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EDITORIAL

GRACIAS Y ADELANTE

El 18 de octubre de 2007, dentro de nuestra reunion cientifica de Granada, se eligieron por sufragio directo la mitad de
los cargos de la Junta Directiva, que, como ya sabéis renovamos en dos mitades cada dos afios. Dentro de este proceso tuve
el honor de ser elegido presidente. También fueron elegidos Xavier Santos y Elena Ibafiez para los cargos de secretario y
vicepresidenta. Los vocales nuevos que entran en la junta son Mercedes Torre, Lourdes Ramos, Josep Maria Sangenis,
Francesc Ventura y Rosa Maria Marce. La primera palabra que me viene a la boca después del proceso es GRACIAS alos
socios por la confianza depositada en mi y en los demds elegidos. Nos sentimos muy honrados y conmovidos.

También tenemos que dar las GRACIAS a los miembros salientes de 1a Junta. Especialmente a su secretaria, Mercedes
Torre y a su presidente Jose Carlos Diez-Masa. Durante este tiempo la SECyTA ha dado un paso adelante muy importante
en cuanto a su consolidacién y profesionalizacion.

Otro GRACIAS enorme se lo debemos a Ana Maria Garcia Campaiia y su equipo que han conseguido una VII Reunién
Cientifica de la SECyTA magnifica. Granada 2007 deja un recuerdo memorable en la historia de las reuniones de la
SECyTA (antes del GCTA, la XXX VI esta serie) por su alto nivel cientifico, la buena organizacién de los actos sociales y el
intercambio eficiente entre socios y casas comerciales.

Una vez culminada esta etapa tenemos retos nuevos que reclaman la atencién de todos.

El afio que viene se realizardn las Jornadas de Andlisis Instrumental en Barcelona, dentro del marco de Expoquimia.
Ello ha ido ocurriendo regularmente cada tres afios, cuando se realiza esta feria de quimica, y nuestra reunion cientifica
anual se ha realizado dentro de ella.

Sin embargo, esta vez tenemos un reto nuevo. Por primera vez la SECyTA se va a encargar de organizar las Jornadas de
Andlisis Instrumental. Tenemos por tanto una oportunidad tinica de generar unas jornadas que prestigien y den a conocer la
buena quimica analitica (y cromatografia) que se hace en Espafia. Es importante que todos los socios participen en estas
jornadas. También es importante que los socios interesados en colaborar en diversas tareas organizativas, o con opiniones,
ideas y sugerencias de coémo llevar a cabo la reunién, se pongan en contacto con los miembros de la junta. En esta etapa
preliminar podremos encontrar una estructura que integre a todas las personas que quieran ayudar a su organizacion.

Por otro lado, la Junta decidi6 plantear una candidatura seria para llevar la reunién del International Symposium on
Chromatography del 2010 a alguna ciudad espaiiola. Ello supondra un esfuerzo notable de todos que permitird aumentar
enormemente la visibilidad internacional de la SECyTA y de todos sus miembros. De momento, el trabajo pendiente con-
siste en generar una oferta atractiva para presentarla en octubre de 2008. Nuevamente encarezco a todos los socios que ten-
gan ideas u opiniones sobre las ventajas y oportunidades de llevar esta reunion a alguna ciudad concreta que nos las hagan
llegar. Todavia estd todo por decidir y todas las iniciativas serdn atendidas y evaluadas.

Otro desafio que tenemos que abordar es el de las nuevas tecnologias de comunicacién. Vivimos en un mundo medidti-
co que plantea retos nuevos y tenemos que hacer un esfuerzo para abordarlos. El contacto con los jévenes constituye un
aspecto muy importante. Debemos dar a conocer la SECyTA a aquellos estudiantes que se estan formando en la universi-
dad, y que pronto seran quimicos profesionales. Fundamentalmente aquellos interesados en métodos de andlisis. En este
sentido, la SECyTA puede ayudar a canalizar sus inquietudes y necesidades en el mundo de la cromatografia y comple-
mentar y/o potenciar su formacién.

También hay que hacer un esfuerzo divulgativo en la sociedad en general y entre los jévenes de educacién secundaria
en particular. Tenemos que extender el conocimiento basico acerca de las ventajas y oportunidades que ofrecen las técnicas
de separacion. La Quimica Analitica y Bioanalitica, y desde luego los métodos cromatogréficos, se estan revelando como
un elemento clave para la resolucién de muchos problemas. Desde la SECyTA tenemos que contribuir a que las nuevas
generaciones de estudiantes se den cuenta de ello, lo que ademds ayudard a mejorar el prestigio de la Quimica.
Nuevamente, requerimos la ayuda de todos para esta tarea.

Como veis, este cuatrienio nuevo de la SECyTA, que ird mds alld del final de la primera década del siglo XXI, plantea

muchos desafios y oportunidades. Con la ayuda de todos las aprovecharemos.

Joan O. Grimalt
Presidente de la SECyTA




ARTICULOS

Cromatografia y Técnicas Afines

Metodologias analiticas para la determinacion de residuos
de pesticidas en aceite de oliva y aceituna

Juan Francisco Garcia Reyes, Antonio Molina Diaz

Departamento de Quimica Fisica y Analitica, Universidad de Jaén, 23071 Jaén (Jaén)
Carmen Ferrer, M. José Gomez Ramos, Amadeo R. Ferndndez-Alba*
Departamento de Hidrogeologia y Quimica Analitica, Universidad de Almeria, 04120 La Caiiada de San Urbano

(Almeria)

* Autor para correspondencia: Tel.: (+34) 950-015034; Fax: (+34)953-014102. E-mail: amadeo @ual.es

Debido a las practicas agricolas actuales que conlle-
van el uso de productos fitosanitarios, el aceite de oliva
puede contener residuos de los mismos. Por ello, es nece-
sario el desarrollo de métodos “multirresiduo” que per-
mitan analizar de forma rdpida y eficaz la seguridad tanto
de la materia prima (aceituna) como del producto final
(aceite de oliva), en lo que respecta a niveles de residuos
de pesticidas. En este trabajo se discute de forma integral
el estado de las diferentes metodologias analiticas emple-
adas para el analisis multirresiduo de pesticidas en aceite
de olivay en aceituna, tanto en la etapa de tratamiento de
muestra y extraccidn de pesticidas como en la separacion
y determinacidn de los mismos que actualmente se estd
llevando a cabo mediante técnicas cromatograficas aco-
pladas a espectrometria de masas. Por otra parte se eva-
luard el uso de la cromatografia de liquidos-espectrome-
tria de masas (LC-MS) como alternativa a la cromatogra-
fia de gases-espectrometria de masas (GC-MS), especial-
mente para el caso de pesticidas polares, en los que los
sistemas LC-MS ofrecen importantes ventajas frente a los
equipos de GC-MS.

Palabra clave: aceite de oliva: aceitunas: cromatografia
de liquidos: cromatografia de gases: espectrometria de
masas: pesticidas

1. INTRODUCCION.

El aceite de oliva es un alimento bdsico de la dieta
mediterrdnea (Wahrburg et al. 2002) que posee un elevado
valor nutricional (por su composicién en dcidos grasos y
polifenoles) y culinario (por sus propiedades organolépti-
cas). Numerosos estudios han sefialado los beneficios aso-
ciados al consumo de aceite de oliva virgen y la preven-
cion de enfermedades cardiovasculares. En este sentido, la
“US Food and Drug Administration”(US FDA) concedio
recientemente (FDA, 2004) al aceite de oliva la califica-
cién de “beneficioso para la salud” al considerar que las
grasas mono-insaturadas que contiene no son perjudicia-
les y su consumo reduce el riesgo de enfermedades coro-
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narias. Esto ha hecho que su consumo se haya extendido a
un gran nimero de paises, aumentando asi la importancia
econdmica del sector (Luchetti et al. 2002).

Espafia es el primer productor mundial de aceite de
oliva, y esta produccién se concentra en Andalucia.
Aproximadamente, una tercera parte de toda la superficie
cultivada de Andalucia esta dedicada al cultivo del olivo,
siendo por tanto el sector oleicola, basico a nivel econé-
mico-social en estas regiones.

La presencia de residuos de pesticidas en aceite de
oliva virgen es motivo de atencién y preocupacion en este
sector por la sensibilizacién desarrollada en los tltimos
afios por los consumidores tras la aparicién de estudios
relacionados con los posibles efectos nocivos sobre la
salud por la presencia de residuos de pesticidas en ali-
mentos. Los pesticidas se incorporan a la aceituna debido
a los tratamientos con productos fitosanitarios, aunque
los niveles de concentracién de los mismos pueden incre-
mentarse como consecuencia de practicas agricolas
inadecuadas (tratamientos demasiados tardios de plagas)
o bien por contacto directo de las aceitunas con restos de
herbicidas presentes en el suelo. Esto es comtin cuando se
emplean pricticas de recoleccidon que implican la recogi-
da de la aceituna del suelo mediante sopladoras, tras
hacerlas caer del arbol por vareo 6 con sistemas mecani-
cos de vibracion. En un estudio reciente, se indica que la
contaminacion ambiental también puede ser causante de
la presencia de residuos de pesticidas (endosulfidn) en
partidas de aceite de oliva, ya que se detectan residuos de
endosulfan, aunque en las fincas de origen no se aplic6 el
producto (Lafont et al. 2005). Se trata de un fendmeno de
contaminacién ambiental difusa, en el que el foco de con-
taminacion es el tratamiento de los cultivos de algodén de
la zona y el endosulfdn empleado en los mismos se dis-
persa hasta los olivares por transporte medioambiental.
Es evidente que por las causas anteriormente comenta-
das, el aceite de oliva puede contener determinadas canti-
dades de residuos de pesticidas.
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Debido a la importancia del aceite de oliva en la eco-
nomia espafiola y su alto consumo en la dieta, existe un
gran interés por preservar la calidad de este producto
tanto por parte de las autoridades regionales como las
nacionales. En este sentido, la ausencia de residuos de
pesticidas es uno de los criterios mds importantes de cali-
dad de este producto por lo que se hace necesario su con-
trol. El Codex Alimentarius, la UE y la FAO han estable-
cido normativas y niveles maximos de residuos (LMRs)
tanto en aceite de oliva como en aceituna (Hiskia ef al.
1998, Lentza-Rizos, 1995). En algunas normativas, a par-
tir de los LMRs fijados para el producto vegetal sin pro-
cesar (aceituna) se han establecido valores de LMRs para
el aceite de oliva mediante el empleo de factores de trans-
ferencia para cada pesticida, en el proceso de elaboracién
de aceite de oliva (por ejemplo, 1 kg de aceite /4-5 kg de
aceituna) (Lentza-Rizos, 1995). Estos factores vendran
determinados por las propiedades fisicas y quimicas de
los pesticidas, principalmente por la tendencia a acumu-
larse en el aceite de oliva.

El previsible establecimiento y armonizacién de los
niveles maximos de pesticidas en alimentos elaborados
como el aceite de oliva, a niveles tan exigentes como los
establecidos para alimentos para lactantes y nifios de
corta edad (10 ug Kg') (Reglamento CE, 2005;
Reglamento CE, 2006) hara necesario un mayor control
de los mismos tanto en aceituna como en aceite de oliva
virgen, lo que conlleva la necesidad de desarrollar nuevas
metodologias y técnicas analiticas que permitan el andli-
sis de pesticidas de forma mads rdpida, sensible, sencilla y
eficaz que las habitualmente aplicadas.

El desarrollo de procedimientos analiticos capaces de
extraer pesticidas de aceite de oliva o aceitunas es hasta
ahora relativamente escaso. Debido a los elevados conte-
nidos en grasa de esta matriz, los protocolos a implemen-
tar suelen ser mas laboriosos y con mayor nimero de eta-
pas que para otras muestras vegetales. La principal difi-
cultad que presenta esta matriz es que una limpieza no
exhaustiva del extracto final conlleva la presencia de
pequeiias cantidades de grasa que puedan dafar los equi-
pos. Hasta ahora, la técnica més usada para la extraccion
de pesticidas en aceite de oliva es la cromatografia de fil-
tracién sobre geles (GPC) generalmente después de una
extraccion liquido-liquido previa, usando cromatografia
de gases para su andlisis posterior. Esta metodologia es la
mds extendida en los laboratorios de andlisis de plaguici-
das en aceite de oliva en la actualidad. No obstante, es
necesario desarrollar otros métodos de extraccidn alter-
nativos que cubran un gran nimero de compuestos,
incluidos los de utilizacidén mds reciente, conseguir que
sean mds rapidos y sencillos, que conlleven un bajo coste
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y un minimo volumen de reactivos orgdnicos empleados.

En cuanto a la etapa de determinacidn, la técnica mas
comuinmente empleada en los tltimos afios para el anali-
sis de residuos de pesticidas en aceite de oliva ha sido la
cromatografia de gases-espectrometria de masas (GC-
MS). La MS ha desplazado a otros sistemas de deteccién
empleados anteriormente (NPD, ECD, etc) que no pro-
porcionan confirmacién segun las exigencias impuestas
por las normativas (Commission Decision 2002/657/CE,
2002; SANCO, 2006). El uso de GC-MS es especialmen-
te apropiado para el andlisis de compuestos voldatiles y
poco polares. La especificidad del detector de masas per-
mite que se puedan detectar residuos de pesticidas en
aceite de oliva y aceituna consiguiendo unos resultados
mas que aceptables en cuanto a limites de deteccién y
nivel de confirmacion.

Sin embargo, el nimero de pesticidas que se usan en
la actualidad es cada vez mayor y los nuevos pesticidas
que se estdn empleando son cada vez mds polares. Esta
polaridad y la presencia de una serie de grupos quimicos
polares hacen que su andlisis por GC-MS no sea realmen-
te satisfactorio. Este es el caso de un gran nimero de her-
bicidas. En estos casos, se requiere el andlisis por croma-
tografia de liquidos-espectrometria de masas (LC-MS)
(Garcia-Reyes et al. 2007a, Cunha et al. 2007a).

En este articulo se evalia de forma integral el estado
de las diferentes metodologias analiticas empleadas para
el andlisis de pesticidas en aceite de oliva y en aceituna,
tanto en la etapa de tratamiento de muestra y extraccion
de pesticidas como en la determinacién de los mismos
que actualmente se estd llevando a cabo mediante técni-
cas cromatogréficas acopladas a espectrometria de masas
(Figura 1). Por otra parte se evaluard el uso de la técnica
LC-MS como alternativa a GC-MS, especialmente para
el caso de pesticidas polares, para los que los sistemas
LC-MS ofrecen importantes ventajas frente a GC-MS.

2. TRATAMIENTO DE MUESTRA : EXTRACCION
Y PURIFICACION (“CLEAN-UP”)

El desarrollo de procedimientos analiticos capaces de
extraer pesticidas de muestras de alto contenido graso
como aceite de oliva o aceituna es escaso. Ademds, hay
que considerar que el desarrollo de protocolos de extrac-
cién es muy complejo, dada la gran variedad de familias
de pesticidas, con propiedades fisicas tan diferentes, que
podemos encontrar. Considerando el proceso analitico en
aceites de forma global (muestreo, tratamiento de mues-
tra, andlisis y resultados) es evidente la singularidad del
tratamiento de muestra aplicado, dadas las caracteristicas
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ANALISIS DE RESIDUOS DE PLAGUICIDAS
EN ACEITE DE OLIVA y ACEITUNAS

r
GPC EXTRACCION Y AISLAMIENTO
DE PESTICIDAS

L-L+GPC <

PURIFICACION (‘clean -up’)
L-L + MSPD

L-L + SPE - ﬂ

DETERMINACION

GC -ECD, GC

GC -Q-MS
GC -IT -MS/ MS
GC -QqQ -MS/ Ms

-NPD

LC -Q-MS
LC -TOF/MS
LC -IT -MS/ MS
LC -QqQ -MS/ MS

Polaridad pesticidas

Figura 1. Esquema general de andlisis de residuos de pesticidas en aceite de oliva y aceituna. Etapa 1: Tratamiento de
muestra, incluyendo la extraccion y aislamiento de los pesticidas junto con la etapa de purificacion (“clean-up”) del extrac-
to obtenido. Etapa 2: Determinacidn de los pesticidas, incluyendo la identificacidn (y confirmacion) de los pesticidas y su

cuantificacion.

de altos contenidos en grasa de esta matriz (Lopez-Mesas
y Crespi, 2000). El problema principal de esta matriz es
que una limpieza no exhaustiva del extracto final conlleva
la presencia de pequefias cantidades de grasa que pueden
dafiar los equipos (columnas, detector, etc).

2.1. Aceite de oliva

En el caso del aceite de oliva, se han descrito un gran
nimero de métodos de extraccion. La mayoria de estos
métodos estdn basados en la aplicacion de dos metodolo-
gias analiticas: la GPC y las técnicas de extraccion en fase
solida (SPE), ambas con o sin una etapa preliminar de
particién liquido-liquido.

EnlaTabla 1, se incluyen algunos de los métodos des-
critos en la literatura para la extraccién de pesticidas de
aceite de oliva.

Cromatografia de filtracion sobre geles (GPC). Hasta
ahora, la técnica més usada para la extraccion de pesticidas
en aceite de oliva es la GPC tras una extraccién liquido-
liquido preliminar con un disolvente orgdnico, usando cro-
matografia de gases con diversos detectores (ECD, NPD y
MS), para su andlisis posterior. También se puede llevar a
cabo la extraccion directa de los pesticidas mediante la
inyeccién de una disolucién de aceite de oliva preparada en
un disolvente adecuado, por ejemplo empleando éter de
petréleo con 40-50 mg de aceite/mL, aunque la extraccion
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liquido-liquido preliminar alarga la vida util de las colum-
nas y proporciona unos extractos mas limpios a la hora de
la determinacion mediante técnicas cromatograficas. La
muestra de aceite de oliva se disuelve en n-hexano saturado
de acetonitrilo y se extrae con acetonitrilo saturado en n-
hexano, recogiendo el acetonitrilo. Este extracto se recons-
tituye con el mismo disolvente de la fase mdvil y se inyecta
en el sistema de GPC. Se recoge la fraccién seleccionada y
finalmente se redisuelve en el disolvente adecuado para
llevar a cabo la determinacion (Guardia-Rubio et al. 2006
a). Los sistemas GPC (constituidos por bomba, inyector,
detector —opcional— y colector de fracciones) emplean
columnas rellenas de un polimero poroso en forma de
microesferas, que constituyen un lecho cromatografico que
permite separar los compuestos en base a su peso molecu-
lar, permitiendo separar moléculas pequefias (peso mole-
cular entre 200 y 400) de otras de tamafio mayor (peso
molecular, 600-1500). Este principio permite la separacion
de la fraccién de pesticidas del resto de matriz oleosa. El
orden de elucién es de mayor a menor peso molecular. El
tiempo seleccionado para obtener la fraccion de interés que
contenga los pesticidas se optimiza a priori. Se emplean
una serie de patrones de distinto peso molecular que sirven
de marcadores y permiten un “calibrado” de la columna
GPC. Después bajo esas condiciones establecidas, se eva-
Idan las recuperaciones de los pesticidas objetivo.

La ventaja principal es la rapidez y el grado de auto-
matizacién, al menos comparado con otras técnicas de
extraccion manuales. Los resultados son reproducibles y
se consiguen recuperaciones aceptables para un gran
nimero de compuestos. En cambio, el principal inconve-
niente asociado a esta metodologia es la dificultad de
encontrar unas condiciones Optimas que permitan la
separacion eficaz de la fraccion de pesticidas (de bajo
peso molecular) del resto de la matriz oleosa, constituida
bésicamente por triglicéridos (que contienen tres dcidos
grasos de entre 14 y 22 dtomos de carbono). Esta separa-
cién es muy dificil de conseguir de forma satisfactoria
porque estas dos fracciones estdn parcialmente super-
puestas. Normalmente, se llega a una soluciéon de com-
promiso entre limpieza del extracto (evitando la presen-
ciade grasa en la fraccion de pesticidas) y unos porcenta-
jes de recuperacién adecuados para el mayor nimero
posible de pesticidas (Guardia-Rubio et al. 2006 a). Esto
normalmente no se puede llevar a cabo eficazmente sin
ensuciar el extracto, lo que conlleva a una pérdida de
parte de los pesticidas. Ademds, esta técnica también pre-
senta el inconveniente del consumo de volimenes gran-
des de disolventes t6xicos. Por tanto, hay una necesidad
de desarrollar nuevas metodologias que proporcionen
mejores resultados en cuanto a rapidez, limpieza del
extracto, recuperaciones y coste por andlisis.

Metodologias analiticas para la determinacion de residuos

de pesticidas en aceite de oliva y aceituna

Técnicas de extraccion en fase solida (SPE). Como
alternativa a la etapa de extraccion y/o purificacién con
GPC, se han propuesto diversas metodologias que emple-
an una o varias etapas de extraccién y/o purificacién o
“clean-up” basadas en SPE o empleo de sorbentes
mediante cromatografia en columna. Estas técnicas se
emplean generalmente tras una etapa preliminar de
extraccion por particion liquido-liquido, aunque se pue-
den desarrollar metodologias que omitan esta etapa pre-
via. Tras la extraccién con disolventes organicos, los pes-
ticidas pueden ser separados de la mezcla grasa—pestici-
das, empleando sorbentes y eluyentes de polaridad ade-
cuada. Los sorbentes mas empleados son florisil, amino-
propil, SepPak (alimina), gel de silice, carbén
grafitizado, C,g, Kieselghur, etc. (ver Tabla 1). La muestra
se hace pasar a través de la columna donde los pesticidas
y/o la materia grasa son retenidos. En funcién de la natu-
raleza y polaridad del polimero, la fuerza con la que se
retienen es diferente, 1o que hace que sean eluidos a dife-
rentes tiempos obteniéndose fracciones de pesticidas
separados de las grasas.

La mayoria de estos métodos (Tabla 1) estdn basados
en una etapa preliminar de particion liquido-liquido
seguida de una o varias etapas de extraccion y/o purifica-
cion, empleando diferentes sorbentes y diversas metodo-
logias como SPE (Amvrazi y Albanis. 2005), microex-
traccion en fase sélida (SPME) (Tsoutsi et al. 2006) o dis-
persién de matriz en fase s6lida (MSPD) (Ferrer et al.
2005 a). Los resultados suelen ser satisfactorios en cuanto
a recuperaciones y limpieza del extracto y permiten un
ahorro en instrumental y la disminucién del volumen de
disolventes organicos empleados. En cambio, el principal
inconveniente de estos métodos es su laboriosidad y la
falta de automatizacién de los diferentes tratamientos
implicados.

Recientemente, se estd comenzando a aplicar la meto-
dologia MSPD para la determinacién de residuos de pes-
ticidas tanto en aceite de oliva como en aceituna (Ferrer et
al. 2005 a). El procedimiento basico de esta metodologia
para aceite de oliva consta de una extraccion liquido-
liquido preliminar con acetonitrilo saturado con éter de
petréleo. Una alicuota de 7 mL del extracto obtenido se
preconcentra hasta 2 mL y se somete a la etapa MSPD
usando como sorbente aminopropil y empleando un mor-
tero para homogeneizar la mezcla muestra-sorbente. La
mezcla que se obtiene se introduce en una columna con
Florisil para llevar a cabo una etapa de purificacion al
mismo tiempo que los analitos son eluidos del sorbente.

