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Editorial

Del 3 al 6 de abril de este afio se celebrd
en el Centro de Convenciones del Parque
Ferial de Madrid la XIV Reunion Anual del
GCTA. Dicho evento tuvo lugar en el marco
de las VIl Jornadas de Anélisis Instrumental
(JAl) en Expoanalitica. La diferencia este
ano es que las JAl que como es sabido se
celebran cada tres afos conjuntamente con
Expoquimia se organizaron dentro del pri-
mer certamen de Expoanalitica. Como en
todas nuestras reuniones anuales, el comité
cientifico-organizador, integrado mayoritaria-
mente por los miembros de la junta directiva
del GCTA, procurd ofrecer un programa
cientifico atrayente, convenientemente com-
plementado por la participacién de las casas
comerciales en una exposicién de material e
instrumentacion amplia y actual en los pro-
ductos ofertados. El programa cientifico se
modeld a imagen y semejanza del de las
reuniones que se celebran cada tres afos
en el marco multidisciplinar, ya consolidado,
de la Expoquimia. Asi, las comunicaciones
cientificas de los diversos grupos y socieda-
des participantes, como el de quimica anali-
tica, espectroscopia, etc., se fusionaron en
un prograima integrado en el que se intenta-
ba plasmar la diversidad de intereses y disci-
plinas en el campo de la quimica analitica.
El certamen resultd sin duda un éxito en
cuanto a asistencia y programacién y en
este sentido hay que felicitar a don J.M.
Otero, director de Expoquimia, por su visién

y acierto en saber exportar el éxito de
Expoquimia mas alla de su sede habitual.

Sin embargo, la propuesta alternancia de
las JAl entre Expoquimia y Expoanalitica
cada afo y medio nos puede llegar a plante-
ar como grupo independiente problemas
logisticos de cierta seriedad y sobre ello
deberemos reflexionar. Primero, si bien es
evidente que sobre el papel el concentrar
esfuerzos puede ser ventajoso, no €s menos
cierto que las actividades del GCTA como tal
quedan bastante diluidas en este tipo de cer-
tamenes. Segundo, la propuesia cadencia
de estas reuniones dificulta seriamente la
programacién de nuestras reuniones anua-
les asi como la participacidon de las firmas
comerciales en las mismas.

El reto estriba pues en encontrar la férmu-
la que mejor pueda acomodar los intereses
de todos y en ello la junta directiva no rega-
teara esfuerzos. En cualquier caso, la cele-
bracién de la XXV Reunion Anual del GCTA
el proximo afno durante las JAl en
Expoquimia'96 debe revestir la importancia
que tantos afnos de fructifera historia se

‘merecen y espero que ello sera comprendi-

do y potenciado por los demés grupos y
sociedades participantes.

Emifio Gelpi
Presidente



Determinacion de compuestos volatiles mediante técnicas

de espacio de cabeza

E. Valero

instituto de Quimica Organica General {C S.1C ), Juan de la Cierva, 3, 28006 Madrid

INTRODUCCION

La determinacion de compuestos voiatiles en
muestras complejas constituye un importante proble-
ma analitico en un amplio rango de aplicaciones tales
como alimentacion, medioambientales, polimeros,
meédicas, forenses, elc., eic.

La cromatografia de gases es la tecnica ideal para
el apalisis lanto cualitativo come cuantitative de una
mezcla compleja de volatiles Sin embargo presenta
diversos problemas, siendo los fundamentales:

— Esg necesario aislar estos componentes volatiles
de la matriz o producio a analizar.

- Ya que la concentracion de estos componentes
esta, comunmente, en el range de trazas se requie-
ren grandes cantidades de producio para obtener ia
adecuada cantidad para analizar por GC y GC-MS

Para solucionar o minimizar estos problemas, se
necesitan realizar unos procesos previos al analisis
cromatografico en si, en los que se consiga el aisla-
miente y fa concentracion de los compuestos de infe-
res de la matriz original

lIna de las tecnicas mas utilizadas para el aisla-
miento y la preconcentracion de la muestra ha sido la
extraccion con disolvente’, aungue presenta algunos
inconvenientes como son el enmascaramiento de los
compuesios de aita volatilidad por el pico del disal-
venie?®, las bajas recuperaciones y la contaminacion
de la muestra a analizar

Debido a estas limitaciones se han desarrollado
ofras técnicas. Entre las técnicas mas apropiadas
para este tipo de analisis, estan las denominadas
espacic de cabeza. Bs una traduccién literal del
inglés "headspace”, que se aplica al volumen libre
que existe por encima de la muestra en cualguier
recipiente parcialmente lleno, en el cual se encuen-
tran parte de los compuestos volatiles de la misma.
Algunas revisiones muy detaliadas acerca de estas
técnicas han sido desarrolladas por Drozd®, Grob® y
Werkoff

Basicamenie consisten en la preconcentracion,
para postericr analisis y determinacion, de la fase
vapor que se desprende de la matriz sofida o liquida
Se dividen en dos grandes grupos®:

1) Espacio de cabeza estatico o de equilibrio:
Los voldtiles se extraen de un sistema cerrado, en el
cual se ha establecido el equilibrio termedinamico.
(Fig. 1)
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Fig. 1: Esquema del dispositive utilizado en el espacio de
cabeza estatico.

2) Espacio de cabeza dinamico™: Los compues-
tos volatiles se extraen mediante un fiujo de gas iner-
te, ya sea por barrido superficial "Sweeping”, (Fig.
2a), o a través de la muestra "Purging”, {(Fig 2b)
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Fig. 2: Esquema de! dispositivo utilizado en el espacio de
cabeza dinamico: a) barrido superficial, y b} arrastre a través
de las muestras,

ESPACIO DE CABEZA ESTATICO

La muestra se coloca en un recipiente'” cerrado y
termostatizado lL.os compuestos volatiles, atraviesan
la muestra llegando al espacio de cabeza Cuando la
velocidad con gue los compuestos dejan la muestra
es iguat a la velocidad con fa que vuelven a ella, el
sistema se encuentra en equilibrio.



La concentracion de volatiles presentes en el espa-
cio de cabeza, sera directamente proporcional a la
temperatura del recipiente, a la concentracién en la
muestra y a la presion parcial de cada componente® .

Las concentraciones en la fase de gas (Cv) y en la
fase de muestra (Cs), vienen determinadas por el
coeficiente de distribucion K, segun':

Cs

K = o
Cv

El valor de K depende del componente a conside-
rar y de la matriz de la muestra, asi como de la tem-
peratura.

L.os recipientes, donde se depositan las muestras a
analizar, han de estar hermeéticamenie cerrados. Se
utilizan a veces, bolsas de nylon, con capacidad apro-
ximada de 1-2 litros de aire. En éstas, se recogen ias
muestras y se analizan los compuestos volatiles
directamente en ellas. Son frecuentes en los andlisis
de plantas o en los analitos cientifico-forenses.

La inyeccidn en el cromatografo del vapor del
espacio de cabeza, se puede realizar con jetingas
especialmente disefiadas para gases, o mediante sis-
temas electioneumaticos®™,

La introduccion del vapor necesita una diferencia
de presion entre la jeringa y la columna, que puede
alcanzarse de dos formas: aumentando la presion en
la jeringa mediante el empuje del émbolo, o disminu-
yendoe la presion en la cabeza de la columna, gue se
consigue reduciendo ia presion del gas portador. La
inyeccion multiple o repetida de fa misma muestra es
posible gracias a sistemas comerciales automaticos.
Existen dispositivos capaces de inyectar los espacios
de cabeza de una serie de muestras, colocadas en
viales, los cuales han de encontrarse uniformemente
termostatizados y presurizados. Se evitan, asi, erno-
res en el muestreo, obteniendo resultados reproduci-
bles.

Las ventajas de esta técnica'" radican en que es
un método rapido, barato y no destructive, que no
precisa la preparacién previa de la muestra, y en &l
que los compuestos no volatiles de la matriz no inter-
fieren en el postetior andlisis cromatografico. Es muy
util para el andlisis de compuestos voldtiles en reci-
pientes, en donde éstos se analizan directamente en
el envase". Por Ultimo, una ventaja adicional, es que
la vida de la columna se alarga por introducir séio
solutos gaseosos en ella.®

Sin embargo posee algunos inconvenientes':

— Pueden adsorberse componentes traza o produ-
cirse la condensacién de compuestos presentes a
altas concentraciones y de alta volatilidad '*? Para evi-
tario, es necesario precalentar [a jeringa.

— La optimizacion tiene que ser muy rigurcsa para
cada compuesto ya sea por el tismpo, como por la
temperatura del proceso.™™

— No es util para el anélisis de compuestos con
aito punto de ebullicion. Estos compuestos permane-
cen en la muestra original junto con los componentes
no volatiles. A su vez no posee una buena sensibili-

4

dad Resulta, por tanto, muy dificii el analisis de
muestras con compuestos de distintas volatilidades.
Se puede aumentar la concentracién de volatiles de
bajo punto de ebullicién en el espacio de cabeza, sin
variar la temperatura, ajustando el pH'™ o afadiendo
sales*®, a la muestra, de tal forma que se desplace
el equilibrio hacia la fase vapor.

ESPACIO DE CABEZA DINAMICO

Para la resolucion de probiemas analiticos que
requieren mayor sensibilidad™®, se recurre al espacio
de cabeza dinamico o espacic de cabeza de concen-
tracion

De forma general” la iécnica de espacio de cabe-
za dinamico consta de tres etapas:

1) Arrastre continuo de la muestra a cargo de un
flujo de gas inerte (He o N,).

2) Atrapamiento de los compuestos volatiles.

3) Transferencia de los compuestos volatiles al
sistema GC.

Primera etapa: Se pasa una corriente o flujo de
gas inerte a traves de la matriz original, arrastrandose
tanto los compuestos volatiles que se encuentran en
el espacio de cabeza, como los que se esian disuel-
tos o atrapados en la matriz®. El flujo de gas actua
como fuerza distorsionadora det equilibrio termodina-
mico, el cual en estas condiciones ne se mantiene,
con lo que los compuestos del espacio de cabeza no
vuelven a la matriz. Por este motive, es mucho mas
eficaz el arrastre por medio de espacio de cabeza
dinamico, que por espacio de cabeza estatico, donde
la ausencia de flujo de gas permitia el equilibrio ter-
modinamico. Barriendo la muesira durante 10 min.,
con un flujo continuo de 50 mi/min. se consigue una
mayor y mejor preconcentracion gue mediante un
espacio de cabeza estatico de 500 ml.#

En el barrido a través de muestra o también deno-
minado purga dindmica, los compuestos volatiles se
difunden facilmente a través de la muestra y alcanzan
rapidamente el espacio de cabeza, no siendo asi
para el caso del barrido superficial. Los compuestos
difunden mas facilmente al aumentar la superficie de
contacto entre la muestra y el gas de arrastre. Por
tanto para el caso de muestras sélidas dividiendo el
sélido en particulas lo mas pequefas posibles®
{rallando, moliendo, eic.) se aumentaria la superficie
de contacto y por tanto la eficacia del arrastre.

Existen cuatra formas distintas de realizar el arras-
fre con gas inerte:

1) Dispersador con fritado: El esquema del montaje
se muestra en la fig 3a. El gas pasa a traves del frita~
do desde el fondo del dispersador y atraviesa la
rmuestra. Como el fritado posee abundantes poros, el
gas se dispersa en pequefias burbujas que se distri-
buyen homogeneamente a través de toda la muestra.

2} Dispersador sin fritado: El gas pasa a través de
fa muestra, desde el fondo de dispersador, en una
unica corriente de burbujas, mas gruesas que en el
caso anterior.
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Fig. 3: Tres tipos de recipientes de arrastre: a) con frifado; b)
de aguja, y c) para barrido superficial.

3) Dispersador con aguja: El gas se introduce
hacia el fondo a través de una aguja y forma una
corriente de burbujas Es conveniente introducir 1o
mas posible la aguja de purga en la muestra, para
asegurar al maximo el fluio de gas a través de la
misma (Fig. 3b}.

4) Barrido superficial. Se pasa una corriente de
gas sobre la superficie de la muestra, en vez de a tra-
ves de ella. Este procedimiento es aplicado en el
case de productos que son propensos a crear espu-
mas, como es el caso de los fluidos biologicos, debi-
de a la propiedad espumante de las proieinas.
También se aplica este procedimiento para muastras
solidas {Fig. 3c)

La purga més eficaz es la que utiliza un dispersa-
dor con fritado, ya gue proporciona una corriente de
burbujas finas en muchas direcciones, mientras que
el dispersador sin iritado, o en forma de aguia propor-
ciona una unica corriente de flujo de gas.

Cualguiera que sea el sistema de arrastre utilizado,
se debe evitar la introduccién de impurezas en el sis-
tema, que pueden proceder de:

Gas de arrastre’: El gas usado para la purga deba
ser, al menos, 99,999% puro. De todas formas se ha
de realizar un estudio de las posibles impurezas del
gas, ya que no todas han de ser nocivas y contami-
nantes. Los contaminantes volatiles del gas, seran
retenidos por la trampa y transferidos posteriormente
al sistema cromatogréfico, apareciendo picos de
fondo en el cromatograma. Estos contaminantes pue-
den, a su vez, atrapar compuestos volatiles de la
muestra de interés, causando gque éstos no aparez-
can en el cromalograma. Para prevenir estos errores,
se puede acoplar un sisterma adsorbente antes de
que el gas alcance a fa muestra.

Instalacion neumatica®**: También es importante,
para reducir errores, utilizar conexiones "limpias" (de
teflén, vidrio o metal); cualquier tubo o conexién de
plastico debe ser eliminado del sistema porgue actu-
an como fuentes de volatiles detectables

Agua de analisist™. También es necesario tener en
cuenta la pureza del agua a utilizar, por gjemplo, enla
preparacion de mezcla patrén. El agua MilliQ propos-
ciona, en principio la pureza necesaria para la realiza-
cion del analisis. Es importante, por tanio, asegurarse
mediante la realizacion de pruebas en blanco

Una variante aplcable en esta etapa es el Sistema
de purga cerrado®™'™: una peguena cantidad de gas
inerte esta repetidamenie circulando a través de la
muestra. Son mas complicados en el montaje, pero
poseen la venlaja de que la contaminacidn de la
muestra por las impurezas del gas de purga estan
minimizadas. Ademas, en ef casc de gases de alto
precio {He) o de analisis con largos tiempos de purga,
resultan mas aconsejabies par la reduccion de cos-
ies.

Segunda etapa: Los volatiles se recogen en tram-
pas, las cuales deben cumplir las siguientes condicio-
nes®: 1%) a bajas temperaturas deben retener los
compuesios de interés, permitiendo gue, tanto el gas
de arrastre como el agua pasen sin ser adsorbidos.
27) Cuando se calientan a altas temperaturas deben
desorber los compuesios de interés rapida y eficaz-
mente 3%) No deben de contribuir con volatiles pro-
pios 4%) No han de facilitar reacciones guimicas o de
transformacién y modificaciéon en los compuestos
volatiles 5%) Han de ser estables y con un tiempo de
vida larga.

Los tipos de trampas mas comunes son 105
siguientes:

- Trampas con disolvente: Et gas burbujea a tra-
vés del disclvente, guedando los volatiles disueltos
enél

— Conceniracién en cabeza de columna "On
Column"®: La coiumna cromatografica sirve como
trampa y permite realizar el crioenfoque de las mues-
iras a analizar.

-~ Trampas capilares’: Capilar recubierto de mate-
rial polimérico, con igual o distinta composicion que ia
columna cromatografica. Se coloca justamente antes
de la entrada de la misma.

— Trampas criogénicas®: La corrienie de gas se
hace circular & través de una trampa refrigerada en la
que se condensan los compuestos voidtiles que se
pretenden analizar. Responden adecuadamenie fren-
te a los compuestos polares o labiles

— Trampas con relleno adsorbente™®: Constan de
particulas con distinta composicidn guimica y sen,
iunto con las trampas criogenicas, las mas utilizadas.

Los adsorbentes mas usados son los siguientes:

— Tenax®?%*: Es un polimero poroso {6xido de
poli{2,6-difenil-p-feniieno]} hidrofébico. Es, probable-
menie, el adsorbente mas utilizado. Existen tres
variedades que se diferencian en su grado de pureza
GR>TA>GC. Su mayor desventaja es que la reten-
cion de compuestas volatiles polares, tipo alcohol, es
muy pobre®.

