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Queridos socios de la SECYTA,

Hemos terminado 2022 y, afortunadamente, lo cerramos con la satisfaccién de haber podido encontrarnos al ce-
lebrar la XXI Reunién Cientifica de la Sociedad Espanola de Cromatografia y Técnicas Afines (SECYTA 2022), del
25 al 27 de octubre de 2022. Creo que todos los que participamos coincidiremos en que nos quedd una reunion
especial, al ser la primera en la que pudimos asistir personalmente después de la pandemia, encontrar a los amigos,
companferos, representantes de nuestras empresas patrocinadoras que una vez mas nos apoyaron, y que estan en
esa misma categoria de amigos y companeros. La alegria que se respiraba, la emocion, las conversaciones de cien-
cia y de vida estuvieron presentes desde el momento en que inauguramos la reunién. Quiero desde aqui dar de
nuevo las gracias a la profesora Ana Aglera y a su equipo, con una organizacion cientifica y social magnifica en
el marco incomparable del Parque Natural de Cabo de Gata, en mi querida Almeria.

En esta ocasion tuvimos la oportunidad de disfrutar las conferencias plenarias de destacados especialistas, como el
Prof. Nikolaos Thomaidis (National and Kapodistrian University of Athens, Grecia), el Prof. Tim Causon (University of
Natural Resources and Life Sciences, Austria), el Prof. Javier Hernandez (Universidad de La Laguna), el Prof. Michael
Lammerhofer (University of Tibingen, Alemania) y el Prof. Roberto Romero (Universidad de Almeria). Contamos
ademas con 20 comunicaciones orales senior, 90 comunicaciones en formato poéster y una participacion especial-
mente destacada de jovenes investigadores, que presentaron 29 comunicaciones orales repartidas en 7 sesiones
cientificas. Como siempre agradecemos la presencia de nuestras empresas patrocinadoras, que apoyaron activamen-
te la celebracion de SECyTA 2022, presentando sus Ultimas novedades en la exposicion comercial, seminarios y
comunicaciones cientificas. En este sentido, agradecemos a Bruker el patrocinio de la XVII edicién de los Premios
José Antonio Garcia-Dominguez.

Este afio tuvo como novedad la concesién del Premio SECyTA a la mejor Tesis Doctoral en Cromatografia y
Técnicas Afines, en su primera edicién, que, en esta ocasion, y de manera especial se entrego a las tesis selec-
cionadas correspondientes a los aflos 2020 y 2021. Es de destacar el alto nivel cientifico de las Tesis presentadas
y desde aqui quiero agradecer el trabajo del Jurado, que sin duda llevaron a cabo una labor de selecciéon muy
compleja. Felicidades a los premiados y por supuesto a todos los que participaron, por el alto nivel y calidad de
sus contribuciones.

Pero, ademas, si algo hizo aln mas especial esta edicion, fue la celebracién en la cena de gala, del 50 Aniversa-
rio de la constitucion del “Grupo de Cromatografia y Técnicas Afines"”, origen de la actual SECyTA. Fue una
noche cargada de emociones y recuerdos, en la que tuvimos la oportunidad por fin de entregar la medalla de
oro de la Sociedad a nuestro compaiiero y socio mas antiguo, el Prof. José Carlos Diez-Masa. Contamos
ademas con la presencia de invitados que han sido cruciales en el desarrollo e impulso de nuestra Sociedad como
el Dr. Emilio Gelpi, la Dra. M.? Teresa Galceran, el Dr. Xavier Guardino, la Dra. M.? José Gonzalez, sin ol-
vidar al Dr. Manuel Dabrio y al Dr. Miquel Gassiot, que nos enviaron emotivos mensajes en la distancia. Fue
una noche de fiesta en la que revisamos la historia de nuestra Sociedad a través de datos presentados por el Dr.
F. Javier Santos e imagenes que pude recopilar con la ayuda del Dr. Javier Hernandez Borges. Pudimos valorar el
recorrido que se ha hecho en estos 50 afos, siendo
conscientes de la progresion y del excelente nivel
cientifico al gue hemos llegado en el ambito de las
técnicas separativas en Espafa, en el que se vislum-
bra un futuro prometedor con la cantera de jévenes
investigadores que cada afio en nuestras reuniones
demuestran su valia y entusiasmo. Gracias a todos
por formar parte de esta realidad que es la SECyTA.

iOs deseo todo lo mejor para este afo 2023!
Un abrazo,

ANA M. Garcia CAMPANA
Presidenta de SECyTA
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Aplicacion de la movilidad iénica acoplada a espectrometria de masas
(IMS-MS) en la separacion y caracterizacion de mezclas isoméricas de

oxilipinas
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RESUMEN

Las oxilipinas son lipidos bioactivos involucrados en
una gran cantidad de procesos fisiolégicos, incluyen-
do los procesos inflamatorios. En los Ultimos afnos, se
ha perseguido activamente su caracterizacion en
muestras bioldgicas, sin embargo, esto se ha visto
obstaculizado debido a su baja abundancia o su diver-
sidad estructural. La movilidad iénica (IMS) combinada
con la cromatografia de liquidos (LC) y la espectrome-
tria de masas (MS) han permitido aumentar la con-
fianza en la anotacion de lipidos y mejora la separa-
cion de isémeros y por ello puede considerarse una
novedosa herramienta muy adecuada para identificar
oxilipinas como potenciales biomarcadores. En este
estudio, caracterizamos patrones de oxilipinas por LC-
IMS-MS para generar una libreria, incluyendo iséme-
ros estructurales de posicion. Varias de estas oxilipinas
se identificaron al comparar la libreria con muestras
de plasma de pacientes con infeccion por COVID-19.
Este flujo de trabajo nos permitird obtener un mayor
conocimiento sobre los procesos patoldgicos involu-
crados en esta enfermedad y otras enfermedades ca-
racterizadas por procesos inflamatorios.

1. INTRODUCCION

Las oxilipinas constituyen un amplio grupo de molé-
culas bioactivas derivadas de la oxidacion enzimatica
0 no enzimatica (autooxidacion) de los acidos gra-
sos poliinsaturados (PUFA), como el acido linoleico
(LA, C18:2, w-6), el acido dihomo-gamma linoléni-
co (DGLA, C18:3 w-6), el acido alfa-linolénico (ALA,
C18:3, o-3), el acido araquidonico (AA, C20:4, ®-6),
el 4cido eicosapentaenoico (EPA, C20:5, w-3) y el &ci-
do docosahexaenoico, (DHA, C22:6, -3) [1]. Las en-
zimas que participan en la sintesis de oxilipinas son la
ciclooxigenasa (COX), la 15-hidroxiprostaglandina
deshidrogenasa (15-PGDH), la lipoxigenasa (LOX), el
citocromo P450 (CYP) y la epdxido hidrolasa soluble
(sEH) [1]. Como muestra la Figura 1, los productos

finales de la oxidacion enzimatica de los PUFA inclu-
yen un gran numero de oxilipinas que difieren en el
numero de atomos de carbono, grupos funcionales
oxigenados (e.g., hidroxilo (-OH), epdxido (-O-) y car-
bonilo (=0)), y en el tipo de isomeria, (e.g., posicidn
del grupo oxigenado y/o de los dobles enlaces pre-
sentes).

El interés creciente en el estudio de las oxilipinas
se debe a que estan implicadas en la regulacion de
multiples procesos bioldgicos tales como el flujo san-
guineo, las contracciones del musculo liso, la sefaliza-
cion celular, la inflamacién y la resolucion de la misma
[1,2]lipoxygenase, and cytochrome P450 pathways,
resulting in the formation of prostaglandins, throm-
boxanes, mono-, di-, and tri-hydroxy fatty acids (FAs).

Recientemente, las técnicas “omicas” han permi-
tido descubrir y caracterizar un gran nimero de oxili-
pinas [3-5]. En la actualidad, gracias a la cromatogra-
fia liquida de ultra alta resolucién (UHPLC) acoplada a
espectrometria de masas en tandem (MS/MS), pueden
analizarse e identificarse simultdneamente mas de un
centenar de estos compuestos [3]. Sin embargo, su
analisis representa un gran reto analitico, debido a su
baja abundancia, inestabilidad quimica y térmica y el
desconocimiento de su diversidad en matrices biolé-
gicas. Ademas, se caracterizan por una gran comple-
jidad quimica —que da lugar a una amplia variedad
de propiedades fisicas como la solubilidad y la polari-
dad— y se presentan como mezclas ricas en especies
isoméricas [6]. Diferentes isémeros pueden ademaés
tener funciones biolégicas diferentes. Esto ocurre por
ejemplo con los isdmeros 15-y 20-HETE, que poseen
actividad antiinflamatoria [7] y proinflamatoria [8],
respectivamente.

Las oxilipinas estan involucradas en varias patolo-
gias y se ha explorado su papel como potenciales bio-
marcadores en cancer [9], trastornos metabdlicos [10]
y enfermedades cardiovasculares [11], entre otras en-
fermedades, aumentando su interés en clinica. En
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Aplicacion de la movilidad idnica acoplada
a espectrometria de masas (IMS-MS) en la separacion
y caracterizacion de mezclas isoméricas de oxilipinas
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Figura 1. Esquema general de las principales rutas biosintéticas de las oxilipinas. La figura muestra las oxilipinas producidas a
partir de sus precursores (A) acidos omega-6 (w-6), que son el acido araquidénico (AA), acido linoleico (LA) y acido diho-
mo-gamma linolénico (DGLA), y (B) 4cidos omega-3 (w-3), que son el acido eicosapentaenoico (EPA), acido alfa-linolénico (ALA)
y acido docosahexaenoico (DHA). Cabe sefialar que varias oxilipinas, como la 13-HDoHE, pueden formarse por vias tanto en-
zimaticas como de autooxidacién, pero en la figura sélo se muestra una via. Los nombres de las oxilipinas se indican al final

del articulo en la seccion de Abreviaturas.



este aspecto, la correcta caracterizacion de cada uno
de los isémeros de las oxilipinas es clave para permitir
un mejor conocimiento de las rutas metabdlicas afec-
tadas en las enfermedades.

Recientemente, se ha implementado la espectro-
metria de movilidad iénica (IMS) en los estudios de lipi-
domica con el fin de mejorar la caracterizaciéon de los
lipidos dada su amplia complejidad y heterogeneidad
estructural [12,13]. Esta técnica permite la separacion
de iones, en fase gaseosa, segun su carga, tamafo y
conformacién espacial bajo la influencia de un campo
eléctrico a la vez que colisionan con las moléculas de
un gas inerte [14,15]. Para realizar andlisis de lipidos,
como las oxilipinas, la IMS se suele acoplar a cromato-
grafia de liquidos (LC) y a espectrometria de masas
(MS), proporcionando una tercera dimension de sepa-
racién. Hay diferentes equipos de IMS gue se pueden
agrupar segun la forma en la que separan los iones. El
mas comun es la espectrometria de movilidad idnica de
tubo de deriva (DTIMS). En este equipo el campo eléc-
trico que dirige a los iones al detector es constante y
lineal, y la movilidad de los iones se mide segln el tiem-
po que permanecen en el tubo de deriva hasta llegar
al detector. El tiempo que emplean los iones en llegar
al detector se denomina tiempo de llegada o tiempo de
deriva (DT) [14,16]. Derivado del DT se calcula la sec-
cion transversal de colision (CCS) que proporciona in-
formacién sobre la configuracion espacial de los iones.
Otros equipos comunes de IMS son la espectrometria
de movilidad iénica de onda viajera (TWIMS), de iones
atrapados (TIMS) y de campo asimétrico (FAIMS), tam-
bién denominada de movilidad diferencial (DMS), cuyas
diferencias radican principalmente en el campo eléctri-
co y la direcciéon del gas inerte [17].

La metodologia IMS-MS presenta tres aplicaciones
o ventajas principales: (i) el filtrado de la sefal para la
adquisicién de espectros de barrido (MS) y de frag-
mentacion (MS/MS) de mayor calidad [16]; (i) la de-
terminaciéon de un parametro adicional, CCS; a los ya
proporcionados por andlisis LC-MS como son la masa
exacta (m/z) y tiempo de retencion (RT) [16,18-21]; y
(iii) mayor resolucion entre isémeros dada a la tercera
dimensién de separacion [16,22-24]. Todo ello permi-
te que la combinacion LC-IMS-MS sea una aproxima-
Cion ventajosa para el estudio de oxilipinas en diversas
situaciones fisio- y patolégicas. Recientemente, en el
volumen 43, nimero 1 del boletin de la SECYTA, se ha
publicado una explicacion detallada de las ventajas
que presenta el uso de la IMS para la identificacion de
moléculas pequefias [25] y que complementa y respal-
da nuestro estudio.

Cromatografia y Técnicas Afines

En el presente trabajo hemos realizado la descrip-
cion de los procesos de adquisicion y procesado de
datos para el andlisis de las oxilipinas de grupo fun-
cional hidroxilo mediante UHPLC-ESI(+)-DTIMS-QTOF-
MS, con el fin de calcular los valores °TCCS,,, llevar a
cabo un filtrado de sefnales y conseguir la separacion
de isdbmeros de posicion utilizando mezclas de estan-
dares comerciales. Todo ello ha llevado a la obtencion
de una libreria interna, la cual se ha utilizado en
muestras de plasma de pacientes con infecciéon por
COVID-19 para la caracterizacion de las mezclas iso-
méricas presentes en ellas.

2. MATERIALES Y METODOS

Reactivos y patrones

El acetonitrilo y metanol de calidad HPLC se adquirie-
ron de Fisher Scientific®, el agua purificada mediante
un sistema Milli-Qplus185 vy el acido acético glacial
(AnalaR® NORMAPUR®) de VWR Chemicals. El Agilent
Tuning Mix (Part Number: G1969-85000) empleado
para el célculo de los valores °TCCS,, por IMS se obtu-
vo de Agilent Technologies®.