La metodologia MSPD se caracteriza por su gran sen-
cillez, ausencia de instrumentacién costosa y por la



reduccion del uso de disolventes orgdnicos comparada
con la extraccion con sistemas GPC. Ademds, los resulta-
dos de MSPD en cuanto a recuperacion de pesticidas para
muestras tanto de aceite de oliva como de aceituna son
excelentes, con porcentajes promedio (para matrices de
aceite de oliva y aceituna fortificadas a dos niveles de
concentracion distintos, 10 y 100 ng g -1) cercanos al
100% (Ferrer et al. 2005 a). En la Figura 2, se puede
observar la comparacién de cromatogramas obtenidos
por GC-MS en modo “full-scan” de los extractos obteni-
dos mediante GPC usando dos tiempos distintos de reco-
leccién de la fracciéon de los pesticidas y mediante
MSPD. Se puede apreciar que los extractos obtenidos
mediante MSPD son claramente mds limpios, lo que per-
mite que haya un menor nimero de posibles interferen-
cias debido a la matriz. Ademas la limpieza de los extrac-
tos alarga la vida ttil de elementos como las columnas
cromatograficas, inyectores o detectores.

Otras Técnicas. Ademas de los métodos basados en
técnicas de extraccidn en fase s6lida y cromatografia de
filtracién sobre geles, se han descrito otras técnicas de
extraccion (mucho menos extendidas) como el empleo de
fluidos supercriticos (France et al. 2001) o el desarrollo
de acoplamientos para la extraccidn, purificacién y andli-
sis de pesticidas en aceite de oliva basados en cromato-
grafia de liquidos acoplada a cromatografia de gases (LC-
GC) (Sanchez et al., 2003, 2004, 2005) o bien GPC-GC
(Jongenotter et al. 1999). Asimismo, también se han des-
crito métodos basados simplemente en una etapa de
extraccion por particién liquido-liquido con un disolven-
te orgdnico (Dugo et al. 2005, Hiskia et al. 1998), aunque
es evidente que la cantidad de grasa que presenta el
extracto final puede dafiar los sistemas cromatograficos y
que se debe incorporar una etapa de purificacién adicio-
nal. No obstante para métodos de un solo compuesto o un
grupo reducido de compuestos con unas caracteristicas
muy concretas, se puede emplear esta estrategia
(Aramendia et al. 20006).

2.2. Aceituna

En el caso del analisis de pesticidas en aceituna, el
numero de metodologias desarrolladas es menos numero-
so que en aceite de oliva. Lo primero que hay que consi-
derar es la etapa de preparacién de la muestra (troceado,
trituracion, mezclado). La muestra de aceitunas trituradas
a analizar debe ser completamente homogénea y repre-
sentativa. De acuerdo con el Real Decreto 280/94, las
aceitunas se deben analizar con hueso, empleando para su
molturacién un molino de martillos. Los distintos méto-
dos de extraccién de pesticidas en aceituna descritos
hasta ahora, estan incluidas en la Tabla 1. Estan basados

Cromatografia y Técnicas Afines

en las mismas metodologias empleadas para aceite de
oliva (GPC, SPE, etc.). Son las siguientes:

Extraccion liquido-liquido seguida de purificacion
con GPC o SPE. En este caso, se emplea sulfato s6dico
anhidro para eliminar el agua de la aceituna y éter de
petréleo usando un “Ultra-turrax” para extraer los pestici-
das (Guardia-Rubio et al. 2006 b, Guardia-Rubio et al.
2007). A continuacion, se incluye una etapa de purifica-
cién mediante el empleo de un sistema GPC (procedi-
miento similar al del aceite de oliva) o bien mediante el
uso de cartucho de SPE con distintos sorbentes (por
ejemplo, Sep-Pak).

Extraccion directa mediante MSPD. El procedi-
miento MSPD para aceituna es el mismo que el que se ha
descrito anteriormente para aceite de oliva, salvo que en
el caso de las aceitunas se elimina la etapa preliminar de
extraccion liquido-liquido que se requeria en aceite.
(Ferrer et al. 2005 a, Cunha et al. 2007 be). En este caso,
1 g de aceitunas trituradas se mezclan en un mortero de
vidrio con 2 g de aminopropil. Esta mezcla se homoge-
neiza hasta obtener un polvo fino, que se introduce en
una columna de Florisil donde se lleva a cabo la purifica-
cién del extracto junto con la elucion de los analitos. Los
resultados tanto de limpieza de extractos como de nive-
les de recuperacién son satisfactorios para un gran
nimero de compuestos pertenecientes a distintas clases
de pesticidas.

2.3. Ultimos desarrollos y tendencias

Recientemente se ha descrito el uso del método
“QuEChERS” (acrénimo de “Quick, easy, cheap, rugged
and safe’) (Anastassiades et al. 2003, 2006) tanto para
aceituna como para aceite de oliva y otros aceites vegeta-
les. Se basa en una extraccion liquido-liquido con aceto-
nitrilo seguida de una etapa de purificacién y eliminacién
de la grasa “coextraida” mediante SPE empleando mez-
clas de sorbentes (por ejemplo, PSA, C18 y carbén grafi-
tizado) (Anastassiades ef al. 2006; Cunha et al. 2007a).
Los resultados preliminares son satisfactorios excepto
para compuestos muy apolares, como los pesticidas orga-
noclorados, para los que los valores de recuperacién son
menores del 70 %. La ventaja principal de este método de
extraccion —aceptado universalmente como el método de
eleccion para andlisis multi-residuo de pesticidas en todo
tipo de frutas y vegetales— es la gran rapidez y el bajo
coste por analisis (Anastassiades et al. 2006). La aplica-
cioén y aceptacién de este método en matrices de alto con-
tenido graso como aguacate, aceituna y aceite de oliva
estd por confirmar, aunque los resultados obtenidos hasta
el momento son muy prometedores.
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Figura 2. Comparacién de cromatogramas obtenidos para una muestra de aceite de oliva empleando dispersién de matriz
en fase s6lida (a) y mediante GPC eligiendo dos tiempos de recoleccién de fracciones distintos: GPC 16 minutos (b) y
GPC 14 minutos (c) (Garcia-Reyes et al. 2007%). Reproducida con permiso de Elsevier.




También se ha presentado un método multi-residuo
para 18 pesticidas basado en una etapa de extraccion
liquido-liquido de las aceitunas con acetonitrilo, seguida
de purificacién mediante precipitacion de la grasa coex-
traida a baja temperatura (-20 ° C) y una etapa final adi-
cional de purificacién (opcional en funcién de la selecti-
vidad del detector usado) empleando una columna “Sep-
Pak” de alimina (Avramides, 2006).

En general, la tendencia de las nuevas metodologias
de extraccion de pesticidas tanto en aceite de oliva como
en aceituna es desarrollar métodos de extraccion y purifi-
cacion rapidos y sencillos, de bajo coste y que impliquen
un consumo minimo de reactivos orgdnicos, asi como
evitar el uso de instrumentos —de adquisicién y manteni-
miento costosos— para este tipo de etapas preliminares,
empleando en su lugar, reactivos y materiales econdmi-
cos que sean completamente desechables, como ocurre
por ejemplo en el método QUEChERS.

3.IDENTIFICACION Y CUANTIFICACION
MEDIANTE CROMATOGRAFIA-ESPECTRO-
METRIA DE MASAS

Para conseguir unos resultados satisfactorios en el
analisis de residuos de pesticidas se requiere el empleo de
técnicas hibridas basadas en el acoplamiento GC-MS.
Estas técnicas permiten la confirmacién inequivoca de la
presencia de estas sustancias ya que si se emplean otros
detectores menos selectivos, las interferencias presentes
debido ala complejidad de la matriz pueden enmascarar
los compuestos de interés, haciendo insegura la identifi-
cacién del analito y abriendo la posibilidad de “falsos
positivos” asi como errores de sobreestimacion debido a
la presencia de compuestos que interfieran en la medida
del analito. El desarrollo de nuevos métodos analiticos
para la identificacién y determinacion de pesticidas en
este tipo de muestras constituye una prioridad.

La técnica mads empleada en los dltimos afios para el
andlisis de residuos de pesticidas en aceite de oliva ha
sido la GC-MS. La espectrometria de masas ha desplaza-
do a otros sistemas de deteccién empleados anteriormen-
te (NPD, ECD, etc) (Lentza-Rizos, 1995; Raoux et al.
1997). De hecho, de acuerdo con la Guia SANCO sobre
metodologias de andlisis de residuos de pesticidas, estos
detectores proporcionan un grado de identificacién y con-
firmacidn deficiente (SANCO, 2006). Se precisa de téc-
nicas basadas en MS para conseguir un nivel de confirma-
cidn satisfactorio. Del mismo modo, la UE ha marcado
una serie de requisitos y criterios de identificacién de sus-
tancias peligrosas en alimentos que es aceptado como cri-
terio general también para el andlisis de pesticidas en ali-
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mentos. Estos criterios estdn basados en los puntos de
identificacion (Commission Decision 2002/657/EC,
2002), que se obtienen en funcion de la técnica de espec-
trometria de masas empleada (alta resolucién, MS/MS,
MS en modo SIM, etc.)

3.1.Cromatografia de Gases-Espectrometria de
Masas (GC-MS).

El uso de GC-MS es especialmente apropiado para el
andlisis de compuestos voldtiles y poco polares. La espe-
cificidad del detector de masas permite que se puedan
detectar residuos de pesticidas en muestras como aceite
de oliva y aceituna a niveles de concentracién muy bajos.
Dentro de la técnica GC-MS, hay que distinguir el modo
de trabajo. Normalmente, la técnica de GC-MS mads
extendida para el andlisis de pesticidas es el uso de un
cuadrupolo sencillo en modo “selected ion monitoring”
(SIM). Este modo de trabajo permite conseguir unos
resultados més que aceptables en cuanto a limites de
deteccion que permiten un control eficaz de los niveles de
pesticidas (Ferrer et al. 2005a).

No obstante, los resultados en cuanto a selectividad,
sensibilidad y seguridad de identificacién mejoran sus-
tancialmente cuando se emplea un analizador que permi-
te que se trabaje en modo MS/MS (GC-MS/MS, usando
como analizador una trampa de iones o un triple cuadru-
polo) (Garcia-Sanchez et al. 2006; Guardia-Rubio et al.
2006; Patel ef al. 2005). Los resultados que se obtienen,
como se puede ver en la Tabla 2, son excelentes, consi-
guiendo unos limites de deteccién muy bajos, especial-
mente para el aceite de oliva (por debajo de 10 ng g-1)
(Ferrer et al. 2004). Esta mejora respecto a un sistema
GC-MS (SIM) se debe a la mejora de la relacion
sefial/ruido, que permite que se detecten residuos de com-
puestos en matrices complejas a unos niveles de concen-
tracién muy bajos. Como ejemplo, la Figura 3 muestra
los cromatogramas obtenidos en un andlisis de residuos
de pesticidas en aceite de oliva (nivel de fortificacién: 10
ng g-1) mediante GC-MS/MS con analizador de trampa
de iones (Ferrer et al. 2004).

3.2. Cromatografia de Liquidos-Espectrometria de
Masas (LC-MS).

Sin embargo, el problema de la deteccién de residuos
de pesticidas no termina aqui. Siguiendo las recomenda-
ciones de las guias de manejo de suelo en produccién
integrada, el nimero de pesticidas que se suelen usar es
cada vez mayor, y los nuevos pesticidas que se estidn
usando son cada vez mds polares. Esto se debe a que estos
pesticidas son mds respetuosos con el medio ambiente ya
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Tabla 2. Pardmetros analiticos obtenidos mediante anélisis por GC-MS/MS para matrices de aceite de oliva y aceituna
(Ferrer et al. 2004).

Intervalo de Linealidad () Limite Deteccidn C.V.(%)
concentracion (ug Kg™ (n=6)
(mg Kgh) Aceite  Aceituna Aceite  Aceituna Aceite  Aceituna
Simazina 0,01-0,5 0,991 0,994 8 12 52 7.1
Terbutiazinal 0,01-0,5 0,995 0,992 3 5 52 5,6
Endosulfan I 0,01-0,5 0,996 0,999 3 5 6.8 4.8
Endosulfan II 0,01-0,5 0,997 0,999 8 15 7,7 5,6
End. Sulfato 0,01-0,5 0,994 0,996 3 4 73 7,1
Cipermetrina 0,01-0,5 0,988 0,990 5 7 6,2 6,4
Deltametrina 0,01-0,5 0,990 0,991 6 10 4,0 5,5
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Figura 3. Anélisis mediante GC-MS/MS de una muestra de aceite de oliva fortificada con una mezcla de plaguicidas a un
nivel de concentracién de 10 ng g (Garcia-Reyes et al. 2007%). Reproducida con permiso de Elsevier.
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Tabla 3. Comparacion de la eficacia de las técnicas GC-MS y LC-MS para el andlisis de los herbicidas aconsejados en el

reglamento de produccién integrada del olivar.

Compuesto GC-MS LC-MS
Diuron + ESI(+)+++
Norflurazona +++ Sin datos
Clortoluron + ESI(+)+++
Diflufenican +++ Sin datos
Flazasulfuron No GC ESI(+)+++
Oxifluorfen +++ ESI(-)++
Terbutilazina ++ ESI(+)+++
Terbutrina ++ ESI(+)+++
Gifosato/Sulfosato No GC ESI(-)++
Dicuat No GC ESI(+)+++
Paracuat No GC ESI(+)+++
Aminotriazol No GC ESI(+)+++
MCPA No GC ESI(-)+++
Quizalofop-P-Etil +++ ESI(+)+++

Fuente: Base de datos del organismo CVUA Sttutgart (Alemania), M. Anastassiades: http//pesticides-online.com

LC-MS: LC-ESI-MS en modo positivo (+) o negativo (-)
GC-MS: con ionizacién por impacto electrénico

Resultado andlisis ( sensibilidad/robustez): +++ (idéneo): ++ (aceptable); + (deficiente)

que se eliminan y degradan con mayor facilidad. Esta ten-
dencia en la sintesis de compuestos que se caracterizan
por la presencia de grupos polares en sus estructuras qui-
micas impide su andlisis por técnicas de cromatografia de
gases (este es el caso de un gran nimero de herbicidas).
En estos casos, se requiere el andlisis por LC-MS.

Sirva como ejemplo la Tabla 3, en la que se compara
el rendimiento de la GC-MS y de la LC-MS para los prin-
cipales herbicidas permitidos y recomendados en el oli-
var (BOJA, 2002). Como se puede apreciar, existen una
serie de compuestos (cada vez un niimero mayor) que no
se pueden analizar mediante GC-MS de forma satisfacto-
ria (por ejemplo, amitrol, diuron, dicuat, paracuat). Esto
evidencia que la técnica de LC-MS estd desplazando cla-
ramente a la GC-MS. Por tanto, el uso de esta técnica se
hard imprescindible en el sector del olivar para llevar a
cabo andlisis tanto de alimentos (residuos de pesticidas
en aceite de oliva y aceituna) como en muestras
medioambientales (suelos de olivar, aguas de rios o
embalses, etc.)

En un estudio reciente (Alder et al. 2006) (Tabla 4), se
puede observar que para una muestra de 500 pesticidas,
seleccionados como los mds importantes en Alemania, la
técnica LC-MS es “mds universal” que la GC-MS. 453 de
los 500 pesticidas podian ser analizados correctamente
mediante LC-MS mientras que s6lo 365 se podian hacer
por GC-MS. Esto se debe a la tendencia ya mencionada a
emplear pesticidas y sustancias activas mds polares y
facilmente degradables en lugar de compuestos apolares
(como los pesticidas organoclorados) que son persisten-
tes en el medioambiente. S6lo para los pesticidas organo-
clorados la GC-MS presenta ventajas evidentes sobre
LC-MS. Sin embargo, el empleo de estos pesticidas es
cada vez mads limitado debido a las distintas normativas
que prohiben su uso.

Hasta ahora, para el andlisis de pesticidas en aceite de
olivay aceituna mediante LC-MS se han propuesto varios
métodos empleando instrumentos de espectrometria de
masas (MS) y en tandem (MS/MS). El primer método
LC-MS de pesticidas en aceite de oliva descrito empleaba
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Tabla 4. Estudio sobre la potencialidad de las técnicas GC-MS y LC-MS para el desarrollo de métodos multi-residuo de

pesticidas en alimentos (Alder et al. 2006)

Clase de pesticidas N° de pesticidas No detectados No detectados por
estudiados por GC-MS LC-MS

Organofosforados 81 0 1 (Fenclorfos)

Carbamatos 43 17 1 (Clorpropam)

Organoclorados 40 0 33 (Todos excepto?®)

Sulfonilureas 26 26 0

Triazol 24 1 0

Triazinas 23 6 0

Urea 22 16 0

Piretroides 19 0 2’

Ariloxifenoxipropionato 12 4 0

Acido arilalcanoico 10 9 0

Otros 200 56 12°

Total 500 135 47

a. Organoclorados detectados mediante LC-MS: iprodiona, procimidona, endosulfan sulfato, binapacril, flurocloridona,

clortiamid y clorobenzilato.

b. Piretroides no detectados mediante LC-MS: teflutrina, transflutrina.
c. Otros pesticidas no detectados mediante LC-MS: benfluralin, bifenilo, captafol, captan, clorbensid, clortalonil, clorfe-
napir, clortan-dimetil, etridiazol, nitrotal-isopropil, quintozeno, tecnozeno.

un analizador de cuadrupolo sencillo, operando en modo
SIM, para mejorar los limites de deteccion (Barrek et al.
2003). Posteriormente, se han desarrollado métodos LC-
MS/MS, usando trampa de iones como analizador, consi-
guiendo una excelente selectividad asi como unos limites
de deteccion muy bajos, especialmente en el caso de tria-
zinas (limites de deteccion, LOD, inferiores a 0.5 ppb en
aceite de oliva) (Ferrer ef al. 2005 a). Esta metodologia
estd basada en la monitorizacion selectiva de iones y de
sus fragmentos caracteristicos (transiciones) (“multiple
reaction monitoring”, MRM), correspondientes a cada
uno de los compuestos que se pretendan analizar.
También se ha descrito un método LC-MS/MS para la
determinacién de diquat y paraquat en aceite de oliva
mediante cromatografia de liquidos formando pares i6ni-
cos con acido heptafluorobutirico, consiguiendo unos
limites de detecciéon por debajo de 3 ug Kg-1.
(Aramendia et al. 2006). En este caso se empled un
espectrometro de masas de triple cuadrupolo en modo
SRM.

Recientemente, se ha desarrollo un método analitico
para la determinacién de 100 pesticidas en muestras de
aceite de oliva (Hernando et al. 2007). La metodologia
propuesta estd basada en el acoplamiento LC-MS/MS
empleando un analizador de hibrido cuadrupolo-trampa
de iones lineal (QqLIT) QTRAP™ usando una fuente de
ionizacion “electrospray” funcionando en modo positivo
y dos transiciones MS/MS (modo MRM) por compuesto.
Larapidez y velocidad de adquisicién de datos del anali-
zador de masas permite la monitorizacién simultdnea de
varios centenares de transiciones MS/MS (y por tanto de
pesticidas analizados). Previamente, la muestra de aceite
de oliva se procesaba segtin el método QuEChERS
(Cunha et al. 2007 a). El método desarrollado ofrece unos
LODs excelentes y fue aplicado satisfactoriamente al
analisis de diversas muestras de aceite de oliva (Hernando
etal. 2007).

Por otra parte, la espectrometria de masas con analiza-
dor de tiempo de vuelo (ToF MS) ofrece una serie de ven-
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Figura 4. Andlisis mediante LC-ToF/MS de una muestra de aceituna fortificada con 50 ng g"' de simazina, diuron y terbuti-
lazina; (a) cromatograma total de iones (TIC); (b.1) cromatograma extraido de la terbutilazina (b.1), diuron (b.2) y simazi-

na (b.3) empleando una ventana de masa exacta del [M+H]* + 20 mDa en cada caso.
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tajas muy interesantes para el andlisis de trazas de pestici-
das. Estos analizadores proporcionan una elevada resolu-
cién espectral (de masas) y la medida de masas exactas de
iones, lo que permite la obtencién de composiciones ele-
mentales que sirven como criterio para la identificacién
y/o confirmacién de las especies de interés (Ferrer et al.
2005b). Ademas, este analizador proporciona una sensibi-
lidad muy elevada en todo el rango de masas. La LC-ToF
MS ha sido recientemente empleada para el andlisis de un
grupo de herbicidas (diuron, atrazina, simazina y terbuti-
lazina) en aceite de oliva y aceitunas (Garcia-Reyes et al.
2006a), proporcionando excelentes resultados y permi-
tiendo el control de un gran nimero de pesticidas en un
solo andlisis (Figura 4). Ademds, también ofrece la posibi-
lidad de identificar compuestos “desconocidos” (“unk-
nowns”’ y “non-target analysis”’) para los que no se dispo-
ne de patrones. Este suele ser el caso de los productos de
degradacién de los pesticidas. La combinacién de la masa
exacta y la composicién elemental proporcionada por el
LC-ToF MS, unida a la informacion estructural obtenida a
partir de los estudios de fragmentacién mediante el uso de
equipos de espectrometria de masas en tindem (por ejem-
plo, una trampa de iones), puede permitir la identificacién
de nuevos compuestos desconocidos, principalmente
posible productos de degradacidn, algo que no se ha des-
crito en muestras de suelos de olivar, aguas de lavado de
almazaras, ni en alpechines, pese a que estos metabolitos
pueden presentar una toxicidad parecida a la de los com-
puestos de los que proceden (Garcia-Reyes et al. 2007b).
Este es un campo de estudio que se puede abordar median-
te LC y la combinacion de informacidn proporcionada por
los analizadores de tiempo de vuelo y trampa de iones
(Garcia-Reyes et al. 2005).

