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DESCRIPCION

Material de relleno para una columna de micro-adsorcion destinada a la desecacion y/o purificacion de analitos
organicos o respectivamente biolégicos disueltos, asi como una columna de micro-adsorcion y la utilizacién de la
misma

El presente invento se refiere a un material de relleno para una columna de micro-adsorcion destinada a la
desecacion y purificacion de analitos organicos o respectivamente bioldgicos disueltos, tales como toxinas,
antibiéticos, vitaminas, hormonas, plaguicidas y similares, que contiene por lo menos un agente de desecacioén, a
una columna de micro-adsorcién rellena con él, asi como a una utilizacién de la misma.

En la quimica orgéanica o respectivamente analitica existe con frecuencia el problema de que unas cantidades muy
pequenas de sustancias para otras investigaciones u otros procesos de deteccion ulteriores, antes de su empleo en
el procedimiento de deteccién, se deben de someter a una desecacion y/o purificacion o también a una
derivatizacién, con el fin de no perturbar a las subsiguientes etapas del procedimiento o respectivamente con el fin
de no incorporar en el subsiguiente proceso unas cantidades excesivas de impurezas y/o agua, con lo que estos
procesos, por un lado, pueden ser perturbados, o respectivamente los resultados conseguibles con ello ya no son
representativos de ninguna de las maneras.

A partir del documento de patente de los EE.UU. US-B 6.541.273 se pueden tomar un procedimiento y un dispositivo
para la deteccién de plaguicidas, en los que unas muestras concentradas que contienen plaguicidas son cargadas
en un cartucho de extraccién en fase sélida, en cuyo cartucho esta contenido un agente de desecacion, tal como
p.ej. sulfato de sodio, sulfato de magnesio, un tamiz molecular y materiales similares en comun con un soporte, con
lo que, después de transferir la muestra a través del cartucho, el material eluido, que contiene los plaguicidas, puede
ser sometido a una etapa de deteccion.

Para la purificacién de pequenas cantidades de sustancias disueltas se propusieron, por ejemplo, en el documento
US-A 4.895.808 o respectivamente US-A 5.110.558, un procedimiento y un dispositivo para la adsorcién y deteccién
de agentes adsorbentes o analitos, constituyendo el fundamento de este procedimiento un dispositivo especifico,
que se compone de una combinacién de tubitos, en el que se ha introducido en un tubito exterior el analito disuelto,
en cuyo tubito exterior se ha introducido mediando rozamiento un segundo tubito provisto de un material sinterizado
(una frita), en cuyo segundo tubito estan contenidos, eventualmente extendidos en capas, unos materiales de
purificacion o respectivamente desecacion. Con un dispositivo de este tipo, la purificacion y/o la desecacion de
analitos organicos o respectivamente biolégicos se deberia conseguir hasta una cierta medida, debiendo ser
investigada una sustancia previamente purificada de esta manera en lo que se refiere a la presencia de analitos
especiales. El dispositivo y el procedimiento, tal como se han descrito en el documento US-A 4.895.808 o
respectivamente US-A 5.110.558, tienen sin embargo la desventaja de que ciertamente con este dispositivo se
puede conseguir una purificacién parcial de los analitos, pero no se pueden conseguir una desecacién y/o una
purificacion de las soluciones de muestras que se han de investigar, puesto que no es posible un empleo eficiente
de agentes de desecacion en tales columnas, puesto que estas columnas, al ponerse en contacto con liquidos que
contienen agua, se obstruyen inmediatamente o respectivamente son mal permeables y no parece ya posible
ninguna purificacion conveniente y en particular ninguna una derivatizaciéon con frecuencia necesaria seguidamente
de la solucién de analito que se ha de investigar.

También en el caso de los habituales procedimientos de analisis por cromatografia en columna, en los cuales unos
analitos se aplican sobre una columna acondicionada y se separan por lavado o se descargan con un agente de
elucién desde esta columna de nuevo con o sin uso de presion, existen unos problemas similares, que consisten en
que tales columnas pueden ser empaquetadas ciertamente con unos correspondientes materiales de purificacién
pero sin embargo ya no parece posible convenientemente una purificacion y desecacion convenientes
especialmente mediante provision de un agente de desecacion en tales columnas de andlisis, puesto que también
en este caso las columnas inmediatamente se empaquetan mal al aplicar soluciones acuosas y ya no parece posible
una separacion ulterior o respectivamente una velocidad conveniente de elucién de las sustancias que se han de
investigar.

Por lo tanto, en el pasado la realizacion del procedimiento se escogié de tal manera que las soluciones de analitos
que se han de investigar, en una primera etapa son conducidas a través de materiales de purificacién especiales o
bien en unas micro-columnas de acuerdo con los documentos US-A 4.895.808 o respectivamente US-A 5.110.558 o
respectivamente a través de unas habituales columnas de HPLC, (cromatografia de fase liquida de alto
rendimiento), LC (cromatografia en fase liquida) u otras columnas preparativas o respectivamente analiticas, y las
soluciones de analitos, purificadas, retiradas a partir de estas columnas, o respectivamente las soluciones de
analitos separadas siguiendo a una desecacion habitual se secan mediante evaporacién de los disolventes o adicion
de cantidades en exceso de un agente de desecacién a la solucion organica, después de lo cual para un analisis
ulterior de la sustancia, ésta o bien debe de ser separada de nuevo por lavado desde el agente de desecacion o
debe ser recogida con un disolvente anhidro, con el fin de aportarla a un subsiguiente procedimiento de analisis.
Esta forma de realizacion del procedimiento, que pone a disposicién una muestra convenientemente purificada y/o
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secada, es extremadamente larga y tediosa, lo cual en la analitica moderna, que debe o tiene que llevar a cabo
andlisis rapidos o respectivamente ensayos rapidos en cuanto a sustancias peligrosas, constituye una innecesaria
dedicacion de recursos de procesos y de tiempo, que no estd en ninguna proporcion con la velocidad o
respectivamente la pureza exigidas de unas muestras deseadas.

El presente invento tiene como meta, por lo tanto, poner a disposicion un material de relleno para una columna de
micro-adsorcion destinada a la desecacion y purificacion de analitos organicos o respectivamente bioldgicos
disueltos, tales como toxinas, antibiodticos, vitaminas, hormonas, plaguicidas y similares, que evite las desventajas
del estado de la técnica, de tal manera que en una reaccién de una sola etapa se puedan llevar a cabo una
desecacion y una purificacién, y por otra parte se impida con seguridad una obstrucciéon de la columna mediante la
humedad contenida en los disolventes o respectivamente mediante el agua contenida.

Por lo demas, el invento tiene como meta la puesta a disposicion de micro-adsorcion, con la que sean posibles de un
modo extremadamente rapido una desecacion y una purificacion simultaneas de analitos disueltos en disolventes
acuosos organicos, sin que la columna de adsorcion empleada sea obstruida por la humedad contenida en el
disolvente o respectivamente la humedad contenida en el disolvente sea extraida también en la muestra que se ha
de analizar, y que sea posible una subsiguiente derivatizacién de los analitos que se han de investigar sin ninguna
perturbacién y sin etapas de purificacion adicionales.

