CAI “QUIMICA”

SERVICIO DE ESPECTROMETRIA DE MASAS, ANALISIS
ELEMENTAL Y TECNICAS ASOCIADAS

Datos Identificativos

CURSO A,CADEMICO:2003—2004.
UBICACION: FACULTAD DE FARMACIA.
DIRECTOR: Dr. MANUEL GOMEZ RUBIO.

José Maria Arribas Bricio - Técnico especialista de Espectrometria de Masas.

Ana Isabel Albasanz Saiz - Técnico auxiliar de Analisis Elemental.

Este Centro pone a disposicion de los investigadores y grupos de investigacion de la comunidad
universitaria y de empresas publicas y privadas, los equipos cientificos relacionados con las siguientes
técnicas de analisis quimico: espectrometria de masas, analisis elemental y espectroscopia infrarroja.
El Servicio cuenta ademas con un laboratorio de reacciones peligrosas que se encuentra ubicado en un
edificio anexo al de Farmacia.

El Centro se ocupa también del mantenimiento del deposito de nitrogeno liquido de 8.400 Kg que se
encuentra junto al Edificio de Farmacia y que dispensa nitrogeno liquido a los departamentos
universitarios y grupos de investigacion de la universidad.

Dotacion instrumental:

1- Espectrometro de Masas “5988 A, HEWLETT-PACKARD” con cromatografo de gases “5890.
SERIES II”, acoplado al espectrémetro de masas. Inyector Split/Splitless.

2- Espectrometro de Masas “Automass MULTI, TermoQuest FINNIGAN” con cromatografo de
gases (Trace CQG) acoplado al espectrometro de masas CG/MS con inyector automatico (AS 2000),
sondas para compuestos solidos DIP y DEP, y sistema de cromatografia liquida acoplada a
espectrometro de masas LC/MS con las técnicas de API (APCI y ESI). Detector de array de
fotodiodos UV6000LP, Termo Quest acoplado en serie con el espectrdmetro de masas.

3- Analizador elemental “CHN-O-RAPID (HERAEUS)”.

4- Analizador elemental “CHNS-932' Y VTF-900 (LECO)”.

5- Balanza analitica de precision “SARTORIUS SUPERMICRO S4”.
6- Infrarrojos IR-FT, “SPECTRUM 2000. (PERKIN-ELMER)”.

7- GPCV “Waters” modelo GPCV-2000.

Lineas de investigacion: El Centro apoya con sus analisis -y con el mantenimiento del Laboratorio de
reacciones peligrosas y del depdsito de nitrogeno liquido- la investigacion de los grupos mas
competitivos de las areas de Quimica en general, aunque los pertenecientes a los Departamentos de
Quimica Orgadnica y de Quimica Inorgdnica son los principales usuarios del centro. También se
realizan analisis para algunas empresas de la zona relacionadas con el sector quimico y para usuarios
de otras universidades, Rey Juan Carlos y Castilla-La Mancha.



Espectrometria de Masas

Su objetivo primordial es determinar la masa molecular de la sustancia de interés, asi como
proporcionar informacion estructural de la misma. Para ello, es necesario ionizar la molécula
mediante diferentes técnicas tales como Impacto Electronico (EI), Ionizacion Quimica (CI),
Ionizacion a Presion Atmosférica (API) ESI-APCI, todas ellas disponibles en este centro de apoyo.
Los iones formados son acelerados y enfocados hacia el analizador, que los separa en funcion de su
relacion masa/carga (m/z) y son recogidos en un colector o detector, que registra la sefial producida.
Estas sefiales son digitalizadas y enviadas a un sistema informatico que permite estudiar las sefiales
recibidas, manipularlas y compararlas con librerias comerciales de espectros ya registrados. Las
combinaciones cromatograficas de que se dispone, tales como la GC/MS y la LC/MS, permiten,
ademas, realizar determinaciones cuantitativas de mezclas de compuestos en muestras complejas.

Analisis Elemental

La técnica de Analisis Elemental determina los porcentajes de: Carbono, Hidrogeno, Nitrogeno,
Azufre y Oxigeno, presentes en muestras puras, homogéneas y libres de disolventes. Es por tanto un
indicador de pureza utilizado para control de calidad, en sintesis de productos, tanto nuevos como de
rutina, en lineas de produccion, etc. Las muestras a analizar pueden ser de muy distintos origenes:
productos de sintesis, farmacéuticos, polimeros, suelos, aceites, productos de refino del petroleo y
otros. Esta técnica, es importante tanto para determinar la pureza de los compuestos como para
confirmar estructuras de moléculas de nueva sintesis.