Los patrones de oxilipinas se compraron a Cay-
man Chemical (Ann Arbor, MI, USA) y son los si-
guientes: 5-HETE (Cat #34210), 8-HETE (Cat #34340),
9-HETE (Cat #34400), 11-HETE (Cat #34500), 12-
HETE (Cat #34550), 15-HETE (Cat #34700), 20-HETE
(Cat #90030), 9-HODE (Cat #38400), 13-HODE (Cat
#38600), 9,10-DIHOME (Cat #53400), 12,13-DiHO-
ME (Cat #10009832), 9,10,13-TriHOME (Cat
#26768), 9,12,13-TriHOME (Cat #10005143), 4-HDo-
HE (Cat #33200), 17-HDoHE (Cat #33650), 9-HOTrE
(Cat #39420) y 13-HOTYE (Cat #39620).

Preparacion de muestras bioldgicas

Las muestras de plasma de pacientes hospitalizados
con infecciéon por SARS-CoV-2 provienen del banco de
muestras del CEMBIO. La preparacion para su andlisis
se llevé a cabo siguiendo un protocolo descrito previa-
mente [26] en el que la precipitacién de proteinas y la
extraccion de metabolitos se realizd afiadiendo una
mezcla fria (<20 °C) de metanol/etanol (1:1, v/v) al
plasma (3:1, v/v). La muestra se mezcl6 en vértex du-
rante 1 minuto, se mantuvo a 4 °C durante 5 minutos
y se volvid a mezclar por vortex. Por ultimo, se centri-
fugd a 15.700 x g durante 20 min a 4 °C. El sobrena-
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dante, una vez filtrado con un filtro de nylon de 0,22
um, se analizé por UHPLC-ESI(x)-DTIMS-QTOF-MS.

Instrumentacion

Todas las muestras se analizaron en un equipo de mo-
vilidad i6nica DTIMS Agilent 6560 IM-QTOF-MS con
N, como gas inerte en la regiéon de IMS, acoplado a
un sistema de UHPLC Agilent 1290 Infinity Il (Agilent
Technologies®, Santa Clara, EE.UU.).

La separacion cromatografica de las oxilipinas se
llevé a cabo en una columna Agilent Eclipse Plus C18
(2,1 mm x 150 mm; 1,8 ym) mantenida a una tem-
peratura de 45 °C. La fase moévil A era una disolucion
acuosa al 0,1% de acido acético mientras que la fase
movil B era acetonitrilo/metanol (80:15, v/v) con acido
acético al 0,1%. El gradiente cromatografico comen-
z6 con un 35% de B a los 0-2 min, un 85% a los 12-
15 min, un 100% de B a los 15,10-17 min y un 35%
alos 17,10-19 min.

Las condiciones en la fuente de ionizacion fueron
las siguientes: temperatura del gas 300 °C, flujo de
gas 10 L/min, presién del nebulizador 35 psi, tempe-
ratura de SheathGas 350 °C, flujo del SheathGas 11
L/min, VCap 4000 V, voltaje de la boquilla 1000 V,
voltaje del fragmentador 400 V, voltaje del skimmer
65V, OctopoleRFPeak 750. La adquisicion de datos
por IMS-MS se realizé con el modo de multiplexado
de 4 bits para el modo barrido, tanto en ionizacion
negativa como positiva por electrospray (ESI). Para la
fragmentacién MS/MS se utilizé el modo de fragmen-
taciéon dirigida utilizando la disociacion inducida por
colisién (CID), con una energia de colision de 20eV en
ESI(-). El programa utilizado para la adquisicion de los
datos pertenece al paquete de Agilent MassHunter
Workstation (Agilent Technologies®).

Procesado de datos

Con el software PNNL PreProcessor se llevéd a cabo el
demultiplexado de los datos. Para el calculo de
PTCCS,, de oxilipinas se realizo la recta de calibrado a
partir de los componentes de la Agilent Tuning Mix y
se aplico a los archivos de datos con el software IM-
MS Browser del paquete Agilent MassHunter Works-
tation (Agilent Technologies®). Para realizar la libreria
interna de PTCCS,, para los patrones de oxilipinas, los
valores de PTCCS,, se obtuvieron en analisis indepen-
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a espectrometria de masas (IMS-MS) en la separacion
y caracterizacion de mezclas isoméricas de oxilipinas

dientes en 3 dias diferentes y se calcularon la media y
la desviacién estandar relativa (RSD).

La caracterizacién de las oxilipinas en las muestras
de plasma se realiz6 por comparacion con los valores
RT, m/z y PTCCS,, de nuestra libreria interna. Las dife-
rencias maximas permitidas para indicar su presencia
en las muestras fueron de 0,15 minutos en RT, 10
ppm en la masa exacta, y 1% de error de PTCCS,,.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Adquisiciéon de datos con IMS-MS para el
andlisis de oxilipinas

Los equipos de IMS-MS pueden funcionar en los mo-
dos normales de los espectrémetros de MS: el modo de
barrido y el modo de fragmentacién de iones MS/MS.

Modo barrido MS

En el modo de barrido los iones atraviesan el tubo de
deriva y llegan al detector, lo que permite analizar to-
dos los iones en un rango de masas determinado. Este
modo se utiliza para obtener una visién amplia de la
composicién de una muestra, ya que el sistema regis-
tra las abundancias y los DT de todos los m/z medidos.
En la Figura 2 se muestra el analisis de una mezcla de
patrones comerciales de oxilipinas en modo de barrido
de iones. En esta imagen se puede ver el tiempo de
retencion de cada uno de los compuestos, su m/z, el
DTy la abundancia de todos los patrones de la mezcla.

Filtrar a través de la seleccion de un RT, una m/zy
un DT concreto permite adquirir un espectro de MS
significativamente mas limpio. Sin embargo, debido a
la naturaleza del equipo sélo entran en el tubo de de-
riva una pequefia proporcion de los iones generados
en la fuente, lo que disminuye la sensibilidad del ana-
lisis. Para solucionar este problema se utiliza una celda
de captura de iones antes del tubo de deriva en la que
los iones se acumulan durante un periodo de tiempo
y se liberan, posteriormente, de forma controlada [27].
Esta estrategia aumenta el nimero de iones que llegan
al detector, pero puede dar lugar a la saturaciéon del
detector [28]. Para evitar eso se ha desarrollado el
modo de trabajo multiplexado, en el que multiples pa-
guetes de iones se introducen en la IMS siguiendo una
secuencia de pulsos. Por ejemplo, cuando se visualiza
un ion en un mapa de abundancia que muestra m/zy
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Figura 2. Cromatograma (LC) con (A) los tiempos de retencién (RT) de todos los patrones de la muestra. Al seleccionar el pico
situado en 13,0-13,5 se obtienen (B) las masas exactas (m/z) obtenidos por espectrometria de masas. (C) Los tiempos de de-
riva (DT) de los iones a ese RT aparecen en el lado izquierdo. (D) El grafico simula la intensidad de los iones dispuestos segun
su m/z y DT. Software IM-MS Browser, perteneciente al paquete MassHunter Workstation de Agilent Technologies®.

el DT, se mostraran ocho sefales a diferentes tiempos
de deriva (Figura 3). Sin embargo, para el célculo del
CCSy lainterpretacion de los datos, las sefiales se tie-
nen que combinar con un software especifico en un
proceso llamado demultiplexado [28,29].

Las ventajas de un analisis multiplexado incluyen
(i) la reduccion del ruido, (i) el aumento de la sensibi-
lidad, y (iii) la menor probabilidad de saturacién de los
picos [27,29,30]. Asi, realizar analisis de lipidos con el
modo multiplexado en muestras complejas puede au-
mentar la busqueda de features en la deconvolucién
del analisis, proporcionando una anotacién mas segu-
ra, especialmente de los lipidos poco abundantes
como las oxilipinas [31]. En nuestro caso, realizamos
el andlisis de oxilipinas en modo multiplexado, tanto
en los patrones como en las muestras, y utilizamos el
software PNNL Preprocesor [32] para demultiplexar,
que ademas permite hacer suavizado, reduccién de
ruido y reparaciéon de saturacion, lo que proporciona
mayor sensibilidad y calidad a los espectros. Esto se
observa en la Figura 4, al comparar un analisis lipidé-

mico mediante UHPLC-ESI(-)-DTIMS-QTOF-MS sin
multiplexar, con un analisis multiplexado y tratado con
el software correspondiente. Se observa que el ruido
se reduce considerablemente.

Modo fragmentacion MS/MS

En el modo MS/MS los iones se fragmentan en una
celda de colision y los fragmentos llegan al detector.
Estos proporcionan informacién esencial para la eluci-
dacién estructural y la identificacion de lipidos [33,34]
Los anélisis MS/MS pueden clasificarse en: dirigidos
(targeted) y no dirigidos (untargeted). En la MS/MS
dirigida, se crea una lista de iones de interés y el equi-
po solo fragmenta esas masas. Mientras que en los
andlisis no dirigidos los iones se fragmentan sin ser
seleccionados previamente. En este caso se pueden
diferenciar dos modos de adquisicién diferentes. El
modo de adquisicion dependiente de datos (DDA) o
adquisicion independiente de datos (DIA) [35].
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Figura 3. (A) Representacion de un pulso en IMS, en el que los iones se desplazan de izquierda a derecha, hacia el detector.
(B) Representacion de una secuencia de pulsos (PRS; Secuencia Pseudoaleatoria) en un analisis con multiplexado, con pequefos
paquetes de iones que se dirigen al detector. Las ocho bandas oscuras representan los ocho paquetes de iones pulsados (1),
mientras que las bandas borrosas mas claras representan eventos en los que los iones no se liberan (0). La anchura de las ban-
das oscuras representa la cantidad de iones en cada pulso. (C) Resultado de un analisis multiplexado para un valor de m/z en
el que se pueden observar ocho pulsos de iones. (D) Los mismos datos después del demultiplexado, en la que todos los pulsos
se combinan en uno mediante un software especifico. Figura adaptada de Moran-Garrido et al. 2022.

En el analisis DDA, se realizan dos tipos de analisis
consecutivos. Primero, se realiza un barrido de IMS-
MS, a partir del cual se escogen los iones mas abun-
dantes. En un segundo analisis, el cuadrupolo aisla
esos iones uno a uno y los fragmenta. Este proceso no

se encuentra automatizado en IMS-MS, como ocurre
en el modo iterativo realizado en andlisis en QTOF
[36], por lo que se crean listas de exclusién manua-
les [37]. Por otro lado, en el analisis DIA los iones se
fragmentan sin ninguna seleccién previa. En DIA tam-
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Figura 4. Graficos de tiempos de deriva (DT) y masa exacta (m/z) para una oxilipina en su forma esterificada de isoprostano
11,12-PEIPC (1-palmitoil-(11,12-epoxiisoprostano E2)-sn-glicero-3-fosfocolina), en un analisis lipidéomico con el uso de UHPLC-
ESI(-)-DTIMS-QTOF-MS. Software IM-MS Browser, perteneciente al paquete MassHunter Workstation de Agilent Technologies®.

bién se ejecutan dos tipos consecutivos de analisis: en
el primero todos los iones se transfieren al detector sin
fragmentacion, mientras que en el siguiente se produ-
ce la fragmentacion. Para ello, el cuadrupolo no filtra
ninguna masa, y actia sélo como guia de iones. Por
lo tanto, siempre que tengan el mismo RT y DT, varios
precursores se fragmentan a la vez [37].

Cada enfoque tiene sus propias caracteristicas, lo
que se traduce en ventajas y desventajas en la identi-
ficacion de metabolitos y la elucidacion estructural.
Para aprovechar al maximo la IMS-MS/MS, se sugiere
combinar los analisis DDA y DIA, ya que combinando
ambos analisis, se consigue potencialmente una ma-
yor cobertura del lipidoma [35]. Sin embargo, para el
estudio de oxilipinas, se utiliza generalmente el anali-
sis en DIA, que se ha utilizado con éxito en la identi-
ficacion de lipidos en diferentes estudios, porque per-
mite una mejor identificacion lipidica y no requiere

tanto tiempo en el analisis. Como es el caso de Hinz
et al. [4] que caracterizaron mediante esta metodolo-
gla oxilipinas en plaquetas humanas, y de Hellhake et
al. [5] que lo hicieron en diferentes matrices biolégicas
relevantes (e.g., cultivos de células, plasma y suero
humanos).

3.2. Filtrado de senales de los espectros adqui-
ridos por IMS-MS/MS

Dependiendo del equipo y su configuracién, la sepa-
racion por IMS puede situarse antes o después de la
fragmentacién de los iones. En nuestro caso, el equi-
po 6560 IMS-QTOF-MS de Agilent tiene la separacion
por IMS antes de la celda de colisiéon lo que permite
filtrar los espectros MS/MS en funcién del DT del ion
precursor. Asi, los espectros de MS/MS son mas lim-
pios, con menos ruido y libres de interferencias. Esto

69



70

ARTIQULO

permite una interpretacién mas fiable de los patro-
nes fragmentacion —permitiendo la determinacién
de los iones fragmento mayoritarios y diagnosticos—
facilitando los procesos de identificacién de lipidos
[18,21,35,38].

