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EDITORIAL

Queridos socios de la SECyTA,

En primer lugar querria compartir con vosotros el éxito alcanzado en la XVI Reunion Cientifica de la Sociedad Espariola de
Cromatografiay Técnicas Afines (45" Reunion del Grupo de Cromatografia y Técnicas Afines) que tuvo lugar del 2 al 4 de
noviembre de 2016 en Sevilla. Durante esos tres dias tuvimos un programa cientifico muy intenso, con un total de 179 comuni-
caciones cientificas, 27 de cuales se presentaron en forma oral, 137 posteres, 12 de ellos seleccionados como poster flash y 5
conferencias plenarias impartidas por investigadores nacionales e internacionales de reconocido prestigio. Ademas, disfruta-
mos de un excelente marco en el que todos los asistentes, mas de 180 congresistas, tuvimos la oportunidad de intercambiar
conocimientos y experiencias, asi como de conocer de primera mano las ultimas novedades en el campo de las técnicas de sepa-
racion y sus principales aplicaciones. En cuanto a la exposicion comercial, la colaboracion e implicacion de las casas comercia-
les, ha sido en esta edicion muy destacada con un total de 14 expositores, ademas de 4 presentaciones técnicas y 4 seminarios
comerciales incluidos dentro del programa cientifico. Por tltimo, y no por ello menos importante, se concedieron un total de 40
becas de inscripcion y ayudas de viaje para facilitar a nuestros jovenes investigadores en formacion su asistencia a la reunion.

Estos datos nos permiten ser optimistas, teniendo en cuenta los problemas de financiacion que estamos sufriendo en los tlti-
mos afios. Debemos felicitarnos por el nivel de participacion alcanzado en la Reunion de Sevilla, que ha sido ligeramente supe-
rior al de ediciones anteriores, y en especial por el hecho de que sigue aumentando la participacion de los jévenes investigado-
res. La prueba estd en el elevado niimero de trabajos presentados a los premios José Antonio Garcia Dominguez, que casi dupli-
caalaregistrada en ediciones anteriores. Ademas, las interesantes conferencias impartidas nos han permitido conocer los tlti-
mos avances en metaboldmica (Dra. Sarah De Saeger, Universidad de Ghent, Bélgica), en la aplicacion de la cromatografia de
gases acoplada a la espectrometria de masas de relacion isotopica a la determinacion de compuestos volatiles (Dr. Jorge E.
Spangenber, Universidad de Lausanne, Suiza), en el analisis de aguas y fluidos producidos por fractura hidraulica (Dr. E.
Michael Thurman, Universidad de Colorado, USA), en el papel de la espectrometria de masas de alta resolucion y en tandem en
el analisis ambiental y alimentario (Dra. Encarnacion Moyano, Universidad de Barcelona) y, por tiltimo, una visién personal de
los avances de la Quimica Ambiental de la mano de las Técnicas de Separacion (Dra. Maria Jos¢ Gonzalez, CSIC, Madrid). No
podemos dejar de lado el apoyo econdémico y esfuerzo de las casas comerciales, que sigue siendo muy importante. Todo ello no
hubiera sido posible sin el esfuerzo y trabajo de los organizadores de este congreso, los Dres. José A. Gonzalez Pérez y José M*
de la Rosa Arranz, asi como por los miembros de los Comités Cientifico presidido por el Dr. Francisco J. Gonzalez Vila, que
han preparado un programa cientifico atractivo, competitivo y de calidad, asi como un programa social excelente que sera
recordado por todos nosotros durante mucho tiempo. Tanto la visita guiada a los Reales Alcazares y la posterior recepcion en la
Real Fabrica de Tabacos de Sevilla, actual sede del rectorado la Universidad de Sevilla, como la cena de Gala en la Hacienda de
Montecarmelo, nos hicieron disfrutar de un entorno maravilloso e inolvidable.

Durante la reunion tuvo lugar también la 16 Asamblea General de la SECyTA, donde se informo a los socios asistentes de las
actuaciones y acuerdos tomados por la Junta de Gobierno de la SECyTA a lo largo de este ultimo afio, ademads de los aspectos
econdmicos y de gestion de nuestra sociedad. Entre los temas tratados destacan las acciones llevadas a cabo para promover la
asistencia de nuestros jovenes investigadores, las relaciones establecidas con otras instituciones y sociedades y las mejoras reali-
zadas tanto en la web como en el Boletin para dar una mayor visibilidad y difusion al trabajo de investigacion realizado por nues-
tros socios. Otro de los aspectos tratados fue la organizacion de la proxima reunioén de la SECyTA en el afio 2017. Como ya
sabéis, el proximo congreso se deberia celebrar dentro del marco de Expoquimia en las Jornadas de Analisis Instrumental. Sin
embargo, las condiciones econdmicas y de organizacion ofrecidas por los responsables de Expoquimia han hecho que se desesti-
me su propuesta y, por tanto, desde la Junta estamos trabajando para organizar la proxima reunion cientifica de la SECyTA 2017.

Francisco Javier Santos Vicente
Presidente de la SECyTA
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RESUMEN

La cocaina, el cannabis, la heroina y otros opioides
son algunas de las drogas mas peligrosas y mas consumi-
das en Europa y su consumo se demuestra mediante la
determinacion de las drogas parentales o de sus metaboli-
tos en diferentes tipos de matrices biologicas. Se pueden
usar muchas metodologias analiticas con este proposito y
estas pueden presentar diferencias importantes en sensi-
bilidad y eficacia. En este trabajo empleamos diferentes
configuraciones y modos de trabajo en cromatografia de
gases acoplada a espectrometria de masas (GC-MS) para
cuantificar cocaina, cocaetileno, benzoilecgonina, morfi-
nay A9-tetrahidrocannabinol, con el fin de comparar la
influencia de dichas variables en la determinacion instru-
mental de estos compuestos. También se investigan otros
aspectos importantes, como son el proceso de derivatiza-
cion o la configuracion del electromultiplicador. Los
resultados muestran diferencias en la precision y en los
limites de deteccidon. Se pueden también observar las
ventajas y limitaciones encontradas dependiendo de las
configuraciones y modos de trabajo de GC-MS usados
para determinar las drogas y metabolitos estudiados.

INTRODUCCION

La cocaina, el cannabis y los opioides se encuentran
entre las drogas que mas se consumen hoy en el mundo.
En concreto, en Europa la cocaina y el cannabis son las
drogas que se usan con mas frecuencia, normalmente
combinadas con alcohol. Ademas, Espaiia ha estado al
frente de la lista de paises europeos con mayor prevalen-
cia en el empleo de cocaina y cannabis durante los ulti-
mos 15 afos (European Monitoring Centre for Drugs and
Drug Addiction, 2015). Aunque la prevalencia es menor
en el consumo de heroina y otros opioides, el uso de estas
drogas esta aumentando en los ultimos afios, principal-
mente en adultos mayores de 34 afios (European
Monitoring Centre for Drugs and Drug Addiction, 2016).

La cocaina es una sustancia estimulante y altamente
adictiva que incrementa los niveles de dopamina en el

cerebro. Entre los efectos sobre la salud que produce la
cocaina, los mas graves son los ataques al corazén y los
derrames cerebrales, los cuales pueden producir la muerte
(National Institute on Drug Abuse, 2016). Por otro lado, el
cannabis contiene A9-tetrahidrocannabinol (THC), que es
una sustancia psicoactiva. El THC actia en receptores
especificos del cerebro alterando la percepcion y el sentido
del tiempo, produciendo cambios de humor, dificultando
los procesos cognitivos y afectando a la memoria. El can-
nabis también afecta al desarrollo del cerebro, lo que redu-
ce la inteligencia, la memoria y las capacidades de aprendi-
zaje en adolescentes (National Institute on Drug Abuse,
2016). Ademas, de acuerdo con Lopez-Quintero y col.
(2011) el cannabis puede producir adiccion en el 8,9% de
los consumidores. Los opioides incluyen la heroina, que es
una sustancia ilegal, y otras sustancias analgésicas legales,
como la oxicodona, la hidrocodona, la codeina o la morfi-
na. Aunque los analgésicos son, en general, seguros cuan-
do se usan siguiendo las indicaciones de un médico, no es
infrecuente encontrar casos de mal uso debido a que produ-
cen euforia. De hecho, cuando se usan regularmente, la
heroina y otros opioides pueden producir dependenciay, si
se abusa de ellos, pueden producir la muerte por sobredosis
(National Institute on Drug Abuse, 2016).

Cuando se consume cocaina, esta se metaboliza rapida-
mente y casi por completo en benzoilecgonina. Por lo
tanto, en muestras bioldgicas, el uso de cocaina se demues-
tra mediante la determinacion de este metabolito. Sin
embargo, cuando la cocaina se consume en combinacioén
con alcohol, se produce un proceso de transesterificacion
entre la cocaina y el alcohol que forma cocaetileno
(Cognardy col., 2006). Por lo tanto, el cocaetileno también
se determina en muestras bioldgicas con el fin de demos-
trar el consumo de cocaina. En relacion al uso del cannabis,
el THC es el compuesto que normalmente se determina en
la busqueda de consumidores de cannabis (Peters y col.,
2012; Baciuy col., 2015). Por su parte, la heroina se meta-
boliza primero en 6-monoacetilmorfina, la cual se convier-
te rapidamente en morfina (Konstantinova y col., 2012). La
codeina (un analgésico) también se convierte en morfina
en el organismo (DePriest y col., 2015). Por lo tanto, la
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presencia de morfina puede ser un indicativo del uso de
heroinay de ciertos opioides. Sin embargo, se deben consi-
derar también otros metabolitos para demostrar fielmente
el uso de heroina (Konstantinova y col., 2012).

Para la determinacion de drogas de abuso y de sus
metabolitos se utilizan diferentes metodologias analiti-
cas. La mayoria se basan en técnicas de cromatografia de
liquidos (LC) y cromatografia de gases (GC), por ser
ambas técnicas de separacion con un alto poder de reso-
lucion (Baciu y col., 2015). Debido a su naturaleza alta-
mente especifica y a su sensibilidad, la espectrometria de
masas (MS) se suele utilizar como sistema de deteccion
en combinaciéon con LC y GC para la determinacion de
drogas de abuso. La espectrometria de masas en tindem
(MS/MS) emplea mas de una etapa de analisis de masas,
resultando mas selectiva cuando se estudia la fragmenta-
cion de iones especificos y, en principio, es mas aconse-
jable que una sola etapa de MS. El caracter polar de la
mayoria de estas drogas y de sus metabolitos hace, en
principio, a la LC-MS mas apropiada que la GC-MS para
el analisis de estos analitos, ya que, para esta tlltima, se
requiere una etapa de derivatizacion de las muestras
antes de su analisis (Baciu y col., 2015). Sin embargo, la
LC-MS muestra ciertas desventajas, como un posible
efecto matriz en el analisis de muestras reales, especial-
mente cuando se usa en combinacion con electroespray.
Este efecto matriz puede causar alteraciones en la res-
puesta debido a la presencia de compuestos que coelu-
yen con el analito y que puede aumentar la sefal, por la
produccion de mas iones de analito, o puede disminuirla,
por la inhibicién de los mismos (Peters y col., 2012).
Esto afecta considerablemente a parametros importantes
como los limites de deteccion (LOD), los limites de
cuantificacion (LOQ), la linealidad, la precision o la
exactitud (Baciu y col., 2015). Con el fin de evaluar y
compensar el efecto matriz, se suelen anadir patrones
internos, como compuestos marcados isotopicamente
(Stokvis y col., 2005), que presentan un elevado coste, o
compuestos analogos a los analitos de interés (Favretto y
col., 2011). Respecto a la GC-MS, es una técnica impor-
tante para la determinacion de drogas de abuso que no
presenta las desventajas de LC-MS y resulta, ademas,
mas barata. Las fuentes de iones de impacto electronico
(EI) son las mas usadas en GC y las que proporcionan
limites de deteccion bajos y una alta sensibilidad (Baciu
ycol., 2015). Ademas, las fragmentaciones de iones son
muy reproducibles. Wu y col. (2008) desarrollaron un
método de GC-EI/MS utilizando un cuadrupolo sencillo
que operaba en el modo de monitorizacion selectiva de
iones (SIM) con el fin de cuantificar anfetaminas, keta-
mina, opiaceos (incluyendo la morfina) y sus metaboli-
tos. Por otro lado, Cordero y col., (2007) usaron una
metodologia diferente con un GC-EI/MS, también ope-
rando en el modo SIM con un cuadrupolo sencillo, para
la cuantificacion de anfetaminas, opiaceos (incluyendo

morfina), diazepam, cocaina y cocaetileno. Minoli y
col., (2012) desarrollaron un método mas sofisticado
usando el modo de monitorizacion de reacciones multi-
ple (MRM) en un GC-EI/MS/MS con un cuadrupolo tri-
ple para la cuantificacion de THC y su metabolito princi-
pal. Las drogas de abuso y sus metabolitos se han anali-
zado también empleando analizadores de MS en tindem
como son las trampas i6nicas, tal y como indican Emidio
y col. (2010) para la cuantificacion de cannabinoides y
Gambelunghe y col., (2007) para la cuantificacion de
esteroides, cocaina y benzoilecgonina. La ionizacion
quimica (CI) como fuente de ionizacion también se ha
usado en GC-MS para la determinacion de estos com-
puestos, en modo positivo (PCI) o negativo (NCI), por
ser mas selectiva que el EI (Baciu y col., 2015). Cognard
y col. (2005) desarrollaron un método GC-PCI/MS/MS
con una trampa de iones para la cuantificacion de cocai-
nay tres de sus metabolitos, incluyendo el cocaetileno.
Por ultimo, también se ha determinado el metabolito
principal del THC usando GC-NCI/MS/MS (Nehela y
col., 2016).

A la vista de la bibliografia consultada, resulta evi-
dente que existen muchas posibilidades diferentes para
determinar y cuantificar drogas de abuso y sus metaboli-
tos por GC, combinando distintos tipos de fuentes de
iones y analizadores de masas. Por otro lado, las diferen-
tes empresas del sector analitico ofrecen sus propios
equipos, con caracteristicas y prestaciones especificas de
cada uno de ellos. Ademas, de acuerdo a los fabricantes,
ciertos espectrometros de masas pueden trabajar en dife-
rentes modos de adquisicion, lo que podria afectar a la
sensibilidad y la eficacia en general del método analitico.
Por todo ello, el objetivo de este trabajo fue comparar dis-
tintas configuraciones (inyectores, fuentes de ionizacion,
analizadores de masas, etc.) y modos de operacion de
GC-MS para la cuantificacidon de cocaina, cocaetileno,
benzoilecgonina, morfinay THC.

MATERIALY METODOS
* Reactivosy patrones

Todos los reactivos usados fueron de calidad analiti-
ca. El m-hexano (95%) se adquirio a J. T. Baker
(Deventer, Holanda). La cocaina, el cocaetileno, la ben-
zoilecgonina, la morfina y el (—)-trans-A9-tetrahidrocan-
nabinol se adquirieron a Cerilliant (Cerilliant Corp.,
Round Rock, TX). El agente derivatizante N-Metil-N-
(trimetilsilil) trifluoroacetamida (MSTFA, >98.5%) para
GC se adquirio6 a Sigma-Aldrich (Buchs, Switzerland).

Se prepar6 una disolucion concentrada (100 pg/mL)
que contenia la mezcla de todos los compuestos objeto de
estudio en MSTFA y se incubd a 100 °C durante 30 min
para llevar a cabo la derivatizacion por sililacion. Esta



disolucion se almacend a -20 °C y posteriormente se
hicieron diluciones de la misma, también en MSTFA,
para obtener las concentraciones indicadas en los diferen-
tes estudios de caracterizacion descritos mas adelante.
Los patrones derivatizados se inyectaron directamente en
los equipos de GC-MS.

e Instrumentacion
Se usaron dos equipos de GC-MS para los analisis.

El primer equipo que se uso en este trabajo fue un GC
Thermo TRACE GC Ultra acoplado a un espectrometro
de masas TSQ Quantum XLS con un triple cuadrupolo
(Thermo Fischer Scientific Inc., Bremen, Germany), que
trabajaba en el modo de El a -70 eV de energia, en los
modos de SIM -EI-QqQ(SIM)- y MRM -El-
QqQ(MRM)-. La corriente del filamento se fijo a 150 nA.
Las inyecciones se hicieron en un inyector con vaporiza-
cion a temperatura programada (PTV) en modo sin divi-
sion de flujo (splitless). El flujo empleado antes de la
inyeccion estaba programado en 10 mL/min y el tiempo
utilizado fue de 2 min. La temperatura inicial del inyector
fue de 130 °C. Esta temperatura se increment6 a 320 °C a
14,5 °C/s y la temperatura se mantuvo a ese valor durante
2 min con una purga constante del septum. Después de la
fase de transferencia, se programo una fase de limpieza
del inyector, que consistio en un incremento de la tempe-
ratura del inyector a 14,5 °C/s hasta 330 °C. Una vez
alcanzada esa temperatura, esta se mantuvo a 330 °C
durante 5 min. El flujo del gas portador también se incre-
ment6 a 50 mL/min en la fase de limpieza. Las tempera-
turas de la linea de transferencia entre el cromatografo de
gases y el espectrometro de masas y de la fuente de ioni-
zacion se mantuvieron a 300 °C y 240 °C, respectivamen-
te, y seusd Ara 1 mTorr como gas en la celda de colision
para los experimentos de MRM. Se usé el software
Xcalibur™ 2.1.0.1140 (Thermo Fischer Scientific Inc.,
San Jose, CA, USA) para larecogida y el procesamiento
de los datos.

El segundo equipo empleado en este trabajo fue un
GC Agilent 6890N acoplado a un espectrometro de masas
cuadrupolar Agilent 5975MSD (Agilent Technologies,
Palo Alto, CA, USA), con el que se trabajé en los modos
de ionizacion EI -EI-Q(SIM)- y PCI -PCI-Q(SIM)-, con
modo de deteccion SIM. El electromultiplicador se confi-
gurd en “Gain factor mode”, con un factor de ganancia de
1. Las inyecciones se llevaron a cabo sin division de flujo
(splitless) en condiciones isotermas. El flujo fue de 10
mL/min antes de la inyeccion y el tiempo 2 min. La tem-
peratura del inyector se mantuvo a 250 °C con una purga
constante del septum. La corriente del filamento fue de
150 uA. La temperatura de la linea de transferencia se fijo
a300 °C, la fuente de ionizacién se configuré a 250 °Cy
la temperatura del cuadrupolo fue de 150 °C.

Cromatografia y Técnicas Afines

Se inyectd 1 uL de cada disolucion patron en los equi-
pos. Se us6 una columna capilar HP-5MS (30 m longitud x
0,25 mm diametro interno, 0,25 um de espesor de fase esta-
cionaria) de Agilent Technologies (Palo Alto, CA, USA)
para la separacion. En ambos equipos se empled la misma
columna y el mismo programa de temperaturas. La tempe-
ratura inicial fue de 150 °C y se mantuvo durante 2 min.
Después de program6 un incremento de 120 °C/min hasta
260 °Cy a continuacion la temperatura siguié aumentando
1 °C/min hasta 264 °C. Finalmente se programo6 un incre-
mento de 120 °C/min hasta 300 °C y se mantuvo esta tem-
peratura durante 2 minutos mas. Como gas portador se usd
He, a un flujo de 0,8 mL/min. La adquisicion de datos se
inicié 5 min después de que comenzase la separacion cro-
matograficay se detuvo 2,2 min después.

e Evaluacion de las caracteristicas analiticas

— Intervalos de concentracion de trabajo y coeficiente
de determinacion

Los intervalos de concentracion de trabajo se calcula-
ron con ocho disoluciones de patrones de diferentes con-
centraciones entre 0,01 y 25 png/mL. Dichas disoluciones
se emplearon para obtener las rectas de calibrado utili-
zando un ajuste lineal y calculandose el coeficiente de
determinacion (r°) en cada caso.

—  Precision

La precision de los diferentes métodos se evaluo en
términos de repetibilidad y de precision intermedia. La
repetibilidad se calculo a dos niveles diferentes de con-
centracion, 0,1 y I pg/mL, con cinco analisis consecuti-
vos, mientras que la precision intermedia se calculd en
cinco analisis no consecutivos a lo largo de una semana,
con los mismos dos niveles de concentracion.

—  Limites de deteccion

De acuerdo con la US Food & Drug Administration
Office of Foods and Veterinary Medicine (2015), el LOD
es la concentraciéon minima de un analito que se puede
distinguir de cero con seguridad. Existen muchas estrate-
gias posibles y diferentes para determinar LODs, depen-
diendo de si el procedimiento es instrumental o no instru-
mental (European Medicines Agency, 1995). En este tra-
bajo se usaron siete métodos diferentes para el calculo de
los valores de LOD.

(i) Calculo basado en la desviacion estandar de la res-
puesta, empleando el valor de 3 veces la desviacion
estandar obtenida mediante el analisis de muestras a baja
concentracion para calcular de manera proporcional el
valor del LOD. Para esta proporcion se usa el area obteni-
da de dichas muestras.
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LOD=3xSDxC/A

donde SD es la desviacion estandar de las areas de los
analisis repetidos, C es la concentracion baja de la mues-
tray A es lamedia de las areas de los picos obtenidos en
los analisis.

(i1) Calculo basado en la desviacion estandar de la res-
puesta y en la pendiente de la recta de calibrado, en el que
introduce el valor de tres veces la desviacion estandar en
la recta de calibrado para obtener un LOD basado en la
pendiente de la recta.

LOD=3xSD/S

donde SD es la desviacion estandar de las areas de los
analisis repetidos y S es la pendiente de la recta de cali-
brado.

(iii) Calculo basado en la relacion sefial/ruido (medida por
el usuario), en el que la sefial de una muestra a baja concen-
tracion se divide por la sefial del ruido en la zona cercana al
picoy se establece de manera proporcional la concentra-
cion minima a la que el analito se puede detectar con segu-
ridad estableciendo una relacion sefial/ruido de 3.

LOD=3xC / (S/N)usuario

donde C es la concentracion baja de la muestra y (S/N)usuario
es larelacion sefial/ruido (medida por el usuario).

(iv) Célculo basado en la sefial del ruido (medida por el
usuario) y en la pendiente de la recta de calibrado, en el que
el valor obtenido de multiplicar tres veces la altura del ruido
en una muestra blanco se representa en la recta de calibrado
para obtener un valor de concentraciéon basado en la pen-
diente. Primero se estima el valor del area para una sefal
correspondiente a tres veces la altura del ruido del blanco
usando muestras de baja concentracion. Después, el area
estimada se introduce en la recta de calibrado para obtener
una concentracion correspondiente al LOD.

Np=3 X Nusuario X A/ H
LOD=3xNa/S

donde N. es el area estimada para una sefial correspon-
diente a tres veces la altura del ruido, Nuwrio€s la altura del
ruido (medida por el usuario), 4 es el area del pico a baja
concentracion, H es la altura del pico a baja concentra-
ciony Ses la pendiente de la recta de calibrado.

(v) Célculo basado en la relacion sefial/ruido (proporcio-
nada por el software), en el que dicho valor de S/N para
una muestra de baja concentracion se utiliza para estable-
cer de manera proporcional la concentraciéon minima a la

que el analito se puede detectar con seguridad estable-
ciendo una relacion senal/ruido de 3.

LOD = 3 X C / (S/N)soﬁware

donde C es la concentracion baja de la muestra y (S/N)somware
es larelacion sefial/ruido (proporcionada por el software).

(vi) Calculo basado en la relacion senal/ruido (proporcio-
nada por el software). Usando muestras de baja concen-
tracion, la altura del ruido se calcula a partir de la altura
del pico y de la relacion sefial/ruido proporcionada por el
software. A continuacion se estima el valor del area para
una sefal correspondiente a tres veces la altura de dicho
ruido y este valor se representa en la recta de calibrado
para obtener un valor de concentracion basado en la pen-
diente.

e = S/ (S/N )t
NA= 3 X Noofware X A/ H
LOD=3xNa/S

donde Nsotware €5 1a altura del ruido (proporcionada por el
software), (S/N)somware €s la relacion sefial/ruido (propor-
cionada por el software), Ni es el area estimada para una
sefal correspondiente a tres veces la altura del ruido, 4 es
el area del pico a baja concentracion, H es la altura del
pico a baja concentracion y S es la pendiente de la recta
de calibrado.

