-
jas, asi como la sensibilidad al producir picos mas
estrechos.

La dnica limitacion de la cromatografia de gases
en el analisis de plaguicidas estriba en la baja estabi-
lidad térmica de algunos de estos compuestos, que
se descomponen a las temperaturas normales de tra-
bajo en CG, como es el caso del Butocarboxim,
Carbaril, etc., estables solo por debajo de los 100 °C.

Estos compuestos se pueden determinar mas
adecuadamente par cromatografia liquida de alta
resolucion (HPLC), gue, al trabajar en general a tem-
peraiura amibiente, no presenta los inconvenientes de
degradacién de los plaguicidas por la elevada tempe-
ratura de trabajo.

A continuacion, se resumen algunos frabajos
seleccionados sobre aplicacion de ia cromatografia
de gases al analisis de residuos de plaguicidas en
productos agroalimentarios:

FERREIRA y FERNANDES (1980) realizan la
determinacion de residuos de plaguicidas organocfos-
forados en frutas y verduras mediante una extraccién

inicial con acetona, posterio particion con hexano y
Na,50, 2%, y clean-up adicional sobre columna de
Florisil eluyendo con acetona/hexano (4:96}). El
extracto asi obtenido se analiza por CG/FPD. La fase
acuosa obterida tras la particidn con hexano, se
extrae con acetalo de etilo y finalmente se analiza por
CG/FPD

AMBRUS et al. (1981) desarrolian un método
generat para la determinacion de residuos de plagui-
cidas en muestras de origen vegetal, suelos y aguas
En el caso de frutas y verduras aconsejan usar aceto-
na como exiractante y realizar una particion con diclo-
romeiano Opcienalmente, se puede realizar un
clean-up adicional sobre columna de alumina, silica
gel. . Posteriormente, lfos extractos se analizan
mediante CCF, CG/NPD o CG/ECD. Para este ultimo
caso, es necesario el clean-up adicional.

GUINIVAN ef al (1981, 1982} determinan residuos
de ciorpirifos vy su mas importante metabolito (3,5,6-
tricloro-2-piridinol} en guisantes, extrayendo inicial-
mente con acetato de etilo, y realizando el clean-up
mediante GPC Finalmente, se analiza directamente
el clorpirifos e indirectamente el metabolito obtenien-
do un derivado silanizade mediante CG/ECD.

ARRECHEDERA et al (1982) determinan resi-
duos de piaguicidas en frutos citricos reafizando una
extraccian con éter de petedlec/éter etilico (1:1), pos-
terior particién con acetonitrilo/éter de petrdieo y
clean-up en columna de Florisil. Ei extracto final se
analiza por CG con deteccion ECD o FID.

HOLLAND y MCGHIE (1983} desarrollan un méto-
do muiti-residuo para la determinacion de residuos de
plaguicidas en frutas basado en la extraccion con
metanol y posterior particién con tolueno.
Ocasionalmente, se puede realizar un clean-up scbre
columna de Florisit/carbdn activo, previa a la determi-
nacion mediante CG/ECD.

JAMES el. al. {1984) describen un meétodo para
determinar residuos de clorpirifos en verduras de
invernadero realizando una extraccion inicial con ace-
tona y eliminando las especies coextraidas mediante
una particion con una mezcla de hexano y NasS0, vy
posterior "clean-up” sobre cartucho de Silica. Si el
exfracto presenta una coloracion muy oscura, se rea-
liza un clean-up sobre carbon activo y posteriormente
sobre una columna de sflica gel. El clorpirifos se ana-
liza por CG/ECD.

AGNEESSENS gt af. {(1984) realizan la determina-
cién de residuos de plaguicidas (insecticidas y fungi-
cidas) en diferentes frutos medianie una extraccidn
con acetona/éter de petrdleo (1:1) seguida de un
lavado con una disolucion de NaCl. La fase acuosa
obtenida se limpia con éter de petrdleo y la fase orga-
nica se analiza mediante CG capilar con deteccién
ECD

TACCHEQ et al. (1984, 1985) describen un méto-
do muiti-residuo para la determinacion de cinco fungi-
cidas en frutas. Exiraen inicialmente con acetonitrilo y
celite y, posteriormente, pasan el extracto a través de
un cartucho Sep-Pak Cqg. A continuacién, realizan
una particién con hexano/éter dietilico (1:1) y lavado
posterior con disolucién acuosa de Na,SO, sat. La
fase organica se analiza mediante CG capilar con
deteccion ECD, realizando una silanizacion previa a
la inyeccion.
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+ 200 ml de Acetena
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Concenlrar enretavapor hasta 2 ml
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Concentrar enrotavapor hasta 2 mi
| + 50 mi eter petrodleo

Cencentrar enro@vapor hasta 2 mi
+ 20mlacetona

Concenlrar en rofavapor hasta 2 ml

Figura 1. Esquema del procedimiento utilizado por ACAC
(1985) para la determinacion de residuos de plaguicidas en
productos agroalimentarios ne grasos por cromatografia de
gases.

El método propuesto por la AOAC para la determi-
nacion de residuos de plaguicidas organoclorados y
organofosforades en alimentos no grasos fue modifi-
cade en 1985 (AOAC, 1985), ya que anteriormente
recomendaba el acetonitrilo o acetonitrilo-agua para
ia extraccion de las muestras, pasando a recomendar
finalmente la acetona. Posteriormente el extracto
organico se particiona con diclorometano/éter de
petrdleo (1:1). No se realiza un clean-up adicional
para permitir el examen de un mayor nimero de resi-
duos. La determinacion se realiza medianie CG con
detector HECD-modo halégeno para los organoclora-
dos y con detector FPD-modo P para los organofosfo-
rados. En [a figura 1 se muestra el esquema del pro-
cedimiento recomendado.

ANDERSSON y OHLIN (1988) del National Foed
Administration de Suecia, presentan un método muiti-
rresidual para la determinacion de residuos de plagui-
cidas en frutas y verduras por medio de cromatogra-
fla de gases capiiar.

El procedimientc se basa en una extraccion inicial
con acetona, seguida por [a particion del extracto con
una mezcla n-hexano/diclorometano. La fase
organica obtenida se somete a un procedimiento de
clean-up por cromatografia de permeacién en gel en
una columna SX-3. Para algunas muestras es nece-
sario efectuar un clean-up adicional con alumina o
bien con un cartucho Sep Pak de silica. Finalmente,
los plaguicidas se determinan por cromatografia de
gases capilar utilizando diferentes sistemas de detec-
cién (ECD, 78D, FPD y FID).
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+ 180 midiclorometane

Este procedimiento se ha aplicado a 134 plaguici-
das, con resultados satisfactorios {recuperacion
>80%) para unos 126 compuestos, v se esta usando
en Suecia desde 1981.

El esquema seguido por estos autores aparece
representado en la figura 2.

El método de andlisis de residuos de plaguicidas
en frutas y verduras utilizado en el Laboratorio de
Aduanas de Finlandia (SHVINEN, 1983), se basa en
fa extraccién siguiendo el método de Luke. La mues-
tra homogeneizada se extrae con acetona; el extracto
se reparte con una mezcla de éter de petrdleo/diclo-
rometano. La fase acuosa restante se satura con
NaCl y se exirae dos veces con diclorometanc. Se
combinan los extractos organicos y se concentran en
rotavapor hasta un pequefio volumen Se afiade una
gota de disolucién conservante y se eliminan total-
mente los disolventes residuales en corriente de nitro-
geno. El residuo obtenido se disuelve en acetona y se
analiza por cromatografia de gases tanto en colum-
nas de relleno como capiiares.

En algunas muestras (cebollas, limones, uvas,
zanahorias) es necesario realizar un clean-up antes
de inyectar por CG debido a que presentan un gran
nimero de picos de fondo. Este clean-up se realiza
por medio de cartuchos tipo Sep Pak Cyg.

% 1589 Muestra

+ 105 mi de Acetana

Filracién
Lavar 2x10 mlacetona
+ 210 mi n-hexanolCHLCL(3:1}

1
fase acuosa fase orginica

+ MaCisat
+ T0ml CHCE
r 1
fase acuosa fase orgameca
+70mi CHCL,

L
fase organica
L

CH:zC'z + n-haxana
+10g Ma,50,
Fitracién

f
fase acuosa

Concentrar enrotavaper hasta 1mi(37°C)

+ 10 miciciohexanc
Concenrar enrotavapoer hasta 1mi(37°C}

Liavar 2 V; = 5 micon ciclohexanoldiclorometano

|
Clean-up por GPC sobra SX-3
Eluir con ciclohexanodicloromnetana (1 1)

apio y chirivias

cebuollas, puerros zanahorias.
alcachofas, cebolietas perefil

Clean-up adicional
Aly0;; Sep-Pak sitica

Anilisis por CG r |

Figura 2. Esquema del procedimiento utilizado por el
National Food Administration de Suecia (ANDERSON,
1986) para ia determinacion de residuos de plaguicidas en
productos agroalimentarios por cromatografia de gases.



ANALISIS DE RESIDUOS DE
PLAGUICIDAS POR CROMATOGRAFIA LIQUIDA
DE ALTA RESOLUCION

Ef analisis de residuos de plaguicidas en muestras
binldgicas y medioambieniales se ha realizade funda-
mentalmente por CG hasta hace pocos afos, aungue
también se han aplicade otras técnicas, como la cro-
matografia en capa fina Sin embargo, con la apari-
cion y desarrolio de la cromatografia liquida de alta
resolucion (HPLC) se han abierto nuevas posibilida-
des en este campo analitico.

El primer informe sobre la utilizacion de HPLC
para el andlisis de residuos de plaguicidas aparece
en 1871 y corresponde a la determinacion de Abate
(thenefos) en muestras de agua (HENRY, 1871)
Desde entonces, se ha incrementado en gran medida
la aplicacion de esta técnica en este campo analitico.

El HPLC presenta ventajas reales sobre otras téc-
nicas, tales como la CG. Asi, permite |la separacian y
directa cuantificacion de compuestos no voldtiles y
termolabiles sin necesidad de derivatizacion; es alta-
mente flexible y de aplicacién general; puede adap-
tarse para un amplio campo de compuestos, a causa
del pape! activo de la fase mdvil en la separacion y de
la gran variedad de columnas disponibles; el analisis
es no destructivo; no requiere un clean-up extensivo;
se puede conseguir una elevada rapidez en log anali-
sis.

Por otro lado, desde la mitad de fos 70 se ha ten-
dido cada vez mas al uso de plaguicidas facilmente
degradables, con el fin de evitar la acumulacion de
estos compuestos 10xicos en el medio ambiente.
Muchos de estos plaguicidas, como los carbamatos,
organofosforados, ureas, fenoles, fenoxiacidos y pire-
troides siniéticos, son polares y/o termolabiles, y por
tanto no son apropiados para una determinacian
directa por CG (MUSZKAT y AHARONSON, 1986},
Sin embargo, la HPLC es una excelente técnica para
el andlisis de estos plaguicidas; ademas, permite un
analisis semipreparativo, asi, como una preconcen-
tracion, lo cual es muy util en la determinacion de
residuos.

El uso combinado de la CG y HPLC, junto con el
espectacular avance experimentado por los sistemas
de deteccion, permite abordar, con las suficlentes
garantias de exactitud y sensibilidad, el analisis de la
gran mayoria de plaguicidas aplicados en la actuali-
dad. Se trata, por tanto, de técnicas complementarias
y resultan, hoy en dia, imprescindibles en el analisis
de residuos de plaguicidas.

Columnas

Las columnas utilizadas en HPLC han experimen-
tado un rapido desarroilo desde mediados de los 70.
Asi, la introduccién de rellenos de microparticulas,
junto cen las nuevas técnicas de relleno, han aumen-
tado la velocidad y eficacia de las separaciones. Esto
se debe a la reduccion en el tamafio de particuia,
desde 35 um hasta aproximadamenie 5 um, lo cual
produce una mayor presidén en la columna pero tam-
bien una mayor eficacia.

Hoy en dia, se tiende a la utilizacion de columnas
cortas (3-10 cm). Sus principales ventajas sobre las
convencionales (25-30 cm) son la mayor velocidad de

andlisis, eficacia mas elevada, aumento de la sensibi-
lidad, junto con ahorro de disolvente y tiempo, necesi-
tandose tan gélo unas ligeras modificaciones sobre gl
equipo convencional

En los dltimos afios, los avances en HPLC se
orientan hacia el usc de columnas capilares {o micro-
columnas), que peseen diametros internos de varios
um, y se encuentran revestidas so6lo por ia pared
interna (columnas abiertas)

La técnica mas popuiar durante los ultimos afios
ha sido, indudablemente, la cromatogratia en fase
reversa (RPC) gue utiiza columnas rellenas de micro-
particulas de silica, con grupos eniazados quimica-
mente que, en general, son cadenas Cy50 Cg Ofros
rellencs de fase reversa enlazada llevan un grupo
fenilo o ciclohexilo. Varias ventajas justifican la popu-
laridad de ta cromatografia en fase reversa en el ané-
lisis de plaguicidas: es adecuada para la separacion
de compuestos, {anio iénicos como no iénicos, usan-
do una misma columna; las columnas de {ase entaza-
da son estables {en contraste con las columnas de
fase estacionaria retenida mecanicamente) y propor-
clonan separaciones reproducibles; se puede usar
una fase movil relativamente econdmica. Por ello,
casi la totalidad de las referencias sobre analisis de
plaguicidas por HPLC se basan en el uso de dichas
columnas con fases mdvilas de aceto-nitrilo/agua

Detectores

Los detectores mas utilizados en HPLC son, sin
duda, los basados en la absorcidn ultravioleta (UV) v
visible {VIS),

En la actualidad, existen en el mercado fotdmetros
de UV de longitud de onda fija. Entre ellos, cabe des-
tacar el fotometro a 254 nm, que es satisfactorio para
muchas aplicaciones ya gue muchos compuestos
absorben a dicha longitud de onda. Ademas de este
modeio, tan ampliamente usado, también se dispone
de fotémetros operando a otras longitudinales de
onda.

Un detector mas util y versétil es el espectrofoto-
metro UV-VIS, que ofrece una amplia seleccién de
longitudes de onda en esta zona del espectro electro-
magnético. Estos instrumentos presentan la posibili-
dad de operar a la absorcién maxima del soluto, 0 a
ofra longitud de onda gue propercione maxima selec-
tividad.

La deteccion UV-VIS es aplicable a una gran
variedad de analitos, ya gue la Unica condicion reque-
rida es que éstos presenten absorcion en dicha zona,
fo cual es frecuente para la mayoria de los compues-
tos organicos. La amplia gama de plaguicidas detec-
tados y determinados mediante este sistema por
HPLC abarca insecticidas carbamicos (FOGY vy
SCHIMD, 1980; BLAICHER et al, 1982), ditiocarba-
matos (BRANDSTETEROVA et al, 1986), dimetoato
(CABRAS et al, 1982), metil azinfos y metil oxon
azinfos y metil oxon azinfos (WILSON y BUSHWAY,
1981), fungicidas (STRINGARI, 1985), etc. Existen,
asimismo, métodos multirresiduales usando detecion
UV-VIS, comeo el aplicado por el National Food
Administration de Suecia (OHLIN y FLYGH, 1986a;
OHLIN, 1986b) para la determinacion de hasta 20
plaguicidas en frutas y verduras midiendo a 240 y 280
nmn.
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En la actualidad, se esta utilizando un detector
UV-Visible capaz de propercionar una informacion tri-
dimensional, es decir valores de absorbancia, longi-
tud de onda y tiempo. Se trata del detector de barrido
de diodos (PDA), que se incluye entre los denomina-
dos detectores de imagen. Su principal ventaja es
qgue permiten la medida simultanea a todas las longi-
tudes de onda, lo que hace posible la obiencion de un
espectto completo cada 0.01 segundos. Se puede,
por ello, realizar la determinacién de cada compuesto
a la longitud de onda éptima, pudiendo seleccionar,
en cada caso, las condiciones mas adecuadas para
la deteccion. La posibilidad de obtener el espectro
compleio de los eluatos abre un nuevo camino en
cuanto a identificacion y seleclividad del procedimien-
to. Asi, se puede determinar la pureza de un pico
obteniendo los espectios al principio, al final y en el
maximo del mismao: si estos coinciden, el pico corres-
ponde a una sustancia pura. Ademas, es facil evitar
interferencias ya que se puede obtener cada pico a la
longitud de onda para la cual los efectos interferen-
cias sean menores. También permite la posibilidad de
detectar compuestos no resueltos cromatografica-
mente (FELL, 1983a; 1983h). Este detector aun no ha
sido muy utilizado en la investigacion sobre plaguici-
das, pero ya aparecen varios trabajos que lo citan.
MATTISEK et al. (1985) determinan isotiazolonas en
formulados mediante este sistema de deleccion,
escogiendo la A optima en cada caso y confirmando
mediante el estudio de los espectros correspondien-
tes. OSSELTON vy SNELLING {1986) realizan la iden-
tificacidon de plaguicidas utilizando ¢l detector de dio-
dos y la longitud de onda apropiada para cada medi-
da, y comprueban la pureza de los picos correspon-
dientes. HERNANDEZ ef al. (1990b) han ufilizado
este mismo sistema para la deteccidn y cuantificacion
de plaguicidas utilizados en |a practica agricola de la
Plana de Castellon.

El flugrimetro es un detector selectivo y muy sen-
sible a compuestos fluorescentes, aungue también se
puede aplicar a sustancias que no exhiban fluores-
cencia previa preparacion de derivados adecuados.

Este detector es del orden de cien veces mas sen-
sible que el UV, por ello, se trata de uno de los detec-
tores de HPLC mds sensibles, lo que lo hace muy
adecuado para | anglisis de trazas aunque su rango
de linealidad sea inferior al de un UV

El detector de fluorescencia no es de uso general,
pero es una poderosa herramienta para aplicaciones
especificas en las cuales se precise de una deteccion
selectiva de componentes traza. ARGAUER (1980)
determina varios plaguicidas en muestras agricolas
{granos, verduras, frutas, miel...) mediante este tipo
de deteccidn La determinacion de residuos de fia-
bendazol y o-fenilfenol en citricos se ha realizado gra-
clas a sus caracteristicas fljuorogénicas (KITADA ef
al, 1982). KRAUSE (1983) ha utilizado la deteccidn
fluorescente para el andlisis por HPLC de 35 plaguici-
das y sus metabolitos Por otro lado, SPITTLER et al.
{1988) recomiendan el detector fluorimétrico frente al
UV para el analisis de residuos de carbaril en abejas,
ya que presenta una mayor selectividad y sensibili-
dad.

Los detectores glectroquimicos encuentran su
mayor aplicacidn en la determinacién de compuestos
con marcadas propiedades redox, y son muy sensi-
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bles a una amplia variedad de compuestos. La gran
sensibilidad y selectividad de estos detectores favore-
ce su aplicacion al andlisis de trazas de compuesios
en matrices complejas.

Para la deteccidn electroquimica se han usado
diferentes electrodos, siendo los méas utilizados el
giectrodo de carbono {econdmico y con baja corriente
residual) v el electrodo de gotas de mercurio {(con un
amplio espectro de respuesta)

El detector electroquimico se ha usado para el
andlisis de plaguicidas fendlicos, aminas y nitroaro-
maticos (LORES, 1978; COCHRANE, 1983), asi
como para herbicidas, e insecticidas del grupo del
nitrofenil y dinitrofenol. Por otro lado, cuando el meta-
bolismo o la descomposicién de los plaguicidas (tales
como carbamatos, ureas, etc.) da lugar a la formacion
de una especie electroactiva {e] fenoles, aminas aro-
méticas o nilrocompuestos), el uso del detector elec-
troquimico se cenvierte en una buena alternativa,
MAYER y GREENBERG (1981) han utilizado un
detector amperomeéirico combinado con un detector
UV para determinar plaguicidas carbamicos; en este
caso el detector amperometrico permite caracterizar
un pico no resuelto en UV aplicando diferentes ten-
siones al electrodo. ALAWI y RUESSEL ({1981) tam-
bién utilizan conjuntamente el detector UV y el elec-
troquimice, sirviendo este Ultimo como apoyo del pri-
mero, para determinar residuos de metomif en frutas
THOMAS y STURROCK (1986) aplican un nuevo
detector electroguimico y celda de flujo para la detec-
cién de carbamatos a niveles de pg.

La espectiometria de masas {EM) es un poderoso
método para la identificacién de compuestos organi-
cos y existe un gran interés por combinarlo con la
cramatografia liquida (CL), ya que es uno de los
mejores sistemas para la deteccién e identificacién de
sustancias separadas cromatograficamente. La com-
binacion de la EM y HPLC puede realizarse tanio "on-
ling", como "off-line".

El principal problema de este acoplamiento es la
introduccién de los eluatos de la columna en |a fuente
de ionizacion. Por ello, la mayoria de las investigacio-
nes se dirigen en este sentido, habiendo aparecido
recientemente diferenies métodos de intraduccion de
la muestra en el espectrémetro (las llamadas interfa-
ces de acoplamiento}.

Existen varias referencias sobre el uso de la técni-
ca HPLC-EM para el analisis de residuos de plaguici-
das. Entre ellas, cabe citar {a determinacion de herbi-
cidas en aguas (FOSTER ef al, 1983); el analisis de
verduras fortificadas con seis ureas y carbamatos ter-
molabiles (CAIRNS et al,, 1983); el trabajo de PAR-
KER et al. (1982) que utilizan la EM para la deteccian
de 18 plaguicidas organofosforados, asé como para el
analisis de un amplio grupo de triazinas; WRIGHT
(1982} desarrolla un método para la determinacion de
19 carbamatos por HPLC y compara esta deteccién
con fa UV. VOYKSNER et al. {1984} ponen a punto
una técnica de acoplamiento entre el HPLC y EM,
mediante una interface DL (Direct Liguid Injection),
que permite el analisis de distintos tipos de plaguici-
das. BARCELO y ALBAIGES (1987), asimisma, utili-
zan la DLI-HPLC-EM, con diversos sistemas de pre-
concentracion en continuo y extraccicn post-columna,
para la determinacion de una gran variedad de pla-
guicidas.



En resumen, ésta es una de las técnicas mas
poderosas en el andlisis de compuestos organicos va
gue a una buena sensibilidad une la gran cantidad de
informacion estructural que se obtiene, con lo cual la
identificacién de los analitos es concluyente.

Todos los detectores mencionados hasta ahora
operan directamente sobre el eluyente liguido.
Ocasionalmente, también se han utilizado en HPLC
lps denominados "deiectores de cromatografia ga-
seosa” {(WHITE, 1984) que operan en |a fase gaseosa
y requieren por tanto fa vaporizacion previa del elu-
yente y de la muestra, lo cual supone una complica-
cién tecnica en los equipos utilizados. Entre éstos,
cabe destacar el Detector Fotométrico de Liama vy el
Detector de Captura Electrénica. Este ultimo ha sido
aplicado por BRINKMAN et al {1984} para el analisis
de cinco plaguicidas y seis PCBs utilizando una
microcolumna en fase reversa. Los autores demues-
tran la posibilidad de combinar la cromatografia liqui-
da en fase reversa con la deteccién ECD vy la relativa
simplicidad de esta combinacian cuando se usan
microcolumnas

Otros detectores usados con menos frecuencia
para el analisis de plaguicidas mediante HPLC son el
detector de indice de refraccion. el de
Fotoconductividad y ef de Infrarrgios, sobre los que
existen escasas referencias en la bibliografia

A continuacién, se citan algunos ejemplos selec-
cionados sobre aplicaciones recientes de la técnica
HPLC al analisis de residuos de plaguicidas en frutas
y verduras:

BUETTLER y HOERMANN (1981) describen un
método especifico para la determinacion de residuos
de Captan, Captafol y Foipet en frutas y verduras.
Realizan la extraccidn con acetona y posteriormente
una particion con n-hexano. A continuacion, aplican
procedimientos individuales de “clean-p" sobre silica
para cada fungicida, o bien un "clean-up" conjunio
mediante GPC. Los fungicidas se separan por HPLC
con columna de fase ciano enlazada.

WILSON y BUSHWAY (1981) proponen un méto-
do para el anélisis de residuos de Metil azinfos y sus
derivados oxigenados en frutas y verduras por HPLC.
Realizan una primera extraccién con metanol y una
posterior particién con diclorometano; por ultimo, se
lfeva a cabo un "ciean-up" con cariucho de Sep-Pak
Cig. La muestra se inyecta en una columna
uBondapak Cyg y se eluye con acetonitrilo/agua
(50:50), detectandose por UV a 224 nm.

BLAICHER et al. (1982) describen la determina-
cion de carbamatos y ditiocarbamatos en frutas y ver-
duras, mediante una extraccién inicial con acetato de
etilo, seguida de una particidn con n-pentano y poste-
riormente con diclorometano. A continuacion, realizan
un "clean-up” sobre columna de Florisil. La separa-
cion se lleva a cabo mediante HPLC en fase normal,
sobre LiChrosorb Si 60, usando como fase méwvil iso-
octano/dioxano y deteccion UV a 254 nm.