La Figura 5 muestra un ejemplo de la fragmenta-
cion MS/MS de la oxilipina 11-HETE en una muestra
de plasma en el que se aprecian las diferencias de los
espectros MS/MS al incorporar IMS al andlisis y sola-
mente con el empleo de LC-MS/MS. Al tratarse de
una oxilipina que se encontraba poco abundante en
la muestra, el analisis LC-MS/MS (Figura 5B) propor-
ciona un espectro con alto nivel de ruido e interferen-
cias, dificultando la correcta identificacion del com-
puesto. Sin embargo, al incluir la separacién por IMS
antes de la fragmentacion y filtrando el espectro se-
gun el DT de 11-HETE, se obtiene un espectro de MS/
MS limpio en el que se pudo identificar perfectamen-

A Analisis dirigido en UHPLC-ESI(-)-DTIMS-MS/MS
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Figura 5. Adquisicién de espectros en un analisis MS/MS
dirigido para 11-HETE en una muestra de plasma en modo
de ionizacién negativa por electrospray, ESI(-). El ion pseu-
domolecular empleado fue el [M-HJ, siendo la masa exacta
del precursor (marcado con un rombo) 319.2279, con su
ion fragmento mayoritario 167.1086. El analisis dirigido se
llevé a cabo en un equipo Agilent 6560 IMS-QTOF-MS para
reflejar la obtencién de espectros significativamente mas
limpios (A) empleando la movilidad i6nica en comparacién
con (B) el uso Unico de la espectrometria de masas.

Aplicacion de la movilidad idnica acoplada

a espectrometria de masas (IMS-MS) en la separacion
y caracterizacion de mezclas isoméricas de oxilipinas

te los fragmentos, y ello facilitéd tanto la identificacién
de iones fragmento caracteristicos como la caracteri-
zacion final de la oxilipina (Figura 5A).

3.3. Calculo de los valores de CCS para la carac-
terizacion de oxilipinas

Una de las principales ventajas de la IMS-MS es el
cdlculo de los valores de CCS de los iones analizados.
El CCS es una propiedad fisica de los iones que de-
pende de su tamafo, su forma y de la naturaleza fisi-
co-guimica de su interaccidon con otro ion cuando se
encuentran en fase gaseosa [39]. Estd definido por
el "&rea efectiva” del ion que puede colisionar con el
gas inerte bajo la influencia de un campo eléctrico. Se
calcula a partir del tiempo que tardan los iones en
recorrer el tubo de deriva del IMS con la ecuacién de
Mason-Schamp [16], y es directamente proporcional
al tamano o configuracién espacial de los iones. Es
decir, los iones mas grandes y con estructuras mas
extendidas tienen un CCS mayor que los mas peque-
Nos 0 compactos.

Existen dos métodos para calcular el CCS de los
iones en DTIMS. El primero —también conocido
como “Stepped-Field”"— solo se permite el calculo
para un unico compuesto en cada analisis, lo que li-
mita su uso [40]. Y, el segundo —también conocido
como "“Single Field"— utiliza una regresion lineal con
valores CCS de compuestos de referencia. Con este
modo se pueden calcular los CCS de todos los iones
de una muestra siempre que se analice en las mismas
condiciones que los compuestos de referencia. Este
método es mas practico y por ello, mas utilizado
[40,41].

Al ser un valor especifico de cada ion, incluirlo en
los analisis de MS ayuda a reducir el nimero de iden-
tificaciones erroneas y aumentar el nivel de confianza
de las diferentes anotaciones, ademas, su alta repro-
ducibilidad en diferentes laboratorios e instrumentos,
lo convierte en un pardmetro fiable para utilizarlo en
la anotacién de lipidos [19]. Para ello, se necesitan
bases de datos de CCS que permitan la comparacion
con los valores de patrones medidos experimental-
mente o predichos tedricamente, de la misma manera
gue se hace con los RT, m/z o patrones de fragmenta-
cion. De ahi, la importancia de crear bases de datos o
librerias con los valores de CCS de diferentes com-
puestos. La Tabla 1 resume las bases de datos meta-
boldmicas actuales disponibles que proporcionan va-
lores experimentales de CCS.
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Tabla 1. Caracteristicas de las bases de datos con valores de CCS experimentales utilizadas en metabolémica. Tabla adaptada
de Moran-Garrido et al. 2022. DTIMS: Espectrometria de Movilidad lénica de Tubo de Deriva, TWIMS: Espectrometria de Mo-
vilidad lénica de Onda Viajera.

Pacific
CCS Northwest Ar .
Compendium CCSBase National LipidMaps AllCCS Metlin
Laboratory

Tam_aﬁo del 3.728 valores 12.578 valores 456 valores 3.359 valores
conjunto de datos | (1.714 (5.077 compuestos) > 500 valores (217 compuestos) (2.193 Se desconoce
experimentales compuestos) ’ P P compuestos)
Numero de . 17 452 93 114 15° Se desconoce
aductos recogidos
Di idad d 14 superclases, 80 | Pequefnas moléculas, N:F;ZE%SOS 14 superclases,

Iversicac de clasesy 157 lipidos, péptidos y P Y 7 clases lipidicas | 144 clases y 257 | Se desconoce
compuestos . secundarios y

subclases carbohidratos e subclases
xenobioticos
Técnica de IMS
DTIMS y TWIMS DTIMS y TWIMS DTIMS DTIMS DTIMS y TWIMS Se desconoce

empleada
Gas inerte Nitrégeno (N,) Nitrégeno (N,) Nitrogeno (N,) Nitrégeno (N,) Nitrégeno (N,) Se desconoce
Aparecen en CCS . . .
compendium Si Si No No Si Se desconoce
Acceso Libre Libre Libre Libre Libre, bajo registro | Bajo licencia

Aunque las bases de datos experimentales son las
preferidas por los investigadores, la falta de valores
calculados experimentalmente hace que se hayan de-
sarrollado diferentes modelos de machine learning
para predecir CCS, y asi utilizar este parametro en la
anotacion [42]. Algunos ejemplos de bases de datos
de CCS Unicamente predichos o combinadas con da-
tos experimentales son MetCCS [43], LipidCCS [44],
DeepCCS [45], CCSBase [46], AlICCS [47], ISICLE [48],
HPCCS [49] o DarkChem [50]. Ademas, algunas de las
bases de datos mas utilizadas para anotar metabolitos
como HMDB [51] o Metlin [52] ya han incorporado
valores de CCS para filtrar las anotaciones. Por otra
parte, a partir de los modelos de prediccién estan sur-
giendo varias herramientas computacionales, como
MS-Dial [53], Lipid4DAnalyzer [54] o CEU Mass Me-
diator [55], que permiten la anotacién automatizada
a partir de la informacién procedente de un andlisis de
LC-IMS-MS/MS (m/z, RT, CCS e iones fragmento MS/
MS) [16].

A pesar del creciente nimero de bases de datos
de CCS experimentales y de la continua mejora de las
herramientas computacionales para predecir estos va-
lores, no hay una gran cantidad de datos sobre oxili-
pinas. La base de datos CCS Compendium [56] Unica-
mente recoge un total de 22 oxilipinas con sus valores

de CCS, que provienen de un Unico trabajo [57]. Ade-
mas, los valores tedricos de CCS de las herramientas
de prediccion no parecen indicar que estos valores
sean lo suficientemente distintos para diferenciar en-
tre isébmeros.

Debido a la escasez de estudios de oxilipinas y la
baja cobertura de las mismas en los existentes, he-
mos creado una libreria interna con 17 patrones co-
merciales de oxilipinas (7 que provienen a partir de
AA, 6 de LA, 2 de DHA y 2 de ALA) que, siguiendo
las indicaciones de Picache et al., para la determina-
cion de CCS por CCS Compendium [56], se analiza-
ron por IMS-MS en tres dias diferentes. Se determiné
el PTCCS,, de cada uno de los patrones utilizando el
método de calibrado “Single-Field” . El RSD calculado
de cada uno de los PTCCS,, en los dos modos de io-
nizacion utilizados fue menor a 0,5%, indicando la
buena reproducibilidad del método. Esta libreria in-
terna, ademas del °TCCS,,, tiene informacion del RT,
m/z, y fragmentacion por MS/MS, para asi mejorar la
caracterizacion de las oxilipinas en muestras biolégi-
cas con un mayor nivel de confianza. La Figura 6 es
la representacién grafica de la libreria de CCS en ESI(-
), donde se ven los PTCCS,,, de cada patron frente a
su m/z para el ion pseudomolecular [M-HJ, el mayo-
ritario observado.
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Aplicacion de la movilidad idnica acoplada

a espectrometria de masas (IMS-MS) en la separacion
y caracterizacion de mezclas isoméricas de oxilipinas
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Figura 6. Grafico representativo de la librerfa interna creada para los patrones de oxilipinas en modo de ionizacién negativa
por electrospray, ESI(-). Se incluyen los 17 patrones para los cuales se han calculado los valores PTCCS,, y se han determinado
su m/z. En el gréafico se representa la media de las medidas realizadas en 3 dias diferentes.

3.4. Separacion de mezclas isoméricas de oxili-
pinas por IMS-MS

Se ha conseguido separar varios isémeros de oxilipi-
nas mediante flujos de trabajo en modo MS/MS con
transiciones especificas [58,59], procesos de derivati-
zacion [60] o con columnas quirales para isémeros
opticos [61-63]. Sin embargo, para hacerlo se requie-
ren protocolos largos, modos de trabajo especificos o
conocimiento previo de la composicion muestra. El
uso de transiciones especificas ha permitido separar
isomeros de posicién de grupo funcional como el 8-y
12-HETE; el 9- y 12-HETE [58]; el 9- y 13-HODE; y 9-y
13-EpOME [59]. Aun asi, sigue siendo complejo abar-
car la separacién de todos los posibles isémeros y de
todas las posibles oxilipinas en una muestra biolégica
con el empleo de esta Unica metodologia.

La IMS-MS, se posiciona como una opcion prome-
tedora para el andlisis de estos compuestos, incluso
para compuestos con pequefas diferencias en su es-
tructura [4,5,24]. En nuestro andlisis en ESI(-) (Figu-
ra 6), se puede ver como se distinguen ciertos iséme-
ros como el 12,13- y el 9,10-DiIHOME, con una
diferencia de P"CCS,, de 1,7% en las muestras de pa-
trones. Sin embargo, para la mayoria de ellos el
PTCCS,, del ion pseudomolecular [M-H] no es lo sufi-
cientemente diferente para poder distinguirlos en
muestras bioldgicas ya que para ello se requiere al

menos un 2% en ACCS. La mayor diferencia en este
modo de andlisis la encontramos Unicamente entre el
9-y el 15-HETE con 2,2%, pero no para otras parejas
de regioisémeros, como entre el 9-y 13-HOTVE; o el
11-y 20-HETE.

En un estudio realizado por Kyle et al. [24] se ob-
servd gque, aungue la mayoria de los analisis de oxili-
pinas se llevan a cabo en ionizacién negativa debido
a su estructura quimica, es la ionizacion positiva con
la formacion de aductos con iones metalicos lo que
permite la mejor separacion de isdmeros. Esta resolu-
cion aumentada se debe a los cambios de movilidad
entre las formas isoméricas como resultado de los
cambios conformacionales inducidos por la diferente
coordinacién del ion metalico en la formacién del
aducto [64]. Por lo tanto, los patrones incluidos en
nuestra libreria se midieron en ESI(+) los aductos de
sodio [M+Na]* de las oxilipinas (Figura 7).

Aunqgue la ionizacién no es tan eficiente en este
modo de ionizacién, la separacién de los aductos so-
diados de isbmeros es mayor. En la Figura 7 se repre-
senta el PTCCS,, frente al m/z para estas especies. De
manera general, y tras la observaciéon de las figuras 6
y 7, se puede deducir que la formacién de aductos es
especialmente interesante para los cambios en movi-
lidad y, por lo tanto, mejor separaciéon en el caso de
oxilipinas con un Unico grupo hidroxilo que difieren
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Figura 7. Gréfico representativo de la libreria interna creada para los patrones de oxilipinas en modo de ionizacién positiva
por electrospray, ESI(+). Se incluyen los 17 patrones para los cuales se han calculado los valores °"CCS,, y se han determinado
su m/z. En el grafico se representa la media de las medidas realizadas en 3 dfas diferentes. Para 4-HDoHE no se observé su

aducto sodiado.

en su posicion (i.e., 9- y 13-HETE, asi como 9- y
13-HOTYE presentan mejor resolucién). Sin embargo,
para los isémeros de oxilipinas con dos o mas grupos
hidroxilo (i.e., DIHOME y TriHOME) se prefiere la for-
macién del ion pseudomolecular en ESI(-).

Los isémeros 9-y 13-HOTrE muestran el aumento
en resolucion maés evidente. La diferencia de PTCCS,,
para los iones [M-H]~ es de 0,1%, mientras que para
las especies sodiadas es de 3,2%. En el caso concreto
de 11-y el 20-HETE, la diferencia para las especies
ionicas [M-H]- es de 0,05%, mientras que este valor
aumenta a 7,6% para [M+Nal*. Estas diferencias son
particularmente importantes en las oxilipinas que
coeluyen en el método cromatografico empleado y no
presentan un gran ACCS con el empleo de otros io-
nes, como ocurre con 8-y el 12-HETE (RT 13,2 min).
La diferencia de CCS con sodio es de 2,9% (Figu-
ra 8A).

Curiosamente, las oxilipinas 9- y 13-HODE, com-
puestos coeluyentes en la LC, presentan valores de
PTCCS,, muy similares para ambos tipos de especies
estudiadas (i.e., [M-H]"y [M+Nal*). Por lo tanto, inves-
tigamos otros posibles aductos, como el [M+2Na-H]*,
que resultd ser uno de los mas abundantes en el ana-
lisis por ESI(+). Con esta nueva especie, estos dos iso-

meros presentan una diferencia de 4,9% (Figura 8B)
en sus valores de PTCCS,, frente al 1,7% del [M+Na]*.