- Gel de silice”: Es un adsorbente mas potente
que el Tenax, perc tiene inconvenienies, ya que
adsorbe gran cantidad de agua y no es capaz de



desorber bien compuestos ligeros Suelen utilizarse
en frampas mixtas

- Tierra de diatomesa®®. {Chromosorb W-AW):
solo retiene compuestos pesados, con punto de ebu-
flicién=200 °C. Desorbe estos compuestos faciimente.

Otro tipo de adsorbentes utilizados son los basa-
dos en el carbon:

— El carbdén activo®?, aunque tiene superficie
especifica elevada y buena estabilidad térmica,
posee ia gran desventaja de su gran afinidad por ¢l
agua y por los compuestos volétiles polares. Estos
compuestos pueden ser irreversiblemente adsorbidos
o descompuestos antes de |a desorcién.

— Carbdn de coco®: Atrapa compuestos organicos
a partir de punto de ebullicion de aproximadamente
359C.

— Carbén grafitizado®*: (Carbopack, Carbotrap,
Carbograph). Desarbe compuestos de distinto rango
de voiatilidad, con bastante eficacia.

— Tamiz molecular (Spherobar)®®: Es un fuerte
adsorbente, que atrapa compuestos con punto de
ebullicién bajos, desorbiéndolos después facilmente.
Sin embargo, desorbe mas lentamente los compues-
tes con punto de ebullicion mayor de 70 2C*

Un factor a considerar en la eleccién de ia trampa
es el problema del "breakthough™* o rebhosamienio?,
el cual ocurre cuando el volumen de purga es excesi-
vo. La trampa se satura y los compuestos de interés
se eluyen prematuramente desde la misma perdién-
dose sin ser determinados. Los compuestos ligeros o
de bajo peso molecular son especialmenie vuinera-
bles a este fenomeno. Se puede corregir este efecto,
usando trampas multiples, colocadas en serie, con
distintos tipos de adsorbentes®, ademas de esta
forma se pueden determinar con maxima eficacia dis-
tintos tipos de compuestos.

Antes de ser utilizadas estas trampas han de ser
acondicionadas’ El procedimiento a seguir suele ser
calentar a una temperatura superior a la utilizada
para la desorcién, mientras que se le pasa una
corriente de gas inerte a un flujo bajo (20-40
mi/min.)*. En algunos casos se pueden lavar con
disolventes como éter etilico, para eliminar 1as posi-
bles impurezas®®.

Aungue los adsorbentes utilizados sean hidrofobi-
c0s®¥® puede producirse la condensacion de vapos
de agua en la trampa E! vapor de agua quedara,
entonces, ocluido en los poros del adsorbente e inhi-
bira la difusion de los compuestos volatiles disminu-
yendo, por tanto, la eficacia del proceso®.

El paso de agua a la columna puede extinguir la
llama del FID” y ocasionar variacién en los tiempos
de retencion y las respuestas de compuestos que elu-
yen cerca del pico del agua®.

l.as soluciones mas utiles que se han propuesio
para evitar la condensacion de agua en la trampa son
ias siguientes:

~ Calentar los tubos de conexion®®.

- Purga seca®: Se purga ia trampa adsorbente
con el gas inerte seco, para eliminar el vapor de

agua, después de la etapa de arrastre. Asi, de esia
manera, el agua no sera transferida al sistema cro-
matografico. Para esto hay que contar con no Hegar
al volumen de rebosamiento™

— Intercalar un adsorbente selectivo de agua: Se
introduce una pieza o tubo rellena de agente dese-
cante, el cual adsorbe todo ei vapor de agua que
pase por ¢l sistema. Ejemplos de agentes desecantes
son el P,0g" provisio 0 no de indicador, Mg(ClO,)",
K:CQO;,, efc.

— Intercalar filtros de membrana tipo Nafion®™, con
el mismo pape! que el agente desecante, es decir, eli-
minar el agua antes de llegar a la trampa.

— Por medic de un sistema especial (Cyclon Water
Management Systemn)®* Se produce la separacion
de ia fase liquida {agua) vy ia fase gaseosa (analito)
mediante la condensacién del vapor de agua que pro-
duce el paso de la mezcla a través de un "vartice tur-
bulento”.

Hay que comprobar para cada tipo de desecante y
muestra en particular que no producen volatites adi-
cionales y que no atrapan compuestos volatiles de
interes.

Eficacia del sistema
Los parametros a controlar en [a etapa de arrastre
son tres fundamentalmente*

1) Temperatura de la muestra; El aumento de tem-
peratura influye en ia recuperacion de cada compo-
nente volatil al aumentar la presion de vapor. Sin
embarge hay gue tener en cuenta las posibles reac-
ciones secundarias y de lransformacion que pudieran
darse entre los componentes de la matriz original.

Si los compuestos a determinar son altamente
solubles en ia disolucidn original, se obtendra una
minima eficacia de arrastre. &£l metanol es altamente
soluble en agua, esto hace que la recuperacion
puede llegar a ser incluse menor al 10%.

2) Flujo de gas®* Este valor dependera del tipo
de muestra en cada casc en particular. En el caso de
muestras ¢on componentes tedos ellos ligeros el flujo
deberd ser, en muchos casos, menor. Se recomienda
un flujo de 40-60 mi/min

3) Tiempo de arrastre. Esta intimamente unido al
flujo de gas, ya que el valor importante es, en reali-
dad, el volumen total utilizado:

Volumen de purga = tiempo * flujo

Se debe optimizar ensayando con distintos tiempos
de purga, hasta que el area de integracién obtenido
en el cromatograma sea maxima o se mantenga
constante

Tercera etapa: E! (ltimo paso del espacio de cabe-
za dinamico es transferir los compuestos volatiles
desde la trampa a la columna cromatogréfica. Puede
ser realizado de dos formas muy diferentes'

1) Pueden ser desorbidos de |la trampa medianie
un lavadeo con un pequefic volumen de disolvente, el
cual posteriormente ha de ser concentrado antes de
ia inyeccion en el cromatografo®,



Admitamoslo:
Usted necesita la mejor solucion
para validar sus métodos

Symmet 13 y Cs
La columna estandar para
la nueva generacion de anadlisis en HPLC.

Ahora, con las nuevas columnas de HPLC Establezca un nuevo esténdar en sus
Symmetry " de Waters, existe un nuevo esténdar andlisis por HPLC

de calidad para agilizar la validacién en el andli-  Symmetry, el estédndar que se mantiene columna a
sis de férmacos. Esta nueva tecnologia en colum- columna, afio fras afo, no importa dénde o quién
nas le ofrece una incomparable simetria en los utilice el método. Este es el nuevo esténdar en

picos y, por tanto, una mayor sensibilidad, cuantifi-  andlisis por HPLC.
cacién precisa y éptima reproducibilidad para una  2Estd interesado en el desarrollo de métodos para
total confianza en los resultados a lorgo plazo de  fémocos?

sus andlisis por HPLC. Consiiltenos.

Hemos empezado Waters Cromatografia, S.A.
por el principio Barcelona (93] 3259614
Esto significa desarrollar la silice Madrid {91 7220300
Symmetry desde el principio - sintetizar Sevilla [95) 5681151

Amitriptilina

nuevas particulas de sflice de alta
pureza con reactives ultrapuros,
meijorar cade paso en el proceso de | |
fabricacién —, conirolar famano y

enlace quimico de la fase, acabado de

precisién y limpieza quimica del acero  —+—ii—t —
de la columna y terminales,
empaguetado y ensayo. Significa tam-
bién que cada columna Symmetry
retne la calidad necesaria para

mantener lo idoneidad de su HPLC d
durante muchos andlisis. sin

Amitriphling (pKo 9} andlisis Columnas Symmeiry fambién en cariuches con
reconacido coma comple(o, coneclores revtilizables.
liene un coeliciente de asimetria

2.0 con fose méwil o pH 7

i

3

odiicodor tipo omina,

%\’ Waters

Symmetry es una marca regisiroda de Waters Corparaten, © 1994 Waters Corparation



¢Se jugaria usted meses de trabajo
por utilizar agua de mala calidad?

En el laboratorio, los iones, la materia organica, las particulas, los microorganismos y los pirdgenos contenidos en el

agua son una fuente de variables imprevisibles que pueden echar a perder meses de trabajo. Por ello, es critico

disponer de un sistema de purificacién de agua capaz de eliminar, de forma consistente, los contaminantes del agua,

en lugar de producirlos. ..

Més de 25.000 laboratorios de todo el mundo han elegido un sistema Milli-Q® Plus para proteger su trabajo de los

imprevistos. 3Por qué? Ningin ofro
equipo produce agua de una calidad
mayor, ni mas constante, que un
Milli-Q. Hoy existen cuatro modelos
para cubrir cualquier requisito. Los
cuatro fienen en comin el médulo de
purificacion QPAK™, patentado por
Millipore, y el filtro final Millipak®, para

eliminar toda clase de contaminantes.

Ademés, a diferencia de otros equipos, los sistemas Milli-
Q producen agua de calidad constante, gracias a la
recirculacién automdtica intermitente y al indicador luminoso
de sustitucién del médulo QPAK.

En resumen, spor qué jugarse meses de frabajo? Llame

ahora a Millipore (en Madrid: 91-729 03 00; en Barcelona:

93-325 96 16) y recibird, sin ningdn compromiso, un

completo paquete de informacién sobre purificacién de agua.

¥
0
]
O
o

Hay un sistema Milli-Q
para cada situacién.

Milli-Q RG: Sistema econémico para
gran variedad de andlisis.

Milli-Q Plus: El standard mundial

para andlisis de alta sensibilidad.

Milli-Q 155 Plus: Sistema avanzado
para andlisis organicos de alta

sensibilidad.

Milli-Q PF Plus: Sistema para aplica-
ciones biolégicas, como cultivo celular,
PCR o técnicas de ADN recombinante.

MILLIPORE



La descrcién mediante disclvente permite realizar
varias inyecciones de un mismo arrastre. Pero este
sistema posee fuentes de error adicionales en el ana-
lisis: la del lavado y la de evaporacion del disolvente,
en ef que se pierden también analitos de interés™

2} Mediante desorcion térmica Soéio se puede rea-
lizar un analisis de un mismo concentrado, pero la
sensibilidad es mucho mayor que el proceso anterior
y s0lo posee un efror adicional”

Los volatiles son desorbidos mediante una corrien-
te de gas inerte 2 una deferminada temperatura (Es
importante colocar los tubos de tal forma que la
corrienie de gas inerte se dirija en sentido opuesto al
flujo de gas en ia antetior etapa de arrasire). Los
compuesios de interés, arrastrados, se condensan en
una trampa. Al calentarse rapidamente la trampa, los
analitos de interés son inyectados directamente a la
columna

Se puede realizar la desorcion por medio del calen-
tamienic con microondas® En estos sisiemas se
alcanzan temperaturas altas {600 3C, aproximada-
mente) en un tiempo muy corto (alrededor de 20 s.3,
lo gue supone una ventaja frente a la desorcion
mediante horno eléctrico Sin embargo en estos siste-
mas de calentamiento con microondas sélo pueden
ser utilizados come adsorbenies en lag trampas car-
bdn activo o poivo de grafito. Ademas corriente es la
formacion de compuestos no deseados como hidro-
carburos aromaticos, CQy CO,

Existen distintos medelos comerciales™: En el TCT
la muestra puede ser transferida al horno de desor-
cidn mediante inyeccién directa por septum a un tubo
de vidrio o acoplando directamente el tubo con la
muestra ya adsorbida por una etapa preconcentra-
cidn anterior. El modelo ATDY consta de un sistema
con dos etapas de desorcion térmica, en la que los
volatiles sufren un segundo paso de adsorcion y
desorcion antes de ser transferidos a la columna cro-
matografica®.

Sisterna purga y trampa "Purge & Trap™®:

Es un sistema automatico de preconcentracion,
separacidn y determinacion de los compuestos volati-
les de interés, que se encueniran en una matriz.

La preconcentracion se puede realizar mediante
gspacio de cabeza estatico, como mediante espacio
de cabeza dinamico, ya sea por purga o por barrido
superficial del gas inerte, dependiendo si se tratan de
muestras solidas o liquidas.

Una vez que se han optimizado todas las condicio-
res de andlisis, todas las etapas de ésie se realizan
automaticamente. Por tanio los errores estan minimi-
zados. Incluso la adicidn de patron interno también se
realiza auiomaticamente

APLICACIONES

Tanto e! espacic de cabeza estatico, como dindmi-
co se emplean en distintas areas de interés. Se pue-
den destacar las siguientes:

Alimentos

La composicion del espacic de cabeza en alimen-
tos es muy similar a la del aroma tal y como se apie-
cia por la nariz humana Por gllo los anaiisis mediante
espacio de cabeza eslatico presentan interés en estu-
dio de correlacion con caracteres organolépticos en
alimentes como el café™, aceite’ y otros®

Es también muy utiizado en analisis de control de
calidad de ruting, por medio de sistemas automaticos.
Ejemplos caracteristicos son el yogur”, t&*, eic

El espacio de cabeza dinamico se emplea, con
bastante éxito en la determinacion y cuaniificacion de
vaolatiles en muchos atimenios: cabe citar ¢! estudio
de la maduracion de los tomates en base a la modifi-
cacion del aroma®, o la variacion en las volatiles en
carng fresca al someterla a distinios tipos de prepara-
cion (frita, asada, etc.)*.

Se ha aplicado, tfambién, esta técnica para la dife-
renciacion de distintas variedades de alimentos, ya
sean variedades naturales como por ejemplo cebolla™
o platanos®, o producidos por distintas formas de ela-
boracion como ocurre en guesos™?®.

El métedo de purga por barrido se aplica al analisis
de alimentos voiuminosos, por ejemplo, frutas ente-
ras, trufas®™, o al analisis de hojas: peral™ tabaco®,
etcetera.

£s de gran utilidad en el estudio de alimentos que
poseen un olor muy débil, como es el caso de la
leche™. Se han realizado estudios de sus componen-
tes volatiles en muestras que han recibido distinto tra-
tamiento tecnologico: ieche UHT™, pasteurizada®™,
refrigerada’ o productos lacteos como la
mantequilla®.

Puede destacarse la determinacion de compues-
tos volatiles en otro tipo de alimentos, como por ejem-
pio el analisis de pirazinas® en zanahorias frescas y
en productos derivados, que se distinguen por el tra-
tamiento tecnolégico aplicado: secadas, congeladas,
secadas-congeladas, en conserva, froceadas, etc En
el caso de los licores™ y vino®™, su calidad esta direc-
tamente relacionada con su aroma, de ahi la impor-
tancia del estudio de sus componentes volatiles, tanto
los que contribuyen al caracter afrutado de vino bian-
co jovenes, como los que caracterizan el "bouquet”
de ios vinos tintos envejecidos vy licores destilados

Se pueden analizar los componentes volatiles de
ips distintos alimentos para observar las variaciones y
transformaciones que sufren estos por el tiempo o
candiciones de almacenamiento. Los componentes
volatiles a determinar, en este caso, son de dos tipos:

1) Compuestos propios del alimento en si, pero
gue debido al tiempo de almacenamiento, han
aumentado o disminuido en su proporcion (ej.: varia-
ciones en os compuestos volatiles de ia leche UHT™,
pasteurizada®™, café®, quesos azules’). 2) compues-
tos que inicialmente no se encuentran en el alimento,
pero que por medio de reacciones o transformaciones
aparecen y sy concentracion variaréd en funcién del
tiempo o de las condiciones de aimacenamientc. Asi
se han determinado compuestos azufrados en




leche®™® ¢ |os volatiles de cadena corta, con olor a
rancio™, provenientes de la oxidacién lipidica, de ali-
mentos como aceite™.

En estas transformaciones también influyen la
composicion del envase en las que se encuentra
almacenado el alimento™, en funcion de caracteristi-
¢as como permeabilidad o porosidad, efc.