CABRAS et. al (1982) analizan residuos de dife-
rentes {ungicidas e insecticidas en uvas mediante
HPLC en fase reversa (RP-18) con una fase movil
formada por acetonitrilo/agua y deteccion UV a 221
nm. La extraccidn de los piaguicidas presentes en la
muestra se realiza con benceno o con éter de petrd-
leo, no sienda necesario el "clean-up" posterior del
exiracto organico.

residuo sélido

E! National Food Administration de Suecia {OHLIN
y FLYGH, 1986a; OHLIN, 1986b) utiliza un metodo
muiti-residuo HPLC para la determinacién de resi-
duos de plaguicidas en frutas y verduras. El procedi-
miento se aplica a 20 plaguicidas de diferentes tipos
(fungicidas, insecticidas carbamicos, herbicidas) que
no pueden analizarse mediante cromatogratia de
gases Se realiza una extraccion inicial de la muestra
con diclorometano al 10% en metanol y &l extracto
acuoso se pasa a través de una columna de Extrelut
nara eliminar et agua. El "clean-up” posterior se ileva
a cabo mediante cartucho Sep-Pak de Florisil y el
andlisis se efectua en una columna Nucieosil nCyg,
con fase mavil metancl/agua (50:50) y deteccion UV
a 240 y 280 nm. En la figura 3 se muestra un esque-
ma de este procedimiente multirresidual por HPLC

25g Muestra

+ 75 mICH,CLMeOH (8:1)
Filracion

r 1
residuo solido fase organica

+ 50ml CHLCY,

fase organica

[Elucitn a través de columna de Extrelut ]

Lavar Ja colurnna
2x 25 ml CH,CLMsOH (§'1)

Concentrar enrotavapor hasta 1 mi{37°C)
+ 2% 10 miMeOH
Concentrar enrotavapor hasta 1 mi(37°C)

Llevar 2V, = 5 ml con MeQOH
!

citricos. verduras de hoja ancha, apio,
cebolias, puerros. rabanos. cebolietas.
pereyily zanahorias

Clean-up adicional

Concentrar en rotavapor a sequedad
Disoiver con n-hexano a 2mi

Sep-Pak Florisi!

Concentrar en rotavapor hasta 1 ml{37°C)
+ 25 10mi CH,CN

Concenlrar en rofavapor hasta 1 ml(37°C)

Llevar a 'y, = 2mlcon CH;CN
Anéiisism !

Figura 3. Esguema del procedimiento utilizado por el
National Food Administration de Suecia (OHLIN, 1988} para
ia determinacion de residuos de plaguicidas en productos
agroalimentarios por cromatografia liquida de alla resolu-
cién

CANQ et al. (1987) comprueban la persistencia de
varios fungicidas, como Tiabendazol, Benomil,
Carbendazim y Metiltiofanato, en manzanas fras su
recoleccion y aimacenamiento. Realizan ia determi-
nacién en diferentes zonas del fruto y la extraccidon
depende del fungicida a analizar: Carbendazimy
Tiabendazaol con acetato de etilo; Benomil con FHCI
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2M a refiuio, hidrolizandolo a Carbendazim;
Metiltiofanato con benceno. A continuacién, efectuan
una particion con cloroformo, ajustando el pH de la
fase acuosa a 8.5-8.0, y una segunda particién con
diclorometano. El extracto se inyecta en una columna
de pBondapak Cqg con deteccidn UV a 280 nm. La
fase mdvil usada es MeOH/H,O/NH,OH (80:40:0 6)
para Benomil, Carbendazim y Tiabendazol, y
MeCN/H.O (50:50) para Metiltiofanalo. Se demuestra
que la mayoria de los residuos se encueniran en la
piel, y que la cantidad detectada en la pulpa disminu-
ye hacia el interior.

La tecnica HPLC es también muy apropiada para
el andlisis de formulaciones de plaguicidas o de pro-
ducto técnico. Ejemplos de estas aplicaciones son los
trabajos de SKELLY et al. {1981), PEREZ (1982) y
NEHMER y DIMOV (1984) sobre la determinacion de
diversos plaguicidas en aerosoles y formulados

ANALISIS DE PLAGUICIDAS
POR CROMATOGRAFIA DE CAPA FINA

La cromatografia en capa fina es un buen método
para confirmar la identidad de plaguicidas, pero es
dificil utilizarla con fines cuantitativos. Por ello, se
emplea principalmente en |a identificacién de los
constiluyentes de una mezcla de plaguicidas o en
una formulacién comercial. Asimismo, sirve para
determinar la pureza en la preparacion de formulacio-
nes.

Los adsorbentes mas empleados en este tipo de
cromatografia son, en general, silica gel (MORLEY vy
CHIVA, 1961; YAMAMURA, 1862) y altmina (BAUM-
LER y RIPPSTEIN, 1961, KOVACS, 1863; ABBOT,
1964), estudiandose su poder separador en funcién
de los diferentes gradoes de activacion de cada uno de
ellos. ABBOT et al (1964) han estudiado la utilizacion
de una mezcla de alumina-silica gel, asi como alGmi-
na-6xido de magnesio como adsorbentes, y diferen-
tes mezclas de hexano/aceiona como eluyentes.

En la actualidad, se pueden encontrar algunas
referencias del uso de esta técnica para la determina-
cién cualitativa y semicuantitativa de plaguicidas. Asi,
PATIL et al. (1987) determinan endosulfan en tejidos
biolégicos, desarroilando un reveiador especifico para
el mismo. La separacién se lleva a cabo sobre una
capa fina de silica gel, eluyendo posteriormente con
una mezcla hexano/acetena.

WAN (1989) realiza una determinacion semicuanti-
tativa de plaguicidas crganoclorados en hojas de te,
uiiizando como fase estacionaria alimina y hexano
coma eluyente.
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Programa para el calculo de la recuperacion
en procedimientos de extraccion

J. Tabera y G. Reglero

Instituto de Fermentaciones Industriales (C §.1.C.), Juan de la Cierva, 3 28006 Madrid

INTRODUCCION

El empleo de técnicas de aislamiento y concentra-
cion esta intimamente relacionado con el analisis cro-
matografico. Su uso esta ampliamente extendido ya
que son muy pocas las muestras que pueden anali-
zarse directamente. La baja concentracian de los
solutos a determinar y la presencia de interferencias
obligan al aislamiento y concentracién de los com-
puestos de interes.

A fin de obtener en el extracto una imagen repre-
senlativa de la muestra, deben tomarse las precau-
ciones necesarias para evitar en lo posible pérdidas
de soluios o formacion de nuevos compuestos duran-
te et proceso (1) y, en cualguier caso, debe conocerse
la recuperacion obtenida por el método de extraccion.

El céleulo de dicha recuperacion se ha venido rea-
lizando de modo puntual comparando, para cada
compuesto, la concentracion existente en la muesira
antes y después de la extraccion. Para un determina-
do soluto tendremos un valor de recuperacién referi-
do a la concentracién estudiada, y no podremos
conocer, debido al error experimental, hasta qué
punio dicho valor seguira siendo valido para concen-
traciones diferentes. Es mas conveniente realizar el
estudio abarcando un intervalo de concentraciones
de cierta amplitud en el que poder establecer ia
correspondiente recta de callbrado.

£n este frabajo se ha seguido el procedimiento uti-
lizado por Gonzalez Raurich (2), y a partir del mismo
se ha confeccionado un programa de célculo. El pro-
cedimiento consiste en lo siguiente:

1 -Preparar de cada compuesto y en cada caso
una serie de soluciones patrén de concentraciones
conocidas, que se analizaran cromatograficamente.
Preparar una segunda serfe de soluciones de con-
centraciones iguales a las anteriores, gue se exirae-
ran, analizando los extractos resuitantes.

2.-Calcular para cada soluto las rectas de regre-
sion:

y=a+ bx (1)

donde x es la concentracion de soluto e y el area de
su pico cromatografico. Estas rectas se calculan tanto
para las soluciones patron como para los extractos.

3 -Realizar el estudio de la significacién de la
ordenada en el origen, a. Dada la naturaleza de las
muestras analizadas las rectas de regresion deberian
pasar por el origen, lo que no ocurrird en la mayoria
de los casos debido al error experimental. Es pues
preciso estudiar hasta qué punto los valores obteni-
dos para a puedan ser atribuibles a dicho error.

4.-Despreciar la ordenada en el origen, si a no ha
resultade significativa y calcular una nueva recta de
regresion:

y = bpx (2)

La relacion entre las nuevas pendientes, b, para
el extracto y para la solucion patrén indicara la recu-
peracion obtenida para dicho soluto. De la ec {2) se
deduce que, para cualquier valor de x, esa relacién
entre pendientes equivale a la relacién entre las
&reas de los picos cromatograficos, de modo que se
consigue el mismo tipa de informacion gue con el pro-
cedimiento puntual, pero con dos ventajas sustancia-
les: 1) los resultados tienen aplicabilidad para cual-
quier valor de concentracion dentro del intervalo estu-
diado, 2) aumenta la exactitud de los resultados por-
que se usa la informacion procedente de varias con-
centraciones, resumidas en un modelo gue hace
minimas las desviaciones cuadraticas.

En este trabajo se presenta un ejemplo de aplica-
cion del programa citado. Se trata de calcular la recu-
peracidn de tres compueastos en tres procedimientos
de Extraccion y Destilacion Simultanea, SDE (3), en
los que se emplean distintos disolventes organicos.

MATERIAL Y METODOS

Extraccion

Soluciones acuosas de acetato de isopentilo,
hexanoato de etilo y 1-hexanol con concentraciones
de 0.1, 0.5 y 1.0 mg/i de cada soluio se extrajeron por
SDE utifizando como disolvenies n-pentano, dicloro-
metano o la mezcta pentanc-diclorometano (5:1). Las
condiciones de la extracion fueron las siguientes:

Volumen de muesira 250 m
Volumen de disolvente 15 m
Tiempo de extraccion 1.5 h

Temperatura de la muestra 120 °C
Temperatura del disolvente 45  °C (bario)
Temperatura del dedo frio -5 ©C

Analisis

5 ul de cada uno de los exiractes obtenidos se
analizaron por cromatografia de gases, y las areas
resultantes se compararon con las de soluciones sin-
téticas de referencia de los tres solutos en cada uno
de los tres disclventes mencionados, en las concen-

traciones que cabria esperar suponiendo una recupe-
racion del 100% en cada caso.

Procedimiento de calculo

Para el calculo de las rectas de regresion y el
estudio de la significacion de ia ordenada en el origen
se han utilizado las siguientes ecuacioneas (4):

b= (Xxiy; - (xZyim(Zxx-(Exzxmn) (3}

a=(Zyyn) - b Sxi/n) (4)
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Y=a+by ()

2 = 3 (yi$)#/(n-2) (6)

ty=a (NExx - IXTX)S v {Zxx;) 7
R2=3(9; - (Sydm)2/Sdy;- (Syyn)? (8)
Dp = XY/ EX% (9}

donde n es el nimero de puntos, a y b la ordenada
en el origen y la pendiente de la recta de regresién
(1), 9; el valor de y estimado con al ec. (1), s? la
varianza residual del analisis de la varianza de la
regresion, R2 el coeficiente de determinacion, t; el
estadistico 1 de Student de la ordenada en el origen y
b, la pendiente de ia recta de regresion {(2}. En cual-
quier fexio de Estadistica o de Andlisis de Regresion
se encontraran mas detalles sobre los calculos.

El valor de t, debera compararse con el tabulado
de la distribucion t de Student para n-2 grados de
libertad, el nivel de significacion deseado (normal-
mente o = 0.05) y para el coniraste de dos colas,
puesio gue estamos inieresados en determinar si a
es significativamente distinta de cero, sin importarnos
si es mayor o menor. Si el valor de t, es inferior al
tabulado no se habran detectado diferencias significa-
tivas y podremos suponer que la recta pasa por el ori-
gen y calcular el valor de b,. Si el valor de t, es igual
o mayor gue el tabulado, a es diferente de cero y no
estamos autorizados a utilizar la recta de regresion
(2) en sustitucion de la (1); esto serd indicic de erro-
res imporiantes en ios datos.

Programa de calculo

Todo el procedimiento de cdlculo anierior ha sido
programado en lenguaje GWBASIC (BASICA) preten-
diendo flexibilizar y agilizar al maximo la introduccion
y manipulacién de datos por entender que éste es el
aspecto mas iedioso del mismo. Los listados se inclu-
yen en el ANEXO 1. Se proporcionaran los progra-
mas a guien los solicite, para lo cual debe enviar un
disquete de 5.25" 0 3.5".

El programa SDEDAT BAS se ha concebide para
la introduccién de datos vy su almacenamiento en
ficheros de accesa secuencial, de modo que una vez
introducidos estén siempre disponibles para el calculo
U otros usos sin necesidad de volverios a teclear
Cada fichero esta constituido por los datos (6 en
nuestro caso} correspondientes a las areas de los
picos obtenidos con un compuesto y un disolvente
{y;). Los tres primeros corresponden a extractos y los
ofros tres a patrones. Los datos de concentracion (x;),
comunes a extractos y patrones, se incluyen en el
programa principal.

En la linea 50 se indica al programa el numero
total de datos. Obviamente el valor 6 puede sustituise
por cualquier otro si se desea aumentar i namero de
punios con los que efectuar las regresiones; por
supuesto, en ia misma medida habria que cambiar
los datos de concentracion que figuran en el progra-
ma principal. Se ha utilizado una sentencia READ-
DATA para evitar que se pregunte el numero de datos
cada vez que se vayan a introducir ésios, agilizando
asi la enfrada. Por el mismo motivo se cicla el progra-
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ma con la linea 160, de modo que se pueda introducir
una nueva serie de datos sin necesidad de rearrancar
el programa. Cuando no se necesite introducir mas
datos habra que interrumpir la gjecucién pulsando
Ctri-Break,

El programa SDERECU.BAS opera sobre ios
ficheros de datos creados en el programa anterior.
Con las lineas 80, 120 y 140 se determinan el nume-
ro total de puntos a utilizar {extractos + patrones} -
gue, iégicamente, deben coincidir con los indicados
en el pragrama de creacion del fichero de datos- vy los
valores de concentracidn (x;), comunes a extractos y
patrones. Como en el programa anterior se ha optado
por incluir estos valores en una sentencia READ-
DATA para agilizar su uiilizacién, evidentemente, la
linea 140 debe ser cambiada cada vez que se usen
series con diferentes nimeros de puntos o valores de
concentracion.

Después de la lectura de datos {lineas 180-260)
se procede a efectuar los calculos de las ec. (3) a {(9).
Aungue el programa reailiza el calculo completo para
todos los casos, recuérdese gue solamente estare-
mos autorizados a sustituir la recta de regresian (1)
por la (2) cuando la ordenada en el origen no resulte
significativamente distinta de cero. Después de la
pendiente b, se calcula el porcentaje de recuperacion
y se presenta, a efecios de comparacion, junto con
los obtenidos punte a punto. Los resuitados pueden
imprimirse o simplemente presentarse en pantalla,
segun la opcion elegida en la linea 40

Con la linea 1130 se devuelve el control a 1a lectu-
ra de un nuevo fichero de datos, en un intento de agi-
fizar el proceso de calculo de largas series. De nuevo
habra que pulsar Ctrl-Break para inferrumpir la ejecu-
cion.

RESULTADOS Y DISCUSION

En el ANEXO Il se incluyen las salidas a la impre-
sora correspondientes a las muestras analizadas. Los
ficheros de datos se han nombrado con las primeras
letras del disolvente seguidas de un namero de identi-
ficacion del compuesto (31 para acetato de isopentilo,
03 para hexanoato de etilo y 05 para 1-hexanol}. Los
datos experimentales se recogen en la Tabla I

En nuestro caso el valor de t; deberd compararse
con el valor tabulado de la t de Student para un grado
de libertad y u=0.05, es decir, con {=12.70; puede
observarse gue ninguna de las ordenadas en el ori-
gen resultaron ser significativas, por lo gue en todos
los casos se pudieron utilizar las pendientes by para
efectuar el calculo de ia recuperacidn

Al comparar la recuperacién giobal (ajustada) con
las puniuales que se obtendrian directamente de la
Tabla | por division de 4reas, se observa que sistema-
ticamente las diferencias aumentan conforme dismi-
nuye la concentracién, lo que indica que los puntos
mdas afectados de error son los de menor concenira-
cién, lo gue es perfectamente asumible desde un
punto de vista experimental. Si e célculo se efectia
punto & punto la recuperacion depende de la concen-
tracién estudiada, lo que, ademas de ser dificil de
explicar, resulta muy inconveniente en la practica. La
carencia de este defecto es un atractivo més, a
sumar a los anteriormente expuestos, gue posee este



TABLAI
Areas absolutas (u.a./103) de los picos cromatograficos obtenidos con los compuestos Acetato de isopentilo (1),

Hexanoato de etilo (3) y 1-Hexanol (5) en tres disolventes.

DISOLVENTES
PENTANO DICLOROMETANO PENT-DICL {5:1)
COMPUESTOCS
CONC. (mg/1) 1 3 5 1 3 5 1 3 5
EXTRACTO 0 1 1.001 1419 1406 | 1312 1215 1477 | 0750 0.826 (.829
EXTRACTOO0S5 2098 8760 7761 | 5080 4708 6.077 | 4625 4202 5187
EXTRACTO 1.0 11.415 10777 13221 | 8551 B133 9302 | 6429 6592 7.442
PATRON 0.1 1697 1487 1982 | 1528 1515 1829 | 1306 0912 1.053
PATRON 0.5 10.324 10192 11363 | 9384 8965 ©6.828 | 8314 7233 7661
PATRON 1.0 28188 23269 28513 [ 18533 17347 20242 |18.666 17039 16251
procedimiento de determinacion de las recuperacio- 160 FSEFL bm b b b b b b B g R R
nes. B Ito- PRUGRARS SDERECU. BATG *

En cuanio al ejfemplo utilizado, la comparacion de
las recuperaciones alcanzadas con los tres disolven-
tes revelan una superioridad de ios puros frente a su
mezcla; sin embargo, no pueden detectarse diferen-
cias en conjunto entre el pentano y el diclorometano,
de modo gque si se trata de elegir el mas adecuado de
eltos para extraer l0s fres compuestos en cuestién no
podria hacerse en funcion, exclusivamente, de ia
recuperacion; habria que tener en cuenta otras carac-
teristicas.
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ANEXO1
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R R A Y R e e S N R R R ST 2 L
INFPUT "MONERE FICHERD DATOS" R
GFEN M& FOR IMNFUT AS i1
FOGR I=1 80 N
INFUT B1, EY(I)
MEXT 1
FOR I=N+t TG &
INFUT #1. FY(I-N)
NEXT 1
CLOSE Wt
= R S e s s S R R R
REN # CALCULO RECTAS REGRESION Y=A+ExX *
I R e ST R S L 2
Sx-0ESY =0 PSY=0 15X X=0 i ESXY =0 P EX Y=t ESRO=Q

FERC~  ESRMN=0Q ; PERN=CG: ESRD=0 1 PERD=0

FOR I=1 TO N

SX=SX+X {1}

ESY=ESY+EY (1)

SRX=HANEX LTI 01

ESKY=EGXY+X (1) *¥EY (1)

PEY=PSY+PY (1)

ESYXY=FSXY+X (1) *FY L]

NEXT I

ER= (ESRKY - ( (BX#ESY ) /M) I A{BXE-{ {5X»EX} /NI

EA-(EGY /M) -EB* (SX/M)

FREAFSAY - (SX*PEY ) /AN A{BRE~L{SXFEX TN

FA= (FSY M) ~FB¥ (SX/N)

REM b ok n bbb r ek B R EFE RN R AR R R R R R AR R R R R R
REM * CALCULD COEFICIENTES DETERMINACION ¥ %
REM * SIGNIFICACION DRDENMADAS ORIGENM L
REM #0500 3030 5 W R K R W W e e e N R N R
FOR 1=) TO N

EYECI=EE«X (1B

D EERC=ESRE4(EY L) -EYELT)) "2

b ETR=
) FRE=
20 F3

G EGIREEESRN+ (EYE (T -EBY /M) "2
20 BESRE

SR {EY L1 ~ESY /by 2
YR RIS L A )
FORC=FSRLA{FY O I-EYELD) ) 2
FEBRHU=FSRHAOPYECL FSY /) 78
FORD=FERDy (L ~FSyY rbid @

528
ARE{ES Y wB30RCODSL ) -5
GRP FSRD

DRAFPSREA (-3
FIA=(ARS(FA L rS0RIMESXY ) -G rSY ) ) A {FSxEBRISXX))

Bt R e e A L R R Sy e 2]

XrGEII/AIEGBDRISXX))

S REM & GRLCULD RECTAS REBRESIOGN Y=BEX Y RECUPERACIONES =

S AL B el T L O o o
T ElsR=E
B PRECPERY FGHK

25



490 RECU=(ER2/FE2 1 #L00

T FOR =1 TO R

Fi0 O REC{IY={EYLIX/PY (D) bxgL0

7a0 NEXT 1

R0 REF R R R rR KRN K RN R e IR e
740 REM x PRESEMTACIOM RESULTADCS EM PANTALLA ¥
DEO REF 5K 0 M W B FE 3 3 B A B 36 N I R
740 CLS

P70 FRINT ~EXTRACTRS - 3iNNG

780 PRINT ~Bs= -;EB,"A= “;EA,"Ra@= ";ERE2

790 PRINT “ta= "“;ETA,"Ba= “;EBR

8O0 FRINTIFRINT

10 PRINT ~PATRONES "jN$

20 PRINT ~B= -;PBH,"A= "iPA, Ra= “j;PR2

H40 PRINT "ta= ";PTA,"BR= " ;PBR

840 PRINT::PRINT

890 PRINT "RECUPERACIONES ~3MN3:FRINT

B60 FRINT -PUNTUALES (EXPERIMENTALES!: -

Y0 FOR F=1 TO N

RO FPRIMNT "X= - 3X{i) ,mEC(I); %~

890 NERAT I

G0 PRIMNT

PO FRINT ~GLOBAL (AJUSTADAY= - ;RECU; ~%"

a0 PRINT R INT FRINT

F30 IF R% -5 AND RECr s~ THEN G0T0O 160

GG FER SR R KRR e RN

G850 REM *» IMPRESTON RESULTADGE «

GO0 REI % W 5 06 N8 K 309 N

GG LERINT ~EXTRACTOS - 3Ns

FEO LFRINT ~#= -ER,"A= ~;EA,"RE= - i1ER2

FFO LFRINT ~tas "iETA, BE= - 1EBE
1) LERIMT s LFRINT

1080 LFRINT "FATROHES - iN®

£O20 LFRINT 8= (PR, A= - 1FA, KB=
130 LPRINT ~tas "1PTABEs -~ ;PER2
FO40 LPRINT:UPRINT

1050 LPRINT "RECUPERACTONES " sMNS:;LPRINT
1040 LFRINT ~FUNTUALES (EXFERIMENTALES): -
1070 FOR 1=1 TO N

FOHD LPRINT <%= v 33{1},REQ{E) %>

1090 NEXT I

11400 LPRINT

1110 LPRINT ~GLOBAL {(ATUSTADAY= “;RECU;"YY
180 LPRINTILPRINT LPRINT

1130 640T0 180

" PR

ANEXO i
EXTRACTOS DICLORD)
B= 7.997374 A= 7190671 R2Z= .0920383
ta= t.548804 82« 8. 910475
PATRONES DICLOROI
B= 1B 87 A= - 2490008 R2Z= 95895971
ta= 1.008308 B2= 1B 55381
RECUPERACIONES DICLORM
PUNTUALES (EXPERIMENTALES):
X= 1 g5 86388 %
X= .5 54 204127 %
K=} 4613931 %
GLOBAL (AJUSTADAY= 48 0250G4 %
EXTRACTOS DICLORO3
B= 7.652378 A= 6040655 RZ= 98951444
ta= 1 743788 BZ2= 8 419446
PATRONES DICLCORGE
B=  17.55721 A= -B 81B149E-02 R2= 999085}
ta= 2574987 B2= 17 44524
RECUPERACIONES DICLOROI
PUNTUALES (EXPERIMENTALES):
X= 1 20.18805 %
X= .5 52 51534 %
E 46 8842 %
GCLOBAL (AJUSTADA)= 48 26214 %
EXTRACTOS DICLOROS
B= 5.801708 A= 1 (31522 R2= 9729798
ta=  1.110181 B2= 9 911326
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FPATRONES BICLOROS

8= 20 68713 A= -~ 4568036 R2Z= .9999705
ta= 7 675538 B2= 20 09437
RECUPERACTONES DICLOROS

PUNTUALES (EXPERIMENTALES) :

X= 1 Q0 7121 %

X= .5 81 83354 %

X= 1 45.95396 %

GLOBAL (AJUSTADA)= 48 3239 %

EXTRACTOS PENTANDT

B= 11.61455 A= - 3561158 R2= 9566065
ta= | B107437 B2= 11 16238
PATRONES PENTANCI

B= 29.69237 A= -2 432934 R2= .881993

tg=  B3367862 B82= 25 60294
RECUPERACIONES PENTANO!

PUNTUALES (EXPERIMENTALESR) :

X= | 58 98645 %

X= .5 49 385877 %

X= 1 40 49596 %

GLOBAL (AJUSTADA) = 41 95821 %

EXTRACTOS PENTANOS

B= 10.13697 A= 1 578951 R2: .BBI432
ta= 5592608 B2z 17 14199

PATRONES PENTANO3
8= 24 282217 A= -1
ta= 1 610159

. 9973686

Q1178 Ri=
B2= 2% £2997

RECUPERACIONES PENTANOS

PUNTUALES (EXPERIMENTALES) :
X= 1 95 42705 %
X= .5 85 94976 %

X1 45 31484 %

GLOBAL [AJUSTADAY= 53 85457 %

EXTRACTOS PENTANDS

B= 13.03729 A= 5094433 R2= 9884304
ta= 5573172 BZ= 13 BB&Z}
PATRONES PENTANDS

A= 29.66582 A= -1 865769 R2= .9BSZEE4
ta= 9325522 B2= 27 29659
RECUPERACIONES PENTANGS

PUNTUALES (EXPERIMENTALES):

X= [ 70 58233 %

X= .5 68 30063 %

X= 1 46.36832 %

GLOBAL {AJUSTADA)= B0 13157 %

EXTRACTOS PENDICOY

B= 6 199261 A= 6283841 RZ= 9280407
ta= . BB170%7 B2= 6 997222
PATRONES PENDICOY

B= 19 34889 A~ -~ 8896737 R2= 0678211
ta= 1 518455 B2= 18 21714

RECUPERACIONES PENDICOL

PUNTUALES
X= 1
X= .5

K= 1

GLOBAL

(EXPERIMENTALES)
57 42726 %
55.62808 %
34.4425 %

(AJUSTADAY= 38 4101 %



EXTRACTOS PENDICOZ
B= 6 340002 A= 4B19929 R2= | G73835
ba= 7051 8= 6 QO476T

PATRONES PENDICOS

B= 17 BBBZE A= -1 14990RB4 R7?- QRERQ7Z
ta= 1 710512 B7= 16 4B5GL
RECUPERACIONES PEMDICOS

PUNTUALES (EXPERIMENTALES) :

X= 1 Q0 57018 %
A= B 58 05485 %
= 38 68772 %

GLOBAL (AJUSTADAI= 42 79878 %

EXTRACTOS PENDICOS
B= 7 31473 A= 6397145
ta= G356281

PATRONES PERDICOS

B= 15 80888 A= - BODUGHE
ta= 5 62330
RECUPERACTONET PEMDICER

PUMTUALES (FXPERIMENTALES Y

Vo H ORI
W 5 B A
Ve 1 g

GLOBAL TAJUSTADAI= B 1070y

R GLNBEZR
B B DEDATE

g
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Noticias del GCTA

REUNION ANUAL 1990

Tendra lugar en Barcelona, en el marco de EXPO-
QUIMIA, formando parte de las V Jornadas de
Analisis Instrumental

Organizacion

Las V JAls, gue incluiran la Xl Reunién nacional
de Espectroscopia y la XIX Reunién del Grupo de
Cromatogratia y Técnicas Afines, estan organizadas
por:

- Grupo de Cromatografia y Técnicas Afines.

