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Queridos socios y socias de la SECyTA,

Me dirijo a vosotros en el mes de diciembre, al finalizar el afio 2025, un momento en el que muchos aprovechamos
para revisar el trabajo realizado y, a la vez, proyectar nuevos propdsitos y retos para el proximo afio.

El 2025 ha sido, sin duda, un afo especial para nuestra Sociedad por diferentes motivos. El primero de ellos fue
la celebracion de nuestra XXIV Reunion Cientifica en el marco de Euroanalysis 2025, celebrado en Barcelona. En
esta ocasion, integramos nuestra reunion en ese foro internacional con el objetivo de reforzar la visibilidad de la
cromatografia y otras técnicas afines en el marco de la quimica analitica, asi como de impulsar la proyeccion in-
ternacional de los trabajos realizados por nuestros cientificos, investigadores y estudiantes. Tal como ya senalé en
un Boletin anterior, el congreso fue un éxito, con mas de 700 participantes y la presencia de ponentes destacados,
algunos de ellos propuestos por nuestra Sociedad.

Otro hito destacado de este afo ha sido la conmemoracion del 25.° aniversario de la SECyTA. El 19 de octubre de
2000, un grupo de 14 profesores e investigadores vinculados a la cromatografia y otras técnicas relacionadas se
reunié en Barcelona para constituir la Sociedad Espafnola de Cromatografia y Técnicas Afines, heredera cientifica
del Grupo de Cromatografia y Técnicas Afines de la Real Sociedad Espafiola de Quimica, que acumulaba, ya en el
ano 2000, mas de 25 afos de trayectoria. Desde entonces, la SECYTA ha mantenido su propdsito de promover,
fomentar y difundir el conocimiento, progreso y aplicaciones de la cromatografia y otras técnicas de separacion
en todos sus ambitos y aplicaciones. Durante estos 25 aflos —mas de 50 si consideramos la historia del GCTA— lo
hemos hecho a través del Boletin, las reuniones cientificas, las becas a jévenes investigadores y muchas otras ini-
ciativas. A todos los que lo habéis hecho posible, mi mas sincero agradecimiento.

Este 2025 también ha sido el afio en que los Premios José Antonio Garcia Dominguez alcanzaron su vigésima
edicién, siempre en el marco de nuestra reunion cientifica. Con estos premios honramos la memoria del Dr. José
Antonio Garcfa Dominguez, investigador del Instituto de Quimica-Fisica “Rocasolano” (actual “Blas Cabrera”) del
CSIC, pionero de la cromatografia de gases en Espafa y uno de los fundadores del GCTA, precursor de SECyTA.
Quiero agradecer desde estas lineas el apoyo continuado de Bruker, impulsado por el Dr. Miguel Angel Pérez, a
estas veinte ediciones de los premios.

En cuanto a los proyectos de futuro, uno de los objetivos para el 2026 sera la renovacion de la pagina web de la
Sociedad. Hemos iniciado ya un proceso de reflexion y rediseio que nos llevard a una plataforma mas moderna,
con contenidos mas accesibles, una actualizacion mas agil y una mayor usabilidad tanto para nuestros socios como
para cualquier persona interesada en consultarla. También querria destacar que este sera el Ultimo nimero del
Boletin en formato papel. En 2026, siguiendo el acuerdo adoptado en la Junta de Gobierno y atendiendo a crite-
rios de uso, sostenibilidad ambiental y eficiencia de recursos, nuestra revista Cromatografia y Técnicas Afines se
publicarad exclusivamente en formato electrénico, accesible desde nuestra web.

Finalmente, y no menos importante, me complace destacar que en 2026 celebraremos nuestra XXV Reunién Cien-
tifica en el marco del 1.¢ Congreso de Andlisis Instrumental (CAI2026). Este nuevo congreso nace de la colabora-
cion de cinco sociedades cientificas del ambito de la quimica analitica: la Sociedad Espafiola de Espectrometria de
Masas (SEEM), la Sociedad Espafiola de Espectroscopia Aplicada (SEA), la Sociedad Espafiola de Metabolémica
(SESMet), la Sociedad Espafiola de Quimica Analitica (SEQA) y nuestra SECYTA. El encuentro tendra lugar del 21 al
24 de julio de 2026 en la Hospederia del Colegio Fonseca de la Universidad de Salamanca. La pagina web del
congreso (https://cai2026.es) ya esta activa. El comité organizador, liderado por el Dr. José Luis Pérez Pavon y con
el apoyo del Comité Cientifico integrado por miembros de las diferentes sociedades, esta trabajando para ofrecer
un congreso con un programa cientifico de alto nivel y un espacio propicio para el intercambio de ideas. Espero
gue podamos encontrarnos todos alli el préximo julio.

iMis mejores deseos para el aflo 2026!
Un abrazo,

Jorpi Diaz FERRERO
Presidente de SECyTA
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RESUMEN

La pirolisis acoplada a cromatografia de gases con de-
teccion por espectrometria de masas (Py-GC-MS)
constituye una herramienta analitica versatil para la
caracterizacién de materiales organicos complejos,
tanto naturales como sintéticos. Su capacidad para
descomponer macromoléculas en fragmentos detec-
tables permite la identificacién y cuantificacion de
compuestos originalmente no volatiles. El desarrollo
de diferentes tipos de pirolizadores, asi como el uso de
estandares internos y el empleo selectivo de reactivos
de derivatizacion, ha mejorado notablemente su apli-
cabilidad. De hecho, sus aplicaciones abarcan desde la
ciencia forense y la conservacion del patrimonio hasta
el andlisis ambiental, incluyendo la detecciéon y cuan-
tificaciéon de micro- y nanoplasticos, un campo en el
que destaca por su capacidad para caracterizar poli-
meros, biopolimeros y sus aditivos en una amplia va-
riedad de matrices, si bien persisten desafios impor-
tantes, sobre todo los asociados a la interpretacion de
los resultados debido en muchos casos a la compleji-
dad de los cromatogramas que se obtienen.

1. INTRODUCCION

La pirdlisis analitica (Py-GC-MS) consiste en la des-
composiciéon térmica controlada en ausencia de oxige-
no de moléculas organicas de gran tamafio cuyo ana-
lisis directo mediante cromatografia de gases o
liquidos suele resultar inviable. Se produce una rotura
de enlaces quimicos que genera fragmentos de me-
nor masa molecular y mayor volatilidad que pueden
separarse por cromatografia de gases (GC) y detectar-
se, habitualmente, mediante espectrometria de masas
(MS), lo que combina el alto poder de separacion de

la primera con la alta capacidad de identificacién que
ofrece la segunda. Para evitar artefactos y reagrupa-
mientos durante la pirdlisis, esta se lleva a cabo bajo
una atmosfera inerte (generalmente utilizando helio).
La temperatura de pirdlisis se considera a partir de
350 °C, temperaturas inferiores no logran romper en-
laces fuertes y se consideran de sub-pirdlisis o desor-
cion térmica. Por ello, segun la estabilidad térmica del
material, se suelen emplear temperaturas de pirélisis
entre 350 y 1100 °C (Kusch, 2012; Picd y Barcelo,
2020).

Para la pirdlisis analitica solo se necesitan peque-
fias cantidades de muestra (desde microgramos hasta
unos pocos miligramos), lo que la hace una técnica
muy apropiada cuando se dispone de pequefias can-
tidades de muestras o para analizar muestras precio-
sas, como objetos de arte, muestras arqueolégicas,
etc. Se puede realizar pirdlisis analitica sobre muestras
solidas o liquidas (no acuosas) y, en muchos casos, los
andlisis se llevan a cabo de forma directa, reduciendo
o eliminando completamente los pasos previos de
preparacion de las muestras, por lo que se considera
una técnica de “quimica verde”. De todas maneras,
la pirdlisis analitica es también compatible con los pro-
cedimientos habituales de extraccién y limpieza de
muestras.

La pirolisis utilizada con fines analiticos data de la
década de los afos 60, momento en que se combind
por primera vez con la cromatografia de gases con
detectores de conductividad térmica y de balance de
densidad de gas (Py-GC) para la identificacion de sus-
tancias de baja volatilidad (Dhont, 1961; Jones y Mo-
yles, 1961). Aflos mas tarde (1967), la técnica se com-
bin6 con la cromatografia de gases acoplada a
espectrometria de masas (Py-GC-MS), lo que facilito
la identificacién precisa de los productos de pirdlisis
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y amplio significativamente su potencial analitico (Me-
rritt y Robertson, 1967; Oro y col., 1967). Los prime-
ros trabajos incluyeron la determinacién de los pro-
ductos de pirdlisis del isopreno (Oro y col., 1967) y de
un grupo de aminoéacidos y péptidos (Ratcliff y col.,
1974).

Desde entonces, la Py-GC-MS ha evolucionado
hasta convertirse en una técnica con una operativi-
dad relativamente sencilla, fiable y versatil, aplicable
a una amplia variedad de muestras, tanto liquidas
como sélidas, y de diversa complejidad. De hecho, se
ha aplicado con éxito al andlisis de alimentos (McK-
night Halket y Schulten, 1988), suelos (Girona-Garcia
y col., 2019), sedimentos (Fuse y col., 2016), residuos
organicos (Rueda y col., 2022) o elementos de interés
forense (Ortiz-Herrero y col., 2018) y artistico (Tam-
burini y col., 2017), entre otros. Ademas, reciente-
mente, esta técnica ha adquirido un papel central en
la identificacion y cuantificacién de microplasticos
(MPs) y nanoplasticos (NPs) en muestras ambientales
(Faraji y col., 2025; Torres-Agullo y col., 2024), ali-
mentarias (Yue y col., 2024; Zuri y col., 2025) o bio-
l6gicas (Lv y col., 2025; Tian y col., 2025), al ofrecer
informacion cuantitativa basada en la masa de poli-
meros, algo no accesible mediante las diversas técni-
cas espectroscopicas empleadas habitualmente en
este campo.

El objetivo de este articulo es ofrecer una vision
general de los principios operativos y caracteristicas
instrumentales de la Py-GC-MS, asi como mostrar su
potencial, limitaciones y aplicabilidad en la identifica-
cion y cuantificacion de MPs y NPs en matrices com-
plejas, un ambito en el que ha adquirido una notable
relevancia en los ultimos afnos.

2. INSTRUMENTACION Y PRINCIPIOS OPE-
RATIVOS DE LA Py-GC-MS

2.1. Tipos de pirolizadores

A lo largo de las Ultimas décadas, los sistemas de pi-
rolisis acoplados a GC-MS han experimentado una
notable evoluciéon, pasando de dispositivos relativa-
mente simples, disefados Unicamente para alcanzar
altas temperaturas, a instrumentos mucho mas con-
trolados y optimizados que permiten una transfe-
rencia térmica rapida, precisa y reproducible. Este de-
sarrollo ha dado lugar a distintas configuraciones,
adaptadas tanto al tipo de muestra como al propoésito
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del andlisis, y enfocadas en mejorar la eficiencia tér-
mica, la homogeneidad del calentamiento y la calidad
de los productos generados. En todos los casos, se
requiere una cantidad reducida de muestra, dado que
la zona de calentamiento esta limitada para asegurar
una pirdlisis rapida, homogénea y una entrada efecti-
va de los pirolizados hacia la columna (Picé y Barceld,
2020; Seeley y Lynch, 2023). Entre las configuracio-
nes mas empleadas destacan: el pirolizador de horno
o microhorno, el de filamento resistivo y el de punto
de Curie, mostrados en la Figura 1. El primero forma
parte de los denominados pirolizadores en modo con-
tinuo, en los que la zona de calentamiento se mantie-
ne a una temperatura constante; mientras que los
Gltimos funcionan en modo pulso, puesto que la
muestra se introduce fria y recibe un pulso térmico
concreto.

El pirolizador de microhorno (también denomina-
do de horno vertical) consiste en un tubo de cuarzo
hueco recubierto por un dispositivo calefactor que
permite un calentamiento y enfriamiento répido y ho-
mogéneo, favoreciendo la transferencia eficiente de
los pirolizados hacia la columna y contribuyendo a
mejorar la resolucion cromatografica (Seeley y Lynch,
2023). La muestra se introduce en el microhorno ya
precalentado a la temperatura de pirdlisis, utilizando
capsulas generalmente de acero inoxidable desactiva-
do, aunque en algunos casos se utilizan capsulas de
otros materiales resistentes a altas temperaturas,
como platino, vidrio o cuarzo (Eco-Cup G Series; Py
GC-MS Analysis of Organic Binders in Cultural Heri-
tage, 2022; Selection of the Sample Cups, 2022; La
Nasa y col., 2019; Picé y Barceld, 2020). En el micro-
horno circula un flujo continuo de gas portador (nor-
malmente He) que reduce la entrada de oxigeno am-
biental y la pirdlisis ocurre casi de inmediato, evitando
la evaporacion o degradacion prematura de la mues-
tra (Burnier y Maurer, 2024). Una vez que la pirdlisis
se ha llevado a cabo, la capsula es expulsada del hor-
no mediante un flujo presurizado del gas portador, si
se dispone de un muestreador automatico, o bien se
retira manualmente con una herramienta especifica
(Technical note PYT-015E). Este sistema es el mas uti-
lizado en la actualidad, ya que permite un funciona-
miento en continuo, mejora la reproducibilidad del
analisis y ofrece una mayor versatilidad respecto al
tipo y tamafio de muestra, pues se pueden utilizar
mayores cantidades de muestra (habitualmente entre
0,1y 0,5 mg) y capsulas con volumenes de hasta
80 uL (Burnier y Maurer, 2024; Pic6 y Barcelo, 2020;
Seeley y Lynch, 2023). No obstante, el uso de canti-
dades excesivas de muestra puede generar sobrecar-



Cromatografia y Técnicas Afines

(A) (8)

Gas portador —»

(€

(Micro)horno —

Wi

Capsula de
muestra

\— Filamento

Tubo de
muestra

Figura 1. Esquema comparativo de los principales tipos de pirolizadores empleados en Py-GC-MS: A) Pirolizador de microhor-
no (calentamiento resistivo continuo); B) Pirolizador de filamento (calentamiento resistivo por pulso); C) Pirolizador de punto
de Curie (calentamiento por induccion magnética a temperatura fija).

ga térmica, dificultar la transferencia completa de los
productos de pirdlisis o incrementar la formacién
de productos secundarios (Picé y Barceld, 2020; See-
ley y Lynch, 2023).

Los pirolizadores de filamento se basan en el uso
de un metal resistivo, normalmente platino, que al-
canza rapidamente la temperatura de pirélisis me-
diante un pulso de alto voltaje, aunque los sistemas
actuales permiten aplicar rampas de temperatura (Mi-
ller y col., 2022; Picd y Barceld, 2020). La muestra se
deposita sobre una sonda metdlica o dentro de un
pequefio tubo de cuarzo, que se sitian de manera
que reciban calor del filamento. Sin embargo, depen-
diendo de la posicion de la muestra, el calentamiento
suele ser localizado y no tan uniforme como el pro-
porcionado por un sistema de microhorno. Cuando se
utiliza un tubo de cuarzo, la transferencia de calor
hacia la muestra es indirecta, lo que dificulta controlar
con precisiéon la duraciéon de la pirdlisis (Gorecki y
Poerschmann, 2001; Parsi y col., 2007). Ademas, la
colocacién de la muestra en este tipo de tubo de pi-
rolisis puede resultar laboriosa y afectar la reproduci-
bilidad del andlisis (Burnier y Maurer, 2024). Asimis-
mo, el pirolizador de filamento puede estar acoplado
a una linea de transferencia en lugar de al inyector
cromatogréfico, lo que puede provocar que algunos
compuestos se condensen al salir del horno de piroli-

sis y queden retenidos en dicha linea, especialmente
los de alto punto de ebullicién, comprometiendo la
representatividad de los pirogramas (Burnier y Maurer,
2024).

Los pirolizadores de punto de Curie, menos comu-
nes en la actualidad, operan por induccién magnética.
En este caso, la muestra se coloca sobre un alambre
de una aleacién ferromagnética definida, que me-
diante una corriente eléctrica se fuerza a alcanzar su
punto de Curie (temperatura a la cual la aleacién pier-
de su magnetizacion), estabilizando la temperatura
requerida de forma muy precisa y altamente reprodu-
cible (Sobeih y col., 2008). Este método evita el sobre-
calentamiento y la degradacién prematura de la
muestra, ya que el calentamiento es extremadamente
rapido (Flash pyrolysis) y cesa al alcanzarse el punto de
Curie. Sin embargo, su uso esta restringido por el tipo
de filamentos disponibles, con distintos puntos de Cu-
rie (por ejemplo, 610 °C para determinadas aleaciones
de Fe-Ni; unos 358 °C para aleaciones enriquecidas en
Ni; y aproximadamente 770 °C para aleaciones ricas
en Fe) (Kurkiewicz y col., 2003; Parsi y col., 2007; So-
beih y col., 2008). Ademas, esta técnica no permite
realizar calentamientos progresivos de la muestra, por
lo que no se puede utilizar para realizar otras técnicas
complementarias, como por ejemplo analisis de los
gases de evolucion (EGA-MS). En términos generales,
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los sistemas basados en calentamiento por punto de
Curie tienden a generar menos productos secundarios
que la pirdlisis por microhorno, produciendo pirogra-
mas mas simples y faciles de interpretar (Sobeih y col.,
2008).

Hay que tener en cuenta que los tres tipos de
pirolizadores comparten una limitacién comun: la
posible deposicion o condensacién de productos de
pirolisis, especialmente los de mayor punto de ebu-
llicidn, en zonas con bajo flujo de gas portador o en
puntos frios, lo que puede provocar discriminacion
de compuestos (Parsi y col., 2007). Para minimizar
esta discriminacion, se introdujo en 2001 la pirdlisis
en columna (Gorecki y Poerschmann, 2001), en la
gue la descomposicion térmica se realiza en un tubo
de acero inoxidable desactivado conectado al inyec-
tor del cromatégrafo por un extremo y a la preco-
lumna por el otro. Sin embargo, al estar el pirolizador
dentro del horno del GC, su funcionamiento puede
verse limitado por la temperatura maxima de la fase
estacionaria de la columna cromatogréfica, normal-
mente menor a 400 °C. Por otro lado, el uso conti-
nuado de estos pirolizadores puede generar acumu-
lacion de residuos en las zonas expuestas, como el
tubo de cuarzo, la aguja de interfaz, el puerto de
inyeccion del GC y la fuente del MS, por lo que se
recomienda realizar mantenimientos peridédicos con
una frecuencia ajustada al tipo de muestras (Lykke-
mark y col., 2024).

Hoy en dia existen pocas empresas que comercia-
lizan pirolizadores. Entre ellas destaca Frontier Labora-
tories Ltd., que dispone de un pirolizador de micro-
horno acoplable a un automuestreador con capacidad
para 48 capsulas (Auto-Shot Sampler AS-2020E; Mul-
ti-Shot Pyrolyzer EGA/PY-3030D). Este pirolizador per-
mite distintos modos de operacion, incluyendo EGA,
single-shot, double-shot y heart-cut, si bien en este
Ultimo caso se requieren accesorios especificos como
el Selective Sampler o, para compuestos de baja vola-
tilidad, una unidad criogénica (MicroJet Cryo-Trap).
Por otro lado, también se encuentran otros fabrican-
tes que comercializan distintos tipos de pirolizadores.
Por ejemplo, CDS Analytical ofrece un pirolizador de
filamento en su serie Pyroprobe (CDS 6150), Gerstel
proporciona un pirolizador con filamento de platino
apto para muestras solidas y liquidas (Gerstel Pyrolysis
System), y Japan Analytical Industry Co. Ltd. presenta
un pirolizador hibrido que incorpora calentamiento
por punto de Curie y microhorno, seleccionable segin
la naturaleza de la muestra, y que ademas permite
realizar EGA (JHI-08).
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2.2. Modos de operacion de la Py-GC-MS

Dependiendo del tipo de pirolizador utilizado, la for-
ma de introducir la muestra puede variar. General-
mente, cuando se utilizan capsulas, las muestras soli-
das previamente homogeneizadas mediante trituraciéon
o criomolienda pueden pesarse directamente (median-
te micro- o ultramicrobalanzas) o, en el caso de mues-
tras solubles en un disolvente adecuado, depositarse
en disolucién en la capsula y dejar evaporar el disol-
vente antes de la pirdlisis. De forma habitual, se ana-
de posteriormente una pequefa cantidad de lana de
cuarzo desactivada o filtro de fibra de vidrio para evi-
tar pérdidas de la muestra, especialmente si se utiliza
un automuestreador en los pirolizadores de microhor-
no, donde la capsula cae por gravedad al interior del
tubo de cuarzo (Ccanccapa-Cartagena y col., 2025;
Simkovic y col., 2023).

En algunos casos, y particularmente en estudios
de determinacion de MPs y NPs, se introduce directa-
mente en la capsula el propio filtro de fibra de vidrio
utilizado durante la etapa de preparaciéon de la mues-
tra, en el que han quedado retenidas las particulas
que se pretenden analizar (Coralli y col., 2023; Sefilo-
gluy col., 2025). Esto simplifica el manejo de la mues-
tra, aunque también puede introducir sefiales asocia-
das al propio filtro, por lo que debe corregirse
mediante controles adecuados.

Una vez colocada la muestra en el pirolizador, la
pirdlisis se puede realizar mediante distintos modos de
operacién, dependiendo del objetivo analitico. A efec-
tos practicos se describen a continuacion los principa-
les modos para un equipo de microhorno (Chu y col.,
2025).

Analisis de gases de evolucion (evolved gas analy-
sis, EGA-MS)

Este modo se realiza principalmente para obtener el
perfil térmico de descomposicion de una muestra y
para determinar las temperaturas 6ptimas de futuras
desorciones térmicas y pirélisis. En este caso, la mues-
tra se calienta de forma controlada y progresiva y el
material volatilizado se eluye simultdneamente a tra-
vés de un capilar corto y estrecho (cominmente de
2,5 mde longitud y 0,15 mm de didmetro interno) sin
fase estacionaria (hueco), que conecta el inyector del
cromatografo directamente con el detector de MS.
Como resultado, se obtiene un termograma, donde
se representan las diferentes etapas de descomposi-



cion del material. Es importante destacar que el EGA
no separa quimicamente los compuestos; solo registra
la evolucién térmica del conjunto de especies volatiles
y los principales iones moleculares que se producen
en las distintas temperaturas.

Single-shot (pirdlisis flash)

Este modo, el mas comun, consiste en realizar la pir6-
lisis a una Unica temperatura de pirdlisis, normalmente
superior a 350 °C (dependiendo del material a anali-
zar), fragmentando las macromoléculas de forma casi
instantanea. La rapidez del proceso minimiza reaccio-
nes secundarias, aungue temperaturas demasiado al-
tas pueden inducir fragmentacion excesiva o modificar
los patrones caracteristicos de determinados polimeros
(Patwardhan y col., 2011; Seeley y Lynch, 2023).

Double-shot

Combina una primera etapa, normalmente de desor-
cion térmica (temperaturas inferiores a 350 °C), con
una segunda etapa de pirdlisis a temperaturas sufi-
cientemente elevadas (habitualmente superiores a
350 °C). Esta técnica permite, en la fase de desorcion,
identificar materiales levemente unidos al material (no
covalente) como aditivos o contaminantes volatiles o
semivolatiles, y en la fase de pirdlisis, los componentes
estructurales de la matriz polimérica, normalmente
por rotura de enlaces covalentes. Si se desea, este
modo también puede utilizarse exclusivamente para
estudios de desorcion térmica, sin que tenga lugar la
pirolisis, para identificar Unicamente los aditivos o
contaminantes presentes.

Heart-cut EGA-GC-MS (corte selectivo)

Este modo combina el perfil térmico obtenido me-
diante EGA con una etapa de separaciéon cromatogra-
fica. Permite seleccionar zonas concretas del termo-
grama y dirigirlas hacia la columna del GC para su
analisis posterior por GC-MS. De este modo, se aislan
productos de descomposicidn generados en intervalos
térmicos especificos. Esto resulta especialmente Util
en estudios de degradacion, estudios de la composi-
cion de materiales complejos o la caracterizacion de
trazas de aditivos o contaminantes.

Aunque actualmente la mayoria de los estudios de
pirolisis se realizan en linea (on-line), en algunos casos
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se utiliza pirdlisis fuera de linea (off-line), en la que los
pirolizados se retienen en un sorbente y posterior-
mente se desorben térmicamente o se eluyen con un
disolvente adecuado antes del analisis por GC-MS (Se-
eley y Lynch, 2023; Torri y Fabbri, 2009). Algunos de
estos trabajos han empleado estrategias como, por
ejemplo, la extraccion de pirolizados mediante mi-
croextraccion en fase solida (Torri y Fabbri, 2009), cap-
tura en trampas adsorbentes como carbén activado
(Fabbri y col., 2002) o el uso de trampas frias de di-
solvente (Vidovi¢ y col., 2023) previo al analisis por
GC-MS. Este enfoque permite conservar el pirolizado
para analisis replicados o complementarios, pero in-
troduce mayor complejidad y puede dificultar la de-
terminacion de compuestos muy volatiles (Seeley y
Lynch, 2023).