Espectroscopia infrarroja

Se emplea en procesos de control de calidad y seguimiento analitico, o bien para completar
informacioén estructural. Aunque se ofrece a Empresas, €éstas no suelen solicitan el servicio de IR,
siendo los usuarios mas habituales los investigadores y becarios de los Departamentos de Quimica
Orgéanica e Inorganica.

Caracterizacion de polimeros

La técnica de GPCV se basa en la utilizacion de un cromatdgrafo de permeacion de gel y se utiliza
para la caracterizacion de polimeros a alta temperatura mediante cromatografia liquida, utilizando dos
detectores: refractometro y viscosimetro.

Laboratorio de reacciones peligrosas

Existe una demanda creciente de lugares que posean las medidas de seguridad necesarias para realizar
ciertas reacciones que, en un ambiente de laboratorio comun, resultarian peligrosas. Por ello, se ha
dotado a este Servicio de un laboratorio independiente del edificio general, con instalaciones
adecuadas para la realizacion de tales experimentos. El laboratorio dispone de: i) lineas de gases con
hidrogeno de alta y media presion, etileno, propileno, argoén, cloruro de hidrégeno, y mondxido de
carbono; ii) Varias campanas de extraccion para el trabajo que requiera el aislamiento de la reaccion
del medio de trabajo; iii) Detectores de fuga de alta sensibilidad para los gases mas peligrosos con los
que se trabaja, y detectores de presion para monitorizar la presion en la linea de gas, antes de que ésta
se quede vacia.

e Ademas, el edificio posee camaras con disefio antideflagracion, para la instalacion de
autoclaves para hidrogenaciones a alta y media presion. Todos los gases estan instalados en
una caseta exterior como exige la normativa vigente de Seguridad e Higiene. En los ultimos
aflos se han mejorado estas instalaciones, con financiacion del Servicio de Seguridad e
Higiene y del propio CAI. Dadas sus caracteristicas, este servicio solo se ofrece a los
investigadores de la UA, siendo los usuarios pertenecientes a los Departamentos de Quimica
Organica y de Quimica Inorganica.

El Centro y sus técnicos se encargan de la supervision, mejoras y cuidado de este laboratorio y paga
una revision anual de las lineas de gases de la instalacion que lleva a cabo AIR LIQUIDE ESPANA,
SA.

Deposito de nitrégeno liquido

Los Departamentos y grupos de investigacion de Farmacia, Medicina y Ciencias son los usuarios
principales de este servicio.



Detector de Array de Fotodiodos UV6000LP, Termo Quest, Fondos FEDER 2003-04, CAM, Marzo 2004 ,
12.600 €

GPCV, Waters GPCV-2000, Fondos FEDER 2003-04, MEC, Diciembre 2004, 117.606 €

CARMEN LOPEZ MARDOMINGO “Analisis Elemental Cuantitativo”, Universidad de Castilla-La
Mancha, 135/3003, 623,29 € (14 nov 03-31 dic 04).

CARMEN LOPEZ MARDOMINGO “Analisis cualitativo por espectrometria”, Abello Farmacia,
S.L., 136/2003, 365,40 € (14 nov 03-31 dic 03).

El Centro no realiza investigacion propiamente dicha, pero sus analisis sirven a un buen niimero de
investigadores de las areas de Quimica Organica e Inorganica fundamentalmente, que publican en
prestigiosas revistas internacionales de sus respectivas especialidades.

Se han realizado mas de setecientas muestras de Analisis Elemental y cuatrocientas cincuenta de
Espectrometria de Masas, tanto para usuarios internos de la propia Universidad, la mayor parte de
ellas, como para varias empresas quimicas de nuestro entorno. Esto supone un fuerte apoyo a la
investigacion por parte de este servicio, para los grupos y lineas de investigacion mas productivas de
nuestros centros, fundamentalmente de los departamentos de quimica, y una colaboracion importante
con las empresas quimicas de nuestra area geografica mas proxima, un sector que estd

experimentando una fuerte expansion en el corredor del Henares.
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