- Sociedad Espafiola de Quimica Analitica.

- Comité Espafiol de Espectroscopia

- Grupo Espectroquimico.

- Grupe de Analisis Térmico.

Lugar y fecha

Palacio de Congresos de la Fira de Barcelona, del
miércoles 7 al viernes 9 de noviembre

Programa cientifico

Constara de conferencias generales, comunicacio-
nes orales y carteles.

Se pronunciaran siete conferencias generales,
teniendo confirmadas al cierre de ia edicidn las
siguientes:

- Prof. O. Axner (Chalmers, Suecia) "Laser enhan-
ced ionization spectrometry in flames for ultra sensiti-
ve {race element analysis".

- Prof. R. Hester (York, UK) "Vibrational spectrosco-
pic studies of biomolecular structures”.

- Prof. R. Kaptein (Utrech, Holanda) "The study of
protein structure and protein-DNA interaction by 2D
and 3D NMR".

- Prot. O. Wolfteis {Graz, Austria) "Chemical and
biochemical optical sensors for anlysis and control of
biological materials”

- Prof. J. van der Greef (Leiden, Holanda) "Present
and fulur uses of modern combined chromatographic
and mass spectrometric technigues”.

Se han recibido mas de cien comunicaciones. A
continuacion se relacionan los titulos de las comuni-
caciones recibidas sobre cromatografia y técnicas afi-
nes dentro de plazo.

Premio Antonio Hidalgo

Perkin-Elmer Hispania patrocina este premio, que
en su tercera edicion esta dotade con 300.000 pese-
tas, que el comité organizador otorgara a la meijor
comunicacion presentada.

Ayudas economicas

L.os grupos organizadores cancederan ayudas eco-
némicas a jévenes investigadores que no dispongan
de otras subvenciones. En la solicitud se hara cons-
tar:

- Nombre y edad del solicitante.

- Centro de trabajo y direccién postal

- Situacion en el centro de trabajo.

- Titulo de la comunicacion presentada

- Ingresos mensuales.

Estos datos, junio con la no disponibilidad de otras
subvenciones para asistir a estas jornadas, deberdn
venir avalados por el director de trabajo o de centro.
Las solicitudes se dirigiréan a la Secretaria de las jor-
nadas iunto con el resumen del trabajo.

Correspondencia: Secretaria de Expoquimia, Avda.
Reina M. Cristina, s/n, 08004 Barcelona, tel. (83) 423
31 01, fax (93) 423 86 51

EXTRAGCCION DEL FACTOR ACTIVANTE DE
LAS PLAQUETAS MEDIANTE EL USO DE MINICO-
LUMNAS C18 DE FASE REVERSA.

D. Tost", G. Biogue, E Bastida®, G Carganico, J
Rosello-Catafau y £ Gelpi.

Departamento de Neuroquimica, CID-CSIC, Jordi
Girona, 18-26, 08034 Barcelona. *Lab. Menarini, S.A.,
Badalona, Barcelona.

ANALISIS POR HPLC DE LIGNINAS ENZIMATI-
CAMENTE DEGRADADAS.

Vicente, C., Legaz, M.E.

Laboratorio de Fisiologia Vegeial. Grupo de
Liguenes. Facultad de Biologia. Universidad
Caompluiense, 28040 Madrid.

SEGUIMIENTO, MEDIANTE HPLC, DE LA PURI-
FICACION DE DIFERENTES ARGINASAS DE ORI-
GEN LIQUENICO.

Pedrosa, MM, Legaz, M.E.

Laboratorio de Fisiolocgia Vegetal Grupo de
Liguenes. Facultad de Biologia. Universidad
Complutense. 28040 Madrid

SEPARACION DE POLIALCOHOLES MEDIANTE
HFLC

Mateos, J.L.., Legaz, ME.

Laboratorio de Fisiologia Vegetal Grupo de
Liguenes. Facuitad de Biologla. Universidad
Complutense, 28040 Madrid.

SEPARACION POR HPLC Y ANALISIS IR DE
COMPONENTES DE PAREDES CELULARES DE
CANA DE AZUCAR.

Legaz, M.E.”, Martinez, M."", Paneque, M."",
Vicente, C.*

*l.aboratorio de Fisiologia Vegetal. Facultad de
Biologla. Universidad Complutense, 28040 Madrid.

**Departamento de Fisiologia Vegetal, Faculiad de
Biologia, Universidad de La Habana, Cuba.

ANALISIS MEDIANTE HPLC DE UNA CARBOXI-
PEPTIDASA DE COTILEDONES DE GARBANZO,

Mahillo, E., Martin, L.

Laboratorio de Fisiologia Vegetal. Facultad de
Biologia. Universidad Complutense, 28040 Madrid.

APLICACION DE LA CROMATOGRAFIA DE
GASES Y LA ESPECTROMETRIA DE MASAS
PARA LA EVALUACION DEL GRADO DE HIDRO-
GENACION DEL ACEITE DE ANTRACENO.
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M.J. Villagra, M.J. Chomén, |. de Marco y J.A
Legarreta

Departamento de ingenieria Quimica y del Medio
Ambiente. Escuela Técnica Superior de Ingenieros
industriales y de Telecomunicacién de Bilbao,
Alameda de Urquijo, s/n. 48013 Bilbao.

DETERMINACION DE FENOLES Y AMINAS EN
AGUAS POR H.P.L.C. Y DETECCION ELECTRO-
QUIMICA.

M.T. Galceran y F.J. Santos.

Departament de Quimica Analitica. Universitat de
Barcelona. Diagonal, 647, 08020 Barcelona.

DETERMINACION DE DIETILESTILBESTROL,
DIENESTROL Y HEXESTROL EN TEJIDOS ANIMA-
LES POR CROMATOGRAFIA LIQUIDA DE ALTA
PRESION EN FASE REVERSA.

L. Saldafia, J.A. Miguel y J.L. Milan,

Departamento de Praduccién Animal. CL.T. IN.LA
Embajadores, 68. 28012 Madrid.

EFECTO DE LA TEMPERATURA Y DEL MODIF}-
CADOR CORGANICO EN EL ANALISIS DE TRIGLE-
CERIDOS POR HPLC EN GRADIENTE DE ELU-
CION.

L.J.R. Barrén, M.T.G. Hierro y G. Santa-Marla.

Instituto de Fermentaciones Industriales (CSIC).
Juan de la Cierva, 3. 28006 Madrid.

DETERMINACION DE RESIDUQS DE DIETILES-
TILBESTROL, DIENESTROL Y HEXESTROL EN
ORINA DE ANIMALES,

Macho, M.L.; Gahiola, C. y Eguileor, .

Laboratorio de Salud Pudblica. Direccion de Salud
de Vizcaya. Bilbao. Maria [diaz de Haro, 60. 48010
Bilbao.

DETERMINACION DE COMPUESTOS ORGANO-
CLORADOS EN LECHES POR CG.

Y. Pico, M.J. Redondo, J. Mafies y G. Font.

Laboratorio de Bromatologia y Toxicologia. Facultat
de Farmacia. Universitat de Valencia. Avda. Blasco
tbafez, 13. 46013 Valencia

UTILIZACION DE LA ESPECTROMETRIA DE
LENTE TERMICA PARA DETECCION FIA Y HPLC
CON DERIVATIZACION POST-COLUMNA.

E.F. Sima Alfonso y G. Ramis Ramos.

Departamento de Quimica Analitica, Facultad de
Quimica, Universitat de Valencia, 46100 Burjassot
{Valencia).

DETERMINACION DE IONES METALICOS
MEDIANTE HP1.C CON DETECCION TERMO-OPTI-
CA.

E.F. Simo*, G. Ramis”, L. Heméandez, J.M. Estela y
V. Cerda.

*Departamento de Quimica Analitica, Facultad de
Quimica. Universidad de Valencia, 46100 Burjassot
{Valencia). Departamento de Quimica, Facultad de
Ciencias Universidad de las Islas Baleares, 07071
Palma de Maillorea.
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DETERMINACION DE HIDROCARBUROS ARO-
MATICOS POLICICLICOS EN MUESTRAS DE
AGUAS CONTINENTALES.

L. Marina*, M. Almarcha**, LI. Matia*

*Sociedad General de Aguas de Barcelona.

“*Cromlab.

ANALISIS DE COMPUESTOS ORGANICOS EN
AIRE: ESTUDIO COMPARATIVO DE LOS PROCE-
DIMIENTOS DE CALCULO DE LA EFICACIA DE
DESCRCION.

J.F. Lopez Arbeloa, B. Uribe Ortega, M. Adrian
Rojo y M.L, Trancho.

Instituto Nacional de Seguridad e Higiene en el
Trabajo. C.N.V.M. de Vizcaya.

ESTUDIO Y EVALUACION DE UN METODO
ANALITICO PARA LA DETERMINACION DE UNA
MEZCLA DE ALCOHOLES EN AIRE.

Begoifia Uribe Ortega, José Fco Lopez Arbeloa,
Mantserrat Adrian Rejo y Maria Luisa Trancho Pérez,

NS HT - CNV.M. de Vizcaya

ESTUDIO DEL CONTENIDO DE GLUCOSINOLA-
TOS EN SEMILLAS DE COLZA, MEDIANTE CRO-
MATOGRAFIA DE GASES.

Gobierno de Navarra, Departamento de
Agricultura, Ganaderia y Montes. Servicio de
Agricultura y Ganaderia.

EXTRACCION Y ANALISIS DE PESTICIDAS,
TRIAZINAS Y ORGANOFOSFORADOS EN AGUAS.

Rosa Maria Alonso Diez.

C1D (CS8iC) J. Girona, 18-26, 08034 Barcelona.

ASPECTOS DIDACTICOS SOBRE LAS APROXI-
MACIONES ESTADISTICAS EN EL TRATAMIENTO
DE LAS SEPARACIONES CROMATOGRAFICAS.

J. Martinez Calatayud, S. Sagrado Vives y A
Sanchez Sampedro.

Departamento de Quimica Analitica. Facultad de
Ciencias Quimicas. Universidad de Valencia.
Valencia.

SIMULACION DEL PROCESO CROMATOGRAFI-
CO MEDIANTE MICROORDENADOR.

J. 8anz, F Sanchez, F Lopez, M.1. Jiménez.

Instituto de Quimica Organica General (CSIC),
Juan de la Cierva, 3, 28006 Madrid.

PREPARACION, EVALUACION Y APLICACIO-
NES DE COLUMNAS CAPILARES DE FFAP MODi-
FICADO.

J. Banz, |. Martinez Castro, [ Jiménez, E. Pélez
Urria.

Instituto de Quimica Organica General {CSIC),
Juan de la Cierva, 3. 28006 Madrid.

RESOLUCION DE ENANTIOMEROS EN ZUMQS
DE FRUTAS POR CROMATOGRAFIA DE GASES
CON FASES QUIRALES.

G.P Blanch, T. Herréiz, M. Herraiz y Gi. Reglero.

Instituto de Fermentaciones Industriales. CSIC.
Juan de la Cierva, 3. 28006 Madrid.
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e Donde la recogida de

gérmenes o su elimina-
cion es necesaria.

e Donde la simple elimi-

nacion de particulas
antes del analisis es pre-
ceptiva.

Anhi estd en todo el mundo
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SEVILLA 41009
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ANALISIS DE TRAZAS POR INYECCION DIREC-
TA EN UN VAPORIZADOR CON TEMPERATURA
PROGRAMADA {PTV).

J. Villen*, G. Reglero™, M. Merraiz** v J. Tabera™".

*Escuela Politécnica de Albacete Universidad de
Castilla-La Mancha Ctra. de Pefas, Km. 3,1 02006
Albacete.

Insiituto de Fermentaciones Industriales. CSIC,
Juan de la Cierva, 3. 28006 Madrid.

PRESTACIONES DE LAS COLUMNAS MICRO-
RRELLENAS EN CROMATOGRAFIA DE FLUIDOS
SUPERCRITICOS.

E. Ibafez, G. Reglero, M. Herraiz.

Instituto de Fermentaciones Industriales. CSIC.
Juan de la Cierva, 3. 28006 Madrid.

INCORPORACION DE METODCS DE RESOLU-
CION DE SENALES EN SISTEMAS EXPERTOS.
APLICACION A LAS TECNICAS VOLTAMPEROME-
TRICAS Y CHROMATOGRAFICAS.

F. Xavier Rius y col.

Quimica Analitica. Departamento de Quimica.
Universidad de Barcelona, Pl Imperial Tarraco,
43005 Tarragona.

CARACTERIZACION SUPERFICIAL DE LA
SEPIOLITA MEDIANTE CROMATOGRAFIA DE
GASES INVERSA.

E. Morales, C.R. Herrero y J L. Acosta.

inst. Ciencia y Tecnologia de Polimeras (C.S.1.C.).
Juan de la Cierva, 3, 28006 Madrid.

DETERMINACION POR CG EN COLUMNA CAPL
LAR DE CONSERVADORES (ESTERES ME, ET,
PRO, BU, ISO-BU DEL ACIDO P-HIDROXIBENZOI-
CO Y FENOXIETANOL) EN COSMETICOS,

J. Garces-Torrenis, A, Gomez-Gomar, M.
Gonzdlez-Aubert y J. Costa-Segarra.

Dpto. de Analisis, Laboratorios Cusi, 5.A., E!
Masnou {Barcelona), Espafa.

DETERMINACION CUANTITATIVA DE METABO-
LITOS URINARIOS EN RUMIANTES.
M.T. Biez, M.J. Arin, M T. Alemany y J.A. Resines.

ESTUDIO DE LA METODOLOGIA PARA LA
DETERMINACION DE HIDROCARBUROS AROMA-
TICOS POLICICLICOS EN LA DEPOSICION HUME-
DA ARMOSFERICA.

F.J Méndez y M.T. Bombaoi.

Instituto de Salud Carlos {ll, Centro Nacional de
Sanidad Ambiental. Cira Majadahonda-Pozuelo, Km.
2. 28220 Madrid.

OPTIMIZACION DE LA FASE MOVIL EN HPLC
MEDIANTE ORDENADOR,.
Dr. Francesc Borrull.

ANALISIS DE ACEITES Y GRASAS POR HPLC.

Serrahima, E.; Centrich, F, y Morena M., de Ia,

Servicio de Quimica. Laboratorio Municipal de
Barcelona, Wellington, 44; 08005 Barcelona,

HIGH PERFORMANCE CAPILLARY ELECTRO-
PHORESIS,
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Dr. Joseph Therani y Dr. Luis Ximénez, Centro de
Entrenamiento Chemicontrol, Madrid.

COMPARACION DE DIFERENTES METODOS DE
ELECTROFORESIS CAPILAR DE ALTO VOLTAJE
(ECAV} EN LA SEPARACION DE PROTEINAS.

Alejandro Cifuentes, Mercedes de Frutos y José C
Diez-Masa™.

Instituto de Quimica Organica (C.5.1.C.). Juan dela
Cierva, 3. 28006 Madrid (Espafia).

COLUMNAS CAPILARES ABIERTAS PARA
CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS EN FASE INVER-
SA.

A.L. Crego, J.C. Diez-Masa y M.V. Dabrio.

Instituto de Quimica Organica {CSIC). Juan de la
Cierva, 3. 28006 Madrid.

ANALISIS CROMATOGRAFICO DE CATEQUI-
NAS Y DE PROANTOCIANIDINAS EN UVAS Y EN
VINOS.

E. Hevilla*, M. Bourzeix*™, N. Heredia*" y Emilia
Alonso*.

*Departamenio de Quimica Agricola, Geologia y
Geogquimica. Universidad Auténoma de Madrid.
28049 Madrid.

**Station Expérimentale de Pech Rouge-Narbonne,
INRA. B.P. 429, 11104 Narbonne Cedex. Francia.

ACOPLAMIENTO DE HPLC-HG-ICP APLICADO
A LA DETERMINACION DE ESPECIES DE ARSE-
NICO EN AGUAS.

G. Rauret, R. Rubio y A. Padrd.

Departament de Quimica Analitica. Universitat de
Barcerlona.

ANALISIS MEDIANTE CROMATOGRAFIA DE
PARES IONICOS DE FENILGLIOXAL BIS {GUANI-
DILHIDRAZONA), FGBG, EN FLUIDOS BIOLOGI-
COS.

A. Negro* D. Ordonez™, A.E. Fernandez, R,
Balana*™ y A Ortiz"".

*Dpto. de Bioguimica y Biologia Molecular.
Universidad de Leon.

**Dpto. de Toxicologia. Universidad de Leon.
24071 Ledn.

ANALISIS DE ACIDOS ORGANICOS DE CADE-
NA CORTA POR CROMATOGRAFIA DE EXCLU-
SION IONICA (HPICE)}), ESTUDIO DE DISTINTOS
ELUYENTES.

Comellas, L ; Torras, E.; Serrano, L., y Broto, E

Seccio Cromatografia. Dpt. Quimica Analitica.
C.E-T.S Institut Quimic de Sarria 08017 Barcelona
{Centre Associat al C.S I.C.).

ESTUDIO DE LA EVOLUCION DE NITRATOS EN
SUELOS TRATABOS CON FANGOS DE DEPURA-
DORA URBANA: DETERMINACION POLARGRAF!-
CA Y POR CROMATOGRAFIA IONICA.

Lhiiberia, J LL.*; Borrds, 5.*; Comellas, LL.*

*Seccid de Cromatografia C.ET.S.

Codern, F.**, y Victori, L1*

**Secci6 d'electrométrics C.ET.S. Institut Quimic
de Sarria (Centre associat al C.5.1.C.).
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ESTUDIO DE LA FRACCION NITROGENADA
PRESENTE EN FANGOS DE DEPURADORA
URBANA Y SU EVOLUCION EN SUELOS TRATA-
DOS CON LOS MISMOS: NITROGENO TOTAL.
NITROGENO MINERAL Y ORGANICO.

Rodriguez-Larena, M.C.; Borrés, 5., Comellas, Li;
Broto, F. y Gassiot, M.

Seccid de Cromatografia C.E T.S. Institut Quimic
de Sarria (Centre associat al C.5.1.C.)

ESTUDIO DE LOS HIDROCARBUROS PRESEN-
TES EN LA FRACCION LIPIDICA DE FANGOS DE
DEPURADORA URBANA. COMPARACION DE SIS-
TEMAS DE FRACCIONAMIENTO.

Vaguero, M.T.; Borrds, S.; Comellas, LL; Broto, F,
y Gassiot, M.

Institut Quimic de Sarria (Centre Associat al CSIC).

LA PIROLISIS CROMATOGRAFIA DE GASES
CON DETECCION SELECTIVA DE LOS COMPUES-
TOS NITROGENADOS APLICADA AL ANALISIS
DE SUELQOS Y SUS EXTBACTOS: ESTUDIO DEL
SISTEMA CROMATOGRAFICO.

Comellas, L.; Blasco, J.; Granada, E.; Broto, | y
Gassiot, M.

Seccién de Cromatografia. Dpto. Quimica
Analitica. C.ET.8. Institut Quimic de Sarria. 08017
Barcelona.

DETERMINACION DE HIDROXIDERIVADOS DE
L.OS HIDROCARBUROS ARCMATICOS POLICICLI-
COS POR HPLC-EC.

M.T. Galceran y E. Moyano.

Departamenio de Quimica Analitica. Universidad
de Barcelona Diagonal, 647, 08028 Barcelona.

ANALISIS Y CERTIFICACION MEDIANTE CON-
GENERES DE BIFENILOS POLICLORADOS (28,
52, 101, 118, 138, 153 y 180) EN MUESTRAS
AMBIENTALES.

J. S8anchez, C. Porte, M. Solé, 5. Marti, P.
Fernandez, M.D. Pastor, D. Barceld y J. Albaigés.

Departamento de Quimica Ambiental, C |.D.
{C.8.1.C.). Jordi Girona, 18-26. 08034 Barcelona.

ESTUDIO DE LA FUNCION LOG-NORMAL PARA
LA CARACTERIZACION DE PICOS CROMATO-
GRAFICOS.

Joaaguim Olivé y Joan Grimalt,

Departamento de Quimica Ambiental (CID-CSIC),
Jordi Girona, 18. 08034 Barcelona.

CARACTERIZACION DE LOS APORTES DE
MATERIA ORGANICA AL MEDIO ACUATICO
MEDIANTE EL ESTUDIO DE LAS FRACCIONES
VOLATIL, DISUELTA Y PARTICULADA Y APLICA-
CIiON DE TECNICAS MULTIVARIANTE.

J.1. Gémez Belinchén y J.0O. Grimaitt,

Departament de Quimica Ambiental CID-CSIC.
Jordi Girona, 18. 08034 Barcelona.

EXTRACCION Y ANALISIS DE PESTICIDAS
TRIAZINAS Y ORGANOFOSFORADOS EN AGUAS.

Gaét Durand, Rosi Alonso, Damia Barceld.

Departamento de Quimica Ambiental, CID (CSIC).
Jordi Girona, 18-26, 08034 Barcelona.
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CONTROL ANALITICO EN LA PREPARACION
DE SIDRAS POR DOS METODOS TECNOLOGI-
COS DIFERENTES.

J.d. Mangas, E. Dapena y J. Moreno.

Centro de Experimentacion Agraria de Villaviciosa.
Consejeria de Agricuitura y Pesca del Principado de
Asturias. Villaviciosa.

M.J. Moréan, M.D. Gutiérrez vy D. Blanco.
Departamento de Quimica Fisica y Analitica
Universidad de Oviedo.

DETERMINACION CUANTITATIVA DE PENEMS
(FCE 22101 Y SCH 29482) EN SUERC Y ORiINA
MEDIANTE HPLC DE PAR IONICO.

J. Martin-Villacorta y R. Méndez.

Dpte. de Bioquimica y Biologia Molecular.
Facultades de Biologia y Veterinaria. Universidad de
Leon.

EFECTO DE LA TEMPERATURA DE LA COLUM-
NA EN LA SEPARACION DE CEFALOSPCRINAS
POR HP1.C EN FASE REVERSA.

J. Martin-Villacorta, R. Méndez y A. Negro.

Dpto. de Bioquimica y Biologia Molecular,
Facuitades de Biologia y Veterinaria. Universidad de
Ledn.

DETERMINACION DEL. NUMERO DE OCTANOS
EN GASOLINAS MEDIANTE CROMATOGRAFIIA
DE GASES Y PLS.

Callao, M.P. y Larrechi, M.S.

Departament de Quimica, Facuitat de Ciéncies
Quimigues de Tarragona, Universitat de Barcelona
Pi. Imperial Tarraco, 1, 43005 Tarragona.

ANALISIS DE CONSERVANTES Y ANTIOXIDAN-
TES A NIVEL DE PPM EN MEZCLAS COMPLEJAS
DE PRODUCTOS NATURALES.

Carlos Ibafiez, Carlos Roquet y Cristina Culiell.
Departamento Investigacién Analitica. Lucta, S.A.

ESTUDIO DE LAS CONDICIONES CROMATO-
GRAFICAS OPTIMAS PARA LA SEPARACION,
IDENTIFICACION Y CUANTIFICACION DE 20 PES-
TICIDAS POR CROMATOGRAFIA DE GASES
CAPILAR Y CROMATOGRAFIA LIQUIDA DE ALTA
RESOLUCION.

F Hernandez Hernandez, J. Beltréan Arandes y J.V
Sancho Liopis

Laboratorio de Medio Ambiente, Colegio
Universitario de Castelién,

|. Morell Evangelista.
Unidad de Hidrogeologia, Colegio Universitario de
Castellén.

ESTUDIO TERMODINAMICO COMPARATIVO DE
COLUMNAS CROMATOGRAFICAS DE SUPEROX
20M RELLENAS Y CAPILARES.

M? D. Salvador Moya.
Euita. Universidad Castilla-l.a Mancha (Ciudad
Real).
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NUEVOS SOCIOS DEL GCTA

En la lista publicada en & nime-
ro anterior, se deslizd un error, gue
rectificamos en este ndmero.
Habiamos llamado "D. Mario” a
Dfa. Maria Xirau Vayreda, a quien
pedimos disculpas por este invo-
iuntario falio. Publicamos a conti-
nuacion su direccidén completa,
encabezando la lista de socios de
1990.