(vii) Calculo obtenido de manera experimental o calculo
basado en una evaluacion visual, en el que se emplean
muestras de concentraciones conocidas para calcular el
LOD del analito. E1 LOD se establece a la concentracion
mas baja a la que el analito se puede detectar con seguri-
dad.

Para los valores de LOD que se calcularon a partir de
la desviacion estandar, métodos (i) y (ii), se hicieron
cinco analisis repetidos a partir de los cuales se obtuvo el
valor de la desviacion estandar. Cuando se us6 un método
basado en el ruido medido por el usuario, métodos (iii) y
(iv), el valor del ruido se estableciéo manualmente.

RESULTADOS Y DISCUSION

Se estudiaron diferentes condiciones experimentales
tanto del proceso de derivatizacion como del método ins-
trumental en GC-MS para obtener la mejor separacion
(rampas de temperatura, temperatura del inyector, etc.) y
la mayor respuesta de sefial (tipo de ionizacion, caracte-
risticas de fragmentacion...) de los analitos de interés en
todos los sistemas empleados.



e Optimizacion de los parametros del espectrometro de
masas

Con el fin de estudiar la deteccion de los analitos, los
patrones se derivatizaron con MSTFA siguiendo el método
de Langel y col. (2011), previamente aplicado para la
mayoria de los analitos objeto de estudio en este trabajo.
Lacocainay el cocactileno no se derivatizaron porque no
poseen grupos funcionales derivatizables en sus estructu-
ras. Labenzoilecgonina y el THC aceptaron un grupo tri-
metilsilil cada una, el cual sustituye los grupos hidroxilo.
La morfina presenta dos puntos de derivatizacion al poseer
dos grupos hidroxilo. La Figura 1A muestra las estructu-
ras quimicas y los espectros de masas de los compuestos
estudiados después de la derivatizacion en el modo de ioni-
zacion El. A la vista de los espectros producidos, se selec-
cionaron diferentes iones para los analisis en SIM y MRM.
Como se puede ver en la Tabla 1, en casi todos los casos se
seleccionaron los iones moleculares por ser muy selecti-
vos. Solo se descarto el ion molecular de la benzoilecgoni-
na en MRM, ya que dicho ion mostraba muy poca abun-
dancia. En este caso, se selecciono el ion m/z 240 como ion
precursor para las tres transiciones. Se seleccionaron ade-
mas otros iones caracteristicos y abundantes para SIM y
MRM con el fin de tener, al menos, dos de ellos para cada
compuesto. La Tabla 1 también muestra los iones cuantita-
tivos y cualitativos (SIM) y las transiciones cuantitativas y
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cualitativas (MRM), las relaciones de iones y transiciones
y las energias de colision seleccionadas después de la opti-
mizacion de las mismas. La energia en la celda de colision
para los experimentos en MRM se optimiz6 para todas las
transiciones, con el fin de obtener la maxima sensibilidad.
Primero se estudiaron las energias en un intervalo de 5 a 30
eV (5,10, 15,20,25y 30 ¢eV). Después, se hizo una optimi-
zacion mas detallada en un intervalo de 8 ¢V, de uno en
uno, alrededor de la energia que habia proporcionado la
seflal mas intensa. En la Figura 2 se muestran los graficos
para cada transicion donde se representan las areas de pico
obtenidas a las diferentes energias estudiadas. A partir de
esta informacion, la energia de colision que proporciond el
area de pico mas grande se escogidé como la dptima para
cada transicion. La Figura 1B muestra los espectros de los
compuestos cuando se us6 el modo de ionizacion PCI.
Estos espectros fueron mas sencillos que los que se obtu-
vieron con el modo EI, mostrando s6lo uno o dos iones
mayoritarios, debido a la baja energia de ionizacion del
modo PCI. Como se puede ver en esta figura, la ionizacion
de estos compuestos produjo iones [M+H]" y [M+C2Hs] "
en todos los casos: cocaina (m/z 304 and 332), cocaetileno
(m/z 318 and 346), benzoilecgonina (m/z 362 and 390),
THC (m/z 387 and 415), morfina (m/z 430 and 458). Sin
embargo, los iones [M+C:Hs]" fueron menos abundantes
que los iones [M+H]" y solo se selecciond el ion
[M+C:Hs] " en el caso del THC (véase la Tabla 1).

Tabla 1. lones m/z seleccionados y ratios idnicos para el analisis de las drogas y
metabolitos estudiados empleando distintos equipos y condiciones.

EI-Q(SIM) EI-QqQ(SIM) EI-QqQ (MRM) PCI-Q(SIM)
Iones Ratio Iones Ratio Iones Iones Energia de Ratio de Iones Ratio
seleccionados i6nico® seleccionados i6nico? precursores producto | colision (eV) transiciones? | seleccionados i6nico?
(m/z) (m/z) (m/z) (m/z) (m/z)
CcoC 182 182 182 82 8 - 304
303 5,244+0,18 303 4,51+0,55 182 91 16 2,77+0,27 182 1,13+0,10
303 82 18 3,47+0,28
CET 196 196 196 82 10 - 318
317 4,80+0,22 317 5,90+0,35 196 91 17 3,31+0,16 196 1,29+0,10
317 82 19 3,00£0,12
BEN 240 240 240 82 13 - 362
361 3,584+0,22 361 5,02+0,41 240 108 9 3,22+0,15 240 1,62+0,25
240 150 9 4,69+0,18
THC 371 371 386 371 12 - 387
315 1,48+0,13 315 1,27 £0,02 315 219 14 2,43+0,26 371 2,54+0,30
386 1,154+0,07 386 1,53+0,02 371 289 14 2,40+£0,26 415 3,80£0,86
MOR 429 236 236 146 10 - 414
146 1,49+0,33 146 1,26 +0,04 146 118 11 1,58+0,08 340 1,82+0,24
236 1,104+0,08 429 1,02+0,07 429 220 21 3,92+0,09 430 1,51+0,21

COC, cocaina; CET, cocaetileno; BEN, benzoilecgonina; THC, A9-tetrahidrocannabinol; MOR, morfina.
* Area del pico del ion cuantitativo dividida por el area del pico del ion cualitativo. n=>5. Calculado para concentraciones de 1 pg/mL de cada analito.
® Area del pico de la transicion cuantitativa dividida por el 4rea del pico de la transicion cualitativo. n=5. Calculado para concentraciones de 1 pg/mL de

cada analito.

El primer ion seleccionado de cada analito y la primera transicion de cada analito son los iones cuantitativos y las transiciones cuantitativas, mientras que

el resto se usaron como iones cualitativos y transiciones cualitativas.
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Figura 1. Estructuras de los compuestos y sus espectros de masas obtenidos después de la derivatizacion en A)
modo de ionizacion El y B) modo de ionizacion PCI. RA, abundancia relativa.
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Figura 2. Estudio de las energias en la celda de colision para los cinco compuestos estudiados
y para las diferentes transiciones estudiadas.
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»  Optimizacion de la separacion cromatografica

Las condiciones de separacion para los analitos se
estudiaron usando el equipo de triple cuadrupolo en el
modo MRM explicado en la seccion anterior. Los com-
puestos se derivatizaron previamente siguiendo el méto-
do descrito en la bibliografia por Langel y col. (2011). La
Figura 3 muestra un cromatograma tipico de un experi-
mento en MRM con todas las transiciones (ver la Tabla 1
para mas detalles). El cromatograma corresponde a la
separacion de las cinco drogas y metabolitos que se estu-
diaron en este trabajo en las condiciones seleccionadas.
El incremento rapido de la temperatura en la primera
rampa permitio que la cocaina eluyera en solo 5,7 min. A
continuacion, con el fin de conseguir la separacion del
cocaetileno y la benzoilecgonina, se programo un incre-
mento de temperatura suave, de 1 °C/min, desde 260 °C
hasta 264 °C. Después, la temperatura se pudo volver a
incrementar rapidamente para acelerar la elucion del
THC y la morfina. Como era de esperar, no se observaron
diferencias en la resolucion ya que la columna y las con-

diciones de separacion empleadas fueron las mismas. Es
destacable la baja intensidad del ruido obtenido en los
experimentos en MRM. Esta es una de la caracteristicas
de la espectrometria de masas en tindem en la que se eli-
minan la mayoria de los iones, incluyendo los iones de la
matriz, antes de que alcancen el detector, lo que propor-
ciona cromatogramas muy limpios. La Figura 4 ejempli-
fica esto con dos cromatogramas en los que se ha detalla-
do el ruido de la linea base registrando en modo SIM
(Fig. 4A) y en modo MRM (Fig. 4B). El cromatograma
registrado en modo MRM muestra un maximo de ruido
seis 6rdenes de magnitud mas bajo, siendo casi cero la
mayor parte del tiempo.

»  Optimizacion de las condiciones de derivatizacion

El proceso de derivatizacion también se estudio con el fin
de obtener la maxima sefial para todos los compuestos. En
la bibliografia se pueden encontrar varios procesos de deri-
vatizacion para suprimir los puntos activos para el analisis
por GC. Entre ellos, la sililacion de grupos polares con

Figura 3. Separacion cromatografica de cocaina (COC), cocaetileno (CET), benzoilecgonina (BEN),
A9-tetrahidrocannabinol (THC) y morfina (MOR), todos a 10 pg/mL, en las condiciones seleccionadas.
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Figura 4. Comparacion del nivel del ruido en SIM (A) y MRM (B).
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MSTFA resulta muy sencillo en la practica, ya que s6lo se
requiere el secado de la muestra, la adicion del agente deri-
vatizante y la posterior aplicacion de calor. El MSTFA se
puede usar para derivatizar varios tipos diferentes de com-
puestos y en la bibliografia se pueden encontrar protocolos
muy variados para este proposito (Nehela y col., 2016;
Dell’Acquay col., 2013; Gaudreau y col., 2016; Purschke
ycol., 2016). Por esta razon, se estudio la derivatizacion de
las drogas y los metabolitos con MSTFA combinando dos
tiempos diferentes (30 min y 60 min) y dos temperaturas
diferentes (80 °C y 100 °C). Los resultados obtenidos se
muestran en la Figura 5. En general los mejores resulta-
dos se obtuvieron cuando la derivatizacion se llevo a cabo
a 100 °C durante 30 min, excepto para la benzoilecgonina
que mostro la sefial mas alta cuando la derivatizacion se
realizo durante 60 min a esta temperatura. Por tanto, se
selecciond la derivatizacion a 100 °C durante 30 min como
la 6ptima para el conjunto de compuestos y se utilizo en los
siguientes experimentos.

Cromatografia y Técnicas Afines

»  Optimizacion del proceso de inyeccion en el sistema
PTV

El sistema de GC-QqQ MS empleado estaba equipado
con un inyector PTV que permite trabajar en diferentes
modos de inyeccion. Los modos estudiados fueron: modo
de temperatura constante (CT), en el que la temperatura
permanece constante durante la fase de transferencia;
modo de temperatura constante con pulso de presion, que
fuerza a los analitos a entrar en la columna; PTV, en el
que la temperatura durante la fase de transferencia se
puede programar; y PTV con control de la presion de
transferencia. La Tabla 2 muestra las diferentes condi-
ciones de los modos de inyeccion usados para esta com-
parativa. Se seleccion6 la misma presion en el modo PTV
con control de presion y en el modo de temperatura cons-
tante con pulso de presion, con la intencién de poder
comparar ambos modos.

Tabla 2. Condiciones de temperatura y presion en el inyector en los diferentes tipos
de inyeccion usados. CT, temperatura constante; PTV, vaporizacion a temperatura programada.

Temperaturas del Presion del puerto
puerto de inyeccion de inyeccion
Inicial (°C) Programacion Presion (KPa)
CT 320 - -
PTV 130 14,5 °C/s hasta 320 °C, 2 min -
PTYV con pulso de presion 130 14,5 °C/s hasta 320 °C, 2 min 150
CT con pulso de presién 320 - 150

Figura 5. Estudio del proceso de derivatizacion. Cocaina (COC), cocactileno (CET), benzoilecgonina (BEN),
A9-tetrahidrocannabinol (THC) y morfina (MOR).
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Como se puede observar en la Figura 6, con el modo
PTV se obtuvieron las sefiales mas altas de los analitos.
Comparado con el PTV, con el modo de temperatura cons-
tante se obtuvieron sefales hasta un 42% mas bajas. El
modo PTV con control de la presiéon mostroé también una
buena respuesta, en general, aunque la sefial de la benzoilec-
gonina bajo hasta el 73%. El modo de temperatura constante
con pulso de presion también produjo sefiales bajas, hasta un
48%, comparadas con el modo PTV. Por lo tanto, se selec-
ciono6 el modo PTV como modo de inyeccion Optimo para el
equipo de triple cuadrupolo en los siguientes analisis.

» Caracteristicas analiticas de las diferentes configu-
raciones y modos de trabajo en GC-MS estudiados

Los valores de r* obtenidos para el ajuste de los datos
a una regresion lineal fueron satisfactorios (0,9881-
0,9994), mostrando que los datos se ajustaban bien a sus
respectivas rectas. Estos valores fueron menores con la
configuracion EI-QqQ(MRM). Esto se explica por el
nimero de componentes del espectrometro de masas que
estan involucrados en el analisis cuando se trabaja en
MRM. En este caso, un primer cuadrupolo, la celda de
colision y un tercer cuadrupolo trabajan simultaneamen-
te, mientras que en SIM sélo participa un cuadrupolo. El
mayor numero de componentes involucrados en el anali-
sis de masas hace que la variabilidad sea algo mayor, al
igual que la dispersion de los datos obtenidos.

Se obtuvieron buenos valores de repetibilidad en los ana-
lisis realizados, con valores de RSD inferiores al 10%
(Tabla 3). Es de resefiar que los valores obtenidos con la
configuracion EI-QqQ(MRM) y con la concentracion
mas baja fueron mayores que los valores obtenidos con
otras configuraciones. Como se ha explicado, el uso
simultaneo de mas componentes del espectrometro de
masas en MRM que en SIM lleva a una mayor variabili-
dad de los datos registrados.

Los resultados de la precision intermedia mostraron
también una buena consistencia en los datos obtenidos a
lo largo de los dias de analisis (RSD<14%). Una vez mas,
la variabilidad de los datos obtenidos con la configura-
cion EI-QqQ(MRM) fue mayor que cuando se trabajo
con la configuracion EI-QqQ(SIM), por las razones ya
explicadas. Ademas, la variabilidad de los datos fue
menor con las muestras del nivel de concentracion mas
bajo.

Se estudié también la precision intermedia durante 5
dias no consecutivos a lo largo de una semana con la con-
figuracion PCI-Q(SIM) y el detector configurado en
modo “Absolute”. De acuerdo al manual del software del
equipo de cuadrupolo sencillo utilizado, la sensibilidad
del detector se puede ajustar en diferentes modos. Los
factores de ganancia (“Gain factors”, en inglés) tienen la
ventaja de no variar a medida que el electromultiplicador

Figura 6. Estudio de la eficacia de diferentes procesos de inyeccion. CT, temperatura constante;
PTYV, vaporizacion a temperatura programada.
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Tabla 3. Linealidad, repetibilidad y precision intermedia para cada una de las drogas y metabolitos estudiados.

Repetibilidad * Repetibilidad * Precision intermedia Precision intermedia
0,1 pg/mL 1 pg/mL 20,1 pg/mL(%RSD)’ | a1lpg/mL(%RSD)’
EI-QqQ (MRM)
CcocC 8,1 5,5 11 8,5
CET 10 2,3 14 9,7
BEN 8,9 32 12 10
THC 45 4,7 9,9 7.8
MOR 3.8 5,0 10 8.4
E1-QqQ (SIM)
CcocC 4,6 4,9 6,1 7.9
CET 7,4 7,6 8,8 6,9
BEN 4,6 5,6 7,4 6,7
THC 1,0 1,8 6,1 6,7
MOR 1,8 2.4 55 6,6
EI-Q (SIM)
CcocC 4,5 4,5 6,1 2,4
CET 4,6 6.4 9,0 2,1
BEN 42 4,6 7,5 6,5
THC 3,9 4,5 52 7,6
MOR 2,6 2,1 8,9 5,7
PCI-Q (SIM)
cocC 1,8 4,5 48(12)° 5,6 (13)°
CET 3,2 3,1 3,1(9,5)° 2,6(14)°
BEN 3.4 6,1 6,2(4.9)" 44(16)°
THC 5,0 4,1 55(64) 2,4(14)°
MOR 2,7 3.8 55(7.3) 52(8,7)

COC, cocaina; CET, cocaetileno; BEN, benzoilecgonina; THC, A9-tetrahidrocannabinol; MOR, morfina.

ap=5
b =5 dias no consecutivos en una semana.

€ Los nimeros entre paréntesis se obtuvieron en andlisis en los que el detector se configurd en modo Absolute.

(EM) envejece y producen mucha mejor reproducibilidad
en la sefial en un equipo y mejor consistencia entre equi-
pos. E1 EM se puede configurar también en otros modos
(“Relative” y “Absolute”), que no ofrecen estas ventajas.
Los resultados se compararon con los obtenidos en los
experimentos anteriores con el EM configurado en modo
de ganancia (modo “Gain factor”) y se muestran en la
Tabla 3. Los valores en paréntesis fueron los obtenidos a
partir de los experimentos en modo “Absolute” y fueron,
en general, mucho mas altos que lo los obtenidos en
modo “Gain factor” (los valores sin paréntesis). Algunos
de esos valores podrian ser incluso considerados como
inaceptables, en ciertos casos. Por lo tanto, parece claro
que la precision de los datos mejora mucho cuando el EM
esta configurado en modo “Gain factor” y se recomienda
su uso. En el equipo de triple cuadrupolo, la ganancia del

EM esta fijada por defecto en 300.000 en el modo SIM y
en 2.000.000 en el modo MRM.

Los valores de LOD se obtuvieron mediante los siete
métodos explicados en la parte experimental de este tra-
bajo. En todos los analisis se us6 una concentracion de
0,1 pg/mL, por ser una concentracion suficientemente
baja para todos los analitos. La Tabla 4 muestra estos
resultados, y se pueden observar importantes diferencias
en los valores de LOD, dependiendo del método emplea-
do para su calculo. Estas diferencias también dependie-
ron en gran parte de la configuracion usada para los anali-
sis. En realidad, los espectrometros de masas actuales
proporcionan unas relaciones sefial/ruido altisimas, com-
paradas con los espectrometros de hace 15 afos. Esto
hace que frecuentemente sea muy dificil realizar compa-
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Tabla 4. Valores de LOD (ng/mL) calculados usando diferentes métodos.

(i3 xSD (ii)3 x SD (iii)S/N (3:1) (iv)3 x noise (v)Software S/N (3:1) | (vi)Software 3 x noise (vii)
(proporcional)® (recta de calibrado)? | (proporcional) | (recta de calibrado) (proporcional) (recta de calibrado) Experimental
EI-QqQ(MRM)
COC 24 13 2,7 1,9 0,0019 0,00011 11
CET 30 19 10 6,8 0,0065 0,00034 8,0
BEN 27 15 4,4 3,0 0,0011 0,000075 12
THC 14 125 4,7 3.4 0,00027 0,000013 5,0
MOR 11 11 1,2 1,6 0,00041 0,000034 4,0
EL-QqQ(SIM)
COC 14 12 5,4 5,8 0,48 0,14 6,0
CET 22 17 11 9,2 0,72 0,083 10
BEN 14 8,4 6,9 4.4 0,65 0,078 8,0
THC 2,9 4,6 6,1 8,0 0,20 0,068 2,0
MOR 5,5 6,8 7,3 11 0,52 0,31 4,0
EI-Q(SIM)
COC 13 6,0 12 4,8 1,4 0,55 7,0
CET 14 5,6 17 6,1 1,2 1,1 5,0
BEN 12 4.9 13 4,1 1,8 0,61 4,0
THC 12 4,1 9.4 3,6 1,2 0,73 2,0
MOR 7,9 1,8 19 5,5 3,4 1,4 5,0
PCI-Q(SIM)

COC 55 4,6 88 82 45 25 20
CET 9,6 9,1 75 68 40 21 25
BEN 10 9,9 60 53 17 13 40
THC 15 13 24 23 9,1 8,7 15
MOR 8,0 8,0 41 40 13 11 10

COC, cocaina; CET, cocaetileno; BEN, benzoilecgonina; THC, A9-tetrahidrocannabinol; MOR, morfina.

4 Calculado como 3 veces laSD a 0,1 pg/mL; n=5

raciones entre diferentes configuraciones, ya que la inten-
sidad del ruido es, a menudo, muy cercana a cero, espe-
cialmente en espectrometros de alta resolucion o en
espectrometria de masas en tindem. De hecho, en los
ultimos afios se viene discutiendo la logica de usar la rela-
cion sefial/ruido como una medida para evaluar la efica-
ciaen MS (Wells y col., 2011, Sheehan y Yost, 2015). En
general, los valores de LODs obtenidos con los métodos
que usan la desviacion estandar (métodos iy ii) fueron
mayores que los que usan la relacion sefial/ruido o tres
veces la altura del ruido (métodos iii-vi). Unicamente en
el caso de la configuracion PCI-Q(SIM) la situacion fue
la contraria. Esto se debe a la baja intensidad de la sefial
de los analitos obtenida con este tipo de ionizacion, que
da valores de relacion sefal/ruido mucho mas pequefios
que en EI. Los valores de LODs obtenidos con PCI con
métodos basados en el ruido fueron los mas altos, siendo
incluso mas altos que los valores que se calcularon expe-
rimentalmente (método vii). Se puede deducir de estos

resultados que unas concentraciones muy bajas o un
método analitico que proporcione unas intensidades de
sefal pobres dara lugar a valores mas bajos de LODs si se
usa un método para su calculo basado en la desviacion
estandar, en lugar del basado en el ruido. Este es el caso
de la configuracion PCI-Q(SIM). Por el contrario, en el
caso de concentraciones mas altas o de equipos con
mayor intensidad de sefial, los valores de LODs mas
bajos se obtendran usando la relacion sefial/ruido o tres
veces la altura del ruido en lugar de la desviacion estan-
dar, como en las configuraciones que usaron EI.

El software para analisis de datos usa la relaciéon
sefial/ruido para calcular el LOD (métodos v y vi). Por
esta razon, los valores obtenidos con la configuracion
PCI-Q(SIM) fueron otra vez los valores mas altos de este
grupo. Estos programas tienden a coger valores de alturas
de ruido de las partes con menos ruido de los cromatogra-
mas. Por lo tanto, los valores de LOD calculados por soft-



ware son, de lejos, los valores de LOD mas bajos que el
analista puede obtener, aunque también son los valores
que mas distan de una situacion real. Por ejemplo, debido
al ruido tan bajo obtenido en los analisis de MRM, los
LODs obtenidos en estos analisis fueron tremendamente
bajos (hasta 10 pg/mL), siendo hasta siete 6rdenes de
magnitud mas bajos que los valores obtenidos experi-
mentalmente. La inyeccion de una muestra con concen-
traciones tan bajas no muestra ningin pico que se pueda
medir. Se use el método que se use, es muy importante
que siempre se explique de qué manera se han calculado
estos valores (Wells y col., 2011, Sheehan y Yost, 2015).

Para finalizar, la mayoria de los valores calculados a
partir de una recta de calibrado fueron menores que los
que se calcularon de manera proporcional y, en general,
mas cercanos a los valores obtenidos de manera experi-
mental. En nuestra opinion, el calculo de LODs basado
en la evaluacion visual (método vii) es el método que pro-
porciona los valores mas realistas, desde un punto de
vista experimental, ya que es el que da una medida mas
fiel de la concentracion minima de analito que se puede
detectar con seguridad. Con este método, el analista hace
frente a una situacion real en la que es posible determinar,
en una muestra real, esa concentracion minima a la que el
analito se puede detectar con seguridad.

CONCLUSIONES

En este articulo se han comparado diferentes modos
de trabajo en distintos equipos GC-MS para la identifica-
cion y cuantificacion de cocaina, cocaetileno, benzoilec-
gonina, morfina y THC. Como se esperaba, modos de tra-
bajo diferentes mostraron diferencias en la respuesta de
los analitos. La derivatizacion con MSTFA resulté ser
efectiva y las mejores condiciones fueron 100 °C durante
30 min. Se obtuvieron mejores sensibilidades con el
inyector en modo PTV que en modo de temperatura cons-
tante.