Ademas, en estudios mas recientes, la pirélisis se
ha acoplado directamente al espectrometro de ma-
sas (Py-MS), permitiendo una identificacién rapi-
da de los productos de descomposicion sin necesidad
de separacién cromatogréafica previa, si bien los es-
pectros resultan con frecuencia altamente complejos
y dificiles de interpretar (Wu y Wang, 2025; Zhang y
col., 2025).

2.3. Pirdlisis reactiva y derivatizacion

En determinadas situaciones, los productos de pirdlisis
presentan una elevada polaridad o baja compatibili-
dad con las fases estacionarias mas empleadas en GC,
lo que dificulta su identificacion. Para superar estas
limitaciones, se recurre a la denominada “pirdlisis re-
activa” o “termoquimiolisis”, un enfoque en el que la
derivatizacion tiene lugar in situ, dentro de la propia
camara de pirdlisis (Kappler y col., 2018; Shadkami y
Helleur, 2010), de modo que los grupos funcionales,
como hidroxilo, carboxilo y amino, puedan transfor-
marse en derivados metilados o fluoroacetilados (Cha-
llinor, 2001). Esta reaccién ocurre de manera simulta-
nea a la pirdlisis térmica, aumentando la volatilidad, la
estabilidad térmica y la deteccion por GC-MS. En con-
junto, la derivatizacién mejora la sensibilidad para
compuestos poco volatiles o polares y reduce la inter-
ferencia de componentes de la matriz (Picé y Barceld,
2020; Sobeih y col., 2008). Sin embargo, también
presenta desventajas, ya que la mayoria de los agen-
tes de derivatizacién son normalmente productos muy
toxicos, su uso complica la interpretacion de los resul-
tados, disminuye considerablemente la vida Util de las
columnas cromatograficas y puede afectar a los de-
tectores de espectrometria de masas.
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El agente de derivatizacidon mas utilizado en la de-
terminacion de polimeros es el hidroxido de tetrameti-
lamonio (TMAH), empleado por su capacidad para fa-
vorecer la metilacién de grupos funcionales polares
durante el calentamiento (Dibke y col., 2021; Fischer y
col., 2019; Fischer y Scholz-Bottcher, 2017, 2019; Go-
miero y col., 2019; Kappler y col., 2018; Matsui y col.,
2020). Se utiliza sobre todo para polimeros como te-
reftalato de polietileno (PET), poliamidas y poliuretanos
(PU), que contienen grupos funcionales polares sus-
ceptibles de metilacion en condiciones de pirélisis (Co-
ralliy col., 2023; Seeley y Lynch, 2023). Sin embargo,
el TMAH presenta limitaciones relevantes: ademas de
generar reacciones de metilacion, puede inducir tran-
sesterificaciones no deseadas o alterar parcialmente
los patrones caracteristicos de ciertos polimeros, lo que
debe considerarse al interpretar los pirogramas (Bou-
lesteix y col., 2023). Ademas, el TMAH es un compues-
to altamente toxico y corrosivo (Huang y col., 2020;
Liny col., 2010), lo que ha impulsado la busqueda de
alternativas mas seguras, entre ellas otros hidroxidos
de amonio cuaternario (Sobeih y col., 2008) o reacti-
vos sililantes, como el hexametildisilazano (HMDS), la
N,O-bis(trimetilsilil)trifluoroacetamida u otros (Matsue-
day col., 2023; Silva y col., 2015), si bien su uso en
polimeros no es tan comun y depende fuertemente de
la matriz. En general, la eleccién del agente de deriva-
tizacién depende del tipo de polimero, de los grupos
funcionales presentes y del equilibrio entre mejora
analitica y posibles artefactos de reaccién.

2.4. Analizadores de masas mas utilizados

El analizador de masas mas utilizado actualmente en
Py-GC-MS es el cuadrupolo simple (Q) debido a su ro-
bustez, sensibilidad suficiente para la mayoria de aplica-
ciones y rapidez de adquisicién, asi como a su compa-
tibilidad con bibliotecas de espectros de referencia (Li y
col., 2025; Picé y Barceld, 2020). En cuanto a los modos
de adquisicion, el registro completo del espectro de ma-
sas (full scan) es fundamental durante el desarrollo de
métodos y la identificacion cualitativa, mientras que el
monitoreo de iones seleccionados (SIM) se emplea ha-
bitualmente para precisar la asignacion de picos (los
cromatogramas suelen ser muy complejos) vy, en algu-
nas ocasiones, para andlisis cuantitativos o semi-cuanti-
tativos, debido a la mejora en la relacion sefial-ruido
respecto al modo full scan (Picé y Barceld, 2020).

En el caso particular de la aplicacion de la Py-GC-
MS a la determinacion de MPs y NPs, la gran mayoria
de los trabajos también emplean el cuadrupolo sim-
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ple; sin embargo, crecientemente se han incorporado
analizadores de triple cuadrupolo (QgQ), que permi-
ten llevar a cabo espectrometria de masas en tandem
(MS/MS). Estos equipos proporcionan una mayor se-
lectividad y sensibilidad mediante el modo de monito-
rizaciéon de reacciones multiples (MRM) (Li y col.,
2025). Sin embargo, su uso en Py-GC-MS sigue sien-
do limitado, debido a que la pirdlisis genera mezclas
guimicamente complejas con numerosos productos
no conocidos a priori, lo que complica la seleccién
previa de pares precursor-producto necesarios para
operar en MRM. Ademas, la fragmentacion inducida
por pirdlisis puede generar espectros poco especificos
para ciertos polimeros, reduciendo la ventaja selectiva
del QqQ (Picé y Barceld, 2020).

Por su parte, la MS de alta resolucién (HRMS) se
ha consolidado como una herramienta clave en la pi-
rélisis analitica, si bien su uso sigue siendo menos fre-
cuente que el de los cuadrupolos simples, principal-
mente por su mayor coste y complejidad operativa.
Detectores como el tiempo de vuelo (TOF), el Q-TOF,
el Orbitrap o el Q-Orbitrap permiten obtener alta sen-
sibilidad, selectividad y resolucion, asi como una de-
terminacion precisa de los pirolizados mediante su
masa exacta. Estas capacidades son especialmente
Utiles para la identificacion de materiales desconoci-
dos o degradados a partir de su huella quimica. En el
ambito de los MPs, la HRMS resulta especialmente util
para distinguir fragmentos térmicos de masa similar,
detectar productos de degradacién minoritarios y ca-
racterizar aditivos o contaminantes asociados, tal y
como han demostrado estudios recientes basados en
TOF y Orbitrap (Torres-Agullo y col., 2024; Vilakati y
col., 2020).

3. CAMPOS DE APLICACION DE LA
Py-GC-MS

Como se ha mencionado anteriormente, la Py-GC-MS
se ha consolidado como una herramienta analitica ver-
satil y eficiente para la caracterizacién de materiales
organicos complejos mediante la generacion de hue-
llas quimicas especificas. A diferencia de otras técnicas,
permite estudiar moléculas de elevado peso molecular
y de baja o practicamente nula volatilidad, materiales
envejecidos y matrices altamente heterogéneas para
las que los métodos espectroscépicos convencionales
a menudo no proporcionan informacién molecular su-
ficiente. Su versatilidad se debe tanto a los diferentes
modos de pirdlisis disponibles como a la posibilidad de



aplicar pirdlisis reactiva para mejorar la volatilidad
de determinados compuestos.

Las aplicaciones de esta técnica abarcan campos
muy diversos, pero todos comparten la necesidad de
obtener informacién molecular en muestras comple-
jas cuya composicion puede haberse modificado,
mezclado o degradado, y donde la muestra puede ser
demasiado pequefa para aplicar otros métodos con-
vencionales. Entre los principales ambitos de aplica-
cion cabe destacar el arte, patrimonio cultural y ar-
gueologia, las ciencias biolégicas, el analisis ambiental,
la industria alimentaria, la geoquimica y la ciencia fo-
rense, entre otros (Sam y Wampler, 2021).

3.1. Arte y patrimonio cultural

En el estudio de materiales patrimoniales o de arte, la
Py-GC-MS permite la identificacion de compuestos or-
ganicos presentes en pinturas (Raicu y col., 2025),
barnices (Kargioti y col., 2021; Osete-Cortina y Domé-
nech-Carbo, 2006) y adhesivos (Colombini y Modug-
no, 2004; Fu y col., 2024), proporcionando informa-
cion sobre las técnicas artisticas originales y facilitando
la seleccién de tratamientos de restauracion adecua-
dos. Estos materiales suelen encontrarse en mezclas
complejas o en estados avanzados de deterioro, para
los cuales las técnicas espectroscépicas pueden resul-
tar insuficientes. Asimismo, en algunos estudios se
han caracterizado aglutinantes proteicos en pinturas
artisticas (Colombini y Modugno, 2004; Fu y col.,
2024) y colorantes naturales empleados en obras de
arte, como rubia, cdrcuma, azafran e indigo (Ca-
sas-Cataldn y Doménech-Carbd, 2005).

Por otro lado, en este campo la pirdlisis reactiva
(especialmente con TMAH) facilita la volatilizacion y
mejora la detectabilidad y resolucién cromatografica
de diterpenos y triterpenos presentes en algunos bar-
nices y adhesivos, asi como de determinados compues-
tos altamente polares empleados en tintes sintéticos
(Chiavariy col., 2002; Osete-Cortina y Doménech-Car-
bd, 2005, 2006). Cabe sefalar que la eleccion del
agente de derivatizacion puede influir notablemente
en el perfil quimico obtenido, especialmente en mate-
riales envejecidos u oxidados.

3.2. Ciencias biologicas

En el ambito biolégico, la pirdlisis se emplea para ca-
racterizar bacterias (Schmidt y col., 2006), esporas
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(Goodacre y col., 2000), tejidos vegetales (Zodrow y
Mastalerz, 2002), y biopolimeros naturales como la
neuromelanina (Dzierzega-Lecznar y col., 2006) o el
acido DL-lactico/glicolico (Urakami y col., 2001). La
fragmentacién térmica genera perfiles caracteristicos
de acidos grasos, aminoéacidos, carbohidratos y com-
puestos nitrogenados que sirven como huellas diag-
nosticas. Estos perfiles permiten diferenciar especies
microbianas, estudiar mecanismos de degradacién
biolégica o caracterizar biopolimeros de interés fisio-
l6gico.

3.3. Analisis ambiental

La Py-GC-MS desempena un papel fundamental en la
caracterizacion de la materia organica en suelos y se-
dimentos. Permite obtener informacién sobre el ori-
gen bioldgico de la materia orgénica (Jiménez-Gonza-
lez y col., 2020), su grado de humificacién
(Bonnefoy-Claudet y col., 2025; Rueda y col., 2022;
Simkovic y col., 2023), la estabilidad quimica (Sander-
man y Grandy, 2020) y la influencia de procesos am-
bientales como incendios, mineralizaciéon o interac-
cién con minerales (Chen y col., 2020). La técnica
contribuye a desentrafar la composicién de sustancias
humicas, la degradabilidad de residuos organicos y la
dindmica del carbono en suelos y en ambientes cos-
teros (Kaal y col., 2022; Ma y col., 2018). Ademas, la
Py-GC-MS ha demostrado ser una herramienta eficaz
para la deteccidon de contaminantes organicos espe-
cificos y sus productos de degradaciéon en matrices
biolégicas complejas, como tejidos de organismos
acuaticos, con aplicaciones en seguridad alimentaria
y evaluacion del riesgo de exposicién (Prieto y col.,
2020).

3.4. Industria alimentaria

La rapidez del analisis, junto con la minima prepara-
cion de muestra, ha favorecido su uso en alimentos
procesados donde las matrices son quimicamente he-
terogéneas. En este sentido, en la industria alimenta-
ria, la pirdlisis se ha empleado durante décadas para el
analisis de matrices complejas como café, té, galletas
o cacao, mediante la determinacién de macromolécu-
las naturales como proteinas, polisacéridos y lipidos
(McKnight Halket y Schulten, 1988). También permite
detectar adulteraciones (Qiu y Zhang, 2021), identifi-
car proteinas vegetales afadidas a productos animales
(Raghavany col., 1986) y determinar el perfil de acidos
grasos en aceites vegetales (Qiao y col., 2019).
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3.5. Ciencia forense

La pirdlisis analitica es ampliamente reconocida como
una técnica forense y se ha utilizado para la identifi-
cacion y caracterizacion de materiales biolégicos pre-
sentes en escenas del crimen y es, por tanto, de gran
valor en investigaciones judiciales (Mussabekova y
col., 2025; Nimi y col., 2024). También ha demostra-
do utilidad en el andlisis de tintas, téners (Egan y col.,
2003), y fibras textiles (Causin y col., 2006), asi como
de pinturas (Zieba-Palus y col., 2008), adhesivos (Ku-
mooka, 2006) u otros materiales poliméricos (leong y
col., 2024), ofreciendo perfiles quimicos reproducibles
que facilitan la asociaciéon entre un material descono-
cido y sus posibles fuentes de origen, generalmente
mediante andlisis comparativos.

Por todo ello, la Py-GC-MS se presenta como una
técnica transversal y complementaria a los métodos
espectroscopicos. Su capacidad para caracterizar con
elevada sensibilidad y buena selectividad macromolé-
culas no volatiles, materiales degradados y matrices
complejas a partir de cantidades muy pequefas de
muestra, la convierte en una herramienta esencial en
numerosos ambitos. Ademas, la diversidad de sus mo-
dos operativos amplia su alcance analitico, permitien-
do identificar componentes de la matriz y aditivos o
contaminantes adheridos a la misma.

4. IDENTIFICACION Y CUANTIFICACION
DE POLIMEROS SINTETICOS MEDIAN-
TE Py-GC-MS

4.1. Identificacion de polimeros

La Py-GC-MS constituye una herramienta util para la
identificacion y cuantificacion de polimeros sintéticos
en matrices complejas. Esta técnica destaca por gene-
rar “huellas quimicas” especificas, resultado de los
mecanismos de fragmentacién térmica de cada poli-
mero. Durante la pirdlisis, los polimeros experimentan
procesos de escision aleatoria, despolimerizacién u
otras reacciones radicalarias cuyo predominio depen-
de de la estabilidad térmica de los enlaces, de la es-
tructura macromolecular y de la presencia de grupos
funcionales, que dan lugar a pirolizados mono- y oli-
gomeéricos. En la Figura 2, se muestran algunos de los
pirolizados mas caracteristicos de distintos polimeros
de interés. Estos compuestos pueden considerarse
marcadores diagndsticos que permiten la identifica-
cion y la cuantificacion de los polimeros presentes en
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una muestra desconocida (Fischer y Scholz-Béttcher,
2017; Seeley y Lynch, 2023). Conviene destacar que
el “pirolizado marcador” y el “ion monitorizado” no
son conceptos equivalentes. El compuesto diagnésti-
co corresponde al oligbmero o fragmento generado
durante la pirdlisis, mientras que el ion empleado para
su cuantificacion en ionizacion electrénica es normal-
mente uno de sus fragmentos méas abundantes y es-
tables. Por tanto, el ion de cuantificaciéon no represen-
ta necesariamente el ion molecular del pirolizado, sino
un fragmento caracteristico derivado de él.

Sin embargo, la especificidad de estos compues-
tos puede verse comprometida en matrices ambien-
tales ricas en materia organica, en materiales enve-
jecidos o en polimeros que comparten motivos
estructurales y, por tanto, patrones de fragmentacion
similares. Por ello, la identificacién de un polimero no
deberia basarse en un Unico marcador, sino en el
analisis conjunto de varios fragmentos caracteristicos
y del patrén global de fragmentacién (Lou y col.,
2022). Este enfoque reduce falsos positivos y aumen-
ta la fiabilidad en matrices complejas especialmente
en muestras ambientales o degradadas.

En consecuencia, la identificacion de polimeros
mediante Py-GC-MS requiere el uso de bibliotecas es-
pecificas que incluyan pirolizados caracteristicos gene-
rados bajo condiciones controladas de pirdlisis. En
este sentido, el software F-Search de Frontier Labora-
tories Ltd. constituye una excelente herramienta, ya
gue proporciona espectros que permiten identificar
polimeros y aditivos a partir de termogramas de EGA
y pirogramas obtenidos mediante Py-GC-MS. Este sof-
tware facilita la comparacion directa entre datos ob-
tenidos en diferentes modos de operacion y estd com-
puesto por el propio software de blsqueda y por
cuatro colecciones complementarias de referencia
(EGA, pirogramas, pirolizados y aditivos) (F-Search
System). Asimismo, también existen textos de referen-
cia de gran utilidad para la caracterizacion de polime-
ros de sintesis (Tsuge y col., 2011).

En la Tabla 1 se muestran de manera resumida las
relaciones masa/carga (m/z) de los pirolizados comun-
mente monitorizados para cuantificar y confirmar al-
gunos polimeros. Aunque el compuesto marcador
suele coincidir con el pirolizado mas abundante, esto
no siempre garantiza su especificidad, puesto que al-
gunos productos de pirolisis pueden originarse tam-
bién a partir de otras matrices organicas (El Hayany y
col., 2021). Por ejemplo, el estireno muestra una senal
muy intensa en la pirélisis del poliestireno (PS), mien-
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Aplicacion de la pirdlisis acoplada a cromatografia de gases

con deteccion por espectrometria de masas
a la determinacion de micro- y nanoplasticos

Tabla 1. Pirolizados comUnmente monitorizados para la cuantificacion y confirmaciéon de diferentes polimeros.

Polimero Pirolizado m/z Referencia
1,20-heneicosadieno 82 (Matsueda y col., 2021; Santos y col., 2023; Torres-Agullo y col., 2024)
PE 1-tetradeceno 83 (Fan y col., 2022; Gomiero y col., 2019)
1-deceno 83 (Okoffo y col., 2020; Ribeiro y col., 2020)
2,4-dimetil-1-hepteno 70 (Fan y col., 2022; Fischer y Scholz-B&ttcher, 2017; Santos y col., 2023)
PP 2,4,6-trimetil-1-hepteno 126 (Ribeiro y col., 2020)
2,4,6,8-tetrametil-1-undeceno 69 (Dibke y col., 2021; Fischer y Scholz-Bottcher, 2017)
(St}?ri)é‘ig_;é?f;é;g:g;benceno 91 (Fischer y Scholz-Béttcher, 2017; Liy col., 2025; Matsueda y col., 2021)
P> 3-buten-1,3-diyl-dibenceno 130 (Fischer y Scholz-Bottcher, 2017; Ribeiro y col., 2020)
Estireno 104 (Fischer y Scholz-Béttcher, 2017; Sullivan y col., 2020)
Acido benzoico 122 (Matsueda y col., 2021; Ribeiro y col., 2020)
PET Dimetil tereftalato 163 (Dibke y col., 2021; Fischer y Scholz-Bottcher, 2017)
Benzofenona 182 (Ishimura y col., 2021; Santos y col., 2023)
Bisfenol A 213 (Matsueda y col., 2021; Torres-Agullo y col., 2024; Zuri y col., 2025)
e p-isopropenilfenol 134 (Li'y col., 2025; Santos y col., 2023; Ishimura y col., 2021)
Naftaleno 128 (Matsueda y col., 2021; Santos y col., 2023; Sullivan y col., 2020)
PVC Benceno 78 (Dibke y col., 2021; Fan y col., 2022; Fischer y Scholz-B&ttcher, 2017)
1-metilnaftaleno 142 (Gomiero y col., 2019; Zuri y col., 2025)
4,4'-difenilmetano diisocianato 250 (Matsueda y col., 2021)
i 4,4'-bis(N-metilanilina)metano 198 (Santos y col., 2023)
Metilmetacrilato 100 (Fischer y Scholz-Bottcher, 2017; Matsueda y col., 2021; Santos y col., 2023)
PMMA Metilacrilato 85 (Fischer y Scholz-Bottcher, 2017)
2-fenetil-4-fenil-4-pentenonitrilo 170 (Matsueda y col., 2021; Santos y col., 2023; Ishimura y col., 2021)
ABS 5-fenil-1H-benzotriazol 91 (Ccanccapa-Cartagena y col., 2025)
4-fenilciclohexeno 104 (Santos y col., 2023)
SBR 4-vinilciclohexeno 54 (Miller y col., 2022; Ishimura y col., 2021)
1-cianobutano 39 (Ccanccapa-Cartagena y col., 2025)
N6 e-caprolactama 113 (Fan y col., 2022; Fischer y Scholz-Bottcher, 2017; Matsueda y col., 2021)
Ciclopentanona 84 (Matsueda y col., 2021; Santos y col., 2023; Torres-Agullo y col., 2024)
Neo Hexeno 84 (Gomiero y col., 2019)

tras que el benceno puede actuar como marcador de
cloruro de polivinilo (PVC), caucho de butadieno (BR)
y caucho estireno-butadieno (SBR); sin embargo, am-
bos compuestos también pueden generarse durante
la pirdlisis de sustancias naturales presentes en la ma-
triz analitica (Primpke y col., 2020; Seeley y Lynch,
2023). Esta baja especificidad es habitual en los frag-

mentos de baja masa, ya que estos pueden formarse
a partir de una amplia variedad de componentes or-
ganicos presentes en matrices ambientales. Por el
contrario, los fragmentos y oligémeros de mayor
masa —derivados directamente de la estructura ma-
cromolecular del polimero— suelen ser mucho mas
informativos. Por esta razdn, se recomienda utilizar el



trimero de estireno (ion molecular m/z 312) o relacio-
nes entre estireno y tolueno como marcador selectivo
del PS, reduciendo interferencias procedentes de la
materia organica ambiental.

La abundancia relativa de estos pirolizados depen-
de fuertemente de la temperatura de pirdlisis y del
tiempo de residencia, por lo que variaciones en estos
parametros pueden modificar de forma significativa el
patrén observado en muestras reales. Conviene recor-
dar que, en espectrometria de masas con ionizacion
electrénica, los iones de cuantificacion no suelen co-
rresponder al ion molecular del pirolizado, sino a frag-
mentos abundantes y estables que actian como se-
fales analiticas representativas del compuesto objeto
de estudio (por ejemplo, el m/z 91 en el caso del tri-
mero del estireno) (Okoffo y col., 2020). No obstante,
incluso con estos marcadores, la presencia de com-
puestos aromaticos derivados de la biomasa puede
comprometer la cuantificacion en matrices muy com-
plejas. Ademas, para el PS se ha demostrado que la
derivatizacion no resuelve completamente el proble-
ma ocasionado por interferencias ambientales (Pico y
Barceld, 2020; Zhou y col., 2019), por lo que la selec-
cion combinada de varios fragmentos diagnoésticos
sigue siendo el enfoque mas robusto.

En muestras complejas, la coexistencia de varios
polimeros puede inducir interacciones entre ellos du-
rante la pirdlisis, generar reacciones secundarias y al-
terar la respuesta analitica, lo que puede originar erro-
res sistematicos en la cuantificacion de los distintos
polimeros presentes (Matsueda y col., 2021). Estas
interacciones suelen provocar tanto incrementos
como disminuciones en la intensidad de los piroliza-
dos caracteristicos, dependiendo de la composicion
de la mezcla, asi como de la compatibilidad estructu-
ral de los polimeros (Seeley y Lynch, 2023). En este
sentido, Steinmetz y col. (Steinmetz y col., 2020) ob-
servaron que el polipropileno (PP) puede sobreesti-
marse al emplear 2,4-dimetil-1-hepteno como marca-
dor en presencia de polietileno (PE), debido a la
formacion conjunta de fragmentos similares por am-
bos polimeros. Estas interacciones tienen una base
claramente quimica: tanto PE como PP experimentan
mecanismos de escision radicalaria similares durante
la pirdlisis (principalmente escision B), lo que facilita la
formacion de fragmentos compatibles y parcialmente
solapados (Qin y col., 2026). Este fendmeno se acen-
tla cuando uno de los polimeros es mayoritario o
cuando las condiciones de pirdlisis favorecen rutas se-
cundarias, mientras que su impacto es mucho menor
cuando las proporciones relativas son bajas o los poli-
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meros presentan estructuras quimicamente distintas
(por ejemplo, PET frente a PE) y, por tanto, procesos
de pirdlisis diferentes (Lian y col., 2024). Sin embargo,
la magnitud de estas interferencias para polimeros co-
munes como PE, PPy PS suele ser moderada (en torno
al 10% en las condiciones evaluadas).

También se ha comprobado que, en matrices
complejas donde coexisten multiples polimeros, estas
interacciones pueden dar lugar a respuestas no linea-
les, dificultando la cuantificacién precisa (Matsueda y
col., 2021). Por tanto, el uso de curvas de calibraciéon
individuales para cada polimero debe aplicarse con
cautela en muestras complejas y, siempre que sea po-
sible, complementarse con ensayos de mezcla contro-
lada o modelos multicomponente que permitan eva-
luar la influencia reciproca entre los distintos
polimeros. Por todo ello, la cuantificacion de polime-
ros sintéticos mediante Py-GC-MS requiere no solo el
uso de marcadores especificos, sino también procedi-
mientos de calibraciéon adecuados, estrategias de co-
rreccién de matriz y el empleo de estandares internos
(ISs) seleccionados adecuadamente.