Dna. Maria Xirau Vayreda
Departament de Quimica Analitica
Facultat de Farmacia

Universitat de Barcelona

Avda. Diagonal s/n

08028 BARCELONA

D José Antonio Resines Gordaliza
Departament de Fisica, Quimica y
Expresién Grafica

Universidad de Ledn

Campus Veganzana

LEON

Dfia. Ester Mahillo Ramos
Catedra de Fisiologia Vegetal
Facultad de Biclogia
Universidad Complutense
28040 MADRID

Dna. M? Carmen Cambon Cabezas
Catedra de Fisiologia Vegetal
Faculiad de Biologia

Universidad Complutense

28040 MADRID

D. Jaume Morales | Sediles
Maragall, 47, 7, 1#
08026 BARCELONA

Dfia. M2 Carmen Bonet Cervantes
ClCC

Avda. Cantabria s/n

28042 MADRID

Diia. Modesta Gonzalez Martin
C.lLC.C.

Avda. Cantabria s/n

28042 MADRID
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D. José Luis Tadeo Lluch
CAT-LNLA.

Dpto. de Produccion Vegetal
Ctra. de La Coruiig, km. 7,5
28040 MADRID

D. Josep Oriol Colomer Guillamén
Castilla, 30, 5-2
08018 BARCELONA

M? del Mar Grandal Delgado
Osborne y Cia., S A.
Esteban Caballero, 3

El Puerto de Santa Maria
11500 CADIZ

Lorenzo Monforte Monledn
Aguas de Valencia, S.A.

Gran Via Marqués del Turia, 19
46005 VALENCIA

Nuria Santiago Ventura
Laboratorio Maymo, S.A.
Ctra. N-ll, Km. 582,5

Poligon industrial Can Pelegri
Castellbilsbal

08755 BARCELONA

Marta Rodriguez Franco
Catedra de Fisiclogia Vegetal
Facultad de Biologia
Universidad Complutense
28040 MADRID

José Luis Mateos Sanz
Cétedra de Fisiologia Vegetal
Facultad de Biologia
Universidad Complutense
28040 MADRID

Metcedes Martin Pedrosa
Catedra de Fisiologia Vegetal
Facuitad de Biologia
Universidad Complutense
28040 MADRID

Rosa Ventura Alemany
Departament de Farmacologia
Institut Municipal d'Investigacio
Medica

Paseig Maritim, 25

(18003 BARCELONA

M2 Isabel Martinez Arufe
(Catedra de Medicina Legal y
Toxicologia

Facuitad de Medicina

Plaza Fragelo s/n

11003 CADIZ

Aifrede Montafio Asquerino
instituto de 1a Grasa y sus
Derivados (CSIC)

Pedro Garcia Tejero, 4
41012 SEVILLA

Alicia Roca Bertran
Institut Quimic de Sarria
cfinstitut Quimic de Sarria
08017 BARCELONA

D. José Masero Moreno
Mediodia, 4

Valie de Escombreras
CARTAGENA

D. Carlos Romero Carcasona
Mercadona, S.A.

Valencia, 5 - Tavernes Blangues
46016 VALENCIA

Dfa. M2 Ester Hoyas Ramos
institute de Quimica Organica
(CSBIC)

Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

D. Francisco Soler Rodriguez
Dpto. de Farmacologia y Toxicologia
Facultad de Veterinaria

Gtra. a Truiillo s/n

10071 CACERES

D. Javier Pérez-{lzarbe Serrano
Instituto de Fermentaciones
Industriales (CSIC)

Juan de la Cierva, 3

28008 MADRID
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Si desea hacerse socio del GCTA rellene y envie el siguiente boletin de
inscripcion a la secretaria:

Dr. Joan Grimalt

Grupo de Cromatografia y Técnicas Afines

Centro de Investigacion y Desarrollo (CSIC)

Jordi Girona Salgado, 18-26 - 08034 Barcelona

acompanado de la correspondiente autorizacion bancaria. Precio 1989: 1.500
ptas ). Sefiale la direccion en la que desea recibir la correspondencia.
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Atentamente le saluda,

Firma
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Informaciones

REUNION ANUAL DE LA SOCIEDAD DE ESPEC-
TROMETRIA DE MASAS DEL JAPON

La reunidn de este afio se celebrd en Osaka duran-
te jos dias 15-17 de mayo y asistié como invitado el
profesor Emilio Gelpi, quien pronuncié una conferen-
cia con el titulo: "Mass Spectrometric Approaches 1o
the study of Lipid Metabolism: Eicosanoids in
Biological Samples”.

Asimismo durante su estancia en Japon y por invi-
tacion de la empresa Hitachi pronuncié una conferen-
cia en la fabrica de Mito en donde Hitachi fabrica todo
tipo de instrumental analitico desde espectrofotome-
tros a espectrometros de masas.

2ND INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON APPLIED
MASS SPECTROMETRY IN THE HEALTH SCIEN-
CES

Este resumen ha sido preparado por los doctores
M.V. Doig y D.J. Harvey, del Reino Unido, para su
publicacion el préximo mes de setiembre en |a revista
"Trends in Analytical Chemistry". Con la debida auto-
rizacion, el boletin del GCTA recoge la version caste-
llana por el interés que puede tener esta informacion
para los miembros del grupo.

Del 17 al 20 de abril se celebrd en Barcelona la
segunda edicion de este simpaosio en el gue participa-
ron mas de 300 especialistas de 21 paises. Dicho
certamen se realizo bajo los auspicios del GCTA y del
FIS y una vez mas alcanzé un notable éxito con un
total de 220 trabajos presentados y una nutrida asis-
tencia de las casas comerciales a la exposicion técni-
ca que tuvo lugar conjuntamente. La reunion fue
organizada por el profesor Emilio Gelpi de forma simi-
lar a la del primer simposio en 1987 con un formato
algo inusual pero muy interesante. Las sesiones de la
mafiana se dedicaron a presentaciones orales por
canferenciantes invitados y ponentes seleccionados
mientras que el resto del tiempo se dedicéd a presen-
taciones en forma de poster y a sesiones de discu-
sion estructuradas sobre la teméatica de los posters.
El énfasis en la presentacion de pésters fue tal que
incluso a los conferenciantes invitados se les habia
pedido que aportasen un poster de su conferencia.

El profesor H.R. Morris (GB) comentd en una de
las sesiones de discusion que: "La década de los
afios 90 augura un importante avance en la aplica-
cion de ia espectromelria de masas a los problemas
mas dificiles de investigacion en la determinacion de
la estructura de proteinas y glicoproteinas”. Dicha
observacion captura la esencia del simposio y acen-
tua el gran interés entre los especialistas en espectro-
metria de masas respecto a la introduccion de varias
fécnicas nuevas para conseguir la fonizacion de bio-
moléculas de gran tamafo. Entre estas técnicas,
posiblemente las mas avanzadas sean las de ioniza-
cién por electropulverizacion (electrospray) y la pulve-
rizacién de iones {electropulverizacion asistida neu-
maticamente). Ambas técnicas producen en abun-
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dancia una serie de iones de carga multiple detecta-
bles con un espectrometro de tipo cuadrupolar, inclu-
so para los compuestos con pesos moleculares supe-
riores a 100 K daltons. AP. Bruins (Holanda) presentd
una clara descripcion de la tecnologia implicada en la
formacion de iones y otros ponentes, incluyendo R.D.
Smith (USA) y S.A. Carr {USA}, describieron varias
aplicaciones, principalmente a péptidos en el rango
de masas de 10 a 100 K Dalton. E! doctor Smith
incluso demostrd como compuestos de peso supetior
a los 1.06 millones de Daltans produ-cian una sefal
en el espectrometro de masas. Para el analisis de
mezclas en donde se precise una mayor resolucion
se requiere la extension del método a instrumentos
de sector magnético lo cual ha resultado mas dificil
debido a los problemas inherentes a la interfase entre
la fuenie de iones a presién atmostérica y la zona de
alto voltaje del instrumento magnético.

No obstante, J.R. Chapman {GB) presentd datos
indicativos de que el problema puede tener solucidn.
Las técnicas de ionizacion por electropulverizacion
parecen bien adaptadas al estudio de ia estructura de
proteinas, tanto para determinar el peso molecular
como para esiablecer la secuencia de aminoacidos
en compuestos procedentes de procesos de digestion
triptica en experimentos de tipo M3/MS, va que los
iones de carga doble, mayoritariamente producidos
por los péptidos tripticos, se fragmentan bien en una
célula de colision.

La presentacion magistral del profesor A.G. Coocks
{USA) ademas de introducir la electropulverizacidn en
cuadropolos para trabajos a masas altas también
reflejo el énfasis en este tipo de tecnologia, descri-
biendo un método para extender el rango de masas
de un instrumento tipo trampa de icnes a limites
superiores a jos 10 K daltons. De este modo los
especlros de M5/MS de 200 femtomoles de alfa-
endorfina y met-encefalina, obtenidos con la trampa
de iones exhibieron resoluciones de hasta 3.000.

La desorcion por laser resulté ser otra de las técni-
cas para el estudio de masas altas que causé interés.
Este método produce principaimente iones de carga
Onica que resultan ideales para su estudio en un
espectrometro de tiempo de vuelo Varios auiores,
principaimente M. Karas (FRG}, B.T. Chait (USA) and
R.J. Cotter (USA) describieron el uso de matrices ceon
absorbancia en el UV, incluyendo los derivados del
acido benzoico, para el examen de moléculas como
glicoproteinas de peso molecular de 300 K Dalton y
una exactitud de medida de masa del 0.01%. Otro
aspecto de la espectrometria de masas asistida por
taser implica un proceso en dos etapas con un laser
IR para desorber las moléculas neutras seguideo de
una fase de ionizacidn multifoténica mediante un
segundo laser UV, tal como describio J. Grotemeyer
{FRG).

Las técnicas mas establecidas de LC/MS y GC/MS
estuvieron representadas en este simposio con
muchos ejemplos. Asi se resaltd que la GC/MS con
derivatizacion de la muestra todavia tiene un papel
importante a desempefar a pesar de la introduccion
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de los nuevas metodos. En este sentido, PA. Leclerg
(Holanda) describié un importanie desarrollo en
GC/MS con el uso de columnas de 10-50 uM para
obtener una rapida separacion de componentes. Este
tipo de aplicacién se apoya en la utilizacidon de un
espectrometro de alta resolucién especialmente cons-
truido para obtener espectros completos a una veloci-
dad de 10 espectros/seg. y equipado ¢on un detector
de 3.000 placas de microcanales. También se presen-
taron muchos ejemplos de la técnica ya bien desario-
llada de ionizacion por FAB, aungue se planted una
discusion sobre el porqué el sistema de FAB en flujo
continuo, considerado como un importante avance,
cuenta con un escaso nimero de aplicaciones. Una
de ias razones parece radicar en la dificultad de obte-
ner buena reproducibilidad, aunque esto, segun
comenté R.M. Caprioli (USA) parece ser sélo un pro-
blema de los primeros equipos comerciales. El doctor
Capriali también presenio sus elegantes investigacio-
nes con el sistema FAB continuo conectado a una
sonda de microdialisis para monitorizar directamente
reacciones enzimaticas y medir las concentraciones
de farmacos en la sangre de animales vivos.

Por razones de espacio no resulta posible resefar
aqui ia mayoria de los excelentes trabajos presenta-
dos los cuales cubrieron la mayoria de los campos de
aplicacion de la espectrometria de masas en ciencias
de la salud, incluyendo los estudios cualitativos y
cuantitativos sobre farmacos vy su metabolismo, el
andlisis de biomoléculas como los acidos biliares, los
esteroides, hidratos de carbono, péptides, nucledtidos
y acidos grasos; &l analisis de contaminantes ambien-
tales asi como las aplicaciones en alimentos, micro-
biologia y toxicologia.

Todos estos trabajos quedaran recegidos en dos
volimenes especiales del Journal of Chroma-
tography, Biomedical Applications y Analytica Chimica
Acta editados por los doctores E. Gelpi, A.l. Mallet y
V.J. Richter.

PYROLYSIS'90

Del 11 al 15 de junio de 1990 tuvo lugar en
Noordwiikerhout (Paises Bajos) "The 8th International
Conference on Fundamental Aspects, Analytical
Techniques, Processes and Applications of Pyrolysis”,
congrese conocido genéricamente bajo el nombre de
Pyrolysis'a0.

Acudieron 131 participantes de todo el mundo dis-
tribuidos geograficamente segun:

- Europa-CEE: 93 (incluyendo los 37 participantes
del pais organizador y los siete de la Peninsula
Ihérica).

- EE.UU. + Canada: 20.

- Europa-No CEE: 12.

- Japon: 3.

- Australia: 2.

- Israel: 1.

Se trata de un congreso que abarca un campo muy
especlfico del saber cientifico, deniro del cual se
pueden distinguir dos tendencias predominantes.

La primera, o pirdlisis analitica, se centra en el
estudio y caracterizacién de los fragmentos produci-
dos en la pirdlisis de macromoléculas, y en cémo los
perfiles obienidos pueden proporcionar informacidn
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sobre la muestra original. Para la identificacion y/o
separacion de los productos de pirdlisis se usan téc-
nicas tales como la espectrometria de masas, la cro-
matografia de gases, la espectroscopia FTIR e inclu-
so la cromatogratia de fluido supercritico, asi como
combinaciones de ellas. Quizés sea la rama de pirdli-
sis de mayor interés para los miembros del grupo.

La segunda consiste en el estudio de los mecanis-
mos ¥ cinética de los procesos quimicos a altas tem-
peraturas. Se aplica mayoritariamente en el ambito
de las macromoléculas, bien naturales o artificiales,
especialmente en el campo del carbdn y materiales
relacionados.

La eficiente organizacion del certamen dividio por
temas las 53 comunicaciones orales y los 35 poésters
presentados:

Comunicaciones orales

- Ceremonia inaugural {1).

- Mecanismos y escaia de tiempao (9).
- Biomacromoléculas (13}

- Palimeros {10).

- Técenicas (7).

- Proceso de datos {2).

- Arqueologia (2).

- Pirdlisis y medio ambiente (8).

- Geomacromoléculas {3).

Posters

- Bio(macroymoléculas {13).

- Manufacturas {(3).

- Nuevas técnicas (8).

- Polimeros (7).

- Geomacromoléculas (4).

Las comunicaciones presentadas cubren una gran
variedad de muestras, equipos, mecanismos, frata-
mientos estadisticos y otros aspectos de ia fragmen-
tacién a alta temperatura, bajo una gran diversidad de
puntos de vista (agricultura, impacto scbre el medio
ambiente de los productos generados en incinerado-
res de basura, optimizacion de procesaos de obtencién
de hidrocarburos ligeros a partir de carbon, evalua-
cion de sedimentos potencialmente petroliferos, vias
de degradacion de polimeros de sintesis, diferencia-
cion de material celular cancerigeno y un largo etce-
tera).

A titulo de anécdota se puede comeniar gue en
una de las conferencias se tratd de ia distincién de
falsificaciones entre vasijas de oro del antiguo Egipto
por pirolisis acoplada a cromatografia de gases, o
aqustiia otra conferencia en la que se intentaban iden-
tificar los residuos de alimentos cocinados por hom-
bres prehistdricos.

Dentro del campo de la pirdlisis analitica (utilizada
en un 72% de los trabajos presentados) se han
empleado las siguientes téenicas:

- Py-GC-FID: 18
- Py-GC-FPD: 2
- Py-GC-NPD: 1
- Py-GC-AED: 1
- Py-GC-MS: 26
- Py-GC-NMR: 1
- Py-GC-FTIR: 1
- Py-SFC: 2
- Py-MS: 17
- Py-MS-MS: 3
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- Py-FTIR: 2

- FTIR: 5

- (1H, 13C)NMR: 2

E! numero gque aparece en la columna de la dere-
cha hace referencia al nimero de veces que aparece
ésta en las distintas comunicaciones, tanto orales
como posters. Téngase en cuenta gue un trabajo
puede usar mas de una técnica.

Es de especial interés mencionar el creciente uso
de la tecnica Py-MS-MS como habitual de trabajo en
cierjos laboratorios, dada su rapidez de aplicacion sin
perder capacidad separativa (la primera ionizacidn
suele ser poco fragmentativa como la ionizacién qui-
mica, por ejemplo} e identificativa. También destaca
la aparicion por vez primera en Ia bibliografia del aco-
plamiento pirdlisis-extraccioén supercritica-cromato-
grafia supercritica. Otros trabajos se han llevado a
cabo mediante pirdlisis "off line" y estudio posterior de
los productes formados mediante diversas técnicas.

Ademéas de las conferencias y sesiones de pdsters,
tuvo lugar también una sesién plenaria donde se dis-
cutieron temas tales como los desafios actuales de la
pirdlisis, los avances o puntos que han quedado
estancados en el campo de los ultimos catorce afos
y los primeros pasos a dar para el alumbramiento de
una nueva sociedad internacional que aglutinara a los
cientificos que habiiualmente trabajan en temas rela-
cionados con lapirolisis.

Como ecos de sociedad cabe destacar un bafio
colectivo de los congresistas en fa piscina dentro de
fa lamada "swimming party”, una suculenta y abun-
dantisima cena tipo "buffet libre" ofrecida por la com-
pafila americana Chemical Data Systems, la visita a
la exhibicidn conmemorativa del centenario de la
muerte de Vincent Van Gogh y una cena tipica indo-
nesia en un restaurante de Amsterdam. Las relacio-
nes humanas desarrolladas en este tipo de aclos
complementaron los contactos a nivel cientifico que
tuvieron lugar en el congreso.

Gran parte de las comunicaciones presentadas al
congreso saldran publicadas en un ndmero especial
de la revista "Journal of Analytical and Applied
Pyrolysis”. Para obtener una informacion mas concre-
ta puede dirigirse a:

L. Comellas o E. Granada, Dpto. Quimica Analitica,
institut Quimic de Sarria, 48017 Barcelona.

Si les ha seducido el programa no pierdan la oca-
sion de inscribirse en Pyrolysis'92 que se celebrara
posiblemente en Hamburgo (Alemania).

ERASMUS SHORT COURSE ON THE THEORY
AND PRACTICE OF MASS SPECTROMETRY

Entre el 26 de marzo y el 6 de abril pasados se
impartié en el Dpto. de Quimica de la Universidad de
Warwick {UK) el curso "The Theory and Practice of
Mass Spectrometry”. El curso, enmarcade dentro de
las actividades del programa Erasmus, fue organiza-
do por el Instituto de Espectrometria de Masas de
Warwick bajo la direccién del profesor K.R. Jennings.
En las sesiones de conferencias y tutorias colabora-
ron cientificos procedentes de otros tres institutos
europeos de espectrometria de masas con sedes en
la Universidad de Amsierdam, la Facultad de
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Ciencias de Lisboa y el University College de
Swansea.

Un total de 20 participantes procedentes de cen-
tros de investigacion en Espafia, Grecla, Irlanda, Halia
y Portugal, tuvimos la oportunidad de asistir a este
curso dirigido, por lo que se desprende de la selec-
cién de paises comunitarios, al Tercer Mundo de la
espectrometria de masas.

Durante el curso se impartieron més de 40 clases
tedricas, tutorias y demostracicnes practicas en las
que intervinieron los profesores K.R. Jennings, PJ.
Derrick {Warwick), D.E. Games {Swansea), N.M.M.
Nibbering {Amsterdam) y M.A. Almoster Ferreira
{Lisboa) junto con otros investigadores de los equipos
de las universidades de Warwick y Amsterdam

Las sesiones abarcaron un amplio rango de temas
en torno a la espectrometria de masas: tecnologia,
interpretacion de espectros, métodos de ionizacion,
fragmentacion de iones, reacciones ionmelécula v
métodos combinados de CG-EM y CL-EM. En las
sesiones practicas tuvimos la oporiunidad de ver en
funcionamiento, entre otros sistemas, el Concept i
HH de Kraios. Este aparato, con una geomettia
EBEB y camara de colisién intermedia provista de
dos detectores adicionales a ia entrada y salida de
ésta constituye uno de los sistemas de EM de alta
resolucién de mas altas prestaciones existentes
actualmente en el mercado.

Entre los temas que suscitaron mas interés caben
destacar los relacionados con las aplicaciones analiti-
cas de los sistemas combinados para CL-EM vy el
desarrollo de sistemas para el analisis de compues-
tos de masas alta con alta resolucion. En este senti-
do, el profesor D.E. Games hizo un repaso de las
caracteristicas de diversas técnicas de combinacion
de la CL convencional y de cromatografia supercritica
con la EM (DLI, thermospray, electrospray, particle
beam, continuous flow FAB ..}, asi como de aplicacio-
nes especificas en el campao del anélisis de farmacos,
compuesios bioldgicos y andlisis ambiental. Especial
atencién merece la electroforesis capilar (CZE). Esta
tecnica electroforética caracterizada por su aita efica-
cia (en el orden de trescientos mil platos teéricos) se
ha combinado con exito con sistemas de electrospray
y FAB y estd especialmente indicada para el analisis
de péptidos y protefnas en medios biologicos.

La aplicacion de los métodos de desorcién por
laser (LD} junto con analizadores de tiempo de vuelo
(TOF) para el andlisis de compuestos no voldtiles de
masa alta fue discutida por el profesor Derrick. En su
opinion, estes metedos van a tener un papel impor-
tante en un futuro préximo pudiendo competir de
forma ventajosa con las diversas técnicas de FAB y
extendiendo su potencia analitica con la aparicion de
sistemas TOF/TOF

E! profesor Nibbering destacd la utilidad de los sis-
temas basados en la resonancia ciclotronica de iones
{(FT-ICR). La FT-ICR permite realizar andlisis por
EM/EM en un conjunto de fuente, analizador y detec-
tor de un tamano tan reducido que practicamente
cabe entre las manos y con resoluciones superiores a
10EB (capaz de distinguir entre 35CI+ y 35CI- cuya
masa difiere unicamente en dos electrones}. Algunos
de los problemas iniciales de este sistema relaciona-
dos con el alto vacfo necesario para el andlisis de los
iones han sido solucionados mediante la utilizacién
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de celulas dobles y actualmente es posible la combi-
nacién con la CG e incluso de la CL con ia FT-ICR.
La filosofia del atrapamienio de iones en células con
doble funcion de fuente y analizador ha sido utilizada
en ¢l desarrollo de los sistemas de lon Trap comer-
cializados por Finnigan-Mat.

La impresién general gue obtuvimos los participan-
tes del curse es que la EM goza en esios momentos
de una excelente salud y de un importante potencial
de desarrollo. Los campos de aplicacion y el rango de
moléculas susceptibles de ser analizados por EM
aumenta de dia en dia y estos sistemas se han hecho
imprescindibles en los laboratorios de control de cali-

dad, analisis ambiental y biomedico. Esta situacion
contrasta fuertemente con la que se observa en nues-
tro pais donde ademds de una minima flota de siste-
mas anallticos de este tipo, los cursos de formacion y
especializacién de profesionales en el campo son
practicamente inexistentes. Mis compaferos y yo
andamos todo el curso con los ojos como platos en
especial cuando el profesor Games "confesaba”, en
su estilo habitual, gue en su departamento disponian
Gricamente de 16 espectrémetros de masas.

J. Abidn
{Pepartamento de Neuroguimica. CID. CSIC)

Cursos

SEMINARIO SOBRE "LA PREVENCION DE ACCI-
DENTES MAYORES EN LA INDUSTRIA

Tendra lugar en el Instituto de Estudios de ia
Energia {CIEMAT) del 11 al 13 de setiembre de 1990.

La inscripcidn es gratuita y se dispondta de 160
plazas. Para mas informacion, dirigirse a:

instituto de Estudios de ia Energia {CIEMAT),
Avda. Complutense, 22, 28040 Madrid, tel. 91-346 64
07, fax 91-346 60 05,

EUROTRAINING COURSE IN ADVANCED HPLC

Tendra lugar en Montpellier, del 8 al 12 de ociubre
de 1990, Estd destinado a usuarios de HPLC, espe-
cialmente a cuadros técnicos y superiores de las
industrias farmecéuticas, quimicas, cosméticas y
agroalimentarias.

Objetivos

Propagar informacion reciente en HPLC a peque-
fias y medianas empresas miembros de la
Comunidad Europea.

Programa

incluira conferencias, discusiones y demostracio-
nes sobre:

- avances en columnas y fases estacionarias.

- separacion de enantidmeros.

- tendencias en técnicas de deteccién.

- deteccidn con hilera de diodoa

- técnicas de preparacidn de derivados.

- extraccion de muestras en fase sélida.

- desarrollo de métodos y optimizacion,

- sistemnas expertos.

- validacién de métodos y equipos.

- comparacion de SFC y HPLC.

idioma
Existira traduccion simultanea inglés/rancés.

Profesores

J.C. Diez Masa (CSIC, Madrid), H. Fabre (Univ.
Mantpellier), W. Th. Kok {Univ. Amsterdam), N.H.
Nilsson {Jutland Technological Institute, Aarhus) J.
Power {Regional Technical College, Waterford) P.
Schoenmakers (Philips, Eindhoven) D. Taylor (Umits,
Manchester) y L. Vilas-Boas (Univ. Lishoa).
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Informacion complementaria

Puede solicitarse a:

Prof. H. Fabre, Laboratoire de Chimie Analytique,
Faculté de Pharmacie, 34060 Montpellier Cedex 01
{Francia), fax 67 61 16 22.

15th INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON COLUMN
LIQUID CHROMATOGRAPHY HPLC 91

Tendrd lugar en Basilea {(Suiza) del 3 al 7 de junio
de 1991, patrocinado por la Swiss Association of
Chemists y la mayor parte de los grupos europeos y
americanos de cromatografia, entre ellos el GCTA.

Hasta ahora se ha repartido la primera circular de
este congreso, que puede considerarse como el mas
importante, a nivel mundial, en LC. En numeros suce-
sivos del boletin ampliaremos la informacion. Para
recibir la segunda circular se puede escribir a:
Secretariat Center Basel, Congress Department, P.O.
Box, CH-4021 Basel, Suiza.

CURSOS DE "THE CENTER FOR PROFESIONAL
ADVANCEMENT".

(Palestrinaat 1, 1071 LC Amsterdam, The
Netherlands. Tel. 020/6623050). Fax 020/797501.
Telex 10662 (cfpa ni)

3-6 de setiembre {Amsterdam).