Por tltimo, a medio plazo, también se prevé un avan-
ce en el desarrollo de interfases hibridas a presion atmos-
férica (tipo ESCI), que combinan las cualidades de las
interfases usadas actualmente (ESI y APCI) y que permi-
tan extender aun mas el abanico de posibles compuestos a
analizar mediante LC-MS, incluyendo la posibilidad de
realizar andlisis simultdneos de residuos de herbicidas y
de hidrocarburos aromaticos policiclicos por LC-MS.
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ABREVIATURAS

GC-MS: Gas Chromatography-Mass Spectrometry;
Cromatografia de Gases-Espectrometria de masas; LC-
MS: Liquid Chromatography-Mass Spectrometry;
Cromatografia de Liquidos-Espectrometria de masas;
MS/MS: tandem mass spectrometry; Espectrometria de
masas en tindem; ECD: Electron Capture Detector;
Detector de captura de electrones; NPD: Nitrogen-
Phosphorus Detector; Detector de Nitrégeno-fésforo (a
veces termoidnico); FID: Flame ionization detector:
detector de ionizacion de llama; SPE: Solid Phase
Extraction; Extraccion en fase solida; MSPD: Matrix
Solid-Phase Dispersion; Dispersién de matriz en fase
solida; GPC: Gel permeation Chromatography;
Cromatografia de permeacion (o filtracion) sobre geles
(también se conoce como cromatografia de exclusién por
tamafios, SEC, Size-Exclusion Chromatography);
TOTAD: Interfase “through oven transfer adsortion des-
orption”; ESI: Electrospray Ionization; Ionizacién por
electropulverizacién (“electrospray™); APCI:
Atmospheric Pressure Chemical lonization; Ionizacién
quimica a presion atmosférica; ESCI: Electrospray
Chemical Ionization; Interfase hibrida multimodo
(ESI+APCI) a presiéon atmosférica; GC-qMS:
Cromatografia de gases-espectrometria de masas con
analizador de cuadrupolo sencillo; GC-IT-MS/MS:
Cromatografia de gases-espectrometria de masas en tan-
dem con analizador de trampa de iones; GC-QqQ-
MS/MS: Cromatografia de gases-espectrometria de
masas en tdndem con analizador de triple cuadrupolo;
LC-ToF MS: Cromatografia de liquidos/ espectrometria
de masas con analizador de tiempo de vuelo (time-of-
flight, ToF MS); LC-qMS: Cromatografia de liquidos-
espectrometria de masas con analizador de cuadrupolo
sencillo; LC-IT-MS/MS: Cromatografia de liquidos-
espectrometria de masas en tdindem con analizador de
trampa de iones; LC-QqQ-MS/MS: Cromatografia de
liquidos-espectrometria de masas en tindem con analiza-
dor de triple cuadrupolo; LL: Extraccién liquido-liquido.
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RESUMEN

La quinina es un alcaloide presente de forma natural
en la corteza de algunos 4rboles del género Rubiaceae,
empledndose tradicionalmente para el tratamiento de la
malaria, convulsiones y diversas infecciones. Actual-
mente su consumo mads extenso y habitual se debe al uso
en la produccién de bebidas, principalmente aguas téni-
cas, ya que posee un caracter amargo y efecto refrescante.
Sin embargo, el consumo de quinina en dosis excesivas
puede causar un cuadro de intoxicacién denominado cin-
chonismo. También destacar que en términos toxicoldgi-
cos debe ser evitada por mujeres embarazadas, personas
con fallo hepdtico y nifios, describiéndose incluso episo-
dios de alergias y shocks anafilacticos derivados de un
unico consumo de esta sustancia.

Presentamos un método de deteccién de quinina en
refrescos basado en el uso de la cromatografia liquida
acoplada a la fluorescencia inducida por laser (LC-LIF),
asi como un estudio de su concentracién en distintos tipos
de bebidas (tonic water, indian tonic water, bitter lemon y
grape tonic) procedentes de 12 paises, mayoritariamente
dela UE.

Palabras clave: quinina, refrescos; fluorescencia induci-
da por ldser (Laser-induced fluorescence, LIF); cromato-
grafia liquida (Liquid Chromatography, LC).

1. INTRODUCCION

Una de las familias de alcaloides mds estudiada debi-
do a sus interesantes propiedades farmacoldgicas es la de
los compuestos quinolinicos. De la corteza de las espe-
cies Cinchona 'y Remijia, arboles del género Rubiaceae,
puede ser aislados un gran nimero de estos alcaloides
(Figura 1), destacando en importancia la cinchonina,
cinchonidina, quinidina y quinina, representando este
ultimo un 70-90% del total (Hunter 1988).
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(+)-isémero (-)-isémero R1 R2
cinchonina cinchonidina -CH=CH2 -H
quinidina quinina -CH=CH2 -OCH3

dihidrocinchonina dihidrocinchonidina -CH2CH3 -H

dihidroquinidina  dihidroquinina -CH2CH3 -OCH3

Figura 1. Estructura quimica de los principales alcaloi-
des quinolinicos.

La quinina es utilizada como un agente antipaludico,
en el tratamiento de trastornos musculares y en diversas
infecciones. Debido a sus propiedades antipiréticas, anti-
sépticas y analgésicas. También es un componente de
diversas formulaciones farmacéuticas, ademas de utili-
zarse por las industrias cosméticas y ya de forma ilegal
para adulterar cocaina y heroina. El empleo mds impor-
tante y extenso es como un ingrediente de bebidas tal
como el agua ténica y similares, ya que debido a su amar-
gura es un agente que proporciona un estimulo gustativo
refrescante.
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Sin embargo, el empleo de quinina en dosis terapéuti-
cas o excesivas puede causar un sindrome denominado
cinchonismo, con manifestaciones téxicas que incluyen
trastornos gastrointestinales, visuales, auditivos, efectos
cardiovasculares y neurolégicos; asi como cefaleas, con-
fusién, coma, ceguera e incluso psicosis (Howard et al.
2003). En términos toxicolégicos, deberia ser evitado su
consumo por mujeres embarazadas e individuos con tras-
tornos hepdticos (Brasic 1999), siendo un agente suma-
mente toxico en nifios (Langford et al. 2003). También se
describen alergias a la quinina e incluso shocks anafilacti-
cos tras un tnico consumo de agua ténica (Gonzales et al.
2002; Kanny et al. 2003). Un informe especial sobre los
potenciales peligros para la salud vinculado al consumo
de bebidas que contienen quinina ha sido elaborado por el
BFR aleman (German Federal Institute for Risk
Assessment 2005).

En cuanto a la legislacién que regula su uso alimen-
tario, no es internacionalmente homogénea. Asi, en
China no se permite afiadir quinina a los alimentos
(National Standard of the People’s of China 1996). En
los Estados Unidos de América su nivel en bebidas car-
bonatadas debe ser menor a 83 ppm y la etiqueta llevara
una declaracién clara de su presencia (US Code of
Federal Regulations 2004). La Comisién Europea ha
establecido nuevas reglas que gobiernan el etiquetado
de quinina en bebidas y alimentos, y es necesario indi-
car claramente al consumidor su presencia en la lista de
ingredientes, pero sin la necesidad de un mensaje de
advertencia de los posibles riesgos derivados de su con-
sumo ni su concentracion (Comisién Europea 2002).
Esta directiva se traspone al ordenamiento juridico
espaiiol con el Real Decreto 906/2003, de 11 de julio,
relativo al etiquetado de los productos alimenticios que
contienen quinina o cafeina. Sin embargo, la comisién
reconoce que la ingesta de quinina puede ser contraindi-
cada para ciertos grupos de consumidores por motivos
médicos o por hipersensibilidades a la sustancia. Los
Estados miembros prohibieron a partir del 1 de julio de
2004 el comercio de los productos que no cumplan con
esta directiva.

La determinacién de quinina y/o sus metabolitos ha
sido de interés en diversas matrices como el pelo
(Cavazzutti et al. 1983), fluidos bioldgicos (plasma,
orinay sangre) (Ericsson et al. 1993), extractos de cor-
teza, preparados farmacéuticos y cosméticos (Gatti et
al. 2004). Mas concretamente, en referencia a refres-
cos, se han propuesto varios métodos. Estos procedi-
mientos incluyen la determinacién indirecta con espec-
trometria de absorcién atémica (Yebra et al. 2000),
mediante sensor con transduccién fluorescente

Desarrollo de un nuevo método analitico basado en el uso de la cromatografia
liquida acoplada a fluorescencia inducida por laser para la determinacion de
quinina en refrescos. Analisis de muestras comerciales

(Ortega-Algar et al. 2004), isotacoforesis con deteccion
ultravioleta (UV) y por conductividad (Reijenga et al.
1985), espectrofotometria (Garcia et al. 1993, Rao et al.
1984), fluorimetria (Samanidou et al. 2004; Chen et al.
2001), potenciometria directa con un electrodo de
membrana de cloruro de polivinilo (Zareh et al. 2001),
el uso de un sistema de flujo con optosensor y silice-C 5
como sustrato (Gong et al. 1997), voltamperometria
ciclica (Krause et al. 1989) e inmunoensayo (Sala et al.
1998).

La fluorescencia inducida por laser (LIF), junto a la
cromatografia liquida (LC) o electroforesis capilar, es
una de las técnicas mds importantes como herramienta
analitica para separar y detectar compuestos quimicos,
presentando numerosos beneficios sobre un detector de
fluorescencia convencional (Feds 2007), entre los que se
incluyen mayor sensibilidad, compatibilidad con siste-
mas de LC y electroforesis capilar, calibracién exacta de
la longitud de onda y utilizacién de menor cantidad de
muestra.

Un parametro importante en la deteccién fluorescente
es el rendimiento cudntico (®;), que es el nimero de
sucesos definidos que ocurren por fotén absorbido por el
sistema, esto es, larelacion entre fotones emitidos (/) y
fotones absorbidos (/,):

=171,

La fluorescencia es mayor cuando el rendimiento
cudntico se acercaa 1. Larelacion entre la intensidad de
fluorescencia (F) y la cantidad de sustancia a pequefias
concentraciones (c) viene dada por:

F=kl(®)ecV
donde:

« ¢ es el coeficiente de absorcidn para el compuesto de
interés,

¢ k es la fraccién de fotones emitidos por el estado
excitado de la molécula,

* Ves el volumen iluminado, y

« [la distancia que la luz (UV/VIS) atraviesa la mues-
tra en la celda analitica.

Para un compuesto dado ¢ y ®, son constantes, asi
que para aumentar la cantidad minima detectable de un
analito fluorescente, el volumen irradiado, la intensidad
de la fuente de radiacién que ilumina la muestra o la
relacién de luz emitida que llega al detector, deben
incrementarse.



Un detector de fluorescencia inducida por laser esta
especificamente disefiado para una sola longitud de onda
de excitacion y cada uno de los componentes son optimi-
zados para la sefial fluorescente e incrementar la sensibi-
lidad del andlisis, por lo que su uso es adecuado en el
desarrollo de nuevos métodos analiticos de control en
seguridad alimentaria (Feds 2007).

En los detectores convencionales hay un compromiso
entre la adquisicion del espectro y el andlisis cuantitativo
de la sustancia. Asi, la fuente de radiacion genera energia
desde el UV hasta cerca del infrarrojo (190-900 nm), pero
la banda de absorbancia del compuesto es del orden de 10
nm de ancho y el resto de energia de la lampara se pierde,
en forma de calor e incluso es posible la descomposicién
térmica de la muestra.

En la Figura 2 se muestra el disefio del sistema LIF
que incluye los siguientes componentes:

* Fuente de radiacioén ldser (1), con una longitud de
onda de excitacidn seleccionada para las necesida-
des de la aplicacion. Situada exteriormente al detec-
tor, permite una disipacién éptima de calor y mantie-
ne los niveles adecuados de seguridad en su uso.
Existe un amplio abanico de l4seres disponibles en
funcidn de las necesidades del andlisis.
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Figura 2. Disefio 6ptico del sistema LIF: (1) laser, (2) sis-
tema de acoplamiento de la fibra dptica, (3) fibra dptica,
(4) filtro, (5) rayo laser, (6) espejo dicroico, (7) objetivo,
(8) lentes esféricas, (9) celda, (10) capilar, (11) filtros,
(12) senal y (13) fotomultiplicador.
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* Espejo dicroico (6), que refleja la radiacién del laser
(5) hasta los sistemas de lentes y la celda, permitien-
do el paso de laradiacion emitida a los filtros de emi-
sién.

 Lentes esféricas (8), de un didametro de 2 mm dis-
puestas en la celda de deteccidn, estas lentes poseen
una apertura amplia y maximiza la intensidad de
fluorescencia iluminando totalmente la parte interior
del capilar (10) con la radiacidn laser.

¢ Caja de filtros (4), especificamente seleccionados
pararecoger el maximo de sefial fluorescente, en un
solo bloque desprendible, permite el cambio de lon-
gitud de onda (de l4ser) de un modo sencillo. Es
accesible en el panel delantero del detector.

e Celda de deteccion (9), situada en el lateral del
detector, es facilmente manipulable. Una cubierta
protege de la radiacion laser, bloqueando su apertura
y proyeccion exterior del haz laser. Se puede usar
con capilares desde 330 hasta 450 um. En sistemas
de electroforesis capilar la celda es parte del capilar
(10), mientras que si el sistema es acoplado a HPLC,
la celda se conecta a la salida de la columna croma-
togréfica.

* Detector, que incluye una red de fotomultiplicadores
(13), transformando la seiial fluorescente (12) en
eléctrica. Permite el control remoto del sistema laser,
exhibiendo el tipo de laser empleado y su longitud
de onda. Un fotodiodo colocado en el sistema dptico
del detector, permite constantemente registrar la
energia que llega a la celda de deteccidn.

En este trabajo, presentamos un método simple, rapi-
do y sensible para la determinacion rutinaria de quinina
en refrescos, basado en el uso de la cromatografia liquida
acoplada a la deteccion mediante fluorescencia inducida
por laser. Un segundo objetivo fue determinar la concen-
tracién de quinina en bebidas comerciales de diferentes
paises.

2. PARTE EXPERIMENTAL
2.1 Reactivos

El hemisulfato de quinina monohidratado, acesulfa-
mato K, aspartamato, sacarina, benzoato de sodio, 4cido
sorbico, glucosa y 4cido fosférico fueron suministrados
por Sigma (St. Louis, MO, USA). El acetonitrilo y meta-
nol fueron adquiridos en Merck (Darmstadt, Germany).
El agua deionizada y doblemente destilada fue obtenida
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con un sistema Millipore (Bedford, MA, USA). Todos los
reactivos usados en la preparacién de estandares y solu-
ciones fueron de grado HPLC o analitico.

2.2 Estandares

Las soluciones madre de quinina se prepararon en
agua destilada a una concentracién de 100 mg mL™". Las
soluciones estdndar de trabajo se realizaron diariamente
mediante dilucién de la solucién madre en agua, disol-
viendo cantidades apropiadas y sonicdndolas.

2.3 Instrumentacion

El sistema de LC estd compuesto de una bomba
modelo 980-PU de JASCO (Tokio, Japan). El sistema de
inyeccién fue un Rheodyne modelo 7725 (Cotati, CA,
USA). La separacién cromatogréfica se realizé en una
columna Synergi Fusion-RP (50x2) wm 4 mm, con 80 A
de tamafio de poro (Phenomenex, Torrance, CA, USA) a
temperatura ambiente.

La fase mévil utilizada consistié en una mezcla de
metanol-acetonitrilo-acetato de amonio (45:15:40, v:v:v)
filtrada y desgasificada (usando un filtro de nylon de 4
mm de didmetro y 0.45 um de tamaiio de poro) 20 min en
vacio. El flujo de la fase mévil se mantuvo a 0,5 mL min™'.

El sistema cromatografico fue acoplado al sistema de
fluorescencia inducida por laser que consiste en un laser
de 325 nm de He-Cd de 15 mW y una fuente de alimenta-
ciéon LC500-220RC (Melles Griot Laser Group,
Carlsbad, CA, USA), y un detector ZETALIF
(Picometrics, Ramonville, France). Un capilar flexible de
silice (320 mm ID, 435 mm OD y 18 mm de grosor)
adquirido en Galiza Analitica (Vigo, Galiza, Spain) fue
conectado a la salida de la columna cromatogréafica. El
capilar se hace transparente quemando parte del recubri-
miento externo de poliimida a la altura de la celda de
deteccion. El capilar tiene una longitud total de 21 cm (10
cm hasta el detector), lavandose con una soluciéon 0,1 M
de NaOH (2 min) y agua (2 min) todos los dias previa-
mente a su uso.

El sistema laser operd en continuo a una longitud de
onda de excitacidon de 325 nm; una potenciade 15 mV'y
una potencia de excitacién 8mV. Mientras que en el
detector ZETALIF los parametros de trabajo fueron: foto-
multiplicador (570 Volt), potencia (10 mW) y 2 unidades
relativas de fluorescencia (RFU, Relative Fluorescence
Units).

Los datos cromatograficos fueron registrados con una
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interfase externa Hercule-Lite y procesados con un soft-
ware de Jasco-Borwin, ambos de JIMBS Developments
(Le Fontanil, Francia).

2.4 Preparacion de las muestras

Un total de 43 muestras, de diferentes fabricantes
incluyendo fonic water, indian tonic water, bitter lemon 'y
grape tonic, se adquirieron en tiendas locales de Galicia
(Gz), Portugal (Pt), Francia (Fr), Republica Checa (Cz),
Holanda (Ne), Suecia (Sw), Dinamarca (Dn),
Mozambique (Mz), Italia (It), Estados Unidos de
América (U.S.A.), Polonia (Po) y Argentina (Arg); por
distribucidn se utilizaron en este estudio (n; pafs),: 2 Dn,
6 Sw,4Po,6Cz,2Pt,2Arg, 1 Ne,3Fr,31t,2 U.S.A., 1
Mzy 11de Gz.

Se tomé 1 mL de cada refresco en un tubo eppendorf,
se desgasificé en un bafio de ultrasonidos durante 5 minu-
tos, y posteriormente se filtr a través de un filtro de 0,45
mm de tamafio de poro y 4 mm de didmetro (National
Scientific Company, Duluth, GA, USA). Finalmente, 50
pL de cada muestra resultante se diluyé con exactitud
hasta 250 mL con agua en un matraz aforado.

2.5 Estudios de interferencias y estabilidad

Para estudiar las posibles interferencias de aditivos
comunmente presentes en el tipo de muestras analizadas,
se prepar6 una ténica sintética con concentraciones cono-
cidas de cada aditivo, correspondiente al limite legalmen-
te establecido en la Unién Europea (Consejo Europeo
1988), disolviendo quinina (10 ng mL™"), sacarina (80 mg
mL"), glucosa (3%), acido fosférico (150 mg mL™"), ace-
sulfamato K (350 mg mL"), aspartamato (600 mg mL") y
benzoato de sodio (30 mg mL™"') en agua.

También se estudi6 la estabilidad de la quinina a tem-
peratura ambiente (20 °C) en soluciones estdndar, aguas
tonicas sintéticas y muestras reales (n=6) durante un mes,
realizando andlisis cada siete dias, como se describe pre-
viamente en la seccién de preparaciéon de muestras.

2.6 Calibracion

Larecta de calibrado fue preparada en el intervalo de
1 ng mL" a 100 ng mL"', estimdndose la relacién lineal
entre la concentracion de quinina y el drea de pico obser-
vada. El limite de deteccién (LOD) y el limite de cuantifi-
cacion (LOQ) se calcularon siguiendo las directrices de la
Food and Drug Administration, donde el LOD y el LOQ
son definidos respectivamente como la sefial correspon-
diente a tres y diez veces el ruido de fondo (US Food and



pKa, 4,3

N\J pKa, 8,5

Figura 3. Estructura quimica de la quinina, base débil
diprética, ionizable con dos d4tomos de nitrégeno basicos
y sus respectivos pKa.

Drug Administration 2001). La reproducibilidad y repeti-
bilidad del método fueron calculadas, definiéndose la
reproducibilidad como la mayor de las desviaciones
estdndar (R.S.D.) para todos los niveles durante 3 dias, y
la repetibilidad como la mayor de las R.S.D. para la
misma cantidad de quinina inyectada nueve veces.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

En las bebidas comerciales analizadas, el etiquetado
no hacia referencia a la concentracién de quinina, salvo
en dos muestras. La dilucién de la muestra fue realizada
con esta informacién y datos bibliograficos previos para
trabajar dentro del intervalo de la recta de calibrado.

05a

Cuinine
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En el presente trabajo, una sonicacién para eliminar el
CO,, filtracién y dilucién en agua son los pasos de la pre-
paracion de la muestra. Ni una extraccién liquido-liquido
previa (Rao et al. 1984) con una posterior cristalizacion
de la quinina de las bebidas (Gong et al. 1997), ni el uso
de soluciones especiales adicionadas a la dilucién de la
muestra son necesarias (Ortega-Algar et al. 2004; Zareh
etal. 2001) en este paso antes del analisis.

La quinina posee una estructura compleja de multia-
nillos, siendo una base débil diprética, ionizable con dos
atomos de nitrégeno basicos (Figura 3). La carga del
compuesto y de la fase estacionaria pueden ser modifica-
das, dependiendo de la ionizacién del compuesto y de su
pKarelativo al pH de la fase mévil, debido al intercambio
iénico con los grupos silanoles (Si-OH) residuales del
material de soporte. Estas razones e interacciones como
enlaces hidrégenos dan como resultado peores resolucio-
nes, asimetrias y colas en el pico cromatografico, ademas
de variaciones en el tiempo de retencién, cuando se utili-
zan columnas tradicionales tipo C,¢. Debido a sus carac-
teristicas (grupos C 5 y polares, y alta pureza de la silice
del relleno) la columna Synergi Fusion-RP permite una
mayor selectividad con menores tiempos cromatografi-
cos; ademds de reducir la acidificacién de los grupos sila-
noles y minimizar la superficie disponible para fenéme-
nos de quelacion.

Por las razones expuestas, ya que el valor del pH con-
trola la ionizacidn de los silanoles y la carga de la quinina,
la mayoria de los trabajos previos han utilizado fases
méviles en un intervalo dcido (McCalley 2002) o la adi-
cién de modificadores idénicos (Chen et al. 2001). Con el

40
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Figura 4. Cromatogramas obtenidos con las columnas Zorbax (A) y Synergi Fusion-RP (B). Fase mévil: metanol:acetoni-
trilo:acetato de amonio (45:15:40, v:v:v) aun flujo de 0,5 mL min-1. La nueva columna permite una buena resolucién y

simetria del pico en 1,5 minutos.
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Figura 5. Cromatogramas de una ténica sintética (A) y una muestra blanco (B).

método propuesto, la simetria del pico se mejora notable-
mente y es posible obtener, como se muestra en la Figura
4, un buen pico en un tiempo minimo (tiempo de reten-
cién, 1.5 min a pH = 7.1) en comparacién con otras
columnas tradicionales de C,.

En relacioén a la especificidad del método, la Figura 5
muestra un cromatograma obtenido de un agua ténica
sintética y una muestra blanco. Bajo las condiciones cro-
matograficas no se observan picos interferentes al tiempo
de retencién del analito de interés. El método propuesto
estd libre de posibles interferencias de las sustancias pre-
sentes normalmente en grandes concentraciones en
refrescos comerciales.

Se estudid la estabilidad de la quinina analizando las
muestras (soluciones estdndar, muestras reales y tonicas
sintéticas) durante un mes cada 7 dias, no observandose
pérdidas en la concentracién de quinina.