La complejidad de la etapa de espectrometria de
masas afecta a la linealidad y a la precision de los datos,
como se muestra en los resultados obtenidos con la confi-
guracion EI-QqQ(MRM). Cuando se empled una confi-
guracion trabajando en SIM, ya sea con un cuadrupolo
sencillo o triple, se obtuvieron mejores valores de repeti-
bilidad que con la configuracion EI-QqQ(MRM), aunque
los LOD de este tltimo son mas bajos. En general, no se
observaron diferencias importantes en las caracteristicas
analiticas de las configuraciones EI-QqQ(SIM) y EI-
Q(SIM). El estudio comparativo de los diferentes modos
de calcular LODs mostro diferencias notables en los
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valores obtenidos para los mismos analitos y en los mis-
mos equipos. Estos resultados mostraron que un valor de
LOD depende en gran medida de la concentracion de la
muestra y de la respuesta del método analitico que a su
vez depende de la configuracion utilizada. Silarelacion
sefial/ruido es grande, un método de calculo que usa la
desviacion estandar proporcionara valores de LOD mas
bajos que si se usa un método basado en la intensidad del
ruido. Sin embargo, cuando la relacion sefial/ruido es mas
baja, se obtendran mejores valores de LOD con un méto-
do basado en la intensidad del ruido. Por otro parte, hay
que tener en cuenta que los valores de ruido proporciona-
dos por los espectrometros de masas actuales son tan
bajos que, en ocasiones, la comparacion de diferentes
espectrometros no es posible. De hecho, utilizar la rela-
cion sefal/ruido en espectrometria de masas se considera,
a menudo, como algo sin demasiado sentido. En cual-
quier caso, la decision de qué método usar para calcular
LODs va a depender del analista, ya que todos ellos se
aceptan como validos.

Finalmente, cabe sefialar que en el caso del analisis de
material incautado o de muestras bioldgicas se deberian
tener en cuenta ademas otras consideraciones como son
la presencia de adulteraciones y posibles efectos matriz,
respectivamente.
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NOTICIAS DE LA SECyTA

XVI REUNION CIENTIFICA DE LA SECYTA (45 REUNION CIENTIFICA DEL GCTA)

La XVI Reuniéon Cientifica de la Sociedad
Espafola de Cromatografia y Técnicas Afines (45%
Reuniéon Cientifica del Grupo de Cromatografia y
Técnicas Afines) se celebro del 2 al 4 de noviembre de
2016 en Escuela Técnica Superior de Ingenieria
Informatica (ETSII) de la Universidad de Sevilla. La
reunioén fue organizada por el Grupo MOSS del
Instituto de Recursos Naturales y Agrobiologia del
Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
(IRNAS-CSIC) siendo los Dres. José A. Gonzalez-
Pérez y José M? de la Rosa-Arranz el chairman y co-
chairman del evento y el Prof. Francisco J. Gonzalez-
Vila el chairman del Comité Cientifico.

Como viene siendo tradicion en esta reunion se
presentaron los ultimos avances en técnicas analiticas
de separacion cromatograficas y afines, incluyendo
desarrollos en fundamentos y quimiometria, biogeo-
quimica y medio ambiente, instrumentacion, prepara-
cion de muestras, analisis clinicos y productos farma-
céuticos, técnicas 6micas, analisis de alimentos, pro-
ductos naturales, procesos y productos industriales y
analisis isotdpico, entre otros.

El congreso contd con 182 participantes, de los
cuales 39 fueron estudiantes a los que se les concedio
ayuda para su asistencia, fomentando asi la formacion
cientifica de los mas jovenes.

El programa cientifico contoé con 42 comunicacio-
nes orales y 137 comunicaciones en formato de cartel,
ademas de 12 comunicaciones flash de carteles selec-
cionados. Entre las comunicaciones orales son de des-
tacar las 5 conferencias plenarias impartidas por desta-
cados cientificos espafioles y extranjeros:

e “Advances in environmental chemistry linked to
separation techniques development: my personal
experience” Maria José Gonzalez Carlos,
Instituto de Quimica Organica General (CSIC)

*  “Analytical methods for the study of hydraulic
fracturing fluids and waters”.

Earl Michael Thurman del Center for
Environmental Mass Spectrometry (CEMS),
University of Colorado (U.S.A.)

» “Effects of water stress on vine leaf surface waxes
and wine VOCs: a GC-MS/FID and GC-IRMS
study” Jorge E. Spangenberg, Institute of Earth
Surface Dynamics (IDYST), University of
Lausanne, Switzerland

* “UHPLC-MS-based metabolomics strategies to
investigate known and novel fungal secondary
metabolites” Sarah De Saeger, Faculty of
Pharmaceutical Sciences, Ghent University,
Belgium

*  “Tandem or high resolution mass spectrometry?
That’s the question in environmental and food
analysis” Encarnacion Moyano, Facultad de
Quimica, Universidad de Barcelona.

Asimismo, las conferencias impartidas por cienti-
ficos jovenes se agruparon en dos sesiones plenarias
que resultaron de gran interés para todos los asistentes.

La Asamblea General de la SECyTA se celebro el
dia 3 por la tarde, donde tuvo lugar la concesion de
becas y ayudas para la participacion de estudiantes y
jovenes investigadores en este evento.

El congreso se acompaii6 de una exposicion instru-
mental y algunos “Lunch Seminars” por parte de las
casas comerciales especializadas como Agilent
Technologies & LECO Instrumentation, Bruker
Daltonics and Frontier Lab donde se presentaron las
ultimas novedades y avances cientificos en instrumen-
tacion analitica.

Durante la ceremonia de clausura de la reunion, el
dia 4 de noviembre se hizo entrega de los Premios
“José Antonio Garcia Dominguez” (XII edicidn)
patrocinados por Bruker Chemical Analysis a las
comunicaciones orales y carteles mas destacados a jui-
cio de los jurados constituidos a tal efecto.

Destacar también el magnifico programa social
que nos tenia preparado el Comité Organizador. Una
visita privilegiada al Real Alcazar de Sevilla y una
cena en un cortijo andaluz que fueron todo un éxito. Es
necesario también mencionar la maravillosa actuacion
del coro que nos deleitd con sus magnificas voces, pre-
via a un estupendo coctel celebrado en la Real Fabrica
de Tabaco. Por ultimo felicitar al Comité Organizador
y en especial a los Dres. José A. Gonzalez-Pérez, José
M? de la Rosa-Arranz y Francisco J. Gonzalez-Vila
por la gran labor desarrollada que permitié que el con-
greso fuera todo un éxito.

Maria Luz Sanz
Instituto de Quimica Organica General (CSIC,
Madrid)
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XII EDICION PREMIOS JOSE ANTONIO GARCIA DOMINGUEZ

En el marco de la XVI Reunién Cientifica de la
Sociedad Espafiola de Cromatografia y Técnicas Afines
(SECyTA) celebrada en Sevilla del 2 al 4 de noviembre
de 2016 se otorgaron los premios José Antonio Garcia
Dominguez a las mejores comunicaciones orales y tipo
cartel presentadas en dicha reunién. Como en anteriores
ediciones, esta XII edicién de los premios ha sido patro-
cinada por Bruker.

1 Premio a la mejor Comunicacion Oral (800 euros)

Comunicacién: OJ-ENV-2

Titulo: UHPLC-API-MS/MS vs GC-MS FOR THE
DETERMINATION OF SEMIVOLATILE FLUORI-
NATED ORGANIC COMPOUNDS

Autores: Juan Francisco Ayala Cabrera, Francisco
Javier Santos Vicente, Encarnacion Moyano Morcillo
Department of Chemical Engineering and Analytical
Chemistry, University of Barcelona, Barcelona, Spain

2° Premio a la mejor Comunicacion Oral (600 euros)

Comuniacion: OJ-CPA-2

Titulo: COUPLING MICELLAR ELECTROKINET-

IC CHROMATOGRAPHY WITH MASS SPEC-

TROMETRY USING A VOLATILE SURFACTANT

FOR THE THERAPEUTIC MONITORING OF BEN-

ZIMIDAZOLES IN ANIMAL URINE

Autores: Carmen Tejada-Casado ", David Moreno-

Gongzdlez?, Francisco J. Lara ", Monsalud del Olmo-

Iruela ", Ana M. Garcia-Campaiia "

@ Department of Analytical Chemistry, Faculty of
Sciences, University of Granada, Granada, Spain.

@ Analytical Chemistry Research Group, Department
of Physical and Analytical Chemistry, University of
Jaén, Jaén (Spain)

1€T Premio al mejor Poster (400 euros)

Comunicacion: P-CPA-11

Titulo: HIGH RESOLUTION MASS SPECTROME-
TRY FOR THE IDENTIFICATION OF IN-VIVO 5-
MeO-MiPT METABOLITES IN MOUSE SERUM
AND URINE

Autores: D. Fabregat-Safont ", M. Ibdriez ", F. Martinez-
Garcia®?, C.Agustin-Pavon?, A. Martin-Sdnchez®, J V.
Sancho ", F. Herndndez "

® Research Institute for Pesticides and Water,
University Jaume I, Castellon, Spain

@ Predepartamental Unit of Medicine, Faculty of
Health Sciences, University Jaume I, Castellon, Spain

2° Premio al mejor Poster (300 euros)

Comunicacion: P-FA-36

Titulo: NANOFLOW LIQUID CHROMATOGRA.-
PHY HIGH RESOLUTION MASS SPECTROME-
TRY FOR MULTI-RESIDUE ANALYSIS OF VET-
ERINARY DRUGS IN FOOD SAMPLES OF ANI-
MAL ORIGIN

Autores: J. Alcdntara-Durdn, David Moreno-Gonzdlez,
Antonio Molina-Diaz, Juan F. Garcia-Reyes

Analytical Chemistry Research Group, Department of
Physical and Analytical Chemistry, University of Jaén,
Jaén (Spain)
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1 Premio a la mejor Comunicacién Oral
UHPLC-API-MS/MS vs GC-MS FOR THE DETER-
MINATION OF SEMIVOLATILE FLUORINATED
ORGANIC COMPOUNDS

Juan Francisco Ayala Cabrera, Francisco Javier
Santos Vicente, Encarnacion Moyano Morcillo

Fluorotelomer olefins (FTOs), fluorotelomer alco-
hols (FTOHs), perfluorinated sulfonamides (FOSAs)
and perfluorinated sulfonamide ethanol (FOSEs) are
semivolatile fluorinated organic compounds partially or
totally saturated by fluorine atoms. The study about
FTOHs, FOSAs and FOSEs has been increased in the
last years as a consequence of their distribution and
mobility in the environment and their capability to be
degraded into the persistent organic pollutant PFOA and
PFOS [1]. However, there are few works reported about
FTOs although it has been suggested their degradation
to perfluorinated carboxylic acids (PFCAs) [2].
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The non-ionic fluorinated compounds can be ana-
lyzed by GC-MS but some of them show retention and
sensitivity problems due to the high volatility and ion-
ization efficiency. In this work, we evaluate different
strategies to improve both the chromatographic and ion-
ization behavior of these compounds for their simulta-
neous determination by both GC-MS and UHPLC-MS.

The chromatographic separation of fluorinated
compounds has been studied using different GC capil-
lary columns. The low retention of some of them made
necessary the careful selection of the sample solvent to
avoid the peak overlapping. For instance, methanol,
dichloromethane or methyl fert-buthyl ether have been
tested and methanol provided the best performance for
all the compounds. The ionization behavior has also
been studied using classical ionization techniques (EI,
PCI and NICI) and the best performance was obtained
when using EI as ionization source. Nevertheless, diffi-
culties observed that may hinder the detectability by
GC-MS are discussed in this work.

As alternative to the GC-MS determination, LC-MS
was evaluated using APCI and APPI as ionization
source for the analysis of the whole families of com-
pounds. The effect of mobile phase composition (sol-
vent and additives) on the response has been studied and
the results indicated that APPI source showed the best
sensitivity for FTOHs, FOSAs and FOSEs employing
acetonitrile as organic solvent and a toluene post-col-
umn addition as dopant. Nevertheless, APCI showed
the best sensitivity for FTOs,employing acetonitrile as
organic modifier. Considering these results, chromato-
graphic separation was optimized to provide a sensitive
and selective LC-MS method as alternative to the GC-
MS ones.

Both UHPLC-MS/MS and GC-MS methods were
validated and evaluated their applicability to the deter-
mination of semivolatile fluorinated organic com-
pounds in water and consumer products.

[1] H.Fromme,S. Tittlemier, W. Volkel, M Wilhelm,
D. Tardella, Int. J. Hyg. Environ. Health 213
(2009) 239-270.

[2] K. Prevedouros, I. T. Cousins, R. C. Buck, S. H.
Korzeniowski, Environ. Sci. Technol. 40 (2006)
32-44,

2° Premio a la mejor Comunicacion Oral
COUPLING MICELLAR ELECTROKINETIC
CHROMATOGRAPHY WITH MASS SPECTROME-
TRY USING A VOLATILE SURFACTANT FOR THE
THERAPEUTIC MONITORING OF BENZIMIDA-
ZOLES IN ANIMAL URINE

Carmen Tejada-Casado, David Moreno-Gonzdlez,
Francisco J. Lara, Monsalud del Olmo-Iruela, Ana M.
Garcia-Campana

Therapeutic drugs monitoring in veterinary medi-
cine is a useful tool to assess when an animal has
attained therapeutic concentration of a particular drug
depending on the administered dose [1]. This can be the
case of benzimidazoles (BZs), which are anthelmintic
agents widely used in the prevention and treatment of
parasitic infections in livestock [2] but excessive con-
centrations of BZs in animal biological fluids can lead
to congenic malformations, teratogenicity and pul-
monary edemas [3].

In this work a novel method based on micellar
electrokinetic chromatography-tandem mass spec-
trometry (MEKC-MS/MS) has been proposed and val-
idated for the identification and simultaneous quantifi-
cation of thirteen BZs in animal urine samples (sheep,
cow and goat). Separation was performed in a bare
fused-silica capillary (1 mtotal length, 50 gmi.d). The
electrophoretic separation was achieved using a volt-
age of 25 kV and a temperature of 25 °C. The running
buffer was an aqueous solution of 50 mM perfluorooc-
tanic acid adjusted to pH 9.0 with ammonium hydrox-
ide. Direct coupling of MEKC to MS is possible using
because the perfluorooctanic acid used in the separa-
tion buffer is a volatile surfactant. The sample was
hydrodynamically injected for 75 s at 50 mbar and the
sample solvent was water, allowing an on-line precon-
centration based on sweeping of the analytes. The
coaxial sheath-liquid sprayer used for CE-MS cou-
pling consisted of ethanol/water/formic acid
(50:49.5:0.5,v/v/v) and was delivered at a flow rate of
1.7 mL min" by syringe pump. The ESI voltage was
set to -4500 V (positive mode). Other electrospray
parameters at optimum conditions were: nebulizer
pressure, 6 psi; dry gas flow rate, § L min-!; and dry
gas temperature, 250 “C. An ion trap analyzer operat-
ing in the multiple reaction monitoring mode (MRM)
was used for detection.
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Under optimum conditions, sensitivity enhance-
ment factors ranged from 50 to 181 for the studied
compounds. The applicability of the proposed method
was demonstrated by the determination of BZs in ani-
mal urine samples employing as sample treatment just
a 1:10 dilution with water. Good linearity was
obtained (R2> 0.993) for all BZs. Recoveries for forti-
fied samples were higher than 82.3 %, with RSDs
lower than 7.6 %. The limits of detection were below
693 ugl".

The main advantages of the proposed method are
the simplicity of operation, the rapidity to achieve a
very high sample throughput with low cost and
reduced waste. This method can help veterinarians to
customize the administered dose of BZs for each indi-
vidual case.

Excellence Project Ref: P12-AGR-1647 for the
financial support and the predoctoral fellowship of
C.T.C. DM.G. thanks the Spanish Ministerio de
Economia y Competitividad (MINECO) for a Juan de la
Cierva postdoctoral contract. FJL is grateful for person-
al funding through the Andalucia Talent Hub Program
co-funded by the European Union’s Seventh
Framework Program, Marie Sktodowska-Curie actions
(COFUND - Grant Agreement n° 291780) and the
Ministry of Economy, Innovation, Science and
Employment of the Junta de Andalucia.

[1] A.Loyacano,J. Williams, J. Gurie and A.DeRosa,

Vet. Parasitol.107,(2002),227-234
[2] M. Danaher, H. De Ruyck, S.R.H. Crooks, G.

Dowling, M. O’Keeffe, J. Chromatogr. B , 845

(2007) 1-37.

[3] B. Kinsella, S.J. Lehotay, K. Mastovska, A.R.

Lightfield, A. Furey, M. Danaher, Anal. Chim. Acta.

637,(2009) 196-207.

POSTERS

1 Premio al Mejor Poster

HIGH RESOLUTION MASS SPECTROMETRY FOR
THE IDENTIFICATION OF IN-VIVO 5-MeO-MiPT
METABOLITES IN MOUSE SERUM AND URINE

D. Fabregat-Safont, M. Ibdiiez, F. Martinez-Garcia, C.
Agustin-Pavon, A. Martin-Sdnchez, J.V. Sancho, F.
Herndndez

The consumption of new psychoactive substances
(NPS) has increased in the last years. New compounds
are being continuously detected and identified in

seizures and products sold on the Internet. There is
therefore an increasing need of procedures to evaluate
not only the identity of the NPS present in the legal
highs but also their consumption. These procedures are
commonly based on the detection of markers related
with a specific compound, usually its metabolites, in
biological fluids. High resolution mass spectrometry
(HRMS) has proved to be a powerful technique for
metabolite structure elucidation. This technique in com-
bination with metabolism studies, such as in-vivo exper-
iments, would allow obtaining consumption biomarkers
for investigating drug use or intoxications.

In this work, metabolism of the tryptamine 5-MeO-
MiPT was studied using liquid chromatography cou-
pled to quadrupole-time of flight mass spectrometry
(LC-QTOF MS) using adult male mice of the inbred
strain C57BLJ/6. This allowed obtaining Phase I and
Phase II metabolites in different biological fluids, such
as urine and serum, and evaluating the metabolism of
this compound over time. Thus, 16 ug of 5-MeO-MiPT
(being in the range of a typical dose of 0.27 mg/kg) were
injected i.p. to the mouse specimens, using NaCl 0.9%
and 1% DMSO solution as drug carrier. Four groups of
three specimens each were injected with the drug solu-
tion (150 uL), while one additional group of four speci-
mens was injected with the drug carrier solution and
used as control group.

Urine samples were collected at 60 min for one of
the groups injected with the drug and for the control
group. Urine samples were directly injected into the
LC-QTOF MS system after simple dilution and also
after hydrolysis with 3-glucuronidase. Regarding serum
samples, they were collected at 10, 20, 40 and 60 min
for the drug groups, and at 60 min for the control group.
Serum samples were injected after protein precipitation
with acetonitrile, evaporation of organic solvent and
reconstitution with the mobile phase.

The resulting metabolites were detected and tenta-
tively identified making use of the accurate-mass infor-
mation provided by QTOF MS for both (de)protonated
molecule and fragment ions, after comparing control
and positive samples. Additionally, the common frag-
ment pathway and mass defect filter strategies were also
evaluated.
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2° Premio al Mejor Poster

NANOFLOW LIQUID CHROMATOGRAPHY HIGH
RESOLUTION MASS SPECTROMETRY FOR
MULTI-RESIDUE ANALYSIS OF VETERINARY
DRUGS IN FOOD SAMPLES OF ANIMAL ORIGIN
J. Alcdantara-Durdn, David Moreno-Gonzdlez, Antonio
Molina-Diaz, Juan F. Garcia-Reyes

The presence of veterinary drugs residues in the
food chain is of increasing concern provided the
adverse effect for human health, such as allergic reac-
tions and the possible development of antibiotic bacteri-
al resistance. For this reason, the European Union (EU)
has established a maximum residue limit (MRL) for
some antibiotics in foods from animal origin.
Downsizing the flow stream in liquid chromatography
electrospray tandem MS has been proven to be an inter-
esting alternative to standard analytical size approaches,
provided the significant benefits in terms of sensitivity
and matrix effect reduction. In this sense, the use of
nanoflow liquid chromatography coupled to nanospray
MS detection has been restricted so far to selected bio-
analytical applications (eg. proteomics). The introduc-
tion of more robust and reproducible ultra-high pressure
nanoflow LC instrumentation along with new column
technology integrating the nanospray spray emitter and
the column in a single item, has made accessible such

sophisticated approach to routine work, avoiding typi-
cal nanoflow operation issues. In this work, a nanoflow
LC-MS method has been developed for the mul-
tiresidue determination of veterinary drugs in different
food matrices. A Thermo Scientific EASY-nLC 1000
nano-LC system was used. An EASY-Spray column
(PepMap®, C18,3 um, 1001&, 75 pm x 150 mm) was
employed. Mobile phases A and B were water and ace-
tonitrile, respectively, both with 0.1 % formic acid. The
injection volume was 1 L. Flow rate was set at 300
nL-min~!. A Thermo Q-Exactive Orbitrap mass spec-
trometer equipped with an Easy-Spray nano-electro-
spray ion source was used. Q-Exactive was operated in
all ion fragmentation and full scan modes. The proposed
method was applied to the determination of veterinary
drugs in food samples such as milk, honey, egg and
beef. Salting-out supported liquid extraction was select-
ed as sample treatment. From the results obtained, the
sensitivity achieved with this configuration enables the
implementation of high dilution factors (1:50) in veteri-
nary drug residue workflows without compromising
sensitivity and yet, performing limit of quantitation
(LOQ) between 0.03 to 3000 ng Kg'l. These LOQs
were significantly lower than their corresponding MRL
set. The precision was also evaluated, obtaining RSD
values lower than 20% in all cases.

NOTA DE LA REDACCION

Desde el Comité Editorial

oS animamos a que nos enviéis
toda aquella informacion

que consideréis de interés
(premios, jubilaciones, etc.)
para su difusion entre

los lectores del boletin.




WEUIEIAS 13 W SEGyre

16* ASAMBLEA GENERALDE LASECYTA

La 16* Asamblea General de la SECyTA, que conto
con la asistencia de 86 socios, se celebro el dia 3 de
noviembre de 2016, a las 18:40 h, en el Salon de Actos
de la Escuela Superior de Ingenieria Informatica de la
Universidad de Sevilla (Av. Reina Mercedes, s/n.
41012 Sevilla) con el siguiente orden del dia:

1. Lectura y aprobacion, si procede, del acta de la
Reunidn anterior

2. Informe del Presidente

3. Informe del Secretario

4. Informe del Tesorero

5. Ruegos y preguntas

Desarrollo de la sesién v acuerdos adoptados

En primer lugar, el Presidente de la SECyTA (Dr.
Francisco Javier Santos Vicente) da la bienvenida a
todos los asistentes y expresa su mas sincero agradeci-
miento a los organizadores del congreso, Drs. José A.
Gonzalez Pérez y Francisco J. Gonzalez Vila, y a los
miembros de los Comités Cientifico y Organizador de
la XVI Reunién Cientifica de la SECyTA por el exce-
lente trabajo realizado.

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

El Presidente indica a los asistentes que el acta de
la 15* Asamblea General de la SECyTA esta colgada
en la pagina web de la SECyTA desde diciembre de
2015, por lo que ha habido tiempo suficiente para que
la lean todos los socios. En este momento el Presidente
pregunta si alguno de los asistentes quiere hacer algu-
na modificacion al acta o si alglin socio quiere que se
lea el acta en su totalidad. Al no haber ninguna inter-
vencion por parte de los socios presentes, se procede a
aprobar el acta y se pasa al punto siguiente.

A continuacion, el Presidente autoriza a que el
Secretario y el Tesorero procedan a entregar las ayudas
de beca de inscripcion y bolsa de viaje a los estudian-
tes socios, durante el transcurso del punto 2° del orden
del dia, “Informe del Presidente”, de forma que se
pueda agilizar el desarrollo de la asamblea.

2. Informe del Presidente.

En su informe, el Presidente tratd los siguientes
temas.