Contaminantes en general

Ei andlisis mas caracterfstico es la determinacion
de compuestos organicos {VOC'S), ya sea en aguas®
(residuales, de consumo, etc.) o en el aire. En ambos
casos se necesita realizar una preconcentracion
exhaustiva, que puede llevarse a cabo gracias al
espacio de cabeza dinamico o de preconcentra-
Cién"w_zu

Es de interés la determinacién de ios compuestos
voldtiles de carburantes, ej.: compuestos aromaticos
en gasoling ™7

Se podrian incluir aqui los volatiles provenientes de
humo de cigarrillos™.

La técnica de espacio de cabeza se ha usado
extensamente en la determinacion de contaminantes
0 compuestos toxicos que pueden encontrarse en los
alimentos”, por ejemplo volatiles halogenados en
bebidas, harinas'®, o compuestos metalicos en
zumos®™. También en el envase que lo contiene, como
determinacién de benceno (compuesto altamente
cancerigeno) en agua embotellada® o también en
materiales que estén en contacto con alimentos.™

Aplicaciones médicas

La técnica de espacio de cabeza por barrido super-
ficial es un método muy adecuado para la investiga-
cion del metabolismo de sistemnas vivos durante peri-
odos largos de tiempo y en su medio natural, debido
a las condiciones suaves y no destructivas en las que
se realiza. De esta forma se estudian los metabolitos
volatiles de distintos microorganismos para su dife-
renciacion taxonomica y la caracterizacién de las dis-
tintas enfermedades producidas ©

Se ha aplicado al estudioc de compuestos volatiles
de la respiracion® o de fluidos bioldgicos, como orina
{diagnosis de infecciones), suero®, sangre”, leche
materna” etc.

Se aplica, también, a la determinacién de com-
puestos toxicos en implantes que van a formar parte
del cuerpo humano (ej.: analisis de benceno en den-
taduras postizas)®.

Se aplican estas técnicas, y con bastante éxito
también, a la identificacién de todo tipo de drogas, ya
sean drogas de abuso™, o farmacos.®

Planias

La técnica de espacic de cabeza es util en el estu-
dio de componentes volatiles ya sea en hierbas vy
plantas aromaticas como en la determinacién de vola-
tiles en flores, ej.: rosas®™. Se ha utilizado esta técnica
tanto para la clasificacién taxondémica de plantas

8

como para establecer las diferencias entre unas
variedades y afras en funcién de sus compuesios
volatiles.™

Analisis forenses:

Se puede destacar la identificacion de componen-
tes traza de materiales inflamables durante la investi-
gacion de ias causas de los incendios ™
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RESENA DE LIBROS

Nomenclatura para cromatografia, por L.S. Ettre.
Traducido al castellano por M.l Jiménez Vacas; revi-
sade por M.V, Dabrio, J. Sanz e |. Martinez Castro.
Publicado por el Grupo de Cromatografia y Técnicas
Afines (RSEQ), 80 pp., 1.500 ptas

La Comisidn para la Nomenclatura Analitica de la
[UPAC ha trabajado activamente en los ultimos afos
en la definicion de términos y simbolos cromatogréafi-
cos. Después de varias propuestas la comision ha
desarrollado recientemente una nomenclatura unifica-
da de la cromatografia.

Dicha nomenciatura abarca fa mayor parle de ios
términos y definiciones utilizadas en las técnicas cro-
matograficas, tales como cromatografia de gases,
liquidos y fluidos supercriticos, asi como la cromato-
grafia en plano y en columna vy las cromatografias de
reparto, adsorcion, intercambio idnico y exclusion. Se
incluyen también definiciones para la descripcion del
proceso de separacion, dei sistema cromatografico y
equipo, v de las propiedades de los detectores

El primer capitulo presenta la terminologia general,
atendiendo a las distintas modalidades de ia cromato-
grafia, clasificadas por el tipo de lecho cromatografi-
co, el estado fisico de la fase movil o el mecanismo
de separacion. En el segundo, se presentan términas
relacionados con el sistema cromatogréfica (instru-
mentacidn propia de cromatografia en columna y en
plano). El tercero, el mas amplio, presenta los térmi-
nos relacionados con el proceso cromatografico y con
la teoria de la cromatografia y define gran cantidad
de parametros de interés {permeabilidad especifica
de las columnas, velocidad reducida de la fase movil,
distintas medidas de la eficacia, etfc.), incluyendo las
correspondientes ecuaciones. El cuarto capitulo se
refiere a la deteccidn, mientras que el quinto y el
sexto se dedican a la cromatografia de exclugion y a
la de cambio idnico, respectivamente.

Se incluyen ademés una lista alfabética de térmi-
nos, una extensa lista de simbolos y otra de acrdni-
mos

La presente version trata de compatibilizar Ia
mayor fidelidad posible al original inglés, con el maxi-
mo respeto a la lengua castellana. En la mayor parte
de los casos, se mantiene la terminologia habitual-
mente empleada: sin embargo, cuando ésta es inco-
rrecta ¢ pudiera inducir a error, se proponen nuevos
términos en sustitucion de los antiguos.

Esta obra es de interés para todos los usuarios de
cualquiera de las modalidades de la cromatografia,
tanto si se dedican a la docencia como al control de
calidad o a otras aplicaciones précticas.

Puede salicitarse a: J L. Andreu, Juan de la Cierva,
3, 28006 Madrid. Teléf. 91-562 29 99 (355). Fax 91-
564 48 53,

10

Advances in Chromatography. Volumen 35.
Ed por PR Brown y E. Grushka; Marcel Dekker Inc,
N. York {1995}

Ei volumen consta de ocho capitulos, dedicados en
su mayar paite a la electroforesis capilar. El primero,
"Optical detectors for capillary electrophoresis”, escri-
to por E.S. Yeung, abarca unas 50 paginas donde se
describen, con muy buenos esquemas, los detectores
usados hasta ahora en CE: de adsorcién {incluyendo
células estandar, en Z, esféricas, de irradiacion axial,
de efecto fototérmico, capilares rectangulares, de
reflexion multiple y de laser), de indice de refraccion,
de fluorescencia, de guimiluminiscencia; se describen
técnicas para la deteccidn como la preparacion de
derivados o ia deteccién indirecta, y finalmente se
pasa a considerar ia fluorescencia nativa de ciertas
biomoléculas, los ensayos enzimaticos en columna y
los iINmunoensayos

El capitulo 2 "Capillary electrophoresis coupled to
mass spectrometry”, por K B. Tomer, L J. Deterding
y C E. Parker, dedica su primera parte a la descrip-
¢ién de la instrumentacion: tipos de ionizacion (FAB
y electrospray) tipos de interfases (directa, empai-
me liquido y coaxiales} y a los acoplamientos indi-
rectos (off-line). Después considera las timitaciones
basicas de este acoplamienio {faita de sensibilidad
debida a la pequefia cantidad de muestra} y final-
mente describe aplicaciones (péptidos, proteinas,
nucledsidos y nucieodtidos, farmacos, pesticidas y
colorantes).

E! capitulo 3 "Approaches for the optimization of
experimental parameters in capillary zone electropho-
resis", por HJ Issag, G.M Janini, KC. Chany Z. Ei-
Rassi, dedica sus 5 6 6 primeras paginas a definir los
conceptps tedricos basicos que se van a considerar
posteriormente; en el resto de sus 65 paginas se tra-
tan las variables que influyen en la separacién: pH y
composicion del tampdn, modificadores, columna,
temperatura y voltaje, con el fin de conseguir la opti-
mizacion deseada.

En el 4, "Crawling out of the chiral poal: the evolu-
tion of Pirkie-type chiral stationary phases”, C J.
Welch, tras unas amenas consideraciones scbre |a
quiralidad y la sintesis enantioselectiva, pasa revista
a las fases actuales

Los autores del capitulo 5 "Pharmaceutical analysis
by capillary electrophoresis”, S FY.Li, CLNG. y CPR
Ong, tras una introduccién en la que repasan las
modalidades de CE usadas en el andlisis farmaceuti-
co (CZE, MEKC, Isctacoforesis capilar, etc.), hacen
una revisién exhaustiva de sus aplicaciones: vitami-
nas, antibidficos, antidepresivos, analgésicos, drogas,
alcaloides, antifungicos, antitumorales y un largo
etcétera,



El capitulo 6 "Chromactographic characterization of
gasolines" esta escrito por R.E. Pauls. Comienza por
dar un repaso a todas las técnicas cromatograficas
utilizadas para el analisis de gasolinas, para centrar-
se, COMO es iogico, en GC de alta resolucion, mono y
mudtidimensional

En el 7, "Reversed-phase ion-pair and ion-interac-
tion chromatography”, M.C Gennarg, tras decribir los
mecanismos de retencion, estudia la variacion de
ésta en funcidn de diferentes factores: fase movil,
fase estacionaria, pH y temperatura, para continuar
con aplicacicnes métodos de optimacion.

ARTICULOS DE INTERES

Cromatografia multidimensional y técnicas aco-
pladas

Este campo se ha desarrollado enormemente en
los ultimos afios, vy no ha cesado en su crecimiento,
que aun nos reserva, sin duda, avances espectacula-

" res. La bisqueda de mayor resolucion, de automati-
zacion y de informacion estructural sobre los analitos
son los principales factores responsables este desa-
rroffo. EI "Journal of Chromatography" (volumen 703,
n® 1+2, 1895) se ha hecho eco de esta tendencia
dedicandole un volumen especial. En él se recogen,
ademds de articulos especificos, varias revisiones,
gue por su interés pensamos merece la pena enume-
rar aqui.

"Sample dimehsionality: a predictor of order-disor-
der in component peak distribution in multidimensio-
nal separation”, por J.C. Giddings.

"Principles and applications of unified chromato-
graphy", por . Tong, K.D. Bartle y A A Clifford

"Liquid-chromatography-mass spectrometry: gene-
ral pricipies and instrumentation”, por WM A. Niessen
y AP. Tinke

"Biomedical and biochemical applications of liquid
chromatography-mass spectrometry”, por E. Gelpl

"Coiumn liquid-chromategraphy-mass spectro-
metry: selected technriques in environmental applica-
tions for polar pesticides end related compounds”, por
J. Sicbodnik, B.L M Van Baary UA. Th. Brinkman

“On-line use of NMR detection in separation che-
mistry"”, por K. Albert.

"Coupled column reversed-phase liquid chromato-
graphy in environmental analysis”, por EA
Hogendoorn y P. van Zoonen.

"Selected procedures for monitoring of polar pesti-
cides and related microconiaminants in aquatic sam-
ples”, por E R Brouwer, 5. Kofman y U.A.Th.
Brinkman.

Finalmente, V.R. Meyer, es |a autora dei capitulo 8
"Error sources in the determination of chromatograp-
hic peak size ratios”, un tema sumamente especifico,
que se justifica fundamentalmente por el uso que se
hace de relaciones de picos para medir excesos
enantiomeros en cromatografia quiral Se analizan
minuciosamente todas las posibles fuentes de erro-
res, incluyendo contaminacion, diferencias de com-
portamiento, interconversion, errores de detector, de
integrador y resolucion incompleta

"Biospecific detection in liquid chromatography”,
por J. Emneus y G Marko-Varga

"Development of the transfer techniques for on-line
highperformance liquid chromatography-capillary gas-
chromatography”, por K. Grob.

"Trace level analysis of micropollutants in aqueous
samples using gas-chromatography-with on-line sam-
ple enrichment and large volume injection”, por H G.J.
Mol, H G.M. Jansseny C.A Cramers.

"Two-dimensional gas chromatography: principles,
instrumentation, methods”, por G. Schomburg.

“Comprehensive multidimensional gas chromato-
graphy”, por J.B. Phifiips y J. Xu:

"Multispectral detection for gas chromatography”,
por N. Ragunathan, K.A Krok, C Kiawun, T A, Sasaki
y C L. Wilkins.

"Element-specific chromatographic detection by
atomic absorption, plasma atomic emission and plas-
ma mass spectrometry”, por P.C. Uden.

"Critical review of the analysis of non and mono-
ortho-byphenyls”, por P. Hess, J. de Boer, W.F.
Cofino, PE.G Leonard y D E. Wells.

"Recent developments in supercriticatl fluid chroma-
tographymass spectrometry coupling”, por P.J. Arpino
y P Haas

"Applications of supercritical fluid extraction in mul-
tidimensional systems™, por T Greibronk.

"Supercritical fluid extraction coupled directly with
Fourier transform infrared spectrometry”, por LT
Taylor y 8.L. Jordan.

"Supercritical fluid extraction in environmental
analysis", por S. Bowadt y S.B Hawthormne.

"Muttidimensionality in planar chromatography”, por
C F Poole y S K. Poole.

"Planar chromatography coupled with spectrosco-
pic technigues”, por G.W. Somsen, W. Morden e 1.D.
Wiison

"Capillary electrophoresis-mass spectrometry”, por
J. Caiy J. Henion.
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Noticias del GCTA

REUNION CIENTIFICA DE 1995

Los dias 3 al 6 del pasado mes de abril tuvo lugar
en Madrid la Reunion Cientifica de 1995, en el marco
de EXPOANALITICA y formando parte de las Vi
Jornadas de Analisis Instrumental (JAl} Las presen-
taciones {35 comunicaciones orales y 360 carteles)
se repartieron en sesiones dedicadas a: medio
ambiente, alimentos, materiales y combustibies, bioa-
nalisis y farmacos, desarrolfo instrumental y aplicacio-
nes diversas.

Se impartieron siete conferencias plenarias, cuyos
autores y titulos se resefian a continuacion:

A. Bruno, de Ciba-Geigy (Suiza) "Microdetectores
en HPLC y EC"; J.G Grasselli, de la Universidad de
Ohio (U.S.A.) "The use of Fourier Transform Infrared
and Raman spectroscopies for solving non-routine
problems in an industrial laboratory”; TV. Dihn, de
QOak Ridge Lab. (U S.A}, "Sensores 6pticos™; P
Sandra, de la Universidad de Gante (Bélgica), "The
rofe of supercritical fluids in environmental analysis®;
L. Gorton, de la Universidad de Lund (Suecia),
"Amperometric biosensors based on redox enzymes
in carbon paste and graphite epoxy resins"; W.J.
Richter, de Ciba-Geygy (Suiza), "Técnicas de EM en
la industria farmacéutica”, y C. Amatore, de la Ecole
Normal Superiure de Parls, "Unconvential electroche-
mistry using ultramicroelectrodes”.

Y cinco conferencias por invitacién, gue impartie-
ron: J.R. Morante, de la Universidad de Barcelona,
"Analisis de superficies por XPS"; R Cela Torrijos, de
la Universidad de Santiago de Compostela,
"Quimiometria. ;Una disciplina madura?; R.D.
Schmid, de la Universidad de Stuttgart (Alemania),
"Biosensors: Emerging tools in environmental analy-
sis"; J A.C. Bruekaert, de la Universidad de Dortmund
{Alemania), "Plasma spectroscopy with photons and
ions"; B. Monrabal, de Polymer Char (Valencia),
"CRYSTAF" (Crystallization analysis fractionation). Un
nuevo procedimiento para el andlisis estructural de
polimeros semicristalinas™; P. Quevauviiler, del BCR
(UE), "Utilizacién de materiales de referencia para la
garantia de caiidad de los andlisis quimicos. Accidn
del prog ama Normas, Medidas y Ensayos”, y G.
Santamaria, del Instituto de Fermentaciones
Industriales (CSIC), "La extraccién con fluidos super-
criticos en la industria de alimentos".

JUNTA GENERAL DE 1895

Tuvo lugar el dia 4 del pasado mes de abril, en
Madrid, presidida por Emilio Gelpi, con la asistencia
de unos 80 socios. El secretario, Xavier Guardino,
indico que desde la anterior reunion se habian produ-

12

cido quince altas y doce bajas, por lo gue el numero
actual de socios es de 733. El numero de becas de
asistencia a la reunién fue de 28. El tesorero, Lluis
Comellas, presentd un informe econdmico satisfacto-
rio, del que se repartio copia a los asistentes. kl pre-
sidente informo, entre otros, de los siguientes asun-
tos: 57 trabajos para el volumen del "Journal of
Chromatography” dedicado a la reunidn anterior, edi-
¢ion de un libro sobre nomenclatura en cromatografia
y proximas reuniones en Barceiona (1996, en el
marco de EXPOQUIMIA) y Almeria (1977, conjunta-
mente con el 8th Symposium on Handling of
Environmentai and Biological Samples in
Chromatography). A continuacidn se debalié el tema
de las relaciones con la Real Sociedad de Quimica;
se informd de la contestacion positiva de 87 socios a
ia encuesta (gue posteriormente ha llegado a 106
sies y dos noes), y, iras un moderado debate, se
acordd llevar a cabo nuevas gestiones para resolver
el conflicto de la forma mas razonable posible.