4.2. Uso de estandares internos en la cuantifica-
cion de polimeros

La cuantificacién de productos de pirdlisis analitica es
un aspecto controvertido y presenta algunas limitacio-
nes. Sin embargo, pueden utilizarse ISs en Py-GC-MS
y constituye una buena practica que ayuda a mejorar
la precision, exactitud y reproducibilidad del método
analitico. Su adicion, realizada generalmente justo an-
tes de la pirdlisis, proporciona una referencia constan-
te que permite normalizar la respuesta de los com-
puestos de interés y compensar variaciones
instrumentales o derivadas del proceso de pirdlisis y
de la inyeccién (Unice y col., 2012).

Aunque la bibliografia disponible ofrece escasa in-
formacion sobre el efecto del modo de incorporacion
del IS, este es también un aspecto critico, ya que de-
termina qué fuentes de variabilidad corrige. En este
sentido, cuando el IS se mezcla directamente con el
polimero o con el diluyente en forma soélida, permite
compensar diferencias de transferencia térmica y efi-
ciencia de pirdlisis. Si se aflade como una pequeia
gota de una disolucién estandar sobre la capsula o el
filtro y se evapora el disolvente, el IS corrige principal-
mente variaciones de inyeccién, pero no necesaria-
mente las asociadas al proceso de pirdlisis. Por otra
parte, cuando se deposita y evapora directamente so-
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bre los filtros empleados en la preparacién de mues-
tras de MPs y NPs, su funcién principal es compensar
pérdidas por adsorcién o redistribucion durante la ma-
nipulacién. Por ello, la elecciéon del formato de adiciéon
debe ser coherente con la etapa analitica que se pre-
tende normalizar. La seleccién del IS también debe
basarse en la similitud estructural con los pirolizados
del polimero objetivo (Seeley y Lynch, 2023). En gene-
ral, los ISs aromaticos resultan adecuados para poli-
meros aromaticos como PS o PC, mientras que para
polimeros alifaticos como PE o PP se prefieren com-
puestos de cadena larga con patrones de fragmenta-
cibn comparables, y para polimeros acrilicos, como
polimetilmetacrilato (PMMA), los ésteres metacrilicos
modificados ofrecen un comportamiento mas repre-
sentativo. Esta correspondencia estructural mejora la
correccién de variaciones en la eficiencia de pirdlisis y
en la generacién de pirolizados diagnésticos.

Por tanto, la eleccién del IS depende del polimero
objetivo y del tipo de productos generados durante la
pir6lisis. Ademas, estos compuestos deben ser esta-
bles térmicamente, tener un comportamiento similar
al de los polimeros analizados y no estar presentes en
la matriz ni generar interferencias cromatograficas.
Entre los mas utilizados en Py-GC-MS se encuentran
el estireno-dg (Funck y col., 2020), el antraceno (deu-
terado (Matsui y col., 2020) o no (Nakano y col.,
2022)), el clorobenceno-ds (Sullivan y col., 2020) y el
acido colanico (Fan y col., 2022). El PS-d, también se
ha utilizado ampliamente como IS, generalmente di-
suelto en diclorometano (Dierkes y col., 2019; To-
rres-Agulloy col., 2024; Zuriy col., 2025). No obstan-
te, puede experimentar un intercambio isotdpico H/D
durante la pir6lisis, comprometiendo su identificacion
(Lauschke y col., 2021). Este efecto depende en gran
medida de la matriz inorganica y es mas significati-
vo cuando se emplean sustratos como filtros de éxido
de aluminio. Para superar esta limitacion, Lauschke y
col. (2021) propusieron el poli(4-fluoroestireno) como
alternativa méas estable para la cuantificacién de PE,
PPy PS.

En andlisis multicomponente, se han utilizado
mezclas de ISs que representen distintos tipos estruc-
turales de polimeros con el fin de simular las interac-
ciones entre ellos y mejorar la calibracion global del
método (Dibke y col., 2021; Fischer y col., 2019;
Primpke y col., 2020). Un ejemplo representativo fue
propuesto por Fischer y Scholz-Béttcher (2019), que
desarrollaron una mezcla de ISs compuesta por 9-do-
decil-1,2,3,4,5,6,7,8-octahidroantraceno, antrace-
no-d,,, androestano y acido colanico (cada uno a
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0,02 mg/mL en n-hexano). Estos compuestos ac-
tuaban como analogos de diferentes tipos de pi-
rolizados, incluyendo alifaticos, aromaéticos planos y
aromaticos no polares, lo que permitié reducir la des-
viacion estandar de las determinaciones de 100 a

6 ug.

Es importante sefialar que el uso de un IS no co-
rrige interferencias derivadas de reacciones secunda-
rias entre polimeros, efectos cataliticos del diluyente o
alteraciones del patron de pirdlisis inducidas por la
matriz. El IS compensa variaciones instrumentales y de
inyeccién, asi como parte de la variabilidad inherente
al propio proceso de pirdlisis, pero no evita la forma-
cion de oligbmeros solapados ni las desviaciones sis-
tematicas producidas cuando coexisten polimeros con
mecanismos de degradacién compatibles (Seeley y
Lynch, 2023). Por ello, incluso empleando ISs, la inter-
pretacion de los resultados debe considerar las posi-
bles interacciones quimicas entre polimeros y la in-
fluencia de la matriz.

A pesar de los avances, el uso de ISs en Py-GC-MS
continda limitado por la escasa disponibilidad comer-
cial de polimeros marcados isotdpicamente, en con-
creto aquellos marcados con '3C, que serfan los mas
adecuados desde un punto de vista quimico, pero
presentan un coste elevado (Seeley y Lynch, 2023).
Como consecuencia, aun se requiere una evaluaciéon
mas exhaustiva de los ISs mas apropiados segun la
matriz y el tipo de polimero, asi como el desarrollo de
materiales de referencia certificados especificos para
Py-GC-MS que permitan mejorar la comparabilidad de
los resultados entre laboratorios.

4.3. El papel de los diluyentes en la pirodlisis
analitica

La adicion de un diluyente inorganico es una practica
habitual en la preparacién de estandares y submues-
tras para la determinacion de polimeros mediante Py-
GC-MS. Estos compuestos facilitan la preparacion de
mezclas estandar que contienen microgramos de va-
rios polimeros distribuidos sobre un sustrato inerte, lo
gue permite una comparacion fiable entre estandares
y muestras, y la construccion de curvas de calibracién
representativas (Technical note PYA1-144E; Technical
note PYA1-145E). Ademas de facilitar la manipulacién
y pesada de cantidades muy pequefias de polimero
(del orden de microgramos), los diluyentes contribu-
yen a homogeneizar la trasferencia de calor durante
la pirdlisis, lo que mejora la reproducibilidad del pa-
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Figura 3. Pirogramas TIC obtenidos por Py-GC-MS de polietileno (A), polipropileno (B) y poliestireno (C). Cada polimero (50 pg)
se peso6 en capsulas individuales junto con 50 pg de CaCOs,. Pirdlisis a 600 °C y temperatura de la interfaz 300 °C. Condiciones
de GC: columna Ultra ALLOY-MP (30 m x 0.25 mm x 0.50 pym); programa de temperatura 40 °C (2 min), 20 °C/min hasta
280 °C (10 min) y 40 °C/min hasta 320 °C (15 min); helio como gas portador a presion constante (21,7 psi). Rango de adqui-
sicion: m/z 29-350.
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tron de pirolizados; sin embargo, es necesario llevar a
cabo maés investigaciones que evallen este efecto (Te-
chnical note PYA1-143E; Matsueda y col., 2021). Hoy
en dia, algunas casas comerciales ofrecen mezclas de
polimeros premezcladas con diluyentes (generalmente
SiO, o CaCO,) para la calibracién y validacion de me-
todologias analiticas (Frontier Lab).

Los diluyentes sélidos son los mas utilizados, espe-
cialmente el SiO, desactivado (Matsueda y col., 2021)
0 el CaCO;(Ccanccapa-Cartagena y col., 2025), aun-
que también se han utilizado otros éxidos metalicos
como el ALO; (Fischer y Scholz-Béttcher, 2017). En
algunos casos se emplean diluyentes liquidos, como
tetrahidrofurano o hexafluoropropan-2-ol, particular-
mente Utiles para la dispersion homogénea de poli-
meros en matrices complejas (Grafinger y col., 2024).
En la Figura 3, se muestran los pirogramas de tres de
los polimeros mas comunes con CaCO;.

La eleccion del diluyente es un aspecto importan-
te, ya que algunos compuestos inorganicos pueden
interactuar con los productos de pirdlisis o actuar
como catalizadores, modificando el perfil del pirogra-
ma y favoreciendo reacciones secundarias, lo que po-
dria afectar a la precision y reproducibilidad de los
analisis. En este sentido, se ha demostrado, por ejem-
plo, que el uso de ciertos éxidos o carbonatos no des-
activados puede alterar los productos de pirdlisis del
PU (Technical note PYA1-143E; Technical note PYA1-
144E), y que el CaCO; puede tener actividad catalitica
en la pirdlisis de determinados polimeros, favorecien-
do la conversion de pirolizados labiles en compuestos
mas estables y adecuados para su analisis mediante
GC-MS (Ccanccapa-Cartagena y col., 2025; Faraiji
y col., 2025; Ishimura y col., 2021). En particular, el
CaCO; puede descomponerse parcialmente a CO,
bajo condiciones de pirdlisis (Ishimura y col., 2021), lo
que puede provocar distorsiones transitorias en la li-
nea de base o saturacién del detector en los primeros
instantes del cromatograma, un aspecto que debe te-
nerse en cuenta en la interpretacion de compuestos
gue eluyen tempranamente.

Ademas, en el momento de la seleccion del dilu-
yente se debe considerar la naturaleza de los polime-
ros a determinar. En este sentido, el CaCO; puede
emplearse como diluyente para la mayoria de los po-
limeros, en particular para el PET, pues mejora la linea-
lidad de la calibracion debido a la conversién catalitica
de uno de sus pirolizados (Technical note PYA1-145E).
Asimismo, polimeros como PU no deben analizarse
con SiO,, ya que la superficie acida de este éxido pue-
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de favorecer la escision de los enlaces uretano y pro-
mover la adsorcion de aminas y otros pirolizados po-
lares, reduciendo su recuperacion y alterando el
patrén de pirdlisis, por lo que para PU se recomienda
emplear CaCO; como diluyente (Technical note PYA1-
144E). Estas interacciones pueden afectar directamen-
te a la identificaciéon y cuantificacion de los polimeros
si no se consideran en la preparacion de los estanda-
res y en la interpretacion de los pirogramas. Por este
motivo, cuando se emplean estos diluyentes en los
calibrados o en la validacion de una metodologia, es
imprescindible afadirlos también a las capsulas que
contienen las muestras, para asegurar que la matriz
de referencia y la muestra sean comparables.

5. APLICACIONES DE LA Py-GC-MS EN LA
DETERMINACION DE MICRO- Y NA-
NOPLASTICOS

La contaminacién ambiental por MPs y NPs represen-
ta uno de los desafios ambientales mas relevantes a
nivel global, debido a su persistencia, ubicuidad e im-
pacto sobre la salud de los ecosistemas y de los seres
humanos (Gaur y col., 2025). En este contexto, la
identificacion y cuantificacién de estas particulas en
matrices ambientales, alimentarias y biolégicas resulta
esencial para evaluar su distribucién, fuentes y posi-
bles riesgos. Sin embargo, es fundamental confirmar
gue el material detectado corresponde efectivamente
a polimeros sintéticos y no a particulas naturales. Para
ello, resultan imprescindibles los métodos de identifi-
cacion quimica, especialmente en el caso de particulas
de tamano inferior a 1 mm, donde la inspeccién visual
es practicamente inviable (Prata y col., 2019).

Tradicionalmente, la caracterizacién de MPs se ha
realizado mediante técnicas espectroscépicas, como la
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FTIR) y Raman, que permiten clasificar las particulas
segln su composicién, morfologia, tamafo y color sin
necesidad de destruirlas (Huppertsberg y Knepper,
2018; Kappler y col., 2018; Prata y col., 2019; Ro-
cha-Santos, 2017). Las versiones convencionales de
estas técnicas se aplican principalmente a particulas
de tamano superior a 500 pm, mientras que sus va-
riantes microscopicas (UFTIR y yRaman) permiten la
identificacion individual de particulas mucho mas pe-
quenas: el uFTIR permite detectar particulas de entre
10y 20 um (hasta 5-10 pm en modo reflectancia total
atenuada), mientras que el yRaman alcanza resolucio-
nes cercanas a 1 um, e incluso ligeramente inferiores



segun el sistema 6ptico empleado (Maurizi y col.,
2023; Othman y col., 2023).

Si bien la espectroscopia FTIR y Raman permiten la
identificacion de particulas individuales, su capacidad
para cuantificar el contenido total de polimeros es li-
mitada. En este sentido, las técnicas termoanaliticas,
y en particular la Py-GC-MS, constituyen una alterna-
tiva complementaria orientada a la determinaciéon de
la masa total de polimeros, incluso en matrices muy
complejas o heterogéneas (Huppertsberg y Knepper,
2018; Mdiller y col., 2020). Ademas, la Py-GC-MS no
depende del tamano individual de las particulas, sino
de la masa total de polimero presente (Seeley y Lynch,
2023). Por tanto, aungue no aporta informacion so-
bre la morfologia o el tamafno de las particulas, des-
taca por su elevada sensibilidad, selectividad y capaci-
dad de analisis global.

La preparacion de la muestra representa una eta-
pa critica en la determinacion de MPs y NPs mediante
Py-GC-MS, debido a las bajas concentraciones y a la
necesidad de concentrar suficientes particulas para
superar los limites de deteccion instrumentales (Cai y
col., 2021). Generalmente, se realizan procesos de se-
paracién por densidad utilizando disoluciones de
NaCl, ZnCl,, Nal, NaBr o metatungstato de sodio (Go-
miero y col., 2019; Kappler y col., 2018; Prata y col.,
2019), siendo a veces necesario llevar a cabo filtracio-
nes secuenciales (Funck y col., 2020; Huppertsberg y
Knepper, 2018). En muestras con un alto contenido
de materia organica, suele realizarse previamente una
digestion humeda empleando agentes oxidantes, aci-
dos, bases o enzimas para eliminar la materia organi-
ca sin degradar los polimeros (Fischer y Scholz-Bott-
cher, 2017; Gomiero y col., 2019). Tras la filtracion,
los MPs o NPs se retienen sobre filtros (comUnmente
de fibra de vidrio o politetrafluoroetileno), que pue-
den introducirse directamente en el pirolizador como
se menciond anteriormente (Dibke y col., 2021; Fis-
cher y col., 2019; Steinmetz y col., 2020). En algunos
casos, no se introduce todo el filtro sino una parte del
mismo (Gomiero y col., 2019; Primpke y col., 2020;
Unice y col., 2012), siendo necesario que el area ana-
lizada sea representativa (Huppertsberg y Knepper,
2018). La representatividad del area filtrada es funda-
mental, especialmente cuando la distribucién de par-
ticulas no es homogénea (Gregoris y col., 2023). Al-
ternativas recientes en la preparacion de la muestra
incluyen la extraccién con liquidos presurizados (Dier-
kes y col., 2019; Okoffo y col., 2020) o la extraccion
en punto de nube con surfactantes como Triton X-45
para concentrar NPs (Zhou y col., 2019).
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En la Tabla 2 se recogen diversos estudios que han
determinado MPs y NPs mediante Py-GC-MS, em-
pleando los tres tipos de pirolizadores descritos ante-
riormente. Sin embargo, puede observarse una evolu-
cion clara en la eleccion de estos sistemas, ya que en
los primeros trabajos se utilizaban principalmente pi-
rolizadores de filamento o de punto de Curie (Fischer
y Scholz-Béttcher, 2017; Sullivan y col., 2020), mien-
tras que, en los ultimos afos, el microhorno se ha
consolidado como la opciéon predominante (Rivero y
col., 2020; Fany col., 2022; Gaoy col., 2024; Liy col.,
2025). Esta transicion refleja la necesidad de estable-
cer métodos mas reproducibles y capaces de procesar
mayores cantidades de muestra. Ademas, el uso cre-
ciente del modo de double-shot ha permitido reducir
la contribucion de interferencias de la materia organi-
ca, optimizando la identificacion y cuantificacién de
los polimeros (Okoffo y col., 2020; Pic6é y Barceld,
2020), asi como permitir la determinacion de los adi-
tivos anadidos a los plasticos (La Nasa y col., 2021).

Desde su primera aplicacion a la determinacion de
MPs ambientales en 2013 (Fries y col., 2013), la Py-
GC-MS ha sido utilizada con éxito en una amplia va-
riedad de matrices, como se observa en la Tabla 2,
incluyendo suelos (Chouchene y col., 2022; Steinmetz
y col., 2020; Watteau y col., 2018), compost y biosé-
lidos (Okoffo y col., 2020; Watteau y col., 2018), sal
(Fischery col., 2019), sedimentos (Doyen y col., 2019;
Fischer y Scholz-Bottcher, 2019; Gomiero y col., 2019;
Kappler y col., 2018), aguas residuales (Bonaccorso y
col., 2025; Funck y col., 2020), aguas superficiales
(Sullivan y col., 2020; Zhou y col., 2019), aire (To-
rres-Agullo y col., 2024), e incluso organismos vivos
(Fischer y Scholz-Bottcher, 2017; Hermabessiere y col.,
2018), demostrando una notable sensibilidad y repro-
ducibilidad.

Sin embargo, a pesar de sus ventajas, la caracteri-
zacién de MPs y NPs mediante Py-GC-MS continda
enfrentandose a importantes desafios. Entre ellos se
incluyen la falta de protocolos estandarizados tanto
en la preparacion de muestras como en los parame-
tros de pirdlisis, asi como la escasa disponibilidad de
materiales de referencia (Picé y Barceld, 2019; Roch-
man y col., 2017). La importancia de establecer me-
todologias comunes se refleja en un estudio compa-
rativo internacional, en el que 30 laboratorios de
8 paises analizaron las mismas muestras de agua y
observaron grandes discrepancias en los resultados,
incluso utilizando metodologias similares (Mdller y
col., 2020). Por tanto, estos resultados destacan la
necesidad de utilizar protocolos estandarizados vy el
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uso de materiales de referencia, para garantizar la re-
producibilidad y comparabilidad entre laboratorios.

Considerando los resultados actuales, la Py-GC-
MS no solo se consolida como una técnica fundamen-
tal para la identificacién y cuantificacion de MPs y
NPs, sino también como una técnica en continua evo-
lucion. A largo plazo, los avances hacia una instru-
mentacién que proporcione una mayor sensibilidad,
gue sea automatizada y estandarizada permitiran
abordar estudios de mayor alcance, analizar matrices
cada vez mas complejas y favorecer la monitorizacion
rutinaria, consolidando su papel en el futuro de la
determinacion de estas particulas poliméricas de ta-
mafio micro y nanomeétrico.

6. CONCLUSIONES

La Py-GC-MS se ha establecido como una herramienta
fundamental para la caracterizacion de una amplia va-
riedad de muestras de elevada complejidad. Su capa-
cidad para generar huellas quimicas reproducibles ha
impulsado su aplicacién en campos tan diversos como
arte y arqueologia, ciencia de materiales, biogeoqui-
mica y ciencias ambientales. Ademas, la posibilidad de
analizar macromoléculas no volatiles o degradadas a
partir de cantidades muy pequefias de muestra, re-
fuerza su valor como técnica analitica transversal. En
el estudio de los MPs y NPs, la Py-GC-MS ha demos-
trado ser esencial para la identificacion de polimeros
incluso en presencia de matrices complejas, aportando
informacién cualitativa y cuantitativa de los plasticos
presentes en el medio ambiente, en los alimentos o
incluso en el interior de los seres vivos. A diferencia de
las técnicas espectroscédpicas, permite determinar la
masa total de polimero presente, lo que resulta espe-
cialmente Util en muestras heterogéneas o con parti-
culas de tamafo submicrométrico.

Los avances en instrumentacion, particularmente
en detectores de alta resolucién, junto con la opti-
mizacion de parametros criticos como la seleccion
adecuada de diluyentes, la eleccion de compuestos
marcadores y el uso de ISs, han mejorado significati-
vamente la precision y la comparabilidad de los resul-
tados. Sin embargo, persisten dificultades asociadas
a la interpretacion y cuantificacién de mezclas poli-
méricas complejas y a la falta de protocolos estanda-
rizados, aspectos que aun plantean desafios para la
comunidad cientifica. Asimismo, la limitada disponi-
bilidad de materiales de referencia certificados conti-
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a la determinacion de micro- y nanoplasticos

nua siendo un obstaculo para la validacién interlabo-
ratorio y la armonizacion de los métodos.

En el futuro, esta técnica analitica podria benefi-
ciarse de una mayor automatizacion, de una integra-
cidbn mas estrecha con enfoques avanzados de MS y
del desarrollo de metodologias armonizadas que ga-
ranticen resultados mas comparables y de mayor cali-
dad analitica. La combinacion de Py-GC-MS con estra-
tegias quimiométricas, asi como la expansion de
bibliotecas especificas de polimeros y aditivos, podria
contribuir adicionalmente a mejorar la robustez y la
capacidad de interpretaciéon de los analisis.
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EUROANALYSIS 2025 Y XXIV SCIENTIFIC MEETING OF SECyTA
(53.2 REUNION CIENTIiFICA DEL GCTA)

Durante los dias 31 de agosto - 4 de septiembre de
2025 se celebr6 en el Centro de Convenciones Inter-
nacional de Barcelona (CCIB) el congreso Euroanalysis
2025, que acogid la XXIV Reunién Cientifica de la
Sociedad Espafiola de Cromatografia y Técnicas Afines
(SECYTA). Euroanalysis es el congreso de la Division de
Quimica Analitica de la Sociedad Europea de Quimica
(EuChems), cuya organizacién fue delegada a la So-
cietat Catalana de Quimica.

El comité organizador estuvo formado por Anna
de Juan, Sonia Sentelles, Anna Rigol y Elisabet Fuguet
(Universitat de Barcelona), Rosa Maria Marcé (Univer-
sitat Rovira i Virgili), Nela Hidalgo (Universitat de Giro-
na), Manel Alcala (Universitat Autbnoma de Barcelo-
na), Silvia Lacorte (Instituto de Diagnéstico Ambiental
y Estudios del Agua, IDAEA-CSIC) y Cristian Gémez
(Institut Quimic de Sarria). El comité cientifico contd
con la participacién de destacados investigadores na-
cionales e internacionales, entre ellos Jordi Diaz, Ana
Maria Garcia Campafia y Nuria Fontanals, miembros
de la Junta de SECyTA.

El congreso se inauguré con una conferencia de
Miguel Esteban (UB), quien ofrecid una retrospectiva
de los ultimos 50 anos de la quimica analitica en Espa-
fia. A continuacion, tuvo lugar la conferencia de la
galardonada con la Robert Kellner Lecture, Elia Psilla-
kis, centrada en la sostenibilidad en la preparaciéon de
muestras y en la quimica analitica en general. Antes de
la recepcion de bienvenida, los asistentes disfrutaron
de un excelente concierto ofrecido por el Duo Dafne.

Ademas de estas conferencias, el programa inclu-
yo tres conferencias plenarias, impartidas al inicio de
cada jornada:

e Lunes: Frederic Lynen (Universidad de Gante) im-
partié una conferencia sobre el uso del agua
como fase mévil sostenible en cromatografia Ii-
quida a alta temperatura, destacando sus bene-
ficios en cromatografia liquida multidimensional.

e Martes: Laura Lechuga (Instituto de Ciencia de
Materiales de Barcelona-CSIC) presentd una in-
teresante ponencia sobre sensores nanofoténi-
cos aplicados a la quimica analitica.

¢ Miércoles: Marek Tobiszewski ofrecidé una revi-
sién sobre métricas y evaluacion de la “green-
ness” de los métodos analiticos.

En el acto de clausura, la conferencia fue imparti-
da por el ganador del premio de la Divisién de Quimi-
ca Analitica de EuChemS, Gauglitz Glnter, quien
abordo el papel de los sensores como herramientas de
biointeligencia.

El congreso contd con 18 conferencias Keynote,
impartidas por reconocidos quimicos analiticos de
prestigio internacional. Estas ponencias trataron una
amplia variedad de temas dentro de la quimica anali-
tica, asi como sus diferentes campos de aplicacion,
con una presencia destacada de contenidos relaciona-
dos con las técnicas de separacion.

Ademas de las conferencias invitadas, se presen-
taron 160 comunicaciones orales y 97 comunicacio-
nes orales de jovenes investigadores, distribuidas en
cuatro sesiones paralelas, junto con 430 posteres re-
partidos en tres sesiones.

Previo a la inauguracion oficial del congreso, el
domingo se celebraron en el edificio histérico de la
Universitat de Barcelona siete cursos especializados en
temas relacionados con la quimica analitica. Estos cur-
sos fueron impartidos por cientificos de reconocido
prestigio internacional y contaron con una notable
participacion, especialmente de estudiantes inscritos
en el congreso.

El congreso conté con una destacada presencia de
las técnicas de separacion en las distintas comunica-
ciones y con una asistencia destacada de socios de
nuestra sociedad, los cuales también asistieron a la
Asamblea General de SECyTA que tuvo lugar el mar-
tes por la tarde.