2.1. Celebracion de la XVI Reunion Cientifica de
la SECyTA.

En esta ocasion la reunion de la SECyTA se ha
celebrado en Sevilla y se ha procurado hacer un pro-
grama lo mas atractivo posible. En conjunto, en esta
edicion se ha contado con 5 conferenciantes invitados,
investigadores de reconocido prestigio internacional,
que han impartido sendas conferencias plenarias sobre
aspectos novedosos de las técnicas de separacion y
preparacion de muestras. Ademas se han presentado
18 comunicaciones orales, 19 comunicaciones orales
de jovenes investigadores que optaban al Premio
JAGD y 137 comunicaciones en formato poster, de las
que 12 también se han presentado como comunicacion
“flash”, arrojando un nimero total de 179 comunica-
ciones. Por lo que respecta a la exposicion comercial,
han participado 14 empresas, 5 en modalidad “colabo-
radora”y 9 en modalidad “patrocinadora”. Respecto a
las becas de inscripcion y ayudas de viaje a los socios
jovenes, en esta edicion se han concedido 39 becas. El
Presidente comenta que desde la reunién de
Tarragona, donde celebramos la XII Reunion de la
SECyTA, hace cinco afios, en el 2012, en el que conta-
mos con 212 congresistas, el nimero de asistentes
habia ido disminuyendo poco a poco, lo que se traduce
en un nimero menor de inscripciones y contribuciones
cientificas. Esta disminucion en el numero de inscrip-
ciones, que nada tiene que ver con la calidad cientifica
de las reuniones, esta directamente relacionada con la
dramatica situacion que la comunidad cientifica esta
sufriendo con los recortes en los presupuestos dedica-
dos a la investigacion, que cada aflo son mayores.
Cada vez tenemos menos dinero y menos estudiantes,
por lo que la asistencia a las reuniones cientificas, tan
importante para nosotros, se ve muy comprometida.
Sin embargo, aunque ligero, se ha producido un repun-
te respecto a la pasado edicioén de 2015, pasando de
178 a 182 asistentes. Donde si que se ha producido un
aumento significativo ha sido en las comunicaciones
poster, donde se ha pasado de 93 a 137. Aunque, el
hecho de realizar la edicion de 2015 conjuntamente
con la SEEM, quizas contribuy¢ a distribuir las comu-
nicaciones entre ambos congresos. Donde si que se ha
visto un aumento claro de participacion es en los
Premios JAGD, donde se ha pasado de 12 a 19 comu-
nicaciones orales y, sobre todo, de 16 a 44 comunica-
ciones en formato poster. Obviamente, el aliciente
economico hace de acicate para la amplia participa-
cion de nuestros jovenes, pero también deberiamos
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reflexionar, tanto jovenes como socios seniors, sobre
autocensurarnos antes de solicitar participar en el pre-
mio...

Por ultimo, el Presidente recuerda a los asistentes
que se pueden enviar los trabajos presentados a la
Reunion actual como articulos a publicar en un
Volumen Virtual Especial de la revista Journal of
Chromatography A, como se ha venido haciendo en
los 4 afos anteriores. Las instrucciones para el envio
de los articulos, asi como la fecha limite estan indica-
dos en la pagina web del congreso. De todas formas
Elsevier suele enviar un e-mail a todos los “correspon-
ding authors” de las presentaciones. A este respecto,
en esta edicion se ha decidido establecer de entrada
una fecha limite realista (31 de Marzo de 2017) para
que podamos preparar los manuscritos tranquilamen-
te, y no sea necesario ampliar este deadline repetida-
mente. El Presidente anima a que enviemos nuestras
comunicaciones a este volumen especial de JCA para
dar mayor visibilidad, si cabe, a la Cromatografia que
se hace en Espafia de una forma conjunta, a través de
su Reunioén anual.

2.2. Cierrede la XV Reunion Cientifica de la
SECyTA (Castellon)

Respecto a la celebracion de la XV Reunién
Cientifica de la SECyTA, conjuntamente con la VII
Reunién Nacional de la SEEM, en Octubre de 2015 en
Castellon, el Presidente comenta que ya se ha cerrado
el capitulo econémico con la SEEM y el Comité
Organizador. El cierre ha resultado positivo, siendo la
parte correspondiente a nuestra sociedad de 2.058,74€.
Desde el punto de vista cientifico, la Reunion fue un
éxito. Este éxito vino determinado por varios aspectos,
entre los que podriamos destacar: el enorme prestigio
de los conferenciantes invitados y un nimero impor-
tante de comunicaciones cientificas, tanto orales como
posters, lo que configurd un programa cientifico atrac-
tivo, competitivo y sugerente.

2.3. Jornadas de Analisis Instrumental (JAIs)
2017

El Presidente informa del estado de las negociacio-
nes con Fira de Barcelona sobre la celebracion de las
JAIs en 2017 organizadas por la SEQA.

El pasado 11 de Mayo de 2016 se celebré una pri-
mera reunion entre Fira de Barcelona, SEQA y
SECyTA donde se abordaron temas como la interna-
cionalizacidn de las JAIs, mejora de las condiciones
econdomicas y el propio formato del congreso.

Posteriormente, el 15 de septiembre, se llevo a cabo
una reunion entre Fira de Barcelona y SEQA, que reci-
bid el 19 de septiembre una propuesta de Fira con unas
condiciones (minimo 450 asistentes, expositores pro-
ponen speakers invitados, reduccion duracion a 2 dias,
reduccion presupuesto de 31 a 22k€, conferencias en
salas pentagonales en zona exposicion comercial,
mantienen tarifas, pero fecha cuota reducida se avanza
aMarzo 2017, se crea una cuota para estudiantes redu-
cida pero antes de 20 de Febrero de 2017) que han sido
consideradas por SEQA inasumibles, de modo que
seguin acuerdo de su Junta Directiva han decidido NO
organizar las JAIs 2017.

Antes esta situacion Fira de Barcelona esté prepa-
rando una nueva propuesta para mejorar las condicio-
nes econdémicas y organizativas, estando a fecha de
hoy todavia a la espera. La Junta de Gobierno de la
SECyTA ha iniciado contactos con diversos grupos de
investigacion para disponer de alternativas en el caso
de que no se celebren las JAIs. Se ha establecido como
fecha limite el 15 de noviembre de 2016 para tomar
una decisién en firme sobre la organizacién de
SECyTA2017

2.4. Colaboracion de SECyTA con otros
congresos

El Presidente informa sobre los distintos congresos
en los que SECyTA ha participado, colaborando o
patrocinando el mismo, sobre todo ofreciendo becas a
sus estudiantes. Asi mismo, en alglin caso también se
ha obtenido cuotas de inscripcién mas economicas
para nuestros socios.

o XVI Latin-American Congress on
Chromatography and 9" National Meeting on
Chromatography

Lisbon (Portugal), 5-9 Enero 2016
Chairman: José Manuel F. Nogueira

* 40" International Symposium on Capillary
Chromatography and 13" GCxGC Symposium
(RIVA2016)

Riva del Garda, (Italy) 29 Mayo-3 Junio 2016
Chairman: L. Mondello

e 9" European Conference on Pesticides and
Related Organic Micropollutants in the
Environment. 15" Symposium on Chemistry and
Fate of Modern Pesticides.

Santiago de Compostela (Spain), 4-7 Octubre 2016
Chairman: Thierry Dagnac
Co-Chairwoman: Maria Llompart
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Asimismo, también informa de préximos congre-
sos en los que SECyTA actuara de patrocinador
* 19* International Symposium on Advances in
Extraction Technologies (ExTech 2017)
Santiago de Compostela (Spain), 27-30 Junio 2017
Chairman: Maria Llompart, Thierry Dagnac,
Janusz Pawlyszyn

e 4™ International Mass Spectrometry School
Raiders of the latest Advances in Mass
Spectrometry
Sitges (Barcelona, Spain)

22 —27 September 2019

Este ultimo evento se trata en realidad de una
Escuela Internacional de Espectrometria de Masas, que
serd organizada por la Sociedad Espafiola de
Espectrometria de Masas (SEEM) y auspiciada por la
International Mass Spectrometry Foundation (IMSF),
que concedio a la SEEM la organizacion de la IMSS-
2019 durante la celebracion del IMSC2016 en Toronto
(Canadad). Esta Escuela es un curso avanzado de espec-
trometria de masas impartido por especialistas de reco-
nocido prestigio a nivel mundial dirigido a estudiantes
de grado y doctorado, doctores e investigadores en cam-
pos de la Quimica, Biociencias, Alimentacion, Medio
Ambiente y Medicina, procedentes de diferentes paises
(maximo 100-120 estudiantes).

La SEEM es la Sociedad organizadora pero la
SECyTA junto a otras Sociedades Cientificas actiian
como colaboradoras. Esta colaboracion consistira en
ofrecer 2 becas de 750 euros para la asistencia de jove-
nes investigadores, socios de la SECyTA, que en el
hipotético caso que no quedaran cubiertas pasarian a la
bolsa comun de becas de la Escuela.

Los beneficios de la Escuela se repartiran propor-
cionalmente a nuestra aportacion y representara un
15% de los beneficios. En el caso de pérdidas, la
SECyTA asumira un maximo de 750€. Los riesgos son
asumibles y los beneficios son importantes. Se creara
una comision para redactar las bases de la concesion.

2.5. Asesoria Fiscal y Proteccion de Datos

Contratacion de un Asesor Fiscal (700 €/afio) para
estar informados de los cambios en la normativa fiscal
y evitar los frecuentes requerimientos ante la Agencia
Tributaria

La SECyTA ha mantenido, en todo momento, bajo
total confidencialidad los datos de nuestros asociados.
Durante el ano 2017 se iniciaran los tramites, a través

de una consultoria, para cumplir con la Ley Orgénica
de Proteccidon de Datos (LOPD) y la Ley de Servicios
de la Sociedad de la Informacion (LSSI).

2.6. Informe sobre el Boletin

El Presidente informa en este punto sobre:

e Incorporacion de una nueva seccion en el Boletin:
tesis doctorales (leidas hace menos de un afio).

e Enlaactualidad se estan imprimiendo 630 ejem-
plares, tanto para socios como para casas comer-
ciales, empresas, bibliotecas, etc.

e Lasdevoluciones son minimas gracias a la gestion
de secretaria y tesoreria para mantener actualiza-
das las bases de datos.

e Disminucioén de la publicidad debido a problemas
econdmicos y presupuestarios de las empresas
colaboradoras. En estos momentos se esta inten-
tando recuperar a dichas empresas y ampliar la
oferta a otras nuevas.

El Presidente cede la palabra a la Dra. M* Luz
Sanz, una de las editoras del Boletin, que se encontra-
ba presente en la asamblea. La Dra. Sanz agradece a
los socios su participacion en el boletin. Asimismo,
recuerda las distintas secciones que ofrece el boletin,
algunas de ellas remuneradas econdmicamente.
Respecto a la nueva seccion de tesis doctorales de
nuestros socios jovenes, anima que enviemos los resu-
menes, ya que en el ultimo niimero se ha observado un
ligero descenso. Y respecto a la seccion de curiosida-
des analiticas, comenta que durante la SECyTA2016
han aparecido temas curiosos que tendrian cabida en
esta seccion, por lo que anima a los socios a participar
en el Boletin que es de todos.

2.7. Actividades futuras

Premio a la mejor tesis doctoral

¢ Convocatoria de un premio a las mejores tesis doc-
torales presentadas sobre Cromatografia y
Técnicas Afines. El premio estara patrocinado por
una de nuestras empresas colaboradoras.

e La Comision designada para fallar los premios
estara compuesta por investigadores de reconocido
prestigio.

e Los premios se concederan anualmente y se escoge-
ran entre las tesis presentadas al premio y que han
sido defendidas durante el tiltimo curso académico.

2.8. Noticias destacables

Larevista The Analytical Scientist ha hecho publi-
ca una lista con las 50 mujeres mas influyentes en
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Quimica Analitica 2016, entre las que se encuentran
tres espafiolas: Coral Barbas, Elena Ibafiez y Lourdes
Ramos, socias de SECyTA. El Presidente les da la mas
sincera enhorabuena y se congratula de que formen
parte de nuestra Sociedad.

3. Informe del Secretario.

En su informe, el Secretario trato los siguientes
temas.

3.1. Socios de la SECyTA.

El Secretario de la SECyTA, Dr. Juan V Sancho,
informa de que desde la ultima Asamblea General,
celebrada el 28 de octubre de 2015 en Castellon, hasta
hoy, 3 de noviembre de 2016, se han recibido un total
de 37 altas y 28 bajas. En el listado actual de Secretaria
el nimero de socios a dia de la celebracion de esta
Asamblea es de 509 socios.

El niimero de altas ha aumentado respecto a otros
afos, por lo que el nimero total de socios se ha incre-
mentado ligeramente. Esperemos que esta tendencia
se mantenga en los proximos afios y recuperemos la
senda de los 600 socios. De las 28 bajas, 25 correspon-
den a bajas solicitadas por los socios, 2 a jubilaciones,
1 abaja por secretaria (fallecimiento) y ninguna esta-
tutarias (debido a que el socio en cuestion lleva tres
impagos consecutivos). Lo que confirma una vez mas
el seguimiento exhaustivo y personalizado de los
impagos.

3.2. Ayudas concedidas por la SECyTA.

Se han concedido un total de 12 ayudas (de 500 €
cada una) para la asistencia a congresos internaciona-
les, distribuidos de la siguiente forma:

e 3 ayudas para la asistencia a COLACRO 2016:
XVI Latin-American Congress on
Chromatography and 9" National Meeting on
Chromatography (9ENC). January 5" - 9* 2016.
Lisbon, Portugal

* 1 ayuda para la asistencia al 14™ International
Symposium on Hyphenated Techniques in
Chromatography and Separation Technology
(HTC-14). January 27™ — 29" | 2016. Ghent,
Belgium

e | ayuda para la asistencia al 44" International
Symposium on High Performance Liquid Phase
Separations and Related Techniques (HPLC 2016).
June 19" —24™ 2016. San Francisco, USA

e 2 ayudas para la asistencia al 18" International
Symposium on Advances in Extraction

Technologies (Extech 2016). July 3*— 6", 2016.
Torun, Poland

e 1ayudapara la asistencia al 21* International Mass
Spectrometry Conference (IMSC2016). August
20" —-26",2016. Toronto, Canada

e 3 ayudas para la asistencia al 31* International
Symposium on Chromatography (ISC2016).
August 28" — September 1, 2016. Cork, Ireland

e 1 ayuda para la asistencia al 6™ European
Association of Chemical and Materials Societies
(EuCheMS2016). September 11" — 15" , 2016.
Seville, Spain

Hay que resaltar que se ha triplicado la inversion
en este concepto respecto al aflo pasado, pero ha per-
mitido que 12 de nuestros socios jévenes hayan podi-
do presentar sus trabajos en reuniones internacionales.
En el caso de la presente Reunion, la Sociedad ha con-
cedido un total de 39 becas de inscripcion a la XVI
Reunion Cientifica de la SECyTA (que han supuesto
un total de 9.750 €) y 39 ayudas de viaje (6.825 €) a
jovenes investigadores socios de la SECyTA que se
desplazasen desde fuera de Sevilla.

3.3. Colaboracion de la SECyTA con otros
congresos.

La SECyTA colaboré en la celebracion del 40®
International Symposium on Capillary
Chromatography and 13" GCxGC Symposium May
29 —June 3,2016. Riva del Garda, Italy. La colabora-
cion consistia en la concesion de ayudas para la asis-
tencia a dicho congreso, sin embargo, no se solicitd
ninguna ayuda para el mismo.

Igualmente, la SECyTA colabor6 con la celebra-
cion del Pesticides 2016: 9" European Conference on
Pesticides and Related Organic Micropollutants in the
Environment. 15" Symposium on Chemistry and Fate
of Modern Pesticides. October 04-07, 2016. Santiago
de Compostela, Spain ofreciendo ayudas de asistencia
a congresos internacionales o patrocinados (a eleccion
de los socios) y apareciendo el logo de la Sociedad
como colaborador en la web del congreso, pero no se
solicité ninguna ayuda.

Del mismo modo, la SECyTA va a colaborar en la
celebracion del 19™ International Symposium on
Advances in Extraction Technologies (ExTech2017)
que se celebrara en June 27" - 30™ 2017. Santiago de
Compostela, ofreciendo ayudas de asistencia a congre-
sos internacionales o patrocinados (a eleccion de los
socios) y apareciendo el logo de la Sociedad como
sponsor en la web del congreso. Hasta el momento no se
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ha solicitado ninguna ayuda, pero todavia hay tiempo
ya que el congreso se celebrara el afio que viene.

Asimismo, la SECyTA va a colaborar con la cele-
bracion de la 4" International Mass Spectrometry
School Raiders of the latest Advances in Mass
Spectrometry que se celebrara en Sitges (Barcelona,
Spain) 22 — 27 September 2019, ofreciendo 2 becas a
jovenes investigadores socios. Al igual que en el caso
anterior, hasta el momento no se ha solicitado ningu-
na beca, pero todavia hay tiempo ya que el congreso
se celebrard en 2019.

3.4. Temas Generales.

Este afio, se ha implementado una nueva lista de
correo para comunicaciones con los socios por parte
de Secretaria, ya que ha habido renovacion parcial de
cargos de la Junta de Gobierno y el nuevo Secretario,
al ser de un centro distinto al anterior, necesita imple-
mentar la lista de correo con las herramientas que le
brinda su institucion. En este caso, el Dr. Juan V
Sancho pertenece a la Universitat Jaume I de
Castellon, y para que sus miembros puedan realizar
envios por correo masivos (somos mas de 500 socios)
y no sean considerados spam, se debe realizar a través
de los grupos de correo de Google. La inclusion de
los correos de contacto de los socios en este grupo
implica un mensaje de bienvenida que a pesar de que
se ha intentado que quede claro que no es spam, algu-
nos de los socios han rechazado su inclusion en este
grupo, con lo que no les llegarian por correo electrd-
nico las comunicaciones de la Sociedad. Desde
Secretaria se va a intentar contactar con los socios
que han rechazado su inclusion en el grupo, quizas
por desconocimiento, pero quizas seria necesario
poder implementar la lista de correo de la Sociedad
en un servidor ajeno a las instituciones a las que per-
tenezca el Secretario de turno, para facilitar la transi-
cion cuando haya elecciones. Una opcion seria que el
servidor de correo se alojara en el mismo que se
encuentra la web de la Sociedad.

3.5. Publicidad de eventos

A través de la pagina web, de mailings desde la
secretaria de la Sociedad, de la distribucidén del
Boletin, etc. se han publicitado los siguientes even-
tos:

e 17 congresos internacionales:
e 1 cursos de especializacion

e 1 ofertas de contratos/becas

¢ 1 master universitarios

e 1redcientifica

3.6. Proximos congresos.

Como ya ha mencionado el Presidente, la proxi-
ma Reunion Cientifica de la Sociedad se celebrara en
2017, inicialmente fuera del entorno de Expoquimia
(JAIs) pero a fecha actual todavia no se ha concretado
el comité organizador.

4. Informe del Tesorero.

En el informe del Tesorero se trataron los siguien-
tes asuntos.

El Tesorero de la SECyTA, Dr. Jordi Diaz Ferrero,
presenta el estado de cuentas y el balance de ingresos 'y
gastos desde la pasada Asamblea General celebrada en
Castellon el 28 de octubre de 2015 (del 23-10-2015 al
31-10-2016), indicando que el balance es positivo.

Respecto al balance el Tesorero llama la atencion
sobre distintos puntos:

e Enprimer lugar quiere agradecer a las empresas
su apoyo econdmico, tan importante para la
Sociedad.

* Respecto al Boletin, se observa un pequefio
balance negativo al bajar la publicidad.

e Sepuede observar un mayor importe en los gastos
de la Junta respecto a otros afios, y esto se debe a
que se ha realizado una Junta de Gobierno mas a
las habituales durante el mes de Julio.

¢ Encuanto ala operativa bancaria, los pocos inte-
reses que da el banco sirven para compensar los
gastos bancarios.

* Elbalance de este periodo ha sido practicamente
cero, con unos ingresos y gastos practicamente
iguales. Debido al buen saldo acumulado de la
Sociedad, este curso todos los ingresos se han
invertido practicamente en becas a nuestros
socios jovenes para la asistencia a la Reunion
anual de la SECyTA o a distintos Congresos inter-
nacionales.

A continuacion, el Tesorero presenta el balance
econdémico de la XV Reunion Cientifica de la
SECyTA y la VII Reuniéon Nacional de
Espectrometria de Masas celebradas en Castellon en
Octubre de 2015.

Destacar que se ha cerrado la SECyTA SEEM
2015 conun balance positivo, del que una parte pro-
porcional corresponde a la SECyTA. Desde el punto
de vista de la Sociedad, la dedicacion econdmica a la
Reunidn ha sido la correspondiente a las becas a estu-
diante socios de la SECyTA.
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El Tesorero informa de que, a dia de hoy, toda la
operativa bancaria es correcta. El nimero de impaga-
dos bancarios se ha reducido considerablemente, sien-
do sdlo 13 en este ano 2016. El Tesorero recuerda a los
socios presentes que es mejor darse de baja que devol-
ver el recibo.

Finalmente, el Tesorero comenta que en diciembre
de 2015 se recibio un requerimiento de Hacienda por
no haber realizado la declaracion de pago a terceros de
2014 que, finalmente, tras varias gestiones, se consi-
guio solucionar.

Araiz de estos problemas, se ha contactado con un
asesor fiscal para que nos ayude en estos temas y estos
al dia en la legislacion fiscal.

6. Ruegos y preguntas

El Secretario da la palabra a la Dra. Maria Teresa
Galceran que insiste en que no hay que dejar pasar
mucho tiempo para decidir como se aborda la Reunion
Cientifica del afio que viene. Por otro lado, reflexiona
sobre que a lo largo de esta reuniéon se han visto
muchos cromatografos acoplados a espectrometros de
masas pero poca discusion sobre columnas, fases esta-
cionarias, moviles, etc. Tendriamos que ser conscien-
tes que en la SECyTA son importantes las técnicas de
separacion.

El Presidente esta de acuerdo con el comentario de
la Dra. Galceran respecto a la Reunion del afio que
viene, ya que cada dia que pasa se hace mas dificil
poder invitar a investigadores extranjeros de prestigio.
Asimismo, también esta de acuerdo en el comentario
sobre las técnicas de separacion. Quizas se podria pre-
parar una guia para las presentaciones con unos mini-
mos a incluir.

El Dr. José A. Gonzalez comenta que parece que
los socios han sido reacios a presentar sus comunica-
ciones en formato oral, ya que sélo se han solicitado
25 orales sobre 180 comunicaciones. También comen-
ta que una reunidn anual es algo bastante “costoso” y
que quizas sea excesivo hacerlas cada aio.

El Presidente contesta que mantener la frecuencia
anual se basa en que se mantiene el nimero de asisten-
tes, pero que también se han oido en otras ocasiones
propuestas de hacer la Reuniéon completa cada dos
afos, y en los alternos realizar un workshop mas redu-
cido.

El Dr. Joan Grimalt recuerda a los socios que una
presentacion en la SECyTA deberia de mostrar como
minimo el cromatograma, para ver como son los picos,
el ruido de fondo, etc. También recuerda que la
Editorial Elsevier acoge con muchas ganas los articu-
los de las reuniones de la SECyTA para publicar en el
Journal of Chromatography A por lo que anima a todos
los socios a participar y a enviar a estos volimenes
especiales sus trabajos de investigacion presentados
en el congreso. La SECyTA lleva ya 20 afios renovan-
do esta colaboracion y seria una pena perderla por falta
de interés, por lo que es importante enviar un nimero
considerable de articulos para mantenerla y que
Elsevier siga interesa. Ademas, recuerda que en este
tipo de volumenes especiales, los editores suelen dar
mas voz a los autores a la hora de responder a las revi-
siones de los referees.

A este respecto, el Presidente comenta que el volu-
men especial de SECyTA 2015 s6lo aparecieron 7 arti-
culos, que es un namero un poco bajo. Por lo que se
une al Dr. Grimalt y anima a todos los socios a mandar
articulos. Todos sabemos que el Journal of
Chromatography A es una revista exigente pero hay
que tener en cuenta que publicar estos volimenes
especiales de nuestros congresos, da caché a la
Sociedad.

Respecto a la primera parte de la intervencion del
Dr. Grimalt, el Presidente comenta que quizas seria
pertinente establecer unas normas de estilo para las
presentaciones en las reuniones de la SECyTA.

En este punto del orden del dia y a la vista de que
no hay mas ruegos ni preguntas ni mas asuntos que tra-
tar, el Presidente da por finalizada la 16* Asamblea
General de la SECyTA a las 19:40 h. del citado dia.