Para la resolucion del problema planteado por esta mision, el material de relleno conforme al invento para una
columna de micro-adsorcion esta caracterizado en lo esencial porque este material de relleno para una columna de
micro-adsorcion contiene sulfato de magnesio y por lo menos otro agente de desecacion adicional, seleccionado
entre el conjunto que contiene 6xido de aluminio, cloruro de calcio, hidruro de calcio, 6xido de calcio, sulfato de
calcio, hidruro de potasio, gel de silice, sulfato de cobre, 6xido de magnesio, perclorato de magnesio, tamices
moleculares, hidroxido de sodio, pentéxido de fosforo, acido sulfurico sobre un silicato, pentéxido de fésforo sobre un
silicato, asi como contiene de 0,5 a 90% en peso de un soporte presente en la naturaleza o sintético con una
superficie interna grande, escogido entre zeolitas, tierras de diatomeas, una bentonita o diéxido de silicio y porque el
material de relleno para una columna de micro-adsorcion contiene adicionalmente por lo menos un agente
adsorbente o respectivamente un agente de purificacién, escogido entre el conjunto que contiene hidrocarburos de
Cg 0 Cyg ciclicos, lineales o ramificados, sustituidos con fenilo, ciclohexilo, butilo, etilo, metilo, cianopropilo, diol,
carboxilato, bencenosulfoxilato, aminopropilo, radicales amino primarios, secundarios, terciarios o cuaternarios; un
oxido de aluminio neutro, acido o basico, intercambiadores de iones, gel de silice, carbén activo o silicato de
magnesio, asi como eventualmente uno o varios agentes de desecacion, seleccionados entre el conjunto que
contiene hidruro de calcio, 6xido de calcio, sulfatos de calcio, hidruro de potasio, gel de silice, 6xido de magnesio,
perclorato de magnesio, hidréxido de sodio, pentoxido de fosforo, acido sulfarico sobre un silicato y pentdxido de
fésforo sobre un silicato. Por emplearse como material de relleno para una columna de micro-adsorcién una mezcla
de sulfato de magnesio y por lo menos otro agente de desecacién adicional, de manera mas preferida por lo menos
dos agentes de desecacion, asi como de 0,5 a 90 % en peso de un soporte presente en la naturaleza o sintético con
una superficie interna grande, se consigue estructurar la capacidad de desecacion del agente de desecacion por
distribucion del agente de desecacion sobre el soporte presente en la naturaleza o sintético con una superficie
interna grande, de tal manera que toda la superficie del agente de desecacién se ponga a disposicién para la
reaccion con la humedad contenida en la solucién, y la superficie del agente de desecacidon no reaccione, tal como
es usual en el estado de la técnica, y el restante agente de desecacion no pueda ser alcanzado por la humedad
existente en la solucion, puesto que la superficie ya forma una capa densa, rodeada con humedad y el agente de
desecacion restante no pueda llegar a la reacciéon. Ademas de esto, el soporte presente en la naturaleza o sintético
con una superficie interna grande, actia como agente adsorbente para las mas diferentes soluciones que contienen
los analitos orgéanicos o respectivamente bioldgicos, de manera tal que junto a la desecacion, que ya constituye una
purificacion de la solucién, se puede conseguir también una purificacién de mayor alcance por eliminacion de las
sustancias perjudiciales, depositadas junto al soporte con una superficie interna grande.

Por contener el material de relleno para una columna adicionalmente por lo menos un agente adsorbente o
respectivamente un agente de purificacion, la muestra organica o respectivamente biologica disuelta o
respectivamente el analito disuelto, junto a una eficiente desecacion o respectivamente adsorcién de impurezas, se
puede también purificar quimicamente, con lo que mediante empleo de un Unico material de relleno de la columna
pueden ser eliminadas al mismo tiempo todas las sustancias que perturban a una subsiguiente detecciéon o
respectivamente a un analisis, y se pone a disposicion un material de relleno para una columna de micro-adsorcion,
que hace posible una purificacion y una desecacién particularmente rapidas y eficientes o también una derivatizacién
para una subsiguiente deteccion del analito disuelto. Finalmente, de esta manera se hace posible en particular una
subsiguiente derivatizacién del analito sin purificacién o desecacién adicional.

En el caso del empleo de un material de relleno para una columna, que junto a un soporte contiene una mezcla de
diferentes agentes de desecacién, se pone a disposicién también una desecacion especialmente eficiente de los
analitos organicos o respectivamente bioldgicos disueltos, y al mismo tiempo con un material de relleno de una
columna de este tipo, en particular en el caso de que estén contenidas unas cantidades mas elevadas de un soporte
natural o respectivamente sintético con una superficie interna grande, se puede purificar también una suspension,
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puesto que junto al soporte con una superficie interna grande se pueden retener con seguridad unas particulas
solidas, que estan contenidas en esta suspension.

De acuerdo con un perfeccionamiento del invento, el material de relleno para una columna de micro-adsorcion esta
estructurado de tal manera que contenga 5 - 70 % en peso de un soporte. Mediante empleo de un amplio espectro
de soportes con una superficie interna grande el comportamiento de desecacion o respectivamente de purificacion
de material de relleno para una columna se puede regular de una manera correspondiente, mostrando unos
materiales de relleno para columnas, que contienen altas cantidades de un soporte con una superficie interna
grande, un efecto de purificacién manifiestamente mejorado junto al efecto de desecacidon, y unos materiales de
relleno para columnas de micro-adsorcién, que muestran solamente pequefias proporciones de un soporte con una
superficie interna grande, en particular muestran un efecto de desecacion grandemente mejorado en comparacion
con el empleo del agente de desecacion puro a solas, lo cual de nuevo es atribuido al efecto de relajacion
previamente descrito del agente de desecacion.

Una desecaciéon especialmente eficiente, junto con una simultanea purificacion de los analitos organicos o
respectivamente bioldgicos disueltos, se consiguen con un material de relleno para una columna de micro-adsorcion,
que se compone de 0,5 a 90 % en peso de un soporte, de 20 a 60 % en peso de sulfato de magnesio, de 20 a 60 %
en peso de carbonato de potasio y de 10 a 35 % en peso de cloruro de calcio. Con un material de relleno para una
columna de este tipo se pueden secar y purificar analitos organicos o respectivamente biolégicos disueltos, que
también tienen en la solucién unos contenidos de agua mas altos tales como por ejemplo de 20 a 30 % de H-O, sin
que se que se de lugar a un empaquetamiento malo o respectivamente una obstruccion de la columnapor el agente
de desecacion conglomerado, que ha reaccionado con el agua.

Para un empleo especialmente eficiente de las sustancias individuales, contenidas en el material de relleno para una
columna de micro-adsorcion, de acuerdo con un perfeccionamiento preferido del invento, el material de relleno para
una columna se emplea en forma de capas. En el caso de un tal empleo en forma de capas, se pueden presentar
por ejemplo en una columna primeramente una capa de un agente de desecacion y luego una capa de un agente
adsorbente o respectivamente de purificacién, y a la inversa. Con una tal forma de realizacién del procedimiento, se
puede prestar consideracion a las sustancias individuales contenidas en las respectivas capas, a fin de que, por
ejemplo en el caso de sustancias presentes en una capa que contiene un agente de purificacion, que necesitan
grupos OH o respectivamente pequefas cantidades de agua para tener un efecto eficiente, se pueda conducir a su
través un analito disuelto en un disolvente organico, teniendo el disolvente también un cierto contenido de agua y
posponer una desecacion tan solo a continuacion y, por otro lado, en el caso de unas sustancias, que para su efecto
no necesitan nada de agua, llevar a cabo primeramente una desecacion del disolvente organico, en el que esta
disuelto el analito y tan solo después de esto llevar a cabo una purificaciéon adicional de sustancias perturbadoras.
Con un material de relleno para una columna de este tipo se puede conseguir una purificacién o respectivamente
desecacion particularmente eficiente y completa del analito disuelto en un disolvente organico. o respectivamente de
la sustancia biolégica, con lo cual es posible una subsiguiente derivatizacion con reactivos sensibles al agua sin
ninguna purificacién adicional.