Thermoanalytical methods. Principles, techniques,
applications.

10-12 de setiembre (Amsterdam).

Near infrared spectroscopy. Principles, instrumen-
tation, applications.

15-18 de octubre {Amsterdam).

Laboratory information management systems
(LIMS). Computerization, bar codes.

8-11 de octubre (Amsterdam).

Quality assurance for the analytical laboratory.

29-31 de octubre {Amsterdam).

Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR}.
Principles, techniques, applications,
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Calendario de actividades

BIOFLAVOUR

Esia Reunién Internacional tendra lugar en Glas-
gow, del 26 al 28 de setiembre de 1980.

Tratara de presentar los tltimos avances en forma-
cidn, estudio y aplicacion de aromas y sabores de ori-
gen bioldgico. Serd de interés para especialistas en
alimentos, bebidas, perfumes, etc., en un contexto
sobre todo industrial.

Las conferencias se agruparan en los siguientes
temas:

- Evaluacion de aromas.

- Uso de ordenadores en el estudio de aromas.

- Aromas pracedentes de distintas variedades.

- Biotecnologia.

- Aromas procedentes del procesado v |la fermenta-
¢iogn.

Se celebrara también una sesion de carteles.

El programa es el siguiente:

Tema: Assessment of flavour

Overview: Predicting acceptability from flavour
data.

Prof. Howard Schutz, Department of Consumer
Sciences, University of California, Davis, USA.

Sensory analysis

Dr. Peter Darr, Swiss Federal Research Station for
Fruit-Growing, Viticulture & Horticulture, Wédenswill,
Switzerland.

Food acceptability

Dr. Anthony William, Sensory Research Labora-
tories Ltd, Bristol, England.

Psychology of Flavour

Dr. Steve van Toller, Department of Psychology,
University of Warwick, Coventry, England.

Tema: Use of computers in flavour assessment

Dr. J.R. Piggotlt, Department of Bioscience &
Biotechnology, University of Strathclyde, Glasgow,
Scolland

Matching sensoty with instrumental analyses

Dr. Magni Martens, Centre for Technology and
Culture, University of Oslo, Norway.

Production optimisation

Prof Mario Bertuccioli, Istituto di Technologie Agro
Alimentari, Universita degli Studi della Tuscia, Viterbo,
Haly.

Software for data collection and processing

Dr Peter Punter, Oliemans Punter & Partners,
Utrecht, The Netherlands.

Termna: Flavours arising from breeding

QOverview: Effects of breed and variety

Pr. A. Peterson, Department of Bioscience &
Biotechnology. University of Strathclyds, Glasgow,
Scotland.

Eruit flavours

Dr. R. Rousseff, Citrus Research and Education
Center, Lake Afred, Florida, USA.

Cereal flavours

Prof. Caj Eriksson, SIK - Swedish Food Research
Institute, Goteborg, Sweden.
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Meat flavours

Or. Don Mottram, Department of Food Science and
Techniology, University of Reading, England.

Overview: Consumer perceptions of natural foods

Kate Drew, Department of Food and Hospitality
Services, Sheffield City Polytechnic, England.

Biotechnical production of flavours - curreni siatus

Dr. R.C. Berger, Institut fur Lebensmittelfechnologie
u Analytische Chemie, Technische Universitat
Munchen, Federal Republic of Germany.

Tema: Flavours from fermentation and processing

Querview: Natural flavours for alcoholic beverages

Dr. Jacques Bricout, Centre de Recherche Pernod
Ricard, Creleil, France

Beer flavour

Mr. L.C. Verhagen, Heineken Technisch Beheer
BV, Zoeterwoude, The Netherlands.

Wine flavour

Prof. Ann Noble, Department of Enology and
Viticutture, University of California, Davis, USA.

Distilled beverage flavour

Dr. H. Maarse, CIVO-Instituten TNO, Zeist, The
Netherlands.

Tema: Flavour arising from processing

Cocoa flavours

Dr. B.D. Baigrie, Cadbury Schweppes plc, Reading,
England.

Cheese flavour

Dr. B. Law, AFRC Institute of Food Research,
Reading, England.

Savoury flavours

Dr. D.G. Land, Taint Analysis and Sensory Quality
Services, Norfolk, England

Informacién

Puede solicitarse a: Penny Moon, Conference
Manager o Gill Spear, Conference Coordinator,
Elsevier Seminars, Mayfield House, 256 Banbury
Road, Oxford OX2 7 DH, Reine Unido.

Fax 44 (0) 865 31 09 81,

| CONGRESO INTERNACIONAL DE TECNOLOGIA
Y DESARROLLO ALIMENTARIOS

Tendra lugar en Murcia, del 13 al 16 de noviembre
de 1990, coincidiendo con la celebracidon de la Feria
"Murcia Alimentacion 90" en la localidad murciana de
Torrepacheco.

Programa cientifico

Constara de conferencias pronunciadas por perso-
nalidades y profesionales de reconocido prestigio
internacional; carteles y mesas redondas.

Tematica

Son temas de interés:
- Formacion, informacion y documentacién,
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- Nuevas tecnologias para el desarrollo; transferen-
cia de resultados.

- Politicas de fomento del desarrolio tecnologico.

- Control de ia contaminacion industrial,

- Ingenieria y gestion de la calidad; prospectiva y
gestién de mercados.

Todo ello aplicado a:

- Frutas y hortalizas.

- Vinos y ofras bebidas.

- Carnes y pescados.

Solicitud de informacion:

Secretaria técnica: Avda Tenienie Flomesta, 2,
30007 Murcia,

Tel. (968) 21 55 35.

Fax (968} 21 46 47.

18 INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON CHRCMA-
TOGRAPHY

Tendra lugar en Amsterdam, del 23 al 28 de
setiembre de 1990. Se celebrard bajo los auspicios
de la Real Sociedad de Quimica de Holanda (KNCV)
y la Chromatographic Society (UK), asi como por ¢l
Arbeitskreis Chromatographie der Fachgruppe
Analytische Chemie der Gesellschaft Deutscher
Chemiker y el Groupement pour I'Avancement des
Methodes Spectroscopiques et Physico Chimiques
d'Analyse

Programa cientifico

Incluira aspectos fundamentales, instrumentacion,
desarroilo y nuevas aplicaciones de las diversas téc-
nicas cromatograficas: LC, SFC, GC capilar y PC, asi
como técnicas afines: FFF, electroforesis capilar, ete.

Las conferencias plenarias correrdan a cargo de
especialistas de prestigio y versardn sobre:

- Técnicas acopladas: LC/GC, LC/MS, GC/FTIR,
SFE con técnicas cromatograficas.

- LC miniaturizada y preparativa, nuevas fases,
separacién de enantidmeros y biopolimeros.

- Nuevos sistemas de muestreo y nuevas fases en
GC.

- Sistemas de deteccion y columnas capilares en
SFC.

- Electroforesis capilar y elecirocromatografia:
puesta al dia.

- PC cuantitativa y su acoplamiento con MS.

- Automatizacién y manejo de muestras.

- Sistemas expertos en cromatografia.

- Aplicaciones en biotecnologia, productos natura-
les, andiisis ambientales y biomedicina.

L.a mayor parte de las comunicaciones se presern-
taran en forma de carteles.

Las empresas de material cromatogréfico celebra-
ran seminarios sobre los Glimos avances en instru-
mentacién y/o aplicaciones.

Exposicion comercial

Tendra lugar simultaneamente a las sesiones y no
serd necesario estar inscrito para asistir a ella.
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Informacion

Symposium Secretariat 18th [SC, c/o RAI
Organisatie Bureau Amsterdam bv, Europaplein 12,
1078 GZ Amsterdam, Holanda.

Fax 31 (0} 20 46 44 69.

CONGRES DE CHROMATOGRAPHIES EN PHA-
SES LIQUIDE ET SUPERCRITIQUE

Tendra lugar en Paris, del 22 al 24 de enero de
1991, organizado por la Divisidn "Chimie Analytique”
de ia Societé Francaise de Chimie (SFC).

El programa incluira conferencias plenarias, comu-
nicaciones crales y sesiones de carteles.

L a tematica tratara los Gltimos avances en LC y
SFC, abordando en particular:

- Tratamiento de muestra

- Métodos de deteccidn.

- Acoplamientos.

- Separacion de fluidos biolégicos, moléculas quira-
les, efe,

Puede solicitarse informacion a:

Societé Francaise de Chimie, Divisidn "Chimie
Analitigue" - Congrés CPL/CPS, 250 rue Saint
Jacques, 75005 Paris, fax (1) 40 46 83 8C.

12 INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON CAPILLARY
CHROMATOGRAPHY

Tendra lugar en Kobe (Japdn) del 11 al 14 de
setiembre de 1980.

El simposio constara de conferencias plenarias,
sesiones de discusion y carteles, que abarcaran los
siguientes temas:

Tecnicas de rnicroseparacion:

- GC capilar

- GC capilar acoplada a M3, FTIR y AES.

- Micro HPLC.

- 5FC.

- Cromatografia electrocinética.

Nuevos métodos y aplicaciones:

- Analisis ambiental.

- Reactivos organicos.

- Analisis farmacéutico.

- Control de drogas.

- Petroguimica.

- Aromas.

- Alimentos y bebidas.

- Proteinas y péptidos.

Se podran solicitar becas de asistencia, dirigidas al
Dr. K. Jinno, Scool of Materials Science, Tohoyashi
University of Technology, Tohoyashi 440, Japén,
quien también puede suministrar mas informacion.

INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON APPLICATIONS
OF HPLC IN ENZYME CHEMISTRY

Tendra fugar en Verona (ltalia) del 8 al 21 de
setiembre de 1990, organizado por los Institutos de
Medicina Legal y Quimica Clinica de la Universidad
de Verona.

La tematica del congreso, cuya lengua oficial sera
el inglés, cubrira los siguientes cuatro campos.
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- desarrolio de ensayos para enzimas individuales.

- analisis de productos de la actividad enzimatica.

- gnsayos de actividad en complejos multienzimati-
cos.

- desarrollo v uso de reactores enzimatices en
HPLC,
incluyendo conferencias plenarias, comunicaciones
orales y carteles.

Simultdneamente tendra lugar una exposicion
comercial.

Para mas informacion: Dr. £ Trabetfi, Istituto di
Medicina Legale, Policlinico Borgo Roma, 37134
Verona, Htaklia.

7 SYMPOSIUM ON LiQUID CHROMATOGRAPHY-
MASS SPECTROMETRY

Tendra lugar en Montreux (Suiza) del 31 de octubre
al 2 de noviembre de 1980C.

En el comiteé organizador figuran D. Barceld (CID-
CSIC, Barcelona), G.J. de Jong {Free University,
Amsterdam), D .E. Games (Univ. Cardiff), J.D. Henion
(Cornell University, N. York), K. Schellenberg
(Sandoz, Suiza) y J. van der Greef {Univ. Leiden),

El simposio, que tocara todos los avances en
LC/MS, MS/MS y SFC/MS, incluira también aplicacio-
nes en campos como analisis ambiental, ciinico y far-
macéutico.

Paralelamente tendrd lugar una exposicién comer-
cial.

Para obtener mas informacién, escribir a: M frei-
Hausler, Strengigdsli 20, CH-4123 Allschwill, Suiza

PROXIMAS REUNIONES DE ESPECTROMETRIA
DE MASAS

19-23 August

8th international Symposium on Mass
Spectrometry in Life Sciences, Ghent.

Professor A. De Leenheer, Laboratoria voor
Medische Biochemie en voor Klinische Analyse,
Harelbekestraat 72, B-8000, Gheni, Belgium.

10-12 September

The Silver Jubilee Meeting of the British Mass
Spectrometry Society, London, UK.

Dr. A. Mallet, Institute of Dermatology, St Thomas'
Hospital, Lambeth, London. SE1 7EH.

18-21 September

8th international Congress of the French Society
for Mass Spectrometry, Nice.
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Dr. P-C Maria, Groupe FT-ICR, Laboratory of
Physical Organic Chemistry, University of Nice,
France,

23-27 September

Asilomar Conference on Mass Spectrometry,
Intermediates in Gas Phase lon Chemistry. Pacific
Grove, California.

Judith A. Watson, ASMS, PO Box 1508, East
Lansing, MI-48826-1508, USA.

8-11 October

School on Quantitative Mass Spectrometry,
Florence, lialy

Gloriano Moneti, Dip Farmacologica, Universita di
Firenze, Viale Morgagni, 65, 50134 Firenze, ltaly.

12-20 Qctober

Mass Spectrometry in Solid State Analysis, Thbilisi,
Georgia, USSR,

Or. Yuri Khodeyev, Scientific Secretary
Commission, Institute for High Temperatures, USSR
Academy of Sciences, lzhorskaya 13/19, Moscow
127412, USSR,

31 October-2 November

7th Sympasium on Liquid Chromatography-Mass
Spectrometry, Montreaux, Switzerland.

M. Frei-Hausler, Strengigassli 20, CH-4123
Allschwil, Switzeriand.

1991

20-23 March

Petromass 91. International Symposium on the Use
of Mass Spectrometry in the Analysis of Oil and Coal
Products, Leipzig, DDR.

Dr J. Stach, Sektion Chemie, Karl-Marx
Universitat, Talstrasse 35, Leipzig 7010, DDR

19-24 May

39th AMSM Conference on Mass Spectrometry
and Aliied Topics, Nashville, Tennessee.

Judith A. Watson, ASMS, PO Box 1508, East
Lansing, MI-48826-1508, USA

26-30 August

12th Triennial International Mass Spectrometry
Conference, Amsterdam (IMSC-XXII).

c/o RAIl Organisatic Bureau Amsterdam by,
Europapiein 12, 1078 G2, Amsterdam, The
Netherlands.



Informacion bibliografica

RESENA DE LIBROS

"Quantitative structure-chromatographic retention
relationships”.

R Kaliszan

J Wiley & Sons, N. York y Chichester, 1987

Un libro de 300 paginas, dividide en doce capitulos
y dedicade a un tema que, aun siendo muy especifi-
co, no ha dejado de ser cuitivado por numerosos
especialistas, desde la época de Martin hasta la
actual.

Después de una breve iniroduccion, el autor sienta
las bases del tema describiendo los mecanismos de
interaccion en cromatografia. A continuacion pasa a
exponer la metodologia para la obtencion de datos de
retencien propia de cada una de las principales
modalidades cromaiograficas; seguidamente describe
los parametros moleculares, fisicoguimicos y topeld-
gicos que se han usado hasta la fecha en esie tipo de
esiudios. Da cuenta también de los principales trata-
mientos matematicos gue se han usado, aungue de
forma bastante somera. El capltulo final menciona
una serie de aplicaciones de los datos de retencion a
estudios de relacién estructura-actividad bioldgica.

Cada uno de los capitulos va respaldado por una
bibliografia muy amplia y actualizada, conciuyendo
con un buen indice tematico.

En resumen, es un libro recomendade para ague-
fios que trabajen o se interesen en el tema que le da
titulo, sea en GC, HPLC o TLC

* ok Kk

"Advances in Chromatography”. Vol. 28.

Marcel Dekker inc., N. York y Basilea, 1989.

El volumen incluye temas de metadologia y aplica-
ciones biotecnologicas.

El prirmer capitulo, escrito por R A Wallingford y
A.G. Ewing, esta dedicado a la electroforesis capilar y
esta muy bien organizade como introduccion a la téc-
nica. Tras presentar los fundamentos teoricos, descri-
be procedimientos de inyeccion y deteccion, dedican-
do mas espacio a las modalidades de separacion:
electroforesis capilar en gal, isoelectroenfogue capi-
lar, efc., y a su utilizacidn en la separacidn de molécu-
las de interes

TM. Phillips es el autor del capitulo 3, sobre cro-
matiografia de inmunoafinidad de alta eficacia. Tras
explicar sucintamente los fundamentos tedricos, pasa
a describir los principales tipos de anticuerpos, las
técnicas para su inmovilizacidn sobre diversos sopor-
tes y la construccion de columnas, asi como las con-
diciones de operacion, terminango con la descripcidn
breve de algunas aplicaciones.

L0s otros tres capitulos se refieren a temas de apli-
cacion. El segundo, "Multidimensional chromato-
graphy in biotechnology”, por D.F. Samain, tiene cier-
ta relacién tematica con el cuarto "Protein purification
by multidimensional LC" aungue su planteamiento es
diferente. El quinto y ultimo, "Fuorescence derivatiza-
tion in HPLG" es un amplic listado de reactivos y
reacciones fluorescentes para ser utilizados con toda
clase de grupos funcionales, que puede considerarse
de utilidad general.

ARTICULOS DE INTERES

En esta seccion se presentan los articuios mas
inleresantes aparecidos en la bibliogratia en los ulti-
mos meses, en diversos aspectos de la cromatogratia
y técnicas afines. Se pretende con ello que todos
nuestros socios estén informados de los avances y
novedades destacadas en campos distinlos al suyo
oropio, lo que ne dudamos redundard en beneficio
general Los resdmenes presentados se han encar-
gado a miembros de la junta directiva, pero espera-
mos ¢olaboraciones espentaneas de aquelios que,
siendo expertos en un tema especifico, consideren
que han encontrado algunas referencias que mere-
cen fa pena ser conocidas por todos.

DA Martire

Application of a unified molecular theory to gas-
liguid chromatography.

J. Chromatog., 471 (1881) 71

Ef autor ha desarroilado una nueva teoria que
denomina "teoria molecular unificada de cromatogra-
fia fluide-liquido” aplicable a fases moviles en estado
liquido, gaseoso o de fluido supercritico. Los resulta-
dos para sistemas sencillos en cromaltografia de
gases (tanto soluto como fase estacionaria son n-
alcanos) coinciden con los experimentales, por lo que
parece de interés la aplicacion de esta leoria a casos
mas complejos.

A K. Bemgard, L G. Blomberg, A L. Coimsijb.

Contribution of interfacial resistance 1o plate height
in open tubular gas chromatography.

Anal. Chem., 61 {1988) 2165.

La ecuacion que relaciona la HEPT de una colum-
na capilar con la veiocidad del gas portador se ha
usado tanto con fines practicos como en el célculo de
magnitudes fisico-quimicas (p.ej., coeficientes de
difusion). Hasta la fecha, se suponia que la contribu-
cion al ensanchamiento de banda de la resistencia a
la transferencia de masas en la interfase era despre-
ciable frente a ofras causas. Bemgard y col. demues-
tran que su importancia relativa depende del espesor
de pelicula: para columnas de 0.5 um su contribucion
puede ser diez veces superior a ia de la resistencia a
la transferencia de masas en la fase estacionaria, en
la que hasta ahora se incluia.

En el caiculo de los coeficientes de difusion en la
fase estacionaria, cuando no se considera esta contri-
bucién se oblienen valores muy inferiores a los reales
(entre 4 y 5 veces menos para columnas de 0.5 pm).

.L. Davies, K.E. Markides, M L Lee, M\W. Raynor,
K.D. Bartle.

Applications of coupled 1.C/GC; a review.

HRC & CC, 12 (1989) 193

El elevado nimero de aplicaciones del acopla-
miento LC/GC aparecidas en los ditimos afios justifi-
ca esta revisién, que, aungue menciona las caracte-
risticas de los sistemas que actualmentie se utilizan,
presia una mayor atencion a su uso practico en cam-
pos como combustibles (derivados del carbdn y de
petréleos), bioguimica y farmacia, alimentacidn y
medio ambiente. Se presentan en forma de tabla las
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PROCESADORES DE DATOS PARA CROMATOGRAFIA

SHIMADZU

Ahora le ofrecemos una amplia gama:

C-R6A C-R5A C-R4A
Procesador de datos Procesador de Datos con Procesador de Datos de
fiable y econémico. capacidad para 2 canales. altas prestaciones.
Almacenamiento de Almacenamiento de Con pantalla, discos floppy
cromatogramas y cromatogramas y y capacidad de doble canal
reprocesamiento. reprocesamiento. simultaneo en tiempo real.
Programacion en BASIC. Tarjeta IC (RAM) para Programacién via menu a
Interface standard para archivo de datos, programas través de la pantalla.
cassette. o parametros. Puede Gran potencia cuantitativa.
Interface externa para procesar con precision picos
cromatégrafo o computador tan pequenos como 0,04
externo. seg. (anchura a media

altura).

COMPATIBLES CON CUALQUIER CROMATOGRAFO DE GASES O DE LIQUIDOS

IZASA, S.A.

C/. Aragoneses, 13
I Z A A Pol. Ind. Alcobendas
28100 MADRID
C/. Calabria, 174
08015 BARCELONA

DELEGACION CATALUNA: 425 01 00. BILBAO: 476 13 50. GIJON: 35 67 46.
GRANADA: 28 07 50. LAS PALMAS: 28 21 48. MADRID: 653 71 99.
MALAGA: 39 28 87. MURCIA: 29 87 11. PALMA DE MALLORCA: 28 91 71.
SANTANDER: 25 30 16. SANTIAGO DE COMPOSTELA: 58 28 00.
SALAMANCA: 24 09 70. SEVILLA: 436 41 66. TENERIFE: 61 60 51,
VALENCIA: 347 66 25. VALLADOLID: 23 59 27. ZARAGOZA: 56 04 46.



contribuciones mas importantes de distintos grupos
de trabajo que utilizan esta técnica. Un articulo de
divulgacién sobre este tema ha aparecido en Anal
Chem. 60 (11} {1988} 683A

4. Zhu, E.8. Yeung

Direct coupling of ptanar chromatography to gas
chromatography by laser desorption.

Anai Chem. 61 {1988) 1906

En un sistema de TLC especialmente disefiade, se
utiliza la desorcion mediante laser para vaporizar las
fracciones separadas, que se analizan a continuacion
por cromatografia de gases. Ef métedo puede utilizar-
se para confirmar ia identificacién de compuestas
bien separados o como un sistema multidimensional
para mejorar la resolucion en el caso de muestras
complejas. J. Sanz

B8.1. Karger, A.8. Cohen, A. Guttman

High perfermance capillary electrophoresis in the
biological sciences

J. Chromatogr., 492 (1988) 585-514.

Es un articulo de revision centrado fundamental-
mente en proteinas, péptidos y deoxioligonucleatidos.

Despues de exponer brevemente los principios de
ia técnica, se describen las ecuaciones fundamenta-
ies y el efecto que el flujo electrosmdtico puede tener
También se describe someramente la instrumenta-
cién: deteccién y coleccion de fracciones. Los autores
prevén un gran futuro para la deteccion fluorimeétrica
indirecta inducida por laser

Se expenen las diferentes modalidades de separa-
cion: columnas abiertas con y sin titulo electroosméti-
co, cromatografia electrocinética, isoelectroenfoque y
geles capilares.

P.D. Grossman, J.C. Colburn, H.H. Lauer.

A semiempirical model for the electrophoretic mabi-
ities of peptides in free-solution capillary eleciropho-
resis.

Anal. Biochem. 178 (1989) 28-33.

Se propone un modelo semiempirico gue relaciona
la movilidad eiectroforética de los peptidos con su
tamafio y carga Se demuestra que para los péptidos
que difigran en un amingacido no cargado, el valor de
su movilidad electroforética se relaciona hastante
bien con la hidrofobia del péptido.

A. Guttman, A.S. Cohen, D N Neiger, B L. Karger.

Analytical and micropreparative ultrahigh resolution
of oliganucleotides by polyacrylamide gel high-perfor-
mance electrophoresis.

Anal. Chem. 62 {1989) 137-141.

En este trabajo los auiores presentan sus ultimos
logros en capilares rellenos de geles de acrilamida de
eficacia muy elevada, que utilizan para ia separacion
de oligonuciettidos. La reproducibilidad de tiempos
de retencidn es elevada y es posible recoger fraccio-
nes para ulterior andlisis. J.C. Diez Masa

Macaudiére, P; Caude, M; Rosset, R; Tambuté, A. J

CO2 supercritical Fluld Chromatography with chiral
stationary phases: a promising coupling for the reso-
lution of various racemates.

Chromatogr Sci., vol 27, Ne. 7 (1988), pp. 383-
394.

Estudio de la resclucion de isdbmeros opticos con
diferentes fases estacionarias quirales: fases tipo
Pirkle, ciclodextrinas, poliméricas, etc

Levy, JM.; Gavalier, B A.; Bosch, T.N.; Rynaski,
A F; Huhak, WE

Multidimensional Supercritical Fiuid Chroma-
tography and Supereritical Fluid Extraction

J GChromatogr Sci, vol 27, No, 7 {1889), pp. 341-
346

Se estudian diferentes tipos de acoplamienio on-
line como: SFC-CG, SFC (columnas rellenas)-SFC
(columnas capilares), etc. Se efectla también una pri-
mera evaluacion del acoplamiento SFE-CG y SFE-
SFC

Ong, ChP;Ong, HM; Yau Li, S.F; Lee, HK

The extraction of cholesterol from solid and liguid
matrices using supercritical C0O2

J. Microcol. Sep., vol. 2 {1880), pp. 67-73.

Disefio y construccion de un extractor que permite
trabajar con CO2 supereritico. Extraccion de coleste-
roi de la yema de huevo y del suero sanguineo con
porcentajes de recuperacion de hasta 98% y analisis
de los exiractos mediante SFC

Raynor, M.W.; Moulder, R.; Davies, 1L.; Clifforg,
A A Bartle, KD ; Hall, JE

Dual capillary column Supercritical Fluid Chro-
matography.

HRC, vol 13 {1990), pp. 22-26.

SFC con un inyector y dos columinas capilares de
diferente selectividad en las gue se realiza simultane-
amente la separacion cromatografica. El sistema des-
crito se aplica para optimizar la separacion y aumenta
la fiabilidad de la identificacion de distinios compues-
tos presentes en una mezcla de hidrocarburos aro-
maticos policiclicos y en cervezas.

King, J W.

Applications of capillary Supercritical Fluid Chro-
matography-Supercritical Fluid Extraction to natural
products.