PROXIMA REUNION

Tendra lugar a finales de octubre en Barcelona, en
el marce de EXPOQUIMIA, e integrada en las VIH
Jornadas de Anélisis Instrumental {(JAl). Los socios
del GCTA recibiran la primera circular mas adelante

NUEVOS SOCIOS

Toro del Valle, Isabel
Facultad de Quimica
Avda. Diagonal, 647
08028 BARCELONA

Martin Alvarez, Pedro Jesus

Dpto. Caracterizacion Alimentos

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

28006 MADRID

Valero Sobrino, Esther

Instituto Quimica Organica (CSIC)
Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Tabera Galvan, Jose Javier

Dpto. Caracterizacién Alimentos

Instituto Fermentaciones Industriales (CSICG)
Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID



Martrai Casteilvi, M® Generosa
CtD (CBIC)

Jordi Girona, 18-26

08034 BARCELONA

Medina Hernandez, M2 José
Dpto. Quimica Analitica

Fac. Farmacia, Univ Valencia
Vicente A Estellés, s/n

46100 BURJASSOQOT (Valencia)

l.eat Hernando, M. Carmen
Dpto. Quimica Analitica
Univ. Barcelona

Avda. Diagonal, 647, 3¢
08028 BARCELONA

Garcia-Rodeja Arribi, Federico
Lab. de Salud Publica
Montevideo, 9

27001 LUGO

Lourdes Yurramendi Sarasola
INASMET

Camino de Poriuetxe, 12
20009 SAN SEBASTIAN

Alis Rodriguez, Rosa M?
Direccion Provingial

Ministerio de Sanidad y Consumo

Mol Vell, 7
07071 PALMA DE MALLORCA

Pueyo Perez, Encarnacion
Dpto. Caracterizacion Alimentos

Instituio Fermentaciones Industriales (CSIC)

Juan de la Cierva, 3
28006 MADRID

Alcaraz Marcet, Ricard
Papa Pius X1, 20, 38, 1%
08208 SABADELL (Barcelona)

Serrano Diaz, Roberto

Instituto Quimica Organica (CSIC)

Juan de la Cierva, 3
28006 MADRID

Planas i Pastor, Carles
C.LD. {CSIC)

Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Cortina Massana, M?® Montserrat

CiD (CSIC)
Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Miralles Cardiel, Esther
Dpto. Quimica Analitica
Univ Barceiona

Avda. Diagonal, 647, 37
08028 BARCELONA

Gonzalez Gigosos, Pilar
Lab. de Salud Publica
Montevideo, 9

27001 LUGO

Gonzaiez Casado, Antonio
Dpto. Quimica Analitica

Fac Ciencias. Univ Granada
Fuentenueva, s/n

18071 GRANADA
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Informaciones

CALENDARIO DE ACTIVIDADES

8th Symposium on Handling of Environmental
and Biological Samples in Chromatography. XXVI
Reunion del Grupo de Cromatografia y Técnicas
Afines (GCTA)

Tendra lugar en Almeria, del 25 al 28 de octubre de
1997, El simposio intenta abarcar los nuevos desarro-
llos y revisar técnicas ya conocidas de manejo y pre-
paracion de muestras (fales como extraccion liguide-
liguido, extraccién en fase sélida, SFE). También se
incluiran GC, LG, SFC, CE, MS, técnicas acopladas y
automatizacién. Habrd una sesidn especial dedicada
al control, normativas y garantia de cafidad en el ana-
lisis de pesticidas. Los socios del GCTA recibiran mas
adelante informacién sobre ambas reuniones.

* x 0k

8th International Symposium on Chiral discrimina-
tion

Tendra lugar en Edimburgo, de 30 de junio at 3 de
julio de 1996 Pretende ser un foro internacional para
el intercambio de ideas, informacién y avances
recientes sobre todos los aspectos de la quiralidad.
Es interdisciplinar vy por tanto incluye quimica organi-
ca y analitica, biogquimica, farmacologia, biclogia v
medicina. Constard de conferencias plenarias, comu-
nicaciones orales, carteles, sesiones de trabajo y
exposicién comercial. Los temas a cubrir incluyen,
entre otros:

- Aspectos fundamentales del reconocimiento
motecular.

— Nuevos desarrollos en sintesis asimétrica.
Catalisis estereoselectiva.

Métodos enzimaticos.
Sistemas quirodpticos.

-~ Avances en separaciones de enantiomeros por
GC, LC, CEy SFC.

~ Farmacocinética y farmacodinamia quirales

-~ Aspectos ambientales gue impliquen estereoqui-
mica.

— Aspectos quirales en alimentos y bebidas.

—~ Aspectos estereoquimicos en geoquimica.

Los trabajos presentados se publicaran, tras su
revision en la revista "Chirality”. Para recibir la segun-
da circular, escribir a:

ISCD Conference Secretariat

c/o Meeting Makers Ltd

50 Georges Street

Glasgow Gi IQE

Reino Unido

Fax: -44-0141 552 0511

* % ¥
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7th International Symposium on supercritical fiuid
chromatography and extraction

Tendrd lugar en Indianapoiis (Indiana, USA), del 31
de marzo al 3 de abril de 1996, con el objetivo de
intercambiar informacion sobre técnicas, teoria y apli-
caciones de la cromatografia, extraccién y fracciona-
miento con fluidos supercriticos. Constara de confe-
rencias, comunicaciones en forma de carteles, sesio-
nes de discusion y exposicion de instrumentos.

Existen becas de viaje para estudiantes que dese-
en presentar un cartel. Las solicitudes deben dirigirse
al Symposium Manager, incluyendo 1:na carta de su
director de tesis y un resumen del trabajo en dos
paginas, antes del 15/12/95.

La presentacion de comunicaciones se hard en
forma de carteles, que se discutirdn en sesiones
especiales. Los restmenes, de dos paginas, deberan
enviarse antes del 29 de enero de 19986.

Toda la correspondencia debe dirigirse a:

Mrs. Janet Cunningharm

SFC/SFE'96 Symposium Manager

c/o Barr Enterprises

10120 Kelly Road, Box 279

Balkersville, MD 21793, USA

Fax: -1-301 898 5596,

* Kk ok

5th International Symposium on hyphenated tech-
niques in Chromatography (HTC-4)

Tendra lugar en Brujas {Bélgica), de 6 al 9 de
febrero de 1996, cubrira los aspectos fundamentales,
desarrollo instrumental y aplicaciones de las técnicas
acopladas (GC o LC a LC; GC a SFC o SFE; MS,
FTIR AED y otras a GC; P&T, extraccién y GPC a GC
o LGC; [TP-MS, eic.).

Los resumenes deberdn presentarse antes del 30
de junio, aunque se aceptaran carteles de "ultima
hora" (las-minute) hasta el 30 de diciembre de 1995.
L.os trabajos se publicaran en el Journal of
Chromatography.

Habra cursillos los dias 5 y 6 de febrero, sobre los
sigulentes temas:

- "Large volume injection” (Warkshop n® 1).

— "Pre-and post-column techniques in HPLC for
improved analyte isolation, derivatization, cleanup,
separation and detection" (Workshop n? 2).

~ "Isotopically labed compounds in hyphenated
techniques” {Wksp n® 3)

— "Analytical tools for GC-MS (Advanced modes of
ion-trap mass spectrometry” (Wksp n® 4).

— "Biomedical application of GC-MS" {Wksp n® 5).

Para obtener mas detalles, escribir a:



Dr. R Sits, BASF Antwerpen NV, Centraal
Laberatorium, Haven 725, Scheidelaan 800, B-2040
Antwerpen, Beélgica. Fax: 32-3-235 33 23

* ok K

13th International Symposium on Biomedical
applications of chromatography and electrophore-
sis and 3rd International Sympoesium on the
Applications of HPLC in enzime chemist y

Tendra lugar en Praga, del 4 al 7 de septiembre de
1995 Para mas informacian, escribir a:

Prof. Z Deyl, Institute of Physiclogy, Videnska
1083, CZ-14220 Prague 4, Republica Checa. Fax: -
42-2-471 85 17.

5th Symposium on Chemistry and fate of modern
pesticides

Tendra lugar en Paris, del 6 al 8 de septiembre de
1995. Para mds informacion, escribir a:

IEAC Secretariat Mrs. M. Frei-Hausler, Postfach
46, CH-4123 Allschwil 2, Suiza. Fax: -41-61-482 08
05.

18th International Symposium on capiltary chro-
matography

Tendré lugar en Riva del Garda (ltalia) del 20 al 24
de mayo de 1996.

Para mas informacién, escribir a:

Prof. P. Sandra, IOPMS, Kennedypark 20, B-8500
Kortrijk, Belgium. Fax: -32-56-20 48 59.

* ok %

HPLC 96 and relaied techniques: 20th
International Symposium on High Performance
Ligquid Phase Separations

Tendra fugar en San Francisco, del 16 al 21 de
junio de 1996, Para mas informacion, escribir a;

Janet Cunningham, c/o Barr Enterprises, 10120
Kelly Road, Box 279, Balkersville, MD 21793, USA
Fax; -1-301 898 5596.

CURSOS

Validation d'une procedure d'analyse.
Quantification de I'apareillage. Application a ia
chromatographie liguide

Tendra lugar del 4 ai 8 de diciembre de 1995, en la
Facuitad de Farmacia de Monipellier, financiado por
el programa Comett, de la U E Esta dirigido a jefes y
técnicos superiores de laboratorios de conirol o de
desarrollo de empresas farmacéuticas, guimicas o
agroalimentarias. Su objetivo es impartir los conoci-
mientos necesarios para la validacién de un procedi-
miento analitico. El curso consta de doce horas de
teoria y veinte de practicas y demostraciones, con el
siguiente temario:

- Calidad y validacién.

- Criterios de validacion.

- Test de conformidad del sistema cromatografico.

- Test de especificidad: verificacién de la pureza
de picos cromatogréfices.

~ Métodos estadisticos aplicados al estudio de
diferentes criterios de validacién y a la comparacion
de métodos y equipos.

- Aplicacion a formulas farmacéuticas y a medios
biologicos.

- Test de calificacién del equipo en LC.

- Presentacién y demostracion de programas de
validacion (Merck, Qualilab, Unicam, Waters} y de
estadistica.

Para mas informacidn, escribir a:

Universite Montpelfier |

Mission Formation Continue

5, Boulevard Henri IV

BP 1017

34006 Montpellier Cedex 1

France
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Grupo de Cromatografia y Técnicas Afines
Real Sociedad Espafiola de Quimica
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JUNTA DIRECTIVA

Presidente:
D. Emilio Gelpi Monteys

Vicepresidentes:
DfAa. Maria Teresa Galceran Huguet
Dna. Maria José Gonzalez Carlos

Secretario:
D. Xavier Guardino Sola

Tesorero:
D. Lluis Comellas Riera

Vocales:
D. José Carlos Diez-Masa
Dfa. Carmen Dorronsoro Urrutia
D. Joan Grimalt Obrador
D. Jordi Mafies Vinuesa
DAa. Maria Luisa Marina Alegre
D. Guillermo Reglero Rada
D. Amadeo Rodriguez Fernandez-Alba
D. Joan Solé Ribalta
D. Enrique Torija Isasa



Empresas colaboradoras

PROTECTORAS

o FISONS INSTRUMENTS ESPANA
Avda. de la Industria, 32, 32
Polig. Ind de Alcobendas
28100 ALCOBENDAS (Madrid)

e HEWLETT-PACKARD
ESPANOLA, S.A.
Ctra. N-Vi, km 16,500
28230 LAS ROZAS (Madrid)

o PERKIN ELMER HISPANIA, S.A.

General Vives, 25-27
08017 BARCELONA

ASOCIADAS

« GIRALT, S A
Capitan Haya, 58
28020 MADRID

e GOMENSORO, S A
Aguacate, 15
28044 MADRID

o IZASA, S.A.
Aragoneses, 13
Poligono Industrial Alcobendas
28100 ALCOBENDAS (Madrid)

o KONTRON, S A.
Salvatierra, 4
28034 MADRID

o INGENIERIA ANALITICA, S.L.
Ctra. Cerdanyola, 65-67
08190 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)

o MERCK FARMA Y QUIMICA, S.A.
Poligone Merck
08100 MOLLET DEL VALLES
{Barceiona)

o MICROBEAM, S A.
Trobador, 43-45, bajos
08026 BARCELONA

MILLIPORE IBERICA, S A.
Avda. Llano Castellano, 13
28034 MADRID

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

SOCIEDAD ESPANOLA DE
CARBUROS METALICOS
Plaza de Crones, 5

28037 MADRID

SUGELABOR
Sicilia, 36
28038 MADRID

TEKNOKROMA

Ctra Cerdanyoia, 71, 2° ]
08190 SANT CUGAT DEL VALLES
{Barcelona)

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

WATERS CF{OMATOGRAMA, S.A
Entenza, 24
08015 BARCELONA

17



NOVEDADES

C INYECTOR

PARA GRANDES VOLUMENES (LVI)
Una nueva dimensién en el analisis de trazas,
mediante la introduccion de

hasta 500 microlitros de muestra

en el Cromatografo de Gases

{ NPD-80 FL:
Nuevo detector termoiénico sin llama
para andlisis de trazas de N y P, ultra sensible

@ AS 800 GEMINIS:

Nuevo sistema cromatografico

con doble muestreador, para doblar
la productividad de su laboratorio

(" PHOENIX 40:
Nueva bomba para microHPLC

MD 800:

Nueva Familia de Detectores de Masas
de sobremesa GC/MS para trabajar en
EL, EI/Cl+, EI/CI+/CI-

PLATFORM:

El primer Espectrometro de Masas LC/MS
de sobremesa de altas prestaciones dedicado
a interfases a presion atmosférica ESI 'y AP cl

C’ PLATFORM II:
Espectémetro de Masas de altas prestaciones
en GC-LC/MS, de sobremesa

(' QUATTROII:

Lo dltimo en Espectrometria de Masas

de Triple Cuadrupolo GC-LC/MS/MS

para biopolimeros y andlisis quimico general

C TOFSPEC:
Nuevos Espectrometros de Tiempo de Vuelo
de geometria extendida MALDI-TOP

(' XCHROM para Windows NT:
El primer software cromatografico en NT
para instalar en red, y soportado por PC

C VG LIMS Cliente Servidor:
La solucion mas avanzada en la Gestion Total
del Laboratorio

(' NA1000:

Analizador elemental para determinacion de
Nitrogeno/Proteina, de manera rdpida

y automatica

© Luis Esteban 1994




MADRID

Avda. de la Industria, 32
28100 Alcobendas (MADRID)
tel.: (91) 661 06 42

(91) 661 53 14

fax: (91) 661 53 80

BARCELONA
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Sistema GC/MS/MS de sobremesa: revolucionario
desarrollo de la tecnologia de trampa de iones

Miguel Angel Pérez

Doctor en Ciencias Quimicas y director del Departamento de Cromatografia de Varian ibérica

Introduccion

Los avances experimentados durante los Oltimos
anos en el desarrollo tecnologico de los sistemas
GC/MS basados en trampa de iones han sido espec-
taculares. La aparicion el afo pasado de primer siste-
ma GC/MS/MS de sobremesa' ha revolucionado la
capacidad analitica de muchos laboratorios, tanto de
investigaciéon como de aguelios dedicados a analisis
de ruiina.

En efecto, ahora se puede acceder faciimente a un
sistema MS/MS a un bajo coste y sin los inconvenien-
tes de necesitar personal altamente especializado o
un mantenimiento intensive de la instrumentacian,

Basicamente, el proceso para la obtencion de un
espectro MS/MS de un ién precursor es el siguiente:
1) jonizacidn del compuesto de interés; 2) aislamiento
del idn precursor elegido, y 3) fragmentacion del ién
precursor.

