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EDITORIAL

Queridos socios de la SECyTA,

Comenzamos un nuevo año con una situación en la que nos sentimos algo más optimistas, hemos retomado cier-
tas actividades presenciales, como la docencia en nuestras aulas y la investigación en nuestros laboratorios, y poco 
a poco hemos normalizado la situación, aun con las dificultades de una nueva variante y las dudas del aumento 
de contagios. La Ciencia y las vacunas han jugado un papel fundamental en el retorno a actividades cotidianas y, 
aunque con cautela, nos hemos ido aproximando y reduciendo la distancia social, hemos podido celebrar ciertos 
actos académicos presenciales y nos hemos sentido un poco más confiados y, a pesar de que no podemos bajar 
la guardia, hemos aprendido a convivir con la situación.

En este panorama, hemos celebrado, durante los días 18 y 19 de noviembre la XX edición de la reunión de la 
SECyTA (49ª reunión del GCTA). Fue la primera experiencia de una reunión virtual y, aunque desde la Junta de 
Gobierno trabajamos para que fuese una reunión atractiva, no pensamos que finalmente tendría el éxito que se 
consiguió, gracias a la colaboración de todos los socios que la hicieron posible. Disfrutamos de unas conferencias 
excepcionales con los Dres. Barend L. Van Drooge, Josep Rubert, Juan V. Sancho y Verónica Pino, aportando sus 
innovaciones en el campo de la contaminación medioambiental, diagnóstico clínico y salud, avances en instrumen-
tación y tratamientos de muestra innovadores y sostenibles. Igualmente, las presentaciones orales fueron muy 
interesantes, tanto las presentadas por investigadores senior como las aportadas por los jóvenes socios, que de-
mostraron que en este tiempo han seguido desarrollando su trabajo con entusiasmo y motivación, ofreciendo 
contribuciones novedosas y de calidad. Quiero destacar que hicimos un notable esfuerzo por plantear sesiones 
atractivas de pósteres y, dado que no es algo fácil cuando se propone una reunión virtual, apostamos por un nue-
vo formato, en el que sustituyeron por comunicaciones web. Esto ofreció a los participantes la posibilidad de dis-
poner de breves presentaciones orales de los trabajos, ya en la web incluso antes de comenzar el congreso. En las 
sesiones destinadas a tales presentaciones, los moderadores las organizaron de forma dinámica de modo que se 
pudo interaccionar con los autores de un modo ágil y eficaz. De esta manera intentamos que todos los trabajos 
tuvieran cabida y protagonismo a pesar de ser una edición virtual. Nuestros jóvenes socios presentaron sus contri-
buciones a los Premios José Antonio García Domínguez, patrocinados por Bruker, en su XVI edición. Desde aquí 
queremos trasmitir nuestra enhorabuena a los premiados y a todos los participantes que con su interés y dinamis-
mo hicieron de la reunión virtual una experiencia magnífica. Muchas gracias a todos y, en especial, a nuestros 
patrocinadores de esta edición, que nos ofrecieron una exposición virtual innovadora y estuvieron dispuestos a 
interaccionar con los participantes en todo momento.

Como sabéis, la próxima reunión que esperamos se celebre de modo presencial, será en Almería, organizada por 
nuestra compañera Ana Agüera. Durante la misma tendrán lugar las elecciones para la renovación parcial de la 
Junta de Gobierno, que pospusimos hasta la próxima reunión presencial. Desde aquí os animo a que presentéis 
vuestras candidaturas. Además, en 2022, estamos de celebración ya que se cumplen 50 años de la constitución 
del Grupo de Cromatografía y Técnicas Afines (GCTA), origen de la actual SECyTA, en el marco de la Real Sociedad 
Española de Física y Química.

Esperando que podamos celebrar ese aniversario, y que podamos encontrarnos personalmente en Almería, en mi 
nombre y en el de la Junta de Gobierno, os deseamos un año 2022 lleno de salud y satisfacciones personales y 
profesionales.

Un abrazo,

Ana M. García Campaña

Presidenta de SECyTA
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ABSTRACT

Gas chromatography (GC) coupled to mass spectro
metry (MS), represents the election approach for the 
analysis of persistent organic pollutants (POPs) in envi-
ronmental matrices, such as marine mammals. From 
the first detection of POPs in this type of samples, many 
advances have been made to improve selectivity and 
sensitivity and to provide increasingly high-quality data.

The objective of this article is to provide a brief 
insight into the evolution of POP analysis in samples 
of marine mammals since the second half of the last 
century. Notable advances on the detection of the 
analytes occurred in the last 40 years. GC coupled 
with electron capture detector (ECD) was replaced by 
the more selective GC coupled to low-resolution mass 
spectrometry (LRMS) and, in turn, by GC coupled to 
high resolution mass spectrometry (HRMS). Little var-
iations and advances have been made to the chroma-
tographic approach, with GC column parameters ba-
sically being unchanged during 30 years.

INTRODUCTION

Persistent Organic Pollutants (POPs) are a class of an-
thropogenic toxic substances that can bioaccumulate 
in living organisms and biomagnify along the trophic 
chain (Corsolini and Sarà, 2017). Owing to its lipo-
philicity and persistence, species with a large amount 
of fat and high trophic levels, such as most cases of 
marine mammals, accumulate significant concentra-
tions of these pollutants (Aguilar et al., 2002) respon-
sible for adverse health effects and potential negative 
impacts at population levels (Desforges et al., 2018; 
Desforges et al., 2016; Yordy et al., 2010).

Many of these hazardous substances, widely used 
in the past as pesticides, in electrical equipment, as 
flame-retardants or as by-products in combustion pro-

cesses, were phased out for over 40 years in many 
states and began to be globally regulated by the 
Stockholm Convention. This global environmental 
treaty entered into force in 2004 aiming to eliminate 
and/or restrict the production and use of POPs in or-
der to protect human health and the environment 
(UNEP, 2001). Despite the global efforts so far under-
taken, important concentrations of these substances 
are still reported in marine mammal species (Jepson et 
al., 2016; Stuart-Smith and Jepson, 2017).

To the best of our knowledge the first published 
article on POPs’ detection in marine mammals, dates 
from 1966 (George and Frear, 1966). In this study 
George and Frear (1966) investigated dichlorodiphe
nyltrichloroethane (DDT) along with its metabolites 
and other organochlorine pesticides (OCPs) in Weddell 
seal (Leptonychotes weddellii) from Antarctic regions, 
using a gas chromatograph equipped with an electron 
capture detector (ECD) and by means of a 1.8-me-
ter-long glass column, with a stationary phase of Dow 
Silicone Oil 200 and QF-1 Silicone. Since this early in-
vestigation, further progress has been made in the use 
of gas chromatography (GC) as a separation tech-
nique for the analysis of POPs in marine mammals’ 
tissues and in environmental samples, in general.

An important milestone was achieved by Lovelock 
in 1957, who invented the electron capture detector 
(ECD) with great sensitivity towards very small amounts 
of selected substances (i.e. electronegative molecules 
such as halogenated, organometallic or nitro-contain-
ing compounds). Three years later, an updated version 
of this instrument was ready for use by organizations 
like the U.S. Food and Drug Administration (FDA) for 
pesticides analysis on foods. By the early 1980s, 
packed columns were replaced by capillary columns 
thanks to the invention of the flexible quartz capillary 
tubes, which permitted the use of longer and height-
ened efficient columns (Dandeneau and Zerenner, 
1979). In the same years, capillary GC coupled with 
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mass spectrometry (GC-MS) revolutionized environ-
mental organic analysis (Richardson, 2001), providing 
greater sensitivity and specificity to this separation 
technique (Pitt, 2009) GC coupled to a single mass 
quadrupole (GC-qMS) operated in both, electronic 
ionization (EI) and electron capture negative ionization 
mode (ECNI), was largely used, despite some limita-
tions in terms of sensitivity and selectivity due to chro-
matographic and matrix interferences (Covaci et al., 
2007). On the other hand, GC coupled to high resolu-
tion mass spectrometry (GC-HRMS) delivered much 
higher sensitivity, fewer interferences, improved accu-
racy and higher resolution for specific congeners of 
various families of POPs, offering a very high level of 
confidence in the results compared to GC-ECD or its 
counterpart coupled to low resolution mass spectro
metry (GC-LRMS). However, the higher cost associated 
to this powerful technique, at first based on the use of 
magnetic sector mass spectrometers and later on alter-
native technologies such as time-of-flight (TOF) or Or-
bitrap analyzers, represents an important drawback for 
many laboratories. Nonetheless, different alternatives 
have been developed and adopted by many research 
groups. For instance, tandem mass spectrometry (MS/
MS) using ion trap (IT) or triple quadrupole (QqQ) ana-
lyzers are able to reduce interferences and chemical 
noise, thus increasing selectivity and sensitivity at low-
er cost. Thus, today GC-QqQ(MS/MS) is permitted 
in  the European Union (EU) regulation (Commission 
regulation EU No 589/2014; Commission regulation 
EU No 709/2014) as confirmatory method for the 
control of the maximum levels of dioxins and dioxin- 
like(DL)-polychlorinated biphenyls (PCBs) in food and 
feedstuffs. Many studies confirm its successful applica-
bility for the analysis of a wide range of polybrominat-
ed diphenyl ethers (PBDEs) in different environmental 
samples (Mackintosh et al., 2012; Labadie et al., 
2010), including marine mammals (Aznar-Alemany et 
al., 2021; Kunisue et al., 2021; Taniguchi et al., 2019). 
On the other hand, GC-ion trap MS (GC-ITMS) in MS/
MS has been efficiently applied to detect mono-or-
tho-PCBs at subpicogram levels in a variety of environ-
mental samples (Leonards et al., 1996), thanks to its 
ability to examine product ions of major mass frag-
ments and therefore to its greater specificity.

The objective of the present review is to investi-
gate the evolution of the GC technique on POP anal-
ysis in samples of marine mammals during the last 50 
years. In particular, we focused on four major families 
of POPs, regulated by the Stockholm Convention and 
widely reported in marine mammals across the globe; 
specifically, PCBs, DDTs and its metabolites, PBDEs, 

polychlorodibenzo-p-dioxins (PCDDs) and polychlo-
rodibenzofurans (PCDFs), all of them analyzed in the 
subcutaneous fat of six marine mammal species, 
namely sperm whale (Physeter macrocephalus), orca 
(Orcinus orca), pilot whale (Globicephala melas), fin 
whale (Balenoptera physalus), blue whale (Balenop-
tera musculus) and humpback whale (Megaptera no-
vaeangliae) – from 1970 until 2020. We focused the 
attention on these six species owing to either the high 
levels of contamination documented as in the cases of 
pilot whale (Weijs at al., 2013; Pinzone et al., 2015) 
and killer whale (Desforges et al., 2018; Andvik et al., 
2021), or the high or very high risk of extinction that 
are facing sperm whale, blue whale and fin whale, as 
recognized by the International Union for Conserva-
tion of Nature’s Redlist of Threatened Species (IUCN, 
2021). Alternatively, focus on humpback whale was 
placed due to the dramatic fluctuations in body lipid 
stores and contaminant redistribution to which this 
species is subjected during migrations, that may rep-
resent an important toxicological risk (Waugh et al., 
2014).

MATERIALS AND METHODS

A total of 91 studies were found in the literature 
about analysis on PCBs, PBDEs, DDTs and PCDD/Fs in 
the six marine mammal species mentioned above 
published between 1970 and 2020. Out of these 91 
studies, 70 provided exhaustive information about 
analytical methods including column characteristics, 
17 only mentioned the analytical method applied 
without information of the GC column used and 4 did 
not give any information either about the analytical 
method or the column characteristics.

Due to their relevance and the advances made 
during the last 50 years, we have included along the 
discussion the analytical technique (GC-ECD, GC-
LRMS, GC-HRMS) and the type of column employed, 
focusing on its length, stationary phase, film thickness 
and internal diameter (ID), as some of the key pa
rameters affecting the GC separation performance.

RESULTS AND DISCUSSION

1)  Detection approaches

According to our bibliographic research, until the ear-
ly 2000s, GC-ECD was the most common approach 
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for the analysis of PCBs and DDTs. From 1970 to 2004 
more than 60% of the investigated studies used this 
technique for DDT and PCB analysis and only a small 
portion employed GC-MS for PCBs, DDTs, PBDEs and 
PCDD/Fs. The most commonly used mass analyzer 
during this period was the single quadrupole (qMS). 
Only two studies, Lebeuf et al. (2001) and Metcalfe et 
al. (2004), took advantage of alternative strategies 
such as GC-LRMS with a three-dimensional quadru-
pole ion trap and GC-HRMS with a magnetic sector 
analyzer, respectively.

As shown in Figure 1, in the following years GC-
ECD was replaced by the more selective GC-MS, re-
ducing the probability of false positives and matrix 
interferences. From 2005 to 2020 around 80% of the 
studies employed GC-MS while only almost 30% GC-
ECD. As described in Figure 2, GC-qMS represented 
the most commonly used instrumental configuration, 
followed by GC-QqQMS and GC coupled with a 
high-resolution magnetic sector mass spectrometer. 
A marginal number of studies (7) reported the use of 
alternatives such as GC-ITMS or high-performance 
liquid chromatography–photodiode array detection 
(HPLC-DAD).

A clear shift from GC-ECD to GC-MS took place 
in the last 15 years with GC-HRMS progressively in-
creasing its use. In spite of this, the number of studies 
still using GC-ECD in the last 15 years remains rela-
tively high (20%). One could easily argue that the 

higher costs of the most advanced instruments and 
related analytical techniques can be hardly afforded 
by some laboratories, underpinning the heightened 
use of GC-ECD.

A good compromise between efficiency and cost, 
and potentially applicable to POP analysis is the com-
mercial availability of multidimensional GC (2D-GC) 
and “fast GC.” In GCxGC, or comprehensive two-di-
mensional GC, where all of the effluent is transferred 
to a second column, the resolving power is increased 
by an order of magnitude (Frysinger et al., 2002). 
When applied to PCB separations using GCxGC-ECD, 
three- to four-fold lower LODs were obtained com-
pared to one-dimensional GC, and DL-PCBs could be 
separated from other congeners (Korytar et al., 2002). 
Rapid GC separation of PCBs can be obtained by “fast 
GC” by employing narrow-bore (0.18 mm) columns, 
which reduces peak widths and shortens total run 
times (Uhler et al., 2021). Both techniques could be 
run with a micro-ECD as detector and hence, relative-
ly inexpensive to implement.

As we mentioned above, in the last two decades 
GC-HRMS with a magnetic sector analyzer started to 
take off. Thus, since 2004 to 2020, 8 out of 54 studies 
investigated, utilized this complex and costly instru-
mentation. Undoubtedly, this type of instruments 
greatly improved the resolution and accuracy of envi-
ronmental analysis (Stock, 2017), and still remains the 
choice instruments for dioxins and furans analysis 
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Figure 1.  Percentage of the use of GC-ECD and GC-MS as analytical approach for POP analysis in marine mammals during 
the last 50 years.
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(Bjurlid et al., 2018; Dorneles et al., 2013). There are, 
however, some downsides associated to their use that 
prevented their widespread distribution in environmen-
tal laboratories. Magnetic sectors need a high degree 
of maintenance for optimum performance, substantial 
training and experience to operate them along with a 
large space to house them (Hernández et al., 2012). 
Alternative instruments have been continuously devel-
oped to bypass these issues and in the last years, there 
has been growing interest in HRMS with TOF and Or-
bitrap mass analyzers. Thanks to their high mass re
solving power and accuracy, these instruments are ca-
pable of generating high-quality data while also 
offering the possibility to conduct non-targeted analysis 
(Wallace and McCord, 2020), broadening up the scope 
of the investigation to the detection of thousands of 
unknown or unexpected contaminants (Kunzelmann et 
al., 2018). Despite all the above-mentioned features 
that make GC-TOF-MS and GC-Orbitrap-MS superior 
techniques for screening and quantification purposes, 
it is worth noting that these analytical approaches are 
not yet generalized for the investigation of organic pol-
lutants in environmental analysis. According to our bib-
liographic research, none of the investigated studies 
employed these advanced techniques, whereas the ma-
jority still relied on the use of GC-LRMS and to a lesser 
extent GC-HRMS with a magnetic sector analyzer.

2)  Type of column

The column is the heart of gas chromatography play-
ing a key role in this separation technique. The col-

umn itself has been refined over the years with the 
increase of its efficiency as the number of theoretical 
plates, resolution and ease of use. Glass packed, glass 
capillary and fused silica capillary are the three types 
of columns used from 1970 to date, for PCB, DDT, 
PBDE and PCDD/F analysis in marine mammals.

In 1958 Marcel Golay discovered that using a long 
column (90 m) with narrow diameter (around 0.25 
mm) lined with a thin film of liquid would significant-
ly improve the separation of different molecules, 
within a single run. Thus, in the following years, 
packed columns were progressively replaced by capil-
lary columns, which represent the most widely used 
column, to date.

The commonly used capillary column has typically 
3000-5000 plates per meter, whereas packed columns 
account for only 2000 plates per meter with much 
lower efficiency and resolution (Rahman et al., 2015).
Although packed columns have higher sample capac-
ity and lower cost, their low length negatively affects 
efficiency. Thus, out of the 91 papers investigated, 
only 5 (Alzieu and Duguy, 1979; Aguilar, 1983; Henry 
and Best, 1983; Saschenbrecker, 1973; Wolman and 
Wilson, 1970) utilized glass packed columns for the 
analysis of PCBs and DDTs. These papers date from 
the 1970s and early 1980s, a time when most likely 
some laboratories had not yet replaced their tradition-
al packed columns. The rest of the studies (85) em-
ployed fused silica capillary columns, with the excep-
tion of one by Kannan et al. (1989) that employed the 
less flexible and reactive glass capillary column.

Figure 2.  Analytical techniques employed for POP analysis in marine mammal’s blubber (1970-2020).
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The use of glass capillary columns dates from 
1959, when Desty created a glass-drawing machine 
for fabricating long length soft glass tubes of small 
diameter (Desty, 1975). Despite the apparent success 
in the use of this column, it still had some disadvan-
tages. The tube was too rigid to fit in the injection and 
detector ports, the glass was not stable at very high 
and low temperatures and also, it was active towards 
highly polar analytes. In addition, glass columns were 
still difficult to coat with an even film of stationary 
phase. For these reasons fused silica capillary columns 
become the most commonly used in GC and, in turn, 
in the analysis of PCBs, DDTs, PBDEs and PCDD/Fs in 
marine mammals, as pointed out earlier.

3)  Internal diameter (ID)

The internal diameter affects flow rate, separation ef-
ficiency and peak width, pressure, speed of analysis 
and loadability. As ID decreases, the flow rate does 
too, whereas plate number, required pressure and gas 
velocity will increase (Molander et al., 2003). To com-
pensate for reduced loadability, a thicker film is pre-
ferred when using smaller IDs.

Among the studies investigated in this review, the 
column internal diameter varied from 0.18 mm to 
0.32 mm, being 0.25 mm (narrow bore) the most 
commonly used.

In fact, 0.25 mm is the industry’s standard for 
split/splitless- and PTV type injection techniques and 
when combined with a 30 m long column, offers a 
high separation power of approximately 120,000 
theoretical plates (de Zeeuw, 2014). The Environmen-
tal Protection Agency (EPA) recommends the use of a 
column with internal diameter ≤ 0.32 mm or 0.53 
mm and a column length of 30 m, for the analysis of 
OCPs and PCBs by GC (EPA protocols -8081B and 
8082A, 2007). A diameter of 0.25 mm is also recom-
mended by the International Council for the Explora-
tion of the Sea (ICES) for PCB analysis in marine bio-
ta (Webster et al., 2013). Columns with larger ID can 
be loaded with greater volumes of sample at the ex-
pense of peak resolution and sensitivity (Mametov et 
al., 2019).

4)  Length

Column length affects the resolution and efficiency of 
gas chromatography. In general, longer lengths in-

crease resolution power, allowing the analysis of sam-
ples with exceptional complexity (Rahman et al., 2015).

The ICES recommends a <50 m long column for 
the analysis of PCBs in marine biota samples (Webster 
et al., 2013) in line with the EPA protocol 8081B and 
8082A for the analysis of OCPs and PCBs, respective-
ly. Across the 91 studies investigated, the normal 
lengths employed were 30 m and 60 m (64%). Only 
8 studies employed different column lengths of 25 or 
50 meters, for PCB and DDT analysis. In the particular 
case of Alzieu and Duguy (1979), a 1.5 m long glass 
packed column was used.

A special mention deserves the analysis of PBDEs, 
for which longer columns such as those of 60 m, typi-
cally used for OCP and PCB analysis, are not suitable, 
in particular for the higher molecular weight conge-
ners. Longer columns lead to longer residence times for 
the analytes, initiating degradation of the higher bro-
minated congeners (noticeably for heptaBDE, octaBDE, 
nonaBDE congeners and especially decaBDE) in the col-
umn (Stapleton, 2006). As mentioned by Björklund et 
al. (2003), the most sensitive method for measuring 
the entire range (low to high bromine substitution) of 
PBDEs congeners is using short (10-15 m) non-polar DB 
columns with a thin (0.1 μm) stationary phase.

Despite the above mentioned, only 23% of the 
studies considered in this review that investigated 
PBDE concentrations, employ the recommended 15 m 
long column. Almost 50% use 30-60 m long columns 
and 6% employ column lengths of 20 and 55 m. Fi-
nally, 23% did not provide any information about col-
umn length.

A 15 m long column is also recommended by EPA 
method 1614A for the analysis of octa-, nona-, de-
ca-PBDEs in water, soil, sediment and tissues. For low-
er brominated congeners a 30 m long column is rec-
ommended instead. The ICES suggests the use of 
25-30 m long columns, except for the analysis of 
BDE209, for which a shorter column and/or a thinner 
film (0.1 μm) is suggested, due to its long retention 
time and its susceptibility to degradation.

In general, PBDE analysis in marine fatty samples 
is focused on tri-, tetra-, penta- and hexa congeners, 
with the more bioaccumulative and toxic BDE-47 (tet-
ra-BDE), -99 and -100 (penta-BDEs) most frequently 
detected (Nácher-Mestre et al., 2010). PBDEs with a 
higher number of bromine atoms (from seven to ten) 
tend to bioaccumulate in a lesser extent in the study 
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species (Alonso et al., 2014) and are more difficult to 
determine correctly.