De acuerdo con un perfeccionamiento del presente invento, el material de relleno para una columna de micro-
adsorcion esta estructurado de tal manera que este material de relleno para una columna contiene por lo menos una
capa de purificacion o respectivamente adsorbente, que se compone de una mezcla de 0,5 a 90 % en peso de un
soporte, eventualmente gel de silice y por lo menos un hidrocarburo de Cg 0 Cys ciclico, lineal o ramificado, sustituido
con fenilo, ciclohexilo, butilo, etilo, metilo, cianopropilo, diol, carboxilato, bencenosulfoxilato, aminopropilo, radicales
amino primarios, secundarios, terciarios o cuaternarios o dietilamina, asi como de por lo menos una capa de un
agente de desecacion, que se compone de 0,5 a 90 % en peso de un soporte y el resto de un agente de desecacion.
Mediante empleo de materiales de relleno para columnas en forma de capas, que contienen, entre otras cosas,
hidrocarburos de Cg 0 Cyg, sustituidos o sin sustituir, los denominados materiales de “fase inversa” (en inglés
“Reversed Phase”), asi como un soporte, que se compone de una sustancia sintética o presente en la naturaleza
con una superficie interna grande, asi como una capa adicional, que contiene un soporte idéntico o respectivamente
analogo a base de una sustancia sintética o respectivamente natural con una superficie interna grande asi como un
agente de desecacion, se consiguen una purificacion y una desecacion eficientes y completas de analitos disueltos
en disolventes organicos. En particular, por empleo de los denominados materiales de fase inversa, tal como esto es
conocido de por si, se puede conseguir bien y eficientemente una separacién de sustancias dafinas o que
respectivamente perturban a un analisis, ocurriendo que otras sustancias adicionales, tales como en particular
particulas de materiales solidos, se depositan junto al soporte, y a continuacion de ello toda el agua que esta
contenida en el disolvente organico, puede ser eliminada por conduccion de la solucion a través de la capa de
agente de desecacion, que asimismo contiene un soporte. Después de haber conducido una muestra a través de un
material de relleno para una columna de este tipo, se consigue obtener un analito purificado, que puede ser
sometido inmediatamente a una deteccion o respectivamente a un andlisis.

De acuerdo con un perfeccionamiento, el material de relleno para una columna de micro-adsorcion esta estructurado
de tal manera que este material de relleno para una columna contiene por lo menos una capa de purificacién o
respectivamente agente adsorbente, que se compone de una mezcla de 0,5 a 90 % en peso, en particular de 5 a
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87 % en peso de un soporte, en particular una tierra de diatomeas, de 10 a 80 % en peso, en particular de 25 a 50 %
en peso de Oxido de aluminio, de 2 a 70 % en peso, en particular de 8 a 35 % en peso de un intercambiador de
iones, de 10 a 95 % en peso, en particular de 12 a 70 % en peso de carboén activo, asi como de 3 a 65 % en peso,
en particular de 10 a 40 % en peso de un hidrocarburo de Cg 0 C1s ciclico, lineal o ramificado, sustituido con fenilo,
ciclohexilo, butilo, etilo, metilo, cianopropilo, diol, carboxilato, bencenosulfoxilato, aminopropilo, radicales amino
primarios, secundarios, terciarios o cuaternarios o dietilamina, asi como por lo menos una capa de un agente de
desecacion, que se compone de 0,5 a 90 % en peso de un soporte y el resto de un agente de desecacion. Con un
material de relleno de este tipo para una columna se consiguen no solamente una purificacién y una desecacion
completas del analito disuelto o respectivamente de la sustancia biolégica en un periodo de tiempo extremadamente
corto, puesto que todas las sustancias contenidas en las capas del material de relleno para una columna contribuyen
a la purificacion o respectivamente a la desecacion y actian al mismo tiempo o unas junto a otras de tal manera que
se pueden conseguir una purificacion y/o una desecacién especialmente rapidas y eficientes. Por lo demas, un
material de relleno de este tipo para una columna de micro-adsorcién es posible no solamente para una purificacion
y una desecacion del analito empleado, sino que por ejemplo se puede utilizar también para una derivatizacion de
las muestras con reactivos sensibles al agua antes del analisis, en particular para todas las muestras bioldgicas,
tales como alimentos, piensos para animales, granos, muestras biolégicas, tales como sangre, orina, tejidos,
materiales vegetales y las sustancias daninas se pueden detectar o respectivamente cuantificar directamente con
una combinacién de GC y MS (cromatografia de gases y una espectrometria de masas) o de GC y ECD
(cromatografia de gases y deteccion por captura de electrones).

También para ensayos quimicos rapidos se puede usar el material de relleno para una columna, puesto que, como
ya se ha sefialado, las impurezas sélidas se depositan o respectivamente se separan de modo confiable sobre el
material de relleno para una columna.

De acuerdo con un perfeccionamiento del invento, se pone a disposicion adicionalmente una columna de micro-
adsorcion destinada a la desecacion y purificacién de analitos organicos o respectivamente bioldgicos disueltos,
estando estructurada esta columna de tal manera que la columna estd empaquetada con por lo menos dos capas,
que la columna estd empaquetada con sulfato de magnesio y por lo menos otro agente de desecacion adicional
seleccionado entre el conjunto que contiene 6xido de aluminio, cloruro de calcio, hidruro de calcio, éxido de calcio,
sulfato de calcio, hidruro de potasio, gel de silice, sulfato de cobre, 6xido de magnesio, perclorato de magnesio,
tamices moleculares, hidroxido de sodio, pentéxido de fésforo, acido sulfdrico sobre un silicato, pentéxido de fésforo
sobre un silicato, asi como de 0,5 a 90 % en peso de un soporte presente en la naturaleza o sintético con una
superficie interna grande, escogido entre zeolitas, tierras de diatomeas, una bentonita o diéxido de silicio, y por lo
menos una de las capas es una capa que contiene un agente de desecacion y por lo menos una de las capas es
una capa que contiene un agente de purificacion o respectivamente un agente adsorbente, estando escogido el
agente de purificaciéon o respectivamente el agente adsorbente entre el conjunto que se compone de hidrocarburos
de Cg 0 Cys ciclicos, lineales o ramificados, sustituidos con fenilo, ciclohexilo, butilo, etilo, metilo, cianopropilo, diol,
carboxilato, bencenosulféxilato, aminopropilo, radicales amino primarios, secundarios, terciarios o cuaternarios o
dietilamina; un 6xido de aluminio neutro, acido o basico, un intercambiador de iones, gel de silice, carbén activo o
silicato de magnesio. Con una columna empaquetada de tal manera se logra conseguir una adsorcién de sustancias
en suspensién o respectivamente también separar impurezas disueltas adsorbibles, junto al soporte y al mismo
tiempo eliminar completamente el agua contenida en el disolvente, con lo que el analito puede ser aportado de igual
manera e inmediatamente a un analisis en el que perturbaria en particular el agua. Al estar empaquetada la columna
de adsorcion con por lo menos una capa que contiene un agente de desecacion y una capa que contiene un agente
adsorbente se consiguen, tal como ya se sefald esto, una separaciéon, una desecacion y una purificacion
especialmente eficientes y rapidas de la muestra que se ha de analizar, con lo que una columna de adsorcion de
este tipo es apropiada para una purificacion en una sola etapa (en inglés “one-step”) y en particular para una
derivatizacion y/o un andlisis rapido de analitos o respectivamente de sustancias biolégicas que se han de investigar.