La técnica MS/MS aporta una serie de importantes
ventajas en el analisis de muestras compleias, entre
las que pueden desiacar:

a) Considerable aumento de la sensibilidad en el
analisis de trazas o ultranzas.

b) Incremento de la selectividad.

c) Elucidacion de estructuras de compuestos des-
conocidos mediante seguimiento de sus diferentes
vias de fragmentacion.

Hasta ahora, uno de los sistemas mas populares
para realizar anélisis MS/MS es el basado en una
configuracion con un triple cuadrupuio.

En el presente articulo se hace una descripcion de
la técnica MS/MS, el funcicnamiento del sistema
MS/MS basado en trampa de iones, y las ventajas
que presenta respecto al triple cuadrupolo.
Finalmente, se aborda una aplicacién practica: el
analisis de trazas de pesticidas en extractos vegeta-
les.

Descripcion de la técnica

Antes de estudiar en detalle la técnica MS/MS con
trampa de iones, resulta conveniente describir como
se realiza el proceso MS/MS en sistemas que no pre-
sentan la tecnologia de trampa de iones. Aungque
existan diferentes sistemas con configuraciones que
pueden realizar experimentos MS/MS, vamos a con-
siderar el ejemplo del triple cuadrupolo.

En un triple cuadrupolo, los iones se forman en la
fuente y son introducidos en el primer cuadrupoio,
que esta sintonizado para permitiy el paso de un solo
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ion precursor a través del campo del cuadrupolo (ver
fig. 1}). Este ion aislado pasa a través del segundo
cuadrupolo, que normalmente se utiliza como camara
de colision. En este segundo cuadrupolo, que suele
estar rellenc de argdn, tos iones colisionan con los
atomos de argdn y se fragmentan en iones mas
pequefics. A este procesc se le denomina
Disociacién por Colisién Inducida (CID). Los iones
resultantes pasan al tercer cuadrupolo donde son
separados en un espectro de masas. Estos espectrd-
metros de tres cuadrupolos son los gue han permitido
el desarrollo de la tecnologia MS/MS. Sin embargo,
se trata de complejos sistemas (dificiles de manejar
en rutina), que resuitan muy costosos y que precisan
de gran espacio en el laboratorio.

Por ello se ha desarrollado la solucion de la trampa
de iones? donde los pasos descritos para el analisis
en un cuadrupolo son los mismos, pero se producen
secuencialmente en el tiempo en una sola trampa de
iones {ver fig. 2). En un primer paso los iones resul-
tantes del procesc de ionizacion (Ei ¢ Cl) son alma-
cenados mediante un campo de radiofrecuencia
desde el electrodo central y un campo suplementario
"Wave-Board" aplicado desde los electrodos axiales.
Esta combinacion permite gue sélo un pequefio rango
de iones, entre los que se encuentra el ion elegido,
sean almacenados durante la ionizacién. El ion pre-
cursor se aisla del resto a través de ajustes automati-
cos en ei campo de los electrodos centrales y los
axiales.

El resultado de este pioceso de aislamiento es
similar al de la primera etapa de un cuadrupoio Ellen
aislado es entonces energizade a través de un
segundo campo producido desde los electrodos axia-
les.

La alta velocidad que se produce, asl como la
energia cinética alcanzada, hacen colisionar a los
iones con el gas helio que los rodea, y la reaccion
que se produce es similar a la segunda etapa del sis-
tema de cuadrupolos (CiD). Después de que se han
producido y aimacenados los iones suficientes, se
realiza un barrido de campo de radiofrecuencia (RF),
ios iones producidos se expulsan de la trampa en
orden creciente de su relacién m/z, y se obtiene &l
espectro MS/MS. Esta parte del proceso es analoga a
la tercera etapa del triple cuadrupolo.

Con el sistema de trampa de iones se consiguen
tres grandes ventajas: la mas evidente es que una
sola trampa de iones hace el trabajo de tres cuadru-
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Cuadrupolo etapa 1

Los iones se forman en la fuente y se
focalizan hacia el primer cuadrupoto, que
se encuenira sintonizado para dejar
pasar tan solo el ion precursor hacia la
sigutente elapa en el segundo cuadrupo-
lo
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Cuadrupolo etapa 2

Los iones con la m/z elegida &n la
etapa 1 se dirigen ai sequndo cuadrupo-
lo, que esta ligeramente presurizado con
argén Se producen colisiones energéti-
cas y ios iones se fragmentan Esta frag-
mentacion se denomina Disociacion por
Colisién Inducida (CID)
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Cuadrupolo etapa 3

Los iones precursores gue ne se han
fragmentado y los iones fragmentados
pasarn por un filtro de masa que los sepa-
ra. El especiro de masa queda recogida
por un multiplicador de electrones.

Fig. 1. Esquema de un espectrometro de masas de tripie cuadrupolo y etapas para realizar un experimenic MS/MS

Filament

Top Endcap Electrode

Botiom Endcap
Etectrode

Electron _|

— 7=\
Pt

i Central Ring
Electrode

Multiplier

Trampa de iones paso 1

Los iones se forman en el centro de la
trampa Las ondas producidas en ios
electrodos axiales expulsan los fongs no
deseados Los icnes elegidos se almace-
nan en la frampa gracias al campo gene-
rado por ta sefial RF

Trampa de fones paso 2

Una segunda sefal excila los iones
aislados que estan en la trampa Elio pro-
duce la colision energética con el gas
portador helio Los iones se fragmentan y
los iones resultantes son de nuevo atra-
pados por el campo BF

|, To Preampilifier and Scan
Acguisition Processor Board

Trampa de jones paso 3

Se realiza un barrido de campo de
radiofrecuencia (AF). Los iones que no
se han fragmentado asi como los iongs
fragmentados son leidos por un multipii-
cador de elecrones El proceso completo
de los tres pasos sucede en aprox 0,1-
0.2 segundos

Fig. 2. Esquema de un espectrometro de masas de trampa de iones y pasos para obtencion de un espectro MS/MS




polos (con sus respectivos sistemas de vacio), con el
consiguiente ahorro de costes; la segunda ventaja es
la del espacio necesario en el laboratorio (el espec-
trometro de sobremesa GC/MS es muche mas redu-
cido gque el tradicional sistema de cuadrupolo, asi
como mucho mas sencillo de manejar —el proceso
MS/MS ha sido simplificado de tal manera que, con
sGlo optimizar una variable, la amplitud RF durante
CID, puede optimizarse todo el método-); la tercera
ventaja se refiere a la sensibilidad, ya que mientras
gque en el triple cuadrupolo se produce pérdida de
iones por el mismo hecho de que hay gue transferir-
los de un cuadrupolo a ofro, con la trampa de iones
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se obtiene una mayor sensibilidad, ya que los iones
de interés se producen, almacenan y analizan en una
unica trampa,

Para entender mejor el proceso MS/MS, éste se
padria explicar de la siguiente manera. Existen dos
lugares donde se aplican las frecuencias: el electrodo
central y los electrodos axiales. En la fig. 3 pueden
observarse la accidn del electrodo central (bajo la
denominacién RF). Las ondas aplicadas a los electro-
dos son denominadas WF1, WF2, WF3 y madulacién
axial. Todo este proceso tiene lugar en aproximada-
mente 0,2 segundos
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Fig. 3. Funcidén de scan MS/MS en espectrometro de trampa de icnes

En el paso 1, la muestra es eluida desde la colum-
na capilar y se ioniza. En ese instante la onda WF1
se aplica a los electrodos axiales. Las ondas RF del
electrodo central se situan en voltaje inicial para atra-
par los iones que se producen. La onda WF1 se utili-
za para expulsar los iones que no son de interés. De
esta manera se maximiza la capacidad de almacenar
jones precursores. Se trata de eliminar los ines no
necesarios de forma genérica

En el paso 2, la sefal WF1 se apaga y se aplica la
modulacion axial sobre los electrodos axiales.
Comienza a incrementarse el voltaje RF sobie el
electrodo central lp que provoca que los iones se
introduzean en el multiplicador de forma consecutiva:
desde baja m/z a alta m/z. El voliaje se ralentiza a
medida que se acerca al rango del ion precursor, para
gue en ningun caso pueda salirse el ion fuera de la
trampa. Se consigue asi un aislamiento muy preciso
delion.

En el paso 3, l1a onda de banda ancha WF3 se apli-
ca sobre los electrodos axiales, mientras que la
amplitud de HF en el electrodo central va disminuyen-
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do hasta mantenerse constanie. El daescenso inicial
de RF se efectua para estabilizar el ion precursor en
la frampa. Ello ayuda a asegurar que el ion no se ha
perdido durante el proceso de aislamiento. El resulta-
do de la combinacién de estos tres pasos es que la
trampa se haya llena de iones precursores y no de
otros iones no deseados. Asi se consigue una maxi-
ma sensibilidad v selectividad.

El paso 4 es el proceso CID (Disociacion por
Colisién Inducida). La sefial WF3 se aplica sobre los
electrodos axiales mientras que el electrodo central
dispone de RF con el nivel de voliaje para atrapar
iones. La sefal WF3 se emplea para energizar los
jones justo por debajo de su nivel de energia de diso-
ciacion. Los iones allamente energizados colisionan
con el gas portador (helio) y se fragmentan en jones
de menor tamafio. El campo RF atrapa estos frag-
mentos de iones en su frampa.

En el paso 5, los iones se analizan y se consigue
un espectrc MS/MS. Como en el paso 2, el voltaje de
RF se incrementa para expulsar los iones fuera de la
trampa y contar asi los iones. La velocidad de barrido



alcanza 5 600 daitons por segundo desde la masa
baja hasta la masa alta. El voltaje de modulacion
axial se aplica sobre los electrodos axiales para ase-
gurar la necesaria resolucion de masa. Al finalizar
este paso no quedard ningun ion en la trampa. El
espectro de masa se almacena en un fichero y el pro-
ceso se repile hasta gue todo el andlisis queda com-
pletado.

APLICACION PRACTICA

Analisis de trazas de pesticidas en extractos
vegetales

Como hemos comentado anteriormente, una
importante ventaja que ofrece la 1écnica MS/MS es la
magnifica selectividad y sensibilidad que aicanza
para todas aquellas determinaciones gue implican el
andlisis de matrices complejas Un eiempio tipico de
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Fig. 4A. Espectro GC/MS de! alacloro

En las figuras 5 y 6 se puede apreciar la importante
reduccion de sefial de fondo en esa determinacién
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este tipo de problema analitico es la determinacion de
residuos de pesticidas en alimenios® La ventaja de
MS/MS en este tipo de anélisis es la reduccion de las
interferencias provenientes de la matriz y, consecuen-
temente, la obtencién de unos mejores limites de
deteccidn.

Para este trabajo se ha elegido un extracto de
cebolla, precisamente porgue origina un gran numero
de picos de interferencia cuando se analiza con
detectores de captura de etectrones {£CD) o nitroge-
noffésforo (TSD), y por lo tanto, sin una identificacion
espectral se pueden dar resultados con falsos positi-
VOS.

En la figura 4A se muestra un espectro de masas
por impacto electrénico (El) del pesticida Alacloro.
Para obtener el espectro MS/MS se elige el ion m/z
188 como ion precursor, cuyo espectro se puede
apreciar en la figura 1B
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Fig. 4B. Espectro GG/MS del ion m/z 188

del alaciore y atrazina, cuando su analisis se realiza
mediante GC/MS/MS, en comparacion con GG/MS.

Cnicn Extract spiked _
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Fig. 5. Cromalogramas del alactoro en extracto de cebolla mediante GC/MS {(izquierda) y GC/MS/MS (derecha) utilizando el ion m/z 188 como

ion precursor (Extracto de cebolia con 20 ppb afadidos)
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Fig. 6. Cromatogramas de la atrazina en extracto de cebolla mediante GC/MS {izguierda) y GC/MS (derecha) ulilizandn et ion m/z 200 como

ion precursor (Extracto de cebolfa con 20 ppb afiadidos).

Preparacion de la muestra

Una cebolla fue troceada y disuelta con cloruro de
metileno, para extraer todo el material soluble y cual-
quier pesticida que pudiera estar presente.

La concentracién del extracto fue de 50 mg de
material soluble por microlitro de cloruro de metileno.
Al extracto se le afiadieron diferentes pesticidas para
obtener el espectro y 1a relacion sefal/ruido, tanto por
GC/MS como GC/MS/MS.

La concentracién de pesticidas anadidos fue de
1ng/ul,, o que es equivalente a 20 ppb en ia cebolla.
Se inyectaron 2ul. de ia muestra utilizando una rela-
cién de "spht" de 251,

Condiciones experimentaies

Cromatdgrafo de gases.
Columna: DBS-MS, 30 m x 0,25 mm
Flujo Gas portador: 1 mL/min.
Temperatura de columna: 125 ¢C (0 min.), 5
#C/min, 305 °C (15 min.)
Temperatura de inyector: 275 °C.
Temperatura linea de transferencia: 280 °C.
Modo de Inyeccion: "Split".
Relacién de "Split": 25:1.
Volumen inyectado: 2uL..
Velocidad de Inyeccidn: 10ul/sg.
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Detector de masas.

MS MS/MS
Hango de masas 125-450 50-250
Filamentos 50 80
RF 725 300
Temperatura 220 2C 220 °C
Amplitud - 3BY
Tiempo - 25 ms

En conclusién, estos resultados demuestran que
mediante [a técnica GC/MS/MS se pueden cuantificar
e identificar cualquier tipo de compuestos a niveles
de ultratrazas, incluso en matrices muy complejas.

Al cantrario de lo que ocurre con gtras tecnicas, en
GC/MS/MS el efecto de las interferencias de la matriz
es minimo, permitiendo ia identificacion y cuantifica-
oion de compuestos a niveles de subppb. La reduc-
cion de las interferencias de matriz evita la interpreta-
cién subjetiva de los resultados, ya que la senal de
fondo de las interferencias es eliminada del espectio.

Referencias

1. Saturn 4D, Varian Chromatography Systems, Walnut Creek,
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2 Carl Feigel, Vatian App. MS 27/34
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Novedades técnicas

HEWLETT
PACKARD

HEWLETT-PACKARD PRESENTA EL SISTEMA GC
HP 6890, UN NUEVO MODELO EN CROMATO-
GRAFIA DE GASES DE ALTO RENDIMIENTO

Hewlett-Packard, S.A. presenta un sistema de cro-
matogratia de gases {(GC} que proporciona a i0s cro-
matografistas un nuevo nivel de rendimiento y control,
facilitando, ademas, el cumplimiento de la normativa
de calidad vigente. El nuevo sistema de GC, el HP
6890, ofrece una serie de prestaciones encaminadas
a satisfacer las necesidades de un gran numero de
analistas. Incluye también un nuevo inyector automa-
tico de liguidos para mayor automatismo y rendimien-
to, y la posibilidad de eiegir entre una ChemStation
para el control del GC y del invector o un integrador
que soporta completamente las prestaciones del GC.

El sistema constituye la hase de la cromatografia
de gases de alto rendimiente HP de la préxima gene-
racion. Ha sido disefiado para ofrecer un rendimiento
opiimo si se le acopia a otros instrumentos de prepa-
racion e introduccién de muestra y tratamiento de
datos. La transicion al nuevo GC HP 6880 para los
usuarios de los GC HP 5890 es realmente facil, gra-
cias a la compatibilidad de métodos

El control electronico de la neumatica (EPC) mejo-
ra el rendimiento cromatografico

El GC HP 6890 incorpora control electrénico de la
neumatica, no solo de 1as presiones de los gases sino
también de !los flujos. Unos sensores compensan
automaticamente los cambios de temperatura
ambiente y las diferencias de presion barométrica
para lograr unos resultados mas exactos y reproduci-
bles. Al proporcionar resultados estables, el EPC
reduce la frecuencia de la recalibracién y mejora la
productividad del laboratorio. Disminuye también los
costes de operacion del sistema gracias al ahorro de
gases y de una puesia en marcha mas rapida y redu-
ce el iempo de equilibrado tras el cambio de los
pardametros

El control electronico de la neumatica (EPC) del
GC HP 6890 optimiza el rendimiento del inyector
splivvsplitless {con/sin division). En modo splitless, el
control se hace por presion {forward pressure), lo que
reduce significativamente el riesgo de perder muestra
y potencia al maximo fa exaciitud y la reproducibili-
dad. Por otro lado, en modo split el control se hace
por presién de retroceso (back pressure) El resultado
es que las condiciones de infroduccion de la muestra
son optimizados de forma individual en las dos tecni-
cas de inyeccion mas populares. Ademas, todos los
parametros de inyeccion se archivan en el método.