It is worth mentioning that the use of GC-MS in-
struments equipped with two different injectors con-
nected with two distinct capillary columns, permits 
switching between two different methods without 
having to manually change the column, and thus, 
avoiding all the inconveniences related to MS shut 
down. Having two different injectors and columns in 
the same oven allows, for instance, the fast analysis 
of organochlorine contaminants (PCBs and OCPs) and 
PBDEs using columns different in their phases and/or 
lengths, which increases the versatility and productiv-
ity of the chromatographic system. Despite the clear 
advantages of this simple approach, just two studies 
out of the 91 considered (Bartalini et al., 2019; 
Muñoz-Arnanz et al., 2019) opted for this rapid and 
relatively low-cost option.

5)  Stationary phase

Another important variable affecting GC separation is 
the columns’ stationary phase, and its impact on an-
alytes’ selectivity. The choice of the stationary phase 
type often depends on the polarity of the target com-
ponents. There exist diverse types of stationary phases 
with different degrees of polarity, with polysiloxanes 
being the most commonly used since they are oxida-
tion resistant, robust and show high chemical and 
thermal stability. Moreover, they exhibit a wide range 
of polarities (from non-polar to polar) by incorporat-
ing into their structure different functional groups. For 
instance, -phenyl, -trifluoropropyl or -cyanopropyl are 
usually chosen for replacement of methyl groups, in-
creasing in that way the polarity of the phase and the 
nature of the forces established (e.g. π-π interactions). 
These types of columns are normally coated onto a 
support of Chromosorb W (diatomite) and packed 
with different percentages of methylsilicones (DC‑200, 
SE-30) (3-5%) and trifluoropropyl silicones (QF‑1) 
(5‑7.5%).

From 1987 until 1995 the most frequently used 
phase was poly(dimethylsiloxane) (polysiloxane 100% 
methyl substituted) and in some cases 14% cyanopro-
pylphenyl-methylpolysiloxane (commercial trade 
name: OV-1701). The poly(dimethylsiloxane) increased 
its popularity in analytical chemistry by the earlier 
1980’s, and it is today the most widely used stationary 
phase for GC columns (Thakur et al., 2021).

Since 1995, we can observe an important transi-
tion to a different phase, viz. 5% diphenyl-95% di-
methylpolysiloxane and a phenyl-arylene polymer vir-
tually equivalent to (5%-phenyl)-methylpolysiloxane 
(common trade names: DB-5, SPB-5 SE-54, OV-23, 
BP-5, HP-5, ULTRA 2, RTx-5, CPSil-8) become the 
most commonly used for the analysis of PCBs, DDTs, 
PBDEs and PCDD/Fs in samples of marine mammals.

More selective phases have been developed in 
these years, such as arylene modified polysiloxanes. 
These are similar to methyl polysiloxane, but slightly 
more selective due to the presence of phenyl groups in 
the polymer backbone, which also brings other advan-
tages like lower column bleed and higher temperature 
limits than their polysiloxane counterparts (Blomberg 
et al., 2001). Yet, the most commonly used phase for 
analysis of PCBs, DDTs, PBDEs and PCDD/Fs remains 
today the 5% diphenyl, 95% dimethyl polysiloxane.

As shown in Figure 3, only the 15% of the inves-
tigated studies used the most selective and efficient 
arylene-modified polysiloxane columns; on the other 
hand, the majority (39%) kept using 5% diphenyl- 
95% dimethyl polysiloxane phases. The remaining 
used poly(dimethyl siloxane) 100% substituted (4%) 
or other polysiloxanes phases with different function-
al groups, such as 35% trifluoropropyl-methylpoly-
siloxane (5%), 14% cyanopropylphenyl-methylpo
lysiloxane (3%), dimethylsiloxane fluid (2%), 8% 
phenyl (equiv.)-polycarborane-siloxane (4%), 5% phe-
nyl-95% methoxpolysiloxane (1%), 1,4-bis(dimethyl-
siloxy)phenylene-dimethyl-polysiloxane (2%), whereas 
Atkinson et al. (2019) employed a 2-(1-pyrenyl)-ethyl 
group bonded silica packing material for HPLC-DAD. 
Finally, almost the 24% of the investigated studies did 
not provide any information about the stationary 
phase.

6)  Film thickness

Sometimes disregarded as a not critical parameter, the 
film thickness of the stationary phase in a GC column 
plays an important role in the chromatographic sepa-
ration, directly affecting retention, resolution and sep-
aration of the eluate. Column bleed, robustness, in-
ertness and loadability intensify when increasing film 
thickness.

The majority of the papers reviewed used columns 
with a film thickness of 0.25 μm (36%). This dimen-
sion represents a compromise between the high reso-
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lution attainable with thin films and the high capacity 
available with thicker films (McNair et al., 2009). Only 
a small proportion (9%) used columns with a lower 
film thickness of 0.10, 0.18 and 0.20 μm.

Jepson and Law (2016) and Praca et al. (2011), 
employed columns with larger film thickness for PCBs 
and DDTs analysis (0.33 and 0.52 μm, respectively).

The benefits of decreasing film thickness are ob-
taining sharper peaks (which may increase resolution), 
lower column bleed and increase of the column’s 
maximum operating temperature. The drawbacks are 
the increased analyte interaction with the tubing wall, 
and above all, the decreased analyte capacity.

Interestingly, the EPA methods 8082A and 1614A 
recommend columns with film thickness of 0.83, 1.0 
and 1.5 μm for PCBs and OCPs, and of 0.1 μm for 
PBDE analysis.

Thick films of 1.0 μm or greater, show increased 
retention of sample components, essential for volatile 
compounds. In addition, their high capacity allows in-
jection of larger sample volumes, important when 
trace sample components have to be determined at 
very low concentration levels. The drawback is a de-

creased efficiency, which can be compensated with 
greater lengths of the column in order to increase the 
number of plates (McNair et al., 2009). Moreover, the 
high temperatures normally required in the elution of 
compounds are responsible for bleeding and noise 
production, which tend to intensify with thicker films 
(McNair et al., 2009).

CONCLUSIONS

The analysis of POPs in environmental matrices is es-
sential to evaluate the effectiveness of global mitiga-
tion/elimination measures currently placed on these 
chemicals and to ascertain whether global efforts 
need to be reinforced and harmonized in order to 
reduce their contamination hazard. In this regard, a 
fundamental tool for pollution monitoring is the use 
of bioindicator species, such as marine mammals, 
whose analysis, due to the sample complexity, re-
quires a high degree of specificity, sensitivity and re-
solving power to attain trustworthy results. GC has 
been and continues to be the analytical choice in this 
field; since the beginning with ECD to all the advan-
tages that MS offers with different types of analyzers 
and grades of resolution, little variations and advanc-
es have been made to the chromatographic ap-

Figure 3.  Different types of GC column stationary phases employed for POP analysis in marine mammal’ samples.
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proaches. Basically, since the time when packed col-
umns were replaced by capillary versions, column’s 
variables such as internal diameter, length, stationary 
phase and film thickness have remained virtually the 
same. Although, GC column parameters employed 
to date probably represents a functional and well-es-
tablished choice to achieve an optimal gas chroma-
tographic separation, the limited number (or ab-
sence) of advances made during the last 40 years is 
a fact that does not go unnoticed, especially when 
different and suitable alternatives have been investi-
gated and developed. Despite the high number of 
stationary phases commercially available and consid-
ering that more selective phases for POP analysis 
have been investigated (Odugbesi et al., 2019), most 
studies report the use of the same two (5% diphe-
nyl-95% dimethyl polysiloxane and phenyl arylene 
polymer virtually equivalent to (5%-phenyl)-methyl-
polysiloxane) for about 30 years. Instead, a notable 
evolution is undeniable on the detection technology. 
The ECD, the most common detector for the target 
analytes until the early 2000s was replaced by the 
most complex and selective MS; initially by single 
quadrupoles and then by triple quadrupole analyzers. 
A great leap was made when HRMS started to catch 
up and the magnetic sector became widely used 
thanks to its high resolution and sensitivity (Hernán-
dez et al., 2012). On the other hand, the most mod-
ern instruments developed in the last years, such as 
high resolution TOF and Orbitrap still have not 
reached a common presence in POP analysis, at least 
in the case of marine mammal samples, probably due 
to the high cost associated to these state of the art 
technologies.
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NOTICIAS DE LA SECyTA

XX REUNIÓN CIENTÍFICA DE LA SECYTA (49ª REUNIÓN CIENTÍFICA DEL GCTA)

Durante los días 18 y 19 de noviembre de 2021 se 
celebró la XX Reunión Científica de la Sociedad Espa-
ñola de Cromatografía y Técnicas Afines (SECyTA). En 
esta ocasión, y debido a las circunstancias derivadas de 
la pandemia de Covid-19, se llevó a cabo de manera 
virtual. La organización de la reunión recayó en la Jun-
ta de la Sociedad y contó con la colaboración de la 
Secretaría Técnica de Activa Congresos, empresa que 
realizó la página web y la transmisión en directo y la 
emisión de videos de las diferentes presentaciones.

En esta edición, la duración de la reunión fue in-
ferior a lo habitual, de manera que se estructuró en 
un programa dividido en cuatro grandes bloques de 
sesiones: medio ambiente; análisis clínico y farmacéu-
tico y técnicas ómicas; preparación de muestras, nue-
vos desarrollos en instrumentación, fundamentos y 
quimiometría; y análisis de alimentos.

El programa incluyó cuatro keynotes presentadas 
por investigadores españoles de gran prestigio y rele-
vancia internacional. La conferencia inaugural corrió a 
cargo de Barend van Drooge, del IDAEA-CSIC de 
Barcelona, que se centró en el análisis de trazas de 
compuestos orgánicos en materia particulada de la 
atmósfera mediante GC-MS. La segunda conferencia 
fue presentada por Josep Rubert, profesor de la Uni-
versidad de Wageningen en los Países Bajos, que 
abordó el papel de la dieta y la microbiota intestinal, 
en concreto, de los metabolitos microbianos, en la 
prevención de enfermedades gastrointestinales. La 
tercera conferencia plenaria fue impartida por Juan 
Vicente Sancho, de la Universidad Jaume I de Caste-
llón, en la que se explicaron los beneficios del empleo 
de la sección transversal de colisión (CCS) en UPLC-
ESI-IMS-QTOFMS y GC-APCI-IMS-QTOFMS para la 
identificación de pequeñas moléculas. La conferencia 
final fue impartida por Verónica Pino, profesora de 
la Universidad de La Laguna, de Tenerife, quien abor-
dó el empleo de nuevos disolventes y materiales ad-
sorbentes limpios en microextracción.

En esta reunión se presentaron 78 ponencias, tan-
to en la versión de comunicación oral como web com-

munication, formato este último elegido para mostrar 
los trabajos habitualmente presentados como póste-
res. En todos los casos, los autores enviaron previa-
mente sus vídeos grabados a la secretaría técnica, de 
manera que fueron agrupados por sesiones y presen-
tados de forma conjunta en cada una de ellas. A lo 
largo de estas exposiciones, los asistentes podían for-
mular sus preguntas a través del chat, para ser poste-
riormente trasladadas a los autores por los moderado-
res de cada sesión.

En el primer día de la reunión, tras la sesión de 
tarde, se celebró la Asamblea General de la SECyTA, 
en la que la presidenta hizo un balance de los dos 
últimos años, debido a que la pandemia ha alterado 
el normal funcionamiento desde la última reunión de 
2019 en Santiago de Compostela. Tras su interven-
ción, la presidenta dio paso al secretario y al tesorero 
para exponer sus respectivos informes, así como a 
uno de los editores de la revista de la Sociedad, quien 
hizo una llamada a la participación de todos los socios 
mediante el envío de artículos, revisiones bibliográfi-
cas, resúmenes de las tesis presentadas en el último 
año, etc. Finalmente, la presidenta dio paso a la Dra. 
Ana Agüera para hacer una breve presentación de la 
sede de la próxima reunión de 2022 en Almería.

Esta edición virtual también contó con la XVI edi-
ción de los premios “José Antonio García Domín-
guez”, patrocinados por Bruker, a las dos mejores co-
municaciones orales y las dos mejores web 
communications, cuyos ganadores fueron revelados 
tras la conferencia final, antes de la ceremonia de des-
pedida de la reunión.

Finalmente, hay que resaltar la calidad de las pre-
sentaciones, especialmente el esfuerzo de todos los 
participantes en la realización de los videos. También 
hay que destacar la organización, asumida por la pro-
pia Junta de la Sociedad y el gran trabajo de Activa 
Congresos en la coordinación que hizo que todo es-
tuviera perfectamente sincronizado.

El Comité Editorial de CTA
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Dos años después de la última Reunión Científica 
de la Sociedad Española de Cromatografía y Técnicas 
Afines (SECyTA), celebrada de manera presencial en 
Santiago de Compostela en 2019, y dentro de la edi-
ción virtual XX SECyTA2021, se ha celebrado la “XVI 
Edición de los premios José Antonio García Domín-
guez”. En esta ocasión se han concedido los premios 
a las mejores comunicaciones orales y a las mejores 
web communication (en sustitución de las presenta-
das habitualmente en formato de cartel), todas ellas 
presentadas en directo o mediante la grabación previa 
de los videos correspondientes. Como en años ante-
riores, Bruker ha patrocinado esta edición de los pre-
mios. Tras debatir los méritos científicos de las presen-
taciones, los jurados encargados de fallar los premios, 
tomaron por unanimidad los siguientes acuerdos:

1er Premio a la mejor Comunicación Oral (500 €)

Comunicación: OY-ND2

Título: EXPLORING GC-APCI-IMS-HRMS POSSIBILITIES 
FOR THE SCREENING OF ORGANIC-MICROPOLLUTANTS

Autores: David Izquierdo-Sandoval1*, David Fabre-
gat-Safont1, Leticia Lacalle-Bergeron1, Juan Vicente 
Sancho1, Félix Hernández1, Tania Portolés1.

1 � Environmental and Public Health Analytical Chemis-
try, Research Institute for Pesticides and Water 
(IUPA), University Jaume I, Castellón, Spain.

2º Premio a la mejor Comunicación Oral (400 €)

Comunicación OY-01

Título: THE ROLE OF OXIDIZED LIPIDS IN FUNGAL ME-
DIATED DISEASES USING ION MOBILITY-MASS SPEC-
TROMETRY

Autores: María Morán-Garrido1*, Jorge Sáiz1, Coral 
Barbas1.

1 � CEMBIO, Facultad de Farmacia, Universidad San Pa-
blo-CEU.

1er Premio a la mejor Web Communication (300 €)

Communicación: WC-E11

Título: UHPLC-HRMS DETERMINATION OF AERO-
SOLIZED MARINE BIOTOXINS PRODUCED BY OSTRE-
OPSIS cf. OVATA

Autores: N. I. Medina-Pérez1*, E. Moyano1, M. Dall’ 
Osto2, E. Berdalet 2.

1 � Department of Chemical Engineering and Analytical 
Chemistry, Faculty of Chemistry, University of Barce-
lona.

2 � Marine Biology and Oceanography, Institute of Ma-
rine Sciences (ICM-CSIC), Spain.

2º Premio a la mejor Web Communication (200 €)

Comunicación: WC-CF5

Título: IN-DEPTH COMPARISON OF THE METABOLIC 
AND PHARMACOKINETIC BEHAVIOUR OF THE 
STRUCTURALLY RELATED SYNTHETIC CANNABINOIDS 
AMB-FUBINACA AND AMB-CHMICA IN RATS

Autores: María Mata-Pesquera1, David Fabregat-Sa-
font1, Manuela Barneo-Muñoz2, Ferrán Martínez-
García2, Marie Mardal 3, Anders B. Davidsen3, Juan V. 
Sancho1, Félix Hernández1, María Ibáñez1*.

1 � Environmental and Public Health Analytical Chemis-
try, Research Institute for Pesticides and Water 
(IUPA), University Jaume I, Avda. Sos Baynat s/n, 
12071, Castellón, Spain.

2 � Predepartmental Unit of Medicine, Unitat Mixta de 
Neuroanatomia Funcional NeuroFun-UVEG-UJI, Uni-
versity Jaume I, Castellón, Spain.

3 � Section of Forensic Chemistry, Department of Foren-
sic Medicine, University of Copenhagen, Copenha-
gen, Denmark.

Juan Vicente Sancho

Secretario de la SECyTA

1er Premio a la mejor Comunicación Oral

EXPLORING GC-APCI-IMS-HRMS POSSIBILITIES FOR 
THE SCREENING OF ORGANIC-MICROPOLLUTANTS

David Izquierdo-Sandoval, David Fabregat-Safont, Le-
ticia Lacalle-Bergeron, Juan Vicente Sancho, Félix 
Hernández, Tania Portolés.

Ion mobility separation coupled to high resolution 
mass spectrometry (IMS-HRMS) provides extra valua-
ble information in screening approaches of organic 
micropollutants in complex matrices. IMS allows to 
separate species of interest from co-eluting matrix in-
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terferences and/or resolve isomers based on their 
charge, shape and size being IMS-derived collision 
cross section (CCS) a robust parameter comparable 
between instruments [1].

Excellent separation power of gas chromatogra-
phy (GC) combined with improved identification 
properties of HRMS is a powerful tool for identifica-
tion and structure elucidation of unknown (semi)vol-
atile compounds. Oppositely to electron ionization 
(EI), the soft ionization promoted by atmospheric 
pressure chemical ionization (APCI) source designed 
for GC allows a rapid and wide-scope non-target and 
suspect screening based on the investigation of the 
molecular ion and/or protonated molecule [2].

In the current study, the coupling between GC-AP-
CI and IMS-HRMS has been used. A CCS library was 
built containing 264 relevant multi-class organic pol-
lutants in environmental and food fields, comprising 
information regarding CCS for molecular ion and/or 
protonated molecules and some in-source fragments. 
Based on mobility data provided, the CCS values for 
both species were compared, and the possibility of 
separating isomers was explored, as well as the feasi-
bility of employing CCS databases acquired by liquid 
chromatography-electrospray-IMS-HRMS. Moreover, 
the potential power of IMS was assessed in com-
plex-matrix samples, such as feed fish extracts. The 
results reported in this work are of special interest for 
those researchers working on wide-scope screening of 
GC-amenable organic compounds.
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2o Premio a la mejor Comunicación Oral

THE ROLE OF OXIDIZED LIPIDS IN FUNGAL MEDIATED 
DISEASES USING ION MOBILITY-MASS SPECTROMETRY

María Morán-Garrido, Jorge Sáiz, Coral Barbas.

Oxylipins are biologically active lipid mediators that 
play important roles in physio-pathological processes, 
like infections, cancer, and obesity. Recent findings 
from our research group have shown that several ox-
ylipins are extremely altered in patients suffering from 
mucormycosis. These oxidized fatty acids have multi-
ple isomers because of the double bonds and oxida-
tion positions, which can be species-specific [1]. 
Therefore, its identification could reveal reliable diag-
nostic markers for the diseases they are involved in. 
Ion mobility (IM), which allows the separation of mol-
ecules based on their spatial configuration, stands out 
as an excellent tool to study different isomeric oxylip-
ins [2]. In this research, ion mobility-mass spectrome-
try (IM-MS) was used to identify oxylipins related to 
mucormycosis.

Oxylipin standards were used to identify those in 
plasma samples from patients with mucormycosis us-
ing an Agilent’s 6560 ion mobility Q-TOF LC/MS. The 
identification was assisted by two features provided 
by the IM:

•	 The All-Ions working mode, which provides 
clean MS/MS spectra by filtering by the drift 
time (DT) of the precursor ion.

•	 The High Resolution demultiplexing (HRdm) 
tool, which improves the resolution in IM 
throughout a post-acquisition processing that 
allows the differentiation of unresolved for 
compounds with very similar collision cross sec-
tion (CCS).

Elevated oxylipins in infected plasma samples were 
finally identified based on the comparison of their re-
tention time (RT), drift time (DT), collision cross section 
(CCS) and fragmentation patterns. These values were 
used for the creation of an internal database.

Given the wide variety of isomers that comprise 
oxylipins, IM-MS has shown a great potential for as a 
further step in their identification. Combining retention 
time, exact mass, CCS values, highly resolved IM 
(HRdm) and clean MS/MS fragmentation spectrum (All-
Ions) provides unprecedented levels of identification of 
oxylipin isomers. Moreover, the database is intended to 

70

NOTICIAS DE LA SECyTANOTICIAS DE LA SECyTA



be regularly updated with new oxylipin standards. Fi-
nally, applying this technique to samples such as mu-
cormycosis patients allows for a higher identification 
level and provides new diagnostic approaches for a dis-
ease with limited diagnostic confidence.
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1er Premio a la mejor Web Communication

UHPLC-HRMS DETERMINATION OF AEROSOLIZED 
MARINE BIOTOXINS PRODUCED BY OSTREOPSIS CF. 
OVATA

N. I. Medina-Pérez, E. Moyano, M. Dall’Osto, E. Berdalet

The proliferations of the benthic dinoflagellate Ostre-
opsis cf. ovata have been related to mild respiratory 
symptoms in people exposed to marine aerosols on 
some beaches in the Mediterranean Sea. These disor-
ders have been attributed —but not yet fully demon-
strated— to palytoxin analogues (PLTX) (ovatoxins 
—OVTX— and isobaric palytoxin —isoPLTX—) pro-
duced by Ostreopsis. To evaluate the risk to human 
health that these events represent, it is necessary to 
better understand the mechanisms of production of 
these toxins and their transfer to the atmosphere. Ac-
cordingly, in this work we run different laboratory ex-
periments using an aerosol generation tank with mi-
crobial communities that were obtained during an 
Ostreopsis bloom in the summers of 2019 [1], 2020 
and 2021.