Por estar empaquetada la columna con por lo menos dos capas, la columna de adsorcion puede tener o bien
diferentes escalones de desecacién, que contienen por ejemplo mas o menos cantidad de un soporte con una
superficie interna grande o respectivamente mas o menos cantidad de un agente de desecacion, o respectivamente
unas capas, que contienen diferentes agentes de desecacion o respectivamente diferentes soportes, pero también
se puede emplear como una columna de adsorcion, que junto a un agente de desecacién contiene también un
agente de purificacion o respectivamente de adsorcién adicional.

De acuerdo con un perfeccionamiento, la columna de micro-adsorcién esta empaquetada con 5 a 70 % en peso de
un soporte, con lo cual se puede tomar en consideracion de manera deliberada las particularidades especiales de
una muestra, en particular el contenido de agua de la muestra o respectivamente el contenido de impurezas de la
muestra.

Con el fin de asegurar que la columna no se vuelva heterogénea por medio de la muestra conducida a presion a
través de la columna, en particular por medio de la muestra liquida, que contiene el analito o respectivamente la
sustancia biolégica, o respectivamente que unas capas individuales no se separen unas de otras o respectivamente
que no resulten agujeros en la columna empaquetada, el invento es perfeccionado en el sentido de que la columna
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esta provista junto a la entrada, la salida y eventualmente entre las capas, en cada caso de una capa de filtro,
escogida entre un material sinterizado (frita), un papel de filtro, una membrana o un diafragma. Mediante una
columna de micro-adsorcion de este tipo se puede conseguir por lo demas la separacién de impurezas solidas
gruesas o respectivamente de particulas de sustancias no disueltas antes de la entrada de la muestra de analito que
se ha de investigar en la columna de micro-adsorcion, y al mismo tiempo se impide también la descarga de
particulas conjuntamente arrastradas de agentes de purificacion o respectivamente de desecacién en la muestra que
se ha de investigar, con lo que se puede poner a disposicion una columna de micro-adsorcion que trabaja de
manera especialmente limpia y eficiente,

Al estar empaquetada la columna de micro-adsorcién, tal como corresponde esto a un perfeccionamiento del
invento, desde la entrada hasta la salida con una primera capa de purificacién o respectivamente de adsorbente, que
contiene de 0,5 a 90 % en peso de un soporte, gel de silice asi como eventualmente éxido de aluminio y/o un
intercambiador de iones, una primera capa de un agente de desecacion que se compone de 0,5 a 90 % en peso de
un soporte, sulfato de magnesio asi como uno o varios otros agentes de desecacion adicionales, seleccionados
entre el conjunto formado por 6xido de aluminio, 6xido de calcio, sulfato de calcio, hidruro de potasio, gel de silice,
sulfato de cobre, 6xido de magnesio, un tamiz molecular, hidréxido de sodio, pentdxido de fésforo, acido sulfurico
sobre un sulfato, pentoxido de fésforo sobre un silicato, una segunda capa de purificacion o respectivamente de
adsorbente, que contiene de 0,5 a 90 % en peso de un soporte asi como por lo menos un hidrocarburo de Cg 0 C+g
ciclico, lineal o ramificado sustituido, asi como eventualmente carbén activo, y una segunda capa de agente de
desecacion, que contiene de 0,5 a 90 % en peso de un soporte y un agente de desecacion, escogido entre cloruro
de calcio, carbonato de potasio, sulfato de magnesio asi como eventualmente uno o varios agentes de desecacién
adicionales, seleccionados entre el conjunto que contiene hidruro de calcio, éxido de calcio, sulfato de calcio, hidruro
de potasio, gel de silice, 6xido de magnesio, perclorato de magnesio, hidréxido de sodio, pentéxido de fésforo, acido
sulfurico sobre un silicato y pentoxido de fosforo sobre un silicato, se puede prestar consideracion a propiedades
especiales particulares de los analitos que se han de investigar o respectivamente las especiales capacidades de
reaccién de las sustancias individuales contenidas en una columna de este tipo, con lo que se pueden conseguir una
purificacién y una desecacion todavia mas eficientes y seguras de la muestra sin ninguna dedicaciéon de tiempo
adicional.

Al ser conducida la muestra primeramente a través de un agente de purificacion, tal como se expone con una
columna de adsorcidn de este tipo, que necesita para su purificacion un cierto contenido de agua, se lleva a cabo a
continuacion una primera desecacion, luego una purificacion adicional con un agente de purificacion, que para su
modo de actuar no necesita indispensablemente una solucién del analito que contiene agua, y luego se hace
reaccionar con un agente de desecacion extremadamente eficiente para la separacién de la humedad residual, se
pueden eliminar en una etapa, en una denominada reaccion de una sola etapa, todas las impurezas perturbadoras,
asi como unas sustancias que perturban a un andlisis asi como el agua, pudiéndose emplear también, tal como ya
se senald esto, suspensiones y similares, sin que el material de la columna se empaquete mal o respectivamente se
obstruya e inmediatamente a continuacion con unos reactivos extremadamente sensibles al agua se pueden llevar a
cabo derivatizaciones sin otras purificaciones y/o desecaciones previas adicionales.

El presente invento tiene como meta finalmente también la utilizacién de un material de relleno para una columna o
respectivamente para una columna de micro-adsorcién destinada a la desecacion y purificaciéon de analitos
organicos o respectivamente biolégicos disueltos, tales como toxinas, antibidticos, vitaminas, hormonas o
plaguicidas, empleandose, para una utilizacion de este tipo el material de relleno para una columna o
respectivamente la columna destinada a la desecacion y purificacion de una solucién organica acuosa con un
contenido de agua de hasta 30 % en peso de los analitos organicos o respectivamente biolégicos. Con un material
de relleno de este tipo para una columna de micro-adsorcion, en particular con una utilizacion de este tipo se
consigue separar de manera segura y confiable unos contenidos extremadamente altos de agua a partir de
disolventes organicos, de manera tal que las subsiguientes etapas de analisis, tales como GC (cromatografia de
gases), MS (espectrometria de masas), GC y MS, GC y ECD y similares, se puedan llevar a cabo de una manera
segura y confiable sin sustancias perturbadoras, tales como agua y otras similares, inmediatamente después de la
purificacion y/o desecacion de la solucién de analito que se ha de investigar.

Una utilizacién especialmente eficiente de un material de relleno para una columna esta caracterizada porque una
relacion del material de relleno para una columna a la soluciéon de analito que se ha de tratar es por lo menos de
2:1a1:5, en particular de 1,5 : 1 a 1: 2,5, Por ser una relacion del material de relleno para una columna a la
solucion de analito que se ha de tratar por lo menos de 2 : 1 a 1:5, en particularde 1,5:1 a1 ; 2,5, se pondra a
disposicion siempre una cantidad relativamente grande de un material de relleno para una columna de micro-
adsorcion con respecto a la solucién de analito que se ha de tratar, con lo que se ponen a disposicion unas
superficies suficientemente capaces de reaccionar o respectivamente también agentes de desecacion o
respectivamente agentes de purificacion, de manera tal que se hace posible una purificacion extremadamente rapida
de la solucién de analito que se ha de tratar y también una desecacion extremadamente rapida de la misma.