£ disefio del nuevo GC le hace muy facil de mane-
jar y proporciona a los cromatografistas la posibilidad
de lograr resuitados exactos, reproducibles, entre
andlisis y entre usuarios.

Una amplia gama de prestaciones para una pro-
ductividad sin precedentes

El GC HP 6890 ofrece también una amplia gama
de prestaciones en cuanto a automatizacion para
aumentar la productividad del laboratorio, optimizar el
tiempo de funcionamiento del sistema y reducir el
coste de mantenimiento

Los diagnadsticos que lleva incorporados, tales
como un registro de andlisis para informacion sobre
su estado, los componentes neumaticos modulares,
los inyectores y los detectores, reducen el manteni-
miento del sistema y mejoran el tiempo de funciona-
miento.

La tecnologia de valvulas para muestreo de gases
del HP 6890, junto con ia posibilidad de muestireoc a
intervalos programados, hacen que la automatizacion
sea una realidad. El GC puede controlar la posicion
de las vaivulas muitiposicionales para automatizar |a
seleccion de la corriente de muestra. Cada muestra
puede, pues, ser analizada por un método diferente
El anaiisis automatico de multiples cotrientes de
muestra resuita especialmente atractivo y economico
cuando se trabaja con productos quimicos y petrogui-
micos complejos, en los que las materias primas pre-
cisan ser confirmadas a intervalos regulares.

Otro componente del sistema, el nuevo inyector
automatico de liquidos, posibilita operaciones mas
rapidas y mejora el manejo de los viales, aumentando
su rendimiento. El inyector automatico de liquidos HO
puede ser controlado a través del teclado del GC o de
la ChemStation HP.

Entre las prestaciones de la nueva ChemStation
podemos sefialar un paquete para emision de infor-
mes estandar y un disefiador de informes segun las
necesidades del usuario para quienes tengan necesi-
dades especiales en cuanto a formatos.
Opcionalmente, existe también un paguete con una
base de datos conteniendo informes estandar de
muestras cruzadas y de esiudio, asi como analisis de
tendencia. La ChemStation HP mejora también la
transferencia de datos a otro software y su conexion
en red actua como puerta de entrada det analista al
sistema informatico general de su compafia.
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El nuevo integrador ofrece compatibilidad y soporie
total de las prestaciones de! GC HP 689¢, e incluye
un modo de operacién de ahorro de gases, control de
valvulas split y programacion post-analisis. Tiene ade-
mas capacidad de memoria para el aimacenamiento
de datos a largo plazo e imprime el registro de des-
viacion dei analisis tras cada uno de ellos.

El conirol electronico de la neumatica (EPC) v la
Chemstation HP facilitan el cumplimiento de las
GLP y otras normativas

Gracias al contiol electrénico de la neumética del
GC HP 6890, todos los parametros, incluyendo el
control de los gases, se registran automaticamente
durante cada andlisis para un mejor cumplimiento de
las GLP y otras normativas. Un registro almacena
todos los cambios producidos en los parametros acu-
rridos durante un andlisis.

Ademas, el acceso a la ChemSiation HP es
mediante codigo, para evitar pérdida de datos acci-
dentales y cambios en los métodos. La ChemStation
HP controla y monitoriza todos los parametros del GC
y mantiene un registre de todo lo sucedido mientras
el sistema GC esta funcionando. El programa de ade-
cuacion del sistema (System Suitability) permite a los
analistas seleccionar sus parametras de entre una
gran variedad para controlar y verificar el rendimiento
del sistema.

Para aquellos analistas que trabajan en la industria
farmacéutica u otras industrias sujetas a normativas,
los datos y los métodos son almacenados junto con
un archivo binario, solo de lectura, para seguirlas de
cerca. El software de la ChemSiation HP ha sido
desarrollado de acuerdo con los requerimientos ISO y
va acompafado de un certificado de validacién. HP
proporciona ademas las herramientas que permiten a
los analistas revalidar el software y el GC.

Hewletl-Packard Espaniola, S.A.

Ctra. N-VI, Km. 16,500,

28230 Las Rozas de Madrid.

Instrumentacion e Informatica Quimica.

Tels.: {91) 626 15 00 - Dpto. Ventas.

(91) 6826 15 01 - Dpto. Soporte.

Telex: 23515 Fax: (91) 626 18 30.

PERKIN-ELMER

Perkin Elmer se complace en anunciar el nuevo
cromatograio de gases Autosystern XL. Con la incor-
poracion de este nuevo cromatografo, se fortalece y
se mejora aun mas, la iinea de cromatdégrafos
AutoSystem.

Fabricado sobre la misma plataforma del
AutoSystem, el cromatografo Autosystem XL repre-
sgnia una nueva generacion de cromatégrafos,
dando un paso mas para situarse sin parangdn en la
cabecera cromatografica, fruto de sus especificacio-
nes y el gran incremento de productividad.
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El Autosystem XL incorpora los Ultimos desarrollos
en electronica, una innovativa neumatica y accesorios
cromatograficos. Las innovacicnes han sido afadidas
el ya probado hardware del AutoSystem, incluyendo
el automuestreador, inyectores y detectores.

El Autosystem XL, con el mismo teclado del equipo
o externamente via Turbochrom se permite obtener
documentalmente, para el fiel cumplimiente de las
normas GLP, todas las funciones de la neumatica y
de los inyectores con temperatura programable. La
documentacion incluye todos los parametros del sis-
tema cromatografico e informe de validacién del cro-
matograma, que nos son facilitados mediante el soft-
ware Suitability Test.

Fieles a la continuidad de la imagen de los produc-
tos Perkin Eimer, la apariencia exterior del
Autosystem XL es similar a la de AutoSysiemn. La
principal diferencia exierior es la ausencia de mandos
para el control neumatico.

Los médulos neumaticos disponibles incluyen los
elementos convencionales de presion constante y flujo
consiante, utilizados en el AutoSystem. Ademas el
Autosystermn XL con un rango completo de maédules
PPC {Programmable Pneumatic Control} controla
hasta 2 zonas de gas portador, 2 zonas de split, 4
zonas auxiliares y 4 gases del detector. Cada inyector y
cada detector puede incorporar el PPC. El control de
gas portador se efecttia en modos seleccionables por
software: programacién de presion, programacion de
flujo, flujo constante, modo de velocidad lineal progra-
mada y modo de compensacion de vacio, especialmen-
te indicado para el uso con espectrémetros de masas.

El PPC incrementa la rapidez y calidad de los ana-
lisis cromatograficos, ya que &l flujo de gas portador
se maniiene en un valor dptimo durante todo ei anali-
sis. El equipo realiza una comprobacion de fugas
antes de cada analisis y una comprobacién de encen-
dido de llama asegurando, gue no se pierde una
inyeccion en caso de un posible fallo.

Utilizando Jos eventos de tiempo en combinacion
con el PPC, se reduce ei flujo de split después de la
inyeccion, optimizando el coste de gas por analisis.
Ademas un mado de espera (built-in sieep mode}),
sitia el instrumento en un métado predefinido para
ahorrar gases y coste de operacion

Los sensores de temperatura y presion que lleva
instalados, aseguran que las variaciones de tempera-
tura ambiente y presion atmosiérica, se compensan
manteniendo perfectamente el control de gas. Esto
asegura la maxima reproducibilidad bajo todas las cir-
cunstancias y permite una compieta portabilidad de
métodos de usuario a usuario, de instrumento a ins-
trumento y de {aboratorio a laboraterio, independien-
temente en qué lugar del mundo se haya desarrollado
|a metodologia analitica.

El accesorio PreVent™ exclusivo de Perkin Eimer
incluye el inyector PSS (Programabie Split/Splitless) y
necesita la opcidn PPC. El PreVent se usa en 3 modos
diferentes y abre grandes posibilidades al analista en
cuanto a productividad y funcionamiento optime.



Ef PreVent en el modo Time-Saver, permite al
usuario prevenir, de forma selectiva, componentes no
deseados como analitos de allo punie de ebullicidn o
residucs no deseables a la columna o al detector
Con esto, en definitiva, lo que se consigue es una
reduccion de tiempos de analisis y mejaras en cuanto
a estabilidad

El PreVent Time-Saver es una herramienia de pro-
ductividad

Et PreVent en el modo de PreVent Enhance
Solvent Purge, permite la inyeccién de grandes volu-
menes de muesira realizando preconcentraciones on-
line lo que ileva a la consecucion de sensibilidades
jaméas sospechadas en un cromatografo La satura-
gién o inundacién de la columna con disolventes
queda eliminada, ya que el disolvente no pasa a la
columna ni al detector Esto permite la utilizacion de
disolvenies, como cloruro de metileno, operando con
el detector de captura de electrones, escenario cro-
matografico hasta ahera totalmente prohibido

El PreVent Solvent Purge es una herramienta de
altas prestaciones

Ei PreVent en el modo Isolation permite el cambio
de septum o de "glass liner” sin interrumpir el gas por-
tador a través de la columna. Esta operacion se puede
realizar mientras se efectua el cromaiograma, ya que
el inyector queda aislado del resto del sistema

Automuestreador

Incluido ya en el AutoSystem GC, el autosystem
XL tiene el unice automuestreader que forma parte
integral del sistema. La bandeja aloja 82 viales de
muestra, mas un vial de prioridad Esta situada en la
parte superior del equipo y aislada totalmenie del
horno, en un espacio especiaimente ventilado El
automuestreador se controla a través del teclade del
cromatografo, via Turbochrom o el 1022 GC, tanto en
el AutoSystem como en el Autosystem XL. El
Automuestreador permite la maxima facilidad de tra-
bajo y ta utilizacion de los dos canales, mediante el
acceso automatico a ambos inyectores.

Inyectores y detectores

El Autosystemn XL permite ser configurado para
alojar de forma simultdnea hasta 2 inyectores y 2
detectores (si se elige ta combinacion PID/ELCD,
puede alojar hasta 3 detectores).

Ademas de los detectores alojados en el blogue de
cromatégrafo, se pueden conectar el detector de
masas Q-Mass 810 y el detector de infrarrojos por
transformada de Fourier modelo 2.000. También
puede llevar valvulas de gases automaticas.

Detectores
Los detectores disponibles son:

- Detector de ionizacion de llama (FID).
— Detector de conductividad térmica (TCD).
—~ Detector de captura de electrones (ECD).

Detector de nitrogeno-fosforo (NPD).

Detector de {otoionizacion (PID).

Detector de conductividad electrolitica (ELCD)
FPID/ELCD en serie

Detector espectrométrico de masas (MS).
Detector de infrarrojo por transformada de
Fourier (FTIR).

!

Integral Link y Turbochrom

- Interface digita inteligente Perkin Elmer-Nelson
Instalada dentro del cromatagrato
Utilizable con Turbo GC Plus o Turbo GC Lite.
{PM para Turbo GC Plus
No necesita espacio adicional.
Memoria bufier de 256 KB para asegurar los
datos

- Baijc costo

Perkin Elmer es el fabricante lider en el mundo de
instrumentos analiticos y tecnologia de materiales

Perkin Elmer Hispania, S.A.

Dpto. Marketing

General Vives, 25-27

Tel.: 63-212 22 58

08017 Barcelona

t

ONenserosa.

INSTRUMENTACION CIENTIFICA
Nueva columna para control del "smog”

Para poder controlar la formacion del "smog"”, pri-
mero deberemos ser capaces de determinar exacta-
mente ef rango total de hidrocarburos ligeros presen-
te en el aire; partiendo de metano, e incluyendo los
trimetitbencenos.

Andlisis rdpidos y separacion excelente

Buscando una columna con una selectividad maxi-
ma y un tiempo de analisis corto, Chrompack ha
desarrollado la columna AlLO,/KCI Plot de 25 m

Se encontré que la alumina, era la fase que ofrecia
la selectividad mas alta para hidrocarburos ligeros en
aire. En esta columna, hasta los trimetilbencenos elu-
yen en 45 minutos.

Tanto la fabricacion, como ios métodos de desacti-
vacion y las dimensiones de la column, han sido opti-
mizados para obtener ia maxima resolucion en el
menor tiempo posible.

Ventajas de la columna Al,OyKCL PLOT de 25 m

- Especialmente disefada para hidrocarburos lige-
Tos en aire

- Separacion excelente en el rango C, a Ce.

~ Cortos tiempos de analisis.

- Muy buena reproducibilidad y larga vida media.

Poderoso caballo de batalla para el analisis de
rutina

Chrompack ha desarrollado el ultimo cromatografo
de gases para columnas capilares, el CP-9002, espe-
cialmente adecuado para analisis de rutina, donde la
reproducibilidad de los resultados es un valor {an
importante como el dinero.
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El CP-9002, es el resultado de 40 afios de expe-
riencia en el disefio y fabricacién de cromatografos de
gases.

El cromatografo de gases CP-9002 esta equipado
de serie con controf de presidn electronico (EPC).
Esto significa que ademas de poder programar la
temperatura para mejorar la separacion, ahara tam-
bién se puede programar y variar la presién, para
obtener andlisis mas rapido. Y debido a que la pre-
sion se regula automaticamente el flujo se mantiene
constante. Asi, 1as columnas pueden operar a su
maxima capacidad y durar mas.

El CP-8002 esta disponible en uno o dos canales y
con un amplio rango de inyectores y detectores capi-
tares para elegir

il.o mejor de este nuevo cromatdgrafo de gases es
el precio! jPreguntenos|

Analisis de MTBE en gasolinas

Chrompack ha desarrollado la nueva columna CP-
Select para MTBE, una columna especial para la
determinacion de éter metil butil terciario (MTBE).

El MTBE es un importante aditivo de las gasolinas,
usado para aumentar el octanaje en fugles. El interés
de estos aditivos ha aumentado debide a la préxima
prohibicién de las gasolinas con plomo.

La CP-Select para MTBE es una columna muy
especial con una fase estacionaria hasta el momenio
unica y que presenta una Unica selectividad para
MTBE. Puede detectar hasta 0,5-50% de MTBE en
gasolinas. (Normalmente la concentracion es de 5%).

Cada columna es comprobada antes de su envio
con una mezcla de varios hidrocarburos, metil etil
cefona y MTBE . Esto garantiza el correcio funciona-
miento de la columna.

Revolucionaria celumna Plot para analisis de
aminas

L.a nueva columna PoraPlot amines de Chrompack,
proporciona una nueva herramienta para el analisis
de aminas muy volatiles. Esta nueva fase Plot, pone
fin a todas las dificultades encontradas en el pasado
en el andlisis de aminas debido a su caracter basico.

La PoraPlot amines de Chrompack, esta garantiza-
da para el analisis de aminas muy volatiles.
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Garantizado desde amonio hasta hexilamina

Las nuevas PoraPlot amines son producidas bajo
los estandares de calidad 1ISO 9001. Todas las colum-
nas son comprobadas individualmente con una mues-
tra de varias aminas volatiles para garantizar su fun-
cionamiento.

Esta columna puede usarse hasta temperaturas de
250 2C sin deterioro para la fase. Esto supone gue es
posible analizar hasta hexilamina. Debido a que es
mas facil controlar fas temperaturas allas que las
bajas o subambiente, los resultados son mas exactos
que nunca y puede realizarse este analisis en croma-
tografos convencionales.

Resultados reproducibles

l.a PoraPlot amines, da siempre tiempos de reten-
cion reproducibles tanto en analisis isotermos como
en los de temperatura variable. Debido a la bien defi-
nida estructura de la fase y de la introduccion de gru-
pos basicos, las aminas eluyen como picos gaussia-
nos excelentes, incluso a niveles de nanogramos,
haciendo la cuantificacién facil y reproducible. Es
ideal para analisis de trazas. L.a columna PoraPlot
amines soporta repetidas inyecciones de muestras de
aminas volatiles muy concentradas, aun en presencia
de humedad.
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Certificate of Approval
Awarded to

CHROMPACK INVERNATIONAL RV,
MIDDELBURG, NETHERIANDS.