Lalinealidad del método fue determinada durante 3
dias, inyectando 0,005, 0,025, 0,05, 0,2 y 0,5 ng de quini-
na. Se construyé una recta de calibrado en el intervalo de
1 a 100 ng mL", repitiendo cada inyeccién tres veces. El
area del pico observado frente a la concentracién inyecta-
da, muestran una buena linealidad (y=1,1074x + 0,5489)
con un coeficiente de regresion (r) de 0,9999.

El bajo ruido de fondo, la precision del equipo y la
limpieza de la matriz de andlisis permiten tedricamente
obtener el mismo limite de deteccién (sefial-ruido=3)y
cuantificacion (sefial-ruido = 10) en el andlisis de quinina
mediante LC-LIF. Asi, el LOD y LOQ fueron estimados
en 3,20 pg inyectados, correspondientes a una solucién
de 0,64 ng ml"'. La Figura 6 muestra un cromatograma de

una solucién estandar de 1 ng mL"', que corresponde con
el menor punto de la recta de calibrado.

La reproducibilidad, definida como la mayor de las
desviaciones estandar para todos los niveles registrados
en tres dias fue de 2,1 %. En el caso de la repetitividad, se
procedio a la inyeccion de 0,05 ng de quinina (solucién
estandar de 10 ng mL") nueve veces y la R.S.D. obtenida
fue de 1,8 %.
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1 ng mL-1 correspondiente al menor punto de la recta de
calibrado.
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Tabla 1. Resultados encontrados en las muestras analizadas con el método propuesto. Las concentraciones de
quinina estdn expresadas en mg L' = RSD (n=9).

Tipo de muestra Pais Contenido en quinina
Indian tonic water 83,97 +0,88
Dimanarca
Bitter lemon 31,01 £0,44
Bitter lemon 33,99 +0,41
Indian tonic water 24,02 +0,27
Tonic water Suecia 77,31 +0,71
Bitter lemon 37,93 +0,35
Grape tonic 7,20+0,03
Grape tonic 8,43 +0,04
Indian tonic water 72,00 = 1,05
Tonic water 37,86 +0,38
Polonia
Tonic water 26,44 +0,35
Tonic water nd+
Tonic water 45,29 +0,60
Indian tonic water 77,58 +1,06
Lemon tonic 22,92 +0,25
Republica Checa
Tonic water 26,40 +0,32
Tonic water 61,97 £0,62
Indian tonic water 41,28 +0,51
Tonic water 45,30 +0,61
Portugal
Tonic water 61,86 +0,83
Tonic water Holanda 50,65 0,48
Tonic water 74,42 + 1,00
Indian tonic water light Francia 40,84 +0,37
Indian tonic water light 77,76 +1,21
Tonic water 49,59 +0,59
Tonic water Italia 55,80 +0,55
Tonic water 75,64 0,69
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Tabla 1 (cont.). Resultados encontrados en las muestras analizadas con el método propuesto. Las concentracio-

nes de quinina estan expresadas en mg L' £ RSD (n=9).

Tonic water nd+

Tonic water USA 45,05 +0,65
Tonic water Mozambique 92,98 +0,94
Tonic water 54,02 +0,50
Tonic water 58,99 +0,62
Tonic water 98,74 +1,32
Tonic water 58,60 +0,72
Tonic water 79,75 +1,15
Tonic water Galiza 63,19+0,94
Tonic water 65,95 +0,84
Tonic water 70,14 +0,72
Tonic water 95,88 +1,28
Lemon tonic water 72,22 +0,81
Tonic water 76,78 + 1,14

*nd (menor que el LOD)

Los resultados de los andlisis de muestras reales estdn
resumidos en la Tabla 1. Nos gustaria enfatizar que se
solicité informacion a las diferentes empresas manufac-
turadoras sobre la concentracién de quinina presente en
sus productos, pero no fue facilitada. La Directiva
2000/13/EC (Parlamento Europeo 2000) no estipula una
obligacién y mencidn especifica de la quinina en la lista
de ingredientes por ser €sta un agente aromatizante. Sin
embargo, la dltima directiva, 2002/67/EC, indica que
cuando se utiliza quinina en la preparacién de productos
alimenticios debe ser nombrado en la lista de ingredientes
inmediatamente tras el término de “aromatizante”. Uni-
camente esta directiva hace referencia a que en el mismo
campo de visidn de venta del producto debe aparecer un
mensaje “contiene quinina” en el mismo campo de vision
que el nombre del producto. Los refrescos analizados no
siempre cumplian esta directiva en relacion al etiquetado.
Es necesario que la etiqueta muestre una clara indicacion
de la presencia de quinina, advirtiendo de los posibles
riesgos derivados de su consumo, ya que debe ser evitado
por ciertos grupos de personas con desordenes metabdli-
cos o hipersensibilidad a la sustancia.

En dos de las muestras comerciales analizadas, una de
Polonia y otra de USA, no se detect6 quinina tras someter
las muestras al proceso de andlisis anteriormente descri-
to. En este caso, las muestras después de desgasificar y
filtrar, fueron directamente inyectadas sin dilucién pre-
via, con resultados nuevamente negativos sobre la presen-
cia de quinina, aunque segun la informacién contenida en
el etiquetado el producto contenia quinina.

Unicamente en dos muestras, la concentracion de qui-
nina era declarada en el etiquetado, concretamente en una
muestra de Mozambique y en otra de Holanda. Las etique-
tas indican 67 mg L'y 52 mg L, respectivamente, mien-
tras que el andlisis posterior mediante el método propues-
toresultaronen 92,98 + 0,94 mg L'y 50,65 £ 0,48 mg L.".
También, otra muestra de U.S.A. presemt6 45,05 + 0,65
mg L-1 de quinina, cumpliendo con la legislacién de su
pais de origen (US Code of Federal Regulations 2004) que
estipula que debe estar por debajo de 83 mg kg™'.

En Suecia se encuentran en el mercado bebidas deno-
minadas grape tonic en las que la concentracién hallada
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Figura 7. Cromatograma obtenido para una muestra
(ITW, Dinamarca) con el método desarrollado. La con-
centracién de quinina encontrada en la muestra tras el
andlisises de 31,01 £+ 0,44 mg L-1.

de quinina es relativamente baja (7,20 = 0,03 mg L'y
8,43 + 0,04 mg L") en comparacién con otras bebidas
analizadas.

Respecto a las muestras de Galiza, es posible que el
consumidor adquiera dos aguas ténicas similares en com-
posicidn, a priori, pero con una concentracion de quinina
que casi supone el doble (54,02 + 0,50 mg L'y 98,74 +
1,32 mg L") una respecto a la otra.

La Figura 7 muestra un cromatograma obtenido del
analisis de una muestra real, concretamente una indian
tonic water danesa.

Los datos obtenidos muestran que no hay una concen-
tracion homogenea de quinina en las bebidas analizadas,
lo que puede ser debido a que no existe una legislacion
especifica en la Union Europea sobre su concentracion
maxima permitida y, como es obvio, los consumidores
habituales de aguas ténicas lo hacen por su sabor amargo,
y una mayor concentracién del alcaloide produce mayor
estimulacién gustativa.
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4. CONCLUSIONES

El nuevo método desarrollado para el control de qui-
nina en bebidas, basado en el uso de la fluorescencia
inducida por laser, se caracteriza por su precision, rapidez
y sensibilidad. Las muestras unicamente son desgasifica-
das, filtradas y diluidas, si bien este paso puede ser facil-
mente automatizado. Con el uso de la nueva columna
Synergi Fusion-RP el andlsis cromatogréfico se completa
en 1,5 min, obteniendo un pico simétrico a un pH neutro
de fase movil, elimindndose los hombros y colas detecta-
dos con otras columnas. Los aditivos alimentarios y otros
ingredientes presentes en este tipo de muestras no inter-
fieren en el método analitico propuesto. La metodologia
descrita puede ser utilizada en un futuro para estudio del
metabolismo de la quinina, asi como otros alcaloides
relacionados (quinidina, cinchonina y cinchonidina) que
exhiben fluorescencia nativa.

Creemos necesario una regulaciéon mads especifica 'y
mayor informacién para los consumidores, especialmen-
te para ciertos grupos de riesgo. El etiquetado no sola-
mente debe informar de la presencia de quinina, si no
también de su concentracién y de sus potenciales riesgos
para la salud.
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VII REUNION CIENTIFICA DE LA SECYTA (36 REUNION CIENTIFICA DEL GCTA)

La séptima Reunién Cientifica de la Sociedad
Espafiola de Cromatografia y Técnicas Afines
(XXXVI Reunién de Grupo de Cromatografia y
Técnicas Afines) fue organizada por la Universidad de
Granada (Departamento de Quimica Analitica), con
Ana M* Garcia-Campafia como presidenta del Comité
Organizador. La reunién fue inaugurada el miércoles
17 de Octubre de 2007 en la Facultad de Ciencias de la
Universidad de Granada con la conferencia invitada
“LC/MS applications in environmental analysis: an
overview” por el Dr. M. Alaee (Environment Canada,
Canadd) y fue clausurada el dia 19 de Septiembre por
la tarde con una interesante conferencia invitada titula-
da “Self-assembled magnetic particles in lab-on-chips
as sieves, affinity columns and microreactors” por el
Profesor J.L. Viovy del Institut Curie (Francia). El dia
anterior al inicio de la reunién de la SECyTA se cele-
bré el I Workshop de la Sociedad Espafola de
Espectrometria de Masas (SEEM), bajo la organiza-
cién de Damid Barcel6 y Ana M® Garcia-Campafa.

Ambas reuniones destacaron por la multidiscipli-
naridad en lo que a los temas expuestos se refiere. Las
conferencias plenarias asf como las invitadas, presen-
tadas por conferenciantes de reconocido prestigio a
nivel nacional e internacional, mostraron los nuevos
avances de la quimica analitica enfocados a temas tan
diversos como la contaminacion medioambiental, los
alimentos bioactivos, la seguridad alimentaria, los bio-
sensores, la proteémica, asi como la aplicacion de téc-
nicas quimiométricas al andlisis de sistemas multi-
componente.

En total se presentaron 50 comunicaciones orales,
5 comunicaciones técnicas realizadas por casas
comerciales de gran interés técnico y no tan puramente
comercial, y 170 comunicaciones en forma de cartel
divididas entre las siguientes categorias:

* SEEM: 16 carteles y 11 comunicaciones orales

* Andlisis medioambiental: 38 carteles y 6 orales

* Fundamentos y quimiometria: 4 carteles y 2 orales

* Anadlisis farmacéutico y biomédico: 21 carteles y
6 orales

* Andlisis de alimentos: 61 carteles y 5 orales

* Desarrollos instrumentales: 16 carteles y 6 orales

* Conferencias invitadas: 13

* Otros: 14 carteles y 1 oral

Los patrocinadores de este congreso fueron:

- Universidad de Granada

- Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
- Waters

- Thermo

- Perkin Elmer

- Varian

- Junta de Andalucia

- Ministerio de Educacién y Ciencia
- Applied Biosystems

- Bruker

- Agilent Technologies

- Puleva Biotech

- Konik-Tech

- Scharlab

- Carburos metalicos

- Sugelabor

Durante la dltima sesién del congreso se entrega-
ron los III premios Jose Antonio Garcia Dominguez a
las mejores comunicaciones presentadas por jovenes
investigadores que fueron patrocinados por Varian
Ibérica S.A.y cuyo jurado estuvo integrado por Willy
R.G. Baeyens (Presidente), Mehran Alaee, Agustin
Costa Garcia, Luigi Mondello, Christian Neusiisz,
Mira Petrovic, Angel Rios Castro, Jesas Sanz Perucha
y Jean-Louis Viovy. Estos premios quieren honrar la
memoria de uno de los fundadores del GCTA, José
Antonio Garcia Dominguez, Investigador del Instituto
de Quimica-Fisica Rocasolano (CSIC), y uno de los
pioneros de la cromatografia de gases en Espafia. En
esta ocasion los galardonados fueron:

Comunicaciones orales:

e 1 premio (1000 €): A. Giuffrida, C. Ledn, V.
Cucinotta, A. Cifuentes “Application of cyclo-
dextrin derivatives in CE-LIF and CE-MS: chiral
separation of amino acids”.

*2° premio (500 €): FJ. Lara, A.M. Garcia-
Campania, F. Alés-Barrero, J.M. Bosque-Sendra
“In-line solid-phase extraction in capillary elec-
trophoresis—tandem mass spectrometry for the
multiresidue determination of antibiotics in meat
using pressurized liquid extraction”.
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¢ Finalistas las comunicaciones presentadas por M. Entre otros aspectos importantes, cabe destacar tanto
Vallejo y C. Peldez-Lorenzo. el buen ambiente de los actos sociales como el marco
en el que se celebro el coctel de bienvenida, el hospital

Carteles: real de Granada, monumento histdrico-artistico del

siglo XVI donde el rectorado de la Universidad de
* 1" premio (400 €): A. Puerta, J. Berquist Granada tiene su sede.
“Analysis of the biomarker VEGF165 by MS and

CE using poly-LA 313 coated silica capillaries”. Gracias a la inestimable colaboracién del comité

organizador, esta reunién se ha convertido una vez

*2° premio (200 €): 1. Garcia-Pérez, C. Legido- mds, en un marco incomparable para el intercambio de

Quigley, S. Angulo, C. Barbas “Capillary electro- ideas y opiniones entre los distintos grupos de investi-

phoresis and UPLC-MS for a metabonomic gacion que trabajan en temas relacionados con la cro-

assessement of Schistosoma mansoni infection in matografia, tanto de universidades como de centros de
amouse model”. investigacion espaiioles y extranjeros.

* Finalistas las comunicaciones presentadas por V. V. Garcia-Caias y J.A. Mendiola

Garcia-Cafias y S. Ongay. Instituto de Fermentaciones Industriales CSIC

Es de destacar el importante niimero de asistentes a
estareunion (271) y aladela SEEM (87), asi como el
gran nimero de comunicaciones orales solicitadas.

NOTA DE LA REDACCION:

A partir de este nimero, el Boletin experimenta algunos
cambios entre los miembros del Comité Editorial. Damos
la despedida a Alejandro Cifuentes Gallego y Elena
Ibanez Ezequiel, y en su lugar, la bienvenida a M* Luz
Sanz Murias y F. Javier Moreno Anddjar, ambos socios de
la SECyTA y pertenecientes a los Institutos de Quimica
Orgénica General y Fermentaciones Industriales (CSIC)
de Madrid, respectivamente. Durante estos dltimos 5 afos,
Alejandro y Elena han contribuido enormemente al des-
arrollo del Boletin, consiguiendo que sea un 6rgano de
comunicacion 4gil y dindmico. Desde estas paginas mos-

tramos nuestro agradecimiento por los servicios prestados

SECYTA

y esperamos que esta despedida no sea 6bice para que

sigan colaborando con la Revista en el futuro.




NONICIASIDERNAYS ECITA

PREMIOS GARCIA DOMINGUEZ

Tal y como se acordo, a continuacion se publican los resiimenes de las Comunicaciones orales
ganadoras del primery segundo premio “José Antonio Garcia Dominguez”

1 Premio, Comunicaciones Orales: Carlos Leon Canseco

NUEVAS CICLODEXTRINAS PARA LA SEPARACION QUIRAL EN ELECTROFORESIS CAPILARY
ELECTROFORESIS CAPILAR ACOPLADA A ESPECTROMETRIA DE MASAS. APLICACION AL
ANALISIS DE AMINOACIDOS.

A. Giuffrida, C. Leon, V. Cucinotta, A. Cifuentes
Departamento de Caracterizacion de Alimentos, Instituto de Fermentaciones Industriales, CSIC,
c/Juan de la Cierva, 3, 28006 Madrid, Spain

La separacion quiral de enantiémeros ha adquirido en los dltimos afios una gran importancia por sus aplicacio-
nes analiticas en multitud de dreas distintas, como por ejemplo andlisis farmacéuticos, clinicos, biolégicos, o de
ciencia de los alimentos. De esta manera se ha impuesto una bisqueda de técnicas cada vez mds rdpidas, sensibles y
potentes. Dentro de las distintas aplicaciones de la separacion quiral que se han desarrollado hasta la fecha, es pro-
bable que el andlisis de aminodcidos sea una de las mds interesantes. Ello es debido a que proporciona una gran can-
tidad de informacién de temas de muy diversa indole, como el envejecimiento celular, la contaminacién microbia-
na, o adulteraciones en alimentos. Sin embargo, algunos métodos de separacion quiral son normalmente demasia-
do laboriosos, caros y lentos, como aquellos basados en técnicas cromatograficas cldsicas. Para solucionar estos
problemas han surgido distintas técnicas basadas en la cromatografia, como la electroforesis capilar (CE), y su aco-
plamiento a espectrometria de masas (CE-MS). La CE se utiliza junto con detectores de alta sensibilidad como los
de fluorescencia inducida por ldser (LIF) para aprovechar su rapidez y elevada capacidad de resolucidn, mientras
que la CE-MS combina estas ventajas junto con una alta selectividad y una gran informacidon acerca del analito. Sin
embargo, la CE-MS, al necesitar el uso de tampones volatiles, presenta una importante desventaja para esta aplica-
cidn, ya que las ciclodextrinas, que se usan normalmente en altas concentraciones en el electrolito como selectores
quirales, no lo son.

El objetivo del trabajo es el estudio de la capacidad, como selector quiral en condiciones compatibles con CE-
LIF y con CE-MS, de cinco nuevas ciclodextrinas modificadas con grupos amino. Para este trabajo se selecciona-
ron diez aminodcidos distintos, unos cargados negativamente (D/L-Glu y D/L-Asp), otros neutros (D/L-Alay D/L-
Asn) y otros positivos (D/L-Arg). La concentracion de las cinco ciclodextrinas en el electrolito (100mM de bicar-
bonato de amonio a pH 7.98) era tan baja como 0.5mM. La optimizacién de los pardmetros, tanto de CE-LIF como
de CE-MS (derivatizacién de los aminodcidos con FITC, presion del gas de nebulizacion, caudal del gas de secado,
modo positivo o negativo del electrospray, asi como la composicién y el caudal del liquido de cobertura) se realiz6
usando en primer lugar dicho electrolito en ausencia de ciclodextrinas, y posteriormente con distintas concentracio-
nes de estos selectores quirales. Finalmente, se llevé a cabo un estudio comparativo de los distintos resultados obte-
nidos en términos de velocidad de andlisis, sensibilidad y resolucién. De esta manera, se pudo seleccionar la ciclo-
dextrina que proporcionaba los mejores valores para separar y determinar la composicion en aminodcidos de distin-
tas muestras reales.
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2° Premio, Comunicaciones Orales: Francisco J. Lara Vargas

EXTRACCION EN FASE SOLIDA “IN-LINE” CON ELECTROFORESIS CAPILARY
ESPECTROMETRIA DE MASAS EN TANDEM PARA LA DETERMINACION MULTIRRESIDUO DE
ANTIBIOTICOS EN CARNE UTILIZANDO EXTRACCION LIQUIDA PRESURIZADA

Autores:
F.J. Lara, A.M. Garcia-Campaiia, F. Alés-Barrero, J.M. Bosque-Sendra
Department of Analytical Chemistry, Faculty of Sciences, University of Granada,
Avd. Fuente Nueva s/n, E-18071 Granada, Spain

En este trabajo de investigacion se ha desarrollado y validado un método de electroforesis capilar con espectro-
metria de masas en tindem (CE-MS/MS) utilizando un dispositivo de extraccién en fase sélida (SPE) incorporado
en el propio capilar (in-line), también denominado preconcentrador (PC), para determinar ocho quinolonas de uso
veterinario (danafloxacina, sarafloxacina, ciprofloxacina, marbofloxacina, enrofloxacina, difloxacina, d4cido oxoli-
nico y flumequina), cuyos limites maximos de residuos permitidos estdn establecidos por la Regulacién del
Consejo de la Unién Europea 2377/90.

Se estudiaron los diferentes pardmetros que afectan al proceso “in-line”” de SPE, tales como el disefio y cons-
truccidn del PC (acoplando la fase sorbente en el interior de una porcién de un capilar de mayor I.D que serd poste-
riormente acoplado al capilar de separacion, de I.D. inferior, no requiriendo por tanto el empleo de fritas), el tipo de
sorbente (Oasis® MCX, que combina mecanismos de fase reversa e intercambio idnico y que proporciona una
mayor capacidad de retencidn, permitiendo el uso de una longitud de PC de tan s6lo 2.5 mm, lo que hace posible
trabajar en un amplio rango de pH), el pH de la muestra, volumen y composicién del bolo de elucién y el tiempo de
inyeccién. El método fue validado utilizando soluciones patrén y se obtuvieron limites de deteccion comprendidos
entre 17y 59 ng/L.

Finalmente, se desarrollé un método de extraccién liquida presurizada (PLE) para determinar estos antibidticos
en muestras de musculo de pollo.

El método analitico, incluyendo las etapas de tratamiento de muestra y concentracién “in-line”, fue validado en
términos de linealidad (r2 = 0°992), recuperaciones (63-112%), repetibilidad y precision intermedia (RSD = 20 %),
limites de deteccion (40 - 140 ng/kg) y cuantificacion (130 — 470 ng/kg) demostrando, en todos los casos, la utilidad
del uso combinado de (in-line)SPE-CE-MS/MS con PLE para la identificacién y cuantificacién simultanea de ocho
antibidticos de tipo quinolona en musculo de pollo a muy bajos niveles de concentracion.
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7*ASAMBLEA GENERAL DE LA SECyTA (36° ASAMBLEA DEL GCTA)

La 7* Asamblea General de la SECyTA, que se
celebro el dia 18 de Octubre de 2007 en el Salén de
Actos de la Facultad de Ciencias de la Universidad de
Granada (Avda. Fuentenueva s/n), contd con la asis-
tencia de 107 Socios y con el siguiente Orden del
Dia:

1. Lectura y aprobacién del Acta de la Reunién ante-
rior.

2. Informe del Presidente.

3. Informe de la Secretaria.

4. Informe de la Tesorera.

5. Celebracion de Elecciones.

6. Ruegos y preguntas.

Desarrollo de la Sesion y Acuerdos Adoptados

Una vez que el Presidente da la bienvenida a todos
los Socios asistentes, la Asamblea se inicia adelantan-
do el 5° punto del Orden del Dia, correspondiente al
proceso de Elecciones, de manera que se pueda reali-
zar la votacién durante el transcurso de dicha
Asamblea. En primer lugar, el Presidente lee el
Articulo 15 (2° parrafo) de los Estatutos, relativo al
proceso de renovacién de la Junta de Gobierno, e indi-
calos cargos a cubrir en esta ocasion: Presidente, un
Vicepresidente, Secretario y cinco Vocales.