The experiments were run weekly incubating in 
the laboratory natural microplanktonic communities 
obtained during Ostreopsis cf. ovata blooms 
(June-August). The experiments were run at a con-
trolled temperature (24±1°C) using a high-quality 
stainless steel airtight cylindrical tank (75 L; internal 
dimensions: 50 cm high, 44 cm diameter) that al-
lowed the generation and collection of aerosols. The 

concentration of palytoxin analogues in both partic-
ulate phase of the seawater and air (aerosols) sam-
ples were analyzed. The chromatographic separation 
of palytoxins analogues was achieved using a Hyper-
sil GOLD C18 column (100 mm × 2.1 mm id., 1.9 µm 
particle size) packed with totally porous silica particles 
(Hypersil, Thermo Fisher Scientific) and using gradient 
elution mode (acetonitrile-water, 0.1% formic acid; 
300 µL min–1). This chromatographic method was 
coupled to a high-resolution mass spectrometeter 
(Orbitrap) using a heated-electrospray ionization 
source (UHPLC-HESI-HRMS). 

During the experiments in 2019 the cells content 
was 103-104 Ostreopsis cells·Lwater

−1 and the toxins 
concentration in the particulate phase was in the 
range of 1.1 × 105 – 3.1 × 106 pgtox Lwater

−1, while the 
toxin concentration in the aerosol was estimated at 
12-54 pgtox·Lair

−1. Then, when it was bubbled after 
enriching the seawater with a higher abundance of 
Ostreopsis cells (105 cells·Lwater

−1) and a higher con-
centration of toxins in the particulate phase of the 
water (9.3 × 105 – 7.9 × 106 pgtox·Lwater

−1) the toxin 
concentration in the aerosol remained in the same 
range (11-54 pgtox·Lair

−1). Therefore, no direct rela-
tionship was observed between the concentration of 
Ostreopsis cells in the water and the toxin in the 
aerosol.
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2º Premio a la mejor Web Communication

IN-DEPTH COMPARISON OF THE METABOLIC AND 
PHARMACOKINETIC BEHAVIOUR OF THE STRUCTUR-
ALLY RELATED SYNTHETIC CANNABINOIDS AMB-FU-
BINACA AND AMB-CHMICA IN RATS

María Mata-Pesquera, David Fabregat-Safont, Manue-
la Barneo-Muñoz, Ferrán Martínez-García, Marie 
Mardal, Anders B. Davidsen, Juan V. Sancho, Félix 
Hernández, María Ibáñez.

The use of new psychoactive substances (NPS) has 
dramatically increased in the last years. Among the 
most consumed families are synthetic cannabinoid re-
ceptor agonists (SCRA). As these compounds are, in 
most cases, completely metabolised, the elucidation 
of their potential consumption biomarkers in biologi-
cal samples is required for the detection of drugs in-
toxications. In this sense, in vivo metabolism studies 
using mice or rats, in combination with high resolu-
tion mass spectrometry (HRMS), has proven to be use-
ful for the study and evaluation of the metabolic be-
haviour of NPS.

In this study, the in vivo metabolism and pharma-
cokinetics of two structurally related SCRAs, AMB-FU-
BINACA and AMB-CHMICA, were evaluated using 
male Sprague-Dawley rats. Brain, liver, kidney, blood 
(serum) and urine samples were collected at different 

times for assessing the differences in metabolism, 
metabolic reactions, tissue distribution and excretion. 
Both compounds experimented O-demethyl reaction, 
which occurred more rapidly for AMB-FUBINACA. The 
parent compounds and the O-demethyl metabolites 
were highly bioaccumulated in liver and they were still 
found in this tissue 48 h after injection. Due to the 
different N-functionalisation (indazole/indole), differ-
ent urinary metabolites were formed, some of them 
being detected even 24h after the injection. Out of 
the two compounds, AMB-FUBINACA seemed to eas-
ily cross the blood-brain barrier, presenting higher 
brain/serum concentrations ratio than AMB-CHMICA. 
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21ª ASAMBLEA GENERAL DE LA SECyTA

La 21ª Asamblea General de la SECyTA, que contó 
con la asistencia de 46 socios, se celebró el día 18 de 
noviembre de 2021, a las 17:30 h, de manera virtual 
a través de la plataforma Zoom en la siguiente Sala: 
https://abalingua.zoom.us/j/82526943574 y con el si-
guiente orden del día:

1.	 Lectura y aprobación, si procede, del acta de 
la reunión anterior.

2.	 Informe de la presidenta.
3.	 Informe del secretario.
4.	 Informe del tesorero.
5.	 Informe del editor del boletín.
6.	 Presentación SECyTA2022 en Almería.
7.	 Ruegos y preguntas.

DESARROLLO DE LA SESIÓN Y ACUERDOS ADOP-
TADOS

En primer lugar, la presidenta, Dra. Ana M. García 
Campaña, da la bienvenida a todos los asistentes a la 
21ª Asamblea General de la SECyTA y expresa su más 
sincero agradecimiento por su participación en la XX 
Reunión Científica de la Sociedad Española de Croma-
tografía y Técnicas Afines SECyTA2021, primera edi-
ción on-line, por las restricciones sanitarias impuestas 
por los efectos de la pandemia de la COVID-19.

1. � Lectura y aprobación del acta de la reunión 
anterior

La Presidenta indica a los asistentes que el borrador del 
acta de la 20ª Asamblea General de la SECyTA celebra-
da el año pasado de manera virtual se envió por email 
a todos los socios para que pudiera ser consultada pre-
viamente a la actual asamblea. En este momento la Pre-
sidenta pregunta si alguno de los asistentes quiere hacer 
alguna modificación al acta o si algún socio quiere que 
se lea el acta en su totalidad. Algunos socios comentan 
que han notificado al Secretario errores tipográficos o 
de duplicidades en la lista de asistentes. La Presidenta 
indica que se procede a aprobar el acta de la 20ª Asam-
blea General de la SECyTA, supeditada a la introducción 
de los pequeños cambios que señalen los socios.

2.  Informe de la Presidenta

La Presidenta, en primer lugar, reitera su agradeci-
miento a los socios y no socios que han participado 

en esta Reunión Científica virtual, a pesar de las cir-
cunstancias en las que se ha llevado a cabo. Desde la 
Junta de Gobierno se cuestionó la oportunidad de 
realizar la reunión en modalidad on-line, pero, final-
mente, se decidió seguir adelante, sobre todo por 
nuestros socios jóvenes, para que tuviesen la oportu-
nidad de presentar sus trabajos, optar a los premios 
José Antonio García Domínguez (JAGD), etc. El resul-
tado ha sido una respuesta muy satisfactoria por par-
te de los socios, a pesar del formato no tan atractivo, 
lo que agradece nuevamente.

En su informe, la Presidenta trató los siguientes 
temas.

2.1.  �Celebración de la XX Reunión Científica 
de  la Sociedad Española de Cromatogra­
fía  y Técnicas Afines SECyTA2021 Virtual 
Edition

La Presidenta da las gracias a la Junta de Gobierno 
(JG) de la Sociedad, así como a todos los integrantes 
del Comité Organizador y Científico de esta primera 
reunión científica virtual de la SECyTA por el excelente 
trabajo realizado para poder ofrecer un programa 
científico de calidad a la altura de las expectativas de 
los socios, así como la respuesta de los mismos a su 
participación en esta edición.

En esta edición, se han recibido un total de 78 
comunicaciones, distribuidas en 14 orales ordinarias, 
18 orales de jóvenes investigadores, las cuales optan 
al premio JAGD, y 46 comunicaciones en formato 
web, de las cuales 21 optan al premio JAGD, además 
de 4 conferencias invitadas. El número total de inscri-
tos en esta edición (alrededor de 122 congresistas) es 
ligeramente inferior al alcanzado en reuniones ante-
riores (Granada 2018, 190 inscritos; Sevilla 2016, 180 
inscritos; reunión conjunta SECyTA-SEEM, celebrada 
en Castellón en 2015, 185 inscritos). En este sentido, 
la Presidenta indica que el nivel de participación ha 
sido muy digno, a pesar de la modalidad on-line de 
esta edición.

Respecto a las becas de inscripción concedidas 
para facilitar la asistencia de los jóvenes investigadores 
a esta edición virtual de la SECyTA2021, se han con-
cedido un total de 24 becas de inscripción.
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La Presidenta, también agradece el patrocinio por 
parte de las siete casas comerciales que han participa-
do con sus stands virtuales: Agilent, Bruker, Frontiers 
Lab, Jasco, Leco, Perkin Elmer y Waters. Además, hace 
mención especial a Miguel Ángel Pérez, de la casa 
comercial Bruker, por el compromiso con la Sociedad 
en el patrocinio de los Premios José Antonio García 
Domínguez, en su decimosexta edición.

Como en años anteriores, se ha gestionado con la 
revista Journal of Chromatography A la creación de 
un volumen especial virtual dedicado a recoger los 
trabajos presentados en este congreso denominado 
como “SECyTA2021”, para dar la posibilidad a los 
socios de la presentación de sus comunicaciones en 
formato de artículo. Los trabajos presentados deberán 
seguir el proceso habitual de revisión por pares para 
su aceptación. La Presidenta recuerda que la fecha lí-
mite para el envío de trabajos es el 28 de febrero de 
2022. Todos los asistentes a este congreso han recibi-
do por email las instrucciones para el envío de los 
trabajos y estas instrucciones están también disponi-
bles en la web de la reunión. Si hubiese alguna exten-
sión de la fecha límite para el envío de los artículos se 
comunicaría a los socios y se actualizaría también en 
la web de la reunión.

2.2.  �Organización de la próxima XXI Reunión 
Científica SECyTA2022 en Almería

La Presidenta comenta que, para la organización de la 
vigesimoprimera (XXI) reunión de la SECyTA (SE-
CyTA2022), se mantiene el compromiso de la Presi-
denta del Comité Organizador, Ana Agüera, y su 
equipo para celebrarla en Almería, en principio, en el 
mes de octubre de 2022. La Presidenta indica que, 
posteriormente, se le cederá la palabra a la Dra. Ana 
Agüera para que presente brevemente la próxima Re-
unión en Almería.

2.3.  �Premio SECyTA a la mejor Tesis Doctoral

La Presidenta recuerda que es un tema tratado en la 
anterior Asamblea y que, debido al año atípico por 
la Covid-19, no se ha podido abordar con tranquili-
dad. La Presidenta comenta que un premio de estas 
características también lo tienen otras sociedades y 
que permitiría premiar el esfuerzo de los socios jóve-
nes e incentivarlos a que participen en nuestro Boletín 
y en nuestra Sociedad. La Presidenta comenta que es 
una acción que, personalmente, le gustaría que se 
materializara, y se compromete en nombre de la Jun-
ta de Gobierno a que se pueda anunciar el estableci-

miento de este Premio para la próxima Reunión en 
Almería en 2022.

2.4.  �Colaboración de la SECyTA en otros con­
gresos

La Presidenta informa que, en este año, la SECyTA ha 
participado como sociedad colaboradora en Ex-
Tech2021, que se realizó finalmente en modo on-line, 
becando la inscripción de cinco socios jóvenes. Sin 
embargo, la Presidenta espera en este próximo año 
2002 se reactiven nuevamente los formatos presen-
ciales y que podamos mantener la política de colabo-
ración y becas para apoyar a los jóvenes y ayudar a la 
formación en Cromatografía de los futuros profesio-
nales e investigadores.

2.5.  �Renovación parcial de la Junta de Gobierno 
de la SECyTA

La Presidenta informa que la renovación de diversos 
cargos de la Junta de Gobierno de SECyTA se debería 
realizar durante esta Asamblea. En concreto, el cargo 
de Tesorero, que ostenta actualmente el Dr. Jordi Díaz 
Ferrero, y tres vocales de la Junta.

La Presidenta indica que, a diferencia de otras so-
ciedades, que han suspendido la Reunión pero han 
mantenido las elecciones en modo virtual, desde la 
Junta de Gobierno de SECyTA se ha decido lo opues-
to, en su reunión del pasado 22 de julio. Así, se pre-
firió no dejar pasar un año más sin Reunión Científica, 
aunque la Junta se ha tomado la libertad de solicitar 
a los socios posponer las elecciones para realizarlas en 
una Asamblea presencial el próximo año. De acuerdo 
con los Estatutos, la JG preparará un calendario don-
de se establecerán las fechas para la presentación de 
candidaturas, comunicación de candidatos y procedi-
miento de votación.

Finalmente, la Presidenta anima a todos los socios 
a participar en la gestión y gobernanza de la Sociedad

3.  Informe del Secretario

En su informe, la Secretaría trató los siguientes temas.

3.1.  �Socios de la SECyTA

El Secretario de la SECyTA, Dr. Juan V. Sancho, infor-
ma que, desde la última Asamblea General celebrada 
el 18 de diciembre de 2020 en modalidad virtual, has-
ta hoy, 18 de noviembre de 2021, se han recibido un 
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total de 31 altas y 36 bajas. Tras el balance neto de 
-29 socios en el año pasado, en este 2021 se ha re-
vertido parcialmente la situación con un balance to-
davía negativo, pero de sólo 5 socios. En el listado 
actual de Secretaría el número de socios a día de la 
celebración de esta Asamblea es de 493 socios. El Se-
cretario exhorta a los socios a que se animen a pro-
mocionar la Sociedad entre sus colegas, amigos, com-
pañeros de departamento, estudiantes, etc., para 
hacer más grande, aún si cabe, la Sociedad Española 
de Cromatografía y Técnicas Afines.

El número de altas se ha recuperado a la media de 
los últimos años, básicamente por haber realizado la 
Reunión Científica durante este año 2021, aunque 
haya sido en modo virtual, mientras que de las 36 
bajas, 10 han correspondido a bajas estatutarias (de-
bido a que el socio en cuestión lleva tres impagos 
consecutivos). El resto de bajas engloban las bajas 
anuales habituales, típicamente por cambios profesio-
nales donde las técnicas cromatográficas ya no son 
tan importantes.

Al respecto de las bajas, el Secretario recuerda, 
aunque supone que también lo hará el Tesorero, que 
el socio que desee darse de baja, lo comunique a Se-
cretaría o Tesorería a principio de año (enero o febre-
ro) para que ya no se le pasen las cuotas y no genere 
gastos innecesarios por devolución de recibos.

3.2.  �Ayudas concedidas por la SECyTA

Se han concedido dos ayudas para la asistencia a 
Congresos Internacionales en Atenas (Grecia) y Erding 
(Alemania) que se celebraron presencialmente en sep-
tiembre y octubre, respectivamente.

Respecto a ayudas para asistencia a Congresos 
patrocinados, se han concedido cinco ayudas de ins-
cripción para ExTech2021, que se iba a celebrar en 
Alicante pero que, finalmente, pasó a modalidad 
on-line.

Por lo tanto, en este año 2021 la inversión en ayu-
das para que nuestros socios jóvenes puedan asistir a 
eventos internacionales ya ha vuelto a ser posible a 
pesar de la pandemia y esperemos que el próximo año 
2022 se pueda volver a niveles de 2016-2017.

3.3.  Comunicación electrónica con los socios

El Secretario informa que, a lo largo del 2021, se han 
anunciado a través de la lista de correo de la SECyTA 

cuatro cursos, dos másteres, seis congresos y cuatro 
ofertas de trabajo.

3.4.  �Volumen especial Journal of Chromatogra­
phy A and Journal of Chromatography 
Open

El Secretario recuerda que, como en años anteriores, 
se ha gestionado con la revista Journal of Chromato-
graphy A la creación de un volumen especial virtual 
dedicado a recoger los trabajos presentados en este 
congreso denominado como “SECyTA2021”, para 
dar la posibilidad a los socios de la presentación de 
sus comunicaciones en formato de artículo. Además, 
desde Elsevier, se ha ofrecido la posibilidad de que 
también se puedan enviar en formato “open-access” 
a través de la revista Journal of Chromatography 
Open, para aquellos socios interesados en publicar en 
este formato. En ambos casos, los trabajos presenta-
dos deberán seguir el proceso habitual de revisión por 
pares para su aceptación. El Secretario recuerda que 
la fecha límite para el envío de los trabajos es, en am-
bos casos, el 28 de febrero de 2022. Todos los asis-
tentes a este congreso han recibido por email las ins-
trucciones para el envío de los trabajos y estas 
instrucciones están también disponibles en la web de 
la reunión. Si hubiese alguna extensión de la fecha 
límite para el envío de los artículos se comunicaría a 
los socios y se actualizaría también en la web de la 
reunión.

4.  Informe del Tesorero

En el informe del Tesorero se trataron los siguientes 
asuntos:

El Tesorero de la SECyTA, Dr. Jordi Díaz Ferrero, 
presenta el estado de cuentas y el balance de ingre-
sos y gastos desde la pasada Asamblea General cele-
brada en modalidad on-line el 18 de diciembre de 
2020, pero del período del 01-07-2020 al 30-06-
2021, ya que como se comentó en la pasada Asam-
blea, las cuentas se han de aprobar por la misma 
según los Estatutos hasta el 30 de junio, fecha ante-
rior a la Asamblea, ya que el ejercicio económico se 
cierra en esa fecha. Así mismo, se debe presentar un 
balance de situación comparando el patrimonio neto 
y el pasivo corriente frente al activo corriente. Sin em-
bargo, este año, de nuevo, el Tesorero también pre-
senta un balance de entradas y salidas de caja como 
el que ha venido presentando en las últimas asam-
bleas. El balance total del saldo de la cuenta en am-
bas fechas es positivo, siendo el saldo a 18 de no-
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viembre de 2021 ligeramente superior al que se 
presentó hace un año.

Respecto a este balance, el Tesorero llama la aten-
ción sobre los siguientes puntos:

•	 Como se puede observar, para el Boletín este ha 
sido un ejercicio especial, por la pandemia. No 
se ha autofinanciado completamente ya que los 
ingresos por publicidad no superan a los costes 
de edición, reparto y gratificación de colabora-
ciones, ya que en este año las empresas han 
invertido menos en publicidad.

•	 Respecto a las cuotas de empresas, el Tesorero 
agradece a las mismas su aportación al balance 
anual, a pesar de este año y medio de situación 
complicada por la pandemia. Comenta que, 
aparentemente, son más altas que otros años, 
pero es una cuestión de temporalidad, ya que, 
del ejercicio anterior, y debido a la COVID-19, 
algunas cuotas quedaron pendientes y los pa-
gos se han efectuado dentro de este ejercicio.

•	 Respecto a las cuotas de socios, tenemos unos 
ingresos más o menos estables al mantener el 
número de los mismos, lo que el Tesorero agra-
dece, a pesar del año duro de pandemia. Los 
gastos serían de emitir los recibos, devolucio-
nes, etc.

•	 Este año los gastos de Junta siguen siendo más 
elevados de lo habitual, no por realizar más re-
uniones de la Junta de Gobierno, ya que no se 
han llevado a cabo en año de pandemia y res-
tricciones, sino por incorporar en este capítulo 
dos nuevos conceptos que ya incorporamos el 
ejercicio pasado, como son los gastos derivados 
de la empresa contratada para gestionar la Ley 
de protección de Datos, así como la Asesoría 
Fiscal, que también se ha contratado.

•	 Los gastos respecto a la web han sido bajos, 
sólo mantenimiento de dominio.

•	 Respecto a los impuestos, básicamente la decla-
ración del IVA e IRPF.

•	 Como se puede observar, los intereses son irri-
sorios, y no compensan los gastos bancarios, 
básicamente de comisiones por realizar transfe-
rencias, etc.

•	 En el apartado de Congresos tenemos un balan-
ce positivo, a pesar de no haber realizado la 
Reunión Científica el año pasado. Este ingreso 
corresponde a la transferencia por parte de las 
organizadoras de la reunión de 2019 en Santia-
go de Compostela de los beneficios económicos 
acordados con SECyTA, que se demoró y ha en-

trado dentro de este ejercicio económico. El Te-
sorero agradece públicamente a las Dras. Marta 
Lores y Carmen García Jares el éxito tanto cien-
tífico como económico de la Reunión de Santia-
go en 2019.

•	 El apartado de Becas de ayuda a asistencia con-
gresos internacionales y patrocinados, como ya 
ha comentado anteriormente el Secretario, no 
coincide con el importe indicado, ya que las 
ayudas se pagan en dos plazos y el segundo 
plazo de muchas de ellas todavía no se ha rea-
lizado, y queda para el siguiente ejercicio eco-
nómico. En este ejercicio, el importe correspon-
de casi en su totalidad al patrocinio de la 
Escuela Internacional de Espectrometría de Ma-
sas que se celebró en Sitges en septiembre de 
2019, pero que la factura llegó dentro de este 
ejercicio económico.

•	 Por lo tanto, tenemos en este año atípico de 
pandemia, un balance positivo y unas cuentas 
de la Sociedad saneadas, lo que nos permite 
afrontar los gastos que sean necesarios en la 
vida de la Sociedad.

A continuación, el Tesorero presenta el balance 
económico de situación del ejercicio económico 
2020/2021 que ha preparado el asesor fiscal, presen-
tando el Patrimonio Neto, así como los Activos y Pasi-
vos corrientes de la Sociedad.

Aunque los conceptos varían ligeramente sobre el 
balance de caja presentado anteriormente, se muestra 
un balance cuadrado y con saldo positivo, mayor al de 
caja, ya que hay facturas que no se han emitido antes 
del cierre del ejercicio, y que por lo tanto no se han 
cobrado. En cualquier caso, confirma la misma ten-
dencia que el anterior ejercicio.

Al final de su intervención, el Tesorero aborda al-
gunos temas generales, y en primer lugar comenta el 
tema de los Bancos. Por una parte, respecto al depó-
sito que tenía la Sociedad, han decidido cancelar la 
renovación del mismo unilateralmente y han transferi-
do los fondos a la cuenta corriente. Respecto a la ne-
gociación de las comisiones, el tesorero comenta que, 
aunque hay que renegociarlas asiduamente, se man-
tienen dentro de un orden a lo largo de los ejercicios. 
En relación a los impagos, este año sólo ha habido 
unos 11, un dato bastante contenido, gracias al pun-
teo entre la base de dados de Secretaría y Tesorería.

Por último, el Tesorero comenta que está en fun-
ciones, debido a la extensión de la ostentación del 
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cargo debido a la Covid-19, pero recuerda que, desde 
la responsabilidad extra asumida desde hace un año 
(Decano de la Facultat de Química), quizás responda 
a los temas de Tesorería con un poco menos de cele-
ridad. En cualquier caso, comenta que, tras diez años 
en el cargo y tres Presidentes, ya es hora de renovar 
al Tesorero, ya que quizás tampoco es procedente que 
una misma persona gestione la economía de la Socie-
dad durante tanto tiempo.