3.5. Caracterizacion de oxilipinas en muestras
de plasma humano

Para comprobar la utilidad de la IMS-MS aplicada a
nuestra librerfa de oxilipinas con los valores de °TCCS,,,
analizamos muestras de plasma de pacientes hospita-
lizados por COVID-19. La COVID-19 es una infeccion
virica respiratoria, declarada pandemia por la Organi-
zacién Mundial de la Salud (OMS), causada por el co-
ronavirus conocido como Sindrome Respiratorio Agu-
do Severo Coronavirus 2 (SARS-CoV-2), responsable de
mas de 639 millones de casos y 6,63 millones de muer-
tes en todo el mundo [65] hasta noviembre de 2022.

La sintomatologfa de la infeccién puede ser muy
variada, desde muy leve sin sintomas a muy grave e
incluso mortal. Se ha visto que una de las caracteristi-
cas principales de la enfermedad es la activacién ex-
cesiva de la respuesta inflamatoria, especialmente en
pacientes con manifestacion clinica grave, llegando a
ser esta mas destructiva que la actividad del virus. Esto
sugiere que la respuesta inflamatoria mediada por oxi-
lipinas podria ser indicativa de la severidad de la en-
fermedad [66]. Varios grupos han estudiado metabo-
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Figura 8. Separacion de isémeros de oxilipinas en ESI(+) en muestras de patrones aislados y en mezcla (mobilogramas situados
en la parte inferior de la figura). (A) Los aductos de sodio [M+Nal* permitieron la separacién entre 8-y 12-HETE. (B) Los aduc-
tos dobles de sodio [M+2Na-H]* permitieron la separacién de 9- y 13-HODE. Esto se traduce en diferencias significativas en sus
valores de PTCCS,,, de gran utilidad para la posterior caracterizacion de las oxilipinas en muestras biologicas.

litos relevantes en la patogénesis de la COVID-19, sin
embargo, ninguno se ha centrado en estudiar las oxi-
lipinas como potenciales biomarcadores de pronostico
[67]. Conocer las oxilipinas implicadas en la infeccion
podrfa ayudar a clasificar a los pacientes segun su po-
tencial severidad y asi permitir un tratamiento tempra-
no y mas efectivo.

El analisis del plasma por UHPLC-ESI-DTIMS-QTOF-
MS se realizé en modo de ionizacién positiva. Se com-
pararon los m/z, RT y valores °TCCS,,, de las features
gue aparecian en la muestra tras el proceso de decon-
voluciéon, con los valores recogidos en nuestra libreria

interna. Tras la comparacion se caracterizaron 3 oxili-
pinas isdbmeras, 8-, 11-, y 12-HETE (Tabla 2), siendo
8-y 12-HETE coeluyentes en la LC. En estos tres casos,
los valores de PTCCS,, fueron clave para su correcta
asignaciéon en cada una de las features. Estos resulta-
dos muestran el gran potencial que presenta la incor-
poracion de la IMS a los andlisis convencionales de
LC-MS para muestras bioldgicas. La mejor separacion
y caracterizacién de los isdmeros con esta metodolo-
gia aumenta la cobertura de las oxilipinas en muestras
biolégicas y, por lo tanto, permite un mejor conoci-
miento de las oxilipinas involucradas en la infeccion
por SARS-CoV-2.



Tabla 2. Oxilipinas caracterizadas en muestras de plasma
de pacientes con COVID-19 tras su analisis en UHPLC-ESI(+)-
DTIMS-QTOF-MS. Un total de 3 isomeros de HETE (acidos
hidroxi-eicosatetraenoicos) fueron encontrados y correcta-
mente anotados en las muestras. Las diferencias que se uti-
lizaron para realizar la asignacién fueron de 10 ppm en la
masa exacta (m/z), 0,15 minutos en el tiempo de retencién
(RT), y 1% de error en los valores de secciones transversales
de colision (""CCSy,). ID: Identificacion.

Feature Posible Error Error RT ,,Fcregr D
obtenida | oxilipina ppm (min) (%)"2

8-HETE 8,16 0,06 0,90 v

1 11-HETE 8,16 0,12 4,69 X

12-HETE 8,16 0,07 1,86 X

8-HETE 8,16 0,04 4,85 X

2 11-HETE 8,16 0,14 0,96 v

12-HETE 8,16 0,06 1,98 X

8-HETE 3,50 0,14 2,92 X

3 11-HETE 3,50 0,32 2,78 X

12-HETE | 3,50 0,12 0,11 v

4. CONCLUSIONES

La implementacion de la IMS en combinaciéon con
otras técnicas analiticas mas frecuentes, como la LC y
MS, ha demostrado ser una gran herramienta para
mejorar la identificacién de lipidos, incluyendo las oxi-
lipinas. La IMS-MS aporta mejoras a diferentes niveles.
Primero, en la adquisicion de los datos se observan
mejoras sustanciales en los espectros de MS, gracias a
la posibilidad de multiplexar la sefial, que reduce el
ruido y amplia el rango dindmico de los analisis. En
segundo lugar, disponer el IMS previo a la celda de
colision y MS permite realizar un filtrado de la sefal,
no sélo por m/z y RT, sino también por el DT, lo que
proporciona espectros de fragmentacion MS/MS signi-
ficativamente maés limpios. En tercer lugar, la separa-
cién basada en la configuraciéon espacial permite me-
jorar la resolucién entre isémeros y su identificacion en
muestras complejas. Por ultimo, la determinacion de
los valores CCS aumenta la confianza en la anotacion
al disponer de un parametro adicional que puede dife-
rir entre isdmeros. Sin embargo, las bases de datos de
CCS experimentales aun no incluyen un gran nimero
de oxilipinas para que puedan servir de referencia en
analisis no dirigidos. Por lo tanto, es recomendable la
realizacién de librerias internas para poder llevar a
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cabo estos experimentos en muestras bioldgicas. Es la
integracion de todas estas librerias lo que permitiria
aumentar las bases de datos que, siendo accesibles y
publicas para la comunidad cientifica, permitiran obte-
ner mas informacién sobre el papel de estas moléculas
en diferentes estados fisioldgicos y patoldgicos.

Es importante destacar que IMS-MS lleva asociado
una mayor complejidad en el procesado de los datos,
asi como un aumento en el tiempo requerido para ello.
Ademas, en cuanto a la separacion de isébmeros, es
altamente probable que para cada pareja de ellos se
requiera un modo de trabajo especifico y asi poder re-
solverlos en el analisis. Como ocurre, por ejemplo, con
la formacién de aductos metalicos, que se ha visto ven-
tajosa en ejemplos concretos. Actualmente, no existe
ninguna norma que nos permita conocer cdmo obte-
ner la mejor resoluciéon entre isbmeros y Unicamente se
puede determinar experimentalmente, por lo que re-
sulta muy interesante investigar la formacion de varios
aductos e incluirlos en librerias de referencia accesibles.

A pesar de las complicaciones en el analisis, el uso
de IMS-MS aporta grandes ventajas en estudios de
lipidémica que pueden llevar al establecimiento de
ciertas oxilipinas como posibles biomarcadores de en-
fermedades. Su implementacion en la clinica provoca-
ria una mejora sustancial a la hora de diagnosticar,
estudiar la evolucion y tratar las enfermedades con
componente inflamatorio, siendo un ejemplo de ello
el agui mostrado: la COVID-19.

5. ABREVIATURAS

15-PGDH: 15-Hidroxiprostaglandina Deshidrogenasa.
AA: Acido Araquidénico.

ALA: Acido Alfa-Linolénico.

CCS: Seccion Transversal de Colision.

CID: Disociacion Inducida por Colision.
COVID-19: Enfermedad por Coronavirus 2019.
COX: Ciclooxigenasa.

CYP: Citocromo P450.

DDA: Adquisicién Dependiente de Datos.
DGLA: Acido Dihomo-Gamma Linolénico.
DHA: Acido Docosahexaenoico.

DIA: Adquisicién Independiente de Datos.
DIHDPA: Acido Dihidroxi-Docosapentaenoico.
DIiHETE: Acido Dihidroxi-Eicosatetraenoico.
DIHETrE: Acido Dihidroxi-Eicosatrienoico.
DIHODE: Acido Dihidroxi-Octadecadienoico.

DiHOME: Acido Dihidroxi-Octadecenoico.
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XXI REUNION CIENTIFICA DE LA SECYTA (50° REUNION CIENTIFICA DEL GCTA)

Durante los dias 25 a 27 de octubre de 2022 se ha
celebrado en Almeria la XXI Reunion Cientifica de la
Sociedad Espafiola de Cromatografia y Técnicas Afines
(SECyTA). Esta edicién tiene un caracter especial, ya
gue la ultima reunién que se celebré de manera pre-
sencial fue la de 2019 en Santiago de Compostela. La
organizacion de la reunién fue dirigida y coordinada
por Ana Aglera, de la Universidad de Almeria, quien
conté con la colaboracién de Patricia Plaza en la Se-
cretarfa Técnica y del Comité Organizador formado
por personal de la Universidad de Almeria y de la Jun-
ta de la SECyTA.

La Reunién se celebré a lo largo de dos dias y me-
dio, con un intenso programa que se dividié en 7 se-
siones: analisis ambiental; nuevos desarrollos en ins-
trumentacion; técnicas acopladas; andlisis clinico y
farmacéutico y quimiometria; anélisis de alimentos;
técnicas 6micas; y preparacion de muestras.

En total se presentaron 5 conferencias plenarias im-
partidas por cientificos de prestigio internacional. El pri-
mer dia se expusieron dos de ellas. La primera, a cargo
del Prof. Nikolaos Thomaidis, de la Universidad Na-
cional y Capodistriana of Atenas (Grecia), con el titulo
de Advances on wide-scope target and suspect HRMS
screening of environmental samples. La segunda fue
impartida por el Prof. Tim Causon, de la Universidad
de Recursos Naturales y Ciencias de la Vida (Austria),
sobre lon Mobility: A Complementary Separation Di-
mension for LC and MS. El sequndo dia tuvimos la
oportunidad de escuchar en la primera plenaria al Prof.
Michael Lammerhofer, de la Universidad de Tlbin-
gen (Alemania), con la conferencia titulada Column
coupling, two-dimensional liquid chromatography,
multidetector and hyphenated approaches for pharma-
ceutical analysis. La segunda conferencia plenaria del
dia corrié a cargo del Prof. Roberto Romero-Gonza-
lez, de la Universidad de Almeria (Espafia), con el titu-
lo From targeted to non-targeted analysis in food safe-
ty: What'’s Up, Doc?. Finalmente, la quinta conferencia
plenaria titulada Microplastics as contaminants of envi-
ronmental concern: Challenges in their determination
and analysis fue presentada el Ultimo dia por el Prof.
Javier Hernandez Borges, de la Universidad de La
Laguna (Espanfa).

Ademas, en la reunion de Almeria se presentaron
20 comunicaciones orales senior, 90 comunicaciones

en formato pdster y una participacion especialmente
destacada de 29 comunicaciones orales presentadas
por jévenes investigadores. También hay que sefialar
la exposicién comercial, con distintas novedades de
las empresas del sector, quienes también participaron
presentaciones orales y seminarios de instrumenta-
Cion analitica.

El dia 26, tras concluir la sesion vespertina, tuvo
lugar la Asamblea General de la SECYTA, en la que la
presidenta, asi como el secretario y el tesorero expu-
sieron sus respectivos informes. También se volvi6 a
alentar la participacién de todos los socios en el bo-
letin mediante distintas opciones: articulos, revisio-
nes bibliograficas, resimenes de las tesis presentadas
en el dltimo ano, etc. Finalmente, intervino el Prof.
Grimalt para dar a conocer algunos datos de dénde
y cuando se celebrard la préxima reunion cientifica
de 2023. En concreto, se celebrara en Palma de Ma-
llorca, entre los dias 16 y 18 de octubre y la organi-
zaran los Profesores Manuel Mird y el propio Joan
Grimalt. Durante la Asamblea tuvo lugar la votacién
de todos los socios presentes o que hubieran enviado
su voto por correo postal o electrénico para la reno-
vaciéon de 1 Vicepresidencia, el Tesorero y 4 vocales.
En este caso, todos los candidatos fueron elegidos
para cubrir los diferentes cargos: Francisco Javier
Santos, como Vicepresidente, Juan Vicente Sancho,
como Secretario, y como vocales, Nuria Fontanals,
Manuel Gayo, José Antonio Gonzélez y Miguel Angel
Pérez.

Tras la Asamblea, tuvo lugar la Cena de Gala, en
el restaurante “La Jabega”, en donde, aparte de una
cena excelente, se hizo un homenaje al Dr. José Car-
los Diez-Masa, expresidente de la SECYTA, a quien se
le hizo entrega de una medalla conmemorativa. Ade-
mas, en esta Reunién se ha dado la circunstancia de
que se cumplian los 50 afios de la creacion del Gru-
po de Cromatografia y Técnicas Afines (el 27 de oc-
tubre de 1972) dentro de la Real Sociedad Espafnola
de Fisica y Quimica y, con motivo de esa efeméride,
se invito al acto a socios muy relevantes del Grupo,
asi como de la Sociedad, quienes, en un acto muy
emotivo, se dirigieron a los asistentes con palabras
de recuerdo sobre las circunstancias que se dieron
para la creacién del Grupo y, también, de la impor-
tancia de mantener la pujanza, ahora ya dentro de
la SECyYTA.



Como es habitual, esta edicidon también conté con
la XVI edicién de los premios “José Antonio Garcia
Dominguez”, patrocinados por Bruker, a las dos mejo-
res comunicaciones orales y las dos mejores en forma-
to poster, en ambos casos de jovenes investigadores,
cuyos ganadores se hicieron publicos tras la conferen-
cia final, antes de la ceremonia de despedida de la
reunion. En esta ocasion, se aprovechoé para hacer en-
trega de los recién creados Premios a la Mejor Tesis
Doctoral SECYTA en su 12 Edicién para las tesis presen-

Cromatografia y Técnicas Afines

tadas en 2020 y en 2021, que ya se habfan dado a
conocer a los ganadores y hecho publicas el pasado 19
de octubre a través de la web y redes sociales.