Las personas que se sustituyen, por cese
Estatutario, son:

D. José Carlos Diez-Masa (Presidente)

D. Joan Grimalt Obrador (Vicepresidente)
Diia. Mercedes Torre Roldan (Secretaria)
D. Xavier Guardino Sola (Vocal)

Dia. Elena Ibafiez Ezequiel (Vocal)

Diia. Rosa M* Marcé Recasens (Vocal)

D. Josep M?* Sangenis (Vocal)

D. Javier Santos Vicente (Vocal)

Las candidaturas recibidas se han puesto en
conocimiento de los miembros de la Sociedad a tra-
vés de la Pdgina Web y por correo postal (carta de 5
de octubre de 2007). Por primera vez en las eleccio-
nes de la SECyTA se han presentado dos candidatu-
ras a los cargos de Presidente y de Secretario, lo cual
indica un elevado grado de madurez en esta
Sociedad.

La Secretaria lee los puntos correspondientes de la
normativa para el proceso de elecciones, aprobada por
la Junta de Gobierno el cinco de julio de 2007.

Los Socios que han presentado su candidatura para
estas elecciones son:

Presidente:
D. José Carlos Diez-Masa (Instituto de Quimica
Organica General, CSIC, Madrid)
D. Joan Grimalt Obrador (Centro de Investigacién
y Desarrollo, CSIC, Barcelona)

Vicepresidente:
Dia. Elena Ibafiez Ezequiel (Instituto de Fermen-

taciones Industriales, CSIC, Madrid)

Secretario:
Diia. Coral Barbas Arriba (Universidad San Pablo-
CEU, Madrid)
D. Javier Santos Vicente (Universidad de Barce-
lona, Barcelona)

Vocales:
D. Ivan Alvarez Freire (Universidad de Santiago
de Compostela)
D. Jordi Diaz Ferrero (Instituto Quimico de Sarrid,
Barcelona)
Diia. Rosa M* Marcé Recasens (Universidad
Rovirai Vigili, Tarragona)
Diia. Lourdes Ramos Rivero (Instituto de Quimica
Organica General, CSIC, Madrid)
D. José M* Sangenis (Thermo Fisher Scientific,
Barcelona)
Dna. Mercedes Torre Roldan (Universidad de
Alcala, Madrid)
D. Francesc Ventura Amat (AGBAR-Aguas de
Barcelona, Barcelona)

La Junta de Gobierno avala todas las candidaturas pre-
sentadas.

Se entrega a los Socios asistentes a la Asamblea las
papeletas, previamente preparadas, en las que figuran
los nombres de los candidatos. A continuacién, se pro-
cede a la formacion de la mesa electoral, compuesta
por el Socio mds antiguo y el mas moderno asistentes a
la Asamblea: D. Jestis Sanz Perucha y Diia. Esther
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Marco Asensio, respectivamente. La Secretaria entre-
ga alos miembros de la Mesa el Censo de Socios para
la votacidn, el Acta de votacion y los votos recibidos
por correo o que le han sido entregados personalmen-
te, segun el formato establecido en la convocatoria de
las elecciones.

1. Lectura y aprobacion del Acta de la Reunion
anterior.

La Secretaria lee el Acta de la Reunién anterior,
que es aprobada, por unanimidad, sin correcciones.

2. Informe del Presidente.

En primer lugar, el Presidente da la bienvenida a
todos los asistentes y expresa su mas sincero agradeci-
miento a la Profesora Dfia. Ana Maria Garcia
Campafia, Presidenta del Comité Organizador de la
“VII Reunioén Cientifica de la Sociedad Espaiiola de
Cromatografiay Técnicas Afines” (XXX VI Reunién
del Grupo de Cromatografia Técnicas Afines) y a
todos los miembros del Comité Organizador de esta
Reunioén, por haber aceptado el compromiso de orga-
nizar este Congreso y por el magnifico trabajo realiza-
do. Este agradecimiento se hace extensivo a la
Facultad de Ciencias de la Universidad de Granada,
por acoger en sus instalaciones esta Reunion, a las ins-
tituciones nacionales que han dado su apoyo a la orga-
nizacién de este evento cientifico y a todas las Casas
Comerciales por el apoyo econdémico prestado para la
organizacion de esta nueva reunion cientifica.

2.1. Informe sobre las 12 Jornadas de Andlisis
Instrumental, a celebrar dentro de la proxima
edicion de Expoquimia, en Barcelona, en
2008.

-El Presidente recuerda a los asistentes a la
Asamblea que tal y como se acordé durante la
organizacién de las 11* Jornadas de Anadlisis
Instrumental, la préxima edicién de las Jornadas
estard liderada por la SECyTA.

-Los acuerdos a los que se ha llegado hasta la
fecha son los siguientes:

eLa SECyTA se encargard de coordinar el
Comité Cientifico y de las funciones de la
Secretarfa Técnica relacionadas con el
Comité Cientifico: recepcion de resimenes,
distribucién de las comunicaciones por sesio-
nes y preparacion del libro de resimenes.

*Se estd estudiando por parte de Fira de
Barcelona el borrador del contrato presentado
por SECyTA en el que se establecen las fun-
ciones de SECyTA y Fira de Barcelona en la
organizacion de las Jornadas.

* En las préximas semanas habrd una reunion
de los miembros del Comité Cientifico, for-
mado por los Presidentes de las diversas
Sociedades Cientificas espafiolas relaciona-
das con la Quimica Analitica. En esta reunion
se tratard la duracidon de las Jornadas, las
fechas en las que se celebrardn y las sesiones
en las que se van a dividir. De esta reunion sal-
drd, asimismo, el borrador de la primera cir-
cular.

2.2. International Symposium on Chromatography
2010 (1SC’10).

El Presidente comenta los antecedentes del
International Symposium on Chromatography, que
es uno de los pocos congresos internacionales que
abarcan todas las técnicas de separacién y cuya
organizacion corresponde a la Sociedad Francesa
de Cromatografia, las Sociedades Inglesas y la
Sociedad Alemana. El congreso, que se celebra
cada dos afios, ha tenido como sedes anteriores
Paris (ISC’04) y Copenhague (ISC*06). EI ISC’08
se celebrard en Alemania.

En el 2010 serd la Sociedad Francesa quien se
encargue de coordinar el Symposium. Esta
Sociedad ha propuesto a la SECyTA la presenta-
cidén de la candidatura para actuar como pafs orga-
nizador en esa ocasion.

Las caracteristicas de este congreso son: a) dura-
cién de 3 a 4 dias; b) alrededor de 500 asistentes; ¢)
importante exposicion comercial y d) fechas de
celebracidn: entre septiembre y octubre de 2010.

Se solicita a los asistentes la opinién sobre la futura
organizacién de este congreso por parte de la
SECyTA. Antes de empezar el turno de interven-
ciones, el Presidente indica que la Junta de
Gobierno de la SECyTA, reunida el 17 de octubre
de 2007, ha considerado interesante la futura orga-
nizacion de este congreso por parte de nuestra
Sociedad por tratarse de un congreso importante,
tanto desde el punto de vista cientifico como por el
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nimero de asistentes, y por el reconocimiento que
supone para la SECyTA el hecho de que se nos
considere para la organizacién del mismo. No obs-
tante, hay que tener en cuenta que la organizacion
de este Symposium va a requerir un importante
esfuerzo, no s6lo a los miembros de la Junta de
Gobierno sino a los grupos importantes de investi-
gacion cuyos miembros sean socios de la SECyTA.
Por otra parte, las Sociedades Europeas no van a
dar ninguna subvencidn, por lo que el congreso
deber4 autofinanciarse y habra que solicitar todas
las ayudas nacionales posibles.

Se abre un breve debate entre los asistentes en
el que se manifiesta el interés de presentar la candi-
datura para la organizacién del ISC’ 10 por la posi-
bilidad de proyeccién internacional de la SECyTA
y laimportancia del congreso. El Presidente finali-
za solicitando a los Socios asistentes el voto de
confianza para la Junta de Gobierno, con el fin de
que se continden las conversaciones con la
Sociedad Francesa para concretar todo el proceso
de presentacion de la candidatura y, si procede, la
organizacion del congreso. Los socios asistentes a
esta Asamblea apoyan la propuesta.

3. Informe de la Secretaria.

3.1. Nuevos Socios: 49. En el listado actual de
Secretaria hay, a dia de celebracion de esta
Asamblea, 457 Socios.

3.2. Bajas: en los iiltimos cuatro afios se ha actua-
lizado el listado de bajas, siendo el niimero
total de las mismas 489.

3.3. Ayudas concedidas por SECyTA:

-Para la asistencia a Congresos celebrados
fuera de Espafia.
2007: 4 becas (HPLC’07, Ghent, Bélgica).
En los tres afios anteriores se ha concedido un
total de 15 becas: 7enel 2004, 4 en el 2005 y
4 en el 2006.

- Ayudas concedidas por SECyTA para la asis-
tencia a las Reuniones Cientificas de la
SECyTA.

2007: 55.

En los tres afios anteriores se ha concedido un
total de 98 becas: 31 en €1 2004, 27 en el 2005
y 40 en el 2006.

3.4. Congresos patrocinados por la SECyTA.

2007: “II Reunién Nacional sobre Dioxinas,
Furanos y Compuestos Organicos Persistentes
Relacionados”, A Coruiia, 15-16 de noviembre de
2007.

En los tres afios anteriores la SECyTA ha patro-
cinado 7 congresos, cuatro de ellos celebrados
fuera de Espafia.

3.5. Aspectos legales/normativa de la Sociedad.

- Adaptacién de los Estatutos a la nueva normativa
para Asociaciones (2002).

- Actualizacion de los listados de Secretaria.

- Protocolos/formularios: Becas para la asistencia
a Congresos celebrados fuera de Espafa y para
Reuniones Cientificas de la SECyTA; normati-
va de concesion de Becas; actualizacién y man-
tenimiento de los distintos listados de la
Asociacion; nuevo boletin de inscripcién
(incluyendo los datos de los Socios exigidos por
la nueva normativa de Asociaciones); modelos
de cartas para bajas de Socios; consulta sobre la
continuidad o no en la Asociacién, concesion de
becas, etc. y certificado de alta en la Asociacién
para los nuevos Socios.

- Adquisicién del dominio “.es” para la pdgina Web
de la SECyTA.

- Elaboracion de un borrador de Reglamento para
la renovacion parcial de los miembros de la Junta
de Gobierno de la SECyTA, incluyendo: calenda-
rio electoral, modelo de papeleta para la votacion
y acta del escrutinio.

- Elaboracion de listados de becas concedidas en
los siete tltimos afios.

3.6. Temas de Secretaria pendientes de resolver.

- Nueva adjudicacion del nimero de Socio (puede
ser previo al alta en la Agencia de Proteccion de
Datos).

- Libro de Actas (legalizacion).

- Alta en la Agencia de Proteccion de Datos: el pro-
ceso de consulta, informacién y documentacién
ya estd iniciado.

- Reforma de la pdgina Web de la SECyTA: impli-
caun trabajo conjunto con otros miembros de la
Junta de Gobierno.
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Los Socios asistentes a la Asamblea felicitan a la
Secretaria por la labor realizada para la SECyTA en los
dltimos cuatro afios.

4. Informe de la Tesorera.

La Tesorera presenta el estado de cuentas de la
Sociedad a fecha 14 de octubre de 2007, cuyo balance
es positivo.

Con respecto al cobro de la cuota de Socios del
2006: han pagado 398 Socios, de los cuales, 388 1o han
hecho mediante pago por domiciliacién bancariay 10
con factura. Esto tltimo ocasiona mds problemas a la
Sociedad, en cuanto a gestion y labores de Tesoreria,
por lo que se ruega a todos los Socios que domicilien el
recibo en una entidad bancaria.

El balance econémico de la Sociedad en el presen-
te afio ha sido ligeramente negativo, hecho que esta
asociado al cierre negativo del congreso de Vigo. El
Presidente desea aclarar que este hecho se ha produci-
do por los gastos de los estudiantes de la Universidad
de Vigo (40 estudiantes), que se han equiparado con
los becarios de la Sociedad. Se abre en este momento
un debate al respecto, en el que intervienen Diia.
Coral Barbas, D. Javier Rupérez, D. Joan Grimalt, D
M? Teresa Galceran, el Presidente y la Tesorera de la
SECyTA y en el que se comentan los siguientes
aspectos:

- Importancia de incentivar a los jévenes estu-
diantes en la organizacién de los congresos pero
no s6lo con compensaciones econdmicas o
materiales.

- Necesidad de que los organizadores del congreso
busquen el medio de financiacién de sus estudian-
tes.

- Importancia de la transmisién de informacién
sobre los aspectos organizativos de los congresos
a los futuros organizadores. Este medio de trans-
misién podria centrarse en la SECyTA.

- Minimizar, en ocasiones futuras, este tipo de gas-
tos, que pueden repercutir negativamente en el
balance final del congreso.

D. Joan Solé pregunta cudl es el nimero de empre-
sas colaboradoras de la SECyTA en el momento
actual. Se responde que son 20, ademds de otras 2 que
no pertenecen a la SECyTA pero que participan en la
organizacién de los congresos.

5. Ruegos y preguntas.

D?* M*® Teresa Galcerdn agradece puiblicamente la
tarea realizada por el Comité Local en la organizacion
de la “VII Reunién Cientifica de la SECyTA”. Desea,
asimismo, expresar su opinién sobre lo que podria
mejorarse en futuras reuniones cientificas: aumentar el
nimero de comunicaciones cartel, que permiten una
mayor comunicacidn entre los asistentes, e incluir
algun otro tipo de actividad interesante. El Presidente
responde que en las tltimas reuniones se ha incremen-
tado el niimero de comunicaciones orales con el fin de
familiarizar a los jévenes investigadores con las pre-
sentaciones en publico. Asimismo, el incremento en el
nimero de este tipo de comunicaciones se puede adju-
dicar a la convocatoria del Premio “José Antonio
Garcia Dominguez”. No obstante, considera interesan-
te ensayar otras férmulas para congresos posteriores.

Se inicia un didlogo entre varios Socios asistentes a
la Asamblea, en el que se comunican distintas pro-
puestas a tener en cuenta para préximas Reuniones
Cientificas de la SECyTA:

- Incluir alguna Mesa Redonda sobre nuevas ten-
dencias, etc., en el que se propicie el intercambio
de opiniones entre investigadores.

- Fomentar la comunicacién entre participantes, lo
que podria hacerse alargando la Reunidn, entre
otras opciones posibles.

- Comunicaciones orales mas generales, no sobre
tematicas demasiado especificas.

- Con respecto al Premio “José Antonio Garcia
Dominguez” se comenta:

* La posibilidad de que todas las comunicacio-
nes cartel puedan optar al Premio, sin necesi-
dad de que para hacerlo sea necesario presen-
tar con tanta antelacién una copia del pdster a
la organizacién del Congreso. Si el problema
radica en la dificultad para el Jurado de eva-
luar todas las comunicaciones cartel, habria
que estudiar otras alternativas.

¢ Estudiar la opcién de que la votacién para el
Premio se lleve a cabo por parte de los asisten-
tes al Congreso.

Con respecto al Premio, el Presidente y algunos
miembros de la Junta de Gobierno de la SECyTA
comentan el esfuerzo realizado por todos los
miembros de la Junta para llegar a la mejor organi-
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zacién posible del mismo. Ademads, toda la infor-
macioén relativa a dicho Premio se ha publicado con
suficiente antelacion en la Pdgina Web del
Congreso. Por tltimo, se indica que el esfuerzo que
se requiere para optar al Premio es minimo con res-
pecto a la contraprestacién que se puede obtener.

Por otra parte, se comenta la necesidad de poten-
ciar la Pagina Web de la SECyTA, no sélo como medio
de transmisién de informacion de los Socios sino
como medio para darse a conocer los distintos investi-
gadores pertenecientes a la Sociedad, difusion del tra-
bajo de investigacion de los distintos grupos y como
foro (en castellano) para el intercambio de opiniones y
conocimientos. La mejora de la Pagina Web es mds un
problema de dedicacién de tiempo que de tipo econé-
mico y ha de tratarlo en profundidad la nueva Junta de
Gobierno.

Antes de finalizar este punto del orden del dia, la
Secretaria de la SECyTA comunica a los asistentes
que, una vez finalizada la sesién, se procedera a entre-
gar el cheque de ayuda de viaje a los becarios de esta
Reunién Cientifica, previo nombramiento por orden
alfabético de los mismos. Por otra parte, las Editoras
del Boletin piden sugerencias y contribuciones para el
Boletin de la Sociedad.

6. Elecciones.

Antes de proceder a la lectura de los resultados
correspondientes a la votacién, la Secretaria informa a
los Socios asistentes sobre un problema que le han
transmitido los miembros de la Mesa Electoral: se ha
detectado un error en el recuento de los votos emitidos.
En efecto, se han contabilizado dos votos mds que el
nimero de Socios que se han anotado en el listado de
votacién como que han ejercido su derecho a voto.
Este error puede ser debido al hecho de que un niimero
importante de sobres con votos de Socios no asistentes
a esta Asamblea han sido entregados en mano a la
Secretaria y a los miembros de 1a Mesa Electoral justo
antes de comenzar la votacién, y una vez iniciada la
sesion de la Asamblea General, 1o que ha causado un
desorden en el inicio del proceso de votacion. No obs-
tante, es importante sefialar que esta diferencia de dos
votos no afecta en absoluto a los resultados finales de
la votacién, como se pondrd de manifiesto tras la lectu-
ra de los resultados de la misma. El Presidente y la
Secretaria de la SECyTA agradecen el gran esfuerzo
realizado por la Mesa Electoral en este proceso de

elecciones y se pregunta a los Socios si aceptan como
valido el proceso de votacién realizado. En caso con-
trario, se deberfa repetir el mismo, aunque seria muy
laborioso debido al gran niimero de votos emitidos por
correo o entregados en mano a la Secretaria. Por parte
de algunos de los Socios asistentes se sefiala la impor-
tancia de que, en ocasiones futuras, se evite este tipo
de errores pero se da por vélida la votacién realizada.

A la vista de los resultados de la votacion, los nue-
vos miembros de la Junta de Gobierno de la SECyTA
(aquello con mayor niimero de votos para cada cargo)
son:

Presidente: D. Joan Grimalt Obrador
Vicepresidente: Diia. Elena Ibafiez Ezequiel
Secretario: D. Javier Santos Vicente
Vocales: Diia. Rosa M?® Marcé Recasens
Diia. Lourdes Ramos Rivero
D. José M? Sangenis
Diia. Mercedes Torre Roldan

D. Francesc Ventura Amat

Toma la palabra el Presidente, D. José Carlos Diez-
Masa para agradecer la elevada participacién en estas
elecciones, como refleja el elevado nimero de votos
emitidos (158). Asimismo, comenta que, como
Presidente saliente, se encuentra orgulloso de haber
servido a la SECyTA durante estos ultimos cuatro
afios, con un gran espiritu de servicio. Finalmente, da
la enhorabuena al nuevo Presidente de la SECyTA,
D. Joan Grimalt Obrador y al resto de los miembros de
la nueva Junta de Gobierno.

La Secretaria comenta, asimismo, su agradeci-
miento a todos los Socios por el reconocimiento de la
labor realizada e indica que ha sido un gran placer
haber trabajado para esta Sociedad.

El nuevo Presidente da las gracias, en su nombre
y el de la nueva Junta de Gobierno a los anteriores
miembros de la Junta de Gobierno por el trabajo rea-
lizado y por el buen nivel en el que dejan la
Sociedad.

Diia. Maite Galcerdn expresa publicamente el
reconocimiento al trabajo del Presidente saliente y
aboga porque la nueva Junta de Gobierno mantenga el
espiritu del “Grupo de Cromatografia y Técnicas
Afines”.
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NUEVOS SOCIOS JUNIO -DICIEMBRE 2007

Alafién Pardo, Maria Elena
Dep. Quimica Analiticay Tecnologia de Alimentos

Facultad de CC. Quimicas, U. de Castilla La Mancha

Campus Universitario
13071 CIUDAD REAL

Arellano da Silva, Lourdes

Instituto de Investigaciones Quimicas y Ambientales

de Barcelona (IIQAB) — CSIC

C/ Jordi Girona, 18-26

08034 BARCELONA

Avila Muiioz, Monica

C/Rio Escabas, 6, 2° A

28803 Alcala de Henares (MADRID)

Bosque Sendra, Juan Manuel

Dep. Quimica Analitica

Facultad de Ciencias, Universidad de Granada
Campus Fuentenueva s/n

18071 GRANADA

Brokl, Michal

Instituto de Quimica Orgédnica General (CSIC)
C/ Juan de la Cierva, 3

28006 MADRID

Carrillo Teran, Wilman Ismael

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

28006 MADRID

Castaflo Alvarez, Mario

Dep. Quimica Fisica y Analitica

Facultad de Quimica, Universidad de Oviedo
C/ Julian Claveria, 8

33006 OVIEDO

Comesana Comesaifia, Maria
IIQAB - CSIC

C/ Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Costa Garcia, Agustin

Dep. Quimica Fisica y Analitica

Facultad de Quimica, Universidad de Oviedo
C/ Julian Claveria, 8

33006 OVIEDO

Cruces Blanco, M? Carmen

Dep. Quimica Analitica

Facultad de Ciencias, Universidad de Granada
Campus Fuentenueva s/n

18071 GRANADA

Cuadrench Tripiana, Anna
Instituto Quimico de Sarria
Via Augusta, 390

08017 BARCELONA

Esparza Gabaldén, Xavier

Dep. Quimica Analitica

Facultad de Quimica, Universidad de Barcelona
C/Marti i Franques, 1-11, 3% pl.

08028 BARCELONA

Fanjul Bolado, Pablo

Dep. Quimica Fisica y Analitica

Facultad de Quimica, Universidad de Oviedo
C/ Julian Claveria, 8

33006 OVIEDO

Fernandez la Villa, Ana
Avenida de Portugal, 33, 5°B
33207 GIJION

Fidalgo Lépez, Javier

Complejo Hospitalario Universitario de Santiago de
Compostela

C/ Choupana, s/n

Santiago de Compostela (A CORUNA)

Garcia Galan, Maria Jesus
IIQAB - CSIC

C/ Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Garrido Medina, Raul

Instituto de Quimica Orgénica General (CSIC)
C/Juandela Cierva, 3

28006 MADRID

Guerra Gomez, Paula

Centro de Investigacion y Desarrollo (CID) - CSIC
C/ Jordi Girona, 18-26

08034 BARCELONA

Gonzalez Casado, Antonio

Dep. Quimica Analitica

Facultad de Ciencias, Universidad de Granada
Campus Fuentenueva s/n

18071 GRANADA

Fernandez Abedul, M? Teresa

Dep. Quimica Fisica y Analitica

Facultad de Quimica, Universidad de Oviedo
C/ Julian Claveria, 8

33006 OVIEDO
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Kuster, Marina
IIQAB - CSIC
C/ Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Lago Contad, Marta

Universidad de Santiago de Compostela

Rua San Francisco s/n

15782 Santiago de Compostela (A CORUNA)

Ledén Canseco, Carlos

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

28006 MADRID

Lépez de Alda Villaizan, Maria José
IIQAB - CSIC

C/ Jordi Girona, 18-26

08034 BARCELONA

Marco Asensio, Esther
IIQAB - CSIC

C/ Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Martinez Villalba, Anna

Dep. Quimica Analitica

Facultad de Quimica, Universidad de Barcelona
C/Marti i Franques, 1-11, 3% pl.