5.  Informe del Editor del Boletín

El Dr. Mario Fernández, en nombre de los editores del 
Boletín, recuerda a los socios lo especial que fue este 
año pasado respecto al Boletín, ya que se publicó un 
único número.

El Dr. Mario Fernández anima a la participación de 
los socios en el Boletín, a través de artículos científi-
cos, revisiones bibliográficas, envío de resúmenes de 
Tesis presentadas el último año, etc. Recuerda que hay 
secciones que no se incluyen en algunos números 
porque no hay aportaciones de los socios, como la 
sección de reseñas de libros o artículos científicos, pre-
mios concedidos a socios, jubilaciones, etc.

Al finalizar su intervención, la Presidenta agradece 
al Dr. Mario Fernández y al resto de editoras del Bole-
tín (Mariluz Sanz, Ana Cristina Soria y Ana Isabel Ruiz) 
el esfuerzo que realizan de manera generosa y desin-
teresada para mantener activo el Boletín de la Socie-
dad y anima a los socios que aporten ese contenido 
que lo mantiene vivo.

6.  Presentación SECyTA2022 en Almería

La Presidenta cede la palabra a la Dra. Ana Agüera 
para que informe sobre la próxima Reunión Científica 
de la SECyTA en Almería en 2022.

La Dra. Agüera comenta que la presentación no 
será muy distinta de la que ya realizó en 2019 y 2020, 
para las ediciones suspendidas de 2020 y 2021, y que 
espera que esta versión remasterizada ya sea la defi-
nitiva, y que podamos reunirnos todos en Almería en 
2022 de modo presencial.

La sede será el palacio de Congresos del Parque 
Natural del Cabo de Gata, donde ya se ha trabajado 
en cómo cumplir las posibles restricciones por la Co-
vid-19, respecto a aforos, espacios, ventilación, etc. El 
Hotel recomendado, donde ya se han reservado habi-
taciones, es el Hotel Barceló Cabo de Gata, que se 

encuentra justo enfrente del Palacio de Congresos, 
aunque existen más hoteles cercanos de similar cate-
goría. La semana propuesta es la última de octubre de 
2022 (del martes 25 al jueves 27) donde el Hotel es-
pera menor actividad y los precios se mantienen inclu-
so respecto al presupuesto de 2020.

Las comidas de trabajo se podrán realizar tanto en 
el propio Palacio de Congresos como en el Hotel Bar-
celó Cabo de Gata, garantizando el cumplimiento de 
las restricciones a día de hoy. El Cocktail de Bienveni-
da, también está previsto en los jardines del Hotel, 
mientras que la Cena de Gala tendría lugar en el res-
taurante La Jábega de Almería.

La Dra. Agüera comenta que la página web está 
operativa y que, en breve, se hará pública, y anima a 
los socios que no conozcan Almería, y a los que ya la 
conozcan también, a asistir a esta Reunión Científica 
de la Sociedad, para disfrutar tanto científica como 
turísticamente de la Ciudad de Almería.

La Presidenta da las gracias a la Dra. Agüera, y 
recuerda que en el transcurso de la Reunión se entre-
gará la medalla de la Sociedad a nuestro socio y 
ex-Presidente, José Carlos Díez-Masa.

7.  Ruegos y preguntas

A continuación, se abre el turno de ruegos y preguntas.

El Dr. Díez-Masa comenta que si debido a la pan-
demia, las reuniones de la Junta de Gobierno se han 
estado realizando de manera virtual, propone se sigan 
realizando de este modo, para abaratar costes a la 
Sociedad. La Presidenta responde que es una buena 
idea, que las reuniones virtuales son rápidas y efica-
ces, pero que alguna reunión presencial de la Junta de 
Gobierno se realizará en Granada, ya que la última se 
tuvo que cancelar in extremis por la incertidumbre du-
rante la segunda semana de marzo de 2020.

La Dra. Mercedes de Frutos pide la palabra para 
agradecer públicamente al Secretario y al Webmaster 
la celeridad con la que cuelgan y envían a los socios 
la información que se les remite sobre cursos de for-
mación y otras informaciones de interés para los so-
cios. Así mismo, pregunta al Tesorero si las cantidades 
en cuenta de un valor considerable están protegidas. 
El Tesorero responde que, efectivamente, las entida-
des sólo deben responder si hay un fallo de la misma 
por las cuentas con un valor determinado de saldo 
que superamos. Pero el Tesorero presupone que la en-
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tidad donde tenemos la cuenta, BBVA, disfruta de una 
solidez suficiente para confiar en su estabilidad, y di-
vidir el saldo en dos cuentas de entidades diferentes, 
nos saldría el doble de gasto de mantenimiento.

La Dra. Mercedes de Frutos también solicita que, en 
la normativa de becas de ayudas a asistencia a Congre-
sos para socios jóvenes de la SECyTA, no sólo puedan 
participar estudiantes de Máster o Doctorado, sino tam-
bién otros tipos de estudiantes que estén realizando 
investigación, como por ejemplo los contratados de Ga-
rantía Juvenil, y que sea responsabilidad del director del 
grupo determinar quién ha participado en el trabajo 
que se presenta al Congreso. La Presidenta contesta 
que no ve problema en que este investigador socio jo-
ven, con recursos limitados, no pueda acceder a este 
tipo de ayudas de la Sociedad. El Tesorero comenta que, 
mientras sea una persona joven socia y en formación, 
tampoco ve problema en que pueda optar a las ayudas. 
El Secretario indica que en las bases actuales de las ayu-
das ya se pide “Trabajo Final de Máster o equivalente”, 
y que quizás ese equivalente cubriría estos casos.

El Dr. Díez-Masa da las gracias por la concesión de 
la medalla de la Sociedad, y que de momento se man-
tienen en pie.

Finalmente, la Presidenta da las gracias a la Junta 
de Gobierno por su compromiso con la organización 
de esta primera edición virtual del Congreso, que pre-
ocupaba por su formato y la respuesta de participa-
ción de los socios, pero con la ayuda de la Secretaría 
Técnica pensamos que ha tenido éxito.

En este punto del orden del día y a la vista de que 
no hay más ruegos ni preguntas ni más asuntos que 
tratar, la Presidenta da por finalizada la 21ª Asamblea 
General de la SECyTA a las 18:52 h. del citado día, de 
todo lo cual doy fe como Secretario y firmo la presen-
te con el VºBº de la Presidenta.

Juan Vicente Sancho Llopis

Secretario de la SECyTA 
Castellón de la Plana, 18 de noviembre de 2021
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2º Premio al Mejor Póster 
NANOFLOW LIQUID CHROMATOGRAPHY HIGH
RESOLUTION MASS SPECTROMETRY FOR
MULTI-RESIDUE ANALYSIS OF VETERINARY
DRUGS IN FOOD SAMPLES OF ANIMAL ORIGIN
J. Alcántara-Durán, David Moreno-González, Antonio
Molina-Díaz, Juan F. García-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 μm, 100Å, 75 μm 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 μL. Flow rate was set at 300
nL·min-1. 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-1.  These LOQs
were significantly lower than their corresponding MRL
set. The precision was also evaluated, obtaining RSD
values lower than 20% in all cases. 
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NUEVOS SOCIOS DE LA SECyTA

1964
Rodrigo González, Raquel
Victoria, 113 2ª 1ª
08830 Sant Bio de Llobregat (Barcelona)

1965
Oró Nolla, Bernat
IDAEA-CSIC
Jordi Girona, 18-26
08034 Barcelona

1966
Galante Causanilles, Ferrán
Pintor Soler Blasco, 30 7ª A
12003 Castellón de la Plana

1968
Izquierdo Sandoval, David
Polo de Bernabé, 13 3º 9
12540 Vila-real (Castellón)

1969
Gracia Marín, Elisa
Doctor Fleming, 72 puerta 7
12560 Benicàssim (Castellón)

1970
Jaén Flo, Clara
Plaza Rosers 17
08940 Cornellà de Llobregat (Barcelona)

1972
Simarro Gimeno, Claudia
Virgen de la Paciencia, 6
12594 Oropesa del Mar (Castellón)

1973
Moral Ruiz, Alberto
Dpto. de Química Orgánica y Analítica
Universitat Rovira i Virgili Campus Sescelades
Marcel.lí Domingo, s/n
43007 Tarragona

1975
Conde Díaz, Adrián
Universidad de La Laguna
Avda. Francisco Sánchez, s/n
38206 San Cristóbal de la Laguna (Santa Cruz de Te-
nerife)

1977
Pont Villanueva, Laura
Dpto. de Ingeniería Química y Química Analítica
(Sección Química Analítica), Facultad de Química
Universidad de Barcelona
Martí i Franquès, 1-11
08028 Barcelona

1978
Bintanel Cenis, Jorge
Turmalina, 9 Bajo A
28045 Madrid

1979
Castejón Musulén, Óscar
Julián Sanz Ibáñez. 37 2ºC
50017 Zaragoza

1980
Mata Pesquera, María
Balmes, 10 1ºD
12200 Onda (Castellón)

1981
Tejedor Matellanes, Paula
Paseo de Extremadura, 65 3ºB izquierda
28011 Madrid

1982
Albert Tortosa, Francesc
Dos de Maig, 261 2º 2ª
08013 Barcelona

1983
Barrial Luján, Abel Isaías
Joaquín Jarauta, 42
31001 Pamplona (Navarra)

1984
Luco Colilles, Arnau
Sant Antoni, 130
08370 Calella (Barcelona)

1985
Bartalini, Alice
IQOG-CSIC
Juan de la Cierva, 3
28006 Madrid
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HOMENAJE A SOCIOS

LA REVISTA THE ANALYTICAL SCIENTIST DISTIN-
GUE A DOS SOCIOS DE LA SECyTA

Un año más, la revista The Analytical Scientist  
(https://theanalyticalscientist.com/power-list/2021) ha 
hecho pública su Power List correspondiente a la edi-
ción de 2021 en la que distingue a los 100 científicos 
más influyentes en la química analítica seleccionados 
por su capacidad de liderazgo y de servir de inspira-
ción a otros investigadores.

En esta 9ª edición, repiten distinción dos investi-
gadores españoles, ya que también fueron seleccio-
nados en la edición de 2019. Se trata de la doctora 
Coral Barbas, directora del Centro de Metabolómica 

y Bioanálisis (CEMBIO, Universidad CEU San Pablo) y 
el doctor Alejandro Cifuentes, del Laboratorio de 
Foodomics (CIAL-CSIC), ambos miembros sobresa-
lientes de nuestra Sociedad.

Conviene recordar que en ediciones anteriores de 
esta lista ya destacaron investigadores españoles 
miembros de la SECyTA: CTA 37(2): 77 (2016); CTA 
38(2): 77 (2017) y CTA 40(2): 74 (2019). Además, la 
Dra. Coral Barbas fue elegida por primera vez en esta 
lista en la edición de 2016.

Desde el boletín queremos dar nuestra enhora-
buena a ambos miembros de la SECyTA, sin duda dig-
nos merecedores de su elección dentro de esta lista.

Coral Barbas es Catedrática de Química Analítica del 
Departamento de Química y Bioquímica y Directora 
del Centro de Metabolómica y Bioanálisis (CEMBIO) 
de la Facultad de Farmacia de la Universidad CEU San 
Pablo de Madrid.

Alejandro Cifuentes es Profesor de Investigación del 
Laboratorio de Foodomics del Departamento de Bioac-
tividad y Análisis de Alimentos del Instituto de Investi-
gación en Ciencias de la Alimentación (CIAL-CSIC) de 
Madrid.
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  INFORMACIONESi

17th International Conference on Environmental Science and Techno-
logy (CEST2021 – Athens)

The International Conference on Environmental Sci-
ence and Technology (CEST) was stablished in 1989 
and it is usually celebrated every two years in either 
Rhodes or Athens (Greece). It is organized by Global 
Nest, the University of the Aegean and the National 
Kapodistrian University of Athens and has the support 
of different Universities and organizations all over Eu-
rope. In this conference, top scientists and experts 
present state-of-the-art research on current and 
emerging environmental issues.

The CEST 17th edition was celebrated on 1-4 Sep-
tember 2021 in Athens and the National Kapodistrian 
University of Athens hosted the event. Due to the 
COVID global pandemic it was organized as a hybrid 
event for the very first time. This enabled the physical 
attendance of many experts and, at the same time, 
the knowledge exchange with virtual participants 
from all over the world. On the other hand, the con-
ference physical event was scheduled as usual, includ-
ing different speeches, plenary and poster sessions, 
round tables and coffee breaks. Strict COVID meas-
ures, including daily mandatory COVID tests with neg-
ative result or vaccination certificate, were always fol-
lowed. In general, the conference included a high 
number of sessions addressing diverse environment 
related fields, such as analytical chemistry, pollution, 
climate change, waste management, SARS-CoV-2 im-
pact or water and resources management, among 
others.

On September the 1st, the welcome ceremony 
was celebrated with the participation of different ex-
perts, politicians and sponsors such as the Major of 
Athens, Dr. Demetris Francis Lekkas, Dr. Nikolaos 
Thomaidis and the Prince Sultan Bin Abdulaziz (Inter-
national Prize for Water), main sponsor of the event. 
All of them highlighted the importance of this confer-
ence where knowledge exchange and interconnec-
tions between researchers are build up in pursuit of 
environmental protection and restoration.

On September the 2nd, the event was split into 
three rooms, including both physical and online 
speeches and plenary sessions, where attendants 

were able to make questions and interact with the 
speakers in real time. The sessions were focused on 
water resources, water and wastewater treatment 
and reuse, solid waste management, advance oxida-
tion processes, climate change mitigation and adap-
tation, emerging pollutants and microplastics. This 
last topic was highlighted with speeches focused on 
the fate of microplastics, their detection and their in-
teractions with other pollutants. It is worth noting the 
plenary lecture of Damià Barceló, which versed on the 
emerging concern about microplastics after the SARS-
CoV-2 pandemic; due to the plastic wastes associated 
with masks, gloves, PCRs, etc. There were also pre-re-
corded flash presentations of posters, which were also 
exposed both physically and online. Furthermore, 4 
different virtual sessions were available which includ-
ed more speeches about the previous topics, but also 
sessions versed on heavy metals in the environment 
and energy technologies and sustainability.

On September the 3rd, the event included a total of 
21 physical and virtual sessions focused on spatial en-
vironmental planning, biomonitoring of emerging pol-
lutants, environmental biotechnology and bioenergy, 
air pollution, life cycle analysis, food waste, ecology en-
vironmental change and management, forest and agri-
cultural sustainability, food waste, hydrology and water 
resources, among other topics. It is worth highlighting 
the plenary lecture by Dr. Adrian Covaci, which versed 
on the human biomonitoring of emerging pollutants as 
a promising tool for human health risk assessment and 
the CLIMPACT network plenary lecture and session, 
which focused on the climate change impact due to 
the worldwide anthropogenic pressure, and the future 
perspectives and challenges facing climate changes for 
the area of Greece (in particular) and the Mediterrane-
an (in general). Furthermore, a virtual workshop on 
contaminated soil management was also imparted.

On September the 4th, the last day of the confer-
ence, physical sessions were versed on many interest-
ing topics, such as environmental health, innovative 
environmental solutions, circular economy, industrial 
symbiosis or wastewater-based epidemiology for 
COVID-19 monitoring, etc. The plenary lecture by Su-

CONGRESOS CELEBRADOS
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san Richardson on the regulation of toxic disinfection 
by-products, and the sessions exploring the possibili-
ties of waste water epidemiology for the COVID-19 
detection and future research, among others, were 
very interesting.

In the evening, a closing session was celebrated, 
including a lovely conference dinner with nice Greek 
food and a farewell speech from Dr. Lekkas. The cel-
ebration of the CEST2021 Awards was not possible 
due to the COVID measures and the winners were 
communicated via email.

The CEST2021 conference included a program 
covering a wide range of topics related to the environ-

mental science. Furthermore, it explored the possibil-
ity of organization of hybrid international conferenc-
es, which make easier the attendance to these events 
and reduce the greenhouse gas emissions due to trav-
elling (such as virtual conferences do already), but at 
the same time enable the possibility of physical at-
tendance. I would like to acknowledge SECyTA for the 
financial support and the opportunity to attend the 
CEST2021 conference.

Rodrigo Álvarez Ruiz

PhD Student
Centro de Investigaciones  

sobre Desertificación (CIDE)
University of Valencia

International Conference on Non-Target Screening (ICNTS 2021-Er-
ding (Germany)

From 4th to 7th of October 2021, in Erding (a city close 
to Munich), Germany, the 1st International Confer-
ence on Non-Target Screening was held as a hybrid 
conference (face to face and online in parallel). Even 
though it was celebrated two and five years ago un-
der a different name (SWEMSA), this year was the 
first with this title, comprising many different and 
new topics not present in the previous versions. The 
combination of face to face meeting and online at-
tendance allowed to have 180 participants in these 
pandemic times, with 46 lectures and 34 scientific 
posters.

The overall aim of this meeting was to condense, 
standardize and harmonize various common aspects 
of non-target screening (NTS), to extend the use and 
understanding of software and workflow strategies 
and to learn about the potential of NTS applied in 
various disciplines. To do so, different main topics 
were selected and covered during the conference.

The congress started on Monday 4th with the 
welcome session, led by Prof. Thomas Letzel and 
Jochen Türk, organizers of the conference, who ex-
plained the entire path run from their first small pro-
ject to the current conference project. Then, the first 
session about computational mass spectrometry was 
led by Prof. Emma Schymanski as chair and consisted 
of seven talks given by E. Bolton, Prof. S. Sama-

nipour, X. Feng, A. Junior, R. Cariou, N. Meekel and 
R. Helmus. A panel discussion was held with all par-
ticipants at the end of the session. Some of the 
speakers talked about software developed as Pu-
bChem (and all the possibilities that it offers to NTS), 
HaloSeeker (halogenated compounds detection) or 
patRoon (NTS workflows and transformation prod-
ucts (TPs) findings), but others focused on crucial 
ways to improveNTS from a computational way (as 
peak detection, peak picking, use of profile mode, 
alternatives in data treatment or prioritization of se-
lected compounds for fragmentation). The second 
session in the afternoon was about metabolomics, 
with Michael Witting as chair. Speakers were Prof. 
W. Dunn, G. Tinnevelt, A. Lommen and R. Poulsen. 
Different matters were explained and discussed as 
features optimization and grouping, acquisition ways 
and modes, data storage and optimization of the 
space of this data or chemometric approaches in me-
tabolomics.

Tuesday 5th started with the very interesting Envi-
ronmental analysis session, with Leon Barron as chair-
man. He was the first speaker, followed by I. Fettig, 
M. Astudillo-Pascual, M. J. Farre, J. Sanchis and R. 
Gil-Solsona. Very different aspects in diverse sample 
types were discussed, as to what extent data has to 
be public and shared to everyone (or not) in the sci-
entific community, but also to the rest of the commu-
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nity. Besides, biggest challenges of NTS in environ-
mental samples, the importance of target-analysis or 
blank subtraction steps in specific cases were also dis-
cussed. In the afternoon, the next session about GC-
MS and NTs in doping took place with Prof. Herbert 
Oberacher as chair. Prof. K. Jobst, A. Rebryk, V. Rein-
stadler, H. Oberacher and A. Thomas were the speak-
ers and, initially, the discussion focused on the appli-
cability of gas chromatography and how to adapt it 
to have more possibilities in NTS. Then, the discussion 
pointed out the difficulties that doping laboratories 
face and how NTS can help to identify new com-
pounds and TPs of banned compounds, but also to 
retrospectively detect positives in old samples thanks 
to newly developed techniques.

After finishing the presentations, we had a guided 
tour around the city of Erding and the gala dinner 
afterwards.

Wednesday 6th started with Special chromatogra-
phy meets NTS session with Jochen Tück as chair and 
the speakers were Prof. J. Quintana, K. Kochale, R. 
Romero-González and myself. We discussed among 
other things, different approaches of chromatography 
and which ones were ideal in special cases with NTS 
applicability, but also which were the best combina-
tions to have an efficient separation of the wider 
range of compounds possible. After this session, the 
Ion mobility meets NTS session started, with Lubertus 
Bijlsma as chair and the first speaker followed by T. 
Causon, L. Belova and F. Menger. The presentations 
noted many advantages about ion mobility and espe-
cially its applicability in NTS, and the discussion fo-
cused on matrix-independence in ion mobility, how to 
use CSS values for common use and if somehow a 
standard methodology can be used to report these 
values. Afterwards, the foodomics session started 
with Elke Richling as chair and speaker, followed by 
A. Knolhoff and R. Nijssen. The session focused on 
how NTS can be applied for food safety applications, 
looking for food contaminants with both liquid and 

gas chromatography, but also how workflows can be 
optimized for this purpose.

Thursday 7th was the last day of the conference, 
starting with Water analysis in NTS session, with Prof. 
Torsten Schmidt as chair and the first speaker, fol-
lowed by Prof. C. Zwiener, R. Cunha, T. Köppe, G. 
Renner and M. Petri. This session was about some 
specific groups of compounds found in water, as PFAS 
or nitrosamines, but also to assess the big datasets in 
water analysis and how to standardize NTS processes. 
Afterwards, there was another very interesting session 
about NTS quality and tox transfer, with Herbert Ober-
acher as chair, and Prof. A. Kruve, S. Merel, S. Tisler, 
A. Sanchez Brotons, M. Sasse and C. Fisher as speak-
ers. Many things were discussed in this long session, 
as quantification and toxicity prediction without 
standards, prioritization, toxicological examination, 
correction of matrix effects, and quality control strat-
egies in NTS. To finish with the conference, it was said 
that it would happen again in 2023 and it would be 
held in Erding.

In summary, the conference time was very intense, 
with a big program condensed into three and a half 
days with plenty of high-quality sessions. Special men-
tion about the quality of the posters in the congress 
that showed the big advances happening in NTS now-
adays. I am so grateful for the opportunity to assist 
and present in this amazing congress, and I would like 
to encourage PhD students in the NTS field to assist 
in the next one in 2023. This opportunity would not 
have been possible without the travel support given 
by SECyTA, whom I would like to acknowledge and 
encourage to continue doing this great labor for its 
PhD students.