No podemos concluir este resumen sin hacer re-
saltar la alta calidad de las presentaciones en sus dos
modalidades y agradecer el gran esfuerzo y el cuidado
por parte de la organizacién de la Reunion.

EL ComiTE EDITORIAL DE CTA

XVII EDICION PREMIOS “JOSE ANTONIO GARCIA DOMINGUEZ"

En el marco de la XXI Reunién Cientifica de la SECYTA
(50? Reunion Cientifica del GCTA), celebrada en Al-
meria del 25 al 27 de octubre de 2022, se otorgaron
los premios José Antonio Garcia Dominguez a las me-
jores comunicaciones orales y tipo cartel presentadas
en dicha reunién, patrocinados, como en ediciones
anteriores, por la empresa Bruker. Tras debatir los mé-
ritos cientificos de las presentaciones, los jurados en-
cargados de fallar los premios, tomaron por unanimi-
dad los siguientes acuerdos:

1¢" Premio a la mejor comunicacién oral (500 €)

SIMULTANEOUS ANALYSIS OF HIGHLY POLAR AND
MULTIRESIDUE-TYPE PESTICIDES BY HEART-CUTTING
2D-LCMS

Irene Cano-Carrillo*, Ana B. Martinez-Piernas, Bienve-
nida Gilbert-Lopez, Juan F. Garcia-Reyes and Antonio
Molina-Diaz

Analytical Chemistry Research Group (FQM-323), De-
partment of Physical and Analytical Chemistry, Univer-
sity of Jaén, Campus Las Lagunillas, 23071, Jaén,
Spain. *icano@ujaen.es, Tel: +34 953211710

The increasing use of pesticides in food production
has raised the demand for multi-residue methodologies
capable to cover compounds with a wide range of po-
larity due to the difficulty associated to highly polar pes-
ticides not amenable to common multi-residue extrac-
tion methods [1]. Previous strategies have proposed the
analysis of polar and non-polar pesticides in a single run
using a parallel column configuration, although the
need to inject a sample aliquot with the appropriate sol-
vent composition for each column could be an aspect to
optimize [2]. For this purpose, the present work propos-

es the development of a multi-residue pesticide method
by online two-dimensional liquid chromatography based
on heart-cutting methodology, combining hydrophilic
interaction liquid chromatography (HILIC) in the first di-
mension (1D) and reversed-phase chromatography (RP)
in the second dimension (2D). The aim of this study was
to transfer in a single cut the void volume from the HILIC
separation (non-polar pesticides) to the 2D for analysis
under RPLC conditions, allowing a simultaneous visuali-
zation of the 1D and 2D contents in a single analysis.
The coupling between both dimensions was achieved by
a multiple heart-cutting (MHC) interface equipped with
an ASM (Active Solvent Modulation) valve. However, the
main disadvantage of this interface is that the algorithm
that controls the MHC system starts the 2D analysis as
soon as possible, meaning that only the fractions trans-
ferred to the 2D will be analysed while the rest of the
information from the 1D effluent will be lost [3]. Conse-
guently, to avoid the loss of information and to be able
to analyse both dimensions in a single run, the coupling
of a column selection valve to the MHC system is pro-
posed. Hence, simultaneous analysis of polar and mul-
tiresidue-type pesticides can be achieved with the advan-
tage of acquiring all data in a single file without resorting
to additional software and with no sophisticated instru-
mentation, just by using a column selection valve.
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2° Premio a la mejor comunicacién oral (400 €)

FINGERPRINTING BY GAS CHROMATOGRAPHY AND
HIGH-RESOLUTION MASS SPECTROMETRY (GC-ORBI-
TRAP-HRMS): A PROMISING TOOL FOR ORIGIN AND
PROCESSING AUTHENTICATION OF THYME

Araceli Rivera-Pérez*, Roberto Romero-Gonzalez, An-
tonia Garrido Frenich

Research Group “Analytical Chemistry of Contami-
nants” (FQM 170), Department of Chemistry and
Physics, University of Almeria, E-04120, Almeria,
Spain. *arp800@ual.es, Tel: +34950015 168.

Thyme is one of the most widely consumed aro-
matic herbs in Europe due to its organoleptic and me-
dicinal properties [1]. Intentional mislabelling and
food fraud activities are increasingly occurring in
thyme as a result of its high economic value and the
complexity of the supply chains of the condiment in-
dustry. Bearing in mind the lack of current methods
focused on thyme quality control, assessing its au-
thenticity and traceability in terms of geographical or-
igin and post-harvest processing has become a cur-
rent challenging task. In this context, this study
presents a novel metabolomics approach based on
fingerprinting by gas chromatography (GC) coupled
with advanced high-resolution mass spectrometry
(HRMS) detection for reliable discrimination of thyme
samples according to their geographical origin (Spain,
Morocco, and Poland) and processing practices (steri-
lized vs. non-sterilized thyme) [2]. In this study, multi-
variate data analysis was carried out using supervised
statistical models. They provided reliable sample clus-
tering according to the tested classes. High-quality
model parameters (R2 and Q2 values > 0.97) and high
predictive ability for further samples were achieved
(correct classification rate of 100%). Furthermore, this
untargeted approach led to the identification of 24
key volatile metabolites (13 metabolites were con-
firmed) with high discriminant potential, which may
be used as marker compounds for origin and process-

ing traceability of the samples, including monoterpe-
noids, diterpenoids, sesquiterpenoids, alkenylben-
zenes, among others. The findings highlighted the
impact of the region of production and the post-har-
vest processing on the metabolomic composition of
thyme. Consequently, these metabolic data may be
exploited for the authentication of the product. This
study encourages the implementation of this metab-
olomics workflow as a powerful tool for the authen-
ticity assessment of other high-value condiments.
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SAMPLES

Sandra Salido-Fortuna'*", Maria Castro-Puyana®, Ma-
ria Luisa Marina?, Alessandra Gentili', Chiara Dal Bos-
co', Giovanni D'Orazio®, Salvatore Fanali*

"University of “La Sapienza”, Department of Chemis-
try, Rome, Italy. 2Universidad de Alcala, Departamento
de Quimica Analitica, Quimica Fisica e Ingenieria Qui-
mica, 28871 Alcala de Henares (Madrid), Spain. >CNR,
Instituto per i Sistemi Biologici, Rome, Italy. 4Teaching
Committee of Ph.D. School in Natural Science and
Engineering, University of Verona, Italy. *s.salido@
uah.es, Tel: +34918854971.

In recent years, the development of innovative an-
alytical strategies for the enantiomeric separation of
chiral compounds has been attracting the scientific
attention due to the different properties that each
enantiomer could exhibit. In fact, nano-Liquid Chro-
matography (nano-LC), combining the advantages of
working with a LC system and using the capillary col-
umn, is a great separation technique for both fast



studies on enantiomeric analysis and test beds of nov-
el stationary phases. In addition, the sample pre-treat-
ment is another point due to the present need of
establishing simple, cheap, and environmentally sus-
tainable procedures. In this work, the enantiosepara-
tion of different drugs was carried out by nano-LC
with a chiral polysaccharide-based column. Specifical-
ly, it was evaluated the effect of different salts added
to the mobile phase (consisting of ACN/water or
MeOH/water, 9:1 v/v, at pH 7.0 and 10.0) on the
chiral separation of 10 drugs from different families
(alprenolol, oxprenolol, propranolol, metoprolol, mi-
anserin, tolperisone, venlafaxine, lorazepam, oxaze-
pam and temazepam). In general, using a MeOH-con-
taining mobile phase at pH 10.0, a greater number of
enantiomers were separated. Subsequently, the effect
of the concentration of ammonium carbonate in the
MeOH/water (9:1 v/v, pH 10.0) mobile phase from 10
to 75 mM was studied with the aim of simultaneous-
ly separate as many enantiomers as possible. Also, a
liquid-liquid microextraction system (using isoamyl ac-
etate as the green solvent) was performed to isolate
alprenolol, mianserin, tolperisone, and temazepam
from real samples of environmental interest (tap water
and Tiber River in Rome). Good recoveries (>70%)
were achieved for most of the drugs analyzed, except
for tolperisone for which low recoveries (~40%) were
obtained.
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2° Premio al mejor péster (200 €)

OPTIMIZATION OF A GREEN EXTRACTION PROCE-
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EU agri-food export trade has been led in the last
decade by the wine sector, being one of the most
important agro-industrial activities in the world[1].
However, more than 5 million tonnes of marc, the
main by-product of this industry, are generated each
year. Several studies have addressed the reuse of this
derivative based on its bioactive power represented by
its high polyphenolic content, generating small doses
of extract with potential incorporation in the food in-
dustry, cosmetics, and its reincorporation in the wine
sector[2]. The main objective of this work is focused
on the evaluation and optimization of a scalable pro-
cess with minimum energy requirements MSAT (Me-
dium Scale Ambient Temperature) for obtaining
polyphenolic extracts from the white grape marc em-
ploying generally recognized as safe (GRAS) solvents
including propylene glycol (Pg), ethanol (EtOH) and
ethyl lactate (EtLc), as well as their hydro-organic mix-
tures. In a first approach, through a response surface
matrix, the operational parameters, extractive volume,
marc mass and its ratio with a dispersant were opti-
mized, looking for an efficient process able to gener-
ate higher volumes of extract and bioactivity. In this
way, the highest total polyphenolic content (5918
mgGAE-L™") and antioxidant activity (44 mMTE) values
were achieved at a maximum operational volume of
100 mL. On the other hand, to obtain an extract suit-
able for nutraceutical purposes, the affinity profile
towards the main polyphenolic compounds and car-
bohydrates was explored by HPLC-MS/MS and
UHPLC-QTOF, respectively. The overall response of the
bioactive activity as well as the individual phenolic
profile was obtained by using EtLc>EtOH>Pg, whereas
the isovolumetric mixture EtLc/water showed the
highest concentrations for the polyphenols: quercetin
(5.4 mg-L7"), quercetin-3-glucuronide (22.4 mg-L™"),
kaempferol (1.0 mg-L™") and quercetin-3-glucoside
(26.0 mg-L™") together with a lower concentration of
reducing sugars, favouring their potential use of the
extracts in a solid formulation.
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ACTA DE LA 222 ASAMBLEA GENERAL DE LA SECyTA

La 22 Asamblea General de la SECYTA, que contd
con la asistencia de 103 socios, se celebro el dia 26 de
octubre de 2022, a las 18:00 h, en el Palacio de Expo-
siciones y Congresos Cabo de Gata (Calle de los Jue-
gos de Casablanca, 1 — 04131 Retamar, Almeria) con
el siguiente orden del dia:

1. Lectura y aprobacién, si procede, del acta de
la Reunién anterior

2. Informe de la Presidenta

3. Informe del Secretario

4. Informe del Tesorero

5. Elecciones a la Junta de Gobierno
6. Ruegosy preguntas

Desarrollo de la sesién y acuerdos adoptados

En primer lugar, la Presidenta da la bienvenida a to-
dos los asistentes a la 22* Asamblea General de la
SECYTA y expresa su mas sincero agradecimiento a
los miembros de los Comités Cientifico y sobre todo
Organizador de la XXI Reunién Cientifica de la SE-
CyTA por su tesédn a lo largo de estos tres afios y por
el excelente trabajo realizado. Ademas, la Presidenta
también comenta a los socios la satisfaccion de poder
celebrar en esta edicién en Almeria los 50 afios de la
constitucion del Grupo de Cromatografia y Técnicas
Afines, precursor de la SECYTA. Asimismo, tendremos
el honor y el privilegio de tener entre nosotros a
miembros destacados que formaron y forman parte
de esta Sociedad para esta celebracién del 50 aniver-
sario. Algunos de ellos ya nos acompafian en esta
Asamblea como los Drs. Maria José Gonzalez y José
Carlos Diez Masa, ademas de los Drs. Emilio Gelpf,
Xavier Guardino y Maria Teresa Galceran, que nos
acompafiaran posteriormente en la cena de Gala del
congreso.

1. Lectura y aprobacién del acta de la Reunion
anterior

La presidenta indica a los asistentes que el borrador
del Acta de la 21* Asamblea General de la SECyTA
celebrada el afio pasado de modo virtual on-line se
puso a disposicion de todos los socios para que pudie-
ra ser consultada en la web de la SECyTA. En este
momento la Presidenta pregunta si alguno de los asis-

tentes quiere hacer alguna modificacion al Acta o si
algun socio quiere que se lea el Acta en su totalidad.
Al no haber ninguna intervencién por parte de los
socios presentes, se procede a aprobar el Acta de la
212 Asamblea General de la SECyTA.

Antes de continuar con el punto 2 del orden del
dia, la Presidenta solicita a los socios asistentes que se
adelante el punto 5°, “Elecciones de la Junta de Go-
bierno”, de forma que se pueda realizar la votacion
durante el transcurso de la Asamblea.

5. Elecciones a la Junta de Gobierno

La presidenta indica a los asistentes que los miembros
de la Junta de Gobierno que cesan en sus cargos de
acuerdo con los Estatutos de la Sociedad son los si-
guientes: Tesorero (D. Jordi Diaz Ferrero) y 3 vocales
(D. José Antonio Gonzalez, D. Miguel Angel Pérez y
D.2 Nuria Fontanals) y, por renuncia de su cargo, un
vicepresidente (D. Francisco Javier Santos) y un vocal
(D. Josep Monge).