08028 BARCELONA

Mata Espinosa, Andee Paulina de la

Dep. Quimica Analitica

Facultad de Ciencias, Universidad de Granada
Campus Fuentenueva s/n

18071 GRANADA

Méndez Martin, Alberto

WATERS CROMATOGRAFIA

Ronda Can Fatjo, 7°

08290 Cerdanyola del Vallés (BARCELONA)

Mendiola Ledn, José Antonio

Dep. Caracterizacion de Alimentos

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

28006 MADRID

Navajas Cortina, Helena
Instituto Quimico de Sarria
Via Augusta, 390

08017 BARCELONA

Nieto Cebrian, Antonio

Dep. Quimica Analitica y Orgénica
Universidad Rovira i Virgili
C/Marcel.li Domingo s/n

43007 TARRAGONA

Nieto Vizan, Margarita

Clariant Ibérica Produccion, S.A. Zal Prat
C/ Cal Coracero, 46-56

08820 El Prat de Llobregat (BARCELONA)

Ortiz Almirall, Xavier
Instituto Quimico de Sarria
Seccién Medioambiente
Via Augusta, 390

08017 BARCELONA

Plaza del Moral, Merichel

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

28006 MADRID

Portolés Nicolau, Tania

Instituto Universitario de Plaguicidas y Aguas
Universidad Jaume I

Avda. Sos Baynat s/n

12071 Castellén (CASTELLON)

Postigo Rebollo, Cristina
Dep. Quimica Ambiental
IIQAB - CSIC

C/ Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Pozo Ayuso, Diego Francisco
Universidad de Oviedo

C/ Calvo Sotelo s/n

33007 OVIEDO

Quiroz Muiioz, Roberto
IIQAB - CSIC

C/ Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Ribas Font, Cristina
C/ Provenza, 132, 4°-6*
08029 BARCELONA

Rivera Austrui, Joan
IIQAB - CSIC

C/ Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA

Roscales Garcia, José Luis

Pza Jesus Aparicio, 7, 3°C

09600 Salas de los Infantes (BURGOS)
Serrano Ibafiez, Elena

Instituto Universitario de Plaguicidas y Aguas
Universidad Jaume [

Avda. Sos Baynat s/n

12071 Castellén (CASTELLON)

Vizcaino Garcia, Esther
IIQAB - CSIC

C/ Jordi Girona, 18-26
08034 BARCELONA




JUBILACIONES

Dos compaiieras muy queridas por todos se han jubilado recientemente: Maria del Carmen Polo'y
Maria Dolores Cabezudo. Las dos trabajaron muy cerca una de otra, en el Instituto de
Fermentaciones Industriales del CSIC, Instituto que ha dado a la Cromatografia varias figuras desta-
cadas y una cantidad muy importante de socios al GCTA y a la SECyTA. En este niimero queremos
expresar el agradecimiento y el afecto de los cromatografistas a Lola'y a M“ Carmen

CARMEN POLO

Carmen fue cromatografista desde el principio de su
carrera, ya desde su Tesis doctoral Realiz6 anélisis de
aminodcidos, primero con un Autoanalizador Technicon,
en el que el tiempo medio de cada inyeccién eran 10
horas, y luego mediante HPLC.

Se dio de alta en el GCTA en 1974, siendo ya
Colaborador Cientifico del IFI. Ha sido una pionera de la
HPLC aplicada al andlisis de aminodcidos y péptidos.

En los afios 80, cuando tuvo lugar el gran despegue de
la HPLC, tuvo un papel muy activo en los eventos que
organizaba por el GCTA. Participé en la organizacién de
las Reuniones Cientificas de Oviedo en 1983 y de Sevilla
en 1984.

Junto con José Carlos Diez Masa y Francisco Javier
Fernandez (de Laboratorios Morrith) reactivo el Grupo
Local de Madrid; entre 1984 y 1987, y en colaboracién
con la ANQUE, organizaron cuatro mesas redondas sobre
diversos aspectos de la HPLC, que sirvieron para difundir
esta técnica entre investigadores y empresas de esta
region.

Fue Tesorera del GCTA, desde 1982 a 1986, bajo la
Presidencia de Manolo Dabrio, Con la ayuda de José Luis
Andréu reorganizé la Tesoreria, que hasta entonces habia
funcionado de manera “artesanal” (por ejemplo, los bille-
tes de 500 pts de la cuota permanecian grapados a la ficha
hasta el momento de ir a ingresarlos al Banco).

Carmen compartié también sus tareas en la Junta
Directiva con José Antonio Garcia Dominguez, que fue
Presidente en funciones (por haber sido Dabrio nombra-
do Vicepresidente del CSIC) y con los secretarios sucesi-
vos, Jests Sanz y Marta Herraiz. En esa época el grupo
iba siempre mal de fondos, y le preocupaba extraordina-
riamente el estar ocasionalmente en nimeros rojos. Una
vez, por falta absoluta de fondos, hubo que pedir a las
Empresas Colaboradoras que pagasen algunas de las
becas que solia dar el Grupo a los becarios para asistir a
las Reuniones.

Dentro de la actividad cientifica de Carmen en el
campo de la Enologia, destacan los trabajos realizados
sobre el desarrollo de métodos analiticos cromatografi-
cos para la caracterizacién de los componentes de la
fraccién nitrogenada del vino. Sus trabajos, pioneros en
este campo, contribuyeron notablemente al conocimien-
to de un grupo de compuestos desconocidos durante
mucho tiempo en el vino, como es el de las proteinas y
especialmente, los péptidos. También merece una men-
cién su labor investigadora sobre los vinos espumosos,
y en particular los vinos de cava. Sus trabajos en este
tema comenzaron hacia el afio 1986, y dieron a conti-
nuacidn paso al desarrollo de diferentes Proyectos de
investigacion, en los que se abordaron aspectos novedo-
sos de este tipo particular de vinificacidn, y en los que la
cromatografia siempre constituyé una herramienta
imprescindible.

Carmen ha desarrollado todo su trabajo hasta su
jubilacién en el Instituto de Fermentaciones Industriales
(IFT) del CSIC, del que fue Directora desde 1992 a
2002. Su dedicacién constante durante estos diez afios
fue crucial para el rejuvenecimiento de la plantilla del
IF1 y posibilit6 el relanzamiento cientifico del mismo
dentro del dmbito de la Ciencia y Tecnologia de
Alimentos.

M. V. Moreno e I. Martinez Castro



LOLA CABEZUDO

Lola fue una de las primeras personas que conoci tras
mi incorporacion al Instituto de Quimica Orgénica, vecino
al suyo de Fermentaciones Industriales. En aquella época
las técnicas cromatograficas instrumentales eran poco
conocidas en Espafia, pero habian despertado un gran
interés en los investigadores involucrados en el estudio de
productos naturales de la naturaleza que fueran.
Naturalmente, constituian una herramienta imprescindi-
ble para hacer Quimica de Alimentos, y asi lo vio Lola
inmediatamente, con lo que se dedicé a sacar de mi todo el
partido posible. Debido a la naturaleza de los problemas
que estudiaba Lola, habia que encontrar un compromiso
entre eficacia de separacién y capacidad de carga, por lo
que eligi6 un tipo de columna, la capilar rellena, que pre-
sentaba las mejores ventajas. A partir de este punto estuvi-
mos colaborando de manera més o menos directa siempre.

Cuando iniciamos los trdmites para la creacion del
GCTA, Lola se sumé inmediatamente a la idea, siendo una
de los fundadores y formando parte de la Junta Directiva
durante un largo periodo, precisamente el de consolidacién
del grupo y, por tanto, de los mas complicados por la falta
de experiencia de todos nosotros. También formaba parte
de ese pequefio grupo de espafioles que nos reunfamos en
los congresos internacionales de cromatografia. Recuerdo
como una anécdota sus aportaciones al Grupo fueron muy
variadas, ya que, ademds de haber sido Tesorera y
Vicepresidenta, también edit6 los primeros niimeros del
Boletin, y colaboré en los siguientes con aportaciones tan
interesantes como la primera propuesta de Nomenclatura
cromatografica en castellano (casi 100 términos y defini-
ciones) y otras tan insospechadas como jeroglificos y
dameros malditos, (jcromatograficos, naturalmente!).

Lola pertenece a esa generacién de mujeres que tuvo
que luchar muy duramente para abrirse camino entre una
sociedad disefiada para hombres, y que supo salir adelante
gracias a su inteligencia y valor. Esto se pone de manifies-
to cuando sostiene alguna discusién fuerte con alguien
ante quien tiene que defender sus principios o conviccio-
nes lo que combina sin ninguna dificultad con una gran
bondad y sensibilidad femenina. Siempre he sentido una
especial admiracién por estas mujeres, entre las que puede
incluirse su maestra y amiga de siempre, Concha Llaguno.

No voy a hacer un inventario de sus hechos mas rele-
vantes, pero si quisiera mencionar al menos su decisiva
participacion en la creacién del GCTA, la creacién del
grupo de trabajo compuesto por sus discipulos en el Inst.
de Fermentaciones Industriales, que marcé un nuevo
rumbo en el centro, y su papel decisivo en la creacion de
la Facultad de Quimica de la Universidad de Castilla La
Mancha y, dentro de ella, su Departamento de Quimica
Analitica y Tecnologia de Alimentos.

M. V. Dabrio
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Elrector de la recién creada Universidad de Castilla la
Mancha supo ver en Lola su emblemadtico carisma 'y su
habilidad para emprender tareas dificiles, como lo erala de
crear unos cimientos sélidos que sirvieran de base a la futu-
ra Licenciatura de Ciencia y Tecnologia de los Alimentos. Y
eso fue lo que hizo, crear de la nada (o de muy poco) un
grupo de investigacién, que comenzd siendo pequefio y que
desemboc6 en diferentes grupos que abarcaban aquellos
alimentos de mayor importancia en nuestra region (lacteos,
carnicos, aceites y por supuesto enologia); una infraestruc-
tura en la que hubo que montar laboratorios de investiga-
cién, planta piloto y laboratorios de practicas en un tiempo
record y un plan de estudios en el que hubo que “negociar”
las asignaturas de la nueva Licenciatura y sus adscripciones
a las diferentes Areas. No fue nada facil, pero indudable-
mente su experiencia como investigadora y como organiza-
dora, y su capacidad de trabajo lo hicieron posible.

Sin embargo, a pesar de esas cualidades lo que perso-
nalmente mas he admirado siempre de ella ha sido su
aptitud para la investigacion. Su experiencia en el analisis
instrumental y especialmente en el estudio del aroma le
permitia estar a un nivel en el contexto Nacional e
Internacional que para nosotros, becarios recién aterriza-
dos al mundo de la investigacién, nos parecia inalcanza-
ble. Becarios o no becarios creo que todos los que hemos
trabajado con ella nos hemos contagiado de su pasién por
la ciencia, de su optimismo a la hora de plantear una
investigacion (cuando tu a veces pensabas “estono va a
salir”), de sus ideas geniales, de sus enfoques siempre ori-
ginales, siempre novedosos de lo que en un principio solo
parecia una tabla de datos sin conexion.

Creo que tanto yo como otros compaiieros a los que
introdujo en el mundo de la investigacién tuvimos una
oportunidad gracias a su apoyo. Aposté por nosotros con-
siguiendo becas o subvenciones para seguir adelante y nos
ensefi6 que no hay que rendirse y que hay que estar siem-
pre entre los mejores, porque formar parte de su grupo de
investigacion era un honor y a la vez un compromiso.

M. S. Pérez Coello




CONGRESOS CELEBRADOS

3~ International Symposium on Recent Advances
in Food Analysis
Praga, Republica Checa, 7-9 de Noviembre de 2007

La tercera edicidn del International Symposium on
Recent Advances in Food Analysis que tuvo lugar el
pasado mes de Noviembre entre los dias 7y 9 en Praga
(Republica Checa), fue organizado por la International
Association of Environmental Analytical Chemistry
(IAEAC), el Institute of Chemical Technology
(Prague, Czech Republic) y el RIKILT - Institute of
Food Safety (Universidad de Wageningen, the
Netherlands). El comité organizador estuvo formado
por diversos investigadores de reconocido prestigio y
fue presidido por la Profesora Jana Hajslovd, del
Institute of Chemical Technology. La organizacién
local contd con la participacion de investigadores y
estudiantes de doctorado de dicho Instituto asi como
con el apoyo de Petr Cuhra como representante del
Czech Agriculture and Food Inspection Authority.

Previa a la inaguracién del congreso, el dia 6 de
Noviembre de 2007, se celebré un workshop sobre los
Retos y Oportunidades para jovenes cientificos dentro
de los programas de investigacion de la Unién Europea
(Challenges and Opportunities for Young Scientists
within EU Research Programmes) organizado por el EU
Joint Research Center y el Technology Center
(Academy of Science, Czech Republic). El objetivo de
este workshop fue potenciar las oportunidades y retos de
la ciencia europea para jévenes investigadores en seguri-
dad alimentaria y calidad en la investigacion. Este taller
fue impartido por diversas personalidades destacadas de
la Unién Europea con un total de nueve ponencias.

La inauguracion oficial del congreso tuvo lugar el
7 de Noviembre de 2007 por la mafiana, con la cere-
monia de apertura dirigida por Jana Hajslovd y Jitka
Moravcova, del Institute of Chemical Technology y
Michel Nielen, del RIKILT - Institute of Food Safety.

En términos de participacion, el Congreso registré
380 inscripciones de diversos paises, entre los que se
encontraron 27 paises europeos, 13 asidticos, 3 ameri-
canos y 6 africanos. Asimismo, 22 empresas o institu-
ciones colaboradoras del sector acudieron al congreso
en condicién de expositores o patrocinadores donde
mostraron sus productos y novedades. Alguna de las
casas comerciales: Shimazdu, Waters, Agilent
Technologies, Applied BioSystems, JEOL, LECO y
RESTEK ofrecieron distintos seminarios en los que
expusieron los avances en nuevas tecnologias como:

GC-MS, ACQUITY UPLCTM, LC-MS/MS, GC-TOF
y GCxGC-TOF aplicados al anédlisis de alimentos y
deteccién de contaminantes.

El programa cientifico estuvo compuesto por un
total de 41 comunicaciones orales, que abarcaron dife-
rentes temadticas relacionadas con el andlisis de ali-
mentos entre las que destacan la deteccion de toxinas y
patégenos, residuos de pesticidas y contaminantes y
alergenos en alimentos. Asimismo, se describieron
distintos avances metodoldgicos para el andlisis de ali-
mentos empleando técnicas tan novedosas como
GCxGC-MS, LC-MS (QQTOF, IT y QQQ), GC-O,
DESI MS, entre otras. El tltimo dia del congreso, se
realizé de forma paralela un workshop de alergénos
que const6 de siete conferencias.

La exposicion de posters se distribuyé en 11 tema-
ticas, consistiendo en 37 pésters de andlisis de alimen-
tos, 8 de alimentos de nueva creacion, nutracéuticos,
alimentos modificados genéticamente y cultivos orga-
nicos, 29 de contaminantes organicos (medio ambien-
te) y nanoparticulas, 32 de residuos de plaguicidas, 25
de residuos de medicamentos, 49 de toxinas naturales
y micotoxinas, 24 de contaminantes de procesado y
embalaje, 23 de autenticidad, trazabilidad y fraude, 6
de alergenos, 17 de aromas y olores y 38 de compues-
tos biol6gicamente activos y promotores de la salud.

La sesion de clausura tuvo lugar el 9 de Noviembre
de 2007 emplazando a todos los asistentes a la siguien-
te edicion del congreso que tendrd lugar en la misma
ciudad de Praga (Reptblica Checa) en 2009. En el
mismo acto de clausura se entregé el premio Roland
W. Frei al mejor péster.

Ana Juan-Garcia'y Ana Isabel Ruiz-Matute*

"Laboratori de Bromatologia i Toxicologia, Facultat
de Farmacia, Universitat de Valencia

> Departamento de Andlisis Instrumental y Quimica
Ambiental, IQOG (CSIC)

31™ International Symposium on High Perfor-mance
Liquid Phase Separations and Related Techniques
Ghent(Belgium), June 17"-21", June 2007

Cada afio, The International Symposium on High
Performance Liquid Phase Separations and Related
Techniques organiza su Congreso Internacional. En
este ano 2007, la edicion nimero 31 del mismo, tuvo
lugar por primera vez en Bélgica, en la ciudad de
Ghent, entre los diasl 17 y 21 de Junio.
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El congreso del HPLC es indudablemente la pri-
mera reunién dedicada a las separaciones en fase liqui-
day técnicas afines, como demuestra la asistencia de
mads de 1200 participantes en esta edicion. Se presenta-
ron mds de 950 contribuciones entre los pdsteres y
sesiones orales con un programa cientifico muy rico e
interesante (alrededor de 800 pdsteres y mds de 130
conferencias). Esto se puede traducir como una sefial
del creciente interés por parte de la comunidad cienti-
fica tanto en el campo de la cromatografia liquida en
todas sus formas como en las técnicas de separacion
complementarias, tales como la electroforésis, electro-
cromatografias y técnicas acopladas.

Una reunion de cientificos tan numerosa, puede
ser analizada desde distintos puntos de vista. Los mas
jovenes asistieron con la intencién de sentarse junto a
los maestros; unos aprovecharon la oportunidad para
conocer colegas con problemas cientificos similares y
prestar escasa atencion al programa del congreso,
asumiendo que todo lo que merezca la pena, aparece-
rd publicado en breve; otros estudiaron rigurosamente
el programa, elaborando su propia lista de prioridades
para aprovechar al maximo la oportunidad de apren-
der; y unos pocos utilizaron todo esto como una mag-
nifica excusa para visitar Gante y disfrutar de unas
espléndidas vacaciones. Tales deseos tuvieron en
Bélgica la oportunidad de verse satisfechos, gracias a
la ya considerable experiencia del Comité de este
HPLC 2007. El Comité organizador, estuvo presidido
por el Profesor Dr. Pat Sandra (Universidad de Gante,
Bélgica) y el Comité cientifico lo presidié el Profesor
Dr. Jacques Crommen, estando éste a su vez formado
por 19 miembros de prestigio internacional.

El primer dia por la tarde, y con anterioridad a la
inauguracion del congreso, se desarrollaron varios
cursos acerca de los diferentes campos de interés.
Durante el congreso pudimos ver algunos temas
emergentes, entre otros campos, la cromatografia n-
dimensional, la investigacién de nuevas fases estacio-
narias, la miniaturizacién de dispositivos de separa-
cioén y la cromatografia de ultra-elevadas prestaciones
(ultra-performance liquid chromatography, UPLC);
todas ellas merecieron una especial atencién especial.
Ademds la demanda de métodos de separacion mas
poderosos por parte de otras dreas de investigacion
como las ya conocidas “-omicas”, han sido la causa
de que en el presente congreso se haya observado una
importante atencién prestada a proteémica y metabo-
Iémica. Tampoco es casualidad que de entre los cinco
temas principales del congreso, cuatro de ellos (far-
macos en materiales biol6gicos, andlisis medioam-
biental, andlisis de alimentos y andlisis farmacéutico)
corresponden a aplicaciones. Por otra parte, no hay
que olvidar que la quimiometria serd siempre una

herramienta valiosa para convertir gran cantidad de
datos en informacién y, mds atn, en conocimiento.

Nos gustaria destacar en este congreso, dos sesio-
nes, en honor de los pioneros del HPLC HPLC Klaus
Unger and Maurits Verzele, y otras dos dedicadas a los
jovenes participantes que optaban al premio Csaba
Horvith. Este premio se otorgé a Caterina Temporini
por su charla: “Integrated LC/MSn analytical strategies
for post-translational modifications in protein analysis”.

Espafia ha merecido una atencion especial: hemos
sido el sexto pais con respecto al nimero de partici-
pantes (52), después de los Estado Unidos, Alemania,
Bélgica, Francia y Suecia. Este hecho pone de mani-
fiesto la importancia de la investigacién espafiola dedi-
cada al desarrollo de nuevos métodos analiticos en
general, y en las técnicas de separacidn en particular.

Las casas comerciales demostraron también un
gran interés en este congreso, ya que casi todas las fir-
mas importantes relacionadas con el sector, estuvie-
ron presentes en la zona de exhibicién y algunas de
ellas aprovecharon la oportunidad para presentar sus
altimos avances, durante los seminarios comerciales.

El congreso en su totalidad, se desarroll6 en el cen-
tro de Convenciones de Gante, situado en el centro de la
ciudad y a tan s6lo unos pasos de distancia de la mayo-
ria de las atracciones de la ciudad. Ademads del progra-
ma cientifico, un gran nimero de eventos sociales fue-
ron organizados para los participantes del congreso.
Desde la recepcion de bienvenida, con motivo de la
apertura del congreso, pasando por una recepcion espe-
cial que tuvo lugar en la Opera y culminé con la Cena de
gala del congreso. El sentimiento generalizado por parte
de los asistentes fue tanto de éxito en lo cientifico como
en los eventos ludicos organizados. Este congreso ofre-
ce una oportunidad tinica de encontrarse con los cienti-
ficos destacados en el sector, tanto para debates estimu-
lantes, como para descubrir los mas recientes avances
en el mundo de la ciencia y la tecnologia, que como
todos sabemos avanza a pasos agigantados.

Todos nosotros hemos sido testigos de la hospita-
lidad Flamenca, en esta maravillosa ciudad situada en
el corazon de Flandes.

Erika Teixido Naval, M. Rizwan Khan!, Sara

Ongay Camacho’ y Isabel Garcia Pérez’

" Departmento de Quimica Analitica, Facultad de
Quimica, Universidad de Barcelona (Barcelona, Esparia)

2 Instituto de Quimica Orgdnica General, CSIC
(Madrid, Espariia)

* Facultad de Farmacia, Universidad de San Pablo

CEU (Madrid, Espaiia)
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ARTICULOS DE INTERES

El anélisis de agresivos de guerra quimica, sus pre-
cursores y productos de degradacidn es una parte muy
importante en el proceso de verificacién de la
Convencién de Armas Quimicas. Esta Convencién
entrd en vigor en 1997 y prohibe su desarrollo, produc-
cién y almacenamiento. La Organizacién para la
Prohibicién de Armas Quimicas (OPCW), con sede en
la Haya, designa laboratorios a nivel mundial para rea-
lizar andlisis de muestras que pueden proceder de ins-
pecciones a industrias sospechosas de producir agentes
de guerra quimica. El laboratorio de la F. Nacional de la
Marafiosa es un laboratorio designado por la OPCW
desde 2004. Para mantener el nivel de capacitacion téc-
nica de los laboratorios designados, se convocan ensa-
yos de intercomparacidn, llamados Proficiency Tests,
de obligada participacion para los laboratorios si quie-
ren seguir manteniendo la designacion.