El invento es explicado adicionalmente a continuaciéon con ayuda de un Ejemplo.
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En este Ejemplo se produjo un nimero mdltiplo de diferentes mezclas a base de agentes de desecacion y soportes
con una superficie interna grande asi como también un nimero multiplo de mezclas, que se componian de agentes
de purificacion o respectivamente adsorcion y de un soporte, asi como unas columnitas rellenas con ellos, que
seguidamente se emplearon para la purificacion de los mas diferentes agentes organicos o respectivamente
biolégicos o respectivamente micotoxinas. Como comparacion, las mismas micotoxinas o respectivamente muestras
biolégicas se sometieron a una purificacion habitual y se llevd a cabo una subsiguiente derivatizacién o
respectivamente una analitica tanto en muestras como también en muestras de comparacion, con el fin de comparar
los resultados del material de relleno para una columna o respectivamente de las columnitas de adsorcién, que
estan rellenas con el material de relleno para una columna de acuerdo con el presente invento, con los del estado de
la técnica.

Mezcla 1 de agente de desecacion (de comparacién): 300 mg de tierra de diatomeas con una superficie interna
grande, que es vendida por Cornay bajo el nombre comercial Celite ® 500 mg de una zeolita y 300 mg de cloruro de
calcio.

Mezcla 2 de agente de desecacion (de acuerdo con el invento): 300 mg de Celite ® 500 mg de sulfato de magnesio
500 mg de carbonato de calcio y 300 mg de cloruro de calcio.

Mezcla 3 de agente de desecacion (de comparacion): 1.000 mg de Celite ®, 500 mg de gel de silice, 500 mg de un
tamiz molecular, 100 mg de hidruro de potasio y 100 mg de carbonato de potasio.

Mezcla 4 de agente de desecacion (de comparacion): 500 mg de Celite ©, 100 mg de acido sulfarico sobre un
silicato, 300 mg de 6xido de aluminio, 300 mg de gel de silice, 500 mg de un tamiz molecular y 100 mg de sulfato de
calcio.

Mezcla 1 de agente de purificacion: 500 mg de tierra de diatomeas con una superficie interna grande, que es
vendida por Cornay bajo el nombre comercial Celite ® 50 mg de 6xido de aluminio y 300 mg de ciclohexil-
octadecano.

Mezcla 2 de agente de purificacion: 300 mg de 1,3,5-trietil-octadecano, 80 mg de un intercambiador de iones de
caracter basico, 100 mg de carbén activo, 500 mg de tierra de diatomeas y 500 mg de una mezcla de diferentes
zeolitas presentes en la naturaleza.

Mezcla 3 de agente de purificacién: 300 mg de 1,3,5-trietil-octadecano, 80 mg de un intercambiador de iones de
caracter basico, 500 mg de tierra de diatomeas y 500 mg de una mezcla de diferentes zeolitas presentes en la
naturaleza.

Se rellenaron en cada caso unas columnas, que contenian 1,5 g de una de las cuatro mezclas de agentes de
desecacion. Ademas, se rellenaron cinco columnitas en cada caso con 1,5 g de la mezcla 2 de agente de
purificacién y 1,5 g de la mezcla 2 de agente de desecacién asi como con 1,5 g de la mezcla 3 de agente de
purificacién y 1,5 g de la mezcla 2 de agente de desecacién. Finalmente se rellené un tubito con 1 g de la mezcla 1
de agente de purificacién, 1,1 g de la mezcla 2 de agente de desecacion, 1 g de la mezcla 2 de agente de
purificacién y 1 g de la mezcla 3 de agente de desecacion.

Mediante estos tubitos se purificaron o respectivamente secaron en cada caso 5 ml de una solucion organica que
contenia B-tricoteceno y esta solucion fue investigada seguidamente mediante una combinacion de GC y ECD
(cromatografia de gases) con un detector de captura de electrones. El material eluido investigado se obtuvo por
extraccién de 25 g de un cereal molido con 100 ml de una mezcla de acetonitrilo y agua y una subsiguiente filtracién
a través de un filtro de pliegues. 5 ml de este material eluido se rellenan en un tubito de purificacion o
respectivamente de adsorcién de acuerdo con el documento US-A 4.895.808 y un segundo tubito interno, relleno
con los agentes de purificacién o respectivamente de desecacién que mas arriba se han indicado, se introdujo a
presion en cada muestra, de tal manera que en el tubito interno, que contenia el agente de purificacion o
respectivamente de desecacion se obtuvieron 3 ml de un material eluido purificado.

A partir de este material eluido se producen soluciones originales de las correspondientes sustancias de referencia
con una concentracion de aproximadamente 2,5 ug/ml con la sustancia de referencia obtenible comercialmente (en
acetonitrilo puro) en un matraz de medicion con un capacidad de 20 ml. Las soluciones originales de las sustancias
de referencia fueron diluidas a una concentracién de 0,5 ug/ml y para esto se pipete6 en cada caso 1 ml de la
solucion patrén correspondiente en una valvula de caperuza roscada de 10 ml y se rellené con 4 ml de acetonitrilo.
Las redomas fueron cerradas y antes del uso bien entremezcladas a fondo. A continuacién se produjeron dos series
de diluciones patrones de las soluciones patrones o respectivamente de muestras que se debian de investigar, y las
muestras se reunieron con el reactivo de derivatizacion Tri-sil TBT (el Tri-sil TBT es una mezcla de N-
trimetilsililimidazol-N,O-bis(trimetilsilillacetamida y cloruro de trimetilsililo) asi como con TMS, y se cerraron. Las
soluciones de reaccion fueron mezcladas, Las redomas fueron incubadas durante 15 min a 40 °C en una estufa de
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desecacion y recogidas con isooctano y una solucién tamponadora. Después de la recogida de la fase organica con
isooctano, las muestras fueron investigadas en un cromatografo de gases HP 5890 Serie 2, que estaba equipado
con un autoinyector y un detector de captura de electrones (ECD) conectado a él. Tanto la muestra como también la
muestra comparativa mostraron en el analisis por GC una sustancia con el tiempo de retencion caracteristico del
derivado de DON utilizado y no se detectaron ningunas perturbaciones de la muestra presente con impurezas o
agua. Los periodos de tiempo de retencién de los componentes principales fueron los siguientes: DON: 24,72 min; 3-
AcDON: 31,21 min; 15-AcDON: 33,84 min; fuseranona X: 34,87 min y nivalenol: 37,43 min.

Las utilizaciones de los tubitos mezclados individuales para la analitica de B-tricoteceno mostraron los siguientes
resultados.

Ensayo comparativo solamente con la mezcla 1 de agente de desecacion: No se encontrd ningun pico de agua
perturbador, pero si que se encontraron impurezas en el analisis por GC.

Ensayo comparativo solamente con la mezcla 2 de agente de desecacion: No se encontrd ningin pico de agua
perturbador, pero si que se encontraron impurezas en el analisis por GC.

Ensayo comparativo solamente con la mezcla 3 de agente de desecacion: No se encontrd ningin pico de agua
perturbador, pero si que se encontraron impurezas en el analisis por GC.

Ensayo comparativo con unos tubitos, que contenian dos agentes de desecacion: No se encontrd ningun pico de
agua perturbador pero si que se encontraron pequefas impurezas en el analisis por GC, habiendo disminuido
manifiestamente la cantidad detectada de las impurezas en comparacién con el empleo de solamente un agente de
desecacion, lo cual es atribuido a la presencia aumentada de la tierra de diatomeas.