Uno de los elementos destacados del evento fue
la exposicion comercial, que reunid a las empresas
mas relevantes en el ambito de la instrumentacién
analitica. Esta exposicion facilité una interaccién fluida
y enriguecedora entre los participantes y los represen-
tantes de las empresas.

El miércoles se celebrd la Cena del Congreso en el
Xalet de Montjuic, un espacio que ofrecid magnificas
vistas de Barcelona, ademas de un ambiente distendi-
do y agradable entre los asistentes.

Como es habitual, durante la ceremonia de clau-
sura se realizo la entrega de premios. En primer lugar,



el presidente de SECyTA otorg¢ la 4.2 edicion del Pre-
mio a la Mejor Tesis Doctoral SECyTA, correspondien-
te a tesis defendidas durante el aflo 2024. El premio
fue concedido a Sandra Salido Fortuna, y se otorgd un
accésit a la tesis de Cecilia Ortega Zamora.

A continuacién, se entregaron diversos galar-
dones, entre ellos los premios “José Antonio Garcia
Dominguez”, en su XX edicién, a las dos mejores co-
municaciones orales y en formato poéster de jovenes
investigadores, patrocinados por la empresa Bruker.
También se concedieron premios patrocinados por el
Grupo de Ciencia y Tecnologias (Bio)Analiticas de la

Cromatografia y Técnicas Afines

Real Sociedad Espafiola de Quimica, el SamplePrep
Task Group de EuChemsS, Springer, Chemistry Europe
y American Chemical Society Publications. En total, se
otorgaron 8 premios a comunicaciones orales de jéve-
nes investigadores y 11 premios a posteres.

La calidad cientifica de las ponencias y comunica-
ciones, asf como la excelencia de la sede y la exposicion
comercial, fueron altamente valoradas por los asisten-
tes, que alcanzaron un numero final de 684 inscritos.

RosA MARIA MARCE
Universitat Rovira i Virgili

XX EDICION DE LOS PREMIOS JOSE ANTONIO GARCIA DOMINGUEZ

Durante la ceremonia de clausura del congreso inter-
nacional Euroanalysis 2025, que enmarco la XXIV Re-
unién Cientifica de la SECYTA, celebrado en Barcelona
del 31 de agosto al 4 de septiembre de 2025, se hizo
entrega de los Premios José Antonio Garcia Domin-
guez en su vigésima edicion.

Como en ocasiones anteriores, estos premios, pa-
trocinados por Bruker, reconocen las dos mejores co-
municaciones orales y los dos mejores pésteres pre-
sentados por jévenes investigadores miembros de la
Sociedad.

Tras la deliberacion del jurado, a quien expresa-
mos nuestro agradecimiento por su colaboracion, se
acordd otorgar los premios que se detallan a conti-
nuacion:

1.* premio a la mejor comunicacion oral (800 €)

EFFICIENT MULTI-CLASS DETERMINATION OF MYCO-
TOXINS AND PESTICIDE RESIDUES IN FISH FEED AND
BEEKEEPING PRODUCTS USING UAE-QUEChERS-BASED
EXTRACTION AND LC-MS

Maria Alvarez-Romero', Jests Marin-Séez*, Ana Maria
Garcia-Campana', Maykel Herndndez-Mesa', Laura
Gémiz-Gracia'

" University of Granada, Granada, Spain; 2 University
of Almeria, Almeria, Spain.

Mycotoxins and pesticides in food and animal feed
pose health risks. Aquafeeds increasingly use plant-

based ingredients, raising contamination concerns.
Maximum levels for certain mycotoxins are regulated
under Recommendation (EU) 576/2006 [1], and pes-
ticide residues by Regulation (EC) 396/2005 [2] in fish
feed. Bee pollen and honey offer nutritional benefits
but are prone to contamination. Regulation (EC)
396/2005 [2] sets maximum residue limits of pesti-
cides in honey, but no mycotoxin limits exist. More-
over, no legislation regulates those contaminants in
bee pollen. Implementing rigorous quality control and
promoting sustainable beekeeping practices are es-
sential to ensure product safety and quality.

This work proposes a multi-analyte method for
the determination of 28 compounds, including 10
pesticides and 20 mycotoxins, in fish feed, bee pollen,
and honey. Sample treatment was optimized for each
matrix using ultrasound assisted extraction (UAE)
combined with a QUEChERS approach using acetoni-
trile as the extractant. For fish feed, a dispersive sol-
id-phase extraction (dSPE) cleanup using PSA and C18
sorbents was necessary. For beekeeping products, ex-
traction included n-hexane and an additional re-ex-
traction step for bee pollen; dSPE cleanup was not
required in these matrices.

Liquid chromatography (LC) separation was per-
formed using a Hypersil GOLD aQ column (100 x 2.1 mm,
1.9 um). Detection was performed using Q-Exactive
Orbitrap-MS for fish feed and triple quadrupole (QqQ)-
MS for beekeeping products. Methods validations
were carried out according to the SANTE/11312/2021
guideline [3], with determination coefficients above

73



74

NOTICIAS DIE LA SECYIZA

0.99 for matrix-matched calibration curves of all com-
pounds in fish feed.

Procedural calibration curves were evaluated for
honey and pollen using weighted least squares (WLS)
regression to correct heteroscedasticity, achieving
good linearity. Limits of quantification (LOQs) ranged
as follows: for fish feed, from 0.06 ug/kg (Pirimi-
phos-methyl) to 100 pg/kg (Ochratoxin o); for honey,
from 0.11 pg/kg (ENNAT) to 31.3 pg/kg (3-AcDON);
and for bee pollen, from 1.30 pg/kg (ENNA) to
289 pg/kg (DON). Trueness was between 70 and
120 % for most analytes, and satisfactory precision
(RSDs < 20 %) was achieved in all cases.

The validated method was applied to 36 fish feed
samples. Among pesticide residues, pirimiphos-methyl
was the most frequently detected (75 %). Among my-
cotoxins, enniatin B and B1 were the most prevalent
(81 %). Non-targeted analysis also revealed the pres-
ence of piperonyl butoxide in 81 % of samples. Ochra-
toxin o was detected at the highest concentration
(202 pg/kg). A total of 28 honey and six pollen sam-
ples were analyzed. In honey, acetamiprid and azox-
ystrobin were detected in 29 % and 32 % of samples,
with maximum concentrations of 16.2 yg/kg and
1.57 ug/kg, respectively. No pesticide residues or my-
cotoxins were found in bee pollen. Importantly, none
of the detected contaminant concentrations exceeded
the maximum limits established by EU regulations.
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2.° premio a la mejor comunicacién oral (600 €)

MICROWAVE-ASSISTED EXTRACTION OF PROTEINS
FROM CITRUS PEELS. A COMPARATIVE STUDY OF
DIFFERENT PROTEASES TO OBTAIN BIOACTIVE HY-
DROLYSATES

Rosa Maria Palma-Manrique, Maria Concepcion
Garcia, Maria Castro-Puyana, Maria Luisa Marina

Universidad de Alcald. Departamento de Quimica
Analitica, Quimica Fisica e Ingenieria Quimica. Alcala
de Henares (Madrid), Spain

The agri-food industry is responsible for the genera-
tion of a substantial amount of waste during produc-
tion processes. That waste may contain high-value
bioactive compounds that, if properly utilized, can sig-
nificantly contribute to circular economy and to the
sustainability of the food chain. The use of food resi-
dues as sustainable sources of value-added products
is a growing area of interest, in response to the glob-
al demand for environmentally friendly practices in
the food industry. Residues from fruits and vegeta-
bles, such as citrus peels, are often discarded despite
their potential to provide bioactive compounds (pro-
teins, antioxidants, and other functional compounds).
The valorization of these residues through green tech-
nigues, such as microwave-assisted extraction (MAE),
enables to obtain compounds with applications in var-
ious fields, including food, pharmaceutical, and cos-
metic industries. In the case of protein extraction,
MAE offers advantages in terms of efficiency and re-
duced environmental impact when compared with
the conventional techniques usually employed for this
purpose [1].

The aim of this work was to develop an analytical
methodology based on MAE for the sustainable ex-
traction of proteins from citrus peels (lemon and man-
darin) and to evaluate different protease enzymes
to obtain bioactive peptides from protein extracts.
A Box-Behnken experimental design was employed to
determine the most favorable conditions (percentage



of ethanol, temperature, and time) for the extrac-
tion of proteins. The optimal conditions were estab-
lished by maximising the protein content and minimis-
ing the formation of Maillard compounds. The protein
extracts obtained were then characterized and hydro-
lysed to obtain bioactive peptides. The experimental
conditions used for different protease enzymes were
optimized and their potential to obtain bioactive pep-
tides was compared. The peptide content and degree
of hydrolysis were determined in the hydrolysates,
and diferent bioactivities (antioxidant, antihyperten-
sive, and antimicrobial) were evaluated. Finally, most
active hydrolysates were analysed by UHPLC-MS/MS
for peptide identification.
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ADVANCING IN ANTIBIOTIC ANALYSIS: A NOVEL
pUSPEed MICROEXTRACTION COMBINED WITH
UHPLC-PDA FOR MULTI-RESIDUE ANALYSIS IN ENVI-
RONMENTAL SAMPLE

Laura Garcia-Cansino', Joanna Antos?, Maria Angeles
Garcia', Dobrochna Ginter-Kramarczyk?, Maria Luisa
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de Henares (Madrid), Spain; 2 Department of Water
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Poznan, Poland; + CQM - Centro de Quimica da Ma-
deira, Universidade da Madeira, Funchal, Portugal.

The overuse of antibiotics in animal farming, driven by
the increasing demand for animal-based products,

Cromatografia y Técnicas Afines

has raised concerns regarding the presence of antibi-
otic residues in food and the environment [1]. Residues
of commonly used antibiotics in the environment,
such as sulfonamides, tetracyclines, and penicillins,
can contribute to antibiotic resistance, disturb gut
bacteria, and cause allergic reactions or toxicity [2, 3].
To address these issues, it is crucial to apply stricter
regulations and use analytical methodologies that al-
low the detection of low concentrations that may ex-
ist in the environment. Although traditional extraction
techniques such as Solid-Liquid Extraction (SLE), Sol-
id-Phase Extraction (SPE), and Liquid-Liquid Extraction
(LLE) have been used to extract and pre-concentrate
veterinary antibiotic residues prior to their analysis,
there is a growing need for more sustainable and ef-
ficient extraction methods based on the miniaturiza-
tion of these techniques, following green chemical
principles [4].

In this work, an analytical methodology was devel-
oped based on a semi-automated micro-solid phase
extraction (uSPEed) combined with UHPLC-PDA anal-
ysis for the determination of six antibiotics — tetracy-
cline, chlortetracycline, oxytetracycline, doxycycline,
sulfamethoxazole, and trimethoprim — in wastewater
samples. The extraction process was optimized by as-
sessing different sorbent materials (butyl silica (C4),
octyl silica (C8), octadecyl silica (C18-RPS), octadecyl
silica hydrophilic ODS (C18-0ODS), unmodified silica
(Sil), aminopropyl silane sorbent (WAX), polyfluoroal-
kyl substances (PFAS), porous PS/DVB normal phase
(PS/DVB), porous PS/DVB reversed phase (PS/DVB-RP),
PS/DVB anionic exchange (PS/DVB-SAX), PS/DVB cat-
ionic exchange (PS/DVB-SCX), and porous graphitic
carbon (UCARB)), sample volumes (500 and 800 pL),
sample loading cycles (3-5), pH conditions (2.5, 4.0,
7.0, and 8.5), and elution solvents (methanol, aceto-
nitrile, and acidic methanol (with 5% and 1 % formic
acid)) to achieve maximum efficiency. The best perfor-
mance was obtained using a PS/DVB-RP sorbent with
three 250 pL loading cycles and two consecutive elu-
tions with 50 pL of acidified methanol (0.1 % formic
acid). The developed methodology enabled a rapid
analysis with a total chromatographic run time of just
six min. The validation results confirmed a good lin-
earity, precision, and satisfactory recovery. Detection
limits ranged from 0.30 to 1.23 pg L=" and quantifica-
tion limits from 0.92 to 3.73 pg L™". The developed
uSPEed/UHPLC-DAD methodology proved to be effec-
tive for the analysis of wastewater samples, offering a
reliable alternative for controlling antibiotics in envi-
ronmental samples.
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VOLATILOMICS FOR THE AUTHENTICATION OF
POMEGRANATE JUICE USING GAS CHROMATOGRA-
PHY COUPLED TO ION MOBILITY SPECTROMETRY

Blas Rocamora-Rivera, Natalia Arroyo-Manzanares,
Pilar Vifias

Department of Analytical Chemistry, Faculty of Chem-
istry, Regional Campus of International Excellence
“Campus Mare Nostrum”, University of Murcia, Mur-
cia, Spain

Pomegranate (Punica granatum L.) is considered a |ux-
ury fruit, whose juice has well-known healthy bene-
fits, particularly a high antioxidant activity. Its con-
stantly increasing demand always surpasses the
production, resulting in an elevated price. This context
makes this juice vulnerable to adulteration. This prac-
tice can consist of diluting with cheaper juices like
apple and grape juice what allows to increase the
profits. Other reported strategy is to add dark juices
like black grape or blueberry juices to mask poor-qual-
ity juices and to imitate the colour of pomegranate
juice [1-3]. In order to detect the adulteration and
ensure the authenticity of this product, food industry
measures many physicochemical parameters with sev-
eral instruments, which is expensive and time-con-
suming. Therefore, an analytical method to control
the quality with a single measurement is highly de-
sired. Besides, almost all the reported methodologies
are based on the determination of polyphenols, an-
thocyanins or sugars present in the pomegranate juice
and, in this context, the volatile organic compounds

(VOCs) profile of this food remains underused. With
the aim of studying the applicability of these analytes
for the quality control of pomegranate juice, a meth-
odology based on the analysis of VOCs profile ob-
tained by headspace gas chromatography coupled to
ion mobility spectrometry (HS-GC-IMS) was devel-
oped and validated.

Spectra of 176 genuine pomegranate juices and
120 different mixtures of these pure juices with adul-
terants were analyzed in a non-targeted way. The mix-
tures were prepared with seven apple juices and three
black grape juices (levels from 1 to 40 %) and two
blueberry juices (levels from 0.1 and 10 %). All collect-
ed data were used for the construction of chemomet-
ric models resulting in the next strategy. Firstly, a mod-
el based on orthogonal partial least squares discriminant
analysis (OPLS-DA) was built to classify the sample into
pure or adulterated pomegranate juice with 100 %
validation success rate. If the sample is considered
adulterated, knowing the illegally added juice could be
of interest. For this reason, another OPLS-DA model
was developed to distinguish between the three adul-
terants studied with 87.5% validation success rate.
The incorrectly classified juices correspond to low levels
of adulterants (0.1 and 0.5 %). Finally, three partial
least squares (PLS) regressions were constructed to
guantify the percentage of adulterant in the juice. This
strategy was successfully applied to seven commercial
juices. The classification of these samples corresponds
with the declared ingredients in the labels in six out of
the seven cases.

In this work, the potential of VOCs for the au-
thentication of pomegranate juice was demonstrat-
ed with a chemometric model able to detect until
1 % of adulteration with apple and black grape juice
and until 0.1 % with blueberry juice. In addition, the
proposed methodology can distinguish between
these three adulterants and quantify their levels in
the samples. All this information on a sample can be
obtained with a single HS-GC-IMS measurement.
This technique has many advantages, such as low
operation cost, high sensitivity and it is more
eco-friendly than GC-Mass Spectrometry because
the IMS spectrometer works at atmospheric pres-
sure [4]. The excellent results obtained together with
the minimal sample treatment, the environmental
sustainability provided by IMS and the short analysis
time (16 min) make the proposed methodology a
powerful tool for use in the quality control of pome-
granate juice.
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ACTA DE LA 25.2 ASAMBLEA GENERAL DE LA SOCIEDAD ESPANOLA
DE CROMATOGRAFIA Y TECNICAS AFINES (SECyTA)

La 25.2 Asamblea General de la SECyTA, que contd con
la asistencia de 45 socios, se celebré el dia 2 de sep-
tiembre de 2025, a las 16:30 h, en el Centro de Con-
venciones de Barcelona (Plaga De Willy Brandt, 11, Bar-
celona) con el siguiente orden del dia:

1. Lecturay aprobacion, si procede, del acta de
la reuniéon anterior.

Informe de Presidencia.
Informe de Secretaria.
Informe de Tesoreria.
Ruegos y preguntas.

vk woN

Desarrollo de la sesién y acuerdos adoptados

En primer lugar, el presidente da la bienvenida a todos
los asistentes a la 25.2 Asamblea General de la SECYTA
y recuerda que en breve se cumplira el 25.° aniversario
de la constituciéon de la sociedad. Sin mas demora, el
presidente da comienzo a la asamblea siguiendo el
orden del dia.

1. Lectura y aprobacion del acta de la reunion
anterior

El presidente indica a los asistentes que el borrador
del acta de la 24.* Asamblea General de la SECyTA
celebrada el afio pasado en Pamplona se envié adjun-
ta al correo electronico de convocatoria de la presen-
te asamblea, con lo que se puso a disposicion de to-
dos los socios para que pudiera ser consultada. En
este momento el presidente pregunta si alguno de los
asistentes quiere hacer alguna modificacién o si al-
gun socio quiere que se lea el acta en su totalidad. Al
no haber ninguna intervencion por parte de los so-

cios presentes, se procede a aprobar el acta de la
24.2 Asamblea General de la SECyTA.

2. Informe de Presidencia

En el informe del presidente, se trata los siguientes
puntos:

2.1. Congreso Euroanalysis 2025/24.% Reunion
Cientifica de SECyTA

El presidente inicia su informe expresando su agrade-
cimiento por la excelente organizaciéon del Euroanaly-
sis 2025/24.2 Reunién Cientifica de SECyTA, desta-
cando tanto el éxito organizativo como la alta calidad
cientifica del evento. Asimismo, manifiesta un reco-
nocimiento especial a varios miembros del Comité
Organizador que son socios de SECyYTA, entre ellos
Rosa M. Marcé, Silvia Lacorte y Cristian Gémez.

El presidente resalta la elevada participacion gene-
ral, con mas de 700 asistentes, y detalla la estructura
cientffica del congreso, compuesta por 6 conferencias
plenarias, 21 Keynote Lectures (repartidas en 4 sesio-
nes paralelas), 159 comunicaciones orales, 88 comu-
nicaciones orales jovenes y 430 poésteres. Sefiala ade-
mas que algunas de las conferencias plenarias, como
la impartida por Frederik Lynen, fueron propuestas
por SECyTA, y que varios de los ponentes pertenecen
a la Sociedad o abordan tematicas afines.

Reitera su agradecimiento a la organizacién y a los
patrocinadores por hacer posible una reunién de di-
mensiones significativamente mayores a las habituales
de SECYTA. En cuanto a la participacién de socios de
SECYTA, se estima que ha sido de entre 60 y 70 miem-
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bros, cifra inferior a la registrada en ediciones anterio-
res. Este descenso podria deberse a las fechas de ce-
lebracion o al precio mas elevado del congreso. En
cualquier caso, el presidente sefiala que se ha obser-
vado una tendencia progresiva a la disminucién del
numero de inscritos en las Ultimas reuniones.

Por ultimo, el presidente agradece a la empresa
Bruker por haber vuelto a patrocinar los Premios José
Antonio Garcia Dominguez (XX edicion) e informa
gue se han constituido los jurados para la evaluacion
de las comunicaciones, integrados por miembros de
la Junta y de la Sociedad. En esta edicidon se han pre-
sentado 15 poésteres y 19 comunicaciones orales, y la
concesién de los premios se realizara durante la cere-
monia de clausura.

2.2. XXl Reunion Cientifica de SECyTA en Pam-
plona

Sobre la 23.2 Reunién Cientifica de SECYTA que se
celebré en Pamplona en octubre de 2024, y de la que
se informa se ha realizado el cierre econdmico, el te-
sorero presentara los detalles correspondientes. Asi-
mismo, se agradece expresamente la labor de Elena
Gonzélez Pefas y Elena Lizarraga, de la Universidad
de Navarra, asi como la de todo su equipo, por la ex-
celente organizacion del evento. Se destaca que, tan-
to la parte cientifica, como la parte social de la reu-
niéon alcanzaron un nivel muy alto.

2.3. Proximos congresos

Reunion 2026. El presidente informa sobre los avan-
ces en la organizacién de un congreso en la Hospede-
ria/Palacio Fonseca, del 21 al 24 de julio de 2026 en
conjunto entre las sociedades de Quimica Analitica
en Espafa (SEQA, SECyTA, SEEM, SESMet y SEA). El
evento se celebrard en Salamanca, el Comité Orga-
nizador Local estard encabezado por José Luis Pérez
Pavon, y la Secretaria Técnica serd gestionada por la
Fundacion Universidad de Salamanca. El programa in-
cluird una jornada inicial con cursos e inauguracion,
dos dias completos de sesiones cientificas y una media
jornada final. Se busca una participacion equilibrada
de socios senior y junior, con sesiones integradas entre
las distintas sociedades. Desde SECYTA se ha propues-
to que el nombre del congreso esté relacionado con
“Analisis instrumental”, inspirado en el de las Jorna-
das de Analisis Instrumental (JAI).

Reunién 2027. En estos momentos no hay pro-
puesta de sede, y el presidente abre la reflexién sobre

la conveniencia de continuar con la dinamica de la
organizacion de los congresos anuales o pasar a bie-
nales en el futuro, dado que el numero de asistentes
ha ido disminuyendo, ante la cantidad de congresos
gue se organizan, los recursos limitados, etc.

Reunion 2028. Se celebrara la reunion dentro del
congreso internacional ISC (International Symposium
on Chromatography) con sede en Granada y previsto
para finales de septiembre de 2028. El Comité Organi-
zador Local estard encabezado por Ana M. Garcia
Campana, vicepresidenta de SECYTA, a quien se le
cede la palabra. Ana M. Garcia Campana informa que
se presentd la candidatura en el congreso HPLC 2023,
la cual fue aceptada, y la sede se presentd en el pasa-
do ISC 2024. Ademas en el congreso HPLC 2025 (con-
greso que comparte parte del comité cientifico perma-
nente), Ana M. Garcia Campana (en calidad de chair
local ISC 2028) fue invitada a presentar una Keynote.
Asimismo, Ana M. Garcia Campafa destaca la impor-
tancia estratégica de presentar la propuesta en ISC
2026 que tendra lugar en Praga, lo que permitira per-
filar detalles y coordinar aspectos con el comité orga-
nizador permanente, especialmente en lo relativo a
cuestiones econémicas, que aun no se han tratado. En
ISC 2026 también se habilitard un stand para promo-
cionar el proximo congreso ISC 2028. Asimismo, Ana
M. Garcia Campana informa que las reuniones con el
Palacio de Congresos de Granada ya se han iniciado, y
se prevé una estructura clasica del evento, que se de-
sarrollard desde el domingo (con cursos precongreso)
hasta el jueves al mediodia, con tres sesiones paralelas.

Joan Grimalt propone que en Granada se podria
hacer un homenaje a Yolanda Pico (socia y vicepresi-
denta de SECyYTA en diferentes periodos, que fallecio
el febrero pasado) en el ISC dado que ella organizo
ISC en 2010. Jordi Diaz aclara que, a propuesta de la
Junta de Gobierno, se prevé hacer un homenaje en
2026. Joan Grimalt también pregunta por la dimen-
sién de la residencia Fonseca, y Jordi Diaz aclara que
habra 2 o 3 sesiones paralelas.

2.4. Junta de Gobierno

La nueva Junta de Gobierno ya ha iniciado su activi-
dad y mantuvo una primera reunién presencial en Bar-
celona, en la que se abordaron diversos temas de fun-
cionamiento. Se han realizado los tramites pertinentes
ante el Ministerio del Interior para la inscripcién en el
Registro de Asociaciones, los cuales se encuentran ac-
tualmente pendientes de resolucion. Entretanto, algu-
nos procedimientos, especialmente los de caracter



bancario, deben continuar siendo gestionados por las
personas anteriormente responsables. Asimismo, se
comunica que dentro de la Junta de Gobierno se ha
procedido al reparto de tareas entre sus miembros. En
este sentido:

e Patricia Plaza lidera los aspectos relacionados
con la pagina web.

e Marta Lores y Elena Gonzalez se encargan de
los Premios de Tesis Doctoral.

® Belén Gomara y Ana Isabel Ruiz participan en la
elaboracion del Boletin.

En materia de proteccién de datos, la responsabi-
lidad recae en el Vicepresidente Xavier Santos y en
Patricia Plaza, debido a las implicaciones que este
tema tiene también en la gestiéon web.