Adrià Sunyer Caldú

Water, Environmental and Food
Chemistry (ENFOCHEM)

Environmental Chemistry Department
IDAEA (CSIC)
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EXTECH 2021 XXIII International Symposium on Advances in Extrac-
tion Technologies

The International Symposium on Advances in Extrac-
tion Technologies (ExTech) represents the major con-
ference emphasizing new developments in sample 
preparation, analytical extraction, and sample clean-
up techniques. This was the 23rd edition of a confer-
ence which started back in 1999 by Prof. Janusz Pawl-
iszyn (University of Waterloo, Canada). Along this 
time, the congress has been annually held around the 
world. ExTech has become a unique and vital medium 
for the exchange of information and ideas in the 
growing field of sample preparation. This year it took 
place from 29th of June to 2nd of July in Alicante 
(Spain). The conference was extraordinarily co-organ-
ized by the University of Alicante and the University of 
Islas Baleares (both in Spain). Due to the COVID-19 
pandemic situation worldwide, the conference was 
sadly held in a virtual format.

The schedule was organized in a three-day meet-
ing, and it was divided into 14 talk sessions containing 
two plenary lectures, 16 keynote lectures, and 57 oral 
presentations. Concerning the poster sessions, there 
were 200 poster communications presented in 4 ses-
sions. Furthermore, out of the total number of contri-
butions, 19 talks and 129 poster communications 
were presented by young researchers. Additionally, 
there was an exhibition of the recent developments in 
analytical instrumentation. Indeed, 11 talks were given 
by specialists from companies sponsoring the event.

The communications presented in this conference 
dealt with different aspects of extraction topics (fun-
damental and trends in SPE/SPME, new extraction 
phases, new technologies, sample preparation, micro-
extraction approaches) and a wide variety of applica-
tions (in material science, environmental, food control 
and analysis, biological, pharmaceutical, etc.). There-
in, researchers had the opportunity to present, share 
and discuss their latest results with the rest of the 
participants. Several international renowned scientists 
composed the scientific committee, and the meeting 
was chaired by Dr. Lorena Vidal (University of Alicante, 
Spain) and Dr. Manuel Miró (University of Islas 
Baleares, Spain).

The ExTech 2021 started on Wednesday morning 
with an opening ceremony followed by three interest-
ing keynotes focused on the fundamentals and trends 
in SPE/SPME conducted by specialists in the field: Stig 

Pedersen-Bjergaard, Elia Psillakis, and Gangfeng 
Ouyang. In addition, two more sessions were carried 
out in the morning. Session II was mainly focused on 
extraction phases. It included a keynote on the appli-
cation of zeolites in sample preparation by Antonio 
Canals and three oral communications on silica fiber 
fabrication, bisphenol evaluation, and silica polymer 
assays. Regarding Session III, it included eight oral 
communications by young researchers dealing with 
materials science, environmental, and food applica-
tions. The talks covered several topics such as organic 
pollutant extraction by LPME, cyanotoxin analysis by 
SPE-HILIC-MS/MS, new extraction methods in mi-
croalgae, application of eutectic solvents for the ex-
traction of beverage active compounds, or pharma-
ceutical screening in sewage sludge, among others.

Then, in the afternoon, Session IV started with 
communications conducted by young researchers fo-
cused on sample preparation. Throughout these five 
short communications, several studies were present-
ed, mainly based on microextraction techniques for 
environmental, food, clinical, or cosmetic analysis, in-
cluding new materials for its application. Afterwards, 
Session V consisted of oral communications by spe-
cialists on extraction techniques, embracing a wide 
range of interesting topics related to biological and 
food analysis. In this presentation, the advantages of 
many extraction techniques were presented, not only 
the common solid-phase or micro solid-phase extrac-
tion but also many innovations and alternative proce-
dures to improve the sample treatment step. Finally, 
the day ended with two plenary communications by 
Janusz Pawliszyn and Fabio Augusto. With them, the 
audience could learn about the fundamentals of mi-
croextraction techniques and their applications from 
two recognized specialists in this field. Poster sessions 
I and II were carried out at midday and the end of the 
day.

On Thursday, the day started with Session VII, 
which was focused on microextraction methodolo-
gies. This first session included a total of seven inter-
ventions, where the presence of Spanish speakers was 
truly remarkable. During the first three keynotes car-
ried out, sustainability was one of the main topics. 
Then, three interesting communications of 15 min-
utes of duration each one and the last presentation 
by Bruker’s Development Laboratory could be enjoyed 

84

INFORMACIONESINFORMACIONES



by attendees. After a short pause starting with a slight 
delay, six communications on sample preparation (Eu-
ChemS-DAC) belonging to session VIII were carried 
out. The first one also talked about green chemistry 
and was, therefore, more focused on sustainability. 
Some of the communications in this session were re-
arranged concerning the initially planned timetable. It 
is important to mention that the main sample type in 
which the sample preparation techniques exposed 
were focused on was environmental samples, while 
other applications such as biological samples were 
also mentioned. The poster session III took place at 
the end of the morning.

The afternoon continued with four fascinating 
communications that closed session IX. The talks cov-
ered topics as diverse as in-situ extraction, multi cumu-
lative trapping HS-SPME, and the application of 3D 
printed structures or the polyamide-coated pa-
per-based sorptive phase for sample treatment. Then, 
session X dedicated to clinical and biological analysis 
began. Here, Jared L. Anderson held a keynote on the 
high throughput nucleic acid sample preparation and 
analysis. Later, Anna Roszkowska presented SPME-
based sample preparation strategies in the area, while 
Marcela A. Segundo highlighted the bead injection 
lab-on-valve automation for affinity separations. Two 
talks about the extraction of active compounds with 
toxicological interest in medicine closed the session. 
The session young researchers (session XI) dedicated to 
pharmaceutical and biological applications and includ-
ed interesting presentations about diverse analytical 
methodologies to determine bioactive compounds, ex-
tract pharmaceuticals or asses contamination by cyto-
static, among other topics. The day concluded with 
the general session of posters III and IV.

The last day, Friday 2nd July, began with session XII 
focused on extraction technologies for organics. Two 
keynotes were devoted to microextration techniques 
and four oral communications to show the potential 
of different strategies for the extraction of these com-
pounds from various samples such as food, footwear 

material and cigarettes samples. After a pause, ses-
sion XIII dedicated to extraction phases (II) started 
mainly focused on the application of novel materials 
and polymers for the sample preparation of complex 
matrices. Then, poster sessions I, II, III and IV took 
place during one hour. The afternoon started with 
session XIV about environmental analysis. After a key-
note about the analysis of microplastics in waters, dif-
ferent oral communications related to the extraction 
and analysis of environmental contaminants varying in 
their nature were presented. All of them emphasized 
the importance of controlling contaminants in order 
to protect the environment.

The Extech 2021 concluded with the closing lec-
ture presented by Pablo Richter about Eco-efficient 
analytical methodologies using rotating-disk sorptive 
extraction. Afterwards, during the closing ceremony 
the Royal Society of Chemistry-Separation Science 
Group (RSC-SSG), EuChemS-DAC Sample Preparation 
Study Group and Network, Analytical and Bioanalyti-
cal Chemistry Journal (ABC)-Springer, Bruker and 
Gerstel awarded the best talk and five best poster 
communications presented by young researchers. Fi-
nally, all the participants were invited to the next Ex-
Tech 2022 that will be held in Chile.

Carolina Belenguer Sapiña

Enric Pellicer Castell

Department of Analytical Chemistry,  
University of Valencia

Laura Martin Pozo

Laura Carbonell Rozas

Department of Analytical Chemistry,  
University of Granada 

Laura Rubio Lareu

Department of Analytical Chemistry,  
Nutrition and Food Science,  

University of Santiago de Compostela
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CALENDARIO DE ACTIVIDADES

1.	 HTC-17: 17th International Symposium on 
Hyphenated Techniques in Chromatography 
and Separation Technology
26-28 de enero de 2022. Gante (Bélgica)
Co-chairs: D. Cabooter, F. Lynen y S. Eeltink
https://htc-17.com/
Edición presencial

2.	 ILSEPT 2022: 5th International Conference on 
Ionic Liquids in Separation and Purification 
Technology
27 de febrero-2 de marzo de 2022. Scottsdale 
(Arizona, EE.UU.)
Chairs: J. Hallett y M. B. Shiflett
https://www.elsevier.com/events/conferences/in-
ternational-conference-on-ionic-liquids-in-sepa-
ration-and-purification-technology/about

3.	 2nd European Sample Preparation e-Conferen-
ce (EuSP2022) and 1st Green and Sustainable 
Analytical Chemistry e-Conference (GSAC2022)
14-16 de marzo de 2022
Co-chairs EnSP2022: E. Psillakis y S. Peder-
sen-Bjergaard
Co-Chairs GSAC2022: C. Cordero, L. Mondello, 
J. Pawliszyn y E. Psillakis
https://www.sampleprep.tuc.gr/en/activities/
eusp2022-gsac2022-e-conferences
Edición online

4.	 I Jornadas de Jóvenes Investigadores SEEM 
(I JJI-SEEM)
24-25 de marzo de 2022. Miraflores de la Sierra 
(Madrid)
Secretaría técnica: David Fabregat
http://www.e-seem.org/Reunion-Jovenes-SEEM/
fabregad@uji.es

5.	 MSB 2022: 38th International Symposium on 
Microscale Separations and Bioanalysis
3-6 de abril de 2022. Lieja (Bélgica)
Chairs: M. Fillet y H. Ottevaere
https://www.msb2022-conference.org/

6.	 PREP 2022: 35th International Symposium on 
Preparative and Process Chromatography
15-18 de mayo de 2022. Baltimore (Maryland, 
EE.UU.)
http://www.prepsymposium.org/

  7.	 SETAC Europe: 32nd Annual Meeting
15-19 de mayo de 2022. Copenhague (Dina-
marca)
Chair: N. Cederegreen
https://europe2022.setac.org/
Presencial + online

  8.	 HPLC 202 2: 52nd International Symposium 
on High Performance Liquid Phase Separa-
tions and Related Techniques
18-23 de junio de 2022. San Diego (California, 
EE.UU.)
Chair: F. Svec
https://hplc2022.org/

  9.	 IMSC 2022: International Mass Spectrome-
try Conference
27 de agosto-2 de septiembre. Maastrich (Países 
Bajos)
Chairs: A. Heck, R. Heeren y M. Wuhrer
https://www.imsc2022.com/

10.	 ISC 2022: 33rd International Symposium on 
Chromatography
18-22 de septiembre de 2022. Budapest (Hun-
gría)
Chair: A Felinger
http://isc2022.hu/

11.	 DIOXIN 2022: 42nd edition of the Internatio-
nal Symposium on Halogenated Persistent 
Organic Pollutants
9-14 de octubre de 2022. Nueva Orleans (Loui-
siana, EE.UU.)
Chair: L. Lomniki y B. Gullett
www.dioxin2022.org

12.	 Metabolomics 2022: 18th International Con-
ference of the Metabolomics Society
19-23 de junio de 2022. Valencia (España)
Chairs: A. Granell y N. Giaollourou
https://www.metabolomics2022.org/
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NUEVAS TESIS DOCTORALES

Resumen:

En los últimos años ha aumentado el consumo de derivados sintéticos de la catinona, un alcaloide que se encuen-
tra de forma natural en las hojas del khat, ya que representan una alternativa más asequible y accesible respecto 
a otras drogas ilícitas más conocidas como por ejemplo las anfetaminas. Después de ser consumidos, estos com-
puestos se pueden encontrar en el organismo, ya sea metabolizados o en su forma pura, a bajas concentraciones. 
Por lo tanto, suelen ser necesarios métodos analíticos altamente sensibles para determinar estas sustancias en 
diferentes muestras biológicas como: sangre, cabello, saliva o, más comúnmente, orina.

Cabe remarcar, que las catinonas presentan un centro quiral y, por tanto, se pueden encontrar en dos formas 
enantioméricas (R y S). Cada enantiómero puede presentar un comportamiento farmacocinético y farmacodiná-
mico diferente y, por tanto, tener diferentes efectos en el organismo. Además, conocer la proporción de cada 
enantiómero puede aportar información útil sobre la ruta sintética seguida para la obtención de las catinonas 
analizadas, ayudando de este modo a rastrear su producción. Por estas razones, la enantiodeterminación de las 
catinonas sintéticas puede ser de gran utilidad. En este sentido, la electroforesis capilar es una técnica muy ade-
cuada para este propósito, ya que la separación enantiomérica se puede lograr simplemente agregando un selec-
tor quiral en el electrolito de separación. Sin embargo, a pesar de esta y otras conocidas ventajas de esta técnica 
analítica, una de sus principales limitaciones es su baja sensibilidad, especialmente cuando se combina con la 
detección ultravioleta-visible. Para superar esta problemática, en la bibliografía podemos encontrar referencias al 
uso de diferentes estrategias de preconcentración en línea las cuales permiten la obtención de factores de precon-
centración elevados.

Ante lo expuesto anteriormente, en esta Tesis Doctoral se han desarrollado metodologías basadas en la técni-
ca de electroforesis capilar para la enantiodeterminación de catinonas en muestras de orina. Además, con la fina-
lidad de alcanzar los bajos niveles de concentración a los que generalmente se pueden encontrar estas sustancias 
en esta matriz, del orden de ng/mL, se han evaluado diferentes estrategias de preconcentración en línea. En con-
creto, se han evaluado tanto técnicas de preconcentración basadas en principios cromatográficos como el acopla-
miento en línea entre la extracción en fase sólida y la electroforesis capilar (in-line SPE-CE), ya sea en combinación 
con un detector de ultravioleta-visible o con un espectrómetro de masas, como técnicas de preconcentración 
basadas en principios electroforéticos. De estas últimas se han estudiado dos técnicas que involucran la inyección 
electrocinética de la muestra, concretamente la técnica de field-amplified sample injection (FASI) y la técnica de 
electrokinetic supercharging (EKS). Todas estas metodologías han sido validadas con éxito, demostrando así su 
potencial para aplicaciones toxicológicas y forenses.

Enantiodeterminación de catinonas en orina mediante electroforesis capilar

Autor: Albert Pérez Alcaraz
Directoras: Prof. Carme Aguilar Anguera y Prof. Marta Calull Blanch
Grupo de investigación “Cromatografía. Aplicaciones Medioambientales (CROMA)”, De-
partamento de Química Analítica i Química Orgánica, Facultad de Química
Universitat Rovira i Virgili, 16 de julio del 2021.
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Resumen:

En esta Tesis se han propuesto nuevas estrategias analíticas como alternativas eficientes para la determinación de 
compuestos considerados como agentes de riesgo químico de gran importancia en seguridad alimentaria y 
medioambiental. Por un lado, se han considerado insecticidas como los neonicotinoides (NNIs), el fipronil (FPN) y 
sus metabolitos (FPN-sulfuro, FPN-sulfona), así como el fungicida boscalid (BCL), los cuales han sido relacionados 
con el trastorno de colapso de colonias apícolas (CCD). Igualmente, se han considerado los alcaloides ergóticos 
del cornezuelo del centeno (EAs) que son micotoxinas producidas principalmente por hongos del género Claviceps 
que parasitan y contaminan los cereales. La Unión Europea ha establecido nuevas limitaciones en cuanto al uso 
de estos insecticidas revisando los límites máximos de residuo (LMRs) en un gran número de productos alimenticios, 
así como ha modificado recientemente la ingesta diaria tolerable de esclerocios del cornezuelo de centeno, esta-
bleciendo por primera vez en este año contenidos máximos de EAs en cereales.

Considerando esta problemática y la legislación vigente, en esta Tesis se han evaluado diferentes plataformas 
analíticas para la determinación de estos compuestos en muestras de interés. Para ello se han usado técnicas de 
separación miniaturizadas y eficaces como la electroforesis capilar (CE), la cromatografía líquida capilar (CLC) y 
UHPLC, que proporcionan un menor consumo de disolventes y tiempo de análisis en comparación con los métodos 
LC tradicionales. Además de la detección UV-Vis, se ha considerado la espectrometría de masas (MS) acoplada a 
CE y a UHPLC y se ha evaluado la incorporación de la espectrometría de movilidad iónica (IMS) en su modalidad 
de onda progresiva (TWIMS) a un flujo de trabajo basado en LC-MS-TOF para proporcionar información comple-
mentaria a los espectros de masas y el tiempo de retención mediante la denominada “sección transversal de coli-
sión” (CCS). Es importante destacar que en esta Tesis se presenta por primera vez la aplicación de CLC y el uso de 
la cromatografía capilar electrocinética micelar (MEKC) acoplada a MS/MS para la determinación de NNIs. Además, 
es la primera vez que los principales EAs se han caracterizado en términos de su CCS. Igualmente, se han propues-
to novedosos tratamientos de muestra que involucran diferentes metodologías de preconcentración on-line y 
off-line y técnicas de extracción miniaturizadas, las cuales han permitido mejorar la sensibilidad y la eficiencia de 
la extracción en matrices complejas.

“Nuevas estrategias analíticas para la determinación de residuos de insecticidas y 
alcaloides ergóticos en muestras ambientales y alimentarias”

Autora: Laura Carbonell Rozas
Directores: Dra. Ana M.ª García Campaña y Dr. Francisco J. Lara Vargas.
Grupo FQM 302-“Calidad en Química Analítica Alimentaria, Ambiental y Clínica”, Depar-
tamento de Química Analítica, Facultad de Ciencias
Universidad de Granada-22 de noviembre de 2021
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Resumen:

En esta Tesis Doctoral, se evaluó la utilización de líquidos iónicos (ILs), sus polímeros (PILs) y redes metal-orgánicas 
(MOFs) como materiales de extracción en una gran variedad de aplicaciones al análisis de muestras complejas y 
utilizando técnicas de microextracción. De entre todas las técnicas que existen, se utilizó la microextracción líqui-
do-líquido dispersiva (DLLME) y la microextracción en fase sólida (SPME) debido a la simplicidad, rapidez y alta 
capacidad de preconcentración que presentan.

Con respecto a las estrategias de la DLLME, se hizo uso de diferentes ILs hidrofílicos sintetizados con el catión 
monoalquilguanidinio y el anión cloruro. Se comprobó su baja citotoxicidad, así como las propiedades tensioacti-
vas de los ILs con los sustituyentes alquílicos más largos. El uso de ILs hidrofílicos, como disolventes de extracción, 
mejora la dispersión y la eficacia de extracción en la DLLME. En las primeras aplicaciones, se utilizó una reacción 
de metátesis para intercambiar el anión del IL y obtener una microgota de IL hidrofóbico donde quedan retenidos 
y preconcentrados los analitos de interés. Con el objetivo de mejorar la sostenibilidad del método, se utilizó asi-
mismo NaClO4 como agente de intercambio, logrando así incrementar la sostenibilidad del método. Además, 
también se desarrolló un método de microextracción basado en un sistema bifásico acuoso formado por agua, el 
IL y K3PO4, y en el que la insolubilización del IL se lleva a cabo por el efecto salino que induce la sal. El conjunto 
de aplicaciones de la DLLME desarrolladas en esta Tesis Doctoral muestra un incremento creciente de los aspectos 
sostenibles, aplicándose con éxito en la determinación de productos de cuidado personal en cosméticos, biomar-
cadores en orina, y metales pesados e hidrocarburos aromáticos policíclicos en aguas de interés medioambiental.

Con respecto a la SPME, se utilizaron diferentes materiales como recubrimientos. En las primeras aplicaciones, 
se emplearon PILs entrecruzados para la preparación de fibras y capilares. La funcionalización de los ILs utilizados 
como monómeros permitió la obtención de recubrimientos selectivos para una gran variedad de compuestos. Así, 
las fibras recubiertas con PILs, que contenían grupos aromáticos y aniones con una elevada basicidad por enlaces 
de hidrógeno, presentaron mayor capacidad de extracción para los analitos más polares. Por su parte, las fibras 
preparadas con ILs zwiteriónicos presentaron menor efecto matriz en comparación con los recubrimientos comer-
ciales de SPME para la determinación de ácidos grasos de cadena corta. Además, los capilares de SPME recubier-
tos con PILs funcionalizados con grupos carboxílicos presentaron resultados prometedores para la extracción de 
ADN. Por último, se utilizó el MOF CIM-80(Al) para preparar una fibra de SPME sin ningún componente adicional 
y mediante un proceso sostenible y simple. Considerando la alta estabilidad del MOF, la fibra se utilizó para el 
análisis de muestras acuosas complejas, tales como orina y café, y la determinación de hidrocarburos aromáticos 
policíclicos en este tipo de muestras proporcionó resultados comparables a los obtenidos con fibras comerciales.

Todos los métodos de microextracción desarrollados se optimizaron y validaron en combinación con técnicas 
cromatográficas y espectroscópicas. Asimismo, demostraron ser herramientas útiles para el análisis de muestras 
medioambientales, agroalimentarias y biológicas, proporcionando resultados analíticos satisfactorios, lo que per-
mitió la determinación de los analitos de interés a bajos niveles de concentración.

“Analytical Strategies for sample preparation using novel materials”

Autora: María Idaira Pacheco Fernández
Directores: Dra. Verónica Pino Estévez y Dr. Juan H. Ayala Díaz
Grupo de investigación Materials for Chemical Analysis (MAT4LL)
Universidad de La Laguna, 19 de marzo de 2021

90

NUEVAS TESIS DOCTORALESNUEVAS TESIS DOCTORALES



INFORMACIÓN BIBLIOGRÁFICA

ARTÍCULOS DE INTERÉS

Química Analítica Verde (II). Nuevas técnicas avanzadas de extracción 
de compuestos bioactivos basadas en el uso de disolventes eutécticos 
profundos

Ya se han comentado en el volumen 42 número 1 de 
esta revista las ventajas del empleo de los disolventes 
eutécticos profundos (DES) frente a los disolventes or-
gánicos volátiles para el desarrollo de metodologías 
de preparación de muestra más seguras y respetuosas 
con el medio ambiente. Su combinación con técnicas 
de extracción miniaturizadas ha despertado un gran 
interés para la extracción de contaminantes de dife-
rente naturaleza de matrices ambientales y alimenta-
rias. En este mismo sentido, otro gran campo de apli-
cación de estos nuevos disolventes es el de la 
extracción de compuestos bioactivos a partir de ali-
mentos o plantas, tanto previo a su análisis como para 
su posible uso como ingredientes funcionales.