Unos tubitos, que contenian la mezcla 2 de agente de purificacion y la mezcla 2 de agente de desecacion. No se
encontré nada de agua perturbadora y apenas se encontraron impurezas perturbadoras.

Unos tubitos, que contenian la mezcla 3 de agente de purificacion y la mezcla 2 de agente de desecacion. No se
encontré nada de agua perturbadora y tampoco se encontraron impurezas perturbadoras.

Unos tubitos, que contenian la mezcla 1 de agente de purificacion, la mezcla 2 de agente de desecacion, la mezcla 2
de agente de purificacion y la mezcla 3 de agente de desecacién: No se encontré nada de agua perturbadora ni
tampoco se encontraron impurezas perturbadoras, sino que solamente el pico de sustancia era reconocible
manifiestamente en la GC.

Resumiendo, se puede retener que en particular unos materiales de relleno para columnas, que se componian de
varias capas, empleandose por lo menos una capa que contenia un agente de purificacion o respectivamente un
agente de adsorcion y una capa que contenia un agente de desecacién, muestran sobresalientes resultados al
realizar el subsiguiente analisis por GC de un producto derivatizado.

Como comparacién se purific6 una muestra analoga, que contenia B-tricoteceno y seguidamente se derivatizo tal
como mas arriba se describe. La purificacion de la muestra que contenia micotoxinas se llevé a cabo de la siguiente
manera. Una solucién acuosa de las micotoxinas es acidificada con &cido sulflrico, 5 ml de la misma se extraen con
acetonitrilo y hexano y a continuacién se centrifugan. La fase de hexano se separa. La fase de acetonitrilo se
concentra en la corriente de nitrégeno, el concentrado se recoge en agua y el valor del pH se ajusta a 8,5, y se carga
sobre una columna de Oasis, que previamente habia sido equilibrada con 2 ml de metanol y 2 ml de agua. La
columna se lava, las micotoxinas se extraen con metanol, el extracto se concentra por desecacion y el resto se
disuelve y diluye y luego se derivatiza ulteriormente tal como mas arriba se ha descrito. Con un tratamiento de este
tipo de acuerdo con el estado de la técnica se necesita, en comparacion con el material de relleno para una columna
de micro-adsorcién mas arriba descrito de acuerdo con el presente invento, un periodo de tiempo de 10 a 20 veces
mayor para el tratamiento de las micotoxinas y ademas de ello no se obtiene ningln producto tan puro como el
obtenido con los presentes materiales de relleno para columnas.

A continuacién, los materiales de relleno para columnas conformes al invento, en particular los materiales de relleno
para columnas que contenian una capa de un agente de purificacién o respectivamente de adsorcién y una capa de
un agente de desecacién asi como unas columnas que tenian varias capas, se emplearon para:

a) la analitica de antibiéticos de nitrofurano en productos de pescado y carne.

La purificacion de 5 ml de la muestra extraida se llevo a cabo con un tubito, que contenia 1,5 g de una mezcla de un
agente de purificacion y 1,5 g de una mezcla de un agente de desecacion.
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3 ml de una muestra purificada se trataron de una manera correspondiente a la analitica de B-tricoteceno y a
continuacion se derivatizaron con 2-nitrobenzaldehido para la analitica por HPLC y se investigaron en una columna
de HPLC. Los resultados muestran de nuevo inmediatamente un pico de sustancia y un pico del material de
comparacion, pero no muestran ningunas cantidades perturbadoras de agua o respectivamente impurezas.

b) la analitica de antibidticos de fluoroquinona en residuos de carne.

La purificacion se llevo a cabo con un tubito que contenia 1,5 g de una mezcla de un agente de purificacion y 1,5 g
de una mezcla de un agente de desecacion, en presencia de 5 ml de una muestra extraida que contenia un analito.

2 ml de una muestra purificada se analizaron a continuacién directamente mediante una HPLC en un material para
HPLC Agilent 1100, utilizandose la columna Zorbax Eclipse XDB-C8, y a continuacién se cuantific6 mediante un
detector de fluorescencia. Los resultados muestran de nuevo inmediatamente un pico de sustancia y un pico del
material de comparacion, pero no muestran ningunas cantidades perturbadoras de agua o respectivamente
impurezas.

c) la analitica de metabolitos de nitrofurano en productos de pescado y carne.

La purificacion se llevo a cabo con un tubito que contenia 1,5 g de una mezcla de un agente de purificaciony 1,5 g
de una mezcla de un agente de desecacion en presencia de 5 ml de una soluciéon que contenia un analito.

2 ml de una muestra purificada se derivatizaron con 2-nitrobenzaldehido para la analitica por HPLC y se analizaron
en un material para HPLC Agilent 1100. La columna de separacién era una columna Zorbax Eclipse XDB-C18, de
3,5 um vy el detector era un detector de trampa de iones MSD (en la modalidad de iones positivos). Los resultados
muestran de nuevo inmediatamente un pico de sustancia y un pico del material de comparativo, pero no muestran
ningunas cantidades perturbadoras de agua o respectivamente impurezas.

d) la analitica de derivados de parabeno.

La purificacion se llevo a cabo con un tubito que contenia 1,5 g de una mezcla de un agente de purificaciony 1,5 g
de una mezcla de un agente de desecacion en presencia de 5 ml de una soluciéon que contenia un analito.

2 ml de una mezcla purificada fueron investigados a continuaciéon directamente en un material para HPLC Agilent
1100 con deteccion de rayos UV (ultravioleta). Los resultados muestran de nuevo inmediatamente un pico de
sustancia y un pico del material comparativo, pero no muestran ningunas cantidades perturbadoras de agua o
respectivamente impurezas.

e) la analitica de sulfonamidas en carne.

La purificacion se llevo a cabo con un tubito que contenia 1,5 g de una mezcla de un agente de purificaciony 1,5 g
de una mezcla de un agente de desecacion en presencia de 5 ml de una soluciéon que contenia un analito.

2 ml de una muestra purificada se analizaron directamente en un HPLC Agilent 1100, es decir mediante una
columna Zorbax Eclipse XDB C8, de 5 um, y se detectaron mediante una combinaciéon de EM con APCI (acrénimo
de atmospheric pressure chemical ionization = ionizacién quimica a la presiéon atmosférica). Los resultados muestran
de nuevo inmediatamente un pico de sustancia y un pico del material comparativo, pero no muestran ningunas
cantidades perturbadoras de agua o respectivamente impurezas.

f) la analitica de salbutamol en orina

La purificacién se llevo a cabo con un tubito que contenia 1,5 g de una mezcla de un agente de purificacién y 1,5 g
de una mezcla de un agente de desecacién en presencia de 5 ml de una solucion que contenia un analito.