Juan Vicente Sancho Llopis
Secretario de la SECyTA




WEUIEIAS 13 W SEGyre

NUEVOS SOCIOS DE LA SECYTA

1810

Mansukhani Chetwani, Drashti

Instituto de Quimica Orgédnica General, CSIC
Juan de la Cierva, 3

28006 Madrid

1811

Peris Garcia, Ester

Avda. Francia, 39

12540 Vila-Real (Castellén)

1812

Mohammed Hamed, Ahmed

Departamento de Quimica Analitica (Grupo FQM302)
Universidad de Granada

Avda. Fuentenueva, s/n
18071 Granada

1813

Garcia Corcoles, Maria Teresa

Pedro Antonio de Alarcon, 40 Portal 5, 7°K
18002 Granada

1814

Martin Pozo, Laura

Departamento de Quimica Analitica

Facultad de Ciencias Universidad de Granada

Avda. Fuentenueva, s/n
18071 Granada

1815

Riba Mirabet, Marta
Folgueroles, 26 Atico
08022 Barcelona

1816

Navarro Calderdn, Diana
Misericordia, 32

45500 Torrijos (Toledo)

1818

Menéndez Lopez, Nuria
Fernando Morén, 3, 6°A
33401 Avilés (Asturias)

1819

Prados Nieto, Isabel Maria
Baena, 32

14670 Valenzuela (Cérdoba)

1820

Jurado Campos, Natividad

Virgen del Soterrafio, 12

14920 Aguilar de La Frontera (Cérdoba)

1821

Julia Martinez, Anna
Joan Giiell, 54
08028 Barcelona

1822

Mamani Huanca, Maricruz
Berdun, 2

28050 Madrid

1823

Jiménez Gonzalez, Marco Antonio
Beata Sor Mariana, 17

41510 Mairena del Alcor (Sevilla)

1825

Pefia Herrera, Juan Manuel

Instituto de Diagndstico Ambiental y Estudios del
Agua, IDAEA-CSIC

Jordi Girona, 18-26

08034 Barcelona

1826

Gonzalez Santamaria, Rosario
Pérez Galdés, 62 - 7°K

26006 Logrofio (La Rioja)

1830 )

Momp6 Roselld, Oscar

Departament de Quimica Analitica, Facultat de
Quimica, Universitat de Valeéncia

Dr. Moliner, 50

46100 Burjassot (Valencia)

1833

Delgado Ferndndez, Paloma

Instituto de Investigacién en Ciencias de la
Alimentacién (CIAL)

Nicolas Cabrera, 9

28049 Cantoblanco (Madrid)

1834

Alcantara Duran, Jaime

Blas Fernandez, 8 4°izq
23640 Torredelcampo (Jaén)

1835 .

Manjén Cembellin, Oscar Roque
TOLLPHARMA

Aragoneses, 2

28108 Alcobendas (Madrid)

1836

Hernandez Corroto, Ester
Galicia, 39 7°D

28942 Fuenlabrada (Madrid)
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HOMENAJE A SOCIOS

DISTINGUIDAS TRES SOCIAS DE LASECyTA
POR LAREVISTA THEANALYTICAL
SCIENTIST.

Recientemente, en el ndmero 1016 de octubre de
2016, larevista The Analytical Scientist ha publicado
su Power List de 2016, la primera lista dedicada expre-
samente a cientificas, en donde se recogen los nom-
bres de las 50 mujeres mds influyentes y destacadas en
las ciencias analiticas de todo el mundo. En este ampli-
simo campo se han incluido disciplinas como la espec-
trometria de masas, la cromatografia de fluidos super-
criticos, el analisis farmacéutico o las técnicas dmicas
y forenses entre otras muchas.

No es la primera lista de este tipo que esta revista
publica, ya que con anterioridad editaron dos listas que
inclufan a los cientificos analiticos mds destacados a
nivel mundial (“Top 100”) y una a los cientificos de
menos de 40 afios (“Top 40”). El hecho de que en las
dos primeras no se vieran igualmente representadas las
mujeres fue la causa de confeccionar la lista que hoy es
noticia.

Es un placer y un orgullo poder contar entre las dis-
tinguidas con las Dras. Coral Barbas (Facultad de
Farmacia de la Universidad CEU San Pablo, Madrid),
Elena Ibafez (CIAL-CSIC) y Lourdes Ramos
(IQOG-CSIC), miembros destacados de 1a SECyTA.

Al acceder a la noticia (https://theanalyticalscien-
tist. com/power-list/2016/) también es posible conocer
algunos momentos decisivos en su carrera cientifica,
asf como su visién del futuro de las ciencias analiticas,
lo que ofrece un panorama diverso y muy cualificado
de los retos a los que se enfrentan los cientificos en los
préximos afios.

Nuestra mds sincera enhorabuena por esta mereci-
da distincion.

Coral Barbas es Catedrdtica de Quimica Analitica del
Departamento de Quimica y Bioquimica y Directora
del Centro de Metabolomica y Bioandlisis (CEMBIO),
Facultad de Farmacia, Universidad CEU San Pablo,
Madrid.

Elena Ibaiiez es Profesora de Investigacion del
Laboratorio de Foodomics del Departamento de
Bioactividad y Andlisis de Alimentos, Instituto de
Investigacion en Ciencias de la Alimentacion (CIAL-
CSIC), Madrid.

Lourdes Ramos es Investigadora Cientifica del
Departamento de Andlisis Instrumental y Quimica
Ambiental, Instituto de Quimica Orgdnica General
(IQOG-CSIC), Madrid.
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JUBILACION DE MARIA JOSE GONZALEZ CARLOS

La profesora Maria José
Gonzalez Carlos, Mariché
para todos los que la cono-
cen, se acaba de jubilar.
Licenciada y doctora en cien-
cias quimicas por la universi-
dad Complutense de Madrid,
inicio sus trabajos de investi-
gacion en 1974 en la antigua
U.E.I. de Contaminacion
Ambiental del Instituto de
Quimica Orgénica General
(IQOG) del CSIC, liderada por el profesor Gonzalo
Baluja, bajo cuya direccion realizo su tesis doctoral sobre
Saccharomyces cerevisiae y comenzd a adentrarse en la
quimica ambiental, campo entonces con una repercusion
muy distinta de la actual. Sus trabajos sobre Pb, Cd y Hg,
pioneros en especiacion, y sobre plaguicidas, en particu-
lar sobre compuestos organoclorados como el DDT,
HCH, y posteriormente sobre bifenilos policlorados
(PCB), fueron la base de su carrera cientifica, centrada en
el desarrollo de métodos de separacion, identificacion y
cuantificacion de contaminantes organicos persistentes
(COP) y, mas recientemente, de nuevos contaminantes
quimicos. Una vez obtenido su doctorado, pas6 dos afios
en L’Ecole Polytechnique de Palaiseau (Paris, Francia),
en el laboratorio del profesor Georges Guiochon, colabo-
rando con la doctora Claire Vidal-Madjar. Alli, ampli6
conocimientos tedricos sobre cromatografia y sento las
bases de su acercamiento al analisis de las dioxinas y
furanos, iniciandose en el uso de técnicas instrumentales
mas complejas y novedosas para la época en nuestro pais.

En su reincorporacion al IQOG, al lado del Dr. Luis
Hernandez Saint-Aubin, se propuso la puesta a punto de
este reto analitico, para lo que contaba con medios cierta-
mente insuficientes, momento en que comenzo su cola-
boracion con el profesor Josep Rivera Aranda, del labora-
torio de Espectrometria de Masas del CID-CSIC, actual
IDAEA-CSIC, e inici6 una larga y estrecha relacion cien-
tifica y personal que puso a su alcance los modernos equi-
pos que estos analisis requieren. También han sido innu-
merables y muy fructiferas las colaboraciones que ha
mantenido durante todos estos afios con investigadores
de gran prestigio y relevancia nacional e internacional,
que han contribuido a enriquecer su carrera investigado-
ra.

Con el tiempo, su grupo de investigacion fue creciendo
gracias a la incorporacion de nuevos estudiantes, hoy
cientificos de renombre, y a la apertura a nuevas técnicas
analiticas para el estudio de otros tipos de contaminantes.
Asi, la linea de cromatografia de gases se amplio con
equipos acoplados a analizadores de masas, o los novedo-

sos cromatografos multidimensionales mediante “heart-
cut” (estudios de quiralidad) y bidimensionales (PCT,
PBDE, PXB, metabolitos de PCB, etc.). Ademas, se
adentro en la cromatografia de liquidos acoplada a espec-
trometria de masas para abordar el estudio de algunos
contaminantes emergentes, como los ftalatos.

Los campos en que se ha desarrollado la practica totali-
dad de su labor cientifica e investigadora se centran en el
medio ambiente (numerosos y pioneros trabajos en el
Parque Nacional de Dofiana, o el Parque Regional del
Sureste de Madrid entre otros), la salud ambiental (en la
Comunidad de Madrid y Huelva) y, de manera especial,
en la seguridad alimentaria (innumerables trabajos sobre
la contaminacion quimica en alimentos).

Su larga trayectoria, plasmada en un gran listado de traba-
jos de investigacion cientifica en revistas punteras de los
campos de medio ambiente, quimica analitica y cienciay
tecnologia de los alimentos, asi como tesis doctorales,
trabajos de licenciatura, tesis de master, etc., no sélo se ha
circunscrito al campo cientifico, sino que se ha significa-
do por su aportacion en actividades complementarias al
mismo, como es su pertenencia como vocal a la Sociedad
Espaiiola de Espectrometria de Masas (SEEM) y, espe-
cialmente, a la Sociedad Espafiola de Cromatografia y
Técnicas Afines (SECyTA) desde sus inicios como
GCTA. En esta ultima, ha desempeinado diferentes pues-
tos como vocal, vicepresidenta y presidenta. También
hay que destacar que ha ocupado la jefatura del departa-
mento de Analisis Instrumental y Quimica Ambiental del
IQOG-CSIC, ha sido vicedirectora de dicho instituto,
coordinadora del area de Ciencias y Tecnologias
Quimicas del CSIC, y Representante Nacional en la
Division de Quimica y Medio Ambiente de la [TUPAC.

Pero, Mariché, con ser importantisimo lo dicho hasta el
momento, es mucho mas. Es la persona. Lectora de muy
largo recorrido, cinéfila hasta la médula, inquieta e
incombustible, los que hemos tenido y tenemos la enor-
me suerte de conocerla podemos resaltar su cercania, su
familiaridad, su accesibilidad y su ayuda en todo momen-
to, convirtiendo cualquier dificultad en un problema de
menor cuantia, siempre con la mejor disposicion.

Enhorabuena, Mariché. Disfruta de esta etapa que se te
abre y de la que no tenemos dudas que sabras aprovechar
al maximo. Gracias por tantas cosas.

Mario Fernandez, Belén Gomara, Laura Herrero,
Begofia Jiménez y Lourdes Ramos
Instituto de Quimica Organica General, CSIC
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44™ INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON HIGH
PERFORMANCE LIQUID PHASE
SEPARATIONS AND RELATED TECHNIQUES.

The High Performance Liquid Phase Separations
and Related Techniques Symposium is held annually
alternating between Europe and United States, and since
2008 some events have also taken place in Asia. This
year, the 44™ edition took place in San Francisco
(California, USA) between 19"-24™ June 2016. The
event was organized by the Kennedy group from the
Department of Chemistry of the University of Michigan
and was chaired by Professor Robert T. Kennedy.

The conference started with an opening ceremony
where we were surprised by a Chinese music and dragon
spectacle. After that, two interesting plenary lectures
were the starting point for the rest of the meeting:
‘Technologies and strategies for driving the personalized
medicine revolution: transforming healthcare through
wellness’ by Dr. Leroy Hood, and ‘Advancing biology,
chemistry and medicine through high-resolution chro-
matography mass spectrometry-based proteomics’ by
Dr. Steven Carr. Once the conference was inaugurated,
the scientific program was developed on 49 key notes,
115 oral communications split into 15 parallel sessions,
and 273 posters divided into 24 topic sessions. Besides,
every day during lunch time we had the opportunity to
attend 12 vendor technical workshops.

As anew feature in this edition, the educational dif-
fusion of the knowledge about several chromatographic
topics had a big importance and, therefore, 16 free tutori-
als were given with the objective of making this knowl-
edge accessible to everybody and particularly to people
with less experience in the tutorial topic. In addition,
another novelty was the incorporation of 3 discussion
panels formed by four leading experts, in which different
topical issues were addressed and where special empha-
sis was paid to the participation of the audience. The
three interesting topics addressed were: ‘Future direc-
tions of micro- and nanofluidics’, ‘Columns of the
future... and beyond’ and “Technical needs for biophar-
maceuticals: HPLC-MS and beyond’.

The conference was completed with 9 short courses
on leading topics such as HPLC and UHPLC trou-
bleshooting and method development for small mole-

cules, measuring glycosylation of proteins by HPLC-
MS,LC-MS*strategies for identification and quantita-
tion, the role of chromatography in the analysis and char-
acterization of protein therapeutic drugs, chiral separa-
tions, Two-Dimensional Liquid Chromatography (prin-
cipals, method development and applications) and CE-
MS as an easy to operate and information rich
technology. It is also worth noting the important role that
the social program had in this conference as we could all
enjoy a fantastic dinner on a yacht, cruising along the
San Francisco Bay.

Finally, the conference culminated with a closing
session in which we were pleased with the following
four plenary lectures: ‘Separation science and analytical
chemistry: past, present and future’ by Dr. Barry L.
Karger, ‘Ultrasensitive protein analysis using capillary
zone electrophoresis coupled with tandem mass spec-
trometry’ by Dr. Norman Dovichi, ‘Photophoresis: opti-
cal force chromatography separating molecules using
mechanical forces of light” by Dr. Doo Soo Chung and
‘Cancer lipidomics: analysis of dysregulated lipids using
mass spectrometry’ by Dr. Michal Holcapek. Besides, in
this closing session the best poster award as well as the
2016 Csaba Horvath young scientist award for the best
oral presentation were announced. Moreover, presenta-
tion of the forthcoming HPLC conferences was done by
their corresponding Chairs: HPLC 2017 (Prague, Czech
Republic) by Michal Holcapek and Frantisek Foret;
HPLC 2017 (Jeju Island, South Korea) by Doo Soo
Chung, and HPLC 2018 (Washington, DC, USA) by
Norman Dovichi.

As conclusion, HPLC 2016 was a very interesting
and worthy of attending meeting on chromatography
where the main topical issues were dealt and where the
interaction between the industry and the academic part-
ners was favored.

Lidia Montero Garcia
Instituto de Investigacion en Ciencias de la
Alimentacion (CIAL-CSIC)
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ISC 2016 - 31™ INTERNATIONAL
SYMPOSIUM ON CHROMATOGRAPHY

The International Symposium on Chromatography
(ISC) is one the most traditional conferences concerning
chromatography and separation sciences. It is a biannual
congress and this year it took place from 28" of August to
1* of September in Cork (Ireland). It covers separation
methodologies in all scales (preparative, fundamental,
and applied science) and application fields such as phar-
maceutical, bioanalytical,environmental, forensic, clini-
cal, toxicological, and food analysis research.
Furthermore, detection methods are also an important
topic at ISC.

The schedule was organized during five days of ple-
nary session, lectures, tutorial courses, posters presenta-
tions, and vendor lectures series on instrumentation and
services for chromatography, separation science and
mass spectrometry. Thus, the congress was organized
into 32 sessions containing 9 plenary lectures, 27
keynote, 81 oral presentations, 10 tutorials, 3 short
courses and 4 vendor seminars.

Concerning the poster sessions, 353 communica-
tions were presented in three different sessions (Monday,
Tuesday, and Wednesday). The communications pre-
sented in this conference, dealt with different aspects of
separation  techniques, extraction techniques,
metabolomics approaches, mass spectrometry detection,
biomedical diagnostics, etc. Therein, researchers had the
opportunity to present, share and discuss their latest
results with the rest of participants. Several international
renowned scientists composed the scientific committee
and the meeting was chaired by Dr. Apryll M. Stalcup,
from Dublin City University (Ireland), and Dr. Jeremy
D. Glennon from University of Collage Cork (Ireland).

The ISC 2016 started on Sunday morning with three
parallel short courses. The first one was centred in the
development and control of robust HPLC methods by
modelling; the second one about the fundaments and
practical aspects of UHPLC; and the last one dealt with
the principles, instrumentation, method development
and applications of supercritical fluid chromatography
(SFC). In the evening, after completion of the courses,
the Opening Ceremony took place with an enjoyable
concert and then, an introduction to the congress was
presented. Later, the Session 1 was started with a plenary
lecture of the Dr. Daniel W. Armstrong focused on the
use superficially porous particles in the ultra fast chiral

and achiral separations. Then, another interesting ple-
nary talk was carried out by the hand of Dr. John Cryan
about how the gut microbiome can better brain health.
To finish the first day a welcome reception sponsored by
Shimadzu took place in Devere Hall.

On Monday morning, the session began with the
CASSS Award ceremony to Prof. Frantisek Svec for his
important contribution in the separation science and in
the development of organic-based monolithic columns
that are finding applications in numerous fields.
Subsequently, Dr. Frantisek Svec gave a plenary lecture
where he reviewed the story of porous polymer-based
monolithic columns. Another interesting plenary talk
about LC-MS methods applied in sport drug testing was
given by the Dr. Mario Thevis. After coffee break, three
parallel sessions (Session 3,4,and 5) and a Tutorial took
place. Sessions were focused on the use of chromatogra-
phy in the pharmaceutical analysis, on new materials
used in chromatographic columns and issues related
with the fundaments of chromatography. Tutorial 1 was
given by Dr. Didier Thiebaut and it was designed for
people interested in SFC. After lunch, two successive
Vendor Seminars of Shimadzu and Waters were per-
formed. Later, other three parallel sessions (Session 6,7,
and 8) and two Tutorials were carried out. This time, ses-
sions were dedicated to the new trends in the use of mass
spectrometry, the analysis in 2D and biomedical analy-
sis. In the Tutorial 2, Dr. Wolfgang Lindner talked about
past and future of chiral separation and in Tutorial 3, Dr.
David McCalley explained the role of the stationary
phase in HPLC and the new developments of column
technology. Finished sessions, the first Poster session of
the symposium took place. After this, several coaches
brought attendees Cork City Hall where the Civic
Reception was occurred. There we could enjoy a show
of traditional dancing and Irish music.

On Tuesday, the congress started with three parallel
sessions (Sessions 9, 10, and 11) and Tutorial 4. The
Session 9 was focused on the use of new materials and
technologies for the preparation of chromatographic
columns, while Session 10 and 11 were focused on SFC
(solvents, benefits and applications) as well as on the
recent trends in sample preparation. The Tutorial 4 was
given by Dr. Tony Edge and it was based on 2D-LC.
After coffee break, three more parallel sessions
(Sessions 12,13, and 14) and Tutorial 5 took place. The
Sessions 12 and 13 provided also a strong focus on col-
umn technology and sample preparation in different
fields while Session 14 was focused on separation tech-
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nologies for bio- and pharmaceutical analysis. Moreover,
Dr. Gert Desmet talked about fundamental and practical
aspects of UHPLC in Tutorial 5. After lunch break, one
vendor seminar of Thermo Fisher Scientific was per-
formed. Later, three more sessions (Sessions 15, 16, and
17) and two tutorials took place (Tutorial 6 and 7). The
Session 15 was the most theoretical speech, aimed to dis-
cuss instrumentation and 2D HPLC. The Sessions 16 and
17 were focused on the analysis of environmental, bio-
logical and forensic samples. Moreover, Dr. Fiona Regan
shared her knowledge about the role of temperature in
HPLC and the advantages of column thermostatting in
Tutorial 6, moreover, Tutorial 7 was based on physical
origins of band broadening in modern chromatography
columns, given by Dr. Martin Gilar. Thus, the day con-
cluded with the second poster exhibition which was car-
ried out in Aula Maxima.

Three parallel sessions started on Wednesday
(Sessions 18, 19, and 20). These sessions concerned a
miscellaneous of different topics like Ion
Chromatography (IC) (Session 18) and the application in
the production of organic and inorganic profiles from
Antarctic snow samples, on the other hand, the prepara-
tion of novel pellicular stationary phases in IC. The
Session 19 was focused in Omics field, where Dr. Ian
Wilson presented a nice talk on LC-MS and the applica-
tion in Metabolomics, Metabonomics and Metabolic
phenotyping. Next, three oral presentations over the ben-
efits of separation techniques coupled to MS in omics
studies were carried out. Third parallel session (Session
20) covered the Food and Health topic and was mainly
focused in the analysis and the development of different
methods to evaluate food quality, food authenticity, and
food fraud. Afterward, three parallel session regarding
microfluidic, Process Analytical Technology (PAT) and
column technology (Sessions 21,22, and 23 respectively)
took place. Meanwhile, in the morning two tutorials were
exposed, the first one, was presented by Dr. Jarel L.
Anderson (Tutorial 8) and his talk on the potential of
molecularly imprinted polymers as solid-phase extrac-
tion sorbent (their synthesis, applications, and the on-line
coupling from LC to nano-LC) and the second one was
presented by Dr. Ian Wilson in a deeply talk on
metabolomics in Tutorial 9. Additionally, a vendor semi-
nar from Agilent was presented. After lunch, three paral-
lel sessions were about electrodriven separations
(Session 24), Lipidomics (Session 25) and sharing
Session 26, forensic and environmental topics.
Simultaneously, Tutorial 10 was presented by Dr. Mel
Euerby and he spoke about the relevance of the gradient

in RP-LC. After a short break the last session of the day
(Session 27) were two plenary talks, Dr. Pauline Rudd
and Dr. JeanLuc Veuthey. During this day, the third poster
exhibition was carried out in Main Building. To conclude
the day, a Gala Dinner and Party took place in
Ballymaloe restaurant where delicious typical Irish food
could be tasted while listening to alive performed songs
and enjoying typical Irish dancing.

The last day started with the Session 28 and the “3
minute presentations” of preselected posters presented
during the congress for the Genzo Shimadzu Best Poster
Award. Next, three parallel session were started after best
poster competition. The Session 29 shared Omics topic,
where Dr. Coral Barbas spoke about metobolomics for
nutrition and related diseases, and Food and Health topic
where Dr. Irena Vovk talked about MS in the analysis of
bioactive compounds in plant extracts and food supple-
ments. Besides, the analysis of trace elements was dis-
cussed in Session 30. Third parallel session (Session 31),
was focused in the last studies on sample preparation.
Finally, the Session 32 included three plenary lectures,
awards and the closing ceremony. Dr. Wolfgang Linder
opened the plenary session speaking about chromato-
graphic enantiomer separations, Dr. Gert Desmet and his
talk about an overview and the future trends on dispersion
in liquid chromatographic, and the last one plenary lec-
ture was presented by Dr. Paul R. Haddad and his talk
concerning the prediction retention times in different
chromatographic modes based on chemical structures.

To conclude the congress, different awards like Fritz-
Pregl Medal and ChromSoc award went to Prof.
Wolfgang Lindner and to Prof. Ian Wilson, respectively.
Additionally, eight Genzo Shimadzu best poster awards
were given. Finally a video invitation for the next
appointment of 32" International Symposium on
Chromatography was presented by Dr. Didier Thiébaut.
The next symposium will be held from 23" to 27"
September of 2018 in the Centre Expo Congres
Mandelieu in Cannes-Mandelieu, France.

Alexandra Junza Martinez, Department of Analytical
Chemistry, University of Barcelona; Raquel Pérez
Miguez, Department of Analytical Chemistry, Physical
Chemistry, and Chemical Engineering, University of
Alcald, Madrid; Romy Vasquez Villanueva,
Department of Analytical Chemistry, Physical
Chemistry, and Chemical Engineering, University of
Alcala, Madrid
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18™ INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON
ADVANCES IN EXTRACTION
TECHNOLOGIES (EXTECH) & 22™
INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON
SEPARATION SCIENCES (ISSS)

The 18" International Symposium on Advances in
Extraction Technologies (ExTech) & 22" International
Symposium on Separation Sciences (ISSS) were held
in Torun (Poland) between 3"-6™ July 2016. ExTech
series started in 1999 in Waterloo (Canada), and it has
been held annually around the world. The ExTech sym-
posium is the world leading scientific meeting for sam-
ple preparation, analytical and sample clean-up tech-
niques. The meeting is focused in the discussion and
presentation of theorical and fundamental aspects of
well-established and novel technologies and materials,
as well as their application to biological, pharmaceuti-
cal, clinical, forensic and environmental analysis. On
the other hand, the I* ISSS took place in Bled
(Slovenia) in 1990. Since 2002, this meeting has been
celebrated annually, and its main objective is the pre-
sentation of new achievements in the fields of liquid,
gas and thin-layer chromatography, electrophoresis,
and hyphenated techniques thereof, sample preparation
and chemometrics.