En los últimos años han surgido numerosas apli-
caciones de estos disolventes alternativos, sobre todo 
en su versión más ecológica y sostenible, como son 
los NADES, disolventes eutécticos profundos natura-
les, fabricados exclusivamente con metabolitos prima-
rios de origen natural como aminoácidos, ácidos or-
gánicos, azúcares, derivados de colina, etc. Por otra 
parte, son numerosos los antecedentes científicos que 
avalan las ventajas de las técnicas de extracción avan-
zadas, como la extracción asistida por microondas 
(MAE) o por ultrasonidos (UAE) y la extracción con 
líquidos presurizados (PLE), en comparación con pro-
cedimientos convencionales para la extracción de 
compuestos bioactivos a partir de matrices vegetales. 
Por tanto, en los últimos años han surgido múltiples 
aplicaciones que consideran la combinación de estas 
técnicas de extracción junto con el empleo de NADES 
para la obtención de compuestos bioactivos. El hecho 
de que los NADES tengan nula o baja toxicidad, su 
gran biodegradabilidad y su económico precio hacen 
augurar un futuro prometedor para estos disolventes, 
pudiendo ser ampliamente utilizados no solo en la 
industria alimentaria, sino también en otros ámbitos 
como pueden ser la industria cosmética.

A continuación, se resumen tres artículos que em-
plean NADES en combinación con técnicas avanzadas 
de extracción para la obtención de compuestos bioac-
tivos de distinta naturaleza.

Natural deep eutectic solvents and ultrasound-as-
sisted extraction: Green approaches for extrac-
tion of wine lees anthocyanins

T. Bosiljkov, F. Dujmić, Marina Cvjetko Bubalo, J. Hri-
bar, R. Vidrih, M. Brnčić, E. Zlatić, I. R. Redovniković, 
S. Jokić. Food and Bioproducts Processing, 2017, 102, 
195-203.

En este trabajo los autores llevan a cabo un estudio 
para la extracción de antocianinas a partir de las lías 
del vino (subproducto de su elaboración), mediante 
UAE empleando NADES.

Los autores prepararon distintos NADES mediante 
calentamiento a 80 °C y agitación entre 2 y 6 h, utili-
zando como aceptor de puentes de hidrogeno (HBA) 
cloruro de colina (ClCh) y diferentes donadores (HBD) 
como ácido cítrico (Cit), ácido málico (Ma), acido oxá-
lico (Oa), glucosa (Glc), fructosa (Fru), xilosa (Xyl) y 
glicerol (Gly). Los resultados se compararon con los 
obtenidos mediante una disolución de etanol-agua li-
geramente acidificada. La extracción por ultrasonidos 
se llevó a cabo en un baño a 37 kHz de frecuencia y 
35 °C y las antocianinas extraídas se analizaron me-
diante HPLC-DAD a una longitud de onda de 520 nm, 
mientras que la identificación se confirmó mediante 
HPLC-MS.

Los resultados obtenidos mostraron que los NA-
DES compuestos por ácidos orgánicos como HBD pre-
sentaron los mejores rendimientos en la extracción de 
antocianinas, mientras que los basados en azúcares y 
alcoholes presentaron rendimientos similares a la ex-
tracción realizada con la disolución acidificada de eta-
nol-agua. El NADES ClChMa fue el más eficaz para la 
extracción de antocianinas de las lías del vino seguido 
por ClChOa y ClChCit.

Para seleccionar las condiciones óptimas de ex-
tracción se llevó a cabo un diseño de experimentos en 
el que se modificó el contenido en agua de los NA-
DES, el tiempo de extracción y la potencia de los ul-
trasonidos. Las condiciones óptimas que maximizaban 
la extracción de antocianinas totales y glicosiladas (an-
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tocianin-3-O-monoglucósidos y antocianin-3-(6-O-p- 
cumaroil)monoglucósidos) fueron: tiempo de extrac-
ción 30,6 min, potencia ultrasonidos 341,5 w y con-
tenido de agua del NADES 35,4% (v/v).

Esta metodología permitió mejorar el rendimiento 
del proceso de extracción respecto al conseguido con 
disolventes convencionales (6,42 mg g–1 frente a 4,5 
mg g-1 peso seco de antocianinas), reduciendo el im-
pacto ambiental del mismo. Los autores destacan la 
importancia de la optimización del contenido en agua 
de los NADES como parámetro clave en el proceso.

Microwave-assisted extraction of soluble sugars 
from banana puree with natural deep eutectic 
solvents (NADES)

Analia Veronica Gomez, Carmen Cecilia Tadini, Atanu 
Biswas, Megan Buttrum, Sanghoon Kim, Veera M. 
Boddu, H. N. Cheng. LWT - Food Science and Technol-
ogy, 2019, 107, 79-88.

Las bananas maduras son una fuente rica en polisa-
cáridos distintos del almidón que pueden utilizarse 
como ingredientes funcionales. Sin embargo, uno de 
los problemas para su empleo es conseguir una sepa-
ración selectiva entre estos carbohidratos y otros azú-
cares solubles que se encuentran en gran cantidad en 
estos productos. Por tanto, el objetivo de este trabajo 
fue conseguir una extracción selectiva de los azúcares 
solubles a partir de puré de banana madura con el fin 
de obtener polisacáridos purificados empleando MAE 
como técnica de extracción y NADES como disolvente. 
Los resultados se compararon con los obtenidos me-
diante el empleo de disolventes alcohólicos como mé-
todo de extracción de referencia.

Los autores diferencian dos etapas en su trabajo: 
una consistente en la identificación del NADES más 
adecuado para la extracción y otra en la optimización 
de la extracción por MAE empleando el disolvente ele-
gido.

Las muestras, adquiridas a proveedor local, fueron 
tratadas con una solución de ácido cítrico y trituradas 
hasta conseguir un puré. Se evaluaron 30 NADES 
compuestos por ClCh, Glc, Fru y b-alanina (b-Ala) 
como aceptores de puentes de hidrogeno y Cit, Ma, 
tartárico (Tar), Oa, glutámico (Glut) y láctico (Lac), Glc 
y Fru como donadores en diferentes proporciones, 
porcentajes de agua, tiempos y temperaturas de pre-
paración. Entre ellos, se seleccionaron 4 (los compues-
tos por ácido Cit: b-Ala, Cit: ChCl, Mal: b-Ala y Ma: 

ChCl) como disolventes más apropiados para la ex-
tracción de los azucares solubles de puré de banana. 
Los NADES que contenían glucosa y fructosa fueron 
directamente descartados debido a la dificultad que 
supondría la determinación de los azúcares de interés.

Las muestras de puré de banana (3 g) se sometie-
ron a un proceso de extracción por MAE empleando 
los NADES seleccionados (30 g) a diferentes tempera-
turas (25, 50, 70 °C), tiempos (5, 15, 30 min), y can-
tidades de agua (30, 40, 50 g 100 g–1). Los azucares 
totales fueron determinados por el método del fe-
nol-sulfúrico.

Los efectos de la temperatura y el tiempo de ex-
tracción, así como la cantidad de agua añadida a los 
NADES durante la extracción por microondas fueron 
evaluados mediante diseño experimental. De los cua-
tro NADES seleccionados previamente, el NADES 
compuesto por ácido Mal: b-Ala (1:1) con 30 g 100 
g-1 de agua fue el que resultó ser más eficaz para la 
extracción selectiva de azúcares solubles empleando 
MAE a 25 ºC durante 30 min. Además, los 4 NADES 
seleccionados permitieron obtener rendimientos de 
extracción más altos que mediante un disolvente con-
vencional basado en etanol-agua.

Este trabajo muestra el potencial de los NADES 
como disolventes medioambientalmente limpios para 
la extracción de azúcares solubles.

Three-stage microwave extraction of cumin (Cu-
minum cyminum L.) seed essential oil with natu-
ral deep eutectic solvents

Yiping Zhao, Peng Wang, Wei Zheng, Guowei Yu, Zu-
guang Li, Yuanbin She, Mawrong Lee. Industrial Crops 
& Products, 2019, 140, 111660.

El objetivo de los autores en este trabajo es desarrollar 
un método para la extracción de aceites esenciales de 
la semilla de comino mediante un pretratamiento por 
microondas (MA) empleando NADES como disolvente 
acoplado a hidrodestilación por microondas (MA-NA-
DES-MHD). Con el uso de los NADES como disolven-
tes se pretende alcanzar un mayor rendimiento de 
extracción de los aceites esenciales, ya que estos di-
solventes poseen una mayor capacidad de absorción 
de las microondas comparado con el agua y además 
permiten disolver la celulosa de la pared celular de las 
plantas y así liberar sus componentes de una forma 
más eficaz. Los resultados obtenidos mediante esta 
técnica se compararon con los alcanzados mediante 
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hidrodestilación por microondas (MHD) y extracción 
asistida por ultrasonidos empleando NADEs como 
pretratamiento combinado con MHD.

Las muestras de semillas de comino previamente 
secadas, fueron pulverizadas y tamizadas. Se emplea-
ron un total de 15 NADES compuestos por ChCl, pro-
lina (Pr) y sacarosa (Sac) como aceptores de puentes 
de hidrogeno y Fru, Glc, Lac y Pr como donadores, en 
diferentes proporciones. El método por MA-NADES-
MHD se llevó a cabo en tres etapas, optimizándose 
cada una de ellas y seleccionándose como óptimas las 
siguientes condiciones: (i) en la etapa de pretrata-
miento, la mezcla de polvo de comino y el NADES 
mezclados en una proporción liquido-sólido 6:1 (g/g), 
se trataron con microondas (600 W) a 90 °C durante 
4 min; (ii) la segunda etapa consistió en un calenta-
miento rápido añadiendo agua desionizada y em-
pleando la misma potencia de microondas a 110 °C 
durante 5 min; (iii) finalmente, se llevó a cabo la hi-
drodestilación (300 W, 110 °C, 30 min), separándose 
así la fase acuosa de los aceites esenciales que fueron 
analizados por GC-MS.

Entre todos los NADES evaluados, el constituido 
por ChCl:Lac en relación molar 1:3 con 40% H2O 
(g/g) fue el que mostró un mayor rendimiento de ex-
tracción de los aceites esenciales. Una vez selecciona-
do el NADES más adecuado las muestras de semillas 
de comino se sometieron a las tres técnicas de extrac-
ción a comparar. En los aceites esenciales obtenidos 
se identificaron un total de 87 compuestos, de los 
cuales 45, 48 y 58 fueron identificados usando MHD, 
UA-NADES-MHD y MA-NADES-MHD, respectivamen-
te. Además, en general, la técnica MA-NADES-MHD 
permitió obtener un mayor rendimiento de extracción 
de aceites esenciales (2,2% frente a 1,13% de NA-
DES-MHD and 1,57% de UA-NADES-MHD). En con-
clusión, el empleo de las microondas con NADES pre-
senta un impacto significativo en la extracción de 
aceites esenciales a partir de semillas de comino, pu-
diéndose utilizar con fines similares para otras matri-
ces vegetales.

Sergio Rivas Blas

Dpto. Análisis Instrumental y Química Ambiental, 
Instituto de Química Orgánica General (CSIC)

El Comité Editorial del Bol�ín 
os d�ea un Feliz 2022, lleno 
de venturas y aventuras 
cromatográficas (y afin�), 
y en el que la contribución 
de todos los socios haga del Bol�ín 
un foro de encuentro 
y participación cada vez más 
inter�ante.
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En la actualidad, en todos los campos de aplicación se 
están considerando y utilizando sistemas de alta reso-
lución QTOF en aplicaciones analíticas que requieren 
alta sensibilidad. Pero, también, sabemos todos que 
todavía faltaba un poco para conseguir tener las pres-
taciones que muchas de las aplicaciones actuales 
demandan, como en análisis medioambientales, ali-
mentación, metabolómica y toxicología, donde nece-
sitamos tener un plus de sensibilidad.

A pesar de las mejoras que se han incorporado en 
los sistemas QTOF, como el diseño de un solo reflec-
tron para el trabajo en ”Full Sensitivity Resolution” 
(FSR), o más recientemente la trampa de movilidad 
iónica “tims”, que han supuesto un avance importan-
te en sensibilidad manteniendo las prestaciones de 
alta resolución, todavía quedaba un paso más para 
llegar a satisfacer los requerimientos de algunas apli-
caciones.

Hasta ahora en esos casos solíamos recurrir a la 
combinación de varias tecnologías, especialmente sis-
temas de Triple Cuadrupolo que, hasta ahora, todavía 
ofrecían alguna ventaja en términos de límites  de 
cuantificación y detección. En la mayoría de esos ca-
sos con ese planteamiento nos veíamos obligados a 
renunciar a la mayor parte de la información, a los 
flujos de trabajo no dirigidos, teniéndonos que con-
centrar exclusivamente en los análisis “target”, con 

cierta pérdida de eficacia y un indudable coste adicio-
nal en tiempo, operatividad e información.

El avance en sensibilidad que todos estábamos 
esperando

Recientemente, Bruker ha presentado un nuevo siste-
ma que va a revolucionar las prestaciones en sensibi-
lidad de los nuevos QTOF, e incluso de los existentes, 
dando lugar a la siguiente generación de sistemas 
QTOF en cuanto a sensibilidad. La nueva fuente 
VIP-HESI es una evolución del excelente y contrasta-
do diseño que se ha venido utilizando en el sistema 
EVOQ y aporta una serie de ventajas importantes para 
múltiples aplicaciones, donde la sensibilidad es clave.

Su diseño innovador no solo proporciona una máxi-
ma eficacia de ionización, con una máxima sensibilidad, 
sino que también garantiza la ausencia de degradación 
térmica en moléculas lábiles, gracias a su diseño de ais-
lamiento a vacío, que únicamente transfiere la tempe-
ratura a la parte final del nebulizador. Proporciona tam-
bién una excelente robustez en cualquier matriz real, 
contrastada en los sistemas EVOQ. Todo ello, con un 
mínimo mantenimiento gracias a su extracción activa.

Por si fuera poco, además, en su diseño se integra 
la posibilidad del trabajo en HESI y APCI, cambiando de 
forma muy sencilla la configuración de la fuente, apor-
tando un plus de versatilidad realmente destacable.

Con la incorporación de esta fuente, se consigue 
una mejora de sensibilidad entre 5 y 15 veces para 
prácticamente cualquier flujo de trabajo y para la ma-
yoría de los compuestos analizados. Especialmente, 
cuando la determinación se realiza en matrices com-
plejas, se multiplican los beneficios para conseguir 
una señal óptima, con la máxima selectividad que 
ofrecen los sistemas de alta resolución de Bruker, tan-
to QTOF como timsTOF.

El acoplamiento de esta fuente de máxima efica-
cia convierte a cualquier sistema QTOF o timsTOF 
Bruker en el sistema de alta resolución de mejores 
prestaciones en sensibilidad disponible hoy día.

  NOTAS TÉCNICAS

BRUKER DA EL SALTO DEFINITIVO EN SENSIBILIDAD 
PARA QTOF

¡Por fin un QTOF con sensibilidad similar a un Triple Cua
drupolo!
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Para cualquier aplicación

Esa mejora de sensibilidad es interesante prácticamente 
en cualquier aplicación, porque incluso aunque no sea 
un requisito, poder trabajar con menos cantidad de 
muestra y matriz, siempre es una ventaja incluso a la 
hora de evitar suciedad. Pero, evidentemente, hay al-
gunas aplicaciones que se beneficiarán especialmente, 
destacándose algunas de las mostradas a continuación:

Drogas de abuso en pelo

El análisis de drogas de abuso o veterinarias en pelo 
tiene un gran interés toxicológico, pero siempre se ha 
visto dificultado por sus requerimientos en cuanto a 
sensibilidad. Las ventajas respecto al muestreo y el se-
guimiento temporal de la ingesta, entre otras, son cla-
ras. Si además añadimos ahora las ventajas inherentes 
al trabajo en alta resolución como el barrido completo 
de sustancias, la selectividad, la capacidad de identifi-
cación y el análisis retrospectivo, se convierte en una 
herramienta realmente imbatible. En la Figura 1 se pue-
de ver el ejemplo del análisis y cuantificación de 0,3 pg/
mL de cocaina en pelo, aplicación disponible para su 
puesta en marcha en cualquier laboratorio de forma 
eficaz y con extraordinaria sensibilidad.

Drogas en orina

La ganancia en sensibilidad permite por primera vez 
combinar un barrido completo de drogas y otros com-
puestos de interés biológico, aprovechando todas las 

ventajas del QTOF Impact II, por ejemplo, pudiendo 
incorporar un número de compuestos virtualmente 
ilimitado —no con las limitaciones actuales de cual-
quier triple cuadrupolo—, sin sacrificar sensibilidad en 
ningún momento (Fig. 2). La mejora en sensibilidad 
nos permite también facilitar la preparación de mues-
tra, disminuir el volumen inyectado y, por tanto, el 
residuo que puede quedar dentro del sistema. El dise-
ño de la fuente VIP-HESI, especialmente concebido 
para matrices complejas, ofrece una robustez extraor-
dinaria manteniendo una excelente estabilidad para 
más de 1000 inyecciones de orinas.

Figura 2.  Comparación de señales cromatográficas para 1 ppb de 4-Acetamidoantipyrine (4-AAA), entre las distintas fuentes. 
En la comparación entre el triple Cuadrupolo (QqQ), y la VIP-HESI en QTOF Impact II, destaca el aumento de señal pero, espe-
cialmente, la ausencia de ruido, lo que todavía potencia más la relación señal/ruido y la sensibilidad efectiva. Ofrece una ga-
nancia media típica de unas 5 veces en cuanto a sensibilidad.

Figura 1.  Cuantificación de 0,3 pg/mL de cocaina en pelo 
mediante cualificadores, con una mejora en sensibilidad de 
más de 15 veces respecto a otros sistemas.
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Barridos ultrarrápidos de residuos y plaguicidas 
en vegetales

Por distintas razones, los barridos masivos de resi-
duos, especialmente de plaguicidas, en cualquier ma-
triz son cada vez más exigentes. Su determinación en 
matrices vegetales lleva asociados retos importantes 
de preparación y limpieza de la matriz, unidos al re-
querimiento de cada vez menores límites de cuantifi-
cación.

La nueva VIP-HESI ofrece una nueva perspectiva y 
solución a estos retos. En el caso de matrices vegeta-
les, como se puede ver en la Fig. 3, podemos combi-
nar la excelente eficacia de la fuente para mejorar la 

señal y la selectividad, en este caso no sólo del QTOF, 
sino de la trampa de movilidad iónica timsTOF, para 
rediseñar un método de “screening” rápido en menos 
de cinco minutos, para cientos/miles de compuestos 
(en estos QTOF no existe limitación de número de 
compuestos), incluso en matrices tan complejas como 
la cebolla. En este caso aprovechamos también la se-
lectividad única que nos ofrece el sistema timsTOF 
para acumular y analizar en tiempo real la movilidad 
iónica de múltiples iones, obteniendo simultáneamen-
te el cromatograma, movilograma, espectro de MS y 
MS/MS, con una selectividad y sensibilidad iniguala-
bles. Los análisis completos de residuos a alta sensibi-
lidad, en 5 minutos y con miles de compuestos ya son 
realidad con este sistema (Fig. 4).

Figura 3.  Análisis de Trifloxystrobin en matriz de cebolla, a nivel de 0,5 ng/mL Comparación de la señal obtenida sin utilizar 
la trampa de movilidad iónica tims OFF, a la izquierda, con la señal obtenida, con la trampa de movilidad tims ON. Se puede 
apreciar claramente la ganancia en selectividad con la eliminación de ruido de fondo, determinando con mejor precisión los 
distintos fragmentos de confirmación, y mejorando los niveles de relación señal/ruido.

Figura 4.  Análisis de Trifloxystrobin en matriz de cebolla a nivel de 0,5 ng/mL. Método optimizado a 5 minutos totales de 
análisis, con timsTOF, donde se aprecia claramente la ganancia en velocidad/productividad, junto con la excelente sensibilidad 
y selectividad obtenidas en matrices complejas.
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Contaminantes en aguas

Los barridos de contaminantes, plaguicidas y otros 
compuestos en aguas, son claramente uno de los 
campos de aplicación que más se van a beneficiar de 
este nuevo avance, ya que en todos los casos necesi-
tamos ofrecer una máxima sensibilidad, porque la le-
gislación nos obliga a ello. Aunque hasta ahora he-
mos estado utilizando distintas estrategias para evitar 
ese problema —inyección de grandes volúmenes, pre-
concentración online, etc.— todas ellas tienen algu-
nas limitaciones y no siempre son aplicables cuando 
las matrices no son estrictamente limpias. Por fin te-
nemos una solución para hacer barridos y análisis 
cuantitativos de múltiples compuestos con máxima 
sensibilidad, alcanzando los límites requeridos por la 
legislación de forma directa con los sistemas QTOF 
como Impact II, con análisis retrospectivos, seguimien-
to de marcadores, análisis “dirigido” y “no dirigido”, 
todo ello integrado en el mismo equipamiento y con 
similar metodología (Fig. 5).

Análisis de PFAS, combinando VIP-HESI y TIMS

Es conocido por todos que en los análisis de PFAS, el 
gran número de isómeros presentes complica mucho 
la identificación de cada uno de los componentes y su 
cuantificación. El uso de la tecnología de trampa de 
movilidad iónica en el timsTOF de Bruker para este 
tipo de análisis ya ha sido descrito en estas mismas 
páginas [Ver última edición 2020]. La combinación 
con la VIP-HESI ofrece una mejora excepcional, al su-
mar a la ya excelente selectividad del sistema timsTOF 

unas prestaciones inigualables en sensibilidad. Éste es 
un área donde estamos trabajando intensamente por-
que lo consideramos de máximo interés y que supon-
drá un avance muy significativo en el análisis medioam-
biental.

Lipidómica en plasma

En la identificación de lípidos en matrices complejas 
como plasma o tejidos, la sensibilidad adicional nos va 
a permitir una mejor anotación de los distintos lípidos. 
La combinación con el sistema tims y su conocida li-
pidómica 4D, incorporando los valores de CCS en la 
anotación, mejora la confianza en las identificaciones 
y la calidad de los espectros MS/MS, con una mejora 
aproximada del orden de 5 veces (Fig. 6).

Figura 6.  Mejora en sensibilidad con la nueva VIP-HESI, manteniendo el rango lineal para mejorar las identificaciones en el 
rango bajo, manteniendo los mayoritarios.