El calendario aprobado por la Junta de Gobierno
de la SECyTA el 7 de septiembre de 2022 y enviado a
los socios para proceder a la renovacion de los cargos
fue el siguiente:

® 9 de septiembre de 2022: Envio de la convoca-
toria de elecciones por correo electrénico a los
socios de la SECYTA e inicio del periodo de pre-
sentacion de las candidaturas.

e 10 de octubre de 2022: Fecha limite para la pre-
sentacion de candidaturas.

* 11 de octubre de 2022: Comunicacién a la Pre-
sidenta y a los miembros de la Junta de Gobier-
no de los candidatos presentados.

e 12 de octubre de 2022: Comunicacion publica
a los socios de la SECyTA de los candidatos pre-
sentados y de la normativa para emitir el voto
por correo. Inicio del periodo de votacién por
correo.

e 21 de octubre de 2022: Fecha limite de acepta-
cién de votos por correo.

® 26 de octubre de 2022: Votacion en la 222
Asamblea General de la SECYTA (en el marco de
la XXI Reunién Cientifica de la SECYTA en Al-
meria).



Transcurrido los plazos establecidos, los miembros
de la SECyTA que presentaron su candidatura a estas
elecciones 2022 fueron los siguientes:

Vicepresidente

Dr. Francisco Javier Santos Vicente (Universitat de Bar-
celona, Barcelona)

Tesorero
Dr. Jordi Diaz Ferrero (IQS, Barcelona)

Vocales

Dr. José Antonio Gonzalez Pérez (IRNAS, CSIC,
Sevilla)

D. Manuel Gayo Gonzélez (Agilent Technolo-
gies S.A.)

Dr. Miguel Angel Pérez Alonso (Bruker Espafo-
la S.A)

Dra. Nuria Fontanals Torroja (Universitat Rovira i
Virgili, Tarragona)

Todas las candidaturas presentadas han sido avala-
das por la Junta de Gobierno. Respecto a las candida-
turas presentadas, la Presidenta comenta que uno de
los Vicepresidentes, Francisco Javier Santos, ha dimiti-
do de su cargo y se ha presentado de nuevo a Vicepre-
sidente, para que la renovacién parcial sea aproxima-
damente de la mitad de la misma, ya que con los afios
se habia ido descuadrando. La Presidenta agradece
personalmente al Dr. Jordi Diaz que vuelva a presentar
su candidatura a Tesorero, a pesar de su nueva funcion
de Decano de su Facultad, al no haber otras candida-
turas a Tesorero. Ademas, hay un cargo mas a elegir
de vocal respecto a los que serian por cese estatutario,
ya que D. Josep Monge, de Agilent Technologies, se
ha jubilado y presenta su candidatura D. Manuel Gayo,
también de Agilent Technologies.

A continuacion, se procedio a constituir la Mesa
Electoral, de acuerdo con la normativa de elecciones
aprobada en Junta de Gobierno de 5 de julio de 2007,
y que establece que la Mesa estara formada por el
socio mas antiguo y el mas reciente que se encuentre
presente en la Asamblea. La Presidenta cede la pala-
bra al Secretario de la SECyTA para que se pueda
constituir la Mesa electoral, que correspondié al Dr.
Joan Grimalt Obrador (N° socio 341) y D?. Ana Casti-
feira Landeira (N° socio 2035).

Una vez constituida la Mesa Electoral y entregado
el Censo de Socios, el Acta de Votacion y los votos
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recibidos por correo se inici¢ la votacién. Con el fin de
no alargar innecesariamente la Asamblea, se trataron
el resto de puntos del Orden del dia mientras se pro-
cedia a la votacién de los asistentes.

2. Informe de la Presidenta

En su informe, la Presidenta traté los siguientes te-
mas.

2.1. Celebracion de la XXl Scientific Meeting of
Spanish Society of Chromatography and
Related Techniques — Almeria 2022

La Presidenta da las gracias a las Dras. Ana Agleray
Patricia Plaza, como Presidenta y Secretaria Cientifica
de la XXI Scientific Meeting of Spanish Society of
Chromatography and Related Techniques, a los miem-
bros de su grupo de investigacion y a todos los inte-
grantes del Comité Organizador y Cientifico de esta
reunion cientifica por el excelente trabajo realizado
para poder ofrecer un programa cientifico de calidad
a la altura de las expectativas de los socios, todo ello
complementado con un programa social con el que
ya estamos disfrutando de la ciudad de Almeria.

En esta edicion, se han recibido un total de 134
comunicaciones, distribuidas en 20 orales ordinarias,
19 orales de jovenes investigadores, que optan al pre-
mio José Antonio Garcia Dominguez, y 90 posteres,
de los cuales 12 han sido seleccionados para su pre-
sentacion en formato flash, ademas de 5 conferencias
invitadas. El nimero total de inscritos en esta edicion
(alrededor de 180 congresistas) es muy similar al al-
canzado en reuniones anteriores (Santiago, 197 inscri-
tos; Granada 2018, 190 inscritos; Sevilla 2016, 180
inscritos; reunién conjunta SECyTA-SEEM, celebrada
en Castellén en 2015, 185 inscritos). En este sentido,
la Presidenta indica que seguimos manteniendo un
nivel de participacion similar al conseguido en edicio-
nes anteriores.

Respecto a las becas de inscripcién y ayuda de
viaje concedidas para facilitar la asistencia de los jove-
nes investigadores a esta edicion de la SECyTA2022,
se han concedido 48 becas de inscripcion (250 €) y 44
ayudas de viaje (175 €), por un importe total de
19.700 €.

La Presidenta también agradece el importante
apoyo de las casas comerciales para poder realizar
esta Reunién Cientifica. Agilent, Bruker, Frontier Lab
y Sciex como sponsors Oro, Gilson, Jasco, Leco, Schar-
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lab, Scion, Teknokroma y Waters como sponsors Plata
y Dicsa y Eurofins-SICA AgriQ como sponsors Bronce.
Asimismo, agradece al Ayuntamiento de Almeria la
cesion del Palacio de Congresos para que podamos
realizar la Reunién en estas magnificas instalaciones.

Como en afios anteriores, se ha gestionado con la
revista Journal of Chromatography A la creacion de
un volumen especial virtual dedicado a recoger los
trabajos presentados en este congreso denominado
como “SECyTA2022", para dar la posibilidad a los
socios la presentacion de sus comunicaciones en for-
mato de articulo. Los trabajos presentados deberan
seguir el proceso habitual de revisién por pares para
su aceptacion. La Presidenta recuerda que la fecha li-
mite para el envio de trabajos es el 28 de febrero de
2023. Todos los asistentes a este congreso han recibi-
do por email las instrucciones para el envio de los
trabajos y estas instrucciones estan también disponi-
bles en la web de la reunion. Si hubiese alguna exten-
sion de la fecha limite para el envio de los articulos se
comunicaria a los socios y se actualizaria también en
la web de la reunion.

2.2. Cierre econémico de la XX Reunion
SECyTA2020

La Presidenta informa que una vez finalizada la XX
Reunion Cientifica de la SECYTA, celebrada en moda-
lidad online del 2 al 4 de noviembre de 2020, se ha
recibido por parte de los organizadores de la Reunién,
Activa Congresos, el balance econémico final.

Respecto al balance econdmico, cabe sefialar que
ha sido ligeramente negativo, pero perfectamente
asumible por la Sociedad, para ser nuestra primera
Reunién Cientifica on-line post-pandemia. La Presi-
denta recuerda que las cuotas de inscripcién fueron
muy bajas, de 50 €, mientras que, para los socios jo-
venes, las becas cubrian su inscripcién, por lo que la
colaboracion de las casas comerciales, aunque fue
menor que en otras ocasiones, resultdé fundamental
para el éxito de la reunion. En todo caso el tesorero
nos podra dar informacion mas detallada del cierre
econémico del congreso.

La Presidenta aprovecha para informar que el vo-
lumen especial virtual de la reunion SECyTA 2021, ya
se puede consultar en la web de la revista Journal of
Chromatography A, en el apartado de “Article collec-
tions”. El numero total de articulos aceptados hasta el
momento es de 3, un numero menor pero entendible
dado el caracter virtual de la Reunion. Desde la Junta

queremos seguir impulsando la publicacion en esta
revista cientifica de los trabajos presentados en nues-
tras reuniones. Creemos que mantener la relacién con
la revista Journal of Chromatography A supone un
prestigio para nuestra sociedad y sirve para dar a co-
nocer la investigacion que se realiza en nuestro pais.

2.3. Medalla SECyTA otorgada al Dr. José
Carlos Diez Masa

La Presidenta recuerda, que como ya se informd en
anteriores Asambleas, la SECYTA habia concedido su
Medalla de Honor al Dr. José Carlos Diez Masa pero
gue se habia pospuesto la entrega debido a la pande-
mia. Finalmente, durante de la Cena de Gala del con-
greso se realizara la entrega de la misma dentro de la
celebracion del 50 aniversario del Grupo de Cromato-
grafia y Técnicas Afines.

La Presidenta informa de las personas invitadas al
homenaje de los 50 afos del grupo precursor de SE-
CyTA. Ademas del Dr. José Carlos Diez Masa, se ha
invitado al Dr. Manuel Dabrio, el Dr. Emilio Gelpi, el
Dr. Xavier Guardino y las Dras. Maria Teresa Galceran
y Marfa José Gonzalez. La Presidenta comenta que
el Prof. Manuel Dabrio no va a poder asistir al acto
por tema de movilidad, pero nos ha enviado un video
dirigido a todos los socios con un mensaje de felici-
tacion.

2.4. Primera Edicion Premios SECyTA a Tesis
Doctorales

La Presidenta informa que en esta Reunion inaugura-
mos los premios a las mejores Tesis Doctorales leidas
por nuestros socios jévenes en el afio anterior. La Pre-
sidenta comenta que propone eliminar lo de “mejor”
Tesis Doctoral, ya que le consta que segun el Jurado
han sido todas muy buenas. El Jurado ha estado cons-
tituido por el Dr. José Carlos Diez Masa que ha actua-
do como presidente, la Dra. Belén Gémara que ha
sido la secretaria, la Dra. Carmen Garcia-Jares, la Dra.
Ndria Fontanals y el Dr. Roberto Romero como voca-
les. El Jurado no tenia trabajos ni publicaciones en
colaboracién con los socios que presentaban sus Tesis
Doctorales. En esta primera ediciéon, la Junta de Go-
bierno propuso una excepcion que fue ampliar tam-
bién a las Tesis Doctorales defendidas durante el afio
2020, por su singularidad, por lo que se ofrecian dos
premios, a 2020 y 2021. Finalmente, se han presen-
tados tres Tesis leidas en 2020 y seis en el 2021. El
fallo de los Premios ya se anuncié a los socios y estan
las actas del Jurado en la pagina web y se entregaran



los Premios durante la ceremonia de clausura de SE-
CyTA2022. La Presidenta lamenta el retraso en comu-
nicar el fallo, por lo que algunos de los premiados no
podran asistir a la misma, pero recogeran el premio
sus directores de Tesis.

La Presidenta anima a los socios jévenes a que
participen en la proxima edicién, que con las sugeren-
cias del jurado y el bagaje adquirido en esta primera
edicién, permitirdn que los premiados puedan asistir,
sobre todo si se encuentran de estancia post-doctoral
en el extranjero.

La Presidenta felicita a los premiados: en 2020, el
premiado es el Dr. Roger Per6 y el accésit es para el Dr.
Juan Francisco Ayala, mientras que, en 2021, el pre-
miado es el Dr. Alberto Celmay el accésit para la Dra.
Idaira Pacheco.

La Presidenta también informa que se ha actuali-
zado la web de la SECyTA para recoger estos nuevos
premios a Tesis Doctorales, ademas de los Premios
JAGD. Aprovecha para dar las gracias al Dr. Mario Fer-
nandez por su colaboracién en la actualizacion de la
web, asi como de las redes sociales, Facebook, Twitter
y recientemente Instagram.

2.5. Participacion de SECyTA en Farmaforum
junto otras Sociedades

La Presidenta indica que, a propuesta de D. Bernabé
Bodas, de Sciex, se habfa ofrecido a SECYTA la parti-
cipacion junto con otras sociedades en un evento con-
junto, en principio con el espiritu de las antiguas JA|,
dentro de Farmaforum, una reunién que se lleva a
cabo en IFEMA Madrid en Mayo, dentro del sector
farmacéutico/cosmético/nutracéutico. ..

Se han realizado algunas reuniones con los or-
ganizadores de Farmaforum y distintas sociedades
(SECYTA, SEQA, SEEM, SESMet, SEProt), ademas de D.
Bernabé Bodas, de Sciex. La propuesta inicial era or-
ganizar una reunion cientifica dentro de este foro con
la idea de que sirviera para conectar a este tipo de
industria con los investigadores para establecer siner-
gias. Desde la SECYTA se veia algun punto positivo,
como esa posibilidad de networking, pero como ne-
gativo, no serfan unas JAl a la vieja usanza, no susti-
tuyen a nuestras reuniones de la Sociedad, calendario
fijado en el mes de mayo. Por lo tanto, a priori, nos
podriamos comprometer a participar en una jornada
conjunta de todas las Sociedades (posible nombre
“Innovaforum”), en las fechas ya propuestas de 17 y
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18 de mayo de 2023, aunque no esta claro exacta-
mente qué podriamos aportar.

La Presidenta cede la palabra a D. Bernabé Bodas,
gue comenta que seria una manera de que las so-
ciedades cientificas hicieran una reunién de presenta-
cion de las mismas, que la industria nos conozca, en
un evento donde suelen asistir 2.000-3.000 personas
y que se podria pasar un formulario a los asistentes a
esta reunioén, para conocer sus intereses y adaptar los
contenidos en una proxima edicion.