2.5. Premios Tesis Doctoral 2024

Se han presentado un total de 12 tesis doctorales de
gran calidad cientifica. El jurado, que ha sido consti-
tuido por la Dra. Iziar Ludwig Sanz Orrio (Univ. Nava-
rra), Dra. Monsalud del Olmo Iruela (Univ. Granada),
Dra. Patricia Plaza Bolafios (Univ. Almeria) y Dra. Belén
Gomara Moreno (Inst. Quimica Organica General del
CSIC) han propuesto conceder el premio junto con un
accésit, que son los siguientes:

¢ Premio SECYTA a la mejor tesis doctoral presen-
tada en 2024 a la tesis titulada “Enantiomeric
analysis of drugs and/or amino acids by na-
no-separative techniques. Improving the selecti-
vity in chiral capillary electrophoresis using ionic
liquids and deep eutectic solvents in combina-
tion with cyclodextrins”, defendida por la Dra.
Sandra Salido Fortuna, dirigida por las Dras.
Maria Castro Puyana y Marfa Luisa Marina Ale-
gre, y presentada en la Universidad de Alcala en
2024.

e Accésit a la tesis titulada “Determination of or-
ganic contaminants using new materials and
solvents from a green analytical chemistry pers-
pective”, defendida por la Dra. Cecilia Ortega
Zamora, dirigida por los Dres. Javier Hernandez
Borges y Javier Gonzalez Salamo, y presentada
en la Universidad de La Laguna en 2024.

El presidente felicita a las premiadas, asi como a
sus directores, y anuncia que como es habitual se con-
cederan los premios durante la ceremonia de clau-
sura.
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2.6. Congresos patrocinados por SECyTA

El presidente anuncia que este punto sera tratado en
el informe de Secretaria.

2.7. Web de SECyTA

Durante el préximo periodo se procedera a la actuali-
zacion de la pagina web con el objetivo de:

e Adaptarla a los requerimientos legales vigentes
(proteccion de datos, seguridad informética, etc.).

* Mejorar su estructura para facilitar futuras ac-
tualizaciones y modificaciones de contenido.

* Modernizar su formato y plataforma, realizando
el cambio de Drupal a WordPress.

La coordinacion de este proyecto estard a cargo
de Patricia Plaza (vocal de la Junta de Gobierno),
quien contara con el apoyo de expertos en la materia.
Se estima que el coste total de la remodelacion sera
de aproximadamente 3.500 a 4.000 euros.

2.8. Boletin

Se mantuvo una reunién con los miembros del Bole-
tin, que actualmente son: Ana Cristina Soria, Ana Isa-
bel Ruiz, Belén Gémara (que ha sustituido a M.? Luz
Sanz) y Angel de la Puerta (que ha sustituido a Mario
Fernandez, que se ha jubilado), donde se trataron al-
gunos temas acordados en la reunién de la Junta de
Gobierno:

e Se acordd suspender la impresion en papel a
partir de 2026, atendiendo a criterios de uso,
sostenibilidad ambiental y eficiencia de recur-
sos. No obstante, se mantendra el acuerdo
anual establecido con las empresas colaborado-
ras para la edicion del Boletin de este afio.

* También se acordod pedir a los premiados (tesis
doctoral, JAGD, etc.) que colaboren con el Bo-
letin con distintas modalidades en funcién del
premio.

® Se anima a todos los socios a que envien rese-
fAas, articulos, etc., para que el Boletin sea una
forma de difundir la cromatografia y técnicas
afines, que permita la comunicacién de noveda-
des, etc. En este punto, Nuria Fontanals, la se-
cretaria de SECyYTA, avanza que en breve y pe-
riédicamente se enviard un correo masivo a
todos los socios animando a publicar en el Bo-
letin, y en especial a los socios jovenes, dado
gue estas contribuciones son remuneradas y
pueden resultar interesante para ellos.
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Lourdes Ramos interviene diciendo que ella con-
serva toda la coleccién del Boletin en Madrid, y hay
otra en Barcelona guardada por Maite Galceran. Xa-
vier Santos interviene diciendo que en Barcelona la
copia no es completa. El presidente comenta que se
debe prever y acordar como se guardan. Si es posible
se intentaran guardar dos copias. Encarna Moyano
sugiere guardarlo en la biblioteca de la universidad.
Lourdes Ramos comenta que, en su momento, en la
biblioteca de Madrid no quisieron, pero lo volvera a
preguntar.

2.9. Reconocimiento a socios

Como ya se ha avanzado en el punto 2.3, desde la JG
se acordd homenajear a la Dra. Yolanda Picd en la
proxima reunion de 2026.

Desde la Junta de Gobierno también se propusie-
ron algunos socios que se han jubilado o estan proxi-
mos a jubilacién para la concesion de la medalla de
SECyTA. Se contactara proximamente con ellos y se
organizara la concesion durante la reuniéon de 2026.

3. Informe de Secretaria

En su informe, la secretaria tratd los siguientes temas.

3.1. Socios de la SECyTA

La secretaria de la SECyTA, Dra. Ndria Fontanals, in-
forma que, desde la Ultima asamblea general celebra-
da en octubre de 2024 en Pamplona hasta la fecha de
hoy, 2 de septiembre de 2025, se han registrado un
total de 16 altas y 31 bajas de socios, lo que supone
un descenso de 15 socios, quedando el nimero total
de miembros en 491.

Asimismo, la secretaria presenta un gréafico histé-
rico de la evolucién del nimero de socios durante los
Ultimos 20 afos, en el cual se observa que, tras un
periodo de incremento entre los afios 2007 y 2012
(alcanzando un méaximo de 569 socios), la cifra se ha
mantenido estable en torno a los 500 socios desde
2017-2018. Por tanto, el ligero balance negativo re-
gistrado en el presente afio no se considera un dato
preocupante, sino dentro de la estabilidad observada
en los Ultimos ejercicios.

En relacion con las 31 bajas registradas, la distribu-
cion es la siguiente: 4 bajas estatutarias, motivadas por
tres impagos consecutivos, 4 bajas por jubilacion y 4
por fallecimiento de socios; y 19 bajas restantes, corres-

pondientes a causas habituales, principalmente cam-
bios profesionales en los que las técnicas cromatogra-
ficas dejan de tener relevancia en la actividad laboral.

3.2. Ayudas concedidas por la SECyTA

Se han concedido un total de 3 ayudas (de 500 € cada
una) para la asistencia a congresos internacionales,
distribuidos de la siguiente forma:

¢ 1 para Metabolomic 2025, 22-26 de junio, Pra-
ga (Republica Checa).

e 2 para Euroanalysis 2025, 31 de agosto-4 de
septiembre, Barcelona (Espafna).

En este ano la inversidn en ayudas para que nues-
tros socios jovenes puedan asistir a eventos interna-
cionales ha disminuido notablemente, siendo en
2024 6 ayudas y en 2023 de 13 ayudas. En este pun-
to, la secretaria invita a los socios jévenes a revisar la
normativa de ayudas y anima a pedirlas si asi lo con-
sideran.

Se han concedido también 2 ayudas (de 250 €
cada una) para la asistencia a congresos patrocinados
por nuestra Sociedad. Las dos ayudas son para la asis-
tencia a las lll Jornadas de Jévenes Investigadores de
la SEEM, que se celebraron entre el 11-13 Junio 2025
en Miraflores de la Sierra, Madrid.

En el caso de la presente reunion, la Sociedad
ha concedido un total de 15 becas de inscripcién a la
XXIV Reuniéon Cientifica de la SECYTA (que han su-
puesto un total de 5.250 €) y 9 ayudas de viaje
(1.575 €) a jévenes investigadores socios de la SECYTA
gue se desplazan desde fuera de Barcelona. Esta in-
version, sumada a las otras ayudas expuestas anterior-
mente, ha supuesto una inversiéon global en 2025 de
8.725 € para que sus socios estudiantes puedan asis-
tir y difundir los resultados de sus investigaciones en
congresos, poniendo, de nuevo, de manifiesto el es-
fuerzo de la Sociedad.

3.3. 4.%edicion premios a la mejor tesis doctoral

Este punto ya fue tratado en el informe del presiden-
te (punto 2.5). La secretaria presenta el histérico de
solicitudes recibidas, destacando que en las dos Ulti-
mas ediciones se han presentado un total de 12 tesis
doctorales, todas ellas de alto nivel académico y cien-
tifico. Asimismo, la secretaria sefiala la excelente aco-
gida que estos premios contintdan teniendo entre los
socios de la Sociedad.



3.4. Numero especial del Analytical and Bioa-
nalytical Chemistry

Como ya se ha enviado a través de la secretaria técni-
ca del congreso, se pueden enviar los trabajos presen-
tados al congreso actual como articulos a publicar en
un volumen especial de la revista Analytical and Bioa-
nalytical Chemistry, revista que habitualmente publica
los trabajos presentados en los congresos Euroanaly-
sis. Se anima a los socios a que envien los trabajos a
publicar a esta revista de alto impacto en quimica ana-
litica y en técnicas separativas.

3.5. Correo electrénico

La secretaria informa que, durante el presente afo
2025, se han realizado un total de 16 envios de co-
municacion a los socios desde la direccion de correo
secretaria@secyta.es, con informacion relativa a nove-
dades, cursos, congresos, ofertas de trabajo y otros
asuntos de interés. Asimismo, se recuerda a los socios
gue pueden utilizar dicha direccion (secretaria@secyta.
es) para la gestion de altas, consultas y otras cuestio-
nes administrativas.

Se informa, ademas, que a partir del ano 2026 el
antiguo correo secretaria.secyta@gmail.com dejara de
estar operativo.

4. Informe de Tesoreria

En el informe del tesorero se trataron los siguientes
asuntos:

4.1. Balance del ejercicio

El tesorero de la SECYTA, Dr. Xavier Ortiz, presenta el
estado de cuentas y el balance de pérdidas y ganan-
cias para el periodo del 01-07-2024 al 30-06-2025, ya
gue como se comentd en anteriores asambleas, las
cuentas se han de aprobar por la misma segun los
estatutos hasta el 30 de junio, fecha anterior a la
asamblea, ya que el ejercicio econémico se cierra en
esa fecha. Asimismo, se debe presentar un balance de
pérdidas y ganancias, que realiza la asesoria fiscal que
lleva los libros contables de la Sociedad. Sin embargo,
el tesorero también presenta un balance de entradas
y salidas de caja como el que ha venido presentando
el anterior tesorero en las Ultimas asambleas.

En relacion con el balance econdmico del ejercicio,
el Tesorero destaca los siguientes aspectos:

e Boletin de la Sociedad. El Boletin no ha logrado
autofinanciarse, dado que los ingresos por pu-
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blicidad no superan los costes de edicion, distri-
bucién y gratificaciones por colaboraciones. No
obstante, este dato no reviste especial preocu-
pacién, ya que la edicién en papel del Boletin
dejarad de publicarse a partir de 2026, y en los
ultimos ejercicios la situacion ha sido similar.
Cabe senalar que en el balance presentado figu-
ra Unicamente lo contabilizado, no lo facturado.

e Cuotas de empresas. El tesorero agradece a las
mismas su aportacion al balance anual.

e Cuotas de socios. Se observa una ligera dismi-
nucion de ingresos respecto a ejercicios anterio-
res, derivada del descenso en el nimero de so-
cios, dado que la cuota se mantiene invariable
desde el afio 2000. Los gastos asociados a este
concepto incluyen la emisiéon de recibos, devo-
luciones y gestiones administrativas.

e Gastos de Junta. Los gastos imputados a la Jun-
ta contintan siendo superiores a lo habitual, no
por un incremento en el nUmero de reuniones,
sino por la inclusion de tres conceptos adiciona-
les ya incorporados en ejercicios previos: la em-
presa encargada de la gestion de la Ley de Pro-
teccion de Datos, la asesorfa fiscal y los premios
a las tesis doctorales, estos Ultimos como inicia-
tiva de la Junta de Gobierno.

® Gastos pagina web. Han sido minimos, limitan-
dose al mantenimiento del dominio.

® /mpuestos. Los gastos fiscales corresponden
fundamentalmente a la declaraciéon del IVA e
IRPF, cuyo importe varia en funcién del numero
de facturas emitidas cada afo.

e Intereses/gastos bancarios. Los beneficios por
intereses son minimos, siendo este capitulo ne-
gativo debido a los interese bancarios.

e Congresos. Se comentard mas adelante (pun-
t0 4.2).

e Becas congresos internacionales y patrocinados.
Este importe no coincide plenamente con el
presentado anteriormente en el informe de Se-
cretaria, dado que las ayudas se pagan en dos
plazos y el segundo plazo de dos de ellas de
2025 todavia no se ha realizado, y queda para
el siguiente ejercicio econémico. Asimismo, en
este ejercicio se han contemplado el segundo
plazo de pago de algunas ayudas para asisten-
Cia a congresos que se presentaron en la pasada
asamblea general de Pamplona 2024.

Finalmente, el tesorero informa que el ejercicio
presenta un balance negativo, pero con un saldo en
el banco que nos permite tener una prevision econé-
mica del futuro sin una preocupaciéon remarcable.
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A continuacion, el tesorero presenta el balance de
pérdidas y ganancias del ejercicio econdmico 2024/2025
gue ha preparado el asesor fiscal. Como se puede ob-
servar, aungue los conceptos varian ligeramente sobre
el balance de caja presentado anteriormente, tenemos
un balance cuadrado y con saldo negativo, ligeramen-
te superior al de caja, ya que hay un descuadre en la
emision de las facturas (antes o después del cierre del
ejercicio). En cualquier caso, confirma la misma ten-
dencia que el anterior. En este momento se dan por
aprobadas las cuentas en asamblea general, y se
aprueban por asentimiento.

4.2. XXlll Reunion Cientifica de la SECyTA en
Pamplona, 2024

A continuacion, el tesorero presenta el balance eco-
némico de la XXIll Reuniéon Cientifica de la SECYTA
celebrada en Pamplona en 2024. Cabe destacar que
el balance de la reunién ha sido ligeramente negativo,
ajustandose practicamente a balance cero. El Tesorero
da las gracias publicamente al Comité Organizador
por contener los gastos y ajustarse al presupuesto. En
este momento el presidente interviene para recordar
las dificultades que se han encontrado los comités or-
ganizadores de las Ultimas reuniones en ajustar el ba-
lance econémico para la organizacién de las mismas,
y aprovecha para también tener en cuenta este punto
en la reflexion de la conveniencia de organizar anual-
mente reuniones de la Sociedad. A pesar de tener
balance negativo en las Ultimas reuniones, el presi-
dente recuerda que el cojin econémico de la Sociedad
es suficiente para hacer frente a ello.

El tesorero también desglosa los gastos del Con-
greso que corresponden a las becas de inscripcion y
ayudas de viaje, el balance final, asi como al pago de
los Premios José Antonio Garcia Dominguez patroci-
nado por Bruker Espafola, S. A., a la que agradece el
Tesorero el patrocinio de los mismos, que llegan este
afno a la 20.7 edicion.

4.3. Otros temas generales

Al final de su intervencién, el tesorero aborda algunos
temas generales:

¢ Tesoreria en transicion. Se informa que continua
pendiente la formalizacion del registro oficial de
la nueva Junta de Gobierno, tramite que ya se
encuentra en curso en el Registro de Asociacio-
nes del Ministerio del Interior. En la actualidad,
el Dr. Jordi Diaz, anterior tesorero, sigue figu-
rando como tesorero y persona autorizada por

la entidad bancaria, por lo que la tesoreria se
encuentra aun en periodo de transicion.

e Banco. A la fecha actual, la totalidad de los fon-
dos de la Sociedad se mantiene en cuenta co-
rriente. Afade que, dado el caracter de la entidad
como sociedad cientifica, no resulta conveniente
invertir en fondos ni asumir riesgos financieros
con los recursos econémicos de los socios.

® /mpagados. Durante el presente ejercicio se han
registrado 16 impagos, lo que ha generado al-
gunos gastos bancarios, si bien estos no repre-
sentan un importe significativo. No obstante, el
tesorero recuerda a los socios la conveniencia
de comunicar su baja antes del cobro de las
cuotas anuales (habitualmente a finales del pri-
mer trimestre) en caso de no desear continuar
como miembros, con el fin de evitar costes in-
necesarios a la Sociedad.

® Asesoria fiscal. Se esta evaluando la busqueda
de una nueva asesoria fiscal, dado que la actual
no esta ofreciendo el nivel de servicio deseado.

e facturas electrénicas. En cumplimiento de la Ley
25/2013, relativa al impulso de la factura elec-
trénica, serd necesario emitir las facturas en for-
mato digital. Para ello, la Sociedad debera ad-
quirir un nuevo software que permita cumplir
con dicha normativa.

5. Ruegos y preguntas

Antes de iniciar este punto, el presidente indica a los
socios que han solicitado las ayudas que, para no alar-
gar la asamblea, se acerquen al lugar de la sala donde
se encuentran la secretaria y el tesorero para recibir el
cheque bancario correspondiente, toda vez que ya
han finalizado sus respectivos informes.

En este apartado, toma la palabra la Dra. Rosa M.?
Marcé, como miembro del Comité Organizador del
congreso Euroanalysis 2025, quien agradece publica-
mente la participacion, apoyo y facilidades que los
miembros de la Sociedad, y en especial su Junta de
Gobierno, ha dado al congreso.

En este punto del orden del dia y a la vista de que
no hay mas ruegos ni preguntas ni mas asuntos que
tratar, el presidente da por finalizada la 25.2 Asamblea
General de la SECyTA a las 17:55 h del citado dia, de
todo lo cual doy fe como secretaria y firmo la presen-
te con el V°B® del presidente.

Barcelona, 2 de septiembre de 2025.

NURIA FONTANALS TORROJA URIA
Secretaria de SECyTA
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JUBILACIONES: MARIO A. FERNANDEZ MARTIN

Asi comenzo todo...

Enero de 1984, Mario Anto-
nio Fernandez Martin, li-
cenciado en farmacia por la
Universidad Complutense de
Madrid, inicié su andadura en
el departamento de Contami-
nacion Ambiental del Instituto
de Quimica Orgéanica General
del CSIC (IQOG) obteniendo
una plaza de Titulado Técnico Especializado en 1989 y
promocionando a Titulado Superior Especializado en
2002, hasta que, en 2007, obtuvo su plaza de Cienti-
fico Titular. En sus inicios, trabajé bajo la direccion del
Dr. Luis Hernandez Saint-Aubin, para, en 1992, con-
vertirse en Doctor, especializandose en el analisis com-
puestos organoclorados y metales pesados en sustra-
tos del Parque Nacional de Dofana y otras zonas
orniticas espafiolas.

A raiz del fallecimiento del Dr. Hernandez Saint-Au-
bin en 1998, trabaj6 codo con codo junto a la Dra.
Maria José Gonzélez, Mariché, enfocando su labor
cientifica en el desarrollo y aplicacién de métodos ana-
liticos para la determinacion de Contaminantes Orga-
nicos Persistentes (COP), la re-optimizacion de méto-
dos ya existentes en el grupo y la determinacion de
nuevos COP en matrices de distinta naturaleza. Asi,
muchos fueron los trabajos de investigacion sobre con-
taminacién quimica en el medio ambiente, especial-
mente en el PN de Dofana, el Parque Regional del
Sureste de Madrid, el rio Ebro o el Turia, en el area de
influencia de la incineradora de Valdemingémez, lle-
vandole incluso allende los mares cuando en 2010 se
embarcd en una aventura que le supuso un desafio y
una gran experiencia a nivel personal y profesional;
participando en el proyecto “Circunnavigation Expedi-
tion Malaspina 2010", lo que le permitié navegar en
el B.I.O. Hespérides entre Las Palmas de Gran Canaria
y Cartagena y posteriormente, entre Honolulu y Car-
tagena de Indias. También se centré en el ambito de la
seguridad alimentaria, mediante la evaluaciéon de COP
en la poblacién espafiola gracias a diversos convenios
firmados con el Ministerio de Sanidad y Comunidades
Auténomas, y en el analisis de contaminantes atmos-
féricos en Madrid y Barcelona. En cuanto al ambito de
la salud humana, también llevd a cabo estudios re-
lacionados con el impacto de la contaminaciéon am-
biental por metales pesados y COP en padres y recién

nacidos de la Comunidad de Madrid. Todo ello em-
pleando la cromatografia de gases acoplada a la es-
pectrometria de masas. En sus ultimos trabajos se in-
trodujo en la cromatografia de liquidos acoplada a
espectrometria de masas para abordar el estudio de
algunos contaminantes, en aquel entonces, emergen-
tes, como los ftalatos, parabenos y bisfenoles en pro-
ductos lacteos y bebidas enlatadas (incluyendo sus en-
vases) y en complementos alimenticios.

Cada etapa de su trayectoria investigadora quedé
reflejada en importantes aportaciones cientfficas, pu-
blicadas en revistas punteras y de prestigio en los
campos de la quimica analitica, el medio ambiente y
la ciencia y tecnologia de los alimentos.

Muchas fueron sus facetas dentro de la investiga-
cién, como tutor y supervisor de estudiantes, asesor
externo de diferentes Ministerios (Medio Ambiente,
Medio Rural y Marino; Salud, Servicios Sociales e Igual-
dad; y Agricultura y Alimentacion), profesor de cursos
de formacién del CSIC y miembro del panel de segui-
miento cientifico-técnico de Proyectos del Plan Nacio-
nal, y una ingente labor como revisor de articulos para
revistas de reconocido prestigio en los campos de la
guimica analitica y ambiental.

Pero su compromiso no se limito al laboratorio o la
investigacion, sino que se extendié a multiples aspec-
tos complementarios, como su afiliacién desde 1987 a
la Sociedad Espanola de Cromatografia y Técnicas Afi-
nes (SECyTA), por aquel entonces Grupo de Cromato-
grafia y Técnicas Afines (GCTA). En ella, fue vocal de la
Junta de Gobierno y miembro del Comité Editorial del
Boletin de la SECyTA, encargandose de la publicidad y
las relaciones con las empresas colaboradoras, web-
master de su pagina web y gestor/responsable de sus
redes sociales, ademas de un servicial colaborador ‘en
silencio’ de diferentes tesoreros de la Sociedad.

Y asi le despedimos hoy...

Junio de 2025, tras mas de
cuatro décadas dedicadas a la
investigacion, Mario se nos
ha jubilado.

Pero no todo ha sido
ciencia, los que hemos tenido
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la suerte de estar a su lado podemos decir que su tra-
to siempre amable, su cercania y su inagotable dispo-
sicion para ayudar, han marcado profundamente
nuestros caminos.

Su incansable curiosidad, Wiki-Mario para los ami-
gos, hizo que le preguntadsemos todo a él; su fascina-
cion por la astronomia convirtié todos los ordenado-
res del laboratorio en un pequefio firmamento; su
amor por la cocina nos llevé a compartir recetas y
secretos culinarios; y su pasion por la musica, ‘espe-
cialmente antes de Yes’, fue el origen de tertulias me-
morables.

Esta jubilacion es una celebracion de todo lo vivi-
do y compartido, y ahora, ha llegado el momento de
la ansiada slow life, llena de punteos de guitarra y
salidas micoldgicas.

Se marcha un investigador, pero permanece un
amigo.

iEnhorabuena, Mario, gracias por tanto!
BELEN GOMARA, LAURA HERRERO,

BeGONA JIMENEZ y LOURDES RAMOS
Instituto de Quimica Organica General, CSIC

UNA SOCIA DE LA SECyTA RECIBE EL “PREMIO MUJERES CIENTIFICAS".

Un afio mas, el 29 de noviembre de 2025, se
celebré el evento “Muy Science Fest Madrid
2025" que congregd a algunas de las voces mas
influyentes del conocimiento para una jornada
gue uni6 ciencia, historia, ética y emocion en el
corazén de Madrid, con el propésito de acercar
la ciencia, las ideas y la reflexién critica a toda la
ciudadania. En un contexto marcado por la acele-
racion tecnolégica, la desinformacion y un debate
publico cada vez mas fragmentado, el evento se
presentaba como un espacio donde detenerse,
escuchar y volver a conectar con aquello que nos
permite entender el mundo y orientarnos en él, y
se reafirmaba con el empefio en impulsar la trans-
ferencia social del conocimiento y la cultura cien-
tifica en Espafa.

El colofon del evento llegd con la quinta edi-
cion de los Premios Mujeres Cientificas, un reco-
nocimiento ya consolidado en el panorama divul-
gativo espafiol, y donde este afio se premiaron seis
trayectorias excepcionales dentro de diferentes
disciplinas cientificas. Dentro de las premiadas,
nuestra companera Coral Barbas fue distinguida
por sus avances en Metabolémica aplicada a la
salud y su contribucién a una medicina personali-
zada. Desde aqui queremos dar a Coral y al equi-
po que ella lidera nuestra mas sincera enhorabue-
na por esta merecida distincion.

V PREMIOS
may
CIENTIFICAS
Coral

Barbas

Coral Barbas, Directora del Centro de Metabolomica y
Bioanalisis (CEMBIO) de la Universidad CEU San Pablo de
Madrid, recibiendo el Premio Mujeres Cientificas.
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Conferenciantes y premiadas en el evento “Muy Science
Fest Madrid 2025
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CONGRESOS CELEBRADOS

European Conference on Analytical Chemistry (EUROANALYSIS 2025)

The 22" International Edition of the European Con-
ference on Analytical Chemistry (EUROANALYSIS
2025) was celebrated in Barcelona from August 31
to September 4™, 2025, bringing together the Euro-
pean and international analytical chemistry communi-
ty under the inspiring motto Analytics 5.0: answering
societal challenges. Organized by the Catalan Chem-
ical Society (Societat Catalana de Quimica, SCQ) and
with the support of the Division of Analytical Chem-
istry from the European Chemical Society (DAC-Eu-
ChemS) and numerous partner institutions, the con-
ference aimed to demonstrate how analytical science
is evolving to address global needs, from sustainabili-
ty and environmental protection to food security,
health, and environmental preservation. The event
also incorporated the 24" Annual Meeting of the
Spanish Society of Chromatography and Related Tech-
niques (SECyTA), highlighting the strong link between
the Spanish and European analytical chemistry com-
munities.