1 ml de una muestra purificada se derivatizé con N-metil-N-trifluorometilsilitrifluoroacetamida y se analizd6 mediante
una combinacion de GC y MS. En tal caso se utiliz6 para la separacién una columna capilar (longitud 30 m, diametro
interno 0,25 mm espesor de capa 0,25 pm). Los resultados muestran de nuevo inmediatamente un pico de sustancia
y un pico del material comparativo, pero no muestran ningunas cantidades perturbadoras de agua o respectivamente
impurezas.

g) la analitica de agentes de dopaje en orina

La muestra de orina fue neutralizada y tratada con 3-glucoronidasa (2 h, 50 °C) y a continuacion fue diluida a 1:4 con
acetonitrilo. La purificacion se llevd a cabo con un tubito que contenia 1,5 g de una mezcla de un agente de
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purificacién 1,5 g de una mezcla de un agente de desecacién en 5 ml de una solucién que contenia un analito. La
determinacion analitica se llevd a cabo mediante una 1100 HPLC MS (modalidad de proyeccion eléctrica =
electrospray modus) utilizandose como columna de separacion una Agilent Zorbax Eclipse XDB C18, 3,5 um. Los
resultados muestran de nuevo inmediatamente un pico de sustancia y un pico del material de comparacion, pero no
muestran ningunas cantidades perturbadoras de agua o respectivamente impurezas.

h) analitica de plaguicidas a partir de frutas, hortalizas o un zumo de frutas

Un extracto acuoso o respectivamente una mezcla de extractos de la muestra con acetonitrilo/agua se purifica con
un tubito que contiene 1,5 g de una mezcla de un agente de purificacién y 1,5 g de una mezcla de un agente de
desecacion.

La muestra purificada es inyectada directamente en una LVI-GC MS (Large Volume Injection Gas Chromatograph
mit Massendetektor = cromatografo de gases con inyeccion de gran volumen con un detector de masas): Agilent
6890 GC con un detector de masas Quadrupol, un autoinyector y una separacion por cromatografia mediante una
columna DB-5MS. Los resultados del analisis muestran inmediatamente un pico de sustancia y un pico del material
de comparacion, pero no muestran ningunas cantidades perturbadoras de agua o respectivamente impurezas.

Con este procedimiento se pueden detectar los siguientes plaguicidas: 2-fenilfenol, amitraz, bifentrina,
bromopropilato, bromopropilato, buprofezina, carbarilo, cloroprofam, cloropirifos, cloropirifos, clozolinato, ciflutrina
sum, DDD, DDE, DDT, deltametrina, diazinona, diclobenilo, diclofluanida, dicofol, dieldrina, difenilaminas,
endosulfano, sulfato de endosulfano, etion, etofumesato, etrimfos, flucitrinato, furalaxilo, HCB, HCH-beta, HCH-
gamma, heptacloroep6xido (trans), metilkresoxima, malaoxona, malatién, mecarbam, metalaxilo, metidation,
metoxurdn, miclobutanilo, oxadixilo, oxiclordano, paclobutrazol, paratiénetilo, parationmetilo, penconazol,
pendimetalina, pentaclorotioanisol, permetrina, fosmet, pirimifosmetilo, procloraz, procimidona, profenofos,
prometrina, propargita, profam, propizamida, quinalfos, quintozeno, simazina, tecnazeno, terbutilazina, tetradifon y
vinclozolina.

Con los materiales de relleno para columnas de acuerdo con el presente invento se consigue también detectar en
trigo el FQ-desoxinivalenol derivatizado con fluorescencia. Para ello, un trigo molido se mezcla con 100 ml de
acetonitrilo acuoso y el extracto se filtra. Para la purificacion, 5 ml del extracto filtrado se introducen y rellenan en un
tubo de andlisis de acuerdo con el documento US-A 4.895.808 y la purificacion o respectivamente la desecacion de
la muestra se efectia con un material de relleno para una columna de micro-adsorcion que contenia 1,5 g de la
mezcla 2 de agente de purificacion y 1,5 g de la mezcla 1 de agente de desecacion, asi como una frita de vidrio
situada por encima y por debajo de las dos capas, que se componian de un agente de purificacion y de un agente de
desecacion. La muestra es comprimida a través de la columnita rellena con el material de relleno para una columna
y 1 ml de un extracto secado y purificado se rellena en una redoma de medicion y se afiaden a ello 1,2-
diaminometano en metanol y ZRO-nitrato en metanol para la derivatizacion. La redoma cerrada es calentada a 70 °C
durante 8 min. Después de un enfriamiento brusco, la fluorescencia de la muestra se mide en un fluorémetro de
Perkin-Elmer. También en el caso de esta muestra se pone de manifiesto que ya no hay ningunas impurezas
perturbadoras en las muestras purificadas con el tubito de acuerdo con el presente invento y que la derivatizacion se
podia llevar a cabo inmediatamente después de la purificacion sin ninguna otra precedente separacién o
respectivamente preparacion previa adicional.

Resumiendo, es comln a todos los procedimientos, en los cuales se emplean los materiales de relleno para
columnas conformes al invento, el hecho de que ellos manifiestan una ganancia de tiempo extremada en
comparacion con el procedimiento de acuerdo con el estado de la técnica, en particular para la purificacién y
desecacion de las respectivas muestras se necesita una dedicacién de tiempo de como maximo 1,5 a 2 min, lo cual
es mas corto en un multiplo que en los procedimientos habituales de acuerdo con el estado de la técnica, y al mismo
tiempo se suministran unos productos extremadamente puros y secos.
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REIVINDICACIONES

1. Un material de relleno para una columna de micro-adsorcién, destinada a la desecacion y purificacién de analitos
organicos o respectivamente biologicos disueltos, tales como toxinas, antibiéticos, vitaminas, hormonas, plaguicidas
y similares, que contiene por lo menos un agente de desecacion, estando caracterizado el material de relleno para
una columna porque contiene sulfato de magnesio y por lo menos otro agente de desecacion adicional,
seleccionado entre el conjunto que contiene 6xido de aluminio, cloruro de calcio, hidruro de calcio, éxido de calcio,
sulfato de calcio, hidruro de potasio, gel de silice, sulfato de cobre, 6xido de magnesio, perclorato de magnesio,
tamices moleculares, hidroxido de sodio, pentéxido de fésforo, acido sulfdrico sobre un silicato, pentéxido de fésforo
sobre un silicato, asi como de 0,5 a 90 % en peso de un soporte presente en la naturaleza o sintético con una
superficie interna grande, escogido entre zeolitas, tierra de diatomeas, una bentonita o diéxido de silicio, y porque el
material de relleno para una columna de micro-adsorcion contiene adicionalmente por lo menos un agente
adsorbente respectivamente un agente de purificacion, escogido entre el conjunto que contiene hidrocarburos de Cg
o Cig ciclicos, lineales o ramificados, sustituidos con fenilo, ciclohexilo, butilo, etilo, metilo, cianopropilo, diol,
carboxilato, bencenosulfoxilato, aminopropilo, radicales amino primarios, secundarios, terciarios o cuaternarios; un
oxido de aluminio neutro, acido o basico, intercambiadores de iones, gel de silice, carbén activo o silicato de
magnesio, asi como eventualmente uno o varios otros agentes de desecacién, escogidos entre el conjunto que
contiene hidruro de calcio, 6xido de calcio, sulfato de calcio, hidruro de potasio, gel de silice, éxido de magnesio,
perclorato de magnesio, hidréxido de sodio, pentdxido de fosforo, acido sulflrico sobre un silicato y pentdxido de
fésforo sobre un silicato.

2. Un material de relleno para una columna de micro-adsorcién de acuerdo con la reivindicacion 1, estando
caracterizado este material de relleno para una columna de micro-adsorcién porque contiene 5 - 70 % en peso de
un soporte.

3. Un material de relleno para una columna de micro-adsorcién de acuerdo con la reivindicacion 1 ¢ 2, estando
caracterizado este material de relleno para una columna de micro-adsorcién porque se compone de 0, 5a 90 % en
peso de un soporte, de 20 a 60 % en peso de sulfato de magnesio, de 20 a 60 % en peso de carbonato de potasio y
de 10 a 35 % en peso de cloruro de calcio.