J. Chromatogr. Sci., vol. 28, No. 1, (1990}, pp. 9-
14.

Acoplamiento SFE-SFC con columnas capilares
que permite la caracterizacion de muestras a escala
micro. Se estudia la extraccion y SFC para diferentes
productos naturales como colesterol, ceras, acidos
grasos, etc

Ashraf-Khorassani, M ; Taylor, L T.,; Henry, RA

Packed column Supercritica!l Fluid Chromatogra-
phic comparison of conventional and polymer-coated
silica bonded phases.

Chromaiographia, vol. 28, No. 11/12 {1988}, pp.
569-573.

Comparacion de fases estacionarias, convenciona-
les y figadas al polimero, tipo metil, octil y fenil, utili-

zando analitos de diferente polaridad. E ibafiez
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APLICACIONES CROMATOGRAFICAS AL ESTUDIO DE LA MATERIA ORGANICA DE LAS
PARTICULAS EN ZONAS ABISALES DE LLOS OCEANOS ATLANTICO Y PACIFICO

Las tecnicas cromatograficas pueden ser aplicadas
al estudio de zonas remotas de nuesiro planeta tales
comoe las abisales. Recientemente, ha sido publicado
un estudio acerca de los flujos ascendentes y des-
cendenies de compuesios lipidicos en estas zonas
{J.0. Grimalt et al, Nature, 345, 147-150 (1980} que
ha puesto de manifiesto algunos fendmenos sorpren-
dentes.

Hasta el momento presente se conocia la existen-
cia de dos tipos de particulas en el océano, las des-
cendentes y las particuias en suspension. Dichos
autores y otros pusieron recientemenie de manifiesto
la existencia de un flujo de particulas ascedente.
Estas investigaciones se llevan a cabo mediante
trampas de sedimentos que consisten en grandes
embudos que se colocan boca arriba o boca abajo en
zonas profundas del mar. En dichos embudos se
recogen las particulas acumuladas durante intervalos
de tiempo del orden de 3-4 meses. La instalacién y
conirol de estos embudos es complicada y costosa.
Normaimente se colocan en hileras de 4 a 6, en este
caso a profundidades entre 2000 y 4 500 m

Los resultados mas interesantes del andlisis de
este tipo de muestras se han obtenido mediante cro-
matografia de gases y cromatografia de gases aco-
plada con espectromeiria de masas. El flujo de parti-
culas ascendentes representa entre un 0,5 y un 1%
del flujo de particulas descendentes per esta relacidn
se invierte al estudiar los compuestos lipidicos. El
flujo ascendente de esterales supone entre el 0,19 y
el 1890% del! flujo descendente y ia diferencia es toda-
via més importante al estudiar los acidos grasos 15-
13.000%. La compaosicion de las particulas ascenden-
tes corresponde fundamentalmenie a residucs de
zooplancton y crustaceos. Por el contrario, el material
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descendente muestra un predominio de apories orga-
nicos algales. Elio plantea que la formacion de mate-
riales flotantes en las zonas abisales puede actuar
como un mecanismo de seleccidén que dé lugar a un
reciciado de compuestos lipidicos retornandoles a
capas superiores del oceano mientras gue soio los
productos mas refractarios se acumulan en los sedi-
mentos. Los resuliados de este estudio cromatografi-
co, conllevan algunas consecuencias importantes.

En primer lugar, acerca de la interpretacian del
registro sedimentario de compuestos organicos acu-
mudados en los océanos. Se debe tener en cuenta
que variaciones en la ¢compesicion sedimentaria pue-
den deberse exciusivamente a cambios en las rela-
ciones entre flujo ascendente y flujo descendente de
los compuestos. A priori, dichas variaciones no se
pueden atribuir directamente a cambios en las aguas
superficiaies del océano.

En segundo lugar, con respecto a la utilizacion de
tas fosas marinas para la cumulacién de residuos
radiactivos (profundidades superiores a 2.000
metros). Una de las ventajas atribuidas a semejanie
actividad consiste en el hecho de gue a estas profun-
didades no existen corrientes de agua ascendentes,
por tanto en caso de rotura de contenedores los con-
taminantes radiactivos sélo podrian llegar a la supetfi-
cie al cabo de un tiempo muy largo. Sin embargo, el
estudio cromatografice antes mencionado ha puesto
de manifiesto la existencia de un flujo de particulas
gue ascienden por flotacion cuyo origen es biogénico.
Este representa un nuevo mecanismo medianie el
cual contaminantes radiactivos podrian llegar a la
superficie, especialmente en el caso de gue pueda
producirse efectos de bioacumulacién en el zooplanc-
ton o los crustaceos abisales.



Publicaciones de los socios del GCTA

En este numere se continua con el sistema de
recogida de datos gue se inicié en diciembre del 88
{Volumen 9, n? 2). En este caso todas las citas se han
recogido en el Chemical Abstracts, n? 110 (1989), ya
que aun no disponemos de les indices de aulores de
1890. Se han recogido muchas mas gue en el nume-
ro anterior,, aunque siempre pueden perderse algu-
nas, debido a los clasicos problemas de ios anglosa-
jones al hacer indices con apellidos espafoles, espe-
cialmente los compuestos. Si algun autor hecha en
falta sus trabajos, rogamos nos lo haga saber, con
objelo de subsanar la omisién en lo sucesivo

Si algun lector estd interesado en uno o varios de
estos trabajos, puede solicitarlos directamente a los
autores, buscando su direccién en el dltimo anuario
{volumen 8, n® 2), caso de no encontraria, por tratarse
de un socio reciente, puede solicitarla al secretario
del Grupo

A Katime, J.R. Quintana, L..C. Cestos, M C.
Peleteiro

Melting and crystailization behaviour of the
poiy{vinylidene fluoride) / poly (monobenzyl itaconate)
blends.

Polym. Bull. 21 (1989} 69-76.

A. San Feliciano, J.M. Miguel, M. Gordaliza, M A
Castro.

Acetylated lignans from Juniperus Sabina.

Phytochem. 28 (1989) 659-60.

V. Celaa, N. Corzo, L.J.R. Barron,

Extraccion, purificacién y analisis cromatografico
de triglicéridos.

Aliment. Equipos Tecnol 8 {1989) 247-54.

D Barceld.

Effect of ammenium formiate as ionizing additive in
thermaspray LC-MS for the detremination of triazine,
phenylurea and chlorinated phenoxyacetic acid herbi-
cides.

Organic Mass Spectrom. 91 {1989) 710-15.

A Pla, AF. Hernéndez, E. Villanueva.
Mecanismos de hepatotoxicidad.
Med. Clin. 91 (1988) 710-15,

A. Adell, G.3. Serna, PH. Hutson, G. Curzon.

An "in vivo" dialysis and behavioral study of the
release of 5-HT by p-chloroamphetamine in reserpi-
ne-ireated rats.

Br. J. Pharmaco!. 97 (1988) 206-12.

D} Eatough, C L. Bonner, J.M. Bayona, G
Richards y otros,

Chemical composition of envirenmental tobacco
smoke. |. Gasphase acids and bases.

Environm Sci. Technol. 23 (1989} 679-87

S.R. Moinelo, R.M. Menéndez, .J. Bermejo.
Fraccionamiento y caracterizacion de asfaltenos de
carbon

Afinidad, 46 {1989) 17-23.

J.L Mirands, J V Ibarra, R Moliner, J. Adanez
Pirolisis del carbon Efecto del tipo de reactor
Ing Quim 20 {1989) 153-8

J V. lbarra, | Cervero, R. Moliner, J L. Miranda, J
Adanaz.

Pirolisis del carbon. Estrategias para el uso de pro-
ductos de pirolisis

ing. Quim. 20 (1989) 95-9

A Olano, M M. Calvo, N, Corzo.

Changes in the carbohydrate fraction of milk during
heating processes.

Food Chem 31 (1989) 259-65.

A. San Feliciano, J L. Lépez, M. Medarde, J.M del
Corral, B. de Pascual, P. Puebla.

Thuriferic acid. A nove! lignan type from Juniperus
thurifera Tetrahedron 44 (1988) 7255-60.

D Prado, J. Vicente, E. Lorenze, M H Blanco, L.
Hernandez.

Determinacion de 1,4-benzodiazepinas por FIA con
deteccion espectrofotométrica.

Quim. Anal 7 {1988) 323-9.

J.M. Molera, A. Couso, J.A. Dominguez.
Gas phase oxidation of tetrahydrofuran.
Int. J. Chem Kinet. 20 (1989) 673-89.

F. Gutiérrez, M.A. Albi, R. Palma, J.J. Rios, JM.
Olias.

Bitter taste of virgin ofive oil: correlation of sensory
evaluation and instrumental HPLC analysis.

J. Food Sci 54 (1989) 68-70.

J. Barcenilla, |. Esirella, G. Gomez Cordovés, T.
Hernandez, L. Hernandez.

The influence of yeasts on certain non-volatite com-
ponents of wine,

Food Chem. 31 (1989) 177-87.

M. Hescas, M. Ricate, E. Méndez, R.GG. Robles,
J.8. Sancho.

Partial purification of a sodium pump inhibition from
bovine adenolypolysis. Its comparison with the natiu-
retic factor isolated from hypothalamus.

Chim. Exp. Hypertens. Part A A10 {1588) 301-7

A. San Feliciano, M. Medarde, E. del Olmo, J M.
del Corra.

The structures of pulicaral and related sesquiterpe-
noids from Pulicaria palendosa.

J. Nat. Prod. 51 (1988) 1153-60.

S. Rubio, L.M. Polo, V. Rodriguez, M. Gdmez.

Comparative study of spectrofluorometric and
spectrophotometric methods for anionic surfactans
determination in wasie water.

An. Quim. C 84 (1988) 361-5.
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B. Alcavide, D Arjona, R. Fernandez, J. Plumbert,
| Rodriguez, M J. Santesmases.

Reduction of N-substituted acetyl and benzoyle
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NUEVOS PRODUCTOS JUNIO 1990 Grupo KONIK

CROMATOGRAFIA DE GASES:

» La necesidad de un equipo de cromatografia de gases, sencillo, sin
grandes sofisticaciones pero robusto y fiable, KONIK pretende satisfacerla
con la versién de bajo costo de un cromatdgrafo KNK-3000. Precios desde
970.000'- ptas instalado y con un afo de garantia completa, (para més
informacién marque 1).

« KONIK presenta un nuevo inyector multimodo, totaimente versatil
opotimizado para el andlisis selectivo. El sistema de purga de septum
programada permite mantener un fiujo de inyeccion total constante mientras
se programa la apertura/ cierre de la purga de septum, (para més
informacién marque 2).

El estudio de metabolitos marcados isotépicamente ( 18C, 6 3H ), es posible
mediante el detector de radioactividad KNK-300-704 perfectamente
optimizado para el andlisis capilar, (para més informacién marque 3).

La aplicacién de la cromatografia de gases al analisis medio ambiental esta
perfectamente resuelta mediante dos productos estrellas:

» Concentrador de "Purge & Trap" Tekmar LSC-2000 optimo para el andlisis de componentes volatiles en
diferentes matrices; equipo homologado para el desarrollo de métodos EPA, (para més informacién marque 4).
« Columnas capilares J&W Scientific, firma lider en este sector con columnas Unicas y productos especificos
para los métodos EPA. (para més informacién marque 5).

CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS:

« El Detector de Barridos espectrales KNK-029-206 esta basado en sistema o6ptico directo de doble haz con
control por microprocesador del monocromador y tratamiento digital de la senal. Ofrece la maxima sensibilidad
(0.0005UAFS), rango espectral completo (290-800nm.), celdas optimizadas para cada aplicacién y un potente
software que permite entre otros: cromatogramas 3D, resta, cociente, normalizacién, pureza de picos... (para
més informacién marque 6).

« El Detector de radioactividad para HPLC KNK-020-800 para andlisis de biomoleculas con marcadores
isotépicos. Sensible a todas las especies con emisién Beta o Gamma. Permite conjugar la especifidad de las
técnicas de marcaje radioactivo con la potencia del andlisis de HPLC. Opcion software PC. (para més
informacién marque 7).

« El innovador disefio del Detector de Fluorescencia KNK-029-450 revoluciona el campo de la deteccién
fluorométrica en HPLC. Doble monocromador, control por microprocesador con autocalibrado, barridos
programacion de cambios de longitud de -onda... Lampara de xenén flash con haz de referencia, celda de 3 ul,
6ptica accesible para limpieza. Tratamiento digital de la senal. Programacién por mend secuencial con memoria
para métodos y cromatogramas. (para més informacién marque 8).

TRATAMIENTO DE DATOS BASADO EN PC:

+ En el proceso de modernizacion y automatizacion de su laboratorio, por el precio de un integrador
convencional, KONIK le ofrece la posibilidad de automatizar el tratamiento de sus datos cromatogréaficos
mediante el paquete de Masterlink sobre entorno Windows compatible con GC, HPLC o HRGC.

-Todas las posibilades de visualizacion, comparacion, integracion, cuantificacion, por varios métodos,
reporting, plots, etc. Independientes para cada canal (detector).
Sistema basico de bajo costo para dos canales, ampliable a cuatro sobre 80286 ¢ hasta ocho canales
independientes sobre 80386. Solicite demostracion. (para més informacién marque 9).
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ESPECTROMETRIA DE MASAS DE ALTAS PRESTACIONES:

Las ventajas inherentes de los equipos de espectrometria de masas de campo
magnético, tales como el calculo exacto de masas que permite alta resolucion, su alta
sensibilidad y el alto rango de masas (superior a 10.000), permite abordar temas no
resolubles o alcanzables con equipos cuadrupolares.

« El nuevo VG AUTOSPEC, totalmente automatizado y tan facil de utilizar como los
cuadrupolos, de geometria patentada EBE, trisector, sintetiza la experiencia de nuestra
representada VG ANALYTICAL vy justifica su posicion de liderazgo. Solicitenos
nuevos catalogos y hojas de aplicaciones (para mas informacién marque 10).

« Si esta interesado en equipos magnéticos de bajo costo tipo VG TS 250 (para més
informacién marque 11).

COMPONENTES DE VACIO:

- EDWARDS se identifica, desde siempre, con la méxma calidad y robustez en
tecnologia de vacio. Las caracteristicas exclusivas de sus bombas y vacuémetros les
hacen las mas preciadas tanto en la industria como en los laboratorios de
investigacion. Las marcas mas prestigiosas de instrumentacion incluyen bombas
rotativas (para més informacién marque 12), difusoras (para mas informacion
marque 13), turbomoleculares (para més informacién marque 14), criogénicas
(para més informacién marque 15), vacubmetros (para mas informacion
marque 16) y controladores de vacio EDWARDS (para més informacién marque
17). EDWARDS mejora la calidad de las conexiones de vacio y ofrece precios muy
competitivos con los modernos " Hinged & Swing Clamps * de polimeros de alta
tecnologia y las revolucionarias juntas Co-Seal (para méas informacién marque 18).

Las DRYSTAR, las mas fiables y duraderas de las bombas secas del mercado,
aumentan su rango y sus aplicaciones a la microelectrénica y a la industria quimica
(recuperacién de disolventes) (para més informacion marque 19). Si le

preocupa la limpieza del vacio, las inigualables DIFFSTACK (para més informacion
marque 20) o el sistema " ultra-alto limpio y seco * turbo MAGLEV de levitacién
magnética + DRYSTAR (para mas informacion marque 21) solucionaran su
problema.

Pensando en la cada vez mayor necesidad de deteccion de fugas en los laboratorios
modernos EDWARDS ha introducido los nuevos detectores portatiles sin
necesidad de nitrégeno liquido 300E (entre 4000 y 4 x 10 -10 mbar I/s ) (para més
informacién marque 22) que complementan el SPECTRON 3000 (para mas
informacién marque 23) y a las plantas industriales de deteccion (para mas
informacién marque 24).

« KONIXBERT mantiene stock de los principales productos de EDWARDS, asi como,
de materiales fungibles (conexiones, para més informaciéon marque 25, aceites
marque 26, y recambios) y pone a su disposicion su especializado staff técnico.
LIOFILIZACION:

Durante muchos afnos ha habido la necesidad de un liofilizador de pequena
capacidad, facil manejo y mantenimiento, pequeno tamano y total versatilidad en
cuanto a los recipientes a usar. Todo esto a un precio reducido. El Micromodulyo de
EDWARDS:1,5 kgr.,-50° C; con un precio excepcional, no compromete la calidad de
su empresa y cumple con este propésito (para mas informacién marque 27).

» Las gamas Modulyo: Micromodulyo (para méds informacion marque 28),
Modulyo (para maés informacion marque 29) y Supermodulyo (para més
informacién marque 30), ofrecen un amplio rango de liofilizadores de laboratorio. Con
capacidad desde 1,5 Kgr. Configurados segun el tipo de recipientes a liofilizar. Minifast
(para mas informacién marque 31) y Lioflex (para mas informacién marque 32).
Para produccién piloto, cuando es necesario un estricto control del proceso.Solicite
minicatalogo de la linea.
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Novedades técnicas
(ﬁ HEWLETT
VB pACKARD

HP PRESENTA UN NUEVO SIiSTEMA CUADRUPO-
LO DE ESPECTROMETRIA DE MASAS

Hewlett-Packard presenta el HP MS Engine, un
sistema de espectrometria de masas cuadrupolo de
precio medio, especialmente disefiado para laborato-
rios de investigacion, desarrollo de métodos y servi-
cios analiticos.

"Esta es la nueva plataforma para los MS cuadru-
polos en la década de los noventa, gracias a su sen-
sibilidad, versatilidad y fiabilidad”, ha dicho Lawrence
C. Cattran, director de la linea de productos de
espectrometria de masas de HP.

El sisterna completo, incluyendo GC/LC/MS y peri-
fericos, es controlado por la ChemStation multitarea
MS de Hewlett-Packard (serie HP-UX). E! software
basado en el sistema X Window hace que la versatili-
dad del MS -Engine de HP y de la ChemStation MS
de HP- sea facil de utilizar mientras que las operacio-
nes bhésicas -multitarea, networking, sintonizacion,
busqueda bibliografica, adquisicién de datos y andii-
sis- pueden ser realizadas mucho mas eficazmente.

Para conseguir sensibilidad a bajos picogramos
(niveles de fentogramos en algunos modos de opera-
cidn), el sistema optico completo desde 1a fuente al
detector ha sido re-disefiada utilizando modernas téc-
nicas de computador. Ahora la fuente produce y sumi-
nistra mas iones al detector.

Para sacar ventaja de la mayor eficacia del nuevo
disefio dptico, HP ha montado la fuente, las lentes, el
analizador y el detector en un sdlo banco dptico. El
petfecto alineamiento de los componentes es auto-
maético alcanzando una sensibilidad hasta diez veces
superiof a los anteriores espectrometros de masas
cuadrupolos de investigacién de HP.

Se incluye como estandar una nueva fuente doble
de EVCI| programable, lo que permite la conmutacion
instantdnea entre los modos de operacion de impacto
electrénico (El} e ionizacién guimica {(Cl), de forma
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automadtica o con pulsar el "raton” pueden programar-
se las secuencias para analizar una bandeja de
muestras bajo El, Cl positivo y Cl negativos, sin nece-
sidad de operador. Una amplia gama de opciones -
rango de masas 2 000 amu, LC/MS por haz de parti-
culas o por thermospray, FAB, Cl desorcién, sonda de
insercion directa, GC de columnas capilares o empa-
guetadas- hacen del MS HP Engine un sistema extre-
madamente versatil. £l sistema ha sido disefiado
para gue se le puedan incorparar nuevas prestacio-
nes conforme éstas vayan apareciendo.

El MS HP Engine es adecuado para la LG/MS. La
fuente "thermospray" recientemente disefiada con
nuevas técnicas incluye nuevos electrodos de frag-
mentacian y descarga, 1o que aumenta la sensibilidad
y la fragmentacién y aumenta el rango de compues-
tos que pueden ser analizados por este método.

Por otra parie la segunda generacion del sistema
de haz de particulas de HP, en combinacién con el
MS Engine de HP ofrece una sensibilidad en LC/MS
diez veces superior a la ofrecida por el sistema de
haz de particulas anterior. El nuevo disefio del nebuli-
zador ofrece mayor sensibilidad para aquellos com-
puestos gue eluyen en unas fases moviles muy acuo-
sas; las nuevas valvulas de seguridad evitan que los
disolventes pasen al espectrémetro de masas en el
supuesto de un fallo eléctrico; y las tuberias resisten-
tes a la corrosion permiten operar con amoniaco en
Ct. Un mejor rendimiento de fa operacion Cl negativa,
permite realizar el analisis de productos farmacéuti-
cos a niveles de i{razas y otros compuestos detecta-
bles por Cl.

Ambos sistemas, thermospray y haz de particulas,
pueden operar con ios HPLC de las series HP 1050 y
1090 v el nuevo sisterna MS.

El sistema X Windows es una marca registrada del
Massachusetts Institute of Technoiogy.

L.OS MODULOS DE HPLC HEWLETT-PACKARD
SERIE TITANIO RESISTEN LA CORROSION

Muchas separaciones auimicas, como la purifica-
cién de proteinas y la cromatografia idnica, nacesitan
el uso de fases moviles agresivas. Para satisfacer
estas necesidades, Hewleti-Packard anuncia una
ampliacién de su gama de equipos HPLC modular, la
serie HP 1050Ti.

La nueva serie incluye una bomba isocratica, una
cuaternaria, inyector manual, inyector automatico y
detector de longitud de onda variable. En los moédulos
HP 1050 Serie Ti las piezas de aleacion de titanio
sustituyen a las convencionales de acero inoxidable.

l.a aleacign de titanio utilizada, Grado 7 de la
ASTM, proporciona mayor resistencia frente a los
disolventes corrosivas, como el dcido férmico.

La serie HP 1050 Ti ha sido disefiada para aplica-
ciones tales como investigacién bioldgica, en donde
ios modos de operacidn cromatografica pueden
incluir el intercambio idnico y la interaccidn hidrofobi-
ca; la purificacidon de proteinas hidrofobicas que
puede requerir de acide formico en la fase mavil; la
purificacién de material aclivo bioidgicamente donde
la exposicion a iones hierro podria inactivar las enzi-
mas objeto de estudio; vy la cromatografia idnica, en



la que pueden necesitarse altas conceniraciones de
sal para alcanzar una selectividad de columna sufi-
cientemente alia

La aleacion Grado 7 ASTM utilizada en la Serie HP
1050 Ti contiene 0,2% de paladio, lo gue evila las
fracturas que conlleva la corrosion del titanio puro
Todas las demas piezas en contacto con los disolven-
tes son de zafiro, rubi, oro, tantalo o polimeros fluoro-
carbonados, con lo gue se mantiene la gran resisten-
cia a la corrosion de todo el sistema,

Los modulos de la Serie HP 1050 Ti tienen un pre-
cio hasta un 15% superior al de 1a version de acero
inoxidable, dependiendo del numero de piezas susti-
tuidas por las de titanio. El usuario puede beneficiar-
se, sin embargo, de unos costos de mantenimiento
mas bajos, dada la gran resistencia del titanio

IMPORTANTES PRESTACIONES INCORPORADAS
EN LOS HPLC HP-1090

En los HPLC HP 1090, que ya gozaban de una
posicion de liderazgo dentro del mercado, se han
introducido una serie de significativas mejoras, con lo
que estos instrumentos pasan a denominarse a partir
de ahora HP 1090 Serie I

Las mejoras introducidas en el HPLC 1080L Serie
il simplifican su operacion y aumentan su productivi-
dad. Todas las funciones son controladas a traves del
teclado que el instrumento Heva incorporado. En ope-
racion automatica se puede realizar una catibracion
periddica con los patrones, lo que hace que el equipo
resulte particularmente adecuade para agquellos labo-
ratorios en los que se ha de analizar un gran volumen
de muesiras con métodos establecidos

Las mejoras mas importantes del HP 1090M Serie
il han sido pensadas para aumentar la sensibilidad y
agilizar el desarrollo de los metodos analiticos La

sensibilidad y selectividad de! detector de diodos
{DAD) han sido potenciados y los usuarios pueden
variar ia anchura de las bandas épticas en el sistema
optico del DAD para aumentar aun mas la selectivi-
dad. En analisis de trazas se puede utilizar la ceida
de flujo con mayor fongitud de paso para aumentar
asl la sefal. Un nuevo software de automatizacion y
un nuevo sistema de suministro de disolvente cuater-
naric aumenian la velocidad y la flexibilidad del HP
1090M Serie Il cuando se estan desarrollando y com-
probando metodos

La ChemStation HPLC {serie Pascal) que controla
el HP 1090M Serie 1§ puede ahora ser conectada a
través de una red iccal {LAN} con otros sistemas de
automatizacion de izhoratorio (LIMS) o con otros
computadores

£l software foreground/background permite al
usuaric trabajar interactivamente con daios cromato-
graficos y espectrales mientras el instrumento adquie-
re y controla, simuitaneamente, los datos proceden-
tes de otros anatisis, lo que aumenta de forma signifi-
cativa la productividad del laboratorio.

Ambos modelos, HP 1090L y HP 1090M Serie !
han sido disefados para lograr la maxima eficacia
con las columnas de tamafio estandar y para cumplir
con los requerimientos, tan estrictos, de la cromato-
grafia de liquidos de baja dispersion. Las columnas
de alta velocidad agilizan los analisis reduciendo su
tiempo a un tercio de! normal; la automatizacién
aumenta aun mas la productividad. Las columnas
“microbore” mejoran las posibilidades de deteccion y
reducen el consumo de disolventes hasta en un 80%.

Ambos modelos disponen de una gama completa
de modulos de deteccién entre los que elegir, y que,
alojados en un Gnico equipo principal, estan todos
ellos basados en la ya probada tecnologia de la Setie
HP 1090.

Huco-nllins 3.

Dionex representada en Espafia por Hucoa-Erloss,
S A., lanza al mercado un nuevo detector y nuevas
columnas.