During 4 days, 14 plenary, 32 key notes, and 25 oral
lectures were presented for international renowned
speakers of 17 countries and also 257 poster communi-
cations were presented in 4 sessions.

The scientific program began on Sunday 3™ with
four different workshops which were held during the
morning at the Faculty of Chemistry, Nicolaus
Copernicus University. In them, theorical aspects of
different extraction techniques (SPE and SPME) were
described and also advanced applications and new
approaches of these techniques were presented. In the
afternoon, the opening ceremony took place and after-
wards, Prof. Pawliszyn (Canada) opened the Session I
(theorical and fundamental aspects in separation sci-
ences) giving an interesting overview about the behav-
iour of analytes in complex matrix. Afterwards, Prof.
Jandera (Czech Republic) offered the most recent
advances in multidimensional liquid chromatography,
and finally Prof. Felinger (Hungary) and Prof. Schmitz
(Germany) gave an overview about the characteriza-
tion of stationary phases in liquid chromatography, and
the use of ion mobility spectroscopy as an efficient sep-
aration dimension in liquid chromatography. Finally,

the first day concluded with a nice welcome cocktail
for all the participants.

On Monday, the day began with the plenary lec-
ture of Prof. Stashenko (Colombia), talking about
the analysis of complex mixtures of secondary
metabolites from exotic plants. Afterwards, Session
II & III (biological and environmental sample prepa-
ration and analysis) were placed in parallel sessions.
In the Session II, recent trends in liquid-phase
microextraction was presented by Prof. Pedresen-
Bjergaard (Norway), Prof. Mills (United Kingdom)
talked about the passive sampling for the analysis of
emerging pollutants in water, and finally Prof.
Chimuka revised the classical Soxhlet extraction in
combination with molecularly imprinted polymers
as a novel extraction technology. In Session II, 3
keynotes were presented. In the first of them, Prof.
Maruska (Lithuania) presented methodologies, tech-
niques and devices for bioanalysis, afterwards Prof.
Poliwoda (Poland) showed an overview of sample
pretreatment methods used for the determination of
phytoestrogenes in urine samples. The last keynote
was presented by Prof. De Bubba (Italy) who
showed different procedures to analyze micropollu-
tants in the environment. After that, the first poster
session took place during the coffee break, where
more than 125 posters were presented and exhibited.
In the second part of the morning Session IV (theori-
cal and fundamental aspects of extraction tech-
niques) and Session V (emerging contaminants of
natural samples) were held, in two interesting paral-
lel sessions. In Session IV, the first lecture was pre-
sented by Prof. Nogueira (Portugal) talking about
new strategies for sorption-based methods.
Afterwards, Prof. Psillakis (Greece) showed an
overview of the vacuum-assisted-HSSPME tech-
nique. The next oral presentation was about new
strategies for miniaturized on-line LC techniques
presented by Prof. Campins-Falco (Spain), and the
last oral presentation was presented by Prof. Madej
(Poland) talking about different strategies for the
analysis of biological samples. Regarding the
Session V, it began with Prof. Kee Lee (Singapore)
talking about the development of automated systems
for monitor water, followed by Prof. Bruzzoniti
(Italy) showing new perspectives in environmental
water remediation. Afterwards, Prof. Coman
(Romania) and Prof. Gersiuk (Ukraine) talked about
the specific pollutants in the Romanian Tizsa River
and their bioremediation. Finally, the session fin-
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ished with the oral presentation of Prof. Vrana
(Czech Republic) about the use of passive sampling
devices for the toxicological screening of the
Danube River. In the afternoon and after the lunch,
the Session VI (miniaturization and hyphenated
techniques) took place. Prof. Fanali (Italy) opened
the afternoon lectures giving an overview of the
miniaturized techniques and the future trends. After
that, Prof. Edge (UK) showed a practical application
of HILIC for the analysis of polar compounds. The
next lecture was presented by Prof. Trafkowski
(Germany) talking about hyphenated techniques for
rutine use. Afterwards, Prof. Pichon (France) pre-
sented enzymatic microreactors for the analysis of
proteins. The two last lectures were presented by
Prof. Buszewska-Forajta (Poland) and Prof.
Matczuch (Poland) who talked about the identifica-
tion of compounds from insects and the application
of mass spectrometry based techniques to investi-
gate anticancer metallocomplexes, respectively.
After this intense day of conferences the participants
were invited to a nice revel in the Ethnographic
Museum of Torun, where all participants could
enjoy a good time and live music.

Tuesday started with the plenary lecture presented
by Prof. Gérecki (Canada) on the session dealing with
new technologies, techniques and automated analyti-
cal systems. Continuing with this topic, two parallel
sessions (VII and VIII) of three conferences each one
were held. To begin session VII, Prof. Thiébaut
(France) spoke about new approaches to replace con-
ventional gas chromatographs by silicon based micro
machined columns. In particular, he and his group
developed silica monolith and sputtered stationary
phases. Next, Prof. Jiang (China) explained the prepa-
ration of novel zwitterionic hilic monolithic columns.
To conclude this session, Prof. Szumski (Poland)
reported their achievements in preparation, evalua-
tion and applications of new monolithic stationary
phases, applied to capillary LC and sample prepara-
tion. At the same time, session VIII took place. Prof.
Vovk (Slovenia) opened this session presenting dif-
ferent methods for the analysis of proanthocyanidins
in plant and food samples. Subsequently, Prof.
Malinowska (Poland) described diverse chromato-
graphic procedures to determine biological properties
of active compounds. Finally, Prof. Klebovich
(Hungary) described how to determine Drug -
Alcohol, -Caffeine and -Smoking interactions thanks
to hyphenated bioanalytical techniques. Afterwards, a

coffee break was made. Then, two parallel sessions
(IX and X)) of five key lectures each one were held.
Session IX concerned with microextraction and
microseparation, mainly focused on solid-phase
microextraction. Session X addressed biomedical,
bioanalytical applications and diagnostic tools.

Six oral communications dealing with biosepara-
tion techniques in the analysis of food and natural sam-
ples opened the afternoon. Following these communi-
cations presented by Prof. Bojko (Poland), Prof.
Brzézka (Poland), Prof. Malik (USA), Prof. Kaljurand
(Estonia), Prof. Ouadah (France) and Prof. Karpinska
(Poland), three poster sessions were conducted. One of
them, about theoretical and fundamental aspects in sep-
aration sciences & extraction technologies, had 44
posters, while the next one, dealing with new technolo-
gies, techniques and automated analytical systems, had
35 and the last one, which addressed new devices and
techniques for sample preparation, had 46 posters. To
conclude the day, a nice banquet was celebrated in the
Cultural and Congress Centre — Jordanki, which was
enlivened by a musical group.

Last day, Wednesday 6™ July, began with the ple-
nary lecture of Prof. Mondello (Italy), who talked
about a miniaturized liquid chromatography (LC) sys-
tem, nanoLC, coupled to electron ionization mass
spectrometry (EI-MS). Successively, two parallel ses-
sions of three oral communications each one took
place. All of them treated about separation techniques
applied to the analysis of food ad natural samples. Prof.
Llompart (Spain) presented her work related to new
extraction approaches for the analysis of personal care
products. Prof. Jelen (Poland) spoke about extraction
of volatile metabolites from Brassica vegetables and
Prof. Husseini (Lebanon) presented an extraction
method to determine PAHs in chicken. On the parallel
session, Prof. Weiss (Austria) discussed the use of
UHPLC coupled with Charged Aerosol Detection
(CAD) to detect compounds from natural products.
Prof. Skalicka-Wozniak (Poland) presented the separa-
tion of coumarins and terpenoids from plant matrix
with high performance counter-current chromatogra-
phy (HPCCC) coupled with HPLC/DAD/ESI-TOF or
GC-MS. Lastly, before the coffee break, Prof. Simon
(USA) showed a new method of odour identification
using canines for future use in the field of environmen-
tal substance detection. After the pause, two parallel
sessions with 5 oral presentations were held. One of
them about new extraction phases and remote sensing,
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and the other one about new separation phases &
hyphenated techniques.

Prof. Berek (Slovakia) was in charge of opening the
last session of the congress, regarding separation sci-
ences in theory and praxis. His tutorial lecture
addressed molecular characterization of block copoly-
mers by liquid chromatography. Next, Prof. Knopp
(Germany) spoke about the depletion of cyanotoxin
microcystin-leucine-arginine (MC-LR) from surface
water using plantibody-doped porous biofilters.
Following, Prof. Corradini (Italy) discussed the factors
affecting electrophoretic and chromatographic analysis
with the aim of developing novel analytical separation
methods for the identification and quantification of
phytochemicals in plant extracts and foodstuff. Finally,

Prof. Rosenberg (Austria) gave the last plenary lecture.
He exposed his work based on the characterization of
the organic electrolyte of the lithium ion batteries and
its volatile degradation products by GC/MS and
HPLC/MS.

To conclude the ExTech & ISSS’2016, the closing
ceremony took place, where next ExTech’2017, which
will be held in Santiago de Compostela (Spain), and
ISSS’2017, in Innsbruck (Austria), were presented.

Maria Celeiro Montero y Marlene Vila Gonzalez.
Laboratorio de Investigaciéon y Desarrollo de
Soluciones Analiticas (LIDSA). Departamento de
Quimica Analitica, Nutriciéon y Bromatologia. Facultad
de Quimica, Universidade de Santiago de Compostela.

6™ EuCheMS CHEMISTRY CONGRESS

The sixth edition of the European Chemistry
Congress was held for the first time in Spain, taking
place in the city of Seville from 11" to 15" September
2016. Organized bienially by the European Association
for Chemical and Molecular Sciences (EuCheMS) and
the National Chemists Association of Spain (ANQUE),
the EuCheMS Congresses have the main objective of
gathering scientists with various professional back-
grounds from different countries of Europe, and from all
areas of chemistry to discuss recent advances in chemi-
cal sciences, promote collaborations between different
fields of chemistry and exchange ideas to increase the
impact of chemical research in our society.

Located in the Palace of Exhibition and Conferences
(FIBES) in the east of Seville, the congress started on
Sunday afternoon with the opening ceremony under the
slogan Chemistry creating future. Welcoming talks were
given by the European Commission official Sgren
Bgwadt, the President of the EuCheMS David Cole-
Hamilton, ANQUE'’s President Ernesto Castafieda, Peter
Edwards, Carlos Negro, Pedro Mir6, José Sanchez
Maldonado and Carmen Castrefio, who as First Deputy
Mayor of Seville, gave a “warm welcome to their warm
city”. The first Plenary Lecture was given by the 2005
Chemistry Nobel Laureate Richard Shrock, presenting
the Recent Advances in Olefin Metathesis. This interest-
ing talk was followed by the Plenary Lecture of Gérard
Férey about metal-organic frameworks, covering the
progress made from their initial development to the sev-

eral applications that these new materials have found
throughout the years up to present day.

Also during this ceremony, both the EuCheMS and
the Royal Society of Chemistry Spiers Memorial awards
were granted. At the end of the day, the exhibition was
inaugurated with a welcoming cocktail in the presence
of several organizations and industry companies such as
Wiley, Springer, the American Chemical Society, Cepsa,
Dow Chemicals,among others.

The following days started with a Plenary Lecture
succeeded by parallel Topic Plenaries, which in turn pre-
ceded oral parallel sessions divided in 8 topics:

. Education and Society
The Environment, Energy, and Sustainability
New Chemical Compounds: Synthesis, Methods
and Industrial Processes
. Catalysis, Industry and Applications
Materials, Devices and Nanochemistry
Properties of Matter
. Physical, Analytical and Experimental Methods in
Chemistry
. Chemistry in the Life Sciences

omEY 0w
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In general, the conference included 9 Plenary
Lectures presented by top world leading scientists and
Nobel Laureates, and 29 Topic Plenary Lectures from
internationally renowned speakers. For each topic, oral
sessions were held in the morning and the afternoon after
the coffee break and lunch, always opened by an invited
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speaker expert in the area and followed by oral keynotes,
oral communications and short oral contributions; these
last ones giving the opportunity to students to present
their works.

Within the extensive scientific program, the themes
related to the analytical chemistry field were discussed
throughout the congress in the different Topics, in partic-
ular Topic G. An important contribution was the Topic
Plenary about advances on plasma ion sources and mass
analysers presented by Alfredo Sanz-Medel, with
emphasis on the applications in chemical speciation and
proteomics in the field of biosciences. The use of
immunoplatforms for the determination of early alarm
biomarkers was discussed, as well as the features and
applications of Pulsed Glow Discharge-Mass
Spectrometry, developed by his research group.

For those specialized in the development of meth-
ods, the subtopic G1 sessions that took place on Monday
and Tuesday were very useful and interesting, because it
included communications related to new automatic
sorptive sample treatment procedures, the monitoring of
analytes by new electrochemical and spectroscopic
approaches, advances in the determination of cytostat-
ics, pharmaceuticals, quiral compounds, among other
subjects. On Tuesday, some of the discussion focused on
chemometric methods and data analysis, especially
within the omic sciences. On Thursday, the subtopic B4
dedicated to food chemistry also included some discus-
sion on the development of analytical methods and
recent advances in this field. Furthermore, the use of dif-
ferent mass spectrometry-based methodologies for dif-
ferent applications prevailed in several Topics from dif-
ferent chemistry fields. The development of new materi-
als, new chromatography phases, biosensors, devices
and advances in nanotechnology also contributed to ana-
lytical discussions, broadening the knowledge of the
analytical chemists attending the congress.

Each day was closed with an important Plenary
Lecture followed by the special activity scheduled for
the day. In this sense, the first poster session was planned
for Monday, covering the topics A, B, C and D. By night,
the social program included a concert in the Cathedral of
Seville, considered the largest Gothic cathedral and the
third largest church in the world. Wednesday was the
second poster session with posters of topics E, F, G and
H and later by night, the farewell dinner was held at the
Royal Alcazar of Seville or the Terraza Abades Triana in
front of the Guadalquivir River. It must be said, that The

Royal Alcézar is the oldest palace in Europe that is still in
use as such, being a World Heritage Site together with
the Cathedral and the General Archive of the Indies for
its historical and architectural value.

The last day, Thursday, was different from the rest
because it started directly with the oral sessions, which
lasted until lunch. In the afternoon, Katherina Al-
Shamery introduced the last Plenary Lecture presented
by Ben Feringa, recipient of the August Wilhelm von
Hofmann Denkmunze of GDCh Award. His very inspi-
rational talk on Dynamic Molecular Systems treated
subjects like controlled drug deliver self healing materi-
als, nanotubes powered by sugar, responsive materials,
smart drugs, photopharmacology, drugs activated by
light, among several inventions with potential applica-
tions in the medical field, catalysis and even the environ-
ment. Inviting us to imagine the unimaginable, the scien-
tific program ended. After this, the European Young
Chemist Awards (EYCA) was granted followed by the
closing ceremony.

An important part of this conference was the space
focused to the students through the Career Days pro-
gram. With the objective of giving tools and ideas to
young researchers for the creation of a successful career,
several lectures were offered parallel to the scientific
program of the congress, focused on innovation, resume
building, entrepreneurship, design of scientific presenta-
tions, and publishing. Monday evening, a reception was
held to promote career networking.

With around 75 invited speakers, 51 Keynote com-
munications, 440 oral presentations, 252 short oral pre-
sentations and 854 posters, the 6" EuCheMS gathered a
large number of scientists from different fields in a con-
gress with a strong presence from the industrial sector
and representatives of society. Each attendant took home
a great scientific experience and memories of a cheerful
city full of kind people. For senior scientists, it was an
opportunity for creating collaborations and taking ideas
from other fields of chemistry into their research. For
young scientists, it was a great opportunity for learning
new skills and broadening the general knowledge related
to global progress in chemistry. For everybody, it was a
reminder of the importance of the work we do every day,
for the society outside our laboratories.

Daniela Salas Acosta, Department of Analytical and
Organic Chemistry, Faculty of Chemistry, Universitat
Rovira i Virgili, Tarragona.
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CALENDARIO DE ACTIVIDADES

SCM 8: 8™ International Symposium on the
Separation and Characterization of Natural
and Synthetic Macromolecules

1-7 Febrero de 2017. Amsterdam (Holanda)

Contacto: Peter Schoenmakers
info@scm-8.nl
http://www.scm-8.nl/

Pittcon 2017. Conference & Exposition
5-9 Marzo de 2017.Chicago, Illinois (EE.UU.)

Contacto:info@pittcon.org
http://pittcon.org/pittcon-2017/

MSB 2017: 33 International Symposium on
Microscale Separations and Bioanalysis
26-29 Marzo de 2017. Noordwijkerhout
(Holanda)

Co-chairs: Govert Somsen y Rawi Ramautar
Contacto: infor@msb2017.org
http://www.msb2017 .org/

SETAC Europa 2017: 27" Annual Meeting
7-11 Mayo de 2017. Bruselas (Bélgica)

Co-chairs: K. De Schamphelaere, Gertie Arts y
Ilse Schoeters.
http://brussels.setac.org/

41¢ International Symposium on Capillary
Chromatography (ISCC) and the 14" GCxGC
Symposium

14-19 Mayo de 2017. Fort Worth, Texas
(EE.UU.)

Chair: Daniel W. Armstrong
Contacto: info@isccgexge.com
http://www.isccgexge.com/

HPLC 2017: 45" International Symposium on
High Performance Liquid Phase Separations
and Related Techniques

18-22 Junio de 2017. Praga (Chequia)

Chairmen: Michal Hol¢apek y FrantiSek Foret
Secretaria: info@hplc2017-prague.org
http://www.hplc2017-prague.org/
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ARTICULOS DE INTERES

EMPLEO DE TECNICAS CROMATOGRAFICAS
Y ESPECTROMETRICAS PARA LA
CARACTERIZACION DE OLIGOSACARIDOS
BIOACTIVOS DE LECHE.

En los uiltimos afios, un gran niimero de estudios
confirman la importancia que tiene la microbiota
intestinal en la salud gastrointestinal y el bienestar del
hospedador. Recientemente, se ha demostrado que
diversas enfermedades, tales como colitis ulcerosa,
inflamacion, cdncer, etc., estdn relacionadas con alte-
raciones en la composicion de la microbiota intesti-
nal, mientras que cepas de determinadas especies per-
tenecientes a los géneros Bifidobacterium y
Lactobacillus, entre otros, pueden ejercer efectos
beneficiosos sobre estos trastornos mediante modula-
cion de las funciones fisiologicas, metabdlicas e inmu-
noldgicas del hospedador.

Es por tanto, que el estudio de carbohidratos pre-
bidticos, capaces de modular la composicion de la
microbiota intestinal con el fin de mejorar la salud
gastrointestinal del hospedador, esté cobrando un
gran interés. Entre las fuentes mds ricas en carbohi-
dratos con potencial efecto prebidtico se encuentra la
leche humana. Sin embargo, la identificacion de estos
oligosacdridos sigue siendo en la actualidad un gran
desafio debido a su complejidad estructural y sus pro-
piedades quimicas unicas. Del mismo modo, la leche
de otros mamiferos como la de vaca o cabra también
presenta, en menor cantidad, estos oligosacdridos
prebidticos, con lo que su estudio puede aportar mds
informacion acerca del beneficio que suponen.

Por tanto, para poder llevar a cabo el andlisis
cuali- y cuantitativo de estas mezclas isoméricas com-
plejas se hace imprescindible el empleo de técnicas
analiticas que proporcionen alta sensibilidad, gran
reproducibilidad y alta eficacia. La cromatografia de
liquidos de alta eficacia (HPLC) es una de las técnicas
mads apropiadas para la separacion de estos compues-
tos altamente polares. La espectrometria de masas
(MS) por su parte ha demostrado ser una técnica
extremadamente 1itil para la identificacion de distintos
compuestosy se ha aplicado con éxito en los iltimos
afios para la identificaciony cuantificacion de oligo-
sacdridos de leche, dando como resultado una infor-
macion mds completa sobre su composicion.

A continuacion, se resefian tres trabajos recientes
en los que se muestra el gran poder de la cromatogra-
flade liquidos acoplada a espectrometria de masas o
directamente de la espectrometria de masas para el
andlisis de oligosacdridos de muestras de leche de
distintos origenes.

“Novel High-Molecular Weight

Fucosylated Milk Oligosaccharides

Identified in Dairy Streams”

Raj Mehra, Daniela Barile, Mariarosaria Marotta,
Carlito B. Lebrilla, Caroline Chu, J. Bruce German.
PloS ONE, 2014, 9, 5

El objetivo de este trabajo se ha centrado en el
analisis de los oligosacaridos presentes en muestras
de suero de leche bovina en las que se ha eliminado la
lactosa mediante cristalizacion, como subproducto de
la industria lactea. Previo a su analisis las muestras de
leche fueron sometidas a un tratamiento por centrifu-
gacion a gran escala, filtracion con membrana y
extraccion en fase s6lida que permitié la concentra-
cion y purificacion de la fraccion de oligosacaridos.

Los analisis se llevaron a cabo mediante espectro-
metria de masas de resonancia ion-ciclotréon con
transformada de Fourier (FT-ICR MS) en modo de
ionizacion positivo. Gracias a la informacion propor-
cionada por los espectros de masas obtenidos median-
te Disociacion Inducida por Colision (CID), se consi-
guieron identificar 25 oligosacaridos con gran varia-
bilidad estructural. Esta técnica permitio corroborar la
presencia de oligosacaridos previamente detectados
en suero de leche de vacay en leche y calostro de esta
especie y ademads identificar nuevos oligosacaridos de
alto peso molecular (aductos [M+Na]+ entre 1257y
1891 m/z). De entre los oligosacaridos detectados, 18
correspondieron a los oligosacaridos mas abundantes
presentes en la leche humana. Es de destacar también
la identificacion por primera vez de 6 oligosacaridos
de alto peso molecular que contenian fucosa, mond-
mero abundante en leche humana pero que raramente
se ha detectado en leche de vaca.

Este estudio demuestra la utilidad de la espectro-
metria de masas de alta resolucion y alta sensibilidad
para el analisis de oligosacaridos de alto peso molecu-
lar en suero de leche de vaca. Los resultados mostra-

CTA, Vol.37(2),2016
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dos en este articulo enfatizan la importancia de este
producto para el desarrollo comercial de ingredientes
lacteos en alimentos funcionales que reproducen los
beneficios de la leche humana.

“Qualitative and Quantitative Analysis Of /V-
Acetyllactosamine and Lacto-N-Biose, the two
Major Building Blocks of Human Milk
Oligosaccharides In Human Milk Samples by
High-Performance Liquid Cromatography-
Tandem Mass Spectrometry Using a Porous
Graphitic Carbon Column”

Réka Balogh, Péter Jankovics, Szabolcs Béni.
Journal Chromatography A, 2015, 1422, 140-146.

En este trabajo se pretendio estudiar dos de los com-
puestos principales presentes en leche humana: lacto-
N-biosa (LNB) y la N-acetil-lactosamina (LacNAc).
Latécnica de eleccion fue la HPLC-MS con un anali-
zador de triple cuadrupolo, considerando los benefi-
cios en cuanto a resolucion y capacidad de identifica-
cion de esta técnica. Previo al analisis las muestras de
leche fueron sometidas a un fraccionamiento median-
te cromatografia de exclusion molecular y extraccion
en fase solida, purificando asi la fraccion de carbohi-
dratos de interés. Para optimizar el método, probaron
diferentes columnas con distintas fases estacionarias
basadas en cromatografia de interaccion hidrofilica
(HILIC), fase inversa y carbon grafitizado. Los mejo-
res resultados se obtuvieron empleando esta ultima
columna ya que permitié una mejor separacion de los
compuestos de interés.

En cuanto a la fase movil utilizada, 1a mejor sepa-
racion se produjo empleando metanol/agua con acido
formico como aditivo. En estas condiciones se obtu-
vieron picos cromatograficos con mejor formay se
incremento la eficacia de la ionizacion.

Tanto la LNB como la LacNAc tienen un patrén
de fragmentacion similar y ninguno presenta iones
tipicos de fragmentacion que permitan diferenciarlos
con facilidad. Es por esto que una buena técnica de
separacion facilita la diferenciacion para su correcta
identificacion. Gracias a este método optimizado y
validado, los autores fueron capaces de identificar y
cuantificar ambos disacaridos en leche humana y
estudiar su evolucion durante la primera semana de
lactacion por primera vez.