La Presidenta cede la palabra al Dr. Esteban Abad,
socio de SECYTA, pero también Presidente de la SEEM
para que exprese su opinién, como Sociedad también
involucrada en este posible evento. El Dr. Abad se
muestra escéptico sobre el interés de este tipo de
evento, ya que no seran unas jornadas cientificas tipo
JAl'y que la asistencia sera dificil de predecir. En cual-
quier caso, las sociedades representan a la Academia
y no pueden pagar para asistir a un foro de este esti-
lo. Quizas pueda ser una via para acercar la industria
a las sociedades cientificas.

El Dr. José Antonio Gonzalez pregunta como se va
a informar a los asistentes a Farmaforum de que se
va a realizar este evento, para poder predecir la asis-
tencia. En este sentido, D. Bernabé Bodas comenta al
respecto que Farmaforum va a realizar una difusion
importante de la posible jornada y prevé una asisten-
cia elevada, que en cualquier caso se conocera de an-
temano.

La Presidenta cierra este punto, y comenta que la
Junta seguird informando a los socios sobre esta po-
sible jornada dentro de Farmaforum.

2.6. Posibilidad de organizar por parte de
SECyTA un Congreso Internacional

La Presidenta comenta que ya se ha comentado a ni-
vel de Junta, pero que trae este tema para tratarlo a
nivel de Asamblea, que seria el que SECyTA vuelva a
organizar un Congreso Internacional como ya se hizo
en 2010 con el ISC en Valencia y en 2019 con el Ibe-
rian Meeting en Santiago de Compostela.

La iniciativa parte realmente del Palacio de Con-
gresos de Granada, donde se realiz6 la SECyTA2018,
asi como otros eventos mas recientes como la Bienal

1 posteriormente a la realizacion de la Asamblea se estan barajando
nuevas fechas para el mes de septiembre de 2023.
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de RSEQ en junio de 2022. Sin embargo, la Presiden-
ta comenta que la SECyTA es una entidad con capa-
cidad para organizar un Congreso Internacional. De
entre los congresos que nos podrian interesar como
sociedad de cromatografia serfan el ISC y el HPLC. Por
lo que respecta al ISC la primera fecha libre seria el
2028, mientras que para el HPLC seria en 2029, pre-
cisamente el 30 aniversario del HPLC99 que también
se organizé en Granada por el Dr. Gelpi.

Respecto al ISC, la Presidenta comenta que ya
contacté con el Dr. Michael Lammerhffer, miembro
del comité permanente de ISC y que le parecié una
buena idea. El Dr. Lammerhd&ffer también esta en el
comité organizador de HPLC2023, y nos indicd que
quizas mejor empezar por ISC, que tiene un tamafio
medio que no con HPLC que es un congreso de mas
de 1.000 asistentes.

La Presidenta comenta que serfa un compromiso
de la Sociedad el traer un Congreso Internacional, ya
gue para entonces ya no seria Presidenta, pero asu-
me el compromiso de liderar el Comité Organizador
Local.

2.7. Organizacion de la proxima Reunion
Cientifica SECyTA 2023

La Presidenta comenta gue, aunque se presentara con
mas detalle durante la ceremonia de Clausura, ya in-
cluso antes de la pandemia el Dr. Joan Grimalt planted
Palma de Mallorca como sede de la Reunién de la
SECyTA. Los organizadores seran los Drs. Manuel Mir6
y Joan Grimalt y se celebrara del 16 al 18 de octubre
de 2023.

2.8. Premios y reconocimientos a socios

La Presidenta comenta que distintos socios de la SE-
CyTA han recibido distintos premios:

La Dra. Coral Barbas ha sido galadornada con el
Tswett - Nernst European Award por la European So-
ciety for Separation Sciences (EuSSS) que le fue entre-
gado durante el 26th ISSS en Eslovenia el pasado mes
de julio de 2022.

El Dr. Joan Grimalt recibié el Premio por su trayec-
toria investigadora en el area de la Quimica por parte
de la Societat Catalana de Quimica.

El Dr. Jordi Segura, exdirector del Laboratorio An-
tidopaje de Barcelona en el IMIM, ha recibido un pre-

mio de la Agencia Antidopaje Americana por la exce-
lencia en su investigacion en antidopaje.

Finalmente, la Presidenta también tienen una
mencidn para otros investigadores no socios de la SE-
CyTA pero que han sido relevantes en otras socieda-
des y en el panorama de la quimica analitica, los pro-
fesores Miguel Valcarcel Cases y Mari Cruz Moreno
Bondi que han fallecido este afno. El Boletin ya recogié
las dos notas de fallecimiento y se mandaron los pé-
sames a sus familias en nombre de la Sociedad.

3. Informe de la Secretaria

En su informe, la Secretaria trato los siguientes temas.

3.1. Socios de la SECyTA

El Secretario de la SECYTA, Dr. Juan V Sancho, informa
que, desde la ultima Asamblea General celebrada el
18 de noviembre de 2021 de modo on-line, hasta
hoy, 26 de octubre de 2022, se han recibido un total
de 52 altas y 30 bajas. Tras cuatro ediciones (2012-
2015) con balances negativos en nimero de socios, y
dos ediciones (2016-2017) con balances positivos, se
revierte el cambio de tendencia observado de ligeras
bajadas en las ediciones anteriores (2018-2021), y en
esta edicion (2022) se produce un balance neto de
+22 socios. En el listado actual de Secretaria el nime-
ro de socios a dia de la celebracion de esta Asamblea
es de 515 socios. El Secretario exhorta a los socios
a que se animen a promocionar la Sociedad entre
sus colegas, amigos, compaferos de departamento,
estudiantes, etc., para hacer mas grande, aun si cabe,
la Sociedad Espafola de Cromatografia y Técnicas
Afines.

El nimero de altas ha aumentado respecto en la
media de los Ultimos dos-tres afos mientras que las
bajas se mantienen. De las 32 bajas, 13 corresponden
a bajas estatutarias (debido a que el socio en cuestion
lleva tres impagos consecutivos) y 3 corresponden ju-
bilaciones de socios. El resto de bajas (13) engloban
las bajas anuales habituales, tipicamente por cambios
profesionales donde las técnicas cromatograficas ya
no son tan importantes.

Al respecto de las bajas, el Secretario recuerda,
aungue supone que también lo hara el Tesorero, que
el socio que desea darse de baja, lo comunique a Se-
cretaria o Tesoreria a principio de afo (enero o febre-
ro) para que ya no se le pasen las cuotas y no genere
gastos innecesarios por devolucion de recibos.



3.2. Ayudas concedidas por la SECyTA

Se han concedido un total de 5 ayudas (de 500 € cada
una) para la asistencia a congresos internacionales,
distribuidos de la siguiente forma:

— 32" SETAC Europe Annual Meeting, May 15%
- 19", 2022. Copenhagen, Denmark.

— 18" Annual Conference of the Metabolomics
Society (Metabolomics2022), June 19t - 23
2022. Valencia, Spain

— 38" International Symposium on Microscale
Separations and Bioanalysis, July 3 - 6" 2022.
Liege, Belgium

— 33" International Symposium on Chromato-
graphy (ISC2022), September 18™ - 22m 2022.
Budapest, Hungary

— 12™ International Peptide Symposium
(IPS2022), August 28" - September 2" 2022.
Sitges, Barcelona, Spain

En este afio la inversion en ayudas para que nues-
tros socios jévenes puedan asistir a eventos interna-
cionales se ha incrementado notablemente al ir desa-
pareciendo paulatinamente las restricciones por la
pandemia.

Se han concedido un total de 4 ayudas (de 250 €
cada una) para la asistencia a congresos patrocina-
dos por nuestra Sociedad, distribuidos de la siguiente
forma:

— X RSE5EM - X Reunion de la SEEM, June 1%t -
34 2022. Cordoba, Spain

— X NyNA — International Congress on Analytical
Nanoscience and Nanotechnology, September
5t -8" 2022. Ciudad Real, Spain

— VIl Workshop Micofood (Micofood2022) Sep-
tember 29™ -30%" 2022. Granada, Spain

Por lo tanto, en este ano la inversién en ayudas
para que nuestros socios jovenes puedan asistir a
eventos patrocinados también se ha incrementado
notablemente, aunque no se ha vuelto a niveles de
2017. En cualquier caso, la politica de becas deberia
revisarse en funcién de la disponibilidad presupuesta-
ria de la Sociedad.

En el caso de la presente Reunién, la Sociedad ha
concedido un total de 48 becas de inscripcién a la XXI
Reunidn Cientifica de la SECYTA (que han supuesto un
total de 12.020 €) y 44 ayudas de viaje (7.700 €) a

Cromatografia y Técnicas Afines

jovenes investigadores socios de la SECYTA que se
desplazan desde fuera de Almeria. De nuevo, se pone
de manifiesto el esfuerzo de la Sociedad para que sus
socios estudiantes puedan asistir y difundir los resul-
tados de sus investigaciones, ya que a nivel global
teniendo en cuenta todas las ayudas concedidas, ha
supuesto una inversion en 2022 recuperando los ni-
veles prepandemia en 2019.

3.3. Comunicacion electronica con los socios

El Secretario informa que desde la direccion de correo
secretaria@secyta.es los socios han recibido a lo largo
de este afio 2022 hasta 12 diferentes envios de co-
municacién por parte de Secretaria con novedades,
cursos, congresos, ofertas de trabajos, etc. Se recuer-
da a los socios que sigan utilizando la direccion secre-
taria.secyta@gmail.com para altas, preguntas, cues-
tiones, etc.

3.4. Numero especial del Journal of Chromato-
graphy A

Como ya ha mencionado la Presidenta, desde Se-
cretaria también se recuerda a los asistentes que se
pueden enviar los trabajos presentados a la Reuniéon
actual como articulos a publicar en un Volumen Vir-
tual Especial de la revista Journal of Chromatography
A, como se ha venido haciendo en los afos anterio-
res. Las instrucciones para el envio de los articulos, asf
como la fecha limite (28 de febrero de 2023) estan
indicados en la pagina web del congreso. Se anima a
los socios a que envien los trabajos a publicar ya que
los nimeros del Ultimo afio fue relativamente bajo (3
publicaciones) para el niumero de comunicaciones
presentadas a la Reunién, aunque la edicion anterior
2019 (prepandemia) se habfa producido un repunte
(11 publicaciones) que debemos intentar consolidar.

4. Informe del Tesorero

En el informe del Tesorero se trataron los siguientes
asuntos.

El Tesorero de la SECyTA, Dr. Jordi Diaz Ferrero,
presenta el estado de cuentas y el balance de ingresos
y gastos desde la pasada Asamblea General celebrada
on-line el 18 de noviembre de 2021, indicando que
dicho balance es positivo. Los datos presentados real-
mente corresponden al periodo del 01-07-2021 al 30-
06-2022, ya que como se comentd en la pasada
Asamblea, las cuentas se han de aprobar por la misma
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segun los Estatutos hasta el 30 de junio, fecha ante-
rior a la Asamblea, ya que el ejercicio econdmico se
cierra en esa fecha. Asi mismo, se debe presentar un
balance de situacién comparando el patrimonio neto
y el pasivo corriente frente al activo corriente. Sin em-
bargo, el Tesorero también presenta un balance de
entradas y salidas de caja como el que ha venido pre-
sentando en las Ultimas asambleas.

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

e Como se puede observar, el Boletin en este ejer-
cicio no se ha autofinanciado, ya que los ingre-
sos por publicidad no superan a los costes de
edicién, reparto y gratificaciéon de colaboracio-
nes, aunque solo aparece lo contabilizado y no
lo facturado.

® Respecto a las cuotas de empresas, el Tesorero
agradece a las mismas su aportacion al balance
anual, aunque han sido mas bajas por el retraso
en algunos pagos.

e Respecto a las cuotas de socios, tenemos unos
ingresos ligeramente superiores a otros afos,
debido al aumento en el nimero de los mismos,
ya que la cuota de socio se mantiene desde el
ano 2000. Los gastos resultan de la emisiéon de
los recibos, devoluciones, etc.

e Este afio los gastos de Junta, siguen siendo mas
elevados de lo habitual, no por realizar Juntas
de Gobierno, sino por incorporar en este capi-
tulo, dos nuevos conceptos que ya incorpora-
mos el ejercicio pasado, como son la empresa
contratada para gestionar la Ley de Proteccién
de Datos, asi como la Asesoria Fiscal, que tam-
bién se ha contratado.

e Los gastos respecto a la web han sido bajos,
s6lo mantenimiento de dominio.

e Respectos a los impuestos, basicamente la de-
claracién del IVA e IRPF.

e Como se puede observar, los intereses contras-
tan con los gastos bancarios, a pesar del depo-
sito fijo que dispone la Sociedad. Depésito que
recuerda el Tesorero que se va a cerrar por par-
te de la Entidad Bancaria.

e En el apartado de Congresos tenemos un balan-
ce negativo porque generalmente se han con-
tabilizado los gastos del Congreso del afio en
curso, que se suele realizar en octubre, después
del cierre del ejercicio econémico, mientras que
los ingresos se contabilizan el siguiente ejerci-
cio. Este hecho, recuerda el Tesorero que ya lo

avisé en la pasada Asamblea General, al cerrar
el ejercicio econémico a 30 de junio.

e 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 sequndo
plazo de muchas de ellas todavia no se ha rea-
lizado, y queda para el siguiente ejercicio eco-
némico.

e Por lo tanto, tenemos un balance positivo que
nos proporciona un colchén muy correcto. El
Tesorero comenta que cualquier socio que se
quisiera hacer cargo de la Tesorerfa se encontra-
ria unas cuentas perfectamente saneadas.