Figura 5.  Superposición de la señal de la nueva VIP-HESI 
respecto a la fuente tradicional del QTOF. Supone una me-
jora media de unas 8 veces mayor sensibilidad en análisis de 
aguas.
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HIGHLY SENSITIVE QUANTIFICATION OF 
12 DRUGS OF ABUSE IN WASTEWATER 
USING A SIMPLE DILUTION APPROACH

Using the SCIEX Triple Quad 7500 system, pow-
ered by SCIEX OS software

Sun Xiaojie1, Liu Bingjie1, Li Lijun1, and Guo Lihai1

1  SCIEX, Shanghai

Wastewater analysis is an alternative method of mon-
itoring population drug consumption by measuring 
excreted drug residues in raw wastewater. Unlike tox-
icology analysis, the study of drugs of abuse and their 
metabolites in wastewater provides a non-invasive 
measure of geographical drug consumption while 
protecting individual’s anonymity. In addition, waste-

water analysis provides a robust method of monitor-
ing drug consumption trends across a specific com-
munity or location which could be subsequently 
relevant to identify new substance use and emerging 
hot spots of drug abuse. For these reasons, analysis of 
wastewater provides a robust drug market surveil-
lance system comparable to traditional epidemiologi-
cal approaches.

Generally, the residual concentration of drugs and 
their metabolites is relatively high and easily detecta-
ble in human excrement. However, following inges-
tion, the concentration of drugs and their metabolites 

Conclusiones

•	 La nueva VIP-HESI ofrece una mejora de sensibili-
dad notable en los sistemas Bruker QTOF.

•	 Niveles de detección similares a cualquier sistema 
LCMS triple cuadrupolo de altas prestaciones.

•	 Manteniendo todas las ventajas de los sistemas de 
alta resolución QTOF de Bruker.

•	 Análisis de máxima sensibilidad con número prácti-
camente ilimitado de compuestos.

•	 Reducción de tiempos de análisis en barridos multi-
residuos.

•	 Análisis dirigido y no dirigido a alta sensibilidad.
•	 Máximas prestaciones de identificación para lípidos 

y pequeña molécula en matrices biológicas.
•	 Excelente robustez y reproducibilidad en matrices 

complejas.
•	 Integración de análisis HESI y APCI.
•	 Combinación única de selectividad y sensibilidad 

con el sistema timsTOF para mezclas de isómeros y 
matrices complejas.

•	 Creemos que es la respuesta definitiva a sus dudas 
entre triple cuadrupolo y QTOF.

Bruker Española, S.A.
Parque Empresarial Rivas Futura
C/ Marie Curie, 5. Edificio Alfa
28521 Rivas-Vaciamadrid
Madrid – Spain
Tel.: 91 499 46 34 / 40 80
Fax: 91 656 62 37
Info-bcad-spain@bruker.com

Para obtener más información de Bruker, póngase en 
contacto con Bruker Daltonics en:

bdal.es@bruker.com

o en la web 

www.bruker.com
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In this technical note, the sensitivity of the SCIEX 
7500 system1 was investigated for the detection of 
12 drugs of abuse in wastewater. To this end, sub-pg/
mL levels of drugs and metabolites were accurately 
detected with high quantitative metrics (accuracy, pre-
cision, linear response) even with a simple dilution ap-
proach.

Key advantages of the SCIEX 7500 system for 
wastewater drug monitoring

•	 Hardware improvements on the SCIEX 7500 system 
provide significant gains in sensitivity and quantita-
tive performance1.

•	 Instrument sensitivity is leveraged to streamline and 
simplify sample preparation, negating the need for 
laborious, costly and time-con suming sample 
cleanup techniques such as online or offline sol-
id-phase extraction (SPE).

•	 Improved ion generation and sampling on the SCI-
EX 7500 system enables accurate and sensitive 
quantification of all 12 drugs of abuse down to 
sub-pg/mL levels.

•	 The QTRAP system functionality of the SCIEX 7500 
system was leveraged to perform simultaneous 
identification and confirmation of drugs using the 
full scan MS/MS data and automated MS/MS library 
searching.

•	 The results highlight the impressive levels of sensi-
tivity, robustness and accuracy provided by the SCI-
EX 7500 system for wastewater drug monitoring.

Experimental details

Target analytes and solutions: A total of 12 drugs of 
abuse were targeted for this workflow: amphetamine, 
benzoylecgonine, ketamine, methamphetamine, MDA, 
MDMA, norketamine, morphine, methadone, codeine, 
morphine and cocaine. Two solutions were prepared in 
water: a 10 ng/mL standard mixture containing the 12 
target analytes and a 1 ng/mL internal standard mixture 
containing the 12 deuterated internal standards.

Calibrator preparation: The 10 ng/mL standard 
mixture containing the 12 target analytes was used to 
fortify 10 mL of blank wastewater. This freshly spiked 

in human excrement is diluted significantly in waste-
water. As a result, the analytical sensitivity needed for 
the analysis of drugs and their metabolites in sewage 
water is much higher than the requirements for gen-
eral biological materials commonly screened by con-
ventional toxicology approaches. By the time water 

sampling occurs at the wastewater treatment plan, 
drugs and their residuals are found in extremely low 
(sub ppm to ppt) levels. As a result, there is a need for 
rapid and robust drug screening methods capable of 
accurately quantifying drugs of abuse and their me-
tabolites with a high level of selectivity and sensitivity.

Figure 1.  Accurate identification of cocaine using the QTRAP system functionality of the SCIEX 7500 system. Extracted 
ion chromatogram (XIC) and MS/MS spectrum showing confident identification of cocaine in one of the wastewater samples. 
MRM XIC provides quantitative data and the full scan MS/MS is matched to the library spectrum for confident confirmation.
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mixture was used to prepare a series of 8 calibrator 
solutions covering concentrations ranging from 1 to 
500 pg/mL. The final IS mixture concentration in the 
wastewater samples was 25 pg/mL.

Sample preparation: A simplified and fast dilu-
tion approach was used for this analysis. Wastewater 
samples spiked with various concentrations of the 
drugs of abuse were prepared using the preparation 
procedure summarized in Figure 2.

Liquid chromatography: HPLC separation was 
performed on an ExionLC system using a Phenomen-
ex Kinetex Biphenyl column (100 × 3.0 mm, 2.6 µm, 
00D-4622-Y0). The flow rate was 0.45 mL/min. The 
injection volume was 10 µL and the total LC runtime 
was 12 minutes. Table 1 summarizes the LC gradient 
used for the separation.

Mass spectrometry: A SCIEX 7500 system 
equipped with an OptiFlow Pro ion source with an 
analytical probe and E Lens probe was used. The ion-
ization source was operated with electrospray ioniza-
tion (ESI) in positive mode using generic settings (Ta-
ble 2). For each transition, voltages were optimized 
per analyte for compound-specific parameters such as 
collision energy (CE). A single acquisition method con-

sisting of 48 MRM transitions (24 for the drugs of 
abuse and 24 for the internal standards) was created 
using the Scheduled MRM algorithm in SCIEX OS soft-
ware 2.0. Two MRM transitions were monitored for 
each of the targeted analytes.

Data analysis: Data processing was performed 
using SCIEX OS software. Detection and integration 
of the peaks from the background was accomplished 
within the viewing window using the MQ4 algorithm. 
Quantitative analysis was performed in the Analytics 
module of the software. Here calibration curves, con-
centration calculations, assay precision and accuracy 
statistics were automatically generated.

Method development and optimization

A diluted, 500 ng/mL neat standard mixture contain-
ing the 12 drugs of abuse and internal standards was 
used for initial method development. Retention times 
for each of the 12 analytes were determined, then a 
final optimization method was built using the Sched-
uled MRM algorithm in SCIEX OS software to optimize 
data sampling across each peak while maintaining op-
timal dwell times for each MRM transition. Figure 3 
shows the elution profile for the 12 targeted drugs 

Figure 2.  Simplified wastewater sample preparation procedure. A 6-step direct injection method consisting of a dilution, 
centrifugation and filtration steps was used to prepare the wastewater samples for analysis on the SCIEX 7500 System.

Table 1.  LC gradient.

Time (min) B (%)

0   5

0.5   5

7.5 90

9.0 90

9.1   5

12 End

Table 2.  OptiFlow Pro Ion Source parameters

Parameter Value

Collision Gas (CAD) 9 psi

Curtain Gas (CUR) 32 psi

Ion Source Gas (GS1) 40 psi

Ion Source Gas (GS2) 70 psi

IonSpray Voltage (IS) 1500 V

(Temperature) TEM 500°C
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resulting from the optimized data acquisition method. 
The optimized LC conditions and MS acquisition meth-
od ensured reliable integration, quantification and 
confirmation of the peak for each target analyte.

Optimized data collection using the Scheduled 
MRM algorithm enables robust drug quantification

The ability to accurately detect low levels of drugs of 
abuse from wastewater is critical to inform the extent 
of drug consumption in the geographic location in 
which the sample was collected. The series of calibra-
tor solutions ranging from 1 to 500 pg/mL was inject-
ed to evaluate the quantitative performance of the 
system and its ability to accurately measure low levels 
of drugs of abuse from wastewater with a high level 
of precision and accuracy.

Figure 4 shows representative extracted ion chro-
matograms (XIC) for the two MRM transitions moni-
tored for ketamine and MDA. The series of XIC over-
lays display both the quantifier and qualifier ions for 
a blank injection (left) and for concentrations ranging 
from 1 pg/mL (LLOQ) to 500 pg/mL. The majority of 
the targeted drugs showed detectable signal below 
the LLOQ and down to sub pg/mL levels. In addition, 
the robustness and quantification performance of the 

SCIEX 7500 System were demonstrated with calculat-
ed concentration accuracy within 20% of 100%, pre-
cision (%bias) below 20% across the calibration range 
for all 12 analytes targeted in this panel.

Calibration curves were generated for each of the 
analytes. Figure 5 shows the resulting calibration 
curves plotted across the eight calibrator levels. The 
calibration curves demonstrated excellent linearity 
with R2 greater than 0.99 for all the drugs of abuse 
targeted in the panel. Overall, the assay showed ex-
cellent reproducibility, precision, accuracy and lineari-
ty, proving the robustness of the method and the 
quantitative performance of the SCIEX 7500 system.

Fast and robust sample preparation procedure 
leads to high drug recovery

One of the challenges associated with wastewater 
analysis is the presence of many matrix components 
that can potentially affect the detection performance 
of the assay. As a result, a reliable and efficient sample 
preparation procedure is key to extract the analytes of 
interest from the matrix interferences and achieve the 
desired reproducibility of the assay. Here, the sensitiv-
ity of the SCIEX 7500 system allows use of a large 
dilution of sample, reducing the matrix components 

Figure 3.  Chromatographic profile of the 12 drugs of abuse targeted in this study. Shown is an extracted ion chroma-
togram (XIC) resulting from the optimized LC conditions and data acquisition method using a 500 ng/mL neat standard mixture 
containing the 12 drugs of abuse included in the panel. The numbered peaks are assigned as follows: 1. morphine, 2. amphet-
amine, 3. codeine, 4. MDA, 5. methamphetamine, 6. oxycodone, 7. benzoylecgonine, 8. MDMA, 9. norketamine, 10. keta-
mine, 11. cocaine, 12. methadone.
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while achieving robust detection and quantification of 
low levels of drugs of abuse.

To assess the efficiency of the direct injection 
method used in this experiment, the recovery was cal-
culated by spiking a blank wastewater sample with 
the standard mixture at three concentration levels (1, 
10 and 100 pg/mL) before and after the sample 
preparation procedure. Three replicate injections were 

performed for each of the three concentrations. The 
direct injection method used in this experiment 
demonstrated averaged recovery values ranging be-
tween 80.1 and 110.7% for the 12 targeted drugs of 
abuse (data not shown).

In addition, the assay showed excellent reproduci-
bility across the three injections for the three concen-
tration levels with RSD values between 2.2% and 

Figure 4.  Accurate quantification of two drugs of abuse from wastewater samples using the SCIEX 7500 system. 
Extracted ion chromatogram (XIC) overlays of the quantifier and qualifier ions for a blank injection (left) and for concentrations 
ranging from 1 (LLOQ) to 500 pg/mL for A) ketamine and B) MDA. The use of the Scheduled MRM algorithm in SCIEX OS 
software enabled collection of optimal data quality to ensure accurate quantification of the 12 drugs.

Figure 5.  Excellent linearity for the 12 drugs of abuse in wastewater samples. Linear regression curves resulting from 
the calibration series from 1 to 500 pg/mL for the 12 drugs targeted in this study. R2 values greater than 0.99 were observed 
for all the drugs of abuse in the panel.
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5.78% for all the drugs targeted used in this study 
(data not shown). The excellent recovery and RSD val-
ues demonstrate both the overall robustness and repro-
ducibility of the direct injection method as well as the 
quantitative performance of the SCIEX 7500 system.

Highly sensitive detection of drugs of abuse 
from wastewater

The robustness of the method was further investigated 
by analyzing two wastewater samples: a domestic 
sewage and a mixed sewage. The two samples were 
subjected to the direct injection method and screening 
using the developed method. Morphine, metham-
phetamine and cocaine were detected in the two 
wastewater samples analyzed. The concentration of 
each of the three drugs detected in the two wastewa-
ter samples are summarized in Table 3. The concentra-
tion of morphine in these two wastewater samples is 
higher than the other drugs detected, suggesting that 
morphine is the most prevalent drug in the two areas 
where the wastewater was sampled.

Table 3.  Results table from the analysis of two sewage 
samples.

Wastewater 
Source

Morphine 
(pg/mL)

Methamphetamine 
(pg/mL)

Cocaine 
(pg/mL)

Domestic sewage 4.39 0.48 0.84

Mixed sewage 8.97 0.11 0.77

Compound identification using full scan MS/MS 
and spectral library searching

The QTRAP system functionality of the SCIEX 7500 
system was used for the analysis of the sewage water 
samples to increase analyte identification confidence. 
Figure 1 shows the extracted ion chromatogram (XIC) 
and the MS/MS spectrum with MS/MS matched li-
brary spectrum for cocaine, one of the drugs detect-
ed in the two wastewater samples analyzed. The ac-

quisition of the MS/MS spectrum enabled positive 
identification of cocaine through spectral library 
matching. A fit score of 100% and a purity score of 
95% were calculated in SCIEX OS software which 
provided excellent measures of the confident identi-
fication of cocaine in the sewage water samples.

Conclusions

The combination of a simplified sample preparation 
with a direct injection method on the SCIEX 7500 sys-
tem enabled accurate identification and sensitive 
quantification of drugs of abuse in wastewater. The 
developed workflow enabled confident identification 
and accurate quantification of drugs in real wastewa-
ter samples, demonstrating the applicability of the 
method for drug market surveillance comparable to 
traditional epidemiological approaches.

•	 A direct injection method consisting of a dilution, 
centrifugation and filtration steps was used to pre-
pare the wastewater samples, reducing sample 
preparation time, cost and labor while greatly im-
proving laboratory efficiency and throughput.

•	 The high sensitivity of the SCIEX 7500 system ena-
bled accurate and sensitive quantification of 12 
common drugs of abuse from wastewater, with an 
LLOQ of 1 pg/mL with sub- pg/mL detection limits 
for the drugs in the panel.

•	 Drug recoveries were found to be between 80.1% 
and 110.7%.

•	 Excellent reproducibility was observed across the 
three concentration levels with RSD values between 
2.2% and 5.78% (data not shown).

•	 The MRM-triggered MS/MS capability of the QTRAP 
system enabled confident accurate identification of 
the analytes using spectral library searching.
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COMPREHENDING COVID-19: STRUCTUR-
AL CHARACTERIZATION OF THE GLYCAN 
ASSEMBLIES OF O-LINKED GLYCOPEP-
TIDES USING CYCLIC ION MOBILITY

Lindsay Morrison, Miloslav Sanda

Waters Corporation, Georgetown University Medical 
Center, Lombardi Comprehensive Cancer Center

For research use only. Not for use in diagnostic 
procedures

Abstract

The heavily glycosylated SARS-CoV-2 spike protein is 
implicated in COVID-19 infectivity and consequently 
numerous efforts to characterize the glycosylation 
patterns of the capsid spike protein are being pursued 
in an effort to guide vaccine and immunotherapy de-
velopment. Here, the unique configuration of the 
novel Waters SELECT SERIES Cyclic IMS instrument is 
exploited for characterization of the glycan structures 
and linkages of O-linked glycopeptides found near 
the furin protease cleavage site of the spike protein; 
furin cleavage exposes the fusion sequence of the 
spike protein that results in separation of the S1 and 
S2 subunits is thought to be needed for cell entry. 
Additionally, extended core 1 and core 2 type struc-
tures with both α2-3 and α2-6 sialic acid linkages are 
identified; glycosylation has been shown to alter sub-
strate recognition and the ratios of the core 2 and 
extended core 1 structures may impact the virulence 
of the novel coronavirus.

Benefits

The unique design of the Cyclic IMS system enables 
site-specific, linkage-specific characterization of the 
glycan structures of low-level O-linked glycopep-
tides from the SARS-CoV-2 spike protein. Trap frag-
mentation is used to release oxonium ion fragments 
from the O-glycan moiety and high-resolution ion 
mobility is used to separate and analyze the frag-
ment ions.

Introduction

The outbreak of the recent COVID-19 pandemic, 
caused by the SARS-CoV-2 coronavirus, has resulted 
in the sickening of millions and the deaths, to date, of 
over 2 million people globally.1 Because of its relative 
novelty, the scientific community has been engaged in 
rapid characterization and compilation of the biophys-
ical characteristics of the virus, in hopes of aiding the 
development of effective vaccine and immunothera-
pies. The SARS-CoV-2 virion enters the cell by binding 
to the host cell ACE2 (angiotensin-converting enzyme 
2) receptor with a protrusive transmembrane spike 
protein.2 The SARS-CoV-2 coronavirus spike protein is 
a homotrimeric class I fusion protein consisting of two 
heavily glycosylated subunits, S1 and S2.3, 4 Previous 
studies of known viral pathogens, including influenza, 
have revealed that the glycan composition of the out-
er envelope plays a key role in immunoevasion, nota-
bly through steric hindrance of immunorecognition 
sites.5-7

The characterization effort of the SARS-CoV-2 
pathogen has included several comprehensive studies 
of the glycosylation of the coronavirus spike protein. 
To date, these studies have indicated consensus occu-
pancy of 14 of the 22 available N-linked glycosylation 
sites and conflicting occupancy of the remaining sev-
en sites.8-16 In addition, Shajahan et. al showed evi-
dence for three O-linked glycosylation sites on the S1 
domain, one of which was confirmed by Sanda et. 
al.10, 11 In a sequence analysis of the SARS-CoV-spike 
protein, Andersen and co-workers predicted a furin 
cleavage site, a site critical to protein activation, in the 
linker region flanking the S1 and S2 subunits.2 This 
region containing the furin cleavage site was further 
predicted to contain up to three additional O-linked 
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glycosylation sites, the function of which was specu-
lated to be related to infectivity and transmissibility.2 
Characterization of O-linked glycans is notoriously dif-
ficult for several reasons: the lack of a consensus se-
quence, high heterogeneity among the glycoforms, 
and low relative abundance. Consequently, character-
ization of these types of analytes requires high perfor-
mance chromatography and high resolution, high 
sensitivity mass spectrometry. Previous studies using 
the Waters SYNAPT platform have shown the capaci-
ty to resolve branched and linear glycan structures of 
isomeric glycans and separate α2-3 and α2-6 linkage 
isomers from glycan standards.12-16 MS/MS fragmen-
tation with the Waters SELECT SERIES Cyclic IMS pro-
vides clear evidence of O-linked glycosylation along 
the linker region preceding the polybasic furin cleav-
age site and cyclic ion mobility is used to site-specifi-
cally separate and characterize the O-linked glycan 
structures. The scalable resolution afforded by this 
unique experiment provides evidence for a mixture of 
core 1, extended core 1, and core 2 structures, with 
resolution of NeuAcα2-3Galβ1-3GalNAc and Neu-
Acα2-6Galβ1-4GlcNAc, isomers that feature highly 
similar collisional cross sections.

Experimental

Sample Description

Recombinant SARS-CoV-2 spike protein was ex-
pressed in HEK 293 cells and obtained from Acrobio-
systems. The disulfide linkages in the spike protein 
were reduced with DTT and treated with iodoaceta-
mide to alkylate cysteine residues prior to digestion 
with PNGaseF and trypsin.

Method Conditions

General conditions for the chromatography and mass 
spectrometry are listed in Tables 1, 2, and 3. Cyclic 
IMS methods using five passes of the cyclic device 
were optimized previously for tri- and disaccharide 
fragments using O-linked glycopeptides from 
hemopexin. O-glycopeptides from the SARS-CoV-2 
spike protein were isolated in the quadrupole prior to 
collisional activation in the trap region of the Cyclic 
IMS system (shown in Figure 1). Fragments of the gly-
copeptides were separated using the cyclic ion mobil-
ity cell. Methods were optimized such that trisaccha-
ride fragments passed through the device five times 
before ejection and detection.