Los agresivos quimicos considerados potencial-
mente toxicos estdn recogidos en tres listas, de acuer-
do con su toxicidad y su posible utilizacion. El andlisis
de estos agentes es necesario ademads para la investiga-
ciéon de nuevo materiales de defensa Nuclear,
Bioldégicay Quimica (NBQ). Estos andlisis requieren
la toma de muestra de diferentes matrices medioam-
bientales, incluyendo vapores, liquidos, suelos, aguas
y muestras biomédicas.

Para analizar por cromatografia de gases (GC) los
productos de degradacién polares de los agresivos de
guerra quimica es necesario un proceso de derivatiza-
cién. Debido a la variedad de reacciones de derivatiza-
cidén posibles, en esta revision se ha considerado con-
veniente incluir un review sobre estas reacciones y dos
articulos especificos sobre agentes derivatizantes, uno
referente a la formacién de derivados pentafluoroben-
zoicos y otro relativo a la utilizacién de trimetilsilildia-
zometano, considerado como una posible alternativa a
los actuales reactivos téxicos generadores de diazome-
tano.

Derivatisation reactions in the chromatographic
analysis of chemical warfare agents and their
degradation products

Robin M. Black, Bob Muir

J. Chromatogr. A 1000 (2003) 253-281

En este review se describe brevemente cémo se
descubrieron los agresivos de guerra quimica, sus pro-
ductos de degradacién, su accién en el organismo
humano y los distintos métodos de derivatizacién posi-
bles en funcién de su naturaleza quimica.

Los agentes nerviosos son los agresivos de guerra
quimica mads téxicos y letales. Son compuestos orga-
nofosforados electréfilos que reaccionan con un resi-
duo nucleodfilo de la serina, inhibiendo la accion de la
acetilcolinesterasa, enzima responsable de la transmi-
sién del impulso nervioso. Fueron desarrollados antes,
durante y después de la Segunda Guerra Mundial, pero
sélo han sido utilizados en las dos tltimas décadas.
Los atentados en el metro de Tokio en 1995 motivaron
el desarrollo de nuevos métodos de andlisis para la
identificacién de estos productos por técnicas croma-
togréficas.

Los agentes nerviosos tienen suficiente volatidad y
estabilidad térmica como para ser analizados por GC
sin derivatizacidn, aunque, para concentraciones bajas,
es necesaria su derivatizacién para mejorar la resolu-
cién cromatogréfica. En este articulo, se explican sus
rutas de degradacion junto con los distintos derivados
que se pueden formar de los productos finales de su
hidrdlisis, como la formacién de ésteres metilicos, pen-
tafluorobencilicos, trimetilsililados o terbutildimetilsi-
lilados para ser analizados por GC. Ademads de los dis-
tintos agentes derivatizantes posibles, se comentan las
ventajas y desventajas del proceso de derivatizacién, ya
que es la principal fuente de error en el andlisis cuanti-
tativo. También se enumeran las consideraciones a
tener en cuenta a la hora de elegir el agente derivatizan-
te como, por ejemplo, rapidez y selectividad de la reac-
cién, buenas propiedades cromatogréficas de los pro-
ductos derivatizados formados, disponibilidad comer-
cial del agente derivatizante, baja toxicidad o estabili-
dad térmica. Igualmente, se comentan las tendencias
actuales en la derivatizacién de estos compuestos: ade-
mads de la sililacion, se estudian agentes derivatizantes
que permitan la reaccidén de derivatizacion directa
sobre la matriz acuosa o bien sobre un soporte sélido.

A parte de los agentes nerviosos, en esta revision
se explican las reacciones de andlisis y/o derivatiza-
cién de otros productos téxicos pertenecientes a las
listas de la OPCW, como el bencilato de 3-quinuclidi-
nilo (BZ), agente incapacitante que actia sobre el sis-
tema nervioso central, o los productos de hidrélisis de
las mostazas de azufre y de nitrégeno, junto con los
agentes organoarsenicales, como las lewisitas.

Existen ademds otros compuestos de elevada vola-
tilidad como el fosgeno, cianuro de hidrégeno, cloruro
de ciandgeno o perfluoroisobutano, los cuales necesi-
tan ser derivatizados para ser menos voldtiles y poder
ser analizados por GC.
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A modo de conclusion, se comentan las reaccio-
nes de derivatizacion para muestras biomédicas y la
eliminacién del proceso de evaporacion del disolven-
te acuoso para poder realizar la derivatizacidn ya que
este paso, supone una importante fuente de error y es
un factor limitante por el largo tiempo que requiere.
No obstante, en general, se sigue manteniendo la sili-
lacién como punto de partida en el andlisis de mues-
tras desconocidas de los Proficiency Tests.

Preparation, derivatization with trimethylsilyldia-
zomethane and GC-MS analysis of a “pool” of
alkyl methylphosphonic acids for use as qualitati-
ve standards in support of counterterrorism and
the chemical weapons convention

Michael D. Crenshaw and David B. Cummings
Phosphorus, Sulfur, and Silicon 179 (2004) 1009-1018

En este articulo se describe un nuevo método para
metilar los d4cidos metilfosfénicos a partir del reactivo
trimetilsilildiazometano, compuesto estable y comer-
cial. Los dcidos fosfénicos son persistentes y propor-
cionan una adecuada evidencia del agente nervioso
especifico del que proceden. Existen cientos de agen-
tes nerviosos con la estructura quimica alquil metil-
fosfonofluoridatos recogidos en la lista I de la
Convencién de Armas Quimicas. La hidrélisis de
estos compuestos origina un nimero equivalente de
acidos alquil metilfosfénicos. Con el fin de dar sopor-
te a la Convencion para las Armas Quimicas y para
poder identificar actividades terroristas, los autores
comentan la necesidad de tener un acceso rapido a los
ésteres metilicos de los dcidos alquilfosfénicos, para
poder ser utilizados como estandares cualitativos en
su andlisis por GC.

El proceso de metilacién descrito en este articulo
es el siguiente: sobre una solucién 2 M de trimetilsilil
diazometano en tetrahidrofurano, se afiade una solu-
cion de cloroformo en metanol y el 4cido alquilfosfo-
nico correspondiente, originando el éster metilico
correspondiente que ya es analizable por GC. La reac-
cién de derivatizacion tiene lugar a temperatura
ambiente y en menos de 30 minutos.

La metilaciéon con diazometano es un proceso
peligroso y los reactivos son cancerigenos, por lo que
esta alternativa es realmente ventajosa.

Los atentados terroristas ocurridos en Japén en
1994 y 1995 con gas sarin. Los actos de envenena-
miento ocurridos en Japén en 1998 al afiadir sustan-
cias téxicas a alimentos y bebidas, pusieron de mani-
fiesto la necesidad de desarrollar métodos analiticos
de identificacién de dichas sustancias toxicas y sus
productos de degradacion. En esta revision bibliogra-

fica se han querido resumir las nuevas tendencias en
los procesos de derivatizacién de los productos de
hidrdlisis de los agentes nerviosos de guerra quimica.
Desde los afios 80, la técnica de derivatizacién por
excelencia ha sido la sililacién. Los agentes silanizan-
tes son variados, BSTFA, BSA, MTBSTFA, etc.
Actualmente, ademds de utilizar los agentes silani-
zantes con y sin catalizador, se estdn utilizando reacti-
vos como el bromuro de pentafluorobencilo o el tri-
metilsilildiazometano para metilar dcidos fosfénicos.

Determination of pentafluorobenzyl derivatives of
phosphonic and phosphonothioic acids by gas
chromatography-mass spectrometry

M.Palit, A.Kgupta, Rajeev Jain, S.K.Raza

J. Chromatogr A 1043 (2004) 275-284

Los autores de este estudio evalian y estandarizan
un método para el andlisis por cromatografia de gases
acoplada a espectrometria de masas (GC-MS) de deri-
vados pentafluorobenzoicos de dcidos alquilfosféni-
cos y O-alquil alquilfosfonotioicos.

La mayoria de los agentes nerviosos son inesta-
bles y se degradan en el medioambiente a sus corres-
pondientes dcidos O-alquil alquilfosfénicos y, final-
mente, a sus respectivos dcidos alquilfosfonicos. La
deteccidn de estos compuestos proporciona una posi-
ble prueba de la presencia de los agentes nerviosos.

La deteccion de los dcidos fosfénicos en matrices
complejas como suelo o muestras biomédicas es com-
plicada. Estos compuestos son polares, por lo que su
identificacion por GC-MS requiere derivatizacion.
Una alternativa a las reacciones de derivatizacién con
diazometano o agentes silanizantes es la formacion de
derivados pentafluorobenzoicos para ser analizados
por impacto electrénico, ionizacién quimica positiva
e ionizacién quimica negativa (NCI).

En este articulo se estudid la eficacia de la reaccion
de derivatizacidn, la solubilidad de los derivados pen-
tafluorobenzoicos, las condiciones 6ptimas para la
NCI, los limites de deteccion y la aplicacion practica
de este método analitico. La reaccion de derivatizacién
se optimiz6 para 70°C, utilizando diisopropilamina
como base y acetonitrilo como disolvente. Finalmente,
se comprobd la estabilidad de los derivados en presen-
ciay ausencia de humedad durante un periodo de quin-
ce dias frente a los cinco dias de los derivados silila-
dos. En definitiva, los autores concluyen que los deri-
vados pentafluorobenzoicos eran mucho mas estables
que sus correspondientes derivados sililados.

Esther Gomez Caballero
F. Nacional la Maraiiosa. Ministerio de Defensa
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“A simple method for fractionating debranched
starch using a solid reversed-phase cartridge”
Kanefumi Kitahara and Les Copeland. Journal of
Cereal Science (2004) 39, 91-98.

La confianza en los resultados de medidas analiti-
cas, ya sean quimicos, fisicos o bioldgicos, resulta
esencial para el correcto funcionamiento de la socie-
dad moderna. La mayoria de las naciones desarrolla-
das gastan hasta un 6% de su PIB en operaciones de
medida, o relacionadas con la medida. Los perjuicios
derivados de resultados erréneos pueden ser descomu-
nales. Por ejemplo, en el andlisis forense puede supo-
ner la condena del inocente o quedar sin castigo el cul-
pable. Las operaciones relacionadas con la garantia 'y
el control de calidad constituyen un requisito funda-
mental para el correcto funcionamiento de la sociedad
moderna.

“Quality Assurance in Analytical Chemistry”
proporciona una introduccién a los factores que se
deben considerar cuando se disefian procesos y proce-
dimientos con los que obtener datos fiables y justifi-
cables. Los temas tratados en este texto son los
siguientes:

* Necesidad de resultados fiables.

* Principios generales de la garantia y control de
calidad.

* Muestreo.

* Preparacion del andlisis.

* Toma de medidas.

* Tratamiento de datos.

* Banco de pruebas para el laboratorio.

* Documentacidn y su gestion.

* Gestion de la calidad.

El libro pertenece a la coleccién “Analytical
Techniques in the Sciences (AnTS)” editada por David
J. Ando (Dartford, Kent, UK), cuyos textos proporcio-
nan cobertura sobre las principales técnicas analiticas y
suuso en las mds importantes dreas de la ciencia, y estan
escritos en un estilo de aprendizaje auténomo propio de
la ensefianza a distancia, incluyendo al principio de
cada capitulo una identificacién clara de los objetivos a
aprender, junto con resimenes de la materia tratada, y
evaluando el progreso del aprendizaje del lector
mediante el empleo de ejercicios y cuestiones resueltos.
Esta coleccién puede considerarse como continuacion
de la anterior serie “Analytical Chemistry by Open
Learning (ACOL)” publicada por John Wiley and Sons
Ltd a finales de los afios 80 y que result6 ser un recurso
valioso y efectivo de aprendizaje, particularmente para
aquellos estudiantes que no podian seguir los cursos tra-
dicionales. El libro “Quality Assurance in Analytical
Chemistry” puede considerarse como una edicién muy
revisada del anterior texto “Quality in the analytical
chemistry laboratory” , publicado por uno de los autores
(E. Prichard, J. Wiley & Sons, 1995), dentro de la serie
(ACOL), y que ha servido de referencia en asignaturas y
cursos de doctorado, relacionados con la Quimica
Analitica de universidades espafiolas.

En cuanto a las autoras, ambas son expertas en el
tema de la Garantia de la Calidad y durante los tltimos
diez afios han impartido conferencias y cursos de for-
maciéon en dicho tema. Ambas trabajan en el
“Laboratory of the Goverment Chemist (LGC)”, en
Teddington (UK), muy preocupado por la calidad de
las medidas analiticas, y que jugd un papel muy impor-
tante en el desarrollo del programa “Valid Analytical
Measurement (VAM)” en el Reino Unido.

El libro “Quality Assurance in Analytical
Chemistry” es adecuado para el personal de laborato-
rio relacionado con las medidas quimicas, para el cuer-
po de acreditacién y asesores, para aquellos relaciona-
dos con la toma de decisiones basadas en el andlisis de
resultados, para estudiantes de ciencias analiticas y
para aquellos que trabajan en puestos de laboratorio
relacionados con procedimientos de Garantia y
Control de Calidad (QA & QC).

Pedro J. Martin-Alvarez
Instituto de Fermentaciones Industriales (CSIC)
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Identificacion de Multiples Pesticidas mediante Croma-
tografia Liquida acoplada a un Espectrometro de Masas

ESI-TOF

En este articulo se muestra como se pueden identificar un
elevado niimero de pesticidas con un alto grado de espe-
cificidad.

La utilidad de los métodos de cromatografia liquida
acoplada a espectrémetros de masas tandem (LC-
MS/MS) para la identificacion sin ambigiiedades y cuan-
tificacién de pesticidas en matrices complejas es bien
conocida. Los espectrometros de masas de triple cuadru-
polo han mostrado ser una herramienta ttil para este tra-
bajo debido a su alta especificidad en modo MS/MS y sus
bajos limites de deteccién. Sin embargo, trabajar en
modo MS/MS hace que un espectrémetro de masas sea
ciego a otros compuestos de interés.

Por lo tanto, desarrollar métodos para el andlisis
simultdneo de un elevado nimero de pesticidas es un tra-
bajo dificil. Asi, otras vias para conseguir métodos de una
elevada especificidad en este tipo de ensayos tienen un
especial interés. En este sentido los espectrometros de
masas dotados con fuente de ionizacidn electrospray y
analizador de tiempo de vuelo (ESI-TOF), que permiten
obtener espectros con alta resolucion y elevada exactitud
de masa, se muestran como una herramienta extremada-
mente util puesto que pueden proporcionar una elevada
especificidad sin necesidad de limitar el nimero de com-
puestos de interés que queramos estudiar simultdneamen-
te (Multi-targeting)'”.

Generacion de Formulas Moleculares a partir de
Envolturas Isotépicas.

En la mayoria de los casos no es posible generar una
féormula molecular con un elevado grado de confianza
unicamente con la medida de masa exacta de un com-
puesto. Para esta tarea se necesita de un filtro para inter-
pretar las abundancias de los is6topos presentes en las
envolturas isotépicas de los compuestos analizados y
reducir el nimero de férmulas moleculares posibles para
un candidato y por ejemplo confirmar la presencia de uno
de los compuestos de interés que queremos estudiar.

La combinacién de un espectrémetro de masas ESI-
TOF moderno y de un sofisticado software de analisis se
muestra como una herramienta clave para el estudio de
multiples compuestos simultineamente, puesto que per-
mite generar una elevada especificidad y ademds permite

la confirmacién de los compuestos mediante la férmula
molecular. Esto es debido a que aparentemente la exacti-
tud de masa es independiente de la intensidad del pico 'y
entonces es posible generar trazas de iones extraidos en
una pequefia ventana de pocos mDa. Esto permite una
extrema selectividad y una simple y rapida identificacién
de los compuestos.

Adicionalmente, conservar la envoltura isotépica en
las medidas hace posible reducir el nimero de posibles
candidatos en un intervalo de masas determinado de al
menos un orden de magnitud. El software SigmaFit ayuda
de una manera muy importante a encontrar la composi-
cién elemental correcta (Figura 1). Asi, para obtener el
mismo grado de confianza que con el software SigmaFit
en la obtencién de la férmula molecular de la reserpina
(609 Da) utilizando unicamente la exactitud de masa,
necesitariamos un error de masa por debajo de 50 ppb.

Sub-ppm Confide

Mass Accuracy
several ppm accuracy

plus Chemical Expertise
additional confidence

plus SigmaFit (Mass Accuracy + TIP)
sub-ppm confidence

N

Figura 1. Reduccion de posibles férmulas para la deter-
minacién de la composicion elemental de un pico de LC-
MS con un elevado grado de confianza utilizando la
informacién de la envoltura isotdpica (SigmaFit).

Experimental

Se afadieron cantidades diferentes de estandares de
pesticidas comerciales (Dr. Ehrenstorfer, Pesticide Mix
34) a diferentes matrices. Estas muestras se analizaron uti-
lizando un sistema de cromatografia Agilent 1100
(Agilent Technologies, Waldbronn, Alemania) acoplado a



un espectrometro de masas ESI-TOF MicrOTOF. Para la
separacion se utiliz6 una columna de HPLC de fase rever-
sa (particulas de 3 um, 2,1 x 125 mm, Hypersil ODS C18)
aun flujo de 0,2 mL/min. La fase mévil utilizada fue una
mezcla de acetonitrilo y agua (1 mM NH,OAc) y se aplicé
un gradiente del 5 al 55% de acetonitrilo en 45 minutos.

El equipo MicrOTOF estaba equipado con una fuente
ESI ortogonal y se oper6 en modo positivo. La calibra-
cién se realizé de manera externa anterior a la serie de
muestras con una disolucién de formiato sédico, y adicio-
nalmente, de manera interna en cada cromatograma
inyectando el calibrante al inicio y al final de cada andli-
sis cromatografico mediante una valvula de seis vias
equipada con un “loop” de 100 mL.

Experimento 1: Identificacion selectiva de tres iso-
formas de pesticidas de un extracto de plantas.

La selectividad del método basado en la medida de
masa exacta de trazas se demuestra a partir de la detec-
cidn de tres isoformas de azinas afiadidas a un extracto de
manzanilla (Figura 2).
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Figura 2. Cromatograma de un extracto de manzanilla al
que se le han afiadido pesticidas a un nivel de 10 ppb
(arriba). Se muestran las trazas de masas a 320,117 m/z
(correspondiente a los iones [M+H]* de la Sebutilazina,
Propazina y Terbutilazina (C,H;,NCl)) con una exactitud
de 10 mDa (centro) y de 3 mDa (abajo).

Cromatografia y Técnicas Afines

Una ventana de 10 mDa proporciona una docena de
picos, mientras que cuando se define una ventana de 3
mDa la selectividad es suficiente para una identificacién
inequivoca. El tiempo de retencidn es necesario para la
asignacion de los isétopos individuales.

Se han determinado limites de deteccion por debajo
de 2 ppb para los dos estdndares de pesticidas utilizados,
asi como afiadiendo esta misma cantidad en diferentes
matrices (Figura 3, arriba).

Un aspecto bdsico para una deteccién de compuestos
de una manera fidedigna con este tipo de ventanas de tra-
zas de masas tan estrechas es la estabilidad en la exactitud
de masa de un amplio rango dindmico que se mantenga
en todo el pico cromatografico. Como se muestra en la
Figura 3 (arriba), esta estabilidad se obtiene al menos en
cuatro 6rdenes de magnitud.
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Figura 3: Medidas de un estandar de 28 pesticidas (cinco
repeticiones) a tres concentraciones diferentes (arriba).
Abajo: Trazas de masas de 28 pesticidas afiadidos a un
extracto de lechuga a una concentracién de 2 ppb y el
resultado de la bisqueda de los pesticidas en una base de
datos teniendo en cuenta exactitud de masa, SigmaFity
tiempo de retencion.




Experimento 2: Deteccién automadtica de multiples
pesticidas y su busqueda en base de datos.

La deteccion automadtica de una mezcla estindar de
pesticidas afiadidos a un extracto de lechuga se puede
conseguir mediante la deteccion de las trazas de los iones
[M+H]* de cada compuesto en una base de datos. Esta
base de datos contiene los nombres, las composiciones
elementales, las masas exactas y los tiempos de retencién
de 320 pesticidas.

Como se ha mostrado anteriormente, una ventana de 3
mDa permite la deteccién selectiva de compuestos si
estos estdn presentes en la muestra. Los compuestos pre-
sentes en la muestra se identifican teniendo en cuenta los
tiempos de retencién y su masa exacta. Para cada identifi-
cacion de un candidato adicionalmente se compara su
envoltura isotépica tedrica con la experimental. La fun-
cién SigmaFit, que permite evaluar la coincidencia de las
envolturas isotdpicas experimentales con las tedricas, es
una herramienta para confirmar un candidato y prevenir
de falsos positivos. En la parte inferior de la figura 3 se
muestran las trazas de los iones detectados y los resulta-
dos obtenidos mediante la base de datos.

Conclusion

El “screening” de varios cientos de pesticidas es facil-
mente asumible en un solo andlisis mediante un espectré-
metro de masas ESI-TOF. Se consigue una elevada selec-
tividad basandose en la medida de masas exactas. Las tra-
zas de masas pueden ser definidas en una ventana de 0,003
Da, incluso en un rango dindmico de 4 6rdenes de magni-
tud. Con una sensibilidad en el rango de los sub-ppm, los
pesticidas pueden ser identificados a niveles de los reque-
rimientos oficiales en una amplia variedad de matrices.

El “screening” de multiples compuestos usando este
sistema también se ha descrito en otro tipo de aplicacio-
nes como la deteccién de drogas y téxicos en orina
mediante experimentos basados en la determinacién de la
masa exacta de los compuestos, la funcién SigmaFity la
biisqueda automatica en una base de datos.

Trabajando de manera automética se consiguen valo-
res de masa exacta con una desviacion de solo 2,51 ppmy
valores SigmaFit correctos en un amplio rango
dindmico’.

Comparado con las aproximaciones cldsicas con sis-
tema de triple cuadrupolo, la solucién con un sistema
ESI-TOF permite analizar un elevado nimero de com-
puestos objetivo en un solo andlisis cromatografico y sin
pérdida de sensibilidad; esto permite la identificacion de
compuestos desconocidos basdndonos en la determina-
cién de su masa exacta y la informacion de la envoltura
isotopica (SigmaFit). Ademds, los datos pueden archivar-
se y estudiar con posterioridad la presencia de otros com-
puestos. Asimismo, los datos pueden ser utilizados para
posteriores andlisis estadisticos.
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NUEVOS EQUIPOS LC/MS ACCURATE-MASSTOF
Y Q-TOF DEAGILENT TECHNOLOGIES CON UN
RENDIMIENTO SIN COMPETENCIA

Mayor exactitud de masa, resolucion masica, sensibi-
lidad y velocidad posibilitan estudios de biociencia

Los nuevos TOF 6220 y Q-TOF 6520 incorporan una
electrénica propia de adquisicidn de datos a alta veloci-
dad (32 Gbits/segundo) que mejora de forma drdstica la
resolucion de la masa a 20.000. Ademads, estos nuevos
productos incorporan una electrénica de conversion ana-
16gico-digital (ADC) con doble ganancia para tiempo de
vuelo también propia, que se traduce en una mejora de
diez veces en el rango dindmico, cercano ahora a 5 6rde-
nes de magnitud.