Burean Veritas Quality International certify that the
Quality Management System of the above supplie
has been assessed and found to be in accordance
with the requirements of the quality standards

and scope af supply detailed belore.

QUALITY STANDANDS

LN 290021987 1SQ 9002-1987 S S750:PART 2:1987

SCOME OF SUIPLY

PRODUCTION OF CAPILLARY, PACKED, PLOT AND HFLC COLUMNS
FOR CHROMATOGRAPHY.

Subject ta the continted sirisfavtory spervtisn af the soppliert
Cality Managemnent Spsen, this Certificate tvsalicd for w peried of three years from.

JULY 30, 1592,

For Bureau Veritas Cualo Tntersarional

AUGUST 5, 1992
[haie -

SFOLIC

Lenificae Na: 1775

Beared indby b et b et o tfsnant

Chrompack fabrica todas sus columnas bajo nor-
mas IS0 9001,

Chrompack esta representade en Espaiia por:

Gomensoro, S.A.

Aguacate, 15 - 28044 Madrid

Tel. (91) 508 65 86. FFax (91) 508 65 11.



CROMATOGRAFIA Y ESPECTROSCOPIA

IHSTAUMENTACION 1 A°
CONBUIIBLES KROMKPER

CONSULTA
Lo CENTIFICOTECHCA

© o INGENIERIA
S ANALITICA, S.E.

1.-CONSUMIBLE

Nuevo flujometro digital para GC. Este nuevo
modelo incorpora la capacidad de medir hasta siete
gases distintos: hidrogeno, helio, aire, nitrdgeno, 5%
argon/metanc, oxigeno y didxido de carbono,
Calibrados segun las normativas del Nist y pueden
utilizarse como herramienta de trabaje en su progra-
ma 1S0-9000 o GLP

Su precision no se ve afectada por la temperatura
o la presion y proporciona medidas de flujo de gas,
velocidad lineal y rangos de "spiit”, en cromatografia
capilar.

Novo-Clean IC. Discos para extraccion en fase
solida. Estas membranas eliminan las interferencias
en cromatografia iénica y electroforesis capilar. Estén
formadas por intercambiadores catiénicos de poliesti-
renc divinilbenzeno de elevada pureza que impregna
una membrana de tefléon. Presentan varias ventajas
frente a los cartuchos o columnas estandares de
extraccion en iase solida, destacanda: una mayor
area de superficie, Una seccion mas fina que aumen-
ta la velocidad de extraccion, el paso de la muestra a
través de filtro es mas facil y se eliminan las vias pre-
ferentes que se pueden formar en los reflenos estén-
dares de extraccion

Columnas capilares para GC/MS. Techologia
BPX y HT. La degradacién térmica o guimica de una
fase estacionaria, comunmente conocida como san-
grado de columna es muy familiar para todos los
usuarios de cromatografia de gases. Este fendmeno
se atribuye a la rolura de la cadena base de polisilo-
xano. La rotura produce pequefios grupos siioxano
que eluyen de la columna causando un aumento de
ia sefal del detector

Estos incrementos son indeseados en cualquier
columna y particuiarmente cuando la deteccion es
mediante espectrometria de masas, ya que el sangra-
do de la columna puede complicar la identificacion
especiral de los solutos vy afectar a la exactitud cuan-
fitativa y por lo tanto a los limites de deteccidn.

i.a tecnologia de polimeros utitizada por nuestra
representada SGE ha permitido desarrollar un rango
de columnas capilares completamente nuevas: BPX5,
BPX35, BPX70, HT5 v HTB. Todas ellas presentan
niveles de sangrado totalmente bajos y permiten tra-
bajar a temperaturas elevadas sin problemas, siendo
asl ideales para GC/MS y detectores selectivos como
ECD, NPD, FPD ..

PCB ANALYSIS

Phase: HT8, 0 25pm i PCB 18
Cotumn: 25m x 0 22mm 1D 2 PCBM
Initial Temp: 60°C. 2min 3 pCca2s
Rate: 12°C/min 4 PCB 52
Finai Termp: 360°C, 10min 5 PCB44
Delector: lon Trap MS & PCB70
Injection Mode: PTV 7 PCB 101
Carrier Gas: He. 15psi 8 PCB 110
9 PCB 149
16 PCB 153
11 PCB 138
12 PCB 180G
13 PCB 170

Part No. 054675

13

!

23:00 MINUTES

16:40 1820 20:00 21:40

Columna capilar BP-Xylene, La deteccion de
niveles bajos de impurezas en p-xileno es de gran
importancia para las industrias de quimica fina y poli-
meros. Este isémero es muy utilizado en la prepara-
cién de fibras de poliester y productos quimicos como
acido benzdico, anhidrido aftélico, isoaftalico y acidos

2

] PEAK | COMPOSITION (%)
1 Ethly Benzene 0075
2 p-Xylene 95138
3 m-Xylene 0633
4 o-Xylene 0158

He THAE (min) 12
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teraftalicos. Debido a que la necesidad de disponer
de polimeros y compuestos guimicos de elevada
pureza aumenta, son necesarios nuevos métodos
analiticos para asegurar que las materias primas para
la produccion sean de la maxima pureza.

SGE ha desarrollado la columna BP-Xylene, espe-
clalmenie disefiada para permitir la deteccion impure-
zas en p-xilene a niveles de ppm. La impureza mas
comun y mas dificil de analizar es el m-xileno, debido
a que eluye inmediatamente detrds del p-xilenc y por
lo tanto muchas veces no se resuelven correctamente
con lo gue la cuantificacidn de esta impureza no ha
sido nunca facil. Esta nueva columna soluciona este
problema y permite la deteccion y cuantificacion de p-
xyeleno hasta las 100-200 ppm.

2.-INSTRUMENTACION

Nueva version detector HPLC VAREX ELSD
MKIIl. Esta versién reciente incorpora nueva tecnolo-
gia para mejorar su sensibilidad y facilitar su funcio-
namiento.

Los detectores EL3D detectan lipidos, carbohidra-
ios, surfactantes, polimergs, acidos grasos, aceites y
otras muestras dificiles de forma precisa y exacta
incluso a bajas concentraciones. Cualquier muestra
menos volatil que su fase movil es detectable elimi-
nando asi los problemas méas comunmente asociados
a los detectores IR y UV.

La respuesta del ELLSD no depende de las caracte-
risticas Opticas de la muestra, por lo que permite ver
cualquier compuesto de la muestra sin importar su
grupo funcional Es sin duda un detector universal de
ultra alta sensibilidad

Modulo de supresion quimica para cromatogra-
fia iénica. Este nuevo sistema de supresién quimica
puede instalarse en cualquier equipo de cromatogra-
fia LC o IC proporcionando una mayor sensibilidad
del detector y una linea base mucho mas estable,

335 Suppresse: Module

Se instala entre la columna y el detector de con-
ductividad. Consta de unos cartuchos rellenos con un
intercambiador cationico de elevada capacidad en
forma hidrogeno. Al salir de la columna el eluyente
pasa a través del cartucho supresor y éste es conver-
tido a su forma 4cida de baja ionizacién y conductivi-
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dad, reduciendo asi la sefal base. Al mismo tiempo,
los analitos pasan a la forma de Acidos de elevada
conductividad aumentando asi su sefial.

Ahora, usted pusde mejorar la estabilidad de ia
linea base, los limites de deteccién o la resolucidn de
su sistema de HPLC o IC intercalando de forma rapi-
da vy sencilla este supresor a su linea actual de cro-
matografia evitande asi la necesidad de comprar un
equipo nueva.

Consultenos su problema, tenemos la solucion.

Ingenieria Analitica, S.A.

Apdo. 282, Cira. Cerdanyola, 65-67

08190 Sant Cugat del Vallés (Barcelona)

Tel. (93) 589 15 55. Fax (93) 675 05 16
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GC/MS/MS y LC/MSn

La firma Kontron Instruments, S A ha presentado
en Expoanalitica (abril, 1995) la nueva tecnologia en
GC/MS/MS por "guadrupole ion trap" de su represen-
tada Finnigan Mat

Et equipo GCQ combina las ventajas de los detec-
tores basados en "quadrupole” suministrando espec-
tro de masas tradicionales y los gque emplean "ion
trap" caracterizados por mejores limites de deteccion
que los primeros

Este sistema de deteccién esta liamado a ser el
nueve estandar en los equipes de sobremssa con
tandem MS/MS.

El equiipo esta controlado por un software que tra-
baja con el sistena operativo Windows NT™ 1 multia-
rea en tiempo real y extraordinariamente intuitivo.

Otro de los avances mas significativos es un nove-
doso disefio gue permite realizar el mantenimiento
preventivo sin necesidad de usar herramientas con
abjeto de minimizar los costes de operacion,

El préximo mes de julio 95 se presentard oficial-
mente el nueve LCQ, durante ef "Congreso de MS en
Ciencias de la Salud” a celebrar en Barcelona.



Whatman

Generadores de gas Whatman para laboratorio -
malas noticias para las hotellas !

En Whatman Internacional, comprendemos
sus necesidades de suministro continuo de
gases de alta calidad en el laboratorio.
Nuestros generadores de gases cubren esta
necesidad, y eliminan las preocupaciones de la
compra, el almacenamiento y el manejo,
asociadas con la utilizacion de botellas para su
suministro de gas.

Los generadores de gases Whatman son la
forma moderna y rentable de producir de
manera efectiva gases de alta pureza a
seguras bajas presiones, donde y cuando lo
necesite en el laboratorio.
Nuestra innovadora
tecnologia de
generadores de gas,
ahora se extiende a
la generacién de
hidrégeno ultra puro,
nitrégeno y aire
comprimido. También le
ahorran un espacio
valioso !

La instalacién de un generador de gas
es facil, y solo por una vez. Solo es
necesaria una minima atencion del
usuario, cuando el suministro de gas
dependa de él.

Todos los generadores de gases Whatman
estan atendidos por un equipo nacional de
ingenieros de servicio, y estan
recomendados y utilizados por los mayores
fabricantes de instrumentos.

Para mas informacion contacte con
Giralt hoy !

Donde GIRALT S._A.
esta utilizando Capitan Haya 56
un GC, FT-IR, NMR o Madrid 28020

TOC por nombrar unos pocos,

hay el generador de gas Whatman para él ! 195 (i} aro 0569

Fax: (91) 571 10 70




Si desea hacerse socio det GCTA rellene y envig el siguiente boletin de inscripcion a
la secretaria:

Dr. Xavier Guardino

Grupo de Cromatografia y Técnicas Afines - Centro Nal. de Condiciones de Trabajo

C/ Dulcet, 2-10 - 08034 Barcelona

acompafado de la correspondiente autorizacion bancaria. Precio 1995: 5 500 Ptas.
Sefiale la direccion en la que desea recibir la correspondencia
Por favor, envie un cheque por la cuota del primer afo

REAL SOCIEDAD ESPANOLA DE QUIMICA
GRUPO DE CROMATCGRAFIA Y TECNICAS AFINES

HOJA DE INSCRIPCION

Apellidos Nombre
[ Ciudad (CP )
Calle num

[ Industria u organizacién
Ciudad (CP )

Calle nom.
Firma

Sr. Director del Banco/Caja de Ahorros
Sucursal

Direccion Ciudad

D

con domicilio en

y con cta. cle. / libreta de ahorro num. en esta
sucursal, ruega a usted se digne dar las ordenes oportunas para que con cargoe a dicha
cuenta sean ahonados los recibos de mi cuota anual de socio gue les seran presentados
al cobro por la Real Sociedad Espafiola de Quimica,

Atentamente le saluda,

Firma

Por favor, rellene los datos bancarios en el formato:

Entidad Oficina D.C. Ndamero de cuenta

&




El LCQ es un equipo dedicado a LC/MS que revo-
lugionara el sector de la Cromatografia Liquida al rea-
lizar MS/MS. =/ (maximo n=10)

Para mas informacion dirigirse a:

Kontron [nsfruments, S.A

Salvatierra, 4 - Tel 358 18 35 - 28034 Madrid

Narcis Monturiul, 2, 22, 12 - Tel 473 74 44

(8960 Sani Just Desvern (Barcelona)

MILLIPORE

Milli-Q@1 85 Plus

Sistermna para produccidon de agua de grado reacti-
vo equipado con tecnologia de foto-oxidacion uliravio-
leta (LU.V), que produce agua Ultrapura con los mini-
mas niveles de carbeno organico total (COT)

Un nuevo patrén de calidad para el agua ultrapura

En algunas aplicaciones deil agua ultrapura, incluso
las mas bajas concentraciones de materia organica
pueden afectar a los resultados. Las aplicaciones
mas fipicas en las que se requiere una agua con el
menor nivel posible de C.O T. son ios andlisis emple-
ados para el confrot ambiental y, en general, los anali-
sis instrumentales de alta sensibilidad, coma los reali-
zados mediante GC, GC/MS, MPLC & IC. El sistema
Milli-185 Plus, cuando es alimentado con agua de
Gsmosis inversa (R.0.), produce:

- hasta 1,5 litros por minuto, bajo demanda, de
agua ulirapura,

— con una resistividad de 18,2 megaohmios/cm,

-~ y un nivel de C.CT. menor de 5 ppb (pg/l), un
nivel de pureza que sdlo puede alcanzarse mediante
fa tecnologia exclusiva U.V. de Millipore.

LA TECNOLOGIA DE FOTO-OXIDACION ULTRA-
VIOLETA (U.V.)

Accion germicida (254 nm)

lL.as lamparas L.V se han venido utilizando como
etapa germicida en sistemas de tratamienio de
aguas Las lamparas U.V. convencionales de vapor
de mercurio a baja presién generan un nivel maximo
de energia a una longitud de onda de 254 nm, que
destruye los microorganismos mediante disrupcion de
su ADN

Habitualmente, las emisionas de menor longitud de
onda se pierden, ya que son absorbidas por las impu-
rezas contenidas en el cuarzo que forma ia camisa de
ia lampara y |z cubierta que rodea a aguelia

Reduccion de C.O.T. (185 y 254 nm)

Existen lamparas modernas en las que se obtiene
una emisidn significativa de energia tanio a 185 nm
como & 254 nm

La radiacion U.V. oxida la materia organica disuel-
ta, mediante una reaccién fotoquimica en cadena,
gue reguiere la intervencion de radiaciones de 185 y
de 254 nm, para generar radicales hidroxilo libres
(OH-), altamente reactivos, que participan en el pro-
ceso de oxidacion.

Camara de foto-oxidacion U.V.

Se ha demostrado gue |a seleccion de una carcasa
adecuada es clave para obtener la maxima efectivi-
dad en una camara de foto-oxidacién U V. El acero
inoxidable 316L electropulimentado proporciona la
maxima reflexidn, permitiendo una irradiacion éptima
dentro de la camara Otros materiales, como los plés-
ticos, son inaceptables por su bajo nivel de reflexién y
por el "envejecimiento” prematuro que sufren er pre-
sencia de luz U V.

Cdmara Millipore de
fote-oxiducion UV

Junte torico de estonqueidad

Fiujo de agua

Cubierto de cuarzo
de olfo pureza

Carcosa de ocero inoxiduble 3160
eleciropulimentado

Lampuara de vapor de mercurio
o baja presidn, con cumise
de cuarzo de ollo pureza

Flujo de ogua
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CARACTERISTICAS EXCLUSIVAS

Pureza garantizada

Todos ios materiales utilizados en el sistema Milli-
Q1865 Plus han sido seleccionados y validados espe-
cificamente para garantizar el maximo nivel de pure-
za. Todas las conducciones posteriores a la camara
U V. estan construidas en PTFE.

El sisterna Milli-Q185 Plus produce el agua ultrapu-
ra bajo demanda. Este significa que el equipo se
mantiene permanentemente en estado de espera
{"stand-by"), recirculando periodicamente el agua que
contiene para mantener una calidad 6ptima y sélo
produce agua ultrapura cuando usted la necesita, a
razon de 1,5 I/min. Esto elimina el riesgo de deterioro
del agua debido a su almacenamiento.

En el Milli-Q185 Plus, la foto-oxidacién de la mate-
ria organica disuelta permite obtener la maxima pure-
za con gran rapidez, acortando los periodos de recir-
cuiacion del agua.