The conference attracted a wide audience of sci-
entists from academia, research institutes, and in-
dustry. The program was remarkably rich, including
6 plenary lectures, more than 20 keynote lectures,
over 250 full and young oral communications, and
more than 400 posters. This diversity created an en-
vironment where fundamental research, applied
studies, and technological innovation were equally
represented.

Plenary lectures provided the conceptual back-
bone of the congress and highlighted the current
challenges and future directions of analytical science.
M. Esteban opened the series with a unique historical
perspective through the lecture ‘Analytical chemistry
in Spain: an overview of the last 50 years’, which not
only celebrated scientific achievements but also placed
them in the broader context of the discipline evolu-
tion and its impact on Spanish society. Then, E. Psil-
lakis showed the transformative journey from green
sample preparation to sustainable analytical chemis-
try. Her lecture showcased progress to achieve green
techniques as well as a holistic framework that em-
beds sustainability across the entire analytical work-
flow.

F. Lynen followed the plenary series with a presen-
tation on temperature responsive and per-aqueous
liquid chromatography, offering novel solutions for
sustainable multidimensional liquid separations. The
second plenary lecture, by L. M. Lechuga, focused on
ultrasensitive and multiplexed nanophotonic sensors
for next-generation point-of-care applications. Sus-
tainability was again at the forefront in the plenary
delivered by M. Tobiszewski, who presented green-
ness metrics and assessments. His contribution
demonstrated the importance of developing stan-
dardized tools to measure and compare the environ-
mental impact of analytical procedures, thus allowing
laboratories to move towards more sustainable prac-
tices. G. Gunter, receiver of the DAC Award, then
closed the plenary session and invited the audience to
reflect on the concept of sensors as tools for biointel-
ligence, highlighting the integration of sensing devic-
es with data processing to generate actionable knowl-
edge in important fields such as medicine.

Building on these foundations, the 21 keynote
lectures expanded into a wide spectrum of research
areas. Mass spectrometry was a central theme, with
contributions by E. Moyano on its role as a game
changer in analytical chemistry, O. Yanes on the appli-
cation of artificial intelligence and cloud computing to
accelerate metabolite identification, and J. Szpunar on
novel MS-based approaches to study nano- and mi-
croplastics.

Food and health were also prominently represent-
ed. A. Carrasco-Pancorbo and collaborators presented
advances in food metabolomics, highlighting stra-
tegies, areas of interest, and innovative applications.
H.-G. Janssen illustrated how chromatography, mass
spectrometry, and data processing have revolutionized
food analysis. C. Paoletti discussed new frontiers in
food and feed risk assessment, while A. Smolinska
introduced volatolomics and chemometrics as promis-
ing tools for diagnosis.

Environmental challenges appeared across several
keynotes, such as the non-target screening of pesti-
cides and emerging contaminants (D. Lambropoulou),
microplastic distribution in wastewater treatment (J.
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Hernandez-Borges), and novel approaches for sustain-
able sample preparation (S. Cardenas). Other contri-
butions expanded towards cultural heritage with the
use of hyperspectral imaging and X-ray spectroscopy
for the study of artworks and archaeological assets (C.
Cucdi, K. Janssens).

The oral communications and poster sessions re-
flected the wide scope of the conference. The ses-
sions included discussions on sustainable sample
preparation, environmental contaminants, electro-
analysis, chemometrics, and omics, among other key
fields. Coffee breaks and poster exhibitions facilitat-
ed informal exchanges and encouraged collabora-
tion between young researchers and established ex-
perts.

Subsequent sessions addressed topics such as the
application of high-resolution mass spectrometry for
the detection of persistent organic pollutants, novel
sensors for clinical diagnostics, and data fusion ap-
proaches in metabolomics and lipidomics. Green
chemistry was again highlighted through presenta-
tions on the use of natural deep eutectic solvents,
microwave-assisted techniques, and waste-derived
sorbents as sustainable alternatives for sample prepa-
ration. Food analysis emerged as a particularly strong
field, with presentations on wine authentication, the
valorization of agricultural by-products, the detection
of pesticide residues using greener strategies, and the
integration of omics techniques for food traceability
and quality control. Environmental and health-related
applications were also abundant. Sessions on the oc-
currence of per- and polyfluoroalky substances (PFAs),
pharmaceuticals, and other contaminants in water
highlighted both analytical challenges and regulatory
implications. Advances in microplastic characteriza-
tion using spectroscopic and MS-based methods at-
tracted considerable attention. Biomedical topics in-
cluded the development of electrochemical sensors
for disease biomarkers and devices for non-invasive
monitoring.

Poster sessions complemented oral communica-
tions with a very high level of participation. They cov-
ered an impressive diversity of topics, from omics ap-

proaches to biochemical studies, and provided
excellent opportunities for direct scientific discussion.

In addition to the intense scientific program, social
and networking activities were essential components
of EUROANALYSIS 2025. The welcome reception cre-
ated an excellent atmosphere to reconnect with col-
leagues after the first day of sessions. The conference
dinner, held in a unique restaurant in Barcelona (El
Xalet de Montjuic), combined local gastronomy with
informal exchanges, reinforcing the sense of commu-
nity and collaboration.

Young researchers were particularly visible, in line
with the conference goal to give an active role to the
newest members of the community. Moreover, most
of them were actively involved in the day-to-day or-
ganisation of the conference. We would like to en-
courage them to continue participating in these fruit-
ful events, as well as in our active societies such as
SECYTA and SCQ. We, as former younger researchers,
wish to express our gratitude for their time and for
their contribution, as well as to the organizing com-
mittee, for the success of EUROANALYSIS 2025.

Overall, EUROANALYSIS 2025 in Barcelona was a
stimulating, diverse, and inspiring event. The confer-
ence highlighted the vitality of analytical chemistry, its
continuous innovation, and above all, its capacity to
respond to societal challenges through sustainable
and interdisciplinary approaches. The meeting served
as a reminder that analytical chemistry is not only a
technical discipline but also a driver of solutions for
health, food security and environmental protection.

ARACELI RIVERA-PEREZ

Research Group “Quimica Analitica
de Contaminantes” (FQM 170)
Department of Chemistry and Physics
University of Almeria

BERNAT ORO-NoOLLA

Research Group “Environmental
Analytical Chemistry”
Department of Geosciences
University of Tibingen
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CALENDARIO DE ACTIVIDADES

42" International Symposium on Microscale
Separations and Bioanalysis (MSB2026)
10-13 de mayo de 2026. Daejeon (Corea)

http://www.msb2026.org/

SETAC Europe 36" Annual Meeting
17-21 de mayo de 2026. Maastricht (Paises Bajos)

Chair: N. van den Brink
https://www.setac.org/discover-events/global-
meetings/setac-europe-36th-annual-meeting.html

ISCC 2026: 44™ International Symposium on
Capillary Chromatography y 21t GCxGC
Symposium

17-22 de mayo de 2026. Riva del Garda (ltalia)

Chairs: L. Mondello y P. Sandra
https://iscc44.chromaleont.it/

HTC-19: 19 International Symposium on
Hyphenated Techniques in Chromatography
and Separation Technology

26-29 de mayo de 2026. Leuven (Bélgica)

Chairs: S. Eeltink, F. Lynen, D. Cabooter
https://htc-19.com/

Xl NyNA 2026: International Congress on
Analytical Nanoscience and Nanotechnology.
2-5 de junio de 2026. Oviedo (Espafia)

Chair: A. de la Escosura-Muhiz
https://www.nyna2026.com/en/

HPLC 2026: 55" International Symposium on
High Performance Liquid Phase Separations
and Related Techniques (HPLC 2026)

6-11 de junio de 2026. Indianapolis (EE.UU.)

Chairs: J. Anderson y T. Maloney
https://hplc2026-symposium.org/

ExTech 2026: 28" International Symposium
on Advances in Extraction Technologies
6-9 de julio de 2026. Gembloux (Bélgica)

Chair: G. Purcaro
https://www.extech2026.uliege.be/cms/c_
2045637 1/en/extech-2026

10.

1.

12.

13.

ECC10: 10* EuChemS Chemistry Congress
12-16 de julio de 2026. Amberes (Bélgica)

Chairs: C. De Bie y T. Vranken
https://euchems2026.eu/

1. Congreso de Analisis Instrumental (XXV
Reunién Cientifica de la SECyYTA, 54.? Reu-
nion Cientifica del GCTA)

21-24 de julio de 2026. Salamanca (Espafia)

Chairs: J. L Pérez-Pavon y C. Garcia-Pinto
https://cai2026.es/

IMSC 2026: 26 International Mass Spectro-
metry Conference
22-28 de agosto de 2026. Lyon (Francia)

Chairs: I. Fournier e I. Compagnon
https://imsc26.com/

ISC 2026: 35" International Symposium on
Chromatography

6-10 de septiembre de 2026. Praga (Republica
Checa)

Chairs: M. Holcapek y L. Novakova
https://www.isc2026.org/

Dioxin 2026: 46 International Symposium
on Halogenated Persistent Organic Pollu-
tants (POPs) and BFR 2026: 12t Internatio-
nal Symposium on Flame Retardants

13-17 de septiembre de 2026. Riva del Garda
(Italia)

Chair: W. Tirler y M. Rose
https://www.dioxin2026.org/

4% European Sample Preparation (EuSP2026)
and the 3™ Green and Sustainable Analyti-
cal Chemistry (GSAC2026)

13-16 de octubre de 2026. Santiago de Com-
postela (Espafa)

Chairs: M. Lliompart, M. Celeiro, T. Dagnac y
E. Psillakis (chair honorario)
https://www.usc.gal/en/conference/2026-eusp-
gsac
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NUEVAS TESIS DOCTORALES

"Development and Validation of Novel Analytical Methodologies for Studying
Analytes of Interest in Food and Environmental Matrices”

Autor de la tesis: Adrian de la Fuente Ballesteros
Directores de tesis: Dra. Ana M. Ares y Dr. José Bernal
Lugar y fecha: Universidad de Valladolid, 7 de febrero de 2025

Resumen:

El desarrollo de metodologias analiticas robustas es crucial para avanzar en el conocimiento sobre analitos de
interés en muestras alimentarias y medioambientales. Estas metodologias permiten la determinacion de diversos
compuestos, mejorando la capacidad de estudiar su presencia, distribucién y posibles implicaciones para la salud,
el equilibrio en el ecosistema y la composicion intrinseca de estas matrices. En esta tesis doctoral, se utilizaron
varias técnicas de preparacién de muestra para detectar una amplia gama de analitos utilizando cromatografia
de gases o cromatografia liquida acopladas a espectrometria de masas o deteccién por ionizacién de llama. En
algunos casos, se implementaron etapas adicionales de limpieza para mitigar los efectos de matriz significativos
observados en las muestras. El desarrollo de los métodos se realizd en consonancia con los principios de la qui-
mica analitica verde, y se aplicaron indices azules para evaluar su practicidad. El objetivo fue disefar tratamientos
de muestra simples, eficientes, rentables y rapidos que garantizaran recuperaciones 6ptimas de los analitos mien-
tras se minimizaban las interferencias de la matriz. Todos los métodos fueron validados conforme a la legislacion
vigente. Posteriormente, estos se aplicaron a diferentes muestras de origen medioambiental y alimentario, prin-
cipalmente productos de la colmena como miel, polen de abeja, cera de abeja, jalea real y propdleo. Esta tesis
permitié el estudio de varias familias de analitos, como compuestos bioactivos, alcaloides de pirrolizidina y tro-
pano, plaguicidas, plastificantes y compuestos organicos volatiles. Los resultados destacan la versatilidad y apli-
cabilidad de las metodologias desarrolladas, confirmando su capacidad para monitorear un amplio espectro de
compuestos en diferentes tipos de muestras. Esta investigacion establece un marco fundamental para avanzar en
los estudios en quimica alimentaria y medioambiental, subrayando cémo los principios de la quimica verde, la
preparacion de muestras y los enfoques cromatograficos pueden integrarse de manera analitica en métodos no-
vedosos.
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“Advanced mass spectrometric techniques for screening and metabolomics
approaches in food and nutrition”

Autor: David lzquierdo Sandoval

Directores: Dr. Juan Vicente Sancho Llopis y Dra. Tania Portolés Nicolau

Grupo de investigacion: Environmental and Public Health Analytical Chemistry, Research
Institute for Pesticides and Water, University Jaume I.

Dia y lugar de la defensa: 22 de julio de 2025. Univ. Jaume |

Resumen:

El sistema alimentario actual, basado en cadenas de produccién complejas e interconectadas a nivel global, gene-
ra incertidumbre entre los consumidores y las autoridades respecto a la seguridad y la calidad de los alimentos que
se consumen. Ademas, existe una demanda creciente de informacion acerca de la relacidon entre nutricion, bien-
estar y enfermedad. Todos estos factores ponen de manifiesto la urgente necesidad de desarrollar metodologias
analiticas que permitan obtener mayor conocimiento acerca de los componentes que forman los alimentos y sus
potenciales efectos sobre la calidad del producto y la salud del consumidor.

La presente tesis doctoral ha investigado el potencial de innovadoras metodologias analiticas avanzadas basa-
das en la cromatografia acoplada a la espectrometria de masas de alta resolucion (xC-HRMS) para abordar dife-
rentes desafios relacionados con la ciencia de los alimentos, la nutricién y la salud. El trabajo se estructura en tres
capitulos tematicos principales:

|. En el primer capitulo se desarrollaron diferentes metodologias analiticas de screening de microcontami-
nantes organicos (OMPs) apolares, volatiles y térmicamente estables en matrices alimentarias y ambienta-
les, empleando novedosos instrumentos basados en cromatografia de gases-HRMS (GC-HRMS) incluyen-
do la movilidad i6nica (IMS).

Il. En el segundo capitulo se examinaron y cuantificaron los cambios en los compuestos volatiles (aromas)
durante un procesado de alimentos destinado a modificar las propiedades organolépticas de un producto,
empleando GC-HRMS con distintos tratamientos de muestra.

lll.  Finalmente, en el Ultimo capitulo se emplearon modelos de digestion in vitro para comparar los cambios
metabdlicos producidos por carne roja y un sustituto carnico vegetal ultraprocesado (PBMA) en la micro-
biota intestinal, empleando metabolémica no dirigida basada en cromatografia de liquidos-HRMS.

Los resultados obtenidos en este trabajo demuestran que las metodologias basadas en xC-HRMS son adecua-

das para abordar el estudio tanto de compuestos exégenos como enddgenos en matrices complejas, englobando
los distintos campos relacionados con la ciencia de los alimentos y la relacion alimentacién-salud-bienestar.
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ARTICULOS DE INTERES

Métodos cromatograficos sostenibles para el analisis de farmacos

La cromatografia liquida (LC) es una técnica analitica
esencial en el andlisis de productos farmacéuticos,
para lo que se requiere del desarrollo y validaciéon de
metodologias sensibles, precisas y robustas que ga-
ranticen su calidad y seguridad a lo largo de su ciclo
de vida. La incorporacion de los principios de la Qui-
mica Analitica Verde (GAC) en el desarrollo de estos
métodos permite minimizar el uso de reactivos y disol-
ventes toxicos, asi como reducir el consumo de recur-
sos y la generacion de residuos, haciendo los procesos
analiticos mas sostenibles.

Para evaluar la sostenibilidad de estos métodos
analiticos existen diversas herramientas, como AGREE,
AGREEprep, AGSA, AMGS, AMVI, Analytical Eco-Sca-
le, BAGI, CACI, GAPI, ComplexGAPI, HEXAGON, RGB/
RAPI y RGB/Whiteness, entre otras. Este tipo de mé-
tricas permite realizar analisis cualitativos, semicuanti-
tativos o cuantitativos para identificar impactos am-
bientales, de salud, seguridad y energia de la
metodologia empleada. Algunas de las mas utilizadas
actualmente se describen brevemente a continuacion:

Analytical Eco-Scale es una herramienta semi-
cuantitativa que evalua los métodos analiticos en fun-
cion de los riesgos, el consumo de reactivos, el uso de
energia y la generacién de residuos. Emplea una esca-
la de 25-100 puntos, deduciendo puntos por parame-
tros que se desvian de los principios de la Quimica
Verde.

De manera similar, AGREE es una herramienta
combinada cuantitativa y cualitativa que utiliza una
escala de 0 a 1. Evalta el cumplimiento de los 12 prin-
cipios de la GAC y proporciona un pictograma que
ilustra tanto la puntuacién global como el desempefo
en cada principio.

Por su parte, GAPI es una métrica cualitativa que
considera la preparacion de la muestra, los riesgos, el
consumo energético y la generacién/tratamiento de
residuos. Utiliza una evaluacion de 15 pardmetros re-
presentada mediante un pictograma con colores ver-
de, amarillo y rojo que indican impacto ambiental
bajo, medio y alto, respectivamente. Se han propuesto
extensiones como MoGAPI, ComplexGAPI y Complex-

MoGAPI para incorporar factores adicionales (inclu-
yendo el pretratamiento, transporte y almacenamiento
de la muestra) y para ofrecer evaluaciones méas cuan-
titativas.

Finalmente, RGB/Whiteness es una métrica flexi-
ble que integra tres dimensiones: seguridad y respeto
ambiental del método (verde), desempefo analitico
(rojo) y practicidad/productividad (azul). Utiliza un
“Color Score” que varfa entre 0 y 100% para cada
categoria. En base a estas puntuaciones, el desempe-
fio global del método se clasifica en diferentes colores
en funcién del grado de satisfaccion de los atributos
considerados.

Esta resefa recoge tres articulos recientes que
abordan el desarrollo y la validaciéon de métodos soste-
nibles de LC para el andlisis de sustancias farmacéuti-
cas o productos farmacéuticos con formulaciones ora-
les soélidas, cuya sostenibilidad fue verificada mediante
el uso de varias de estas herramientas de evaluacion.

“Evaluation of analytical greenness metric for an
eco-friendly method developed through the in-
tegration of green chemistry and quality-by-de-
sign for the simultaneous determination of Ne-
bivolol hydrochloride, Telmisartan, Valsartan,
and Amlodipine besylate”

Veerendra, Y. V. S; Brahman, P. K.; Mankumare, S. D.;
Ch, J., y Kumar, C. V. Heliyon (2024) 10(16) e35376

La enfermedad cardiovascular, la afecciéon con mayor
prevalencia a nivel mundial, actualmente se trata con
numerosos medicamentos. Algunos de ellos incluyen
hidrocloruro de nebivolol (NEB), telmisartan (TEL), val-
sartan (VAL) y besilato de amlodipino (AML), que ac-
tUan sobre los canales de calcio, como betabloguean-
tes o sobre el receptor de angiotensina Il. Este articulo
se centra en el desarrollo y validacién de un método
basado en HPLC-UV robusto y respetuoso con el me-
dio ambiente para la determinacién simultanea de los
compuestos anteriormente mencionados.

El método emplea una columna Waters XBridge
Shield RP18 (100 x 4,6 mm, 3,5 pm) a 40 °C con una



fase movil de agua modificada con acido férmico al
0,1% (pH 2,5) y etanol (40:60 v/v), logrando la sepa-
racion de los cuatro farmacos en menos de 8 min y
con un tiempo total de analisis de 10 min. Los com-
puestos se detectaron a 220 nm.

Tanto los patrones comerciales de los analitos de
interés como las muestras de productos farmacéuticos
comerciales utilizados en este estudio se disolvieron
en una mezcla de etanol:agua (80:20 v/v) para obte-
ner intervalos de concentracién adecuados para su
analisis (del orden de pg/mL).

La validacion, realizada conforme a las directrices
ICH, mostré una excelente linealidad (r2 > 0,999) y
una alta exactitud y precision (recuperaciones > 98,5 %
y RSD < 2 %). La robustez, evaluada mediante un di-
seflo de experimentos variando el flujo, la temperatu-
ray la composicion de la fase mévil, confirmé resolu-
ciones superiores a 2 para todos los compuestos y
factores de asimetria adecuados (< 1,8). El método se
aplicé satisfactoriamente a formulaciones comercia-
les, con recuperaciones entre el 99 y 100 %.

Tras el desarrollo y la validacién, el método de LC
fue analizado con las herramientas AGREE, AMGS vy
RGB alcanzando puntuaciones de 0,80, 228,22 y 83,
respectivamente. Entre las caracteristicas favorables
gue contribuyeron a estos resultados se incluyen el
analisis simultaneo de los 4 analitos, el tiempo de ana-
lisis reducido y el uso de etanol como fase mévil. Por
otro lado, se penalizé el andlisis “off-line”, siendo
éste un aspecto importante de mejora. Estos resulta-
dos demuestran que el método desarrollado por Vee-
rendra et al. es respetuoso con el medioambiente
ademas de robusto y adecuado para el andlisis de es-
tos compuestos farmacoldgicamente activos (APIs).

“Toward sustainability and environmental pre-
servation: development of greener analytical
methods rather than pharmacopeial methods for
the determination of albendazole, fenbendazo-
le, and oxfendazole in drug substances-stress de-
gradation studies”

Al-Khateeb, L. A.; El-Demerdash, A. O.; Khalil, I. A;;
Abd Elhalim, L. M.; Algarni, M., y Gamal, M. Micro-
chemical Journal (2025) 216 114686

Albendazol (ALB), fenbendazol (FEN) y oxfendazol
(OXF) son compuestos ampliamente utilizados en me-
dicina veterinaria para el tratamiento de infecciones
parasitarias. Este estudio describe el desarrollo y vali-
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dacién de un método analitico basado en HPLC-UV
para el andlisis de estos 3 APIs. Aunque, en un princi-
pio, los autores intentaron el andlisis simultaneo de
estos farmacos, la interferencia causada por los co-
rrespondientes productos de degradacion presentes
en las materias primas lo impidioé. Por ello, desarrolla-
ron métodos individuales para la determinacién selec-
tiva de cada APl en presencia de sus productos de
degradacion en diferentes condiciones de degrada-
cion forzada.

El método isocratico optimizado utilizd una co-
lumna BDS Hypersil C18 (250 mm x 4,6 mm, 5 um) a
40 °C y fases moviles compuestas por formiato de
amonio y etanol en proporciones especificas para cada
farmaco. La deteccion UV se realizé a diferentes lon-
gitudes de onda (ALB: 220 nm, FEN: 240 nm y OXF:
225 nm), resultando en tiempos de retenciéon entre
4,2 y 7,5 min, empleando un flujo de 1,2 ml/min.

Se prepararon soluciones madre y curvas de cali-
bracién en intervalos adecuados, utilizando como di-
luyente formiato amonico 0,03 My etanol (60:40 v/v).
Los productos de degradacién, que eluyeron antes de
los principios activos intactos, se identificaron expo-
niendo los APIs a condiciones acidas, basicas, oxidati-
vas, térmicas y fotoliticas.

La validacion del método segun las directrices de
la ICH mostr6 excelente linealidad (r? = 0,999) en in-
tervalos de 0,1-10 pg/mL para ALB'y FEN 'y 0,5-10 pg/
mL para OXF. También se evalud la exactitud y preci-
sion del método, con recuperaciones dentro del 2 %
del valor esperado y RSD intra- e inter-dia < 1 % para
todos los APIs. La robustez fue confirmada al variar la
temperatura de la columna, el pH del tampén vy el
contenido de etanol, con un impacto minimo en el
numero de platos, el factor de asimetria y el factor de
capacidad.

La sostenibilidad del método analitico propuesto
se evalud utilizando cuatro métricas de GAC: AGREE,
Analytical Eco-Scale, BAGI y RGB/Whiteness, obte-
niéndose puntuaciones de 0,76, 70, 85,0y 92,2, res-
pectivamente. Estos resultados reflejan varias caracte-
risticas beneficiosas del método, entre ellas la ausencia
de conservacién, transporte o almacenamiento de
muestras; bajo consumo energético; cumplimiento
adecuado de los criterios de validacion; y elevada efi-
ciencia de coste y tiempo. Por el contrario, ciertos as-
pectos contribuyeron a la obtenciéon de penalizacio-
nes, destacando el consumo elevado de reactivos, la
generacion sustancial de residuos y la ausencia de me-
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didas para su tratamiento. Estas limitaciones constitu-
yen aspectos criticos susceptibles de mejora en futu-
ras optimizaciones.

En conjunto, el método desarrollado es adecuado
para la determinacion de ALB, FEN, OXF y sus posibles
productos de degradacién, ofreciendo ademas un
menor impacto ambiental en comparacién con meto-
dologias previamente empleadas para este propésito.