- Detector electroguimico de pulsos, PE.D.:

Este detector combina conductividad y amperiome-
tria, ofreciendo un complefo sistema de deteccion
para compuestos no cromaféricos. Los compuestos
detectados con el PE.D, incluyen aniones y cationes
inorgéanicos, acidos organicos, aminas (incluyendo
cuaternarias), carbohidratos, oligosacaridos de glico-
proteinas, drogas, aicohotes, aldehidos, sulfuros y
cianuros.

Otras posibilidades de medida con el P.E.D. son:
voltometria ciclica, amperiometria DC, pH y tempera-
fura.

- Columnas OMNIPAC:

Dionex ha desarrollado una nueva serie de colum-
nas OmniPac (anidnicas y catidnicas), que combinan
los mecanismos de separacion de fase reversa, par
ibnico y cambio i6nico, en un unice material de empa-
guetamiento.

Este nuevo refleno de las columnas es un polimero,
estable en todo el rango de pH y compatible con todos
los disolventes cominmente usados en fase reversa.
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Con esta nueva serie de columnas se pueden
separar, en una sola inyeccién y con una unica
columna, muestras con compuestos organicos {idni-
cos y neutros) e inorgénicos.

- Columna de cationes, lonPac C810:

Con esta nueva columna y con la nueva supresora
quimica de micromembrana CMMS-II, se pueden
analizar alcalinos, alcolinotérreos y amonio isocratica-
mente, en una sola inyeccién, en menos de 15 minu-
{os.

Esta columna es compatible con los disolventes
organicos que se usan normaimente en HPLC, lo que
permite analizar muestras de matrices complejas que
pueden destruir otras columnas idnicas. Con esta
columna se puede analizar aminas orgdnicas y catio-
nes inorganicos en una sota inyeccion.

'\:@N ]& ;NSTRUMENTS, S A

Especialistas en cromatografia y técnicas afines
Specialists in chromatography and ancillary technigues

a) CROMATOGRAFIA DE GASES

- La necesidad de un equipo de cromatografia de
gases, sencillo, sin grandes sofisticaciones pero
robusto y fiable, Konik pretende satisfacer con la ver-
sian de bajo costc de ¢romatdgrafo KNK-3000.
Precios desde 970.000 pesetas instaiado y con un
afio de garantia completa.

- Konik incorpora en el KNK-3000 HRGC un nuevo
inyector multimodo, totalmente versatil optimizado
para el andlisis selectivo. E! sistema de purga de sep-
tum programada permite mantener un flujo de inyec-
cion total constante mientras se programa la apertu-
ra/cierre de la purga de septum

- El estudio de metabolitos marcados isotopica-
mente {12C, o 3H), ahora es posible mediante el
detector de radiactividad KNK-319-704 perfectamente
optimizado para el andlisis capilar. Solicite folleto y
aplicaciones.

La aplicacién de la cromatografia de gases al anali-
sis medicambiental esta perfectamente resuelia
mediante dos productos estrelias:

- Concentrador de "Purge & Trap" Tekmar LSC-
2000 optimo para el andlisis de componentes volati-
les en diferentes matrices. Equipo homologado para
el desarrollo de métodos EPA y

- Columnas capilares J&W Scientific, firma lider en
este sector con columnas unicas y productos especi-
ficos para los métodos anpallticos de la EPA. Nuevo
catalogo a su disposicidn.

b) CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS HPLC
- Nuevo detector de barridos espectrales

Desde la introduccién de los detectores de fotodio-
dos han quedado patentes las veniajas inherenies a
la obtencién de espectros de los eluidos para la
determinacion de la pureza de los picos, asi como la
optimizacion de la sensibilidad por eleccién de la
maxima absorbancia, sin embargo el aito costo de
estos detectores, la baja sensibilidad de ios fotodio-
dos, pérdida de resoiucidn y las reacciones fotogquimi-
cas que pueden producirse por el alio nivel de ener-
gia que se aporta a las cubetas de estos detectores,
obligan a satisfacer las necesidades del mercado por
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una via alternativa: la utifizacion de un sisterma optico
directo ¢onjugado con un control preciso de la posi-
cign y movimiento del monocromador unido a un
sofisticado sistema de tratamiento de la sefial. Estas
innovaciones permiten que el detector de barridos
espectrales UV-VIS KNK-029-206 posea una sensibi-
lidad inmejorable (0.0005UAPFS}, un rango espectral
completo (190-800 nm), facilidad de manejo, celda de
fectura accesible y optimizada para cada aplicacion
{C2E, microbore, biocompatible, preparativa). Con un
potente paguete de tratamiento de datos que permite
enire otras: cromatogramas en 3D, resta, cociente,
normalizacion, primera y segunda derivadas de
espectros y cromatogramas. .. Solicite nuevo folleto.

Detector de radiactividad para HPLC mod. KNK-
029-800

Para analisis de biomolécuias con marcadores iso-
topicos. Sensible a todas las especies con emision
beta o gamma. Permite conjugar la especificidad de
las tecnicas de marcaje radiactivo con la potencia de
andlisis de las técnicas HPLC.

Niveles de deteccién del orden de 10600 DPM.
Lectura simultanea con salida independiente para H3
y C12, De especial interés en estudios de biologia
molecular, genética molecular, estudios bicfarmaceu-
ticos, distribucién, metabolismo. .., enzimologia.

El innovador disefio del detector de fluorescencia
KNK-029-450; este detector revoluciona el campo de
la deteccion flusrométrica en HPLC. Dos monocroma-
dores actuados por servomotores controlados por
microprocesador con funcién de autocalibrado de ia
longitud de onda, funcién de barridos de excitacion y
emisidn y almacenamiento en memoria, Celda de lec-
tura de 3,5 ui totalmente accesible para inspeccion y
limpieza. Utilizacion de lamparas de Xenon-Flash.

Sistema Unico de haz de referencia para minimiza-
cion de ruido. Tratamiento digital de la sefal, memo-
ria para cromatogramas. Programacién sencilla
mediante menud secuencial. Archive de métodos.
Aplicaciones y folletos a su disposicion.

¢) TRATAMIENTO DE DATOS BASADO EN PC

En el proceso de modernizacidn y automatizacion
de su laboratario, por el precio de un integrador con-
vencional, Konik le ofrece la posibilidad de sutomati-
zar el tratamiento de sus datos cromatograficos
medianie el paquete de software Masterlink sobre
entorno Windows compatible con GC, HPLC o
HRGC.

Todas las posibilidades de visualizacién, compara-
cién, integracion, cuantificacién, por varios métodos,
reporting, plots, etc., independientes para cada canal
{detector).

Sistema bésico de bajo costo para dos canales,
ampliable a 4 sobre 80286 o hasta 8 canales inde-
pendientes sobre 80386

Solicite de mostracion.

d) ESPECTROMETRIA DE MASAS DE ALTAS
PRESTACIONES

Las ventajas inherentes de los equipos de espec-
trometria de masas de campo magnético, tales como
el calculo magnético, tales como el calculo exacto de



masas que permite alta resolucion, su aita sensibili-
dad y el alto rango de masas (superior a 10.000}, per-
mite abordar temas no resolubles ¢ alcanzables con
los equipos cuadrupotares.

E! nuevo VG Autospec, totalmenie automatizada vy
tan facil de utilizar como los cuadrupolos, de geome-
tria patentada EBE, trisector, sinteliza ia experiencia
de nuestra representada VG Analyticat y justifica su
posicidon de liderazgo. Soliciienos nuevos catalogos v
hojas de aplicaciones.

Si esta interesado en equipos magnéticos de bajo
costo tipo VG TS 250 o cuadrupclares de sobremesa
soliciienos informacion.

e) COMPONENTES DE VACIO

Edwards se identifica, desde siempre, con la maxi-
ma calidad en tecnologia de vacio. Las caracteristi-
cas exclusivas de sus bombas y vacuometres, su
durabilidad, fiabilidad y resistencia los hacen los mas
preciados tanto en la industria, por ia meiora de los
procesos y disminucion de costes, como en los labo-
ratorios de investigacion donde se requieren las maxi-
mas prestaciones. Por ello, la mayoria de las marcas
mas prestigiosas de instrumentacion cientifica inclu-
yven bombas rotativas, difusoras, furbomoleculares
criogénicas, vacudmetros y controladores de vacio
Edwards Nuevo catalogo.

Edwards ha reemplazado las tradicionales abraza-
deras de aluminio por los modernos "Hinged & Swing
Clamps” de polimeros de alia tecnologia, y ha reno-
vado sus prestigiosas juntas Co-Seal por las nuevas
Co-Seal con soporte de polimeros de atta tecnologia.
Ello permitira mejorar las prestaciones de los conec-
tores y ofrecer precios muy competitives

Las revolucionarias bombas Drystar, las mas fia-
bles y duraderas del mercado de bombas secas y las
mas vendidas en USA y Japén complementan su
rango con las nuevas Drystar de 40 m3h y aumentan
su namero de aplicaciones en la industria guimica.
Las Drystar montadas verticalmente resuelven los
problemas de recuperacion de disolventes. Solicite
folletos.

Las bombas difusoras Diffstack continuan liderando
el mercado por su excelenie limpieza conseguida gra-
cias al baffle y valvuia de alto vacio integrado que sim-
plifican ios sistemas de vacio y reducen los precios.

Para aplicaciones de alto y ultra alto vacio ultra-
limpio, Edwards ofrece el sistema de bombeo "limpio
y seco", basado en las Turbo Maglev de levitacion
magnetica y la Drystar.

Pensando en la cada vez mayor necesidad de
deteccion de fugas en los laboratorios modernos,
donde conviven en proximidad miltiples eguipos de
alto y ulira alto vacio, Edwards ha infroducido recien-
temente los nuevos detectores portatiles de fugas
Spectron 300&. Los Spectron 300E, gue tienen doble
sistema de bombeo, no usan nitrdgeno liquido y per-
miten detectar fugas entre 4 000 y 4x10-10 mbar ¥s.
Compiementan al detector de fugas Spectron 3000 y
fa linea de detectores industriales de fugas automati-
cos y semiauiomaticos. Solicite nuevos catalogos.

Konixhert mantiene existencias de los principales
productos de Edwards, asi como de materiales rungi-
bles {conexiones, aceites y recambics) y pone a su
dispasicion su especializado equipo técnico.

) LIOFILIZACION

Durante muchos afos ha habido la necesidad de
un liofilizador de pequefa capacidad, facil manejo y
mantenimiento, pequeno tamafio v tolal versatitidad
en cuanio a los recipientes a usar. Todo esto a un
precio reducido Ef micromodulyo: 1,5 kgr, -5¢ ?C; con
un precio excepcicnal, sin comprometer la calidad de
la primera empresa en el mundo en ingenieria del
vacio. Edwards, cumple con este proposito.

Las gamas Modulyo: Micromodulyo, Modulyo y
Supermodulyo, ofrecen un amplio range de liofilizado-
res de laboratorio. Con capacidad desde 1.5 kgr, 4
kgr, hasta 12 kgr. Configurados segun el tipo de reci-
pienta a liofilizar Minifast y lioflex Para produccion
pilota, cuando es necesaric un estricto control del
proceso Solicite minicatalogo de ia linea

Konik Instruments, S.A.

Ctra. Cerdanyola, 65-67, 08190 Sant Cugat del
Vaités (Barcelona). Tel (83) 674 32 50. Fax (93) 674
4150

Rosario Ping, 18, 28020 Madrid. Tei. (91) 571 67
B4 Fax (91) 571 78 85.

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

FPERKIN-ELMER

NUEVO CROMATOGRAFO DE LIQUIDOS INTE-
GRAL 4000

- Bomba cuaternaria.

- Detector de fotodiodos de alta sensibilidad.

- Morno para columnas.

- Inyector automatico de 108 posiciones.

- Tratamiento de cromatogramas y espectros ulira-
violeta mediante software Neison.

- Controi total del instrumento mediante un unico
teclado.

- Seguridad en la validacion de resultados.

- Cumplimienio de las GLP's, GMP's y SOP's.

- Confirmacion autornatica de identificacion y pure-
za de los picos cromatogréficos.

- Limpieza y desconexion automatica programable.

Resumiendo: jle asegura ia idoneidad del sistema
analitica!
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NUEVO SISTEMA EXPERTO PARA DESARROLLO
DE METCDOS "L.C ANALYST"

- Sistema modular equipado con los mismos com-
ponentes que el Integral 4000.

- Sistema de desarrollo de métodos controlado por
PC.

- Programa de ayuda para elegir las condiciones
iniciales de trabajo conocida la naturaleza de la
muestra a analizar.

- Programa de simulacion de cromatogramas en
condiciones isocraticas y en gradientes.

- Programa de optimizacion de disolventes.
Permite seleccionar la mejor composicidn de hasta
cuatro disociventes, mostrando graficamente las con-
centraciones dptimas.

- Validacion del método cromatografico, estudiando
la influencia de pequefas variaciones sobre los resul-
tados.

- Programa para representacion grafica y trata-
miento de espectros ulkravioleta con el fin de confir-
mar la identificacion y pureza de los picos.

Es, en ofras palabras, la herramienta ideal para el
investigador en cromatografia liquida.

NUEVO INYECTOR AUTOMATICO DE MUESTRAS
155-200

- Maximas especificaciones de precision, exactitud
y repetibilidad

- Programa de acceso aleatorio.

- Gompatibilidad con cualquier equipo de LC.

- Derivatizacién automatica pre y postcolumna

- Mezclado automatico para dilucion de la muestra

- Secuencias automaticas de calibracion.

- Inyecciones multiples y a volumenes diferentes.

-~ Cumplimiento de Jas GLP's.

- Seis tipos diferentes de bandejas portamuestras.

- Conexién opcional a PC vy la exclusiva herramien-
ta de programacion "tarjeta de usuario”, donde cada
usuario puede tener sus propios métodos.
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Interesado, llame a:

Barcelona, (83) 212 22 58, sefor Martinez.
Bilbao, {(94) 447 10 21, sehor Mantecon.
Gijon, (985) 34 27 05, sefior Mendoza
Madrid, (21} 734 04 00, sefior Malillos.
Santiago, (881) 23 74 00, sefor Blasco.
Sevilla, (95) 445 84 28, sefior de ia Matia,
Valencia, (96) 325 17 52, sefor La Cruz
Zaragoza, {976) 23 74 {0, sefior Liima.

BECIKMAN

DABS - Amino Acid Analisis Kit.
La solucion al analisis de aminodcidos por fase
reversa.

Este kit esta dirigido a los investigadores que bus-
can incrementar la velocidad y sensibilidad que no
encueniran en las técnicas tradicionales de analisis
de aminoacidos.

El DABS Amino Acid Anatisis Kit, de Beckman,
aporta refevantes ventajas en el analisis cuantitativo
de aminoacidas al nivel del picomel, en hidrolizados
de proteinas o en el analisis de aminoécidos libres

Este kit incluye todos os reactivos y material preci-
50 para microhidrdlisis y derivatizacién, eliminando
los problemas tipicos de otras técnicas precolumna,
con una tecnologia probada y garantizada. Los
DABS-Aminoacidos, son estables a la temperatura
ambiente durante semanas. La deteccién se realiza
en el visible minimizando interferencias originadas
por tipo de muestra, solventes, o contaminantes gue
pueden dar problemas en la deteccién por UV o fluo-
rescencia. Y el método es aplicable tanto a aminodci-
dos primarios como secundarios.

£l kit proporciona una metodologia de analisis
reproducibles entre inyecciones y entre laboratorios.
Incluye tampones y reactivos de derivatizacion espe-
cialmente preparados para efectuar tanto la hidrdlisis
como la derivatizacion, estandares de aminoacidos,
material de vidrio libre-de-aminoacidos, una columna
especial Ultrasphere-DABS, unidad de hidrdlisis en
fase gaseosa, estacién de trabajo y soporte de viales
para preparacion de la muestra, test de muestras
derivatizadas, fichas de metodo de trabajo por eta-
pas, manuai de instrucciones y un diskete de aplica-
ciones System Gold, que incluye condiciones croma-
tograficas, cromatogramas de referencia y curvas de
calibracion .

Permite la realizacién de 240 muestras con el
material incluido inicialmente, estando disponibles en



almacén todos ios repuestos y reactivos para el sumi-
nistro inmediato de los mismos

Ei DABS-Aminoacid Analisis Kit esta especialmen-
te pensado para los HPLC "System Gold", de
Beckman, siendo aplicable a otros equipos de HPLC

Sensibilidad y deteccidn en el visible. El poder
detectar en el rango del visible significa menos inter-
ferencias de la muestra y menos deriva en linea
base, elevando la sensibilidad y abaratando el costo
de los solventes. En los presentes cromatogramas se
comparan los resuitados al nivel de 1 pmo 1 de cada
aminoacido entre la metadologia DABS de Beckman
(arriba) vy la obtenida con PITC -feniiisiotiocianato-
(abajo).
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Pida hoy informacion sobre el DABS-Amino Acid
Analisis Kit v la gama de HPLC-Beckman System
Gold.

CES analitica

CARLO ERBA INSTRUMENTS ACABA DE LAN-
ZAR AL MERCADO EL NUEVO DUALCHROWM 3000
SERIES

El primer sistema totalmente automatico de
HPLC-HRGC en linea

Purante las pasadas dos decadas, una cantidad
considerable de energia y recursos han sido destina-
dos al desarrolio de las dos técnicas principales en el
campo de la ciencia de la separacidn: HPLC y croma-
tografia capitar (HRGC).

Se han llevado a cabo grandes mejoras en varias
areas incluyendo velocidad cromatografica, eficacia,
reproducibilidad de los resultados cuantitativos y en
automatizacién.

Hoy en dia estas iécnicas, son ampliamente usa-
das en muchos procedimientos analiticos para la
separacién y deteccion finales, estan completamente
desarrolladas y no es de esperar especiaculares
avances posieriores en cualquiera de ellas individual-
mente

Por otra parle, casi se ha dejado de iado ei area
igualmente importante de la preparacion de muestra,
usandose fodavia métodos bastante primitivos

Asi, mieniras los tiempos de analisis en HPLC o
HRCG se suelen medir en minutos o incluso en
segundos, la preparacion de la muesira todavia
puede llevar horas o incluso un dia completo, particu-
larmente en analisis que inveolucren matrices comple-
jas.

Sin tener en cuenta las razones, permanece el
hecho que muestras muy complicadas rara vez pue-
den ser analizadas directamente por un simple méto-
do cromatogréfico, incluso usando CG capilar con su
excepcional resolucion, a causa de ia compleja com-
posicidon de la muestra. Como resultado, el pretrata-
miento de la muestra, que incluye preseparacion, lim-
pieza y/o enriguecimiento, llega a ser un requisito
vital para un anélisis con éxito.

Hasta ahora los procedimientos estandar tales
como el uso de la particion liquido-liquido y cromato-
grafia sobre columnas convencionales LC o platos
preparativos TLC han mostrado eficacias de separa-
cion pobres o han sido de una intensa labor (e impo-
sibles de automatizar} y por tanio caras.

Otro importante factor limitante de las técnicas off-
line esta representado a menudo por una disponibili-
dad restringida de ios métodos de preparacion de
muestras eficientes que impiden las mejoras de limi-
tes de deteccién mas bajos y en correspondencia una
disminucion de los costos de analisis

La combinacién de HPLC y HRGC en linea, por
oira parte, proporciona una separacién inicial median-
te HPLC, usando tanto una columna simpie 0 una
combinacién de diferentes columnas para aislar los
compuestos de interés y posteriormente una separa-
cion en el cromatografo de gases con columna capilar
aprovechando la alta eficacia y sensibilidad que ofre-
ce la HRGC.

La combinacién en linea de estas dos poderosas
técnicas, permiie que la preparacion de muesira sea
integrada con la etapa final cromatogréafica y la com-
pleta automatizacioén del procedimiento analitico en
su totalidad. Esto no solo reduce la fabor del operador
considerablemente sino que también incrementa la
exactitud, reproducibilidad, sensibilidad y productivi-
dad del laboratorio. Teniendo todo esto presente,
Carlo Erba Instruments desarrollé y ha hecho posible
el nueve Dualchrom 3000 Series.

El Dualchrom 3000 Series consiste en una doble
bomba de jeringa Phoenix 30, para eluciones en gra-
diente, un sistema multidimensional de inyeccién y
conmutacion gue permite una completa automatiza-
cién de los pasos de inyeccion y preseparacion; dos
sistemas de interfase: On-Column, que utiliza la tecni-
ca de retencion gap y un loop, que uliliza la tecnica
de evaporacion el disolvente en corriente; ei detector
Uvis 20 con doble longitud de onda y capacidad de
deteccién de picos; un sistema HRGC con unidad de
control para automatizacidn de las secuencias de
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inyeccidn y transferencia GC; y un ordenador con
software incluido para controlar todos los componen-
tes del sistema y permitir el desarrolio del método. La
automatizacion llega incluso a controlar el flujo y com-
posicion de la fase maévil en relacion a la interfase GC
y las condiciones cromatograficas.

Para mas informacion dirigirse a:

Ces Analitica, S A., c/Sepilveda, 6, Pol. Ind. de
Alcobendas, local 45C, 28100 Alcobendas (Madrid),
tel. {91) 651 84 11 - 651 BO 90 - fax (91) 651 93 40.

Providencia, 152, tel. (83) 214 54 69 - 210 02 53,
fax {93) 213 26 91, 08024 Barcelona.

CROMPACK

Avda. de América, 58
28028 Madrid
Tel. (91) 256 57 34

NUEVA COLUMNA QUIRAL

Chrompack ya viene ofreciendo en su cataiogo,
tres columnas capilares para separaciones de iséme-
ros opticos. Estas columnas son las chirasil de 25 my
de 50 m, especiaimente indicadas para ia separacion
de aminoacidos, aminas, aminoalccholes, chiralalco-
holes, az(cares, stc.

Ahora, una nueva fase estacionaria Hamada CP-
cyclodex-236-M es capaz de separar muchos iséme-
10s Opticos que hasta ahora no se podian separar.

o F A o
N __<:>___<
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Debido a su alta inercia, es posible separar compues-
tos sin necesidad de derivatizar, desde hidrocarburos
ciclicos apolares hasta dioles de alta polaridad, sepa-
rando isémeros opticos y no opticos de diferente fun-
cionalidad Presenta ademas una alia estabilidad qui-
mica y viene pretextada y garantizada para estas apli-
cacicnes.

ANALISIS DE DIOXINAS Y DIBENFURANOS

La nueva columna capilar de Chrompack de 50 m
de CPSil 88, presenta la mayor polaridad del merca-
do y tiene una especifica selectividad para el andlisis
de dioxinas, sustancias tristemente célebres a partir
del accidente en la fabrica de la jocalidad ialiana de
Seveso en 1976,

Generalmente dos son los grupos de interés: las
policlorodibenzo-p-dioxinas y los dibenzofuranos,
siendo una de las mas toxicas la 2,3,7,8,-Todd. Todos
estos compuestos son perfectamente detectados con
la citada columna.
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Dibenzofuran
NUEVO ANALIZADOR DE GAS CP-2001

Este nuevo analizador de gases de Chrompack, es
portatil, de pequefo tamafo, permitiendo el andlisis
de gases "in situ", con una gran rapidez {(medio minu-
to) v a niveles tan bajos como 1 ppm con una sensibi-
lidad mejor que cualguier otro detector de TCD del
mercado. Campos de aplicacian son: andlisis ambien-
fal, andlisis de gas natural, industria petrolifera, eic

NUEVA SERIE DE SHIMADZU DE HPLC
MOD. L.C-9A

La firma japonesa Shimadzu acaba de introducir
con gran éxito la nueva bomba de HPLC mod. LC-
9A, nueva bomba que relne todos los requisitos exi-
gibles en un sistema de HPLC. Se irata de una
bomba de doble pistén con un volumen de tan solo
diez pl. Su extremadamente baja pulsacion y el
amplio rango de bombeo, desde 1 a 9.999 pl/min
destacan de entre sus caracteristicas mas interesan-
tes Si sus aplicaciones demandan utilizar columnas



estandar o si para mayor selectividad, se requieren
columnas microbore, la bomba LCY9A serd capaz de
trabajar adecuadamente incluso en modo gradiente.

La bomba LCSA con su unidad de control permite
efectuar gradientes con hasta cuatro eluyentes en
baja presion o controlar una segunda bomba LCOA
para gradiente binario lineal a alta presion. Ademas,
el controlador SCL-6B, que puede controlar hasta tres
bombas puede integrarse para conformar un sistema
automatico.

En todas las configuraciones, el gradiente puede
programarse reproduciblemente en pasos de 0,1%,
prerrequisito necesario para separaciones complgjas.

NUEVO PROCESADOR DE DATOS SHIMADZU
MOD. C-R4AS

tste nuevo modelo representa la solucién para el
problema de integrador o PC. El modelo C-B4AS es
un integrador de doble canal real y sus datos pueden
ser procesador y atmacenados en un PC. Este instru-
mento incorpora disco duro de 20 MB y dos disquete-
ras para discos floppy, un monitor impresora de alta
resolucion y teclado alfanumérico completo. Ei juego
de accesorios estandar incluye una interface SCSly
programa convertidor de archivos MS-DOS basado
en el probado sistema de trabajo operativo multitarea
del C-R4A trabajando desde el disco dure de 20 MB
con subdirectorios para mejor soporte, es posible
efectuar integracion independienies en dos canales.

o

Un potente programa de tiempos (independiente para
cada canal) y la posibilidad de efectuar correcciones
de linea base a través de sustraccién de cromatogra-
mas background en tiempo real se reduce la necesi-
dad de efectuar reanalisis en la pantalia. Este reanali-
sis ofrece todas las posibilidades concebibles, como
expansion, cambios de puntos de determinacion de
pico, inclusion o extraccion de picos, solapamiento de
hasta ocho cromatogramas, adicion y sustraccion de
cromatogramas, elc.