Ergonomia y versatilidad

El sistema Milli-Q185PIlus es compacto y se puede
instalar de forma mural o en sobremesa, en el punio del
laboratorio en que se desee utilizar el agua ultrapura.

El Unico mantenimiento se reduce a la situacion
anual de la lampara U.V. y al cambio periddico del
blogue de purificacion y del filtro final.

El blogue de purificacion QPAK™ | exclusivo de
Millipore, convierte al Milli-Q185 Plus en el equipo de
tratamiento de agua de mantenimiento mas simple:
basta con extraer el bloque agotado e instaiar uno
nueve, sin necesidad de ninguna herramienta

Simplicidad y seguridad

Los controles son extremadamente sencillos: una
pantalla alfanumérica indica, en todo momento, el
estado operativo del equipo; un piloto luminoso infor-
ma de la necesidad de reponer el blogue de purifica-
cion, a fin de mantener un nivel optimo de C O.T; otre
piloto indica el funcionamiento de la iampara U V.

Durante los periodos de parada, el sistema Milli-
Q185 Plus es mantenido en estado de espera
{"stand-by") por un controlador electrénico, que reali-
za periodicamente una recirculacién total del agua
contenida en el equipo. Esto asegura una recupera-
cion inmediata de la calidad del agua en el momento
en que el sistema se pone en marcha.

Un resistivimetro situado a la salida del agua ultra-
pura permite un control continuo de su calidad, Los
valores de resistividad se presentan normalizados a
25 °C, seglin requieren las normas para el control de
la calidad del agua de alta pureza La precisién del
resistivimetro se controla mediante un auto-test, que
se realiza automaticamente cada vez que se pone en
marcha el sistema Milli-Q185 Plus.

Para recibir mas informacién, puede usted ponerse
en contacto con la Delegacion Millipore mas proxima:

Millipore Ibérica, S.A - Avda Llano Castellano, 13 -
28034 Madrid - Tel. (91) 729 03 00. Fax {91) 729 29 09

Millipore ibérica, S.A. - Entenza, 24 - 08015
Barcelona - Tel. (93) 325 96 16. Fax (93) 325 98 96.
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e GIRALT S.A.

INSTRUMENTACION

GENERADORES Y PURIFICADORES DE GASES
WHATMAN: UNA ALTERNATIVA A LOS CILIN-
DROS DE GASES

Girait, S.A. pone a su disposicion toda una serie de
sistemas de purificacidén y generadores de gases:

Generadores de hidrdgeno ultrapuro,

-~ (Generadores de nitrégeno.

Generadores de aire sintético.

Purificadores y generadores de aire cormprimido.
Equipos especificos para purgado de FT-1R.
Purificadores para equipos absorcion atémica, etc.
La linea de equipos de Whatman international
supone una alternativa moderna v segura a la utiliza-
cion de cilindros de gases necesarios en muchas téc-
nicas analiticas, evitando asimismo muchos de los
inconvenientes que se derivan de su uso:

- Almacenamienio de grandes cantidades de gases.
- Incérmodo manejo de las botellas.

— Tiempos muertos y en ocasiones necesidad de
recalibracion, etc.

Con los generadores Whatman se puede disponer
de una fuente continua de gas con toda una serie de
veniajas adicionales:

- Seguridad y flujo continuo de gas.

— Elevada pureza,

~ Periodos de amortizacion cortos.

- Mejora de la sensibilidad.

— Disefic compacto de pared o sobremasa.
— Mantenimiente minimo,

Las aplicaciones fundamentales de estos sistemas
son variadas, pudiéndose decir que son compatibles
con cualguier téenica o instiumentacion que necesite
un aporte de gases. No obstante estd especialmente
recomendado su uso en;

— Cromatografia de gases.
— Espectrofotémetros de IR-FT.
- Analizadores TOC.
— Absorcion atomica.
— Espechrometria de masas, etc.
Para obtener una mayor informacién sobre los

equipes citados, o sobre cualquier otra gama de pro-
ductos de Giralt, 5.A., pueden dirigirse a:

-~ Madrid: Capitan Haya, 58

Tel 91-579 04 69. FFax §1-571 10 70.
-~ Barcelona: Rosellon, 132

Tel. 83-323 11 69 Fax 83-454 05 23

— Sevilla: Reina Mercedes, 25
Tel 95-462 95 61 Fax 95-423 26 66.



SUGELABOR, S.A.

Al servicio de! andlisis

INSTRUMENTACION

Detector de dispersion de luz Varex MK Il

El nuevo detector Varex MK Il ELSD {Evaporative
Light-Scatiering Detector}, se consolida come sustitu-
to de los detectores de indice de refraccion y ultravio-
leta a baja longitud de onda.

Su principio de funcionamiento, evita log principa-
les problemas derivados del uso de estos detectores,
autmentando la sensibilidad en la deteccion de anali-
tos. L.os analisis con el detector ELSD Varex MK Il
permiten empiear gradiente de fase madvil sin deriva
de la linea de base, asi como la desaparicién del pico
del disclvente con una disminucion apreciable de!
ruido de fondo.

Estas caracteristicas permiten la determinacion
rapida y precisa de matices complicados como lipi-
dos, azucares, surfactantes, polimeros, acidos gra-
50s, etc.

trilinoieina

i b (P

o w0 20 5'0 :,'o 50
tiempo (minutos)

Come ejemplo, reproducimos los resultados obteni-
dos en nuestro iaboratorio para el analisis de triglicé-
ridos en aceites vegetales

Triglicéridos en aceite de oliva
Muestra: 0,4 ml de aceite en 20 mi de acetona, 20
ul inyectados

trilinoleina

. JU J JL_,L_.‘ _

=4 r:) 7 e 30 40 50

tiempo(minutos)

Fase movil: Gradiente de acetonitriig/acelona, de
(50:50) a (0:100) en 40 minuios

Columna: Spherisorb ODS2 by, 250 x 4,6 mm a
temperatura ambiente.

Detector: Varex MK II1.

Triglicéridos en aceite de girasol
identicas condiciones al analisis anterior.

Repuestos de bombas vy delectores de HPLC

La sustitucion de muchos componentes de equipos
de HPLC es senciila y puede ser realizada por nues-
tro departamenta técnico, io que supone un ahorro en
los alios costes que los fabricantes de equipos origi-
nales (OEMs) presentan en servicio posventa.

La mayor parte de nuestros productos son sumirnis-
trados por las mismas compafias gue lo hacen a los
OEMs, lo que asegura riesgo cero para nuestros
clientes

En todo caso, como confirmacion de la garantia de
nuestros productos, se procedera al reintegro del
importe completo de nuestros cargos, si se desea la
devolucion dei producto por cualquier razon.

Disponemos de un amplio catalogo de retenes, val-
vulas, pistones y lamparas para cualquier aparato,
que puede solicitar ahora mismo a nuestro departa-
mento comercial.

Sugelabor, S.A

Sicilia, 36

Tel. {91) 501 39 36

Fax (91) 501 39 38

28038 Madrid
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TEKNOKROWACK

ENVI-DSK C18 y C18, para extraccion de grandes
volumenes

Teknokroma presenta los discos de extraccion
ENVI-18 DSK y ENVI-8 DSK de Supelco para extrac-
cidn en fase séfida, consistentes en una matriz de
fibra de vidrio conteniendo silica modificada quimica-
mente y que permiten elevados flujos de trabajo con
una mayor resistencia a ia obturacion, siendo ade-
Mmas, mas econcmicos que los filtros de teflén

Su campo de aplicacion incluye la extraccion de
contaminantes organicos (PAHs, PCBs, pesticidas,
herbicidas, phatalatos, etc.) de grandes volumenes
de agua.

Los discos ENVI-DSK cumplen con las especifica-
ciones de las normas EPA 506, 525.1, 540 1 y 550 1
para phatalatos, semivolatiles organicos, paraquat-
diquat y PAHs, respectivamente

Supelco presenta también dentro de esta misma
linea, et ENVI-Disk Holder disefiado especialmente
para facilitar la extraccién de grandes volumenes, ast
come el ENVI-Disk Manifold que permite extraer
hasta seis muestras simultaneamente.

Nuevo catalogo de Supeico 95

Como cada afio Teknokroma ha hecho llegar a sus
clientes el nueve catalogo 1995 de Supelco, el cual
es sin lugar a dudas, el mas importante en el campo
de la cromatografia, con sus mas de 900 paginas
conteniendo méas de 14.000 productos especiaimente
destinados a esta técnica analitica.

Este afo el cataloge de Supelco presente respecto
a ediciones anteriores, importantes novedades como
la de incorporar por primera vez los precios en pese-
tas para todos sus productos para facifitar el trabajo
del usuario.

Ampliado en mas de 100 paginas respecto a la edi-
cién anterior, incorpora nuevos e interesantes produc-
tos:

- Nuevas columnas PLOT (Porous Layer Open
Tubular) desarrolladas para la separacion de una
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amplia variedad de gases permanentss e hidrocarbu-
ros ligeros.

— Nuevas columnas SCOT (Suport Coated Open
Tubular) con una amplia gama de fases estacionarias
y que combinan las ventajas de las columnas capila-
res con la variedad de fases propia de las columnas
de relleno convencionales.

~ Nuevos estandares para cromatografia en sus
mas de 160 paginas dedicadas exclusivamente a
este lema.

- Nuevos discos de extraccion, ENVI-Disks, de
fibra de vidrio con grupos C8 y C18, especialmente
indicados para la extraccién de contaminantes organi-
cos en grandes volurnenes de agua.

— Nuevas columnas de HPLC para aplicaciones
especiales, como la ABZ+ que es ia mejor columna
del mercado para el andlisis de compuestos acidos y
basicas por fase reversa.

- Nuevas columnas de silice fundida funcionaliza-
da para electroforesis capilar.

Catalogo general de Teknokroma

Teknokroma presenta su nuevo catalogo general
1995 en el cual, a través, a través de sus 120 paginas,
se describen los productos més representativos de
entre las mas de 35.000 referencias que aparecen en
los diversos catalogos de sus multiples representadas
0 que fabrica a traves del nombre comercial Tracer.
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Este catalogo, en el que se incluyen los precios en
pesetas para mayor facilidad del usuario, ademas de
numerosas ofertas, pretende simplificar &t trabajo dei
analista a ia hora de localizar un producto o servicio
necesario para su trabajo, asl como dar una vision
global de las diversas lineas de accesorios y material
tungible para las diversas técnicas analiticas que
suministra Teknokroma.

Nuevo muestreador de espacio en cabeza

El muestreador 21 es el primer sistema manual de
espacio de cabeza estético {Head Space) que permi-
te aplicar esta técnica de forma cuantitativa y a bajo
coste

Ef nuevo modelo presentado por Teknokroma incor-
pora importantes mejoras respecto al modelo anierior,
como es la de un nuevo disefic de microprocesador
para conirolar todas las funciones del eguipo.

TSI I TP s s s gy

Bl muestreador 2t cumple con los requisitos exigi-
dos por las Farmacopeas Eurppea 2% Ed 18082 v
Americana USP 23/NF 18, 1995.

Entre sus caracierisiicas destacan:

- Seguridad para el analista ya que trabaja a baja
tension

— Costes nuios de mantenimiento.

— Volumen de inyeccidn variable hasta 5 ml, per-
mitiendo el analisis de trazas (ppb).

~ Extremada facilidad de manejo.

Alarma de proteccion térmica.

Reproducibilidad excelente, RSD-1%.

Seleccidn de tiempo de muestreo

Seleccion de tiempo de equilibric.

Rango de iemperaturas de 40 °C-120 °C, con
precision de 0,5 °C

- 5g adapla a cuaiguier cromatografo

Enire fas multipies aplicaciones de este equipo
estan:

— Analisis de volatiles en productos farmacéuticos,
cosméticos y alimentarios

— Analisis de arecmas en productos de alimenta-
cidn y cosmeéticos

— Alcohal y otras sustancias toxicas en sangre.

- Screening de volatiles en todo tipo de muesiras
ambientales {suelos, aguas, polimeros plasticos,
etc ).

Para mas informacion dirfjanse a:

Sant Cugat del Valles: (83) 674 88 00.

Madrid: (81) 350 19 82

Sevilla: {95) 461 01 92.

Vizcaya: (94) 467 35 45

Valencia: (96) 362 (08 07.

@

VARIAN PRESENTA NUEVOS AVANCES TEC-
NOLOGICOS PARA EL SISTEMA GC/MS SATURN

Varian ha desarroilado un nuevo paquete integrado
para aumentar las capacidades analiticas de! Saturn
GC/MS.

Estas opciones permiten obtener posibilidades de
analisis mediante GC/MS, gue sdlo instrumentos
mucho mas costosos y complejos alcanzan. Ademas,
todas las posibilidades del Saturn GC/MS esian con-
troladas mediante una Estacidon de Datos, y para su
incorporacion no es necesario ningun tipo de cambio
de fuentes o de maodificacion en el hardware.

Las nuevas opcianes que Varian ofrece son;

MS/MS AMD

Desarrollo Automatico de Métodos, que permite
una facil y rapida optimizacion de los parametros de
la Disociacion por Colision Inducida {CiD), reduciendo

asi el tiempo de preparacion de un nuevo metodo
MS/MS.

35



ms-

Espectrometria de Masas a la enésima potencia,
una técnica realmente valiosa por su alto coste y
complejidad, que puede ser ahora incorporada a su
Sistema Varian GC/MS de sobremesa lLos laborato-
rios que necesiten caracterizar compuestos totalmen-
te desconocidos se beneficiardn de la posibilidad
MSn,

MRM

Moniterizacién de Reacciones Multiples, hasta
ahora ofrecida exclusivamente por los grandes siste-
mas de tripie cuadrupolo y que permite el analisis
patrones internos marcados isotdpicamente que coe-
luyen con otros compuestos

SIS
Almacenamiento Selectivo de lones, que ofrece la
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posibilidad de obtener ventanas de aislamiento de
iones fan pequefas como una unidad de masa. Los
analistas del laboratorio podran disefiar los analisis
con Mas precision que nunca

El Sistema GC/MS Saturn de Varian puede ser
actualizado con estas opciones gradualmente, de tal
forma que los laboratorics pueden incorporar aguellas
opciones que necesiten en el momento gue las nece-
siten.

Para mas informacién, por favor, contacte con:
Varian Ibérica

Avda. Pedro Diez, 25

28019 Madrid

Tel. 81/472 76 12

Fax 91/472 50 01




la HPLC acaba de entrar en el siglo XXI

¢Una afirmacion ambiciosa?
En absoluto.

Desarrollade como
consecuencia de las
experiencias acumuladas a
través de anos de
investigacion en Merck e
Hitachi, LaChrom es un
sistema de HPLC de
generacion avanzada.

Combinando innovacion
técnica con sencillez de
manejo, LaChrom hace el
trabajo de laboratorio mas
facil y seguro, al tiempo que
incrementa notablemente la
calidad de los resultados.

Disefiado y fabricado de
acuerdo con los requisitos
de un sistema de calidad
IS0 9001, LaChrom ofrece
una garantia de dos anosy
se suminisira con
cerfificados de prueba y
validacion.

Asi puede Ud. estar seguro
de que LaChrom no sdlo es
el preiudio del siglo
proximo, €l seguira
funcionando perfeciamente
cuando este llegue.

Merck Farma y Quimica, S.A.

Division de Heactivos
{93) 570 5750




Por fin...Un GC/MS de alta
sensibilidad con opcion MS/MS.

Antes de adquirir un nuevo GC/MS,
conozca la nueva tecnologia “Wave-
Board” del Saturn GC/MS de Varian,
capaz de trabajar en E1/CI
simultdneamente, y que ahora ofrece la
revolucionaria opcion MS/MS 4D.

Este nuevo sistema permite obtener la
sensibilidad y selectividad que su
laboratorio necesita para las
aplicaciones mas complejas.

Para mas informacién, no dude en
llamarnos.

GCeGC/MSeGC/MS/MSeHPLC® AAS # ICP-AES ¢ ICP-MS # UV-Vis-NIR « NMR ¢ LIMS ® Sample Preparation ® Vacuum Products

[¥] E1/CI simultineamente
[¥] Opeion Ms/Ms 4D
m Facilidad de operacién
m Alta sensibilidad

m Avanzada tecnologia

m Préoximos desarrollos “Wave-Board”
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