“A comprehensive approach to green and robust
UPLC method for combined antihypertensive
drugs”

Dandabattina, R.; Merugu, K. S.; Menda, J.; Kowtha-
rapu, L. P; Sharathbabu, H., y Katari, N. K. Microche-
mical Journal (2025) 218 115438

La metildopa (MET) es un farmaco antihipertensivo
gue a menudo se combina con hidroclorotiazida (HID),
un diurético, para el tratamiento de la hipertension.
Este estudio se centrd en el desarrollo y validacion de
un método analitico sostenible, basado en UHPLC-UV,
para la determinacion simultanea de estos dos princi-
pios activos y sus posibles productos de degradacion.

Utilizando un enfoque en Calidad por Disefio
(QbD), se optimizd un método que empleaba una co-
lumna Waters HSS C18 (100 mm x 2,1 mm, 2 um) a
30 °C y una fase movil de acetonitrilo y tampoén fos-
fato monopotasico 0,01 N (pH 3,5) en una proporcién
60:40 v/v. Todos los analitos eluyeron en menos de
3 min, empleando un flujo de 0,3 ml/min. La detec-
cion se realizé a 219 nm.

Se prepararon soluciones madre y de trabajo de
MET e HID en la fase movil para elaborar curvas de ca-
libracién en concentracién adecuada (MET: 2,5-15 pg/
mL; HID: 25-150 ug/mL), y el método se aplicé a com-
primidos comerciales que contenian ambos principios
activos y que se disolvieron y diluyeron hasta obtener
concentraciones dentro del intervalo de calibracion.

El método se validé segun las directrices de la ICH
y mostré una excelente linealidad (r? > 0,999), recupe-
raciones superiores al 98,5 % y precisiones con valores
de RSD inferiores al 1% para ambos farmacos. Ade-
mas, el método fue selectivo, sin interferencias de los

productos de degradacién ni de los excipientes. La
robustez se evalu6 mediante un disefo factorial 23,
variando la velocidad de flujo, la proporcién de tam-
pon y el pH. La velocidad de flujo fue el Unico factor
estadisticamente significativo que afecté al factor de
asimetria y la resolucién, aunque el método demostro
resistencia a cambios menores.

La sostenibilidad del método se evalu¢ utilizando
las métricas de GAC: AGREE, MoGAPI, CACI, AGSA 'y
Analytical Eco-Scale, obteniendo puntuaciones de
0,73; 76; 70; 76,39 y 75, respectivamente. Estos bue-
nos resultados se atribuyen principalmente al corto
tiempo de elucién, al bajo consumo de muestra, al uso
minimo de reactivos peligrosos y a la reducida genera-
cion de residuos. Sin embargo, se aplicaron penaliza-
ciones por ciertos aspectos, como el uso de acetonitri-
lo en la fase movil y la ausencia de un protocolo de
tratamiento de residuos, que serian los parametros
clave a considerar para una posible futura mejora.

En general, el método desarrollado se considera
una opcién mas sostenible y adecuada para el analisis
simultaneo de MET e HID en comparacion con los mé-
todos disponibles previamente.

A modo de resumen de esta resefia bibliografica,
destacar que, aunque existen numerosos métodos de
LC disponibles en la bibliografia para el andlisis de
farmacos, todavia hay oportunidad para innovar,
creando nuevos métodos gue no solo sean mas eco-
l6gicos, sino que también ofrezcan un mejor rendi-
miento analitico. Para lograrlo, se pueden adoptar
varias estrategias practicas, como la miniaturizacion
de los procesos para disminuir el consumo de recur-
sos, el uso de reactivos de origen bioldgico, la elimi-
nacion o sustitucion de reactivos toxicos y la imple-
mentacion de métodos multi-analito para maximizar
la eficiencia. Al integrar estas practicas, se pueden
desarrollar métodos mas sostenibles sin comprometer
la calidad analitica, contribuyendo asi a un futuro mas
seguro y respetuoso con el medioambiente para la
quimica analitica.

CISLOYNNY BEAUCHAMP PEREZ
Estudiante de doctorado
Universidad de Navarra y ARDENA
(Pamplona)
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CONFIDENT LIPID IDENTIFICATION ENA-
BLED BY EXCELLENT INSTRUMENT PER-
FORMANCE: IMPROVED ACCURACY AND
PRECISION IN LIPIDOMICS ON THE NOVEL
TIMSMETABO™

Precise quantification and correct annotation of indi-
vidual lipids are fundamental to deciphering the com-
plex lipid function in biological systems. Achieving
both simultaneously remains a major challenge that
we address with increasingly sophisticated instrumen-
tation and methodology. Here, we demonstrate that
timsMetabo enables reliable lipid quantitation in
low-input samples, which is vital for investigating bi-
ological functions of low-abundance lipids. Further-
more, high-confidence annotation that includes
low-abundant lipid fragments allows researchers to
deduce meaningful interpretations of lipid roles and
metabolic processes from lipidomics data.

Aiko Barsch? Edward Rudt?, Viola Jeck?, Mohamed
Elsadig? Cristian De Gobba?, Robert Jirdsko', Lukas
Cudlman’, MichalHol¢apek', Matthew R. Lewis?

" University of Pardubice, Czech Republic; 2 Bruker
Daltonics GmbH & Co KG, Bremen, Germany.

Challenge

In complex and diluted biological samples, the confi-
dent quantification and annotation of individual lipids
are hampered by co-elution of interfering compounds,
insufficient MS performance, and chimeric MS/MS
spectra unsuitable for automated annotation.

Solution

The novel timsMetabo LC-TIMS-QTOF from Bruker ad-
dresses these challenges by combining LC and TIMS
selectivity with exceptional performance in MS and MS/
MS modes, enabling the detection of low-abundance
lipid species and generating detailed fragment spectra.

Boosting Quantitation and Annotation Confi-
dence with Enhanced Sensitivity

Improved lipid detection ensures that precise quanti-
tation is achieved even in diluted samples and for
low-abundance precursors and fragments. It can
boost annotation confidence by revealing low-abun-
dant fragment ion peaks in the MS/MS spectra, lead-
ing to more confident, and, frequently, higher-level
(from species to molecular species) lipid annotations.

Lipid Extraction and Analysis

Lipids were extracted from NIST SRM 1950 reference
plasma using MTBE [1] by Prof. Michal Holcapek's
team (Pardubice, Czech Republic). The extracts were
spiked with a custom mix of deuterated internal lipid
standards according to the lipidomics standards initia-
tive guidelines (lipidomicstandards.org) to enable ac-
curate lipid quantification.

Extracts were diluted to represent 20 nL to 1 nL
equivalents of SRM 1950 plasma. Injection volume
was 1 yL. Data was acquired using a 26-minute re-
versed-phase LC method [2] coupled to the novel
timsMetabo TIMS-MS system operated in 4D-PASEF®
negative mode. Representative lipid species from
three different classes were selected and quantified.
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Exceptional performance in MS — accurate quantification at low sample amounts
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Reference Concentrations
Bowden et al. 2017 [3]

Each dot represents the concentration
measured in individual samples across the
dilution series. The boxes indicate expected
concentration ranges from the interlaboratory
study by Bowden et al. (2017) [3]. All
measured concentrations (nmol/mL) fall within
these reference ranges, confirming accurate
quantification down to a 1:1000 dilution of

1 L plasma extract.

Figure 1. Displays lipid concentrations for three lipid species (Phosphatidylethanolamine (PE), Phosphatidylinositol (PI), and

Sphingomyelin (SM)) analyzed in negative mode.

PE 18:0_18:1 was normalized to PE 15:0/18:1-d7; PI
16:0_20:4 was normalized to Pl 15:0/18:1-d7; SM
18:1;02/16:0 was normalized to SM 18:1;02/18:1-d9.

Results and Discussion

Figure 1 highlights concentrations for three lipids de-
termined in a dilution series of SRM 1950 plasma ex-
tracts using negative ionization mode. Lipid concentra-
tions can be accurately quantified down to 1 nL SRM
1950 plasma extract equivalents, corresponding to a 1
uL extract diluted up to 1:1000. Our results corre-
sponded with the interlaboratory study by Bowden et
al. (2017) [3]. The determined concentrations are con-
sistent across the acquired dilution series*.

* Note that multiple lipid species may contribute to Bowden’s
reference concentrations. In this study, the major lipid species was

Conclusion

The timsMetabo platform enables precise lipid quan-
tification for both high-volumeand limited-sample ap-
plications.

References

[1] Matyash, V., et al. J. Lipid Res. 2008, 49 (5), 1137-1146.

[2] Vankova, Z., et al. Anal. Bioanal. Chem. 2022, 414 (1),
319-331.

[3] Bowden, J. A, et al. J. Lipid Res. 2017, 58 (12), 2275-
2288.

[4] npc-open-lcms/Protocols/NPC.SOP.MS003_v2.1_PP_Li-
pid blood.pdf at main - phenomecentre/npc-open-lcms
- GitHub.

used for comparison, which may result in minor differences
between measured and reference concentrations.
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Exceptional performance in MS/MS — more confidence
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Lipid Extraction and Analysis

Lipids were extracted from NIST SRM 1950 reference
plasma using IPA based on an adapted method from
NPC [4]. Extracts were diluted, and 66 nL plasma
equivalents were injected onto the column. Samples
were analyzed using a 14-minute reversed-phase LC
method coupled to both the timsTOF Pro2 and the
novel timsMetabo TIMS-MS system with 4D-PASEF ac-
quisition in both ionization modes.

Results and Discussion

Figures 2 and 3 show Extraction lon Mobilograms
(EIMs) for [M-H]- of PE 16:0_18:2 and for [M+H]* of
PC 18:1_22:6, respectively. These highlight a ~7-15x
increase in precursor ion intensity using timsMetabo
compared to timsTOF Pro 2, demonstrating improved
ion transfer.

TIMS separation combined with PASEF acquisition
yields cleaner MS/MS spectra, essential for confident
lipid identification. timsMetabo further enhances sen-
sitivity in both MS and MS/MS through synchronized
TIMS-MX and Athena lon Processor (AIP) action,

Prof. Michal Hol¢apek

University of Pardubice, Czech
Republic

“The sensitivity of the new tims-
Metabo instrument is truly im-
pressive. It enables researchers to accurately quantify
lipids in complex extracts using MS data and pro-
vides more specific molecular species-level annota-
tions thanks to its enhanced MS/MS performance.”

Unlock the Power of Precision Lipidomics with
timsMetabo

Bruker's timsMetabo LC-TIMS-QTOF redefines sensi-
tivity and confidence in lipidomics. Designed to tack-
le the challenges of low-abundance lipid detection
and complex sample matrices, timsMetabo delivers:

Cromatografia y Técnicas Afines

boosting annotation confidence. Figure 4A compares
MS/MS spectra of PE 16:0_18:2 acquired on both sys-
tems in negative mode. timsMetabo shows ~10x
higher sensitivity and a distinct 140 m/z fragment,
confirming the head group (Figure 4B) and supporting
the PE 16:0_18:2 annotation.

Figure 4C showecases the MS/MS spectra for PC
18:1_22:6, highlighting the enhanced sensitivity of
timsMetabo. Unlike conventional platforms, timsMe-
tabo successfully detects low-abundance diagnostic
fragment ions at m/z 504 and 550 (acyl chain neutral
losses), enabling confident annotation at the molecu-
lar species level. This heightened specificity marks a
significant advancement in routine lipidome profiling
of complex samples, paving the way for deeper in-
sights into biological pathways.

Conclusion

TIMS separation combined with enhanced ion transfer
in timsMetabo improves detection of low-abundance
fragments, including neutral losses and headgroup
ions. This leads to a significant increase in confident
lipid annotations at the molecular species level.

¢ Cleaner spectra with 4D-TIMS separation and
up to 10x higher MS and MS/MS sensitivity

* Reliable quantification down to 1.0 nL plasma
equivalents

e Significantly more lipid annotations at the mo-
lecular species level

Whether you're working with precious clinical
samples or pushing the boundaries of lipid biomark-
er discovery, timsMetabo empowers you with un-
matched annotation confidence and quantitation
accuracy — even at extreme dilutions.

More sensitivity. More confidence. More in-
sights. timsMetabo: The future of high-resolu-
tion lipidomics is here.

For Research Use Only. Not for use in clinical diagnostic procedures.

Bruker Switzerland AG Bruker Scientific LLC

Fallanden - Switzerland Billerica, MA - USA

Phone +41 44 825 91 11

ms.sales.bdal@bruker.com — www.bruker.com

Phone +1 (978) 663-3660

Learn more at www.bruker.com/timsMetabo
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INSTRUMENT: PEGASUS® BTX 4D AND
CHROMATOF® SYNC 2D

Enhanced GCxGC Data Processing by Chroma-
TOF® Sync 2D for Traditional Belgium Beer Aro-
ma Analysis and Comparison

LECO Corporation; Saint Joseph, Michigan (USA)

Key Words: ChromaTOF Sync 2D; Aroma Profiling;
Beer Analysis; SPME; GCxGC; TOFMS.

Introduction

Aroma plays a crucial role in the sensory properties of
food and beverages, making the analysis of volatile
compounds essential for understanding and optimiz-
ing industrial processes like beer brewing. [1,2] Each
beer and brand have a unique aroma profile influ-
enced by its ingredients and brewing process. The vol-
atile profile of beer provides valuable insights into raw
materials, fermentation, maturation, and potential
defects. Among these compounds, fatty acid esters

are key contributors to beer aroma due to their low
odor threshold, along with terpenoids, aldehydes, and
ketones. [3,4] Aroma analysis is essential for under-
standing the sensory characteristics of beer and often
requires advanced analytical techniques and efficient
data processing workflows. Comprehensive two-di-
mensional gas chromatography (GCxGC) provides
high-quality data, but effective interpretation relies on
robust software tools. In this study, ChromaTOF Sync
2D was applied to enhance GCxGC data processing
for the aroma analysis of beers from Val-Dieu, a tradi-
tional Belgian abbey brewery with a rich history of
fermentation expertise. [5]

ChromalC E
SYNC 2D



Experimental

In total, seven Belgian Trappist beers kindly provided
by Val-Dieu (see Table 1) were analyzed using head-
space solid-phase microextraction (HS-SPME). After
degassing, 1 g NaCl was added to 10 mL of sample
in @ 20 mL HS vial. After an incubation time of 1 min
at 40 °C, a DVB/CAR/PDMS SPME fiber was exposed
for 15 min and then desorbed on a split/splitless injec-
tor. Table 2 summarizes the parameters applied for
the injection conditions and the GCxGC-TOFMS anal-
ysis. Samples were injected in triplicate, and an n-Al-
kane standard (C7-C30) was also analyzed for calcu-
lation of linear retention indices (RI).

Table 2. GCxGC-TOFMS analysis parameters.

Cromatografia y Técnicas Afines

Table 1. Analyzed Belgium Trappist Beers from the Abbey

GC Parameters

Val-Dieu.

Nr. Name Style
1@® | Blonde Belgian Pale Ale
2@® | Brune Belgian Dubbel
3 Fruitée Fruit Beer
4 Grand Cru Quadruple
5 Hop Belgian Ale
6@ | Nogl Christmas Ale
7@ | Triple Tripel

Agilent 8890

Injector split (1:50), 250 °C
Carrier Gas Helium, 1.40 mL/min, constant flow
Columns Rxi-5 ms 30 m x 0.25 mm x 0.25 pym (Restek)

Rxi-17 Sil ms 0.6 m x 0.15 mm x 0.15 ym (Restek)

Oven Program

50 °C (3 min), 5 °C/min to 240, 10 °C/min to 270 °C (1 min)

Secondary Oven Temp

+5 °C (relative to the GC oven temperature)

Modulator Temp

+15 °C (relative to the secondary oven temperature)

Modulation Period 25s
Transfer Line 300 °C
TOFMS LECO Pegasus BTX 4D LN2
lon Source Temp 250 °C
Mass Range 40-400 m/z

Acquisition Rate 100 spectra/s

Results and Discussion

Understanding the variation in aroma components is
essential for comprehending the quality of beer and
other beverages. Non-targeted analytical approaches,
such as gas chromatography with mass spectrometry
(GC-MS), can offer great insights regarding the aro-
ma composition. However, pairing an additional com-
plementary separation, such as that obtained by
comprehensive two-dimensional gas chromatogra-
phy (GCxGC) with time-of-flight mass spectrometry
(TOFMS), provides ultimate resolving power and im-
proved confidence in identifications to build the basis
for state-of-the-art aroma profiling.

Thus, the use of GCxGC-TOFMS for the analysis
of beers provides improved understanding of the aro-

ma composition. GCxGC typically results in better
chromatographic separation for many analytes that
would be coeluting in a single chromatographic di-
mension separation. One single analytical run already
results in a great number of detected analytes, many
of them with important odor characteristics. In order
to investigate these analytes across larger data sets,
including replicates, one needs to have sophisticated
data analysis tools to handle and streamline data pro-
cessing.

Figure 1 demonstrates the power of GCxGC on
the example of B-myrcene (CAS: 123-35-3) and 2-oc-
tanone (CAS: 111-13-7). In this case, the two com-
pounds have the same experimental retention time in
the first dimension (RT1) and the corresponding li-
brary retention indices (Rl,) for both compounds are
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Figure 1. GCxGC separation of an HS beer sample with a zoomed-in area of two compounds having similar RT1. Here,
B-myrcene and 2-octanone were chromatographically separated in the second dimension. Thanks to this improved separation

the analytes could be identified easily.

identical. However, these two analytes were well sep-
arated in the second dimension allowing for a straight-
forward identification using the mass spectral infor-
mation. Both compounds are odor active and
contribute to the aroma profile of the beer.

The data processing workflow aimed to compare
the different Trappist beers and investigate analyte dif-
ferences and similarities. However, the amount of data
generated by multiple GCxGC runs can be overwhelm-
ing and analytical chemists encounter persistent chal-
lenges when performing these types of non-targeted
analyses of multiple data files. ChromaTOF Sync 2D is
an advanced peak finding and alignment tool deliver-
ing comprehensive insights for complex GCxGC-data
sets and was therefore chosen as a means of achieving
this goal. As an output, chemical information from
each sample is compiled in the so-called “Aligned Re-
sults Table” (ART), forming the foundation for further
data investigation. Several options for visualization
such as heatmaps and charts allow for exploring the
trends of individual analytes or groups of compounds.

The ART in Figure 2 compiles a lot of information
and the display can be tailored according to the user’s
needs. In Figure 2 on the right side, the heat map is
enabled, helping with the visualization of trends. Each

column in the table corresponds to a single sample.
Columns 1-3 are replicates of the Blonde beer, 4-6 are
Brune, 7-9 are Fruitée, 10-12 are Grand Cru, 13-15
are Hop, 16-18 are Noél, and 19-21 are Triple. The
color scale indicates relative intensity where red is
higher and blue is lower, so color trends across each
row indicate that analyte’s relative amount in the var-
ious beer samples.

For instance, geranyl acetate (CAS: 105-87-3),
having a citrus-type odor, is particularly high in two of
the seven Trappist beers, whereas the other beers dis-
play a medium or relatively low level. This can be ob-
served in the heat map in Figure 2 and also in the
detailed information shown in Figure 3. Another ex-
ample is ethyl sorbate (CAS: 2396-84-1), with green
being a fruity odor, shown in Figure 4. This compo-
nent is highly present in the fruity beer, and was also
detected in the “Christmas-style” beer, but is totally
absent in the others. As demonstrated with these two
examples (see Figure 3 and Figure 4), features can be
explored individually, and their relative concentrations
can be displayed using a bar chart, for example.

Furthermore, class comparison based on ANOVA
(Analysis of Variance) to determine statistical signifi-
cance of features between sample groups or classes
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1d (36) Name. MW. Similarity CAS Quantmass RLA S/N MdRTI MedR2 1@ 2@ 3@ ‘@ 5@ 6@ @ :@ °@ " 1P AU @O @O 22O
1o @ pyeene v m w3 oon o o ees s |
21 @ Ethyl5-methylheanoate 158 906 10236-10-9 8055 -9 19039 7600
277 @ 1-Octanol 130 953 111875 8407 0 251036 7200
203 X 2Nonanone 142 906 821-55-6 142141 -3 270216 8150
31920 @ Ethyl-sorbate 40 902 2396841 140092 4 20660 8300
301 @ Linslool 154 936 7870-6 136120 -1 385721 8325
2739 @ n-Amylisovalerate 2 812 25415627 8191 -3 125056 8450
320 @ Aceticacid, heptyl ester 158 930 112:06-1 98108 -4 15026 8525
31 @ Fenchol 154 76 1632731 81076 5 | 140346 8700
38 & Benzoicacid, ethyl ester 150 926 93890 150022 -2 124372 9599
20 @ Methylsalicylate 152 908 119368 120023 -1 129583 9999
473 @ Benzofuran, 2-ethenyl- 144 811 752704 144062 1 124581 10674
457 @ lsopentyl henoate 186 927 2198610 99083 -5 76129 10849
552 @ Nonanoic acid, ethyl ester 18 961 123205 14112 -4 212002 11699
2199 @ 2-Undecanol b 28 1653301 126150 -4 77363 11824
574 @ 2-Methoxy-d-vinylphenol 150 85 TI661-0 150072 -7 480806 11974
585 @ trans-Geranic acid methyl ester 182 930 1189099 114070 -4 187739 12124
611 % n-Caprylic acid isobutyl ester 200 938 5461063 122415 -5 120330 12524
631 @ 2(BH)-Furanone, dihydro-5-pentyl- 156 6 104610 8504 -8 15033 12R4
3068 (&) Geranyl acetate 19 854 105-87-3 93078 -8 77236 13024
3083 @ Octanoicacid, 3-methylbutyl ester 214 209 2035-99-6 121123 -3 126524 14074
21 @ aCalacorene 200 859 21391-99-1 157116 -1 85616 15499
87 @ Dodecanoic acid, ethyl ester 28 933 106332 183182 7 230263 16174
84 @ Humulene eporidel 20 928 19888-33-6 93075 -5 124380 16324
946 0 Octanoicacid, 2-phenylethyl ester 248 905 S4ST-T0-5 104066 -6 84347 19449
974 @) Headecanoic acid, ethyl ester 2 963 68977 101063 -5 27281 21174

Figure 2. Peak identification metrics (similarity score, Rl information) and relative trends (heat map color scale) for representa-
tive analytes from various compounds.
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Figure 3. Relative trend of geranyl acetate (CAS: 105-87-3) identified through mass spectral and RI matching.
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Figure 4. Relative trend of ethyl sorbate (CAS: 2396-84-1) identified through mass spectral and RI matching.
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Figure 5. Principal Component Analysis (PCA) Scores plot shows three distinct main clusters for the seven Trappist Beers. Fur-
thest apart on the left side is the fruity beer; on the top right side, the blond and the hop beer are relatively close; and on the

bottom right side the four special beers are grouped together.

can help to highlight compounds of interest that dis-
tinguish the samples. To gain an overall picture, Prin-
cipal Component Analysis (PCA), which is commonly
employed for the reduction of high dimensional data,
can be conducted to reveal clustering based on chem-
ical similarities and differences. Figure 5 shows the
scores plot as a result of the PCA run on the seven
analyzed Trappist beers. The distinct grouping of the
sample reflects the ingredients and specific recipes for
the different beers.

Conclusion

The analysis of traditional Belgian Trappist beers using
GCxGC-TOFMS combined with ChromaTOF Sync 2D
provided deep insights into their complex aroma pro-
files. The enhanced chromatographic separation en-
abled the identification of key volatile compounds,
while advanced data processing tools facilitated the
comparison of different beers, revealing trends and
unique characteristics. The use of statistical methods
such as ANOVA and PCA further highlighted signifi-
cant variations between beer samples, demonstrating
the effectiveness of this approach for quality control
and product development. This study underlines the
importance of comprehensive analytical techniques in
combination with state-of-the-art software tools to

refine brewing processes and preserve the distinctive
sensory attributes of traditional beers.
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AMPLIANDO LOS LIMITES DE LA DETEC-
CION POR LIGHT SCATTERING

Autor: Dr. Sébastien Rouzeau, director de producto de
sistemas GPC/SEC, Tosoh Bioscience GmbH

La deteccion por light scattering (LS) es una técnica
muy utilizada para obtener el peso molecular «abso-
luto» o verdadero de macromoléculas como polime-
ros sintéticos, biopolimeros, proteinas y anticuerpos.
Cuando se combina con la cromatografia de exclusion
por tamano (SEC), se puede investigar el peso y el
tamafno moleculares, asi como la agregacién o ramifi-
cacién, lo que proporciona a los cientificos analiticos
una potente herramienta de caracterizacién de estas
moléculas de gran tamafo.

Ya se trate de nuevos productos biofarmacéuticos
o de polimeros con propiedades personalizadas, la
complejidad de las macromoléculas aumenta, lo que
requiere una caracterizacion aun mas amplia y pro-
funda para comprender plenamente el material. Con
cantidades limitadas de muestras costosas disponibles
para su analisis, los cientificos analiticos se enfrentan
al reto de encontrar nuevas tecnologias que les ayu-
den a mejorar y optimizar su caracterizacién analitica.

La ultima tecnologia de light scattering presenta-
da por Tosoh Bioscience cuenta con un disefo de de-
tector totalmente nuevo que aborda las limitaciones y
deficiencias de los instrumentos LS actuales de ultima
generacion.