4. Un material de relleno para una columna de micro-adsorcion de acuerdo con la reivindicacién 1, 2 6 3, estando
caracterizado este material de relleno para una columna de micro-adsorcion porque se emplea en forma de capas.

5. Un material de relleno para una columna de micro-adsorcién de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 hasta
4, estando caracterizado este material de relleno para una columna de micro-adsorcién porque contiene por lo
menos una capa de purificacion o respectivamente de adsorbente, que se compone de una mezcla de 0,5 a 90 % en
peso de un soporte, eventualmente gel de silice y por lo menos un hidrocarburo de Cg o Cyg ciclico, lineal o
ramificado, sustituido con fenilo, ciclohexilo, butilo, etilo, metilo, cianopropilo, diol, carboxilato, bencenosulfoxilato,
aminopropilo, radicales amino primarios, secundarios, terciarios o cuaternarios o dietilamina, asi como por lo menos
una capa de un agente de desecacion, que se compone de 0,5 a 90 % en peso de un soporte y el resto de un
agente de desecacion.

6. Un material de relleno para una columna de micro-adsorcién de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 hasta
5, estando caracterizado este material de relleno para una columna de micro-adsorcién porque contiene por lo
menos una capa de purificacion o respectivamente de adsorbente, que se compone de una mezcla de 0,5 a 90 % en
peso, en particular de 5 a 87 % en peso de un soporte, en particular una tierra de diatomeas, de 10 a 80 % en peso,
en particular de 25 a 50 % en peso de 6xido de aluminio, de 2 a 70 % en peso, en particular de 8 a 35 % en peso de
un intercambiador de iones, de 10 a 95 % en peso, en particular de 12 a 70 % en peso de carbén activo, asi como
de 3 a 65 % en peso, en particular de 10 a 40 % en peso de por lo menos un hidrocarburo de Cg 0 C+s ciclico, lineal
o ramificado, sustituido con fenilo, ciclohexilo, butilo, etilo, metilo, cianopropilo, diol, carboxilato, bencenosulfoxilato,
aminopropilo, radicales amino, primarios, secundarios, terciarios o cuaternarios o dietilamina, asi como por lo menos
una capa de un agente de desecacion, que se compone de 0,5 a 90 % en peso de un soporte y el resto de un
agente de desecacion.

7. Una columna de micro-adsorcion destinada a la desecacién y purificacion de analitos organicos o respectivamente
bioldgicos disueltos, tales como toxinas, antibiéticos, vitaminas, hormonas, plaguicidas y similares, que contiene por
lo menos un agente de desecacion, estando caracterizada esta columna porque estd empaquetada con por lo
menos dos capas, porque contiene sulfato de magnesio y por lo menos otro agente de desecaciéon adicional,
escogido entre el conjunto que contiene 6xido de aluminio, cloruro de calcio, hidruro de calcio, 6xido de calcio,
sulfato de calcio, hidruro de potasio, gel de silice, sulfato de cobre, 6xido de magnesio, perclorato de magnesio,
tamices moleculares, hidroxido de sodio, pentéxido de fosforo, acido sulfurico sobre un silicato y pentoxido de
fésforo sobre un silicato, asi como de 0,5 a 90 % en peso de un soporte presente en la naturaleza con una superficie
interna grande, escogido entre zeolitas, tierras de diatomeas, una bentonita o diéxido de silicio y porque por lo
menos una de las capas es una capa que contiene un agente de desecacion y por lo menos una de las capas es
una capa que contiene un agente de purificacion o respectivamente un agente adsorbente, estando escogido el
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agente de purificaciéon o respectivamente el agente adsorbente entre el conjunto que se compone de hidrocarburos
de Cg 0 Cqg ciclicos, lineales o ramificados, sustituidos con fenilo, ciclohexilo, butilo, etilo, metilo, cianopropilo, diol,
carboxilato, bencenosulfoxilato, aminopropilo, radicales amino, primarios, secundarios, terciarios o cuaternarios o
dietilamina; un 6xido de aluminio neutro, acido o basico, un intercambiador de iones, gel de silice, carbén activo o
silicato de magnesio.

8. Una columna de micro-adsorcién de acuerdo con la reivindicacién 7, estando caracterizada la columna porque
esta empaquetada con 5 a 70 % en peso de un soporte.

9. Una columna de micro-adsorcion de acuerdo con la reivindicacion 7 u 8, estando caracterizada la columna
porque esta provista, en la entrada, en la salida y eventualmente entre las capas, en cada caso de una capa de
filtro, escogida entre un material sinterizado (frita), un papel de filtro, una membrana o un diafragma.

10. Una columna de micro-adsorcién de acuerdo con la reivindicacién 7, 8 6 9, estando caracterizada la columna
porque estd empaquetada desde la entrada a la salida con una capa de un agente de purificacion y un agente
adsorbente, que contiene de 0,5 a 90 % en peso de un soporte, gel de silice asi como eventualmente éxido de
aluminio y/o un intercambiador de iones, una primera capa de un agente de desecacion, que se compone de 0,5 a
90 % en peso de un soporte, sulfato de magnesio asi como uno o varios agentes de desecacion adicionales,
escogidos entre el conjunto de 6xido de aluminio, éxido de calcio, sulfato de calcio, hidroxido de potasio, gel de
silice, sulfato de cobre, 6xido de magnesio, un tamiz molecular, hidréxido de sodio, pentéxido de fésforo, acido
sulfurico sobre un silicato y pentéxido de fésforo sobre un silicato, una segunda capa de un agente de purificacién o
respectivamente de un agente adsorbente, que contiene de 0,5 a 90 % en peso de un soporte, asi como de por lo
menos un hidrocarburo de Cg 0 Css ciclico, lineal o ramificado, sustituido, asi como eventualmente carb6n activo, y
una segunda capa de un agente de desecacion, que contiene de 0,5 a 90 % en peso de un soporte y un agente de
desecacion, escogido entre cloruro de calcio, carbonato de potasio, sulfato de magnesio asi como eventualmente
uno o varios otros agentes de desecacion adicionales, escogidos entre el conjunto que contiene hidruro de calcio,
o6xido de calcio, sulfato de calcio, hidruro de potasio, gel de silice, éxido de magnesio, clorato de magnesio, hidréxido
de sodio, pentéxido de fosforo, acido sulflrico sobre un silicato y pentéxido de fésforo sobre un silicato.

11. Utilizacion de un material de relleno para una columna de micro-adsorcion de acuerdo con una de las
reivindicaciones 1 hasta 6 o para una columna de micro-adsorcién de acuerdo con una de las reivindicaciones 7
hasta 10 destinada a la desecacién y la purificacion de analitos organicos o respectivamente biolégicos disueltos,
tales como toxinas, antibiéticos, vitaminas, hormonas, plaguicidas y similares, caracterizada porque el material de
relleno para una columna o respectivamente la columna destinada a la desecacién y purificacion de una solucién
organica acuosa se emplea con un contenido de agua de hasta 30 % en peso de los analitos organicos o
respectivamente biolégicos.

12. Utilizacién de un material de relleno para una columna de micro-adsorcién de acuerdo con la reivindicacion 11,
caracterizada porque una relacion de material de relleno para una columna de micro-adsorcion a la solucién de
analito que se ha de tratar es por lo menosde 2:1 a1 :5, enparticulard3e 1,5:1a1:25.
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