Caracteristicas del sistema Q-TOF 6520:

e Sensibilidad a nivel de atomoles.

* Una exactitud en la masa de MS superior a 2 ppm,
acercandose a la exactitud en la masa de la FTMS.

* Una exactitud en la masa de MS/MS superior a 5
ppm, mucho mejor que la exactitud en la masa de la
FTMS a altas velocidades de adquisicién de espec-
tros.

* Una mejora de 10 veces en el rango dindmico dentro
del espectro sin pérdida de sensibilidad.

* Resolucién de la masa a 20.000, independiente de la
velocidad de adquisicién espectral.

* Rédpida adquisicion de datos (10 espectros MS/MS
por segundo), compatible con la cromatografia LC
rapida.

* Amplio rango de masas, m/z de 25 a 20.000.

De forma similar, el TOF 6220 incorpora la misma
electrénica de alta velocidad y tecnologia ADC TOF
para aportar iguales ventajas en el modo de operacién
s6lo MS. Entre las aplicaciones que se pueden beneficiar
de estos equipos se encuentran los estudios de productos
de degradacién, el descubrimiento de biomarcadores,
estudios metabolémicos y la confirmacion de compues-

#)IOVEDADES TECNICAS
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tos en laboratorios de quimica sintética. E1 TOF 6220
utiliza ahora el software Workstation MassHunter de
Agilent con capacidades avanzadas de adquisicién de
datos y andlisis de datos tanto cualitativos como cuanti-
tativos, incluyendo exclusiva funcionalidad de explota-
cién de datos basada en potentes algoritmos de extrac-
cidén de caracteristicas moleculares y generacién de for-
mulas, que facilitan la identificacién de compuestos en
mezclas complejas.

Agilent ofrece asimismo paquetes de software especi-
ficos de la aplicacién para los nuevos instrumentos
Accurate-Mass: MassHunter Profiling para detectar
variaciones entre dos muestras o grupos de muestras,
MassHunter Metabolite ID para correlacionar espectros
MS/MS de farmacos precursores y metabolitos,
METLIN Personal que es una base de datos susceptible
de biisqueda con méds de 15.000 metabolitos endégenos,
Spectrum Mill que identifica proteinas de forma rapida y
precisa, y GeneSpring MS, una gama completa de poten-
tes herramientas para perfilado estadistico y la correspon-
diente explotacién de datos de amplios conjuntos de
muestras.

Ambos equipos, el QTOF 6520 y el TOF 6220, estdn
ya listos para pedidos y envio.

Para mas informacién sobre la venta y descripcion
completa de los Servicios Inteligentes, por favor péngase
en contacto con el Servicio de Atencidn al Cliente (telé-
fono 901 11 68 990). Informacién adicional, incluyendo
un nuevo video sobre los Servicios Agilent Inteligentes,
estd disponible en www.agilent.com/chem/intelligenct-
services.

Acerca de Agilent Technolgies

Agilent Technolgies (NYSE: A) es la primera empre-
sa de medida del mercado y lider en tecnologiaen comu-
nicaciones, electrénica, biociencia y andlisis quimico.
Sus 19.000 empleados atienden a sus clientes en mas de
110 paises. Durante el ejercicio fiscal de2006, la factura-
cionneta de Agilent ascendi6 a 5.000 millones de dolares.
Para mds informacién acerca de Agilent, visite la web en
la direccién www.agilent.com.
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THERMO FISHER SCIENTIFIC AMPLIA SUGAMA
GC/MS CON UN ESPECTROMETRODE MASAS
DE TRIPLE CUADRUPOLO EXTRAORDINARIA-
MENTE SENSIBLE Y VERSATIL

Thermo Fisher Scientific Inc, lider al servicio de la
ciencia, presenta el nuevo espectrometro de masas de tri-
ple cuadrupolo para cromatografia de gases TSQ
Quantum™. Desarrollado para el uso en laboratorios de
medio ambiente, andlisis de alimentos, toxicologia,
investigacién farmacéutica y clinica, el sistema permite a
acceder a niveles de sensibilidad, selectividad y cuantifi-
cacién y confirmacién estructural simultanea gracias a su
innovadora funcion de escaneo Quantitation-Enhanced
Data-Dependent MS/MS (QED-MS/MS), a los niveles
mads bajos de cuantificacion tnicos en su categoria. El sis-
tema ofrece la posibilidad de cambiar entre modo GC'y
LC para médxima flexibilidad.

El Thermo Scientific TSQ Quantum GC, es el triple
cuadrupolo GC mads sensible y versatil del mercado. El
nuevo GC-MS/MS que amplia la gama TSQ Quantum
ofreciendo sensibilidad superior e inferiores limites de
deteccidn es la herramienta ideal para entornos regula-
dos. E1 TSQ Quantum GC ofrece alta sensibilidad gracias
a la utilidad Highly Selective Reaction Monitoring (H-
SRM) y los mds bajos niveles de cuantificacion. La utili-
dad H-SRM permite la cuantificacion de cientos de com-
puestos en un solo andlisis para screening multiresiduo y
la celda de colisién libre de recombinacién ayuda a elimi-
nar falsos positivos.

El sistema estd formado por el espectrometro de
masas de triple cuadrupolo TSQ Quantum, el cromat6-
grafo de gases TRACE GC Ultra™, el automuestreador
TriPlus, y el software Thermo Scientific Xcalibur™. El
software Xcalibur es un potentisimo y robusto sistema de
tratamiento de datos, que ofrece una combinacién inica
de funcionalidad, control y facilidad de uso. También
incluye una utilidad de auditoria para conformidad con
PNTs y programas de calidad de laboratorio.

Ademas, el TSQ Quantum GC incluye software para
aplicaciones especificas como el Thermo Scientific
LCQUAN, disefiado para ofrecer enfoques orientados a
flujo de trabajo en andlisis GC-MS/MS.

NOVEDADES TECENICAS

EITSQ Quantum GC completa la gama GC/MS de la
compaiifa con un nuevo nivel de selectividad y prestacio-
nes entre el sistema de trampa iénica GC/MS PolarisQ™
y el sistema de alta resolucién de sector magnético
GC/MS DFS.

Mais informacion sobre el nuevo TSQ Quantum GC'y toda la
gama GC/MS Thermo Scientific en www.thermo.com/ms

También llamando a:

+34 914 845965 o0 al +34 932230918
o enviando un e-mail a:

analyze.es @thermofisher.com.

Thermo Scientific es parte de Thermo Fisher Scientific.

Thermo Fisher Scientific

Oficina central:

Valportillo I, 22, 1? Planta, Edificio Caoba

28108 Alcobendas

Tel. +34 914 845 965

Fax +34 914 843 598 (direccidn fiscal)
Delegacion:

Acero, 30-32, Plta. 2, M6d 3

08038 Barcelona

Tel. +34 932230918

Fax +34 932 230 982

www.thermo.com

analyze.es @thermofisher.com
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DIONEX, LA SUPRESION QUIMICA.

VDionex fue la primera compafiia en patentar la
supresion quimica en 1975, y continué expandiendo las
capacidades de la tecnologia de la supresion inventando
la supresion electrolitica en 1992. La Supresion produce
dos efectos diferentes para poder alcanzar unos limites de
deteccidn tan bajos: por un lado aumenta la sefial del ana-
lito y por el otro disminuye la conductividad propia del
eluyente.

Dionex ofrece una linea completa de equipos y solu-
ciones segun la necesidad de nuestros clientes.

NUEVA GENERACION DE COLUMNAS AUTOSU-
PRESORAS SRS 300

La SRS 300 utiliza la tecnologia de 1a Autosupresion,
es decir, los iones necesarios para la supresion del eluyen-
te se generan por la electrolisis continua del agua recircu-
lada del propio eluyente.

Column ionPac AS19, 4 mm

Ehuent 20.0mM KOH
COIum"a Supresofa Eluerl Source:  EGC NIKOH

Autoregenerante SRS 300 b Vokme: 104

Flow Rl 1 mb/min
Temperature:  30°C
- Detectin Suppressed conductiviy,
Presion soporta da AuloSupprossion, tecycle mode, 50 ma
por la supresora Pests
1. Fisoride 30 mgiL
Lo} 2, Chiorite 100
0 3. Baomate 20
67 8 I ASRS 300 4, Chioride &0
1 @4l psi. e 150
3 | %0
i g 50
" J =0
‘_ na
00
LAV 8 o
! \ B
| 8 10" ASRS 300
7 1 | @200psi.
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Cromatografia y Técnicas Afines

Las nuevas SRS 300 presentan:

* Niveles de ruido inferiores que los de su predecesora, la
SRS Ultra II.

* Tiempos de estabilizacién mds cortos.
* Determinacion de trazas de aniones y cationes.

e Capacidad para conectarse a un espectrometro de
masas.

* Aumento al triple de la tolerancia de presién comparada
con las generaciones anteriores de supresoras. Es decir,
mayor robustez frente a la rotura de la membrana por
sobrepresion.

La SRS 300 presenta unos niveles de ruido y una con-
ductividad muy bajos para todo el rango de columnas y
eluyentes, incluso trabajando en gradientes de concentra-
cion elevada.

Niveles de ruido muy bajos

La capacidad de un Cromatégrafo Iénico para alcan-
zar limites de deteccidon para un método a niveles de ppb e
incluso sub-ppb depende de muchos pardmetros que
afectan a la sensibilidad. Como la sensibilidad es la rela-
cidn sefial/ruido, uno de los pardmetros mas importantes
del sistema es la capacidad de la supresora de suprimir el
eluyente y disminuir la conductividad de fondo de mane-
ra que la sefial pueda detectarse para niveles de concen-
tracién muy bajos. La supresora tiene que suprimir tam-
bién el ruido de linea base para que el sistema de adquisi-
cién de datos pueda diferenciar la sefal del ruido de la
integracion. Si la supresora es ruidosa porque no puede
suprimir adecuadamente o tiene un ruido electrénico
inaceptable, entonces la sensibilidad a nivel de ppb no
puede alcanzarse. La SRS 300 ayuda a mejorarar esos
limites de deteccién porque ofrece baja conductividad y
bajo ruido incluso cuando trabaja en gradientes de con-
centracién elevada.

Robustez

Las nuevas mejoras en su hardware permiten a las
nuevas SRS 300 aumentar su robustez respecto a las limi-
taciones de presion al triple de lo que lo hacian los mode-
los anteriores.

Tiempos de equilibraciéon mas cortos

Estas mejoras permiten empezar a hacer un analisis
de trazas 2 horas después de la instalacién inicial de la
supresora 'y 10 minutos después de la puesta en marcha
diaria en trabajos rutinarios.




Dionex es el lider mundial en cromatografia iénicay
una compaiifa lider en cromatografia liquida. Dionex
fabrica columnas para IC y HPLC, instrumentacién para
IC y HPLC, siempre acorde con los requerimientos que
marca laISO 9001.

Contacte con VERTEX Technics para mayor informa-
cion. VERTEX Technics es el distribuidor de Dionex en
Espafa.

Of. Barcelona: 932233333  Of. Madrid: 9132400 14
Of. Bilbao: 944471999 Of. Valencia: 96 1352191
Of. Cadiz: 956540395 Of. Vigo: 98 67000 72

®_ymta

COLUMNAS EVOLUTE ABN PARA LA PREPA-
RACION DE MUESTRAS

BIOTAGE, empresa lider en la fabricacién de colum-
nas para SPE presenta el lanzamiento de una nueva linea
de columnas de EXTRACCION EN FASE SOLIDA con
un sorbente polimérico para la extraccién de analitos
tanto basicos, neutros como acidos de matrices acuosas,
usando un procedimiento genérico que minimiza el tiem-
po empleado en el desarrollo de nuevos métodos: EVO-
LUTE ABN 50um

A diferencia de otros sorbentes similares, EVOLUTE
ABN, produce extractos mds limpios, mejorando asi la
reproducibilidad para una cuantificacién exacta.

EVOLUTE ABN esta basado en un Polystyrene-DVB
con la superficie modificada con un oligomero funcional
hidréxido:

NOVEDADES TECENICAS

* Método genérico para la extraccidon de compuestos
acidos, bdsicos y neutros.

* Humectable. No se afecta por el secado.

* Bueno para compuestos polares y no polares.

* Las muestras acuosas fluyen con facilidad.

* Facilidad de métodos robustos y sistemas automati-
cos de SPE.

* Recuperacion del 80% de un amplio rango de anali-
tos de amplia polaridad.

* Reproducibilidad lote a lote.

* Minima extraccidn de los componentes de la matriz.
Extractos mds limpios.

* Reduccidn de la supresion ionica en LC-MS/MS.

* Cuantificacién mas confiable.

* Tiempos de analisis en HPLC mas cortos.

Las dreas de aplicacién son por tanto absolutamente
variadas:

* Medioambiental.

* Toxicoldgica / Forense.

* Clinica.

* Seguridad Alimentaria / Agroquimica.

* Preparacion de muestras en general.

Configuraciones estindar (consultar otras configura-
ciones):

Referencia Descripciéon Cantidad

600-0002-G* EVOLUTE ABN 25 mg/10 mL 50

610-0005-B EVOLUTE ABN 50 pm 50
50 mg/3 mL

610-0010-B EVOLUTE ABN 50 um 50
100 mg/3 mL

610-0010-H EVOLUTE ABN 50 um 50
100 mg/10 mL

610-0020-B EVOLUTE ABN 50 um 50
200 mg/3 mL

610-0020-C EVOLUTE ABN 50 um 30
200 mg/6 mL

ALTA RECUPERACION DE ANALITOS:

¢ Extraccién de compuestos farmacéuticos en agua de
rio.

* Rango de analitos: acidos, basicos y neutros.

* Recuperaciones superiores al 80%.

* % RSDs 1.8-10.1%.

Para mas informacion:
SYMTA
Telf.: 91 500 2060
e-mail: info@symta.com
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SECYTA ANEXO: CONDICIONES
PARA LA CONCESION DE AYUDAS PARA:

LA ASISTENCIA A CONGRESOS/REUNIONES
DE CARACTER NACIONAL O INTERNACIONAL

1. Regquisitos generales para optar a una beca concedida por la SECyTA.
1.1. Ser miembro de la SECyTA.
1.2. Encontrarse realizando la Tesis Doctoral o Trabajo de Investigacién en un Centro de Investigacion.
1.3. Elsolicitante no debe disponer de un contrato laboral estable.

1.4. Presentar una comunicacion.

2. Para asistencia a Reuniones de la SECyTA.

2.1. Se establece la posibilidad de conceder un maximo de 2 Becas por Investigador Senior (socio de la SECyTA)
inscrito a la Reunién y que avala los requisitos del punto 1.

2.2. Seconcederd un maximo de una beca por comunicacion presentada.

3.- Para asistencia a Reuniones Internacionales.
3.1. Ser miembro de la SECyTA con una antigiiedad superior a 1 afio.

3.2. Encontrarse realizando la Tesis Doctoral o Trabajo de Investigacién (como minimo, en su segundo afio) en un
Centro de Investigacion.

3.3. No haber disfrutado de otra beca semejante concedida por la SECyTA durante la realizacién del Trabajo de
Investigacion.

3.4. Seestablece la necesidad de que se trate de Congresos relacionados con el fin de la SECyTA o bien que la SECyTA
figure como colaboradora o coorganizadora del Congreso.

3.5. El Solicitante al que se le conceda la ayuda contrae la obligacién de elaborar un informe (en espaifiol y en inglés)
sobre el Congreso para su publicacion en el Boletin y en la Pagina Web de la Sociedad. Si se han concedido
distintas becas, deberdn preparar un informe conjunto.

En cualquiera de los casos, las solicitudes deben enviarse ala SECRETARIA de la SECyTA, a la siguiente direccion
postal:

Dr. F. Javier Santos

Departamento de Quimica Analitica

Facultad de Quimica, Universidad de Barcelona
Avda. Diagonal 647, 3er piso

08028-Barcelona

o ala siguiente direccién de correo electrénico: javier.santos @ub.edu




SOCIEDAD ESPANOLA DE
CROMATOGRAFIA
Y TECNICAS AFINES

SECYTA IMPRESO DE SOLICITUD DE AYUDAS PARA
ASISTENCIA A LAS REUNIONES CIENTIFICAS DE LA SECyTA

DATOS PERSONALES DEL SOLICITANTE:

Apellidos:

Nombre :

DNI o pasaporte: Correo electrénico:

Direccion postal del Centro de Trabajo:

Centro de Trabajo:

Calle o plaza: n’:

Localidad: CP: Provincia:

Teléfono: Fax: :

DATOS DE LA COMUNICACION QUE SE PRESENTA:

Titulo y autores:

OTRAS SUBVENCIONES:

¢ Se han solicitado otras ayudas para la asistencia al Congreso?
O SI

Cite cuales:

0 NO

DOCUMENTACION QUE SEADJUNTA:

O Carta del Director de Tesis, Proyecto o del Grupo de Trabajo, certificando los puntos 1.1. a 1.3 del Anexo.

de de200____

Fdo.:
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SECYTA

IMPRESO DE SOLICITUD DE AYUDAS PARA

ASISTENCIA A LAS REUNIONES CIENTIFICAS INTERNACIONALES

DATOS PERSONALES DEL SOLICITANTE:
Apellidos: Nombre :

DNI o pasaporte: Correo electrénico:

Direccion postal del Centro de Trabajo:

Centro de Trabajo:
Calle o plaza: n’:
Localidad: CP: Provincia:
Teléfono: Fax: :
DATOS DE LA COMUNICACION QUE SE PRESENTA:
Titulo y autores:
SOLICITA:
AYUDA para asistencia al CONGRESO/REUNION
organizado por
, que se celebra en
durante los dias de del 200_,
segtin las condiciones que figuran en el Anexo.
OTRAS SUBVENCIONES:
(. Se han solicitado otras ayudas para la asistencia al Congreso?
0 SI  Cite cudles:
) NO
DOCUMENTACION QUE SEADJUNTA:
) Carta del Director de Tesis, Proyecto o del Grupo de Trabajo, certificando los puntos 1.1. a 1.3 del Anexo.
O Justificante de aceptacién de la Comunicacién que se presenta al Congreso.
) Curriculum Vitae del solicitante.
) Otros que considera de interés (especificar):
de de200__

Fdo.:




Si desea hacerse socio de la SECyTA rellene y envie el siguiente boletin de inscripcion, acompanado
de la correspondiente autorizacion bancaria a:

Dr. F. Javier Santos

Departamento de Quimica Analitica

Facultad de Quimica, Universidad de Barcelona

Avda. Diagonal 647, 3er piso. 08028-Barcelona

E-mail: javier.santos @ub.edu

Cuota afio 2008: 30 €

« Sefiale la casilla[] correspondiente a la direccién en la que desea recibir la correspondencia.

¢ Puede efectuar el pago de la cuota del primer afio mediante cheque bancario (adjuntandolo a esta solicitud)
o mediante ingreso/transferencia a la Cuenta Corriente de “la Caixa” 2100/3739/11/2200059715
(Sociedad Espaiiola de Cromatografia y Afines). Debe figurar en el ingreso o transferencia: “ALTA
SECYTA +nombre y primer apellido del Socio”

* ;Autoriza a incluir su correo electrénico en la padgina Web de la SECyTA? SI NO
(Tache lo que NO proceda)

SOCIEDAD ESPANOLA DE CROMATOGRAFIA Y TECNICAS AFINES

HOJA DE INSCRIPCION

IMUNICIPIO c.tteitie ettt ettt ettt e et Provincia........cccoooveeviiiiiiiiieiee
Codigopostal .....ccceveveeeeiieeniieinee
Teléfono .......ccceeeeveeeveennnns Correo electroniCo ........ecuveereveerveeeieeeieenne

IMUNICIPIO c.ntteiiieeite ettt ettt et e et ebee e Provincia........cccovoveeviiiiiiiiiiiee
Codigopostal ......cceeeveeeeiieeniieinnns
Teléfono .......ccceeevveeveveennnns FAX i Correo electronico ........cceeeeeveerveeeieeeieenne

Banco/Caja de ARNOITOS ......couiiiiiiiiieiiee ettt st st sttt st s
SUCUISAL ..ttt e e e et e e e e e e et e e e e e eeeetaaeeeeeeeenaaeaeeeeeeeeataseseeeeeentrrereeeeennanrees
DITECCION ..o Ciudad.......oeveeeieeeiieeeeeeeeeeeeeeee
DD e e e ——— e e e e e———————eeeaea———————teeeeaa————teeeeaaa—————eeeeaaa i ————teeeeaana——aaees
(@003 1 o) 00§ (o3 S (o X~ o APPSR

Y con cta. cte. / libreta de ahorro nam. / / / / /

Entidad Oficina D.C. Numero de cuenta

en esta Sucursal, ruega a usted se digne dar las érdenes oportunas para que con cargo a dicha cuenta sean
abonados los recibos de mi cuota anual de socio que les serdn presentados al cobro por la Sociedad
Espafiola de Cromatografia y Técnicas Afines.

Atentamente le saluda,

Firma:



ﬂ|AIR LIQUIDE

La gama mas
completa de gases,
materiales y servicios
especificos para
analisis e
investigacion.

Pensando en las necesidades
especificas de los laboratorios,
Air Liquide ofrece con

la Gama Alphagaz, una oferta
totalmente adaptada a los
requerimientos de pureza

de la cadena analitica.

Los gases puros y mezclas,

los materiales e instalaciones,

asi como los servicios de la Gama
Alphagaz, son la mejor solucion
para instrumentacion analitica e
investigacion, a partir de la gestion,
el mantenimiento y el control de
todos los sistemas por parte de
Air Liquide.

Air Liquide contribuye a la
fabricacion de multiples productos
de nuestro diaa diay a la
preservacion de la vida, dentro
de una gestion de desarrollo
sostenible, gracias a soluciones
innovadoras basadas en las ultimas
tecnologias.

Gases de pureza garantizada
en su laboratorio

AL Air Liquide Espafa, S.A.
Paseo de la Castellana, 35 / 28046 Madrid / Telfs.: 91 502 93 00 - Fax: 91 502 93 30 / www.airliquide.es



Ultra Performance LC 4

Presentamos el nuevo sistema Waters® ACQUITY Ulira Performance Liquid
Chromatography” (UPLC™). Ulira rapidez, ultra sensibilidad y ultra resolucion que
rebasan los limites de la HPLC de hoy para entrar en un nuevo dominio de ultra
productividad y ulfra prestuciones, Basada en los mismos principios fundamentales
que lo HPLC la UPLC™ permite expandir los aplicaciones de la cromatografia
liquida a extremos no imaginados hasta ahora. Yo es posible ver més daro.
ACQUITY UPLC™ de Waters: mds confianza en los resultados.

Visite www. uhtraperformancels.com
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