Principios y teoria de la dispersién de la luz

Cuando un haz de luz ilumina las moléculas en un
disolvente, se generan dipolos oscilantes dentro de las
moléculas, que reemiten una pequefa cantidad de luz
en todas direcciones. Este fendmeno fisico presenta
dos propiedades principales. En primer lugar, la inten-

sidad de la luz dispersada esta directamente relacio-
nada con el peso molecular de las moléculas: las mo-
léculas de mayor peso molecular dispersan mas luz.
En segundo lugar, la intensidad de la luz dispersada
no es idéntica en todas las direcciones, y este patron
de dispersiéon asimétrico esta relacionado con el tama-
fio y la forma de las moléculas.

En consecuencia, la informacién sobre el peso
molecular se obtiene a partir de la intensidad de la luz
dispersada, mientras que el tamafio molecular se ob-
tiene examinando los cambios de intensidad con el
angulo de observacion.

Rayleigh definié la teorfa y las ecuaciones de la
dispersion de la luz por particulas submicrométricas.
Establecio la relacion entre la intensidad de la luz dis-
persada y el peso molecular y el tamafio de las molé-
culas, la concentracion de la solucién y el dangulo de
medicion.

Rayleigh determiné que el peso molecular de una
molécula puede obtenerse directamente a partir de la
intensidad de la luz dispersada en la misma direccion
gue el haz incidente (dngulo de 0°), independiente-
mente del tamafo y la forma de la molécula.

Sin embargo, debido al haz incidente, medir la
cantidad de luz dispersada en un angulo de 0° es téc-
nicamente imposible. No obstante, los instrumentos
de light scattering tienen que sortear este reto técnico
para proporcionar la informacién sobre el peso mo-
lecular.
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Instrumentos tradicionales de Light Scattering
y sus limitaciones

Los primeros instrumentos LS, en la década de 1970,
utilizaban un enfoque de light scattering de angulo
bajo (LALS), en el que el angulo de medicién es lo su-
ficientemente cercano a 0° como para suponer con
seguridad que la medicién en un angulo tan bajo es la
misma que la medicion teérica de 0°. Este sigue con-
siderandose el método mas preciso para medir el peso
molecular, ya que no requiere suposiciones ni extrapo-
laciones adicionales. Sin embargo, esos primeros ins-
trumentos LALS no eran faciles de usar y la medicién
de angulo bajo por si sola no proporciona informacion
sobre el tamafio, ya que no mide la dependencia an-
gular de la intensidad de la luz dispersada.

Para lograr mediciones mas faciles del peso mole-
cular y el tamafio simultdaneamente, se desarrollaron
detectores de light scattering multidngulo (MALS)
para recoger la luz en multiples angulos. Estas medi-
ciones se extrapolan de nuevo a 0° para determinar el
peso molecular (MW), mientras que el patrén de dis-
persiéon se mapea para obtener informacion sobre el
tamano descrita como el radio de giro (Rg).

Los instrumentos MALS suelen consistir en multi-
ples fotodiodos (detectores) dispuestos en el mismo
plano, alrededor de una celda de flujo circular o cilin-
drica (Figura 1).

Figura 1. Configuracion tradicional de MALS.

Este disefio presenta varias limitaciones técnicas,
ya que su geometria ofrece un espacio limitado para
la ubicacién fisica de los detectores alrededor de la
célula. Como resultado, los angulos minimos y maxi-
mos medibles se encuentran a cierta distancia de 0°y

180°. Ademas, debido al tipo de vidrio empleado para
la celda de flujo dptico, se produce inevitablemente
un reflejo de la luz dispersa en las paredes de la celda,
lo que crea luz parasita que interfiere en la medicion.
El ruido resultante afecta en mayor medida a los &n-
gulos mas bajos y mas altos en comparaciéon con el
angulo de 90°. Por consiguiente, es habitual que se
excluyan de su uso en el procesamiento de datos.

¢ Qué significan estas limitaciones técnicas para
los usuarios de SEC-MALS?

e En primer lugar, el ruido de la luz parasita limita
la sensibilidad general de los detectores MALS
tradicionales. Por ejemplo, esto afecta a su ca-
pacidad para detectar pequefias cantidades de
agregados proteicos, lo que aumenta la canti-
dad de muestra necesaria para cada analisis.

¢ En segundo lugar, el &ngulo més bajo es funda-
mental para obtener un peso molecular preciso,
ya que la ecuaciéon de Rayleigh establece que el
peso molecular es proporcional a la intensidad
de la luz dispersada solo a 0°. La extrapolacion
puede provocar errores significativos en la de-
terminacién del peso molecular cuando los an-
gulos bajos no se pueden utilizar.

® En tercer lugar, es necesario disponer de los an-
gulos mas bajos y mas altos posibles para deter-
minar el tamafio de las moléculas mas peque-
Aas mediante la deteccion de pequenas
diferencias en la intensidad de la dispersion. En
la practica, los detectores MALS tradicionales
no pueden proporcionar asimetria angular para
moléculas menores de 10-12 nm (R,).

Disefio innovador del instrumento LS

Para abordar las limitaciones sefialadas, se ha desarro-
llado un enfoque completamente nuevo para el dise-
fio de instrumentos MALS. El detector LenS; MALS
combina un novedoso concepto de canal de flujo con
una optica mejorada para proporcionar mas intensi-
dad de sefal y reducir el ruido central en cada angulo
de medicion.

Nueva configuracion del canal de flujo
La célula de flujo tradicional se sustituye por una tra-

yectoria de flujo alargada con forma de doble cono,
como se muestra en la Figura 2.
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Este blogue celular estd compuesto por un mate-
Cell block assembly rial polimérico inerte, negro y no refractivo (PEEK) en-
samblado con dos lentes dpticas que sellan la cAmara
de flujo y permiten que el haz incidente atraviese la
camara. El flujo de entrada se divide por la mitad en
el centro de la trayectoria de flujo y sale por dos sali-
das. El haz laser ilumina la muestra en toda la trayec-
toria del flujo, maximizando el volumen de dispersion
y, por lo tanto, el nimero de moléculas que interac-
tdan con la luz incidente y, en Ultima instancia, au-
mentando las intensidades de dispersion. El material
no refractivo de la cdmara evita que la luz dispersada
que incide en la pared rebote, lo que provocaria luz
parasita y el consiguiente ruido. La forma cénica defi-
ne los angulos de recogida de la luz dispersada hacia
delante (10°) y hacia atras (170°), mientras que la me-
dicion perpendicular (90°) se realiza en el centro del
canal a través de una ventana de observacion inde-
pendiente equipada con una lente esférica.
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Optica mejorada

El detector LenS; MALS también cuenta con una 6p-
tica mejorada para proporcionar aln mas intensidad
de luz dispersa y sefiales mas limpias (Figura 3)

GED GED TOED TN OED GED TED T T T
GED G CGED G G G G TG o

e o Al utilizar un laser verde (k = 505 nm), la intensi-
| h patent application #: dad dispersa aumenta en un factor de tres, en com-
Flow pat PCT/US19/12090 ., , . e
paracion con el laser rojo tipico (k = 660 nm) utilizado
en la mayoria de los instrumentos LS, ya que la disper-
Figura 2. LenS; flow channel. sién es proporcional a 1/t,°.

Figura 3. Optica mejorada del LenS; MALS, mostrando los detectores de light scattering de angulo bajo (LALS), &ngulo recto
(RALS) y angulo alto (HALS).
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El banco optico incluye espejos tanto en la posi-
cion de retrodispersion como en la de dispersion fron-
tal, con un orificio por el que el haz incidente puede
atravesar los espejos, de modo que el haz incidente se
elimina de forma eficaz. Solo se recoge el anillo de luz
en los angulos deseados de 10°y 170°.

En general, la ganancia en rendimiento y sensibi-
lidad del detector MALS de LenS;, en comparacion
con los instrumentos MALS tradicionales, proviene de
la combinacién de los siguientes elementos:

Angulos de medicién mas amplios

 Angulo ultra bajo real y utilizable (LALS a 10°) para
una determinacién precisa y directa de MW sin ex-
trapolacion.

* Angulo ultra alto (HALS a 170°) utilizado junto con
el LALS y el 4ngulo de 90° (RALS) para detectar la
mas minima diferencia en la intensidad dispersa
para mediciones R, de moléculas mas pequenas.

El novedoso canal de flujo

e Forma cénica alargada para maximizar el volu-
men de dispersién vy, por lo tanto, la intensidad de
la sefal.

¢ Material polimérico inerte de color negro que elimi-
na la luz parasita para reducir el ruido.

Optica avanzada

e | 4ser verde para aumentar la intensidad de la dis-
persion en un factor de tres.

e Eliminacion del haz incidente para obtener una se-
Aal mas limpia en angulos bajos y altos.

Peso molecular y determinacion de R,

Gracias a la presencia de una medicién de angulo
bajo con una excelente relacion sefal-ruido, el peso
molecular se puede medir directamente en el LenS3
MALS sin necesidad de un procedimiento de extrapo-
lacidon como el complejo grafico de Zimm.

La Unica suposicion subyacente es que, si las mo-
léculas se encuentran dentro del rango de tamafio
gue pueden separar las columnas SEC, la intensidad
de dispersion a 10° es igual a la intensidad a 0°”. El
peso molecular de las moléculas es simplemente pro-
porcional a la intensidad LALS.

Se desarrollé un nuevo método para determinar
Rg con el fin de aprovechar el disefio del detector. A
partir de la ecuacién de Rayleigh para soluciones sufi-
cientemente diluidas, se puede definir la dependencia
angular como la relacién entre la intensidad de la luz
dispersada en un angulo dado vy la intensidad en un
angulo de 0°. Se utiliza un grafico de esta relacion
para LALS, RALS y HALS en funcién del angulo de ob-
servacion para trazar el patron de dependencia angu-
lar y proporcionar una determinacion directa de R, a
partir de la pendiente de la curva obtenida (Figura 4).
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Figura 4. Grafico de disimetria angular para la determinacion directa de R,



Ventajas para la caracterizacion de macromo-
léculas

Gracias a la mayor sensibilidad que ofrece el detec-
tor LenS; MALS, se requieren cantidades menores
de material para caracterizar las muestras con preci-
sién, lo cual es fundamental en aplicaciones en las
que la cantidad de muestra disponible puede ser un
factor limitante. En aplicaciones con proteinas, la
presencia de agregados y fragmentos de un anti-
cuerpo también se puede detectar en niveles mucho
mas bajos en comparacion con los disefios MALS
tradicionales.

Las muestras con un peso molecular bajo o un
incremento del indice de refraccién (dn/dc) bajo dis-
persan inherentemente una menor cantidad de luz.
Un detector MALS como el LenS; permite medir el
peso molecular de ese tipo de moléculas con mayor
precision.

Ademas, la posicion de los angulos extremos y su
mayor relaciéon sefial-ruido abre nuevas areas de apli-
cacion para la medicién del tamafo de macromolécu-
las con un R inferior a 10 nm.

Ejemplos de aplicaciones

Condiciones experimentales

Las condiciones experimentales para los tres ejemplos
de aplicacién se enumeran en Tabla 1.

Tabla 1. Condiciones cromatograficas experimentales.

Cromatografia y Técnicas Afines

Anticuerpo monoclonal

Se analizé un biosimilar de Herceptin® (trastuzumab)
mediante UHPLC-SEC-MALS utilizando el detector Le
nso MALS. Se inyectaron cantidades decrecientes de
muestra para determinar el limite de deteccion en es-
tas condiciones. Se observaron facilmente agregados,
monoémeros y fragmentos de anticuerpos monoclo-
nales hasta una carga de 50 ng. La figura 5 (A y B)
muestra que su monoémero se detecté facilmente con
solo 2 ng de carga.

Oligonucledtido

El LenS; MALS también se utilizd para investigar oli-
gonucledtidos de bajo peso molecular en concentra-
ciones extremadamente bajas. Se logré con éxito un
perfil preciso del peso molecular de una muestra de
oligonucleétidos sin purificar. Los resultados de la fi-
gura 6 demuestran una excelente sensibilidad y re-
producibilidad del tiempo de retenciéon y el peso mo-
lecular.

Poliestireno

El andlisis de los estandares de poliestireno se realizé
en tolueno para determinar el tamano. La tabla 2
muestra valores R, inferiores a 10 nm informados por
primera vez por un light scattering. Los valores obser-
vados por el LenS; MALS estan validados por medicio-
nes de dispersiéon de rayos X de angulo pequeno
(SAXS) publicadas en la bibliografia.

Anticuerpo monoclonal Oligonucleétido Poliestireno
Columnas TSKgelr UP-SW3000 TSKgel UP-SW2000 TSKgel GMHHR-N
(2 pm; 4,6 mm x 30 cm L) (2 pm; 4,6 mm x 30 cm L) (5 pym; 7,8 mm x 30 cm L)
Fase movil 100 mmol/L 0,5 mol/L NaCl, Tolueno
NaH,PO,, pH 6.8 + 0,1 mol/L EDTA,
+ 100 mmol/L pH 7,5 0,1 mol/L
Na,SO, Na,S0,, 0,03 %
NaN;, en 0,1 mol/L
Tampon fosfato
Caudal 0,35 ml/min 0,3 ml/min 1 ml/min
Temperatura 25 °C 30 °C 40 °C
Detecciéon uv@280 nm; MALS uv@260 nm; MALS RI; MALS
Muestra Herceptin bio-similar 20 bases personalizadas Poliestireno
oligonuclestido con MW = 6141 estandares
Da (1 mg/mL)
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Figura 5. Senal de light scattering del biosimilar de Her-
ceptin®.

Tabla 2. R, de estandares de poliestireno en tolueno medi-
cién por LensS,.

aela | MW | conc | Gone’ | S | ronca
muestra [nm1] [nm] [%]
A 5000 5796 | 4,81 2,11 2,04 3,37
F1 10.650 | 4,27 3,04 2,93 3,69
F-2 18.554 | 3,22 4,34 4,32 0,46
Fa 40510 | 2,79 6,59 669 | 1,51%
F-10 100.432 | 1,97 10,48 N/A N/A
F 20 195.787 | 1,02 15,78 16,2 2,63
Conclusiones

La novedosa configuracion del detector LenS; MALS
cuenta con una camara de flujo alargada fabricada
con material inerte no refractivo, asociada a un banco
optico mejorado y un laser verde. Este nuevo disefio
aumenta la intensidad de la sefial y minimiza el ruido,
lo que da como resultado una sensibilidad de detec-
cion excepcional.

Figura 6. Andlisis del peso molecular de oligonucleétidos
(inyeccion triplicada).

Ademas, con angulos extremos de 10°y 170°, ade-
mas del angulo de 90°, el instrumento puede detectar
la dependencia angular a un nivel extremadamente
bajo para medir el R, mas bajo jamas registrado por
light scattering. El detector también aprovecha el an-
gulo bajo para medir MW de forma directa y precisa
sin extrapolacion.

Este enfoque innovador representa el primer avance
significativo en las tecnologias de light scattering en
cuatro décadas. Esto beneficiard al andlisis de todo
tipo de macromoléculas, desde biomoléculas hasta
polimeros sintéticos.
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High Performance Liquid Chromatograph Mass Spec-
trometer

AN ULTRA-HIGH SENSITIVITY ANALYSIS
OF 29 PFAS COMPOUNDS IN DRINKING
WATER BY DIRECT INJECTION

Kazuhiro Kawakami

User Benefits

e The LCMS-8065XE enables highly sensitive and
accurate analysis of 29 PFAS down to less than
1 ng/L.

® 29 PFAS can be analyzed in one cycle in 18 min-
utes without sample preconcentration.

* Good recovery of target PFAS is achieved in
drinking water, enabling highly accurate quan-
tification analysis.

Introduction

PFAS (Per- and Polyfluoroalkyl Substances) are syn-
thetic fluorinated organic compounds. More than a
few thousand compounds exist, each with a varied
carbon chain length, functional groups, and structur-
al isomers. Because of its useful qualities, such as their
ability to repel water and their non-stickiness, PFAS
are found in a wide range of consumer and industrial
products, including firefighting foams and coatings.
Their high stability and persistence raise concerns
about their impact on human health and the environ-
ment. In recent years, regulations and studies regard-
ing PFAS have been increasing globally. For example,
the U.S. Environmental Protection Agency (EPA) has
set a Maximum Contaminant Level (MCL) of 4 ng/L
for PFOA and PFQOS in drinking water. To improve the
analysis of PFAS, more sensitive, accurate and faster
methods are needed. This application introduces the
ultra-high sensitivity analysis of 29 PFAS in drinking
water by direct injection using the LCMS-8065XE
(Fig. 1) and addresses the demands of testing labora-
tories for PFAS quantification.

Cromatografia y Técnicas Afines

Fig. 1. LCMS-8065XE.

Analytical conditions

The HPLC and MS analytical conditions are shown in
Table 1 and 2. The test compounds used were the 29
compounds included in methods EPA 533 and 537.1
for drinking water analysis. The LCMS-8065XE is
equipped with a new ESI probe (StreamFocus) and a
new collision cell (UFsweeper™ V), providing more
sensitive and accurate results in PFAS analysis. A delay
column was installed between the mixer and autosam-
pler to separate PFAS from the HPLC system and those
in the sample. To ease the analysis, same type of col-
umn is used as delay and analytical columns.

Table 1. HPLC conditions.

[HPLC conditions] (Nexera™ X3)

Analytical column Shim-pack Scepter™ C18-120*"
(50 mm x 3 mm 1.D., 1.9 pm)

Shim-pack Scepter C18-120*'
(50 mm x 3 mm 1.D., 1.9 pm)

A) 2 mmol/L AcONH, in H,0

Delay column

Mobile phases

B) Methanol
Measurement time 18 min
Oven temperature 40 °C
Injection volume 20 pL

*1 P/N: 227-31013-01.

Table 2. MS conditions.

[MS conditions] (LCMS-8065XE)

lonization ESI (Negative)
Interface voltage -0.2 kV

Focus voltage 0 kv

Nebulizing gas flow 1.1 Umin
Drying gas flow 5 /min

Heating gas flow 15 L/min
Interface temperature 200 °C

DL temp. 200 °C

Heat Block temperature 200 °C

MRM transitions (refer to Table 3)
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Table 3. MRM transitions.

Sample preparation
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CEIPEIG] CETE | Ll BRI | el The samples were prepared in H,0/MeOH (50/50, v/v)
1 | PFBA 213.00 > 169.00 — without time consuming pretreatment such as sol-
2 | PFPeA 263.00 > 219.00 — id-phase extraction. Internal standards were added to
3 | PFHXA 312.95 > 269.00 _ the samples to a concentration of 10 ng/L (20-40 ng/L
4 | PFHpA 362.95 > 319.00 - for some compounds).
5 | PFOA 412.95 > 369.00 —
6 | PFNA 462.95>418.95 - Method detection limit (MDL)
7 | PFDA 512.95 > 468.95 —
8 | PFUnA 562.95 > 518.95 — A PFAS mixed standard sample was prepared at a con-
9 | PFDOA 612.95 > 568.95 _ centration of 1 ng/L. Seven replicates were analyzed
10 | PFTrDA 662.95 > 618.05 — ahd the MDLs were galculated. As summarlged in
Fig. 2, the MDLs for different classes of PFAS in the
11 | PFTeDA 712.95 > 668.95 — . . ) . _
method, including carboxylic and sulfonic acids,
12 | PFBS 298.95>79.95 - ethers (carboxylic and sulfonic acids), FTSs, FOSAs,
13 | PFPeS 348.95>79.95 — and FOSAAs, are less than 1 ng/L without the need of
14 | PFHXS 398.95 > 79.95 — sample preconcentration.
15 | PFHpS 448.95 > 79.95 —
16 | rros 498.95 = 79.95 — The MDLs for PFOA and PFOS were 0.48 ng/L and
0.45 ng/L, respectively, an order of magnitude lower
17 | 4:2FTS 326.95 > 306.95 — :
than the MCL and required by EPA. These MDLs are
18 | 6:2FT5 426.95 > 406.95 - suitable to address the PFAS testing needs within the
19 | 8:2FTS 526.95 > 506.95 — countries in the European Union and under the Water
20 | NMeFOSAA 569.95 > 418.95 — Framework Directive, where local limits are under de-
21 | NEtFOSAA 584.00 > 418.95 _ velopment and the strictest being <1 ng/L.
22 | HFPO-DA 285.00 > 169.00 —
23 | ADONA 376.95>251.00 — Calibration curve and MRM chromatogram
24 | 9CI-PF30NS 530.90 > 350.05 —
25 | 11CI-PF3ONS 630.90 > 450.95 — A series PFAS mixed standard samples (7) were pre-
26 | PFEESA 314.95 > 135.00 _ pared so that the target compounds were in the range
27 | PEMPA 228.95 > 85.00 — of 1-100.ng/L to create a ca“bra‘qon curve. As an ex-
ample, Fig. 3 shows the calibration curves for PFOA
28 | PFMBA 278.95 > 85.00 —
and PFOS, as well as the MRM chromatogram at
29 | NFDHA 294.95 > 201.00 — 1 ng/L, the lowest point of the calibration range.
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Fig. 2. MDL (99 % confidence interval) of the target compound.



Cromatografia y Técnicas Afines

Area ratio Q412.95>369.00 (-) 5.03e3
8- PFOA
Jy=0.0783444x + 0.03493; r
1 R?=0.999280
6] 4.0e3-
4 ]
] 2.0e3+
23 ;i
o3 0.0e0-]
L N
0 50 Conc. 700 725 750 7.75 8.0

Area ratio Q498.95>79.95 (-) 6.49¢2
Jpros

y=00717713x + 0.0226965 -
6-R2=0.999863 6.0e2-
2] 4.0e2
.~ 2.0e2
03 0.0e0]

OO I L O L L

0 50 Conc. 750 7.75 800 825 850

Fig. 3. Calibration curves and MRM chromatograms of PFOA (left) and PFOS (right).

The calibration curves showed good linearity for
both PFOA and PFOS, with the accuracy of each cali-
bration point being within the range of 80-120 %.
Furthermore, the accuracy of each calibration point
for the other target compounds was within the range
of 70-130 %.

Recovery test in drinking water

Following the method described above, the drinking
water samples were diluted with MeOH (50/50, v/v)
before analysis. The samples were fortified with a
PFAS standard at a concentration of 4 ng/L of each
compound. PFBA and PFHxA were quantified in the
drinking water samples, recovery was calculated by

subtracting the concentration detected in the drinking
water. Fortified samples were analyzed 7 times. Each
sample showed excellent recovery in the range of 80-
120 % for all tested compounds with reproducibility
of within 20 % (Fig. 4).

Conclusion

e 29 of PFAS in drinking water were measured
with high sensitivity (<1 ng/L) by direct injection
method using the LCMS-8065XE.

e Good recovery and reproducibility were obtai-
ned in drinking water samples, confirming that
this analytical method can deliver accurate
quantification for PFASs in drinking water.
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Fig. 4. Recovery and reproducibility of drinking water spiked with 4 ng/L (n = 7).
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Scharlau HCharlab

The wise choice

DISOLVENTES GC-HEADSPACE SCHARLAU

La detecciéon y cuantificacion precisa de disolventes
residuales es un reto fundamental en la industria far-
macéutica, tanto por la estricta regulaciéon internacio-
nal como por la necesidad de garantizar la seguridad
del consumidor. En este contexto, la cromatografia de
gases con espacio de cabeza (GC-Headspace) se ha
consolidado como la técnica de referencia para el
analisis de compuestos organicos volatiles.

El recién renovado White Paper de Scharlau
muestra evidencia comparativa sobre la pureza y el
rendimiento de sus disolventes GC-Headspace frente
a los principales productos de la competencia. Los re-
sultados muestran que los disolventes para GC-HS
Scharlau presentan niveles de impurezas significativa-
mente inferiores, lo que se traduce en cromatogramas
mas limpios y fiables, sin picos interferentes en el ran-
go de interés analitico.

El estudio destaca, por ejemplo, la comparacion
de la NMP (1-Metil-2-pirrolidona) de Scharlau frente a
otras marcas. Mientras que el cromatograma de
Scharlau es limpio vy libre de interferencias, los produc-
tos alternativos presentan sefiales que pueden com-
prometer la interpretacién de resultados. Ademas,
Scharlau garantiza en todos sus lotes niveles de impu-
rezas por debajo de los limites establecidos en la guia
ICH Q3C, superando los estandares minimos exigidos
por las farmacopeas USP y Ph Eur.

Ventajas técnicas

¢ Pureza optimizada: Disolventes libres de im-
purezas volatiles, ideales para andlisis sensibles.

¢ Reproducibilidad: Consistencia entre lotes, fa-
cilitando auditorfas y validaciones.

¢ Proteccion del equipo: Menor riesgo de resi-
duos y mantenimiento.

¢ Estabilidad térmica: Integridad bajo condicio-
nes exigentes de analisis.

La apuesta por disolventes para GC-HS Scharlau
representa un avance en la fiabilidad analitica y la se-
guridad en el sector farmacéutico. Los datos presenta-
dos en el White Paper refuerzan la posicion de Schar-
lau como referente en soluciones para GC-Headspace.
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Descarga el White Paper completo y consulta
los datos, cromatogramas y tablas comparativas.
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