“On-Line High-Performance Liquid
Chromatography—Fluorescence Detection—
Electrospray Ionization—Mass Spectrometry
Profiling of Human Milk Oligosaccharides
Derivatized With 2-Aminoacridone”

Fabio Galeotti, Giovanni V. Coppa, Lucia Zampini,
Francesca Maccari, Tiziana Galeazzi,

Lucia Padella, Lucia Santoro, Orazio Gabrielli,
Nicola Volpi.

Analytical Biochemistry, 2012, 430, 97-104

En este altimo trabajo los autores proponen un
método mediante HPLC con detector de fluorescen-
cia acoplado directamente a un espectrometro de
masas con analizador de trampa de iones (HPLC-Fd-
MS) para el analisis de los principales oligosacaridos
de la leche humana. En primer lugar se optimizo el
método empleando distintos patrones de oligosacari-
dos, tanto acidos como neutros incluyendo fucosila-
dos, y una columna de fase estacionaria HILIC. Los
oligosacaridos se derivatizaron previo a su inyeccion
con 2-aminoacridona (AMAC; agente fluoréforo).

El método optimizado y validado se aplico al ana-
lisis de oligosacaridos de distintas leches humanas.
Dichas muestras se sometieron a un proceso muy sen-
cillo y rapido de preparacion de muestra, basado Gni-
camente en su centrifugacion y filtracion para poste-
riormente ser derivatizadas con AMAC. Aunque la
deteccion fluorescente permitio6 identificar algunos
oligosacaridos en base a su tiempo de retencion, la
confirmacion de sus estructuras se llevo a cabo gra-
cias al estudio de sus espectros de masas. El método
desarrollado permitio identificar un total de 22 oligo-
sacaridos, sin ninguna interferencia del exceso de
fluoréforo o de las proteinas, péptidos, sales y otras
impurezas normalmente presentes en la leche.

Andrea Martin Ortiz
Instituto de Quimica Organica General (CSIC)
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NOTA TECNICA

Thermo

SCIENTIFIC

LAALTA RESOLUCION DE MASA ES ESENCIAL
PARA UNA IDENTIFICACION Y DETECCION DE
COMPUESTOS CON LA MAXIMA CONFIANZA.
D.Fco.Javier Rodriguez

Especialista de ventas en cromatografia, Thermo Fisher
Scientific

Los laboratorios, tanto de investigaciéon como de ana-
lisis de rutina, se encuentran con una presiéon mayor cada
dia para producir resultados en menos tiempo, mientras
se mantienen altos niveles de confianza en los resultados.
La mayoria de los ensayos se basan en aproximaciones de
cuantificacion dirigida, empleando tanto cromatografia
de gases (GC) como cromatografia liquida (LC) acoplada
a espectrometria de masas (MS) de triple cuadrupolo.
Estas técnicas cubren el amplio rango de familias quimi-
cas que deben ser analizadas a los niveles solicitados de
sensibilidad y selectividad. Sin embargo, estan limitados
alos compuestos que se encuentran en la lista de adquisi-
cion y requieren una cuidadosa optimizacion de los para-
metros de adquisicién para cada compuesto. La espectro-
metria de masas de alta resoluciéon en modo full scan,
empleando la tecnologia Orbitrap, proporciona la solu-
cién a:

* La demanda de cuantificacion e identificacion de un
nimero cada vez mayor de compuestos en un mismo
andlisis.

 El andlisis retrospectivo de las muestras mucho
tiempo después de su adquisicion.

e Laidentificacién y la elucidacion de la composicion
quimica y la estructura de compuestos desconoci-
dos.

Hasta ahora, la tecnologia de espectrometria de masas
de alta resolucion Orbitrap sélo ha estado disponible con
LCy hademostrado ser una técnica de un alto valor anali-
tico. La tecnologia de espectrometria de masas Orbitrap
ha sido ahora acoplada a GC en el nuevo sistema Q
Exactive™ GC, el cual es un hibrido de cuadrupolo con
analizador Orbitrap. La nueva configuracion de sobreme-
sa de un espectrémetro de masas hibrido cuadrupolo-
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Orbitrap abre nuevas posibilidades para los compuestos
que son analizables por GC. Los siguientes ejemplos
resaltan los beneficios de la MS de alta resolucién aco-
pladaa GC.

Elimpacto de la resolucion de masa en la selectividad
para analisis dirigidos

Los experimentos de masa exacta en alta resolucién
(HR/AM) tipicamente comprenden el andlisis en modo
full scan de una muestra, y para el andlisis de moléculas
pequeiias el rango de barrido suele ser de 50 — 1.000 Da.
La tecnologia Orbitrap proporciona la selectividad nece-
saria para resolver los compuestos seleccionados de otros
compuestos o de los iones de la matriz que tengan masa
similar. Para el anélisis dirigido de nuestros compuestos,
la masa exacta del i6n diagndstico es extraida en una
estrecha ventana de extraccidn (tipicamente < 5 ppm).
Esta ventana estrecha s6lo es posible cuando el instru-
mento proporciona suficiente exactitud de masa, para lo
cual un alto poder de resolucion de masa es esencial.

Sin embargo, cuando dos perfiles de masa se superpo-
nen, el perfil de masa que se mide es la suma de los dos
perfiles individuales. La superposicion resulta en un asig-
namiento incorrecto de la masa del compuesto buscado.
Vamos a poner unos ejemplos de andlisis de pesticidas en
extractos vegetales. El problema se muestra en la Figura
1, donde un extracto QUEChERS de puerro en acetonitri-
lo es analizado cuatro veces a un poder de resolucién de
15K, 30K, 60K y 120K (m/z 200).

El espectro de masas muestra el pesticida chlorpro-
pham (m/z 127.01833) y un i6n de fondo de la matriz a
una masa similar creando una interferencia. Se consigue
una excelente exactitud de masa para el chlorpropham a
60K y a 120K, resolviendo el i6n practicamente hasta
linea base. Sin embargo, a 15K y a 30K el chlorpropham
no fue suficientemente resuelto de la interferencia, lo que
resulté en una pobre asignacion de la masa exacta. A 15K,
la exactitud de masa estaba afectada de modo significati-
vo con un valor de diferencia de masa de 15,92 ppm. Bajo
el criterio tipico de identificacién en screening de com-
puestos de una diferencia de masa < 5 ppm, e incluso bajo
una tolerancia amplia de 10 ppm, esta diferencia de masa
habria resultado en un falso negativo (no detectado) para
este pesticida. Este ejemplo claramente demuestra que un
minimo poder de resolucién es necesario. Dicho poder de
resolucién depende de la complejidad de 1a muestra ana-
lizada y de la concentracion de ambos: el analito y las
interferencias.



Manteniendo la sensibilidad en alta resolucion

Con otros tipos de tecnologias GC-MS, el incremento
de laresolucion de masa resulta en una disminucién de la
transmision de los iones por el analizador. Consecuente-
mente, la sensibilidad de las medidas puede verse afecta-
da. Para una cuantificacidn y screening de compuestos a
bajas concentraciones en matrices complejas, es esencial
mantener la sensibilidad del instrumento mientras se tra-
baja a un alto poder de resolucién. En la Figura 1, se
demostré la necesidad de una alta resolucion. Es esencial
también mantener la sensibilidad a los modos de alta
resolucion de 60K y 120K. El sistema Q Exactive GC no
pierde intensidad de sefial al incrementar la resolucién
del modo que si ocurre en otros tipos de espectrometros
de masas. En la Figura 2 se muestra un ejemplo de tres
pesticidas (chlorbenzilate, fipronil y pendimethalin) y las
respuestas correspondientes a las dreas de pico a una con-
centracion de 10 ng/g en extractos QUEChERS de zana-
horia en acetonitrilo. Los extractos se analizaron en los
modos de resolucion 15,60y 120K en full scan. Las areas
absolutas de pico se mantuvieron en los distintos modos
de resolucién. Esta consistencia proporciona la resolu-
cién de masa superior necesaria para obtener una exce-
lente exactitud de masa sin sacrificar la sensibilidad.

Alta resolucion para la identificacion de compuestos
desconocidos

Una de las ventajas de trabajar en modo full scan con
exactitud de masa es que los datos pueden ser interroga-
dos retrospectivamente y los picos potencialmente desco-
nocidos pueden ser identificados. La exactitud de masa
de un i6n permite proponer una composicién elemental
basada en la medida de su masa exacta y en la distribu-
cién isotdpica. El nimero de posibles férmulas quimicas
que obtenemos estd basado en los elementos que propo-
nemos en el calculador de formulas y en la calidad de los
datos espectrales. Las medidas en alta resolucién con una
exactitud sub 1 ppm aceleran el proceso de identifica-
cién, reduciendo el nimero de férmulas propuestas a una
cantidad manejable. Este proceso queda ilustrado en la
Figura 3, donde un ién de masa 304,10058 es procesado
con el calculador de férmula elemental y los hits fueron
calculados teniendo en cuenta los siguientes elementos:
Carbon 1-50, Hidrégeno 1-50, Oxigeno 1-20, Nitrégeno
1-20, Fésforo 1-10 y Azufre 1-10.

Se emplearon diferentes tolerancias de masa desde
0,5 a 10 ppm para sugerir la posible férmula. El nimero
de hits aparece en la Figura 3. Como era de esperar, a
mayor tolerancia, mayor es el nimero de posibles férmu-
las propuestas. Por ejemplo, a 10 ppm, se proponen 60
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posibles hits. Incluso a una tolerancia relativamente baja
de 3 ppm, 20 férmulas elementales se ajustan al criterio
seleccionado.

Sin embargo, con la exactitud de masa sub-ppm esperada
del sistema Q Exactive GC, el nimero queda limitado a
dos férmulas a 0,5 ppm. La primera férmula sugerida
para esta masa es Ci2H210:N:PS, con un error de masa de
0,3 ppm, y cuando se busca esta formula en la base de
datos on-line ChemSpider, el top hit coincide con el pesti-
cida diazinon. Esta identificacién puede confirmarse pos-
teriormente con la investigacion de los iones fragmento,
comparando los datos con librerias espectrales de un
modo sencillo, ya que los datos estan adquiridos con una
fuente de impacto electrénico (EI).

Conclusiones

Con un ultra-alto poder de resolucién en rutina y una
consistente exactitud de masa sub-ppm, el espectrémetro
de masas Q Exactive GC de Thermo Scientific es una
herramienta de laboratorio tnica, de aplicacién para des-
cubrimiento de compuestos, screening, cuantificacion,
identificacién de compuestos y para aplicaciones de elu-
cidacidn estructural.

La resolucién de masas de al menos 60.000 FWHM (a
m/z 200) es necesaria de modo rutinario para resolver
todos los compuestos de los iones interferentes de la
matriz o de iones de masa similar. Esta resolucion es
esencial para la identificacion con confianza de nuestros
compuestos.

El sistema Q Exactive GC proporciona alta sensibilidad
en matrices complejas y, muy importante, la sensibilidad
se mantiene en todos los modos de resolucion empleados
(15-120K).

Una exactitud de masa excelente sub-ppm acelera la
identificacion de picos desconocidos, permitiendo el uso
de tolerancias de masa muy estrechas.
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Figura 1. Efecto del poder de resolucion en la exactitud de masa de un analito en una matriz. Los perfiles de masa del chlor-
propham a 10 ng/g en puerro son adquiridos a resolucién 15K, 30K, 60K y 120K. La interferencia de matriza 15K y a 30K
produce una diferencia de masa mads alta de la esperada. El chlorpropham se resuelve a 60K y 120K con una mejoraen la
exactitud de masa. Bajo el criterio normal de screening este pesticida no habria sido detectado (falso negativo).
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Figura 2. Chlorbenzilate, fipronil y pendimethalin en un extracto QhEChERS de zanahoria a una concentracién de 10 ng/g
mostrando las respuestas de drea de pico obtenidas a resolucién 15,60y 120K FWHM (m/z 200). La sensibilidad se mantie-
ne a lo largo de los distintos modos de resolucidn, tanto para los compuestos que producen una alta como una baja respuesta.
Un minimo de 12 scans/pico se mantiene.
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Figura 3. Numero de composiciones elementales sugeridas para la m/z 304.10058 con diferentes tolerancias de masa apli-
cadas. Arriba se muestra los dos hits obtenidos a 0,5 ppm.
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NUEVOAGILENT INTUVO 9000:
LA CROMATOGRAFIA DE GASES NUNCA
HA SIDO TAN FACIL

El pasado 30 de
agosto, Agilent A-»___,qi
Technologies anunci6 —
la presentacion del
nuevo desarrollo en
cromatografia de gases
llamado Agilent Intuvo
9000, un nuevo hito
tecnologico del lider en
cromatografia de
gases, basado en la
experiencia, conoci-
miento y necesidades
de los wusuarios. El
nuevo Agilent Intuvo
9000 ofrece a los usua-
rios una novedosa tecnologia que ayudara a los laborato-
rios a conseguir las metas no solo operativas, sino finan-
cieras, técnicas y cientificas.

Agilent ha disefiado, junto a nuestros clientes y pensa-
do para ellos, una revolucionaria tecnologia dentro de lo
llamado como “Facil de usar”, usando conexiones rapi-
dasy sin férrulas, ademas de una tecnologia de chip para

Configuracion 2D-LC:
LCxLC “Comprehensive”
o “Heart-Cutting“
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Configuracion 2D-LC:
“Multiple
Heart-Cutting“

aumentar la vida de las columnas, evitando los problemas
inherentes a los cortes de las mismas.

Con la tecnologia de chip y las llaves “Smart ID”,
disefiada para este equipo, el Intuvo 9000 identifica todos
los componentes instalados en el mismo, evitando pro-
blemas derivados de la incompatibilidad de configura-
cion con los métodos analiticos, por ejemplo, de las
columnas instaladas y las temperaturas aplicadas en el
método. Gracias a esta verificacion de compatibilidad,
operaciones como la instalacion y desinstalacion de
columnas y/o dispositivos de retroflujo para una elimina-
cion de restos de matrices complejas se hacen mas senci-
llas.

La interfaz de usuario tactil nos da un acceso rapido
no solo al estado de todo el sistema en tiempo real, sino
también a los cromatogramas durante la adquisicion,
como también a las operaciones rutinarias de manteni-
miento. Por otro lado, es un equipo disefiado para estar
acorde con los tiempos que vivimos gracias a la expan-
sidon y popularidad de internet, conexion desde nuestro
smartphone o tableta que sirve a los directores de labora-
torio para saber el estatus del sistema y/o de todo el labo-
ratorio.

Es el perfecto compaifiero de un espectrometro de
masas, sobre todo en laboratorios de altisimo rendimien-
to, como los dedicados a andlisis agroalimentarios,
medioambientales, quimicos, farmacéuticos y forenses,
por la versatilidad de cambios rapidos de columna sin
pérdida de vacio del espectrometro de masas y sin necesi-
dad de un alto nivel técnico para dicho procedimiento.
Para mas informacion sobre Agilent Intuvo 9000 contacte
con jose.rivero@agilent.com, tel. 901.11.6890 o visite la
web: http://www.agilent.com/en-us/promotions/intuvo




Cromatografia Liquida Multidimensional 2D-LC:
“Multiple Heart-Cutting”

Con el objetivo de incrementar atin mas la capacidad
resolutiva de los sistemas de UHPLC y LC/MS (Q, QqQ,
QTOF, Ion Mobility-QTOF), Agilent introdujo reciente-
mente en sus sistemas 1290 Infinity II 2D-LC
(“Comprehensive” LCXLC + “Heart Cutting”) la opcion
de afiadirles una innovadora tecnologia “Multiple
Heart-Cutting” para aparcar alicuotas 1D durante los
ciclos de 2D. Esta permite tomar multiples cortes de
picos 1D con alta frecuencia para ser analizados poste-
riormente en la segunda dimension, con columnas de
mayor longitud y/o gradientes mas lentos (mas resoluti-
vos) que los habitualmente utilizados en LCXLC, con un
software de gestion automatizada. Ello permite resolver
cromatograficamente compuestos que coeluyen en mues-
tras complejas con UHPLC monodimensional e incluso
en LCxLC bidimensional.

La solucion 1290 Infinity I1 2D-LC permite trabajar en:

* Modo LCxLC: analiza todo el efluente de la 1*
dimension, mediante cortes continuos cada 20-40
segundos, en la 2* dimension a flujos muy elevados
(2-3 mL/min) en columnas cortas de UHPLC. Los
cortes se efectuan con la innovadora valvula
2pos/4port-duo que se observa en el lado izquierdo de
la figura; mientras un “loop” se esta llenando con el
efluente de la 1* dimension, el otro se estd analizando
en la segunda dimension.

* Modo “Heart-Cutting”: analiza cortes “distantes”
del efluente de la 1 dimension en la segunda, pero
exige haber terminado el analisis en la 2* dimension,
para poder capturar otro corte de la primera.

*  Modo “Multiple Heart-Cutting”: permite analizar
multiples cortes, incluso consecutivos del mismo
pico, del efluente de la 1* dimension en la segunda.
Estos se almacenan temporalmente en los 12 “loops”
que se observan en el lado derecho de la figura.
Permite, incluso en cortes consecutivos, utilizar cro-
matografia altamente resolutiva en la 2* dimension.
Es muy util para resolver solapamientos de multiples
picos, e incluso debajo de mayoritarios, como, por
ejemplo, en el analisis de impurezas en farmacos.

Para mas informacion sobre 2D-LC contacte con isi-
dre_masana@agilent.com, tel. 901.11.6890 o visite la
web:  http://www.agilent.com/en-us/products/liquid-
chromatography/extended-lc-systems-workflow-solu-
tions/2d-lc-solution/1290-infinity-ii-2d-1c-solution
http://www.agilent.com/en-us/products/liquid-chroma-
tography/extended-lc-systems-workflow-solutions/2d-
lc-solution/1290-infinity-ii-2d-lc-solution
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NUEVA TECNOLOGIA LC/MS QTOF CON
MOVILIDAD IONICA INTEGRADA
BRUKER TIMSTOF™,

timsTOF™

@ Flexibility to Empower Your Ideas

Bruker acaba de presentar en la tltima ASMS 2016 la
plataforma de espectrometria de masas mas innovadora
que introduce por primera vez la tecnologia de trampa de
movilidad iénica (Trapped lon Mobility Spectrometry —
TIMS-) que, combinada con las excelentes prestaciones
de la tecnologia QTOF, ofrece una nueva dimension en
masas de alta resolucion.

El nuevo sistema timsTOF™, orientado hacia la
investigacion basica y aplicada, esta disefiado para satis-
facer las necesidades de los laboratorios mas exigentes,
con un nuevo concepto de software abierto que permite el
desarrollo de herramientas personalizadas de tratamiento
de datos.

En los altimos afios, la movilidad i6nica ha evolucio-
nado como una herramienta 1til para la resolucidon de
determinados problemas analiticos, fundamentalmente
introduciendo una dimension adicional en la separacion
que puede utilizarse tanto para una mayor selectividad
como para identificar con mayor confianza.

El concepto tims permite una integracion mucho mas
versatil, sencilla y efectiva, respecto a las tecnologias
actuales. Ofreciendo en primer lugar una resolucion




Flexibllity Resolution Confidence

unica frente a cualquier otra tecnologia actual de movili-
dad i6nica (mas de 200 de forma rutinaria), esta resolu-
cion es ajustable de forma sencilla para adaptarse a los
requerimientos de multiples aplicaciones. Ademas, el
ciclo de acumulacion es tan efectivo que no hay practica-
mente pérdida de iones ofreciendo una sensibilidad muy
superior a cualquier otra tecnologia actual de movilidad
ionica. La integracion del sistema tims es completa en el
QTOF con prestaciones de 50.000 de resolucion, pudien-
do conectarse o no dependiendo del tipo de aplicacion
requerida, ofreciendo una maxima versatilidad de uso.

El nuevo timsTOF™ ofrece una propuesta de valor

unica, con soluciones para casos como:

» Resolucion de picos que no pueden distinguirse por
métodos convencionales. P. ¢j. isomeros.

» Tecnologia propia imeX™ con la flexibilidad de opti-
mizar la movilidad i6nica a cada aplicacion.

» Identificaciéon con
total confianza,
basada en cuatro
cualificadores (masa
exacta, fidelidad iso-
topica, fragmentos
MS/MS y valores
CCS).

+ Plataforma de soft-
ware abierto para el
tratamiento de datos.

e Total conexién vy
desconexioén en un
QTOF de maximas
prestaciones de reso-
lucion (>50.000).

La innovacion tecnolégica del timsTOF™ ofrece
una excelente nueva herramienta para la resolucion de
problemas complejos en oligosacaridos, lipidos y otros

NEVEDADES TECENICAS

homologos dificiles de resolver con las tecnologias
actuales. Todo ello sin perder las excelentes prestaciones
de robustez, sensibilidad y facilidad de uso que ya ofre-
cen los sistemas Bruker QTOF actuales.

Si tiene interés en esta nueva tecnologia no dude en
ponerse en contacto con nosotros para ampliar la infor-
macion.

timsTOF overview

Bruker Espafiola, S.A.

Parque Empresarial Rivas Futura
C/Marie Curie, 5. Edificio Alfa
28521 Rivas-Vaciamadrid
Madrid - Spain

Tel.: 91 4994634 /4080

Fax: 91 656 62 37
Info-bcad-spain@bruker.com

C><)
BRUKER

MADRlD\,A'
Applications Development
Laboratory

Para obtener mas informacion de Bruker, péngase en
contacto con Bruker Daltonics en: info-bcad-spain@bru-
ker.com, o en la web www.bruker.com
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USO DEL SISTEMA NEXERA UC ONLINE SFE-
SFC-MS PARA ELANALISIS DE RESIDUOS DE
PESTICIDAS EN PRODUCTOS AGRICOLAS

El equipo Nexera UC combina SFE-SFC-MS, extrac-
cion de fluido supercritico (SFE) y cromatografia de flui-
do supercritico (SFC), en un sistema en linea. Todo el
proceso, desde la extraccion de componentes a la adquisi-
cion de datos, se puede realizar automaticamente.
Ademas, el sistema puede afiadir disolventes polares
orgéanicos (modificadores) al CO5 supercritico durante
SFE y SFC, por lo que el sistema se puede utilizar para
extraer y analizar compuestos con una amplia gama de
polaridades.

Existe una creciente demanda de sistemas capaces de
analizar simultaneamente multiples pesticidas con una
amplia gama de propiedades, incluyendo el pretratamien-
to de la muestra. Este articulo describe un ejemplo del uso
del Nexera UC de SFE-SFC-MS en linea para analizar
plaguicidas residuales en productos agricolas.

SFE-SFC-MS Online

El principio de funcionamiento del sistema Nexera
UC online SFE-SFC-MS se muestra en la Fig. 1. El
recipiente de extraccion, llenado con la muestra, se
coloca en la unidad de SFE y se calienta a una tempera-
tura de 40 °C (Fig. 1A). El didéxido de carbono supercri-
tico se bombea en el recipiente de extraccion. Después
de llenar el recipiente, el flujo se detiene para permitir la
extraccion estatica de componentes de destino (Fig.
1B). Después de la extraccion estatica, se bombea el
fluido a través del recipiente de extraccidon para la
extraccion dinamica (Fig. 1C). Durante la extraccion
dinamica, el extracto fluye desde el recipiente de extrac-
cion hasta la columna analitica. Sin embargo, debido al
alto nivel de contaminantes en los productos agricolas,
pasar todas las sustancias del extracto a través de la
columna analitica o espectrometro de masas podria
dafiar la primera o contaminar al segundo. Por lo tanto,
el sistema Nexera UC online SFE-SFC-MS divide el
flujo para enviar s6lo una parte de las sustancias extrai-
das a través de la columna analitica. Después de la
extraccion dindmica, la fase movil se envia a la columna
analitica, que se utiliza para la separacion en gradiente y
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el espectrometro de masas para detectar los compuestos
(Fig. 1D).

Preparacion de la muestra

El QUEChERS es un método muy extendido que prio-
riza simplicidad y velocidad y es comiinmente utilizado
como pretratamiento de productos agricolas para el anali-
sis de residuos de plaguicidas. Sin embargo, el método
implica muchos pasos, tales como la adicion de reactivos,
extraccion con disolvente, la purificacion por extraccion
en fase solida y centrifugacion. Por contra, el sistema
SFE-SFC-MS online solo requiere lamezclade 1 gdela
muestra triturada con 1 g de agente deshidratante y colo-
car la mezcla en el recipiente de extraccion, como se
muestra en la Fig. 2. En consecuencia, el sistema mejora
la productividad analitica, reduce el impacto ambiental, y
también evita errores humanos en el pretratamiento. El
uso de un rack con 48 posiciones permite extraer conti-
nuamente y analizar hasta 48 muestras sin supervision.