LC Conditions

LC system: ACQUITY UPLC M-Class

Detection: SELECT SERIES Cyclic IMS Mass 
Spectrometer

Vials: QuanRecovery

Column(s): nanoEase M/Z HSS T3 100 Å, 1.8 µm (75 
µm x 15 cm) p/n: 186008816
nanoEase M/Z Symmetry C18 100 Å, 5 µm 
(180 µm x 20 mm) trap, p/n: 186008821

Column temp.: 60 °C

Sample temp.: 8 °C

Injection volume: 1-5 μL

Flow rate: 500 nL/min

Mobile phase A: H2O, 0.1% FA, 1 ppm citric acid

Mobile phase B: ACN, 0.1% FA, 1 ppm citric acid

Gradient

Time (min) FLow 
(μL/min) %A %B Curve

Trapping: 0.0 15 99   1 6

Trapping: 5.0 15 99   1 6

  0.0   0.5 99   1 6

  3.0   0.5 90 10 6

63.0   0.5 65 35 6

66.0   0.5 15 85 6

69.0   0.5 15 85 6

69.5   0.5 99   1 6

80.0   0.5 99   1 6

MS Conditions

Cyclic IMS

Ionization mode: ESI+

Acquisition range: m/z 50-2000

Capillary voltage: 2.8 kV

Collision energy: 30 V-70 V

Cone voltage: 20 V

Number of passes: 5

Racetrack TW height: 22 V

Racetrack TW velocity: 375 m/s

IMS sequence: Inject, Separate, Eject, and Acquire

IMS cycle time: 100 ms
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Data Management

Chromatography 
software:

MassLynx SCN1016 Release 3

MS software: Waters Embedded Analyzer 
Platform for Cyclic IMS Release 4

Informatics: DriftScope 2.9, modified for 
Cyclic IMS

Results and Discussion

Targeted ion mobility MS/MS experiments were per-
formed on the observed O-linked glycoforms of tryp-
tic peptide AGC(carbamidomethyl)LIGAEHVDNSYE-
C(carbamidomethyl)DIPIGAGIC(carbamidomethyl)
ASYQTQTNSPR, denoted T56, using fragmentation 
in the trap region to generate peptidic and oxonium 
ion fragments prior to the ion mobility cell. The scal-
able resolution of the cyclic ion mobility (cIM) instru-
ment was leveraged to separate isomeric glycan 
structures following release by collisional activation. 
Two methods were developed previously for 1 and 5 
passes of the cyclic device for trisaccharide frag-
ments and were used to separate isomeric forms of 
the HexNAc-Hex and HexNAc-Hex-NeuAc oxonium 
ion fragments of T56-HexNAc(1)-Hex(1)-NeuAc(1), 
T56-HexNAc(1)-Hex(1)-NeuAc(2), T56-HexNAc(2)- 

Hex(1)-NeuAc(1), T56-HexNAc(2)-Hex(2)-NeuAc(1), 
and T56-HexNAc(2)-Hex(2)-NeuAc(2). These pep-
tides are listed in Table 1 as glycopeptides A-D.

Chromatographic peaks yielding a triply charged 
unmodified T56 peptide as a fragment were inte-
grated in DriftScope 2.9 and the mobility informa-
tion was extracted. In general, 2-4 chromatographic 
peaks were observed for each glycoform, indicating 
that some isomeric heterogeneity can be separated 
by reverse phase chromatography. Collision induced 
fragmentation of the T56 glycopeptides generally 
yielded a mixture of peptidic, oxonium, and peptide 
+ glycan fragments. Figure 2 shows MS/MS spectra 
for A) glycopeptide A and B) glycopeptide C, demon-
strating a high yield of large oxonium ion fragments, 
particularly for glycopeptide C. Observation of the 
HexNAc(2)-Hex(2)-NeuAc(1) oxonium ion fragment 
at m/z 1022 confirms the presence of a single pen-
tasaccharide glycoform rather than separate tri- and 
disaccharide components localized at two different 
sites. Oxonium ions at m/z 528 and 819 confirm the 
presence of extended core 1 structures.

Single pass and multi pass (5 cycles) ion mobility 
experiments were undertaken for the HexNAc-Hex-
NeuAc oxonium ion. The resulting arrival time distri-
butions are shown in Figure (3B-D) for glycopeptide C 
using variable collision energies. Using a single cyclic 

Figure 1.  Instrument schematic of the SELECT SERIES Cyclic IMS.
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IM pass, two mobility populations are evident; using 
five passes, the more compact species further sepa-
rates into two partially resolved isomers. Collisional 
cross sections were calculated for the 1 pass using the 
Major Mix IMS calibration standard as a reference. 
The two arrival time distributions observed with 1 
pass have calculated collisional cross sections of 234.1 
and 245.4 Å2, respectively. Guttman et. al. previously 
measured CCS values for NeuAcα2-6Galβ1-4GlcNAc 
and NeuAcα2-3Galβ1-4GlcNAc as 236.9 Å2 and 
247.2 Å2, respectively.12 The most elongated meas-
ured HexNAc-Hex-NeuAc isomer is in good agree-
ment with a NeuAcα2-3Galβ1-4GlcNAc. Using 5 
passes of the cyclic mobility device, the single mobili-
ty peak observed at 234.1 Å2 was resolved into two 
substructures. Previous studies have shown alpha 2-6 
sialic acid linkages to be more stable than alpha 2-3 

linkages; thus, experiments in which the collision en-
ergy was varied are shown in Figure 3 (B-D).17 Higher 
collision energy yields an increase in the relative abun-
dance of the most compact of the three isomers re-
solvable with 5 passes. Core 1 type structures (Neu-
Acα2-3Galβ1-3GalNAc) are the most commonly 
observed for O-linked glycopeptides; thus, the more 
elongated and less stable of the compact isomers in 
the 5-pass separation is consistent with a NeuAcα2-
3Galβ1-3GalNAc, type 1 core structure. The more 
compact and less stable is assigned to a Neu-
Acα2-6Galβ1-4GlcNAc, which would be expected 
from fragmentation of a core 2 structure.

Five pass cyclic ion mobility was applied to the m/z 
657 (HexNAc-Hex-NeuAc) oxonium ion from the re-
maining glycopeptides and is shown in Figure 4. The 

Table 1.  O-glycopeptides studied by LC-MS-IM-MS and the observed drift times of the observed arrival time distributions of 
the m/z 657 Neu-Ac-Hex-HexNAc oxonium ion.

Precursor name Glycopeptide  
ID

Observed drift time  
of NeuAc-HexNAc  

(ms)

Assigned oxonium  
ion structures

T56-HexNac(1)-Hex(1)-NeuAc(1) A 73.8
α2-3
β1-3

T56-HexNAc(1)-Hex(1)-NeuAc(2) B
68.7
70.4
73.8 α2-3

β1-3

α2-3, α2-6
β1-3

T56-HexNAc(2)-Hex-NeuAc(1) C
73.2
73.8
80.2

α2-6
β1-4

α2-3
β1-3

α2-3
β1-4

T56-HexNAc(2)-Hex(2)-NeuAc(2) D
73.2
73.8
80.2

α2-6
β1-4

α2-3
β1-3

α2-3
β1-4

  N-Acetylgalactosamine (GalNAc)
  N-Acetylglucosamine (GlcNAc)
  HexNAc (either GalNAc or GlCNAc)
  Galactose (Gal)
  N-Acetylneuraminic acid (NeuAc)
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Figure 2.  Zoomed MS/MS spectra of A) T56-HexNAc(1)-Hex(1)-NeuAc(2) (glycopeptide A) and B) T56-HexNAc(2)-Hex(2)-Neu-
Ac(1) (glycopeptide C) between m/z 250 and 1050, highlighting several observed oxonium ion fragments that confirm both 
extended core 1 and core 2 structures are present for glycopeptide C. HexNAc residues are shaded in a gray square if the sug-
ar is ambiguous (GalNAc or GlcNAc); all other colors correspond to SNFG notation (symbol nomenclature for glycans).

Figure 3.  Arrival time distributions for the m/z 657 oxonium ion from glycopeptide C using A) 1 pass of the cyclic device and 
B-D) 5 passes of the cyclic device with 70, 50, and 30 V activation in the trap to generate the oxonium ion fragments. The 
additional four passes are necessary for discrimination of the NeuAcα2-6Galβ1-4GlcNAc and NeuAcα2-3Galβ1-3GalNAc iso-
meric fragments.
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glycopeptides having two HexNAc residues (C and D) 
yielded similar ion mobility arrival time distributions 
(ATDs), suggesting a mixture of extended core 1 and 
core 2 structures, as shown in Figure 3. The simplest 
of the glycopeptides, having a single HexNAc, Hex, 
and NeuAc residue (A), formed a single mobility dis-
tribution at 73.8 ms, which was assigned to Neu-
Acα2-3Galβ1-3GalNAc for the T56-HexNA

(2)-Hex(2)-NeuAc(1) glycopeptide and is consist-
ent with known glycobiology. In contrast, separation 
of the m/z 657 oxonium ion from the T56-Hex-
NAc(1)-Hex(1)-NeuAc(2) glycopeptide resulted in two 
additional mobility peaks at 68.7 and 70.4 ms. These 
are likely branched structures in which the NeuAc res-
idue is linked to the GalNAc by either 2-3 or 2-6 link-
ages. These peaks were not observed for glycopeptide 
D, suggesting sialylation of the core GalNAc residue 
(Figure 4B) is rare for the T56 glycopeptide and occurs 
only on the simple core 1 structure.

Conclusion

The SELECT SERIES Cyclic IMS is demonstrated to 
show separation of the oxonium ion fragments of 
SARS-CoV-2 spike protein O-glycopeptides, providing 

site-specific and linkage specific information about 
the glycopeptide sugar structures. The high sensitivity, 
scalable ion mobility resolution, and unique geometry 
of the Cyclic IMS instrument allows for targeted CID-
cIM-MS experiments of low-level O-glycopeptides, af-
fording site-specific structural characterization of 
highly heterogeneous proteins. This strategy provides 
improved detail for the ongoing, global effort to char-
acterize, understand, and ultimately target the SARS-
CoV-2 virus.
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ANÁLISIS DIFERENCIAL DE ACEITES DE OLIVA CON PE-
GASUS® GC-HRT Y LA FUNCIÓN REFERENCE DE CHRO-
MATOF-HRT®

LECO Corporation; Saint Joseph, Michigan USA

Palabras clave: Aceite de oliva, GC-HRT, HS-SPME, ChromaTOF Referen-
ce, fraude alimentario, alta resolución, masa exacta

1.  Introducción

La caracterización de productos alimenticios, incluyen-
do su análisis diferencial, es importante en la industria 
alimentaria para el control de calidad, diferenciación 
de marca y autentificación de materiales y productos. 
La cromatografía de gases (GC) acoplada a espectro-
metría de masas con analizador de tiempo de vuelo 
(TOFMS) de alta resolución aísla los analitos individua-
les en matrices complejas mediante una elevada reso-
lución cromatográfica y espectral y proporciona iden-
tificaciones de los compuestos con un alto grado de 

confianza mediante una precisión de masa líder en la 
industria. Además, la búsqueda automatizada de picos 
(Peak Finding) y las herramientas de comparación de 
muestras como “Reference” en el software Chroma-
TOF-HRT® proporcionan una rápida caracterización y 
diferenciación de muestras para ayudar a investigado-
res a determinar con confianza qué hay en la muestra 
y si debería estar ahí. Dichas herramientas analíticas se 
emplearon para realizar un análisis no dirigido de vo-
látiles responsables del aroma y flavor de muestras re-
presentativas de dos tipos de aceites de oliva, el virgen 
extra y ligero para la diferenciación de las distintas va-
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riedades de aceites y la determinación del origen de 
los analitos no esperados en las distintas muestras. De 
esta forma, también facilitaría la detección de fraudes 
mediante la distinción del aceite de oliva virgen extra 
del ligero o de otros aceites comestibles.

2.  Experimental

Muestras: Se analizaron aceites de oliva virgen extra y 
light de un solo fabricante. Se introdujeron 2 gramos 
de cada muestra en viales SPME de 10 mL y se sellaron 
con tapones con septum. Condiciones de HS-SPME: El 
muestreo HS-SPME se realizó con una fibra de divinil-
benceno / carboxeno / polidimetilsiloxano (50/30 μm 
DVB / CAR / PDMS, Supelco, Bellefonte, PA, EE. UU.). 
Cada muestra se incubó a 40 °C durante 5 min previo 
a su extracción durante 25 min a la misma temperatu-
ra. Análisis de datos: Los datos se analizaron con el 
software ChromaTOF-HRT® de LECO. La función “Re-
ference” de ChromaTOF se utilizó como herramienta 
de selección de características para determinar las di-
ferencias de analitos entre los aceites de oliva extra 

virgen y ligero. Esta herramienta de análisis calcula la 
concentración relativa de analitos en una muestra con 
respecto a una referencia especificada por el usuario y 
clasifica cada pico de analito para indicar la similitud 
con la referencia. Los analitos que están presentes tan-
to en la referencia como en la muestra se etiquetan 
como “Match” o “Out of Tolerance” según sus con-
centraciones relativas en comparación con un umbral 
especificado por el usuario. “Not Found” y “Unk-
nown” indican analitos que solo están presentes en la 
referencia o en la muestra, respectivamente.

GC-TOFMS (Pegasus® GC-HRT) Conditions

Injection SPME desorption for 2 min @ 250 °C

Carrier Gas He @ 1.5 mL/min

Column Rxi-5ms, 30 m x 0.25 mm i.d. x 0.25 
µm coating (Restel, Bellefonte, PA, USA)

Temperature Program 2 min at 40 °C, ramped 12 °C/min to 
250 °C, held 3 min

Transfer Line Temperature set to 250 °C

Acquisition Mode High Resolution, R= 25,000 (FWHM)
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Figura 1.  Superposición de cromatogramas TIC representativos para aceites de oliva virgen extra (trazo naranja) y aceite lige-
ro (trazo verde) para el mismo productor., El α-Cubebeno, indicativo del aceite virgen extra, es resaltado con un cromatograma 
XIC de la m/z 119,085±0,005. Los espectros deconvolucionados y de librería se muestran con una similitud próxima a 900. La 
información de masa exacta añade confianza a esta identificación con excelente concordancia en las masas HRT esperadas y 
observadas para el ion molecular y también para diversos fragmentos con exactitudes inferiores a 1 ppm.
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GC-TOFMS (Pegasus® GC-HRT) Conditions

Mass Range 33-400 m/z

Acquisition Rate 6 spectra/s

Source Temp 250 °C

3.  Resultados y discusión

La caracterización y diferenciación de muestras de acei-
te de oliva virgen extra y ligero del mismo fabricante se 
exploró mediante el uso del Pegasus GC-HRT® de LECO. 
Los distintos analitos se determinaron con las herra-
mientas de procesamiento automatizado de Chroma-
TOF y se detectaron diversos tipos de compuestos, in-
cluidos ésteres, alcoholes, aldehídos, cetonas, terpenos, 
etc. Dichos analitos tienen marcadas propiedades de 
sabor y aroma y pueden ser útiles para comprender las 
propiedades sensoriales de las muestras.

Al superponer los cromatogramas TIC representa-
tivos para cada muestra (Figura 1) se observaron mu-
chas diferencias cualitativas, que fueron evidenciadas 
todavía aún más de forma automática mediante la 
función Reference del software ChromaTOF-HRT. Di-
cha herramienta permite la selección de características 

para identificar analitos diferenciadores de las mues-
tras y potenciales marcadores para detectar el fraude 
alimentario. En este caso, la función Reference se apli-
có al aceite de oliva virgen extra especificado como 
referencia y al aceite de oliva ligero como muestra. 
Los picos en la muestra clasificados como “Not 
found” o “Out of tolerance” con valores de concen-
tración pequeños son indicativos de aceite de oliva 
virgen extra. Por el contrario, “Unknown” y “Out of 
tolerance” con valores de concentración grandes son 
indicativos de aceite de oliva ligero.

El analito resaltado en el cromatograma XIC de la 
Figura 1, α-Cubebeno, es un sesquiterpeno con pro-
piedades de olor a hierbas que fue un ejemplo de un 
analito “Not found” (presente en el aceite de oliva 
extra virgen, pero no en el aceite de oliva ligero). En 
las Figuras 2 y 3 se muestran dos ejemplos de “Out of 
Tolerance” con concentraciones bajas y altas, respecti-
vamente. El alcohol feniletílico (Figura 2) es un com-
puesto que tiene propiedades de olor floral y se en-
contró fuera de tolerancia con un valor de concentración 
bajo (14,74%), siendo indicativo de aceite de oliva vir-
gen extra. El heptano (Figura 3), compuesto fuera de 
tolerancia con un alto valor de concentración (535,4%) 
relativo a la referencia, tiene propiedades de olor dulce 

m/z 91.054±0.005

Fragment
Formula

Expected
Mass

Observed
HRT Mass

Mass
Accuracy

(ppm)
C8H10O 122.07262 122.07257 -0.40

C7H8 92.06205 92.06203 -0.26
C7H7 91.05423 91.05422 -0.04
C5H5 65.03858 65.03863 0.77

Figura 2.  Se muestra el alcohol feniletílico, un analito “fuera de tolerancia” indicativo de aceite de oliva virgen extra. XIC 
91,054 ± 0,005 cromatogramas muestran el analito presente en niveles más altos en aceite de oliva virgen extra (naranja) que 
en el aceite de oliva ligero (verde). Se muestran los espectros deconvolucionados y de biblioteca, así como información de masa 
exacta para los iones moleculares y de fragmentos.
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y etéreo y es indicativo de aceite de oliva ligero. En 
cada caso, la identificación se determinó haciendo 
coincidir las bases de datos de la biblioteca del NIST y 
la información de masa precisa para los iones molecu-
lares y de fragmentos proporcionó confianza, con pre-
cisiones de masa inferiores a 1 ppm.

4.  Conclusiones

Este estudio demuestra cómo las herramientas analí-
ticas de LECO ofrecen las capacidades para caracteri-
zar muestras complejas de alimentos y facilitar la de-
tección del fraude alimentario. El Pegasus GC-HRT 
proporcionó la exactitud y resolución de masa líder en 
la industria necesarias para aislar analitos individuales 
dentro de matrices de muestra complejas e identificar 
analitos con seguridad.

Los analitos se identificaron utilizando las herra-
mientas automatizadas de procesamiento de datos en 
el software ChromaTOF-HRT de LECO, con exactitu-
des de masa de menos de 1 ppm logradas de forma 
rutinaria para complementar los resultados de bús-
queda de la biblioteca. Se empleó una comparación 
entre una muestra de aceite de oliva extra virgen y 

ligero para demostrar un enfoque de análisis diferen-
cial utilizando la función “Reference” de ChromaTOF. 
Esta herramienta determinó rápidamente las similitu-
des y diferencias de analitos representativas entre las 
muestras de aceite de oliva.

Este enfoque de análisis de datos ofrece capacidades 
de selección de características para determinar los anali-
tos que son característicos de cada tipo de muestra y 
potenciales marcadores para detectar el fraude alimen-
tario en el etiquetado incorrecto de aceites comestibles.

https://eu.leco.com/images/SepSci-Application-Library/PEG_
GC-HRT_OLIVE_OILS_REFERENCE_FEATURE_203-821-477.pdf

m/z 100.125±0.005

Fragment
Formula

Expected
Mass

Observed
HRT Mass

Mass
Accuracy

(ppm)
C7H16 100.12465 100.12473 0.82
C6H13 85.10118 85.10117 -0.08
C5H11 71.08553 71.08549 -0.57
C5H10 70.07769 70.07770 -0.11

Figura 3.  Se muestra el heptano, un analito “fuera de tolerancia” indicativo de aceite de oliva ligero. Los cromatogramas XIC 
100,125 ± 0,005 muestran el analito presente en niveles más altos en el aceite de oliva ligero (verde) que en el aceite de oliva 
virgen extra (naranja). Se muestran los espectros deconvolucionados y de biblioteca, así como información de masa exacta para 
los iones moleculares y de fragmentos.
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APPLICATION NOTE AN131

INSTRUMENT DETECTION LIMIT (IDL) FOR THE 
SCION SQ GC-MS

KEY WORDS: Instrument detection limit (IDL), GC-MS 
system, Gas chromatography– mass spectrometry (GC-MS)

INTRODUCTION

The SCION Instruments Single Quad (SQ) GC-MS is 
known for its exceptional performance, the SQ mod-
els are capable of handling a wide variety of GC-MS 
SQ applications. The design is lens free to reduce the 
loss of ions and increase detector sensitivity. In addi-
tion, the heated optics and an Extended Dynamic 
Range (EDR) detector enable the SCION SQ to deliver 
accurate quantification and identification. The excep-
tional design of this device results in high sensitivity 
and this results in a low IDL.

Instrument detection limit (IDL)

The instrument detection limit (IDL) of the mass Spec-
trometer (MS), is defined as the lowest concentration 
(of an analyte) that can be statistically distinguished 
from the noise level. The IDL can be calculated using 
different methods.

One of the methods uses the relation between the 
standard deviation (STD) of the measured area and 
the statistical confidence factor t. The calculation can 
be done using the one sided student t-distribution 
when number of the measurements is below 30.

IDL = (ttabla × STD) (Concentration standard
Area )

Another method uses the signal to noise ratio 
(SNR). SNR is a measure of the IDL using the root 
mean square (RMS) which is the standard deviation of 
the noise.

IDL = 3 × RMS noise

The IDL is a concept derived from the limit of de-
tection (LOD) but these terms should not be confused. 
The LOD is the smallest quantity of analyte that is 
significantly different from the blank. It can be used 
for qualitative analysis, but not for quantitative analy-
sis. It is often determined on the basis of three times 

Figure 1.  SCION Instruments 8300 and 8500 GC with 8700 SQ-MS and a 8400 pro autosampler.
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the noise level. To simplify, the LOD is method specif-
ic, while the IDL is practically a test set for sensitivity.

Experimentation

The SQ-MS can be implemented on both the 8300-
GC as well as on the 8500-GC platform. The Scion 
8500-GC analyser used for the determination of the 
IDL was equipped with an 8400 pro autosampler.

For all experiments 200 fg/µL OFN in iso-octane 
was used. The IDL value will be determined on multi-
ple SQ-MS systems.

Table 1.  Analytical conditions 8x00-GC analyser.

Injector Split/Splitless, 240 °C

Column Scion-5 MS

Carrier Helium, 1 mL/min (pressure pulse)

Autosampler 8400 Pro

Software Compass CDS

Table 2.  Analytical conditions Scion SQ GC-MS.

MS transfer line temperature 250 °C

Ion source tem- perature 200 °C

Ionization mode EI

Scan start 3.30

Scan mode Full Scan

Results

For the first IDL calculation method a series of eight 
injections was used. When looking in the t-table it 
shows a value of 2.9978 (n = 7, 99% confidence).

For the eight 200 fg measurements of system 1 the 
mean value of the area is 8647 with a STD of 455. This 
gives an IDL of (2.9978 × 455) / (200 × 8647) = 31.6 fg.

System 2 has a mean value of 9235 with a STD of 
384. This gives an IDL of (2.9978 × 384) / (200 × 
9235) = 24.9 fg.

Figure 2.  EI full scan extracted ion chromatogram of m/z 
272 from 200 fg OFN.

Figure 3.  Peak area response for eight measurements of 200 fg OFN from system 1.
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