CURSOS DE ESPECIALIZACION 2012

INSTITUTO KONIK DE ANALITICA INDUSTRIAL

METODOS DE DERIVATIZACION PARA ANALISIS DE
COMPUESTOS POR GC Y GC-MS.

OBJETIVO:

La derivatizacién analitica puede aplicarse en un amplio rango de disciplinas. Ademas del tradicional
campo de la quimica orgénica, los métodos de derivatizacion constituyen una parte primordial de
muchos andlisis quimicos, principalmente en el campo de la medicina, la industria farmacéutica
y la alimentacién. El objetivo del curso es proporcionar a los alumnos los conocimientos teérico-
practicos suficientes para iniciarse en el trabajo con la derivatizacién previa de muestras para su
andlisis por cromatografia de gases (GC) y cromatografia de gases-espectrometria de masas (GC-
MS). El alumno adquirira las pautas necesarias para desarrollar un método de analisis mediante
una derivatizacion de los compuestos de interés antes de su introduccion en el sistema GC 6
GC-MS. Se discutiran aspectos relacionados con la preparaciéon de muestra y optimizacion de las
condiciones de derivatizacion para obtener una buena sensibilidad. Finalmente, se mostraran las
posibilidades de la técnica y sus aplicaciones mas importantes en diferentes campos, especialmente
el farmacéutico y la industria alimentaria.

Teoria (4 horas)

- Definicion de derivatizacion en GC. Razones para el uso de reacciones de derivatizacion en GC
y GC-MS

- Criterios para la elecciéon de un reactivo derivatizante

- Clasificacion de la principales técnicas de derivatizacion en GC:

+ Acilacién: Mecanismos de reaccion. Reactivos de acilacién. Ventajas e inconvenientes.

+Alquilacién: Mecanismos de reaccién. Reactivos de alquilacién. Ventajas e inconvenientes.

- Sililacién: Mecanismos de reaccién. Reactivos de sililacion. Ventajas e inconvenientes.

+ Quiral: Mecanismos de reaccion. Reactivos quirales. Ventajas e inconvenientes.

- Parametros a optimizar durante el proceso de derivatizacion: acondicionamiento del material
de vidrio, toma de muestra, acondicionamiento del inyector, tiempo y temperatura de
reaccién, proporcion y naturaleza de los reactivos derivatizantes, tipo de columna y de
detector en GC...

+ Seleccion del reactivo derivatizante apropiado segun el grupo funcional de la molécula

« Automatizacién de la derivatizacién en GC: automuestreadores, SPE, SPmE, HPLC+HRGC.

« Troubleshootings: Discusién de problemas observados en los procesos de derivatizacién y
sus posibles soluciones.

+ Andlisis Cualitativo y Cuantitativo

+ Aplicaciones

Aplicacion practica (4 horas)

+  Optimizacién de los parametros que afectan a la derivatizacion de acidos grasos en
matrices alimentarias mediante la formacion de ésteres metilicos. El alumno deberé realizar
la preparacion de muestra consistente en una transesterificacion de los acidos grasos
presentes en la matriz y posterior analisis mediante GC. Cuantificacion mediante
normalizacién interna.

- Otros ejemplos analiticos: Andlisis de benzodiazepinas en muestras bioldgicas y/o en
muestras farmacéuticas.
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