Figura 1. Principio de funcionamiento del sistema
Nexera UC online SFE-SFC-MS.

* "Miyazaki Hydro-Protect" Patent No. 3645552
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Figura 2. Preparacion de la muestra mediante el uso de QUEChERS.
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Analisis de mezcla estandar de plaguicidas Tabla 2. Repetibilidad, concentraciones y
linealidad de algunos plaguicidas.
La mlrlestra conmezcla de. 510 patrones de pllafgulcldas Compounds LogPow Repeatibllity Range  RZ
se mezclo con un agente deshidratante y se analiz6 usando (%RSD,n=5) (ng/g)
;e res LT Ethofenprox 6.9 6.1 1-100  0.9991
1as. (.:ond1c1on§s analiticas que se indican en la Tabla 1. Hexaflumuron 568 68 1-100 09992
Utilizando el sistema SFE-SFC-MS, hemos sido capaces de Benzofenap 4.69 1.4 2-200  0.9990
. .. Mepronil 3.66 4.6 1-100  0.9993
lograr todo el proceso, desde la extraccion hasta la adquisi- Prometryn 334 27 12100 0.9994
14 4 A Fenamidone 2.8 3.0 2-200  0.9991
cién de datos, en unos 45 mlnutos por ane.111.s1.s. Para 327 Ethylchlomste - 30 L0 09996
componentes, se ha obtenido buena repetibilidad para el Imazosulfuron 1.6 62 1-100  0.9998
: : Bensulfuron methyl 0.79 8.1 1-100  0.9996
intervalo de concentra.cmnes dela 10.0 ng/g (menos .de Primisulfuron methy1 03 5 1-100 09994
30% RSD de area del pico en las respectivas concentracio- Halosulfuron methyl -0.02 5.5 1-100  0.9996
nes) y una buena linealidad (al menos, R2= 0.99). LaTabla .
) .. . Ethofenprox Hexaflumuron Benzofenap Mepronil
2 muestra un ejemplo de pesticidas con una amplia gama de 1ng/a 1ng/g 2n9/g9 1ngg
. g eqe . . 4 60000 35000
polaridades con buena repetibilidad y linealidad. 125003 i o0 i
1000+
10000 40000 25000
Tabla 1. Condiciones analiticas para SFE y SFC. 75001 0 i 200003
ISFE] 5000 0 20000 e
Solvent A) Super critical fluid of CO, b 250 o o
B) 0.1% Ammonium format¢ in methanol g
Flowrate 5 mL/min 0%y T o s T 5T T o T
Extraction 0-3 min. Static mode (B.Conc. 5%) Ll L L =R
. 3-6 min. Dynamic mode (B.Conc. 5%) Prometyn Fenamidone Ethylchlozate Imazosulfuron
Extraction Vessel Temp. 40°C 1 ng/g 2nglg 1 nalg 1 nglg
BPR Pressure A) 14.8 MPa; B) 15 MPa (split rate: 3%) 50000 40000 I
Make-up 0.1 % Ammonium formate in methanol 0 o] 35000 10000.
(0.4 mL/min.) - 30000
30000 25000 7500
[SFC] 10000 20000
Column Shim-pack UC-RP 2 15000 s
(250mmL.x4.6 mmI.D.,5 um) 5000 10000 10000 2500
Mobile Phase A) Super critical fluid of CO, 5000
B) 0.1 % Ammonium formate in methanol 2 rpreee] S T T T % T
Time Program B.Conc. 0% (0 min.) - 10 % (11 min.) O i i il
-30% (14 min.) - 40 % (14.01 — 17 min) Bensulfluron methyl anlsulf1uron methyl Haln;ulfﬂuron methyl Azwrr;sulfumn
Flowrate 3 mL/min — ng/y no/g nolg i
Make-up 0.1 % Ammonium formate 25000 300003 -
in methanol (0.1 mL/min.) 1000004 seice]
0 200003
Column Temp. 40°C ) sa00] oo 30000
BPR Pressure A) 15 MPa; B) 40 MPa 150001
Detector LCMS-8050 MRM mode 50000 il b 2oy
10000
250003 o3 5000 10000
Analisis de tomate [ n-—J, - e e et
130 140 130 14.0 13.0 140 130 14.0

Se anadio una mezcla de 510 plaguicidas con una con-
centracion de 10 ng/g sobre una muestra de tomate y se
obtuvo una buena repetibilidad (menos de 20% RSD de

area) y una buena tasa de recuperacion (70 a 120%) para Izasascientific.com
248 pesticidas con distintas polaridades. Contacto: 902 120 489. izasaCEcrom@jizasascientific.com
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PHENOMENEX INCORPORA SELECTIVIDADES
POLARES DE METODO MIXTO A LA GAMA DE
COLUMNAS LUNA DE HPLC/UHPLC

Torrance, Calif. (25 de Octubre de 2016) — Phenomenex
Inc., lider global en investigacion, disefio y fabricacion de
tecnologia avanzada para las ciencias de separacion, intro-
duce nuevas selectividades de método mixto y nuevos
tamafios de particula para UHPLC, HPLC y trabajo prepa-
rativo en la familia de columnas Luna. En primer lugar se
encuentra la nueva fase estacionaria Luna Omega Polar
C18, con una selectividad singular en una innovadora parti-
cula de silice que proporciona una amplia ventana de elu-
cion, combinada con alta retencion para analitos polares y
no polares.

Estanueva fase es 100% estable en medio acuoso debi-
do a su superficie polar modificada, proporcionando flexi-
bilidad en la seleccion de disolventes y del sistema de gra-
diente necesario para conseguir la deseada separacion de
analitos polares/no polares. La columna Luna Omega Polar
C18 se ofrece con tamafios de particula de 1,6 pm para
UHPLC y de 5 um para permitir la escalabilidad directa a
HPLC de nivel analitico o preparativo. La particula de 5 pm
esta disponible en las patentadas columnas preparativas
empaquetadas Axia de Phenomenex.

Asimismo, Phenomenex esta introduciendo la columna
Luna Omega PS C18, también 100% estable en medio
acuoso, que proporciona dos mecanismos distintos de sepa-
racion al mismo tiempo. La superficie de la PS C18 contie-
ne cargas positivas que facilitan una mejor retencion de
compuestos acidos a través de la interaccion idnica, mien-
tras que el ligando C18 proporciona una retencion general
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en fase reversa. Este método mixto de selectividad es una
herramienta muy valiosa para una mejor separacion entre
mezclas de componentes que tienen variedad de grupos
funcionales como los péptidos, pesticidas o perfil de meta-
bolitos. Adicionalmente, la superficie con carga positiva
ayuda a la forma del pico de los componentes basicos a tra-
vés de la repulsion idnica de estas especies de componentes.

Las columnas Luna Omega son muy adecuadas para un
amplio rango de aplicaciones, incluyendo el desarrollo y
descubrimiento de drogas, analisis de contaminantes en ali-
mentos, control medioambiental, toxicologia e investiga-
cion clinica.

“Nuestra marca para HPLC Luna es una de las mas
reconocidas a nivel global en la industria de la cromatogra-
fia, con méas de 20 afios en el mercado”, comentaba Simon
Lomas, director de marketing estratégico de Phenomenex.
“Lareciente expansion de esta familia de columnas con la
novedosa Luna Omega con tecnologia con particula de sili-
ce y con fases estacionarias polares con método mixto, nos
ha permitido llevar el legado de Luna al nuevo mundo de la
UHPLC.”

Las columnas de Phenomenex Kinetex® con tecnologia
Core-Shell junto con las columnas Luna Omega, le propor-
cionan una solucion UHPLC complementaria ideal para
una mayor eficacia y capacidad de separacion. Con una cre-
ciente gama de selectividades valiosas, esta pareja de pro-
ductos UHPLC de core-shell y totalmente porosos ofrece a
los clientes una mejor opcion para incrementar la producti-
vidad, la resolucion y la retencion. La combinacion de la
Luna Omega Polar C18 con la anteriormente citada Luna
Omega 1,6 um CI18 totalmente porosa y las fases de
Kinetex 1,7 um core-shell amplian ain mas las opciones
para el desarrollo y las mejoras de métodos UHPLC.

Phenomenex es un lider tecnolégico global comprome-
tido con el desarrollo de nuevas soluciones de quimica ana-
litica que resuelven los problemas de separacion y purifica-
cion de los investigadores en campos como la industria, la
investigacion clinica, investigacion publica y laboratorios
académicos. Desde el descubrimiento de farmacos y des-
arrollo farmacéutico a la seguridad alimentaria y al analisis
del medio ambiente, las soluciones cromatograficas de
Phenomenex aceleran la ciencia y ayudan a los investigado-
res amejorar la salud global y el bienestar. Para obtener mas
informacion sobre Phenomenex visite www.phenomenex.
com o siga la empresa en Twitter @Phenomenex.

Puede enviar los comentarios del lector de este informe
directamente a: info@phenomenex.com
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NUEVO: SISTEMA LC-GC PARA PAH

El analisis de Hidrocarburos Aromaticos Policiclicos
(del inglés “Polycyclic Aromatic Hydrocarbons”, PAH)
es un gran desafio analitico debido a la variedad de matri-
ces alimentarias y a los limites de deteccion exigidos por
la Autoridad Europea de Seguridad Alimentaria (EFSA).
Los métodos de analisis convencionales utilizan sistemas
de HPLC con deteccion de fluorescencia o GC-MS. En
ambos casos la preparacion de la muestra es a menudo
extremadamente cara y compleja.

En la actualidad los laboratorios tienen un interés crecien-
te por reducir los tiempos de procesado de las muestras (tiem-
po del ciclo) para poder entregar, de esta manera, los resulta-
dos rapido. Sin embargo, déficits en la sensibilidad, precision
o veracidad de los resultados no son aceptables.

Latecnologia LC-GC de Axel Semrau® esta integrada
por si misma desde hace muchos afios en los analisis de
rutina de los productos alimentarios. Dicha tecnologia
LC-GC es la base de la solucidn analitica que aqui pre-
sentamos (figura 1). El sistema esta compuesto por un
HPLC de Knauer o Agilent, un muestreador automatico
CTCPAL, un GC-MS, la interface CHORNECT LC-GC
y la plataforma CHRONOS.

En primer lugar, con el fin de determinar los PAH, se
realiza una extraccion sencilla y rapida de la muestra.
Después de la extraccion liquido-liquido y la eliminacion
de emulsionantes, el extracto se purifica por medio de
una separacion LC de dos etapas. La matriz se separa de
los analitos y sdlo los analitos se transfieren en el GC. Se
introducen 210 pL de muestra a través de una trasferencia
on-column. La separacion de los PAH y posterior detec-

‘ ‘ |
e L I | J )
LA TN ™ W BT ME e a e el N = £ 2606 sz .z

Figura 2 Medida de PAH con GC-MS.
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Figura 1. Sistema automatizado para la medida
de PAH en productos alimenticios con
acoplamiento LC-LC-GC/MS.

cion tiene lugar finalmente por medio de un GC-MS.
Todo el analisis se completa después de aproximadamen-
te 40 minutos. En el cromatograma de la figura 2 se puede
observar en la fraccion de los PAH de varios productos
alimenticios la ausencia casi completa de compuestos
residuales procedentes de la matriz, hecho constatado
mediante la deteccion TOF-MS.

Debido a la gestion inteligente de la matriz utilizando
LC de dos dimensiones, ahora es posible determinar con
el minimo esfuerzo el contenido en PAH indicados por
EFSA. Los limites de deteccion que se alcanzan, depen-
diendo de los detectores utilizados, son diez veces infe-
riores a los valores limites europeos.

Sistema-LC-GC para esteroles

La determinacion de esteroles se utiliza por ejemplo
para controlar la pureza y la calidad del aceite para uso
alimentario. De acuerdo con el método ISO 12228, en
primer lugar se saponifica la muestra y posteriormente se
purifica por extraccion en fase solida. Después de la neu-
tralizacion y la restriccion, los analitos contenidos se
purifican adicionalmente por medio de cromatografia
preparativa en capa fina. Después es necesaria la extrac-
cion manual de la fraccion de la DC-placa. La fraccion se
puede analizar por cromatografia después de la derivati-
zacion a través del GC-FID. Con este método, la inver-
sion de tiempo y la tasa de error son muy altas debido a
las numerosas etapas manuales de este procedimiento.

Axel Semrau® proporciona una tecnologia para realizar
este analisis a través de un sistema GC-LC. Para esta aplica-
cion, la saponificacion de la muestra, asi como otros proce-



sos, se llevan a cabo de forma totalmente automatica. Para
ello se utiliza un sistema CTC DualPal, sistema compuesto
por dos jeringas: una se utiliza para la medicion de los reac-
tivos necesarios para la saponificacion y la segunda , mas
pequetia, se utiliza para realizar la inyeccion en el HPLC. La
posterior purificacion se lleva a cabo a través de HPLC, que
esta directamente conectado con el GC-FID.

Las fracciones HPLC, en la que estan contenidos los
esteroles, son transferidas de manera directa y especifica
al sistema de cromatografia de gases. Con este método
todos los elementos perturbadores son eliminados. La
colocacion del sistema LC hace innecesaria la etapa de
cromatografia en capa fina. De esta manera los pasos
manuales se reducen al pesaje y el posicionamiento de la
muestra en el inyector automatico. Este alto nivel de
automatizacion se consigue a través del sistema DualPal
con dos jeringas diferentes y el uso de un LC para la puri-
ficacion en el GC. El control de la totalidad del sistema se
realiza a través del software facil manejo CHRONOS, lo
que simplifica incluso los métodos complejos dentro de
la aplicacion. Ventajas del sistema LC-GC acoplado:

— Alta produccion de muestras.
— Alto nivel de automatizacion.
— Bajoriesgo de contaminacion.
— Excelente reproducibilidad.

— Alta sensibilidad.

— Inversion segura.

Cromatografia y Técnicas Afines

Este sistema también se puede utilizar para otras apli-
caciones como la determinacion de aceite mineral en
aceite vegetal o la determinacion del nivel de éster de
alquilo. Los componentes del sistema:

— HPLC KNAUER smartline 6 HPLC Agilent 1260 con
detector de UV y desgasificador.

— CTC DualPAL para la saponificacion y purificacion
automatizada.

— GC DANI Maestro con FID.

— Sistema de intercambio de datos con el software de con-
trol y la mineria de datos. Accesorios y consumibles.

En la figura 3 se muestra a modo de ejemplo dos cro-
matogramas. La figura 3a muestra el resultado con este
proceso es la separacion de esteroles, que con el método
manual es imposible. La figura 3b muestra el cromato-
grama GC de un aceite de girasol.

Informacién y contacto:
Sugelabor S.A:
Axel Semrau:
http://www.sugelabor.es/
http://www.axel-semrau.com/
email: info@sugelabor.com
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Figura 3 Cromatogramas del acoplamiento LC-GC: (a) sefial del detector UV del HPLC ; (b) sefial del FID para esteroles.
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COLUMNAS DE BASE POLIMERICA SHODEX

La seleccion de una columna de HPLC iddnea a la
hora de llevar a cabo un determinado analisis es, sin duda,
una decision crucial para conseguir las mejores condicio-
nes de separacion en lo que se refiere a resolucion, coste,
tiempo de analisis, etc...

En esa eleccion debe tenerse en cuenta el soporte de la
fase (son como “los cimientos de un edificio”), que puede
ser, entre otros, de base silice, polimérica, etc...
Igualmente, debe tenerse en cuenta también el modo de
separacion, lo que va ligado a la seleccion por grupo fun-
cional y/o analito, y sin perder de vista el area de aplica-
cion.

Si bien es cierto que las columnas de base silice copan

la gran mayoria de aplicaciones, éstas presentan dos limi-

taciones importantes, COmo son:

*  Vulnerabilidad a pH extremos: la mayoria de las
columnas pueden trabajar a pH entre 2 y 8, aunque a
dia de hoy hay columnas que pueden trabajar a pH
entre 1,5y 11.

e Actividad silandlica, es decir, interaccion de los anali-
tos con los grupos silanoles libres, propiciando la apa-
ricion de colas en los picos. Aunque se publicitan
columnas full endcapped, esto no llega a ser del todo
cierto, porque las reacciones de endcapping no tienen
rendimientos del 100%.

Esos aspectos no deseados de la silice pueden ser
resueltos inicamente cambiando la base del relleno, es
decir, escogiendo un material inerte a diferentes pH y
libre de actividad silandlica.

Los materiales alternativos a la silice mas empleados
son los polimeros. Existen diversos tipos de polimeros
destinados a este fin, entre los que cabe citar principal-
mente cuatro:

* Copolimeros de estireno divinilbenceno: polimero
eminentemente apolar.

* Polihidroximetacrilato: mas polar que el anterior.

* Polivinil alcohol y polimetacrilato: permiten ser fun-
cionalizados con grupos C18, C8, Amino, etc...

Salvo excepciones, el empleo de columnas de base
polimérica ofrece ciertas ventajas sobre las columnas de
base silice, especialmente para aquellos casos en los que
éstas no puedan emplearse por alguna de las limitaciones
mencionadas:

* Analisis fuera del rango de pH habitual, incluso de los
extremos (2-13).

*  Mayor tiempo de vida ttil, por la resistencia quimica
inherente del propio polimero frente a la silice. Esto
redundara también en un menor coste por inyeccion.

*  Muy bajo o nulo sangrado, lo que las convierte en ido-
neas para la deteccion por MS, LS y CAD.

Shodex, como parte de Showa Denco K K., fabricante

de columnas de HPLC desde hace mas de sesenta afios y

especialista en la materia, comercializa las columnas de

base polimérica que, segin el modo de separacion, pode-
mos seleccionar entre las siguientes:

1. Columnas de Fase Inversa (polymer-based): colum-
nas Asahipak ODP & ODP2 basadas en PVA funcio-
nalizado. Para aplicaciones de moléculas “pequeiias”
tipo hormonas, pesticidas, vitaminas, firmacos, etc...

2. Columnas tipo HILIC (polymer-based): las columnas
Asahipak NH2P & HILICpak VG-50 (VT-50), para
moléculas polares, azicares, etc. ..

3. Columnas tipo “Ligand Exchange / Ion Exclusion”,
para el analisis de azucares, desde mono a oligosaca-
ridos, polialcoholes, etc...

4. Columnas para cromatografia idnica: bien sean catio-
nes o aniones, con o sin supresion.

5. Columnas para exclusion molecular (SEC) y GCP:
por ejemplo, las columnas PROTEIN KW & OHpak
SB-800 (LB-800), para proteinas, enzimas, Mab,
DNA, etc., asi como analisis de polimeros, plasticos,
etc.

Mas informacion en:
www.ace-hplc.com
www.symta.com
info@symta.com



NORMAS GENERALES DE PUBLICACION

1. ARTiCULOS CIENTIFICOS
CTA publica articulos relacionados con técnicas analiticas
(de separacion, de identificacion, etc.), bien sobre
investigaciones en las propias técnicas o sobre aplicaciones
de las mismas. Los autores de los articulos recibiran una
compensacion econémica (300 euros) por cada articulo
publicado en CTA.
1) Parapublicar articulos en CTA no es necesario ser socio
dela SECyTA.
2) Elidioma de la revista y, por tanto de escritura de los
articulos, es el castellano.
3) Losarticulos pueden ser de los siguientes tipos:
Trabajos originales de investigacion.
Revisiones bibliograficas.
Articulos de divulgacion.
Series monograficas.

Los trabajos deberan estar escritos a doble espacio, con un
tamaiio de fuente de 10 o 12 pt y cada pagina deberd ir
numerada. El tamafio de los trabajos estara comprendido
entre 10 y 30 hojas (DIN A4) incluidas tablas, figuras y
bibliografia y deberan enviarse por e-mail a cualquiera de
las siguientes direcciones:

mlsanz@iqog.csic.es, javier.moreno(@gsic.es
acsoria@iqog.csic.es, mario@iqog.csic.es

Los trabajos de investigacion no deberan haberse publicado
previamente. Antes de su publicacion todos los trabajos
serdn revisados por especialistas en el tema, quienes
juzgaran la conveniencia de su publicacion o propondran a
los autores las modificaciones oportunas.

Titulo: Debera ser conciso y reflejar el contenido del
trabajo. A continuacion se citara el nombre de los autores
con la direccion completa de cada uno de ellos,
incluyéndose también el correo electronico y teléfono del
autor al que debera remitirse la correspondencia.

Resumen: De 100 a 150 palabras reflejando de forma clara
y concisa el propdsito y los resultados mas relevantes del
articulo.

Texto principal: los trabajos originales de investigacion
seguiran el formato tradicional, incluyendo Introduccion,
Materiales y Métodos, Resultados y Discusion,
Conclusiones y Bibliografia.

Bibliografia: Las referencias bibliograficas apareceran en
el texto entre paréntesis con el apellido de los autores y el
afno (e.g. Bianco y Edwards, 2008). Si son més de dos
autores, se citara el apellido del primero seguido por “y
col.,” y el afio de publicacion (e.g. Garcia-Pérez y col.,
2007). Si se citan varias referencias juntas se separaran por
punto y coma (e.g. Smith y col., 1980; Brity col., 1985). Al
final del articulo las refererencias seran ordenadas
alfabéticamente con el siguiente formato:

Hirota, T., Ohki, K., Kawagishi, R., Kajimoto, Y., Mizuno,
S. Hypertens. Res. 2007 (30), 489-496.

Venter, J. C. “The Emission of Sulfur to the Remote
Atmosphere” en The Biogeochemical Cycling of Sulfur and
Nitrogen (Eds. J.N. Galloway y col.). D. Reidel Publishing
Co., Dordrech, Holland (1985), p. 346.

Tablas: Se enviaran con un breve encabezamiento y
numeradas segun el orden de aparicion en el texto.

Figuras: Se enviaran en un archivo diferente, separadas y
numeradas por orden de aparicion en el texto. Las leyendas
deberan incluirse al final del articulo a continuacion de la
bibliografia.

2. NUEVAS TESIS DOCTORALES

En esta seccion se incluyen resumenes en espailol de las
Tesis Doctorales que se han defendido en los ultimos 12
meses. La extension no debe ser superior a 300 palabras
incluyendo titulo de la tesis, lugar y fecha de defensa y
directores de la misma. Seria conveniente incluir una foto
del doctor. El nimero de resimenes estara condicionado al
espacio disponible para esta seccion dentro del Boletin.

3.INFORMACION BIBLIOGRAFICA - ARTiCULOS
DE INTERES

En esta seccion se incluye una revision de tres articulos
recientes y de diferentes autores sobre un tema de interés
dentro del ambito de la cromatografia y técnicas afines.
Estas contribuciones seran remuneradas con 75 euros.

4.NOVEDADES TECNICAS

Las empresas colaboradoras de la SECyTA disponen en
cada nimero de una pagina gratuita para informar sobre las
novedades de sus productos. La extension maxima de los
originales sera 3 DIN A4 mecanografiados a doble espacio,
pudiéndose incluir algunos graficos y fotografias en blanco
y negro (no mas de tres). Deberan remitirse a la redaccion
de CTA con anterioridad a los dias 1 de mayo (para el
primer nimero) y 1 de noviembre (para el segundo).

5.PUBLICIDAD

Cualquier empresa puede publicar anuncios de sus
productos, teniendo las empresas colaboradoras de la
SECyTA descuentos sobre las tarifas generales. La
adjudicacion de los espacios disponibles destinados a
publicidad se realizara por riguroso orden de peticion.

6. OTRAS SECCIONES

CTA agradecera toda la informacion que reciba de sus
lectores sobre asuntos de interés general dentro del campo
de la cromatografia y técnicas afines (cursos, conferencias,
congresos, ofertas de trabajo, informes sobre el trabajo de
grupos espafioles y extranjeros, resefias de libros o
cualquier tipo de colaboracion).

A su vez, CTA publicard, en la medida de lo posible,
respuestas de especialistas a todas aquellas cuestiones
concretas que formulen los lectores en relacion con sus
problemas en el laboratorio o con asuntos relacionados en
general con la cromatografia y técnicas afines.




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

Dr. Juan Vicente Sancho Llopis.

Instituto Universitario de Plaguicidas y Aguas.Departamento de Quimica Fisica y Analitica.
Universitat Jaume [.Edificio de Investigacion I

Campus del Riu Sec
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