Oftra posibilidad es la programacion lbre en Basic,
Basic gue incluye t&rminos como area, concentracion,
tiempo de retencion, asi como comandos especiales

como Start, Stop, Wait, Calib, etc .. Las funciones
Help explican todos los asuntos imporiantes durante
el trabajc con &l integrador.

El programa convertido a MS-DOS permite transfe-
rir cualquier archivo que contenga dates, cromatogra-
mas a texto entre discos formateados DOS y los de
C-R4AS.

Otro programa explicativo permite ef establecimien-
to libre de teclas de funciones de modo gque, incluso
comandos complejos se pueden ejecutar pulsando
una simple tecla Opcionalmente Shimadzu ofrece el
médulo Sptico MSS-220 como medio de almacena-
miento a largo plazo. Estos discos dptimos tienen una
capacidad de 200 MB, cortos tiempos de acceso y
facilidad de almacenamiento

Para mayor informacion contacte con nosotros en
Madrid {91) 653 71 99, en Barcelona (93) 42501 00 a
en cualquiera de nuestras delegaciones

ESPECIALISTAS ENCROMATOGRAFIAY ESPECTROSCOPIA
CONGUMIBLES Y ACCESORIDS PARAARALISIS ¥ CONITI

CROMATOGRAFUA KunEs, (s, oo

. E:

SPECTROSCOMA
AR

Desde estas lineas queremos agradecer a oS
muchos clientes y amigos gue nos confian sus pro-
gramas de compra, en el drea de cromatografia y
espectroscopia, tanto en la vertiente de productos
consumibles como en instrumentacién desde el
nuevo concepto gue estamos implaniando en nuestro
pafs "la ingenieria en analitica instrumenial. Un nuevo
conceplio”.

La constancia, la eficacia, el buen hacer y el saber
nos han conducido a materializar una serie de ventas
e instalaciones de equipos de cromalografia en cam-
pos tan dispares coma el del sector de bebidas {nitro-
saminas) hasta el petroquimico.

De nuestras representadas:

Alltech Associates. Empresa lider en gl ambito
comercial det consumible para cromalografia, entre-
sacamos de los varios productos que han ampliado
su extensa oferta un nuevo polimero biccompatible
para HPLC "Gema". Macroporoso e hidrofilico copoli-
mero del 2-Hidroxietil Metacrilato y el Dimetacrilato de
Etileno. Alta estabilidad al pH de 2 a 13. Alta estabili-
dad guimica; altamente hidrdfitlo con muy buena
resistencia mecanica.

Scientific Glass Engineering "SGE". Revolucio-
nario cabezal para todo tipo de inyectores de croma-
tografia de gases, sin septum. Se adapta a cualquier
marca y modelo de equipo, "Jade".

Ventajas: No es un septum, no mas sangrado, no a
fos picos fantasmas, absorciones, nunca mas fugas,
vida ilimitada, resistencia alta temperatura hasta 400°
inyector, etc.

Nuevo modelo de jeringa para cromatografia de
gases en 5y 10 microlitros con proteccion del émbolo
para las series tipo N.
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Polysil. Nueveo tubo de precision para HPLC, de
silice fundida con recubrimiento de un polimero fluo-
rado. Se fabrica en diametro exterior de 1/16" y en los
siguientes diametros interiores en mm. 0.05, 010,
0.175, y 0.22. E! sistema mas inerte para lineas de
transferencia y loops. Total flexibilidad.

Phase Sep-Spherisorb. Pionera en particula esfé-
rica para HPLC "Spherisorb” introduce los nuevaos tis-
pos:

- PAH, Spherisorb PAH con recubrimiento de car-
bono al 14% eficacia garantizada minima de 60.000
platos/m. Especialmente indicada para HPLC-MS y
HPLC-GC. Alta reprocibilidad en tiempas de retencion
con error menot al 2% en ventana de tiempo para
identificacién. TG, Spherisorb TG para analisis de tri-
glicéridos con eficacia de 130.000 platos/m. PC18,
Spheisorh PC18 de pH esiable, rango de 2 a 13,
Octadecyl/C18 con recubrimiento de carbon al 7%.
Ventajas: Supresidn idnica de alcalis, eficiencia
80.000 platos/m, total estabilidad fisica, presion limite
7.000 psi.

Estan disponibles nuevos catalogos que incluyen
fodas las ultimas novedades, solicitelos.

Restek. Empresa especializada en fabricacion de
columnas capilares presenta su extensa linea de
columnas generales y especificas para analisis de
medio ambiente y muchas otras aplicaciones.
Homologadas por la EPA.

Rheodyne. Valvulas y accesorios para HPLC.
Introduce sus valvulas perfeccionadas y optimizadas
libres de superficies metalicas en contacto con la
muestra y especialmente indicadas para cromatogra-
fia idnica, etc

Chemical Data Systems "CDS". Nuevo piroliza-
dor serie Pyroprobe 1000 controlado por microproce-
sador viniende a contribuir en la mejora tecnologica
de los ya populares pirolizadores Pyroprobe 100 vy
120.

Anotec, Hemos llegado a un acuerdo con ¢l repre-
sentante en Espafa Fernandez Rapado, de Asturias,
para la distribucion de ias novedosas membranas
inorganicas Anopore, para filtracion general y HPLC.
Estas membranas superan en especificaciones y ven-
tajas a ias de tipo polimérico utifizadas convencional-
mente El origen de esta membrana es la oxidacion
anddica de una lamina de aluminio, obteniendo una
trama tipo panal de abeja de peros regulares y capila-
res, con una curva de distribucion de los poros extre-
madamente estrecha.

Muchas otras empresas que colaboran con nuestra
organizacion y que nos ayudan dia a dia para ofre-
cerles un mejor y eficiente servicio trabajan con nues-
tro persanal tecnico para encontrar la mejor solucion
a su problema analitico.

Consluiltenos, le interesa conocermoes.

Kromxpek Analitica, S.A.

Ctra. Cerdanyola, 65-67, 08190 Sant Cugat del
Vallés.

Tet (93) 675 02 44, Fax 675 05 16. Télex 59 199,
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lasing, s.a.

DIVISION ANALITICA

AN

INUesiFd representafd en exclusiva para tsparna,
Spectra Physics, ha presentado este afic un nuevo
estandar en la deteccion de UV-VIS para HPLC, el
detector Spectra Focus.

Este nuevo equipo, basado en la éptica de disefio
Forward, tiene unas excelentes prestaciones:

- Muy bajo nivel de ruido £ 1 x 10-% AU.

- Deriva 2 x 104 AU/,

- Lingalidad 1% a 2 AU.

- Rango de absorbancia desde 0.0005 hasta 3.0
Al

- Precision de longitud de onda £.001 nm,

- Rango de longitud de onda 190 a 800 nm.

Simulidneamente y gracias a su potenie software,
puede realizar un completo andlisis de la muestra
inyectada en el sistema cromatografico:

- Realizacion de espectros sobre el cromatograma
con intervalos de hasta 1 nm,

- Analisis de cromatogramas:

* Suma, resta y cociente.

¥ 12 y 2% derivada.

* Normalizacion,

* Representacidn tridimensional.

* Superposicion y comparacion de maltiples croma-
togramas.

- Analisis de espectros:

* Suma, resta y cociente,

* 12y 22 derivada.

* Normalizacidn.

* Superposicitn y comparacion de multiples espec-
tros.

- Andlisis cuantitativo:

* Integracion en tiempo real de hasta 3 longitudes
de onda.

* Reintegracién de todos los cromatogramas alma-
cenados.

* Metodos de trabajo: altura, areas, estandar inter-
no o externo y normalizacion.

* Calculos estadisticos.

* Calibracion simple o multinivel con ajuste lineal
cuadratico o ctibico.

- Control desde el ordenador de todos los equipos
conectados al sistema, inyectores automaticos, bom-
bas, etc.

Ei equipo dispone de {res modos de irabajo:

- Multibarridos de alta velocidad.

- Multilongitud de onda hasta 30.

- Longitud de onda fija, programable en el tiempo.

El software del Spectra Focus trabaja en el entorno
Windows lo cual permite un facil manejo y, gracias al
sistema operativo 0S.2, puede realizar una funcién
multitarea real.

FPara mayor informacién pueden dirigirse a:

Lasing, S.A,,

Margues de Pico Velasco, 64, 28027 Madrid.

Tels. 268 08 79/268 36 43/268 28 04. Fax 407 36
24.



MERCK

El continuo crecimiento del numero de muestras y
el incremento en los costes relacionados con el per-
sonal, son razones mas que suficientes para que !
moderno laboratorio muestre una iendencia cada vez
mas clara hacia la automatizacion en HPLC

Merck, conocedora por su experiencia como usua-
rio de este problema, ha desarroliado dos nuevos
modelos de inyectores automaticos: AS-2000 / AS-
4000, que satisfacen las exigencias de cualguier fipo
de usuario: investigacion yfo rutina

El Autosampler AS-4000 es la respuesta de Merck
a aquelios analistas que desean una automatizacion
racional y flexible de todas las etapas relacionadas
con el tralamiento de muestras. El AS-4000 pertene-
ce a una clase de inyectores de ultima generacion,
qgue combinan eficazmente la introduccion repetitiva
de muesiras con la robotizacion de aguelias operacio-
nes individuales que con frecuencia resulian tediosas
y son fuente involuntaria de errores.

Asi pues, el cromatografista puede elegir método
de inyeccion: convencional o bien recurrir al sistema
de inyeccion "por corte”, que minimiza los fenémenos
de dilucion y aumenta enormemente la reproducibili-
dad. Combinar diterentes gradillas para inyectar
muestras contenidas en todo tipo de recipientes.
Reducir la contaminacion a limites inapreciables
mediante la programacion libre de los ciclos de lava-
do. Utilizar el AS-4000 como estacidon de pipeteado
para la realizacion de irabajos como: diluciones, adi-
cion de patrones y/o reactivos, en definitiva, liberar al
personal de tareas tan tediosas para dedicarlo a otras
labores. Elaborar metodos de trabajo complejos para
derivatizaciones, extracciones, operaciones de mez-
clado y homogeneizacion y, todo ello, con una simpli-
cidad Unica en su género: Didlogo asistido Teach, que
permite la creacién de métodos al alcance del perso-
nal no experimentado en programacion.

El AS-2000 es el inyector automatico pensado para
satisfacer las exigencias del laboratorio de rutina:
capacidad; rapidez; reproducibilidad y mantenimiento.

Gradilla con capacidad de hasta cien viales; mar-
gen de inyeccion hasta 400 pl ; muestras de prioridad
totalmente programables; contaminacidn inexistente;
metodo de inyeccidn seleccionable; mantenimiento al
atcance del propio usuario, son prestaciones gue,
estamos seguros, van a llenar las necesidades del
cliente mas exigentes.

Si desean una informacién mas detallada o una
demaostracion, no duden en ponerse en contacto con
nuestras oficinas:

Division de Reactivos

Mollet del Vallés: Apartado 47 - 08100. Tel 83/593
31 04.

Barcelona: Buenaventura Mufioz, 10 bis - 08108.
Tel 83/485 06 59.

Madrid: General Martinez Campos, 41, 3% - 28010.
Tel. 91/410 39 12.

\S NIETO S.A.

INSTRUMENTACION PARA LA CROMATOGRAFIA
AMBIENTAL

Los sistemas de deteccion de gas toxico son ahora
capaces de realizar en campo, tareas que 10 afos
atras no hubieran sido posible, siquiera en laborato-
ro.

lL.a combinacion de la deteccién mediante la fotoio-
nizacion con la cromatografia de gases en columna
de gas capilar ha sido el eje central en el que se ha
basado la cromatografia ambiental Ei objetivo con-
siste en legrar la maxima sensibilidad, conservando fa
sengillez en el funcicnamiento.

Este metodo es ahora empleado extensamente
para la deteccion de compuestos toxicos transporta-
dos por el aire y el agua.

La deteccion abarca algunas sustancias con
umbraies tan bajos como 0,1 ppb (una parte en diez
mil mitlones).

Claros ejempios de dicha deteccion son los instru-
menios que a continuacion comentamos:

E! primer tipo de instrumento utiliza el detector de
foto-ionizacion en conjuncién con una varianie espe-
cialmente desarrollada de la cromatografia de gas.

El cromatografo portati{ Photovac, modelo 1085,
estd construido en un estuche de aluminio con un
peso aproximado de 12 kg

No se necesitan conexiones externas ya que la
unidad incorpora un depésito de gas comprimido por-
tador (normalmente aire), una bateria recargabie, una
impresara/plotter miniatura y, opcionalmente, un reci-
piente de mezcla de calibracion. Este instrumento es
por lo tanto, completamente portatil.

Este cromatégrafo de gas portatil contiene una
bombomba de muestreo y un grupo de seis valvuias
solenoides miniatura de 3 vias. La bomba inyecta una
muestra del aire en un "loop de muestra”® de un volu-
men fijo y utiizando las valvulas adecuadas, esta
muestra es introducida en una "pre-columna’ con la
ayuda del gas portador.

Las columnas utilizadas son generalmente del tipo
"Megabore" y se mantienen a temperaiura constante
en el horno miniatura.

La separacion cromatografica empieza en {a pre-
columna y el compuesto pasa, en orden de retencién,
a una segunda columna analitica. Una vez fodos ios
compuestos bajo estudio, han entrado en la columna
analifica, el caudal a través de la pre-columna se
invierte, desechando los compuestos pesados sin
interés. El flujo a través de la columna analitica se
mantiene y los compuestos requeridos llegan ai
detector y aparecen como picos en un trazo analogi-
co,

Los picos analogicos son tratados por el micro-
ordenador incorporado. Este anota el tiempo de
retencién de cada pico vy, calcula su area. Al final del
andlisis, los tiempos de retencidn y las areas de los
pfcos se comparan con los valores almacenados en
la libreria del instrumento vy, alii donde hay correspon-
dencia, un pico sera identificado por su nombre en la

73



impresota/plotter asi como su nivel en ppm o ppb.
Tanto el analisis como la calibracion se efectuan auto-
maticamente. Una muestra de calibrante, de concen-
tracién conocida, se introduce periddicamente para
corregir cualquier deriva del calibrado que pueda
haber ccurrido.

El ctomatégrafo portatil de gas es por lo tanto
capaz de hacer un monitorec continuo y por si solo,
haciendo un report de cada andlisis individual.
Ademas, una media de todas las lecturas obtenidas
de cada compuesto de interés se mantiene y queda
periddicamente impresa. El nivel de picos grabado
para cada compuesto también queda registrado. Si el
nivel de cualgquier compuesto dado excede de un limi-
te pre-determinado, ef cromatdgrafo tiene la posibili-
dad de disparar una alarma.

También se ha desarrollade un software especifico
denominado "Dandi" para trabajar con un ordenador
compatible IBM y con el cromatografo portatil de gas.
El instrumento tiene una salida RS232 en serie que
puede ser conectado a cuglguier ordenador compati-
ble IBM-PC. Con "Dandi”, varios centenares de cro-
matogramas individuales pueden grabarse en el
disco, junto con su interpretacion y los datos introdu-
cidos. De esta manera, el usuario puede volver des-
pués de una larga ausencia, a ojear una serie de cro-
matogramas que le facilitaran un retrato de alta reso-
Jucion de todo lo ocurrido, quedando registrado cual-
quier incidente, que se haya producido y gque haya
sido causa de una alarma.

"Dandi” también permite el re-formateo de croma-
togramas, antes de imprimirlos para proceder a la
presentacion de un reporl, permitiendo seleccionar
tricamente los analisis relevantes.

Finalmente, "Dandi" es capaz de llevar el control
de hasta ocho cromatogramas en un loop secuencial,
entregando tabulacion automatica e impresion de los
resultados.

Mas recientemente, nuestro grupe ha llevado su
experiencia en la miniturizacién para desarrollar un
segundo: un cromatégrafo de area en continuo. ksta
unidad extremadamente compacta, aproximadamente
del tamano de un VCR, contiene multi-columnas de
cromatografia, una bomba de muestreo y un multiple-
xor de lineas de gas capaz de analizar hasta 15 dife-
rentes puntos.

Esta unidad ha sido llamada Aries y es capaz de
realizar un control remoto digital completo, utiizando
un terminal 0 un PC-IBM Los ajustes remotos pue-
den hacerse con parametros tales como caudal porta-
dor, temperatura del horno, temporizado de vélvulas y
calibracion.

El Aries contiene el suficiente software para sumi-
nistrar datos tabulados hasta para diez compuestos
escogidos, con medias periodicas y niveles punta.
Dos niveles de alarma son posibles y Ia unidad puede
conectarse directamente a una impresora,

Mas Nieto, S A.

Josep irla i Bosch, 5

(18034 Barcelona

Tel. (93) 203 27 08.
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Woaters

Division of MILLIPORE

NUEVO DETECTOR ELECTROQUIMICO PULSAN-
TE WATERS MOD. 464

El detector Waters 464, amplia las posibilidades de
deteccion en cromatografia liquida debido a su alta
sensibilidad y versatilidad en deteccién electroquimi-
ca.

Dispone de tres formas de trabajo: Polarizacion por
corriente continua, pulsante y barrido. Con la polari-
zacion por corriente continua el Waters 464 es un
detector extremadamenie sensible en aplicaciones
tales como catecolaminas a nivel del picogramo o
determinacion de aniones incrganicos como el sulfito,
cianuro o ioduro a niveles de ppb. Usande el modo
pulsante es posible la determinacién de carbohidratos
a nivel del nanogramo. Bajo la forma de barrido el
detector efectua scans de potencial del electrodo de
trabajo para determinar si un analito es un buen can-
didato para la deteccién electroquimica La curva
resultante de corriente frente a potencial facilita la
seleccion del potencial dptimo para una maxima res-
puesta o minima interferenciza.

Una pantalla con mends facilita la seleccién y
monitorizacién de los parametros de trabajo. Incluye
autocero, autocalibracion y autodiagnésticos. Una
variedad de células y tipos de electrodo aseguran una
amplia gama de aplicaciones.

NUEVA VERSION DE LAS ESTACIONES DE TRA-
BAJO MAXIMA Y BASELINE DE WATERS.

Waters ha lanzado recientemente al mercado la
nueva version 3.3 de sus sistemas de proceso de
datos cromatograficos Maxima y Baseline.

Esta nueva version ha sido desarrollada para apro-
vechar las altas prestaciones de los nuevos ordena-
dores, con CPU de 32 bits v 16 Mhz., de ia serie
803886, ofreciendo la velocidad de calculo mas
elevada del mercado.



Se ofrece con distintas opciones, que permilen per-
sonalizar el sistema, para atender de la forma mas
eficiente cuaiguier configuracion cromatografica:

- Adguisicién de datos para cromatografia de
gases.

- Control y adguisicion de datos para sistemas
HPLC de formacion de gradientes a alta presion.

- Control y adquisicién de datos para sistemas
HPLC de formacion de gradientes a baja presion

- Contfrot muestreadares automaéticos .

- Control de detectores.

Asimismo se ofrecen dos sistemas basicos, el sis-
tema Baseline que permite la conexion a un unico
cromatdgrafo y el sistema Maxima que permite ia
conexion simultanea a un maximo de 4 cromatogra-
fos.

NUEVO SISTEMA DE ELECTROFORESIS CAPI-
LAR WATERS QUANTA 4000

La Division de Cromatografia Waters {Millipore) ha
iniciado recientemente la comercializacién del nuevo
sistema de electroforesis capilar modelo Quanta
4000. Esta nueva tecnologia de alta eficacia es com-
plementaria a otras técnicas de separaciéon como la
cromatografia liquida.

Ef sistema Quanta 4000, completamenis automati-
zado, permite efectuar varios analisis, con la posibili-
dad de autopurga para una mayor rapidez en el cam-
bio de tampones y de lavade automatizado del capilar
despues de cada analisis, para una mayor reproduci-
bilidad.

El Quanta 4000 es compatible con las estaciones
de datos de Waters (Maxima y Baseline), e incorpora
un detector UV/Vis de alta sensibiiidad para la detec-
cion de trazas al nivel del picogramo. Esta tecnologia
combina la alta resolucion con un consumo minimo
de muestra lo que ie hace el método ideal para aque-
llas situaciones en que se dispone de una cantidad
limitada de muestra.

Este nuevo sistema de electroforesis capilar ofre-
ce dos formas de inyeccidn automatica; inyeccion
hidrostatica e inyeccion por electromigracion. La
inyeccion hidrostatica iniroduce por gravedad, elevan-
do el vial de muestra, una cantidad representativa y
reproducible a nivel de los nanoclitros; ta inyeccion por
electromigracion se efectua aplicando un alto voltaje
sobre la muestra y es particularmente adecuada para
capilares rellencs de geles. El Quanta 4000 incorpora
tambien un colector de fracciones.

Ef Quania 4000 ofrece al usuario una amplia gama
de técnicas de separacion con una alta reproducibili-
dad y un facl mantenimiento. Los parametros de tra-
bajo tales como tiempo de analisis, tiempo de inyec-
cién, voliaje de inyeccidn, voliaje de separacién, se
pueden preprogramar para cada muestra.

Waters dispone de una amplia gama de aplicacio-
nes efectuadas por electroforesis capilar en et modelo
Quanta 4000 tales como separaciones de jones inor-
géanicos, organicas, productos farmacéuticos, enantio-
meros con eluyente quiral, peptidos, proteinas, car-
bohidratos y muestras de DNA.

Para mayor informacion dirigirse a la oficina de
Miliipore Ibérica, 8 A. mas proxima en Madrid,
Barcelona o Sevilia.

DETECTOR UV-VIS POR FOTODIODOS PARA
CROMATOGRAFIA LIQUIDA WATERS 991
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Este nuevo detector monitoriza de forma continua
la separacion cromatografica en el margen UV-Vis
entre 190 y 800 nm, lograndose la maxima informa-
cion espectral sobre la muestra.

Los 512 diodos incluidos en la optica del Waters
991, permiten obtener espectros de gran resolucion
(1,34 nm) manteniendo, a su vez, una alta sensibili-
dad tanto cromatogréfica como espectral (0,0001-2
UAFS). Esto facilita la aplicacion de este detector a la
identificacién y cuantificacion de trazas.

El software incluye el almacenamiento y busqueda
automatica en libreria de espectros para comparacion
con los que se van adquiriendo en los nuevos croma-
togramas. Asimismo incorpora una rutina para la
determinacion automatica de la pureza de los picos.

La calibracion e integracién cromatografica se
puede efectuar en hasia 6 canales o longitudes de
onda seleccionables. Opcicnalimente se pueden inie-
grar hasta 4 senales de otros detectores externos.

El Waters 991 puede usarse como modulo inde-
pendiente conectado a cualquier sisterna de bombeo,
o como un componente de los sistemas de interco-
municacion Powerline de Waters. La opcion
Powerline permite al 991 controlar desde su teclado
todos los pardmetros cromatograficos del sistema
HPLC.

Para mayor informacion dirigirse a la oficina Waters
mas praxima.

Millipore Ibérica, S.A.

Avda. Llano Castellano, 13, 32

28034 Madrid

Tel. (91) 729 03 00

Entenza, 28, entlo.

08015 Barcelona

Tel. (33) 325 96 16.

SUGELABOR, S. A

Suministros Generales de Lahoratorio

NUEVAS INSTALACIONES. MEJORES SERVICIOS

En esta ocasion, nos es especiaimente grato diri-
girnos a ustedes a fin de comunicarles que dispone-
mos de unas nuevas instalaciones con direccidn en la
calle Sicilia, 36.

En este domicilio esta a su disposicion un amplio
laboratorio con una moderna instrumentacion y equi-
pamiento, que junto con un cuadro de especialistas
hace que podamos atender sus necesidades en el
campo analitico.

Nuestro crecimiento es ia respuesta a las exigen-
cias de nuestros clientes que a partir de ahora, es
seguro, veran mejorado el servicio.

Ademas disponemos de un departamento de
investigacién y desarroilo de reciente creacion gue,
en breve, esperamos empezara a aportar novedades
practicas que apareceran publicadas. Estén atentos.
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INYECTOR AUTOMATICO LS-3200 PARA HPLC

La compra de un inyector automatico por un labo-
ratorio con un cierto volumen de analisis representa
una de las mejoras inversiones

El inyector es la llave que permite que un costoso
equipo pueda rendir al 100%, incluso trabajar las 24
horas del dia

También descuida al operador que puede emplear
su tiempo en la interpretacion de los analisis o reali-
zar tareas simuitaneas.

El inyector automatico LS-3200 gue distribuye para
Espafia Sugelabor, S.A. une a su bajo costo y facilisi-
mo manejo unas inmejorables prestaciones como
son:

- Gran reproductibilidad entre inyecciones.

- Gran fiabilidad.

- Compatibilidad con todos los equipos de HPLC.

- Gran capacidad de analisis: Es posible programar
hasta 32 analisis por triplicado posibilitando 96 inyec-
ciones por sesion.

Para mayor informacion y demaostracion dirigirse a
nuestro nuevo domicilio:

Sugelabor, S.A

Sicilia, 36, 28038 Madrid

Tel. 501 39 36. Fax 501 39 38. Télex 42 114.




NUESTRA TRADICION ES EL PROGRESO

Desde 1851 Heinrich Emanuel Merck
garantiza la méaxima calidad de sus productos.
Hoy esta garantia sigue siendo nuestro compromiso.

El sistema de instrumentos LiChroGraph” para HPLC
es un producto destacado en nuestra empresa,

marcando la pauta en la HPLC analitca.
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Confianza en el Analisis

nuevo
Cromatografo de liquidos
Integral 4000

Hoy, la mayor preacupacl?a de Ios I ratem;s

analiticos es asegurar la calidad de los ~datos,
haciendo frente a un cada dla mayor numero de
muestras a analizar.

La validacion de los procedimientos analiticos
proporciona la estructura necesaria para el
cumplimiento de cualquier exigencia en la
calidad de los datos.

Para aceptar este reto y operar dentro de estos
limites de validacion debemos asegurarnos de
la idoneidad del sistema analitico.
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