A continuacion, el Tesorero presenta el balance
econémico de la XX Reunién Cientifica de la SECyTA
celebrada de modo virtual en 2021. Cabe destacar
gue el balance de la reunién ha sido ligeramente ne-
gativo. El Tesorero indica que, en esta ocasion, siendo
en modo virtual, los ingresos por cuotas y patrocinios
ha sido menor, ademas de no incluir las becas de ins-
cripcion de los estudiantes finalmente becados, ya
gue no se ingresaron directamente.

A continuacién, el Tesorero presenta un resu-
men de lo que ha supuesto econémicamente para la
Sociedad este congreso. El Tesorero comenta que los
gastos del Congreso on-line corresponden solo a la
transferencia a Activa Congresos, la secretaria técnica
del mismo, asi como al pago de los Premios José An-
tonio Garcia Dominguez patrocinado por Bruker Espa-
fiola S.A., a la que agradece el Tesorero el patrocinio
de los mismos, que llegan este afio a la 172 edicion.

Al final de su intervencién, el Tesorero aborda al-
gunos temas generales, y en primer lugar comenta
que a fecha actual todo el dinero de la Sociedad esta
en cuenta corriente y que como sociedad cientifica no
deberiamos contratar fondos de inversion y correr
riesgos con el dinero de nuestros socios. Por otra par-
te, el Tesorero comenta los esfuerzos por minimizar
las comisiones bancarias que nos cobra el BBVA, pero
han sido infructuosos porque no hay una persona fi-
sica con la cual negociar tras el cierre de oficinas ban-
carias, etc.

Respecto al tema de los impagados, este afo ha
habido unos 13, lo que nos genera gastos bancarios.
Por lo tanto, el Tesorero recuerda a los socios que si
en lugar de no pagar la cuota correspondiente al afio
en curso se avisase a la Sociedad de la baja correspon-



diente antes de pasar al cobro de las cuotas (habitual-
mente a final del primer trimestre), se haria un favor
a la Sociedad.

Finalmente, el Tesorero muestra un histérico des-
de su inicio como Tesorero con Maria José Gonzalez
como Presidenta en 2011-2015, con Francisco Javier
Santos como Presidente en 2015-2019 y finalmente
con Ana Maria Garcia Campafia como Presidenta en
2019-2022. Ahora en estas nuevas elecciones se vuel-
ve presentar y seguirfa como Tesorero hasta 2026, se-
rian 15 afios con la misma persona controlando el
dinero de la Sociedad. Se pregunta el Tesorero si los
socios se fian de dejar el dinero en las manos de la
misma persona durante tantos afios. El Tesorero ani-
ma a los socios a que participen de la gestion de la
Sociedad y que se presenten candidaturas a Tesorero
o Tesorera en las futuras elecciones dentro de cuatro
anos.

La Presidenta indica a los socios que han solicitado
las ayudas que, para no alargar la Asamblea, se acer-
guen al lugar de la sala donde se encuentran el Secre-
tario y el Tesorero para recibir el cheque bancario co-
rrespondiente, toda vez que ya han finalizado sus
respectivos informes.

5. Continuacion de punto 5 del Orden del dia:
Elecciones a la Junta de Gobierno

Una vez finalizado el proceso de votaciéon de los so-
cios asistentes, y realizado el escrutinio por parte de
los miembros de la Mesa Electoral, tanto de los votos
presenciales como los votos enviados por correo, el
Presidente de la Mesa Electoral, Dr. Joan Grimalt
Obrador, comunica a los presentes el resultado de la
votacion:

Votos emitidos totales: 112
Votos emitidos validos: 112
Votos nulos: 0

Votos en Blanco: 1

El reparto de los votos emitidos ha sido el si-
guiente:
Vicepresidente:
Dr. Francisco Javier Santos Vicente (Universitat de Bar-
celona): 111
Tesorero:

Dr. Jordi Diaz Ferrero (IQS, Barcelona): 111
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Vocales:
¢ Dr. José Antonio Gonzélez Pérez (IRNAS, CSIC,
Sevilla): 103

e Dra. Nuria Fontanals Torroja (Universitat Rovira i
Virgili, Tarragona): 108

¢ D. Manuel Gayo Gonzalez (Agilent Technolo-
gies, S.A.): 104

e Dr. Miguel Angel Pérez Alonso (Bruker Espafio-
la, S.A.): 106

Una vez finalizada la votacién, la Presidenta quie-
re agradecer el trabajo realizado por los miembros de
la Mesa Electoral. Asi mismo agradece a todos los so-
cios de la SECyTA la participacién en estas elecciones.

6. Ruegos y preguntas

A continuacion, se abre el turno de ruegos y pregun-
tas, aungue en primer lugar la Presidenta cede la pa-
labra al Dr. Mario Fernandez, uno de los editores del
Boletin de la SECYTA para que informe a los socios
sobre el mismo.

En nombre de los editores del Boletin, el Dr. Mario
Fernandez recuerda a los socios que el Boletin es la
revista de la Sociedad y que tenemos que sentirla
como propia y estar orgullosos de publicar en ella y de
poder contribuir con nuestros trabajos. El Dr. Fernan-
dez recuerda que hay secciones que no se incluyen en
algunos numeros porque no hay aportaciones de los
socios, como la seccién de resefias bibliograficas. Ade-
mas, también recuerda a los socios jévenes que redac-
tar un articulo para el Boletin también es un trabajo
formativo, y que no hay ningun problema en publicar-
lo en inglés, si les resulta mas sencillo. También re-
cuerda a los socios jovenes la seccidon de resimenes
de Tesis Doctorales defendidas por los socios, que em-
pezd muy fuerte cuando se lanzé pero que en los Ul-
timos numeros ha descendido, y seguro que no es
porgue los socios no presenten Tesis Doctorales, como
ya hemos visto en la participacion del Premio SECyTA
a Tesis Doctorales. Asi que anima a los socios presen-
tes que envien sus resimenes al Boletin cuando de-
fiendan sus Tesis, un o dos meses antes de junio o
diciembre para que aparezcan en el Boletin corres-
pondiente.

La Presidenta da las gracias a todos los editores
del Boletin, Mario Fernédndez, Maria Luz Sanz, Ana
Cristina Soria y Ana Isabel Ruiz por todo el trabajo
excelente que hacen para producir unos Boletines tan
interesantes para los socios.
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La Dra. Mercedes de Frutos pide la palabra para
dar las gracias a los miembros de la Junta Directiva
de la SECyTA por el trabajo desinteresado que rea-
lizan, pero también una llamada de atencién a los
socios al hilo de los comentarios del Tesorero, Dr.
Jordi Diaz. La Dra. De Frutos opina que quizas los
socios abusamos un poco de lo comodo que resulta
que los miembros de la Junta estén siempre ahi.
Tenemos dos aflos hasta la proxima renovacion par-
cial de la Junta y los socios debemos mentalizarnos

que debemos participar de la gestién de la So-
ciedad.

La Presidenta comenta que le parece totalmente
razonable los comentarios de la Dra. De Frutos sobre
la renovacion y participacion en la gobernanza de la
Sociedad.

JUuAN VICENTE SANCHO LLoris
Secretario de la SECyTA
Almeria, 26 de octubre de 2022

ANEXO |
Relacién de Socios asistentes a la 222 Asamblea General de la Asociacién “Sociedad Espanola
de Cromatografia y Técnicas Afines”. Almeria, 26 de octubre de 2022.

N° de socio Socio (Apellidos, Nombre) N° de socio Socio (Apellidos, Nombre)
1054 Abad Holgado, Esteban 1145 de la Puerta Garcfa-Barroso, Angel
1027 Aguera Lopez, Ana 1539 del Olmo Iruela, M* Monsalud
2022 Alonso Dasques, Luz 1976 Delgado Povedano, Maria del Mar
1938 Aparicio Muriana, Maria del Mar 972 Diaz Ferrero, Jordi
1844 Arce Lopez, Beatriz 23 Diez Masa, José Carlos
1950 Armada Alvarez, Daniel 1967 Diez Palet, Isabel
2024 Azorin Luis, Cristian 2013 Dominguez Garcia, Pol
1868 Bellot i Pulido, Marina 2029 Duran Olmos, Maria Amalia
1886 Bernardo Bermejo, Samuel 1788 Fabregat Safont, David
1804 Bodas Morales, Bernabé 1552 Fernandez Escobar, Inmaculada
2011 Borrull Riera, Silvia 2027 Fernandez Garcia, Alfonso
1991 Cadena Aponte, Flor Ximena 614 Fernandez Martin, Mario
2028 Cano Carrillo, Irene 676 Fernandez Ramon, Pilar
1931 Carbonell Rozas, Laura 1503 Fontanals Torroja, Nuria
2030 Carmona Molero, Rocio 479 Frutos Gémez, Mercedes de
1899 Carrasco Pancorbo, Alegria 1486 Galindo Iranzo, Placido
1850 Castilla Fernandez, Delia 1939 Gélvez Ontiveros, Yolanda
1949 Castillo Zamora, Aly Jesus 1419 Garcia Campana, Ana M.?

2035 Castifieira Landeira, Ana 2010 Garcia Garcinufo, M.? de los Reyes
1337 Castro Puyana, Maria 1883 Garcia Jares, Carmen

1709 Celeiro Montero, Maria 1962 Gayo Gonzélez, Manuel

1541 Chisvert Sanfa, Alberto 1779 Gil Solsona, Rubén

2021 Cokdinleyen, Melis 1155 Goémara Moreno, Belén
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N° de socio Socio (Apellidos, Nombre) N° de socio Socio (Apellidos, Nombre)
2018 Gomez Canela, Cristian 2023 Mohammadnezhad, Pouya
1997 Gomez Regalado, Maria del Carmen 1973 Moral Ruiz, Alberto
222 Gonzélez Carlos, Maria José 1532 Moreno Gonzélez, David
1768 Gonzélez Pérez, José Antonio 1998 Moscoso Ruiz, Inmaculada
1728 Gonzélez Salamo, Javier 594 Moyano Morcillo, Encarnacién
1628 Gotor Navarra, Gemma 1965 Or6 Nolla, Bernat
2015 Goyenechea Cunillera, Julia 1953 Ortega Zamora, Cecilia
1969 Gracia Marin, Elisa 2012 Ortiz Almirall, Xavier
341 Grimalt Obrador, Joan 2034 Paris Reche, Agustin Manuel
1298 Hernandez Borges, Javier 1386 Pérez Alonso, Miguel Angel
1261 Hernandez Hernandez, Félix 1963 Plaza Bolafios, Patricia
1288 Herrero Calleja, Miguel 903 Quintanilla Lépez, Jesus Eduardo
1987 Jambrina Hernandez, Eva 2026 Ramirez Lopez, Viviana Gabriela
1958 Jiménez Amezcua, Ignacio 1907 Rivas Blas, Sergio
711 Jiménez Luque, Begona 2019 Rivera Pérez, Araceli
2008 Jiménez Skrzypek, Gabriel 1888 Rubio Lareu, Laura
2020 Laquintana Alonso, Diego 1317 Ruiz Matute, Ana Isabel
858 Lebrén Aguilar, Rosa 1935 Salido Fortuna, Sandra
1773 Lliberia Blasco, Josep Lluis 2017 Sanchez Martinez, José David
1357 Lorenzo Garcia, M.? Paz 764 Sancho Llopis, Juan Vicente
1655 Lores Aguin, Marta 628 Santos Vicente, Francisco J.
2014 Losada Baranera, Mar 1160 Sanz Murrias, Maria Luz
1960 Luque Jurado, Inmaculada 1165 Soria Monzén, Ana Cristina
677 Marcé Recasens, Rosa M.2 1981 Tejedor Matellanes, Paula
1464 Marco Asensio, Esther 1618 Valdés Tabernero, Alberto
1910 Marquez San Emeterio, Layla 2025 Vallez Gomis, Victor
1980 Mata Pesquera, Maria 1951 Vézquez Ferreiro, Lua
1860 Mena Garcia, Adal 1643 Zafra Goémez, Alberto
1451 Mendiola Ledn, José Antonio
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50 ANIVERSARIO GCTA

Del GCTA a la SECyTA: una vision personal

M.? Teresa Galceran. ExPresidenta del GCTA y de la SECYyTA

Nunca pensé que volveria a coger la pluma para escri-
bir en el Boletin después de tantos afios, pero la Pre-
sidenta, Ana M.? Garcia Campanfa, a raiz de la cele-
bracién del cincuentenario de la fundacién del GCTA
gue tuvo lugar en Almeria a finales de octubre, me
sugirié que escribiera algo. Aunque en principio dudé
en aceptar, no tenia claro qué podia contar que fuera
de interés para los miembros actuales de la SECyTA,
finalmente me decidi y ahora le agradezco que su su-
gerencia me haya permitido rememorar muchos he-
chos que tenia medio olvidados.

Me ha parecido
interesante hacer una
aproximacion a la his-
toria del GCTA lo que
no deja de ser una
osadia por mi parte, y
la he ordenado cro-
nolégicamente ha-
ciendo especial hinca-
pié en la Ultima etapa
que vivi en primera li-
nea siendo presiden-
ta. De las etapas anteriores hay diversos articulos, en
concreto los publicados en el Boletin a raiz de la cele-
bracion de los 25 afios. Dado que la memoria es trai-
dora, y aunque he consultado actas de las Juntas Ge-
nerales y apuntes de algunas de las reuniones a las
gue asisti y que por suerte no habfa desechado, quie-
ro sefalar que los comentarios que siguen correspon-
den a mi vision personal. En consecuencia, pueden
resultar sesgados y parciales y me apresuro a pedir
disculpas y benevolencia por ello.

La gestacion y los primeros pasos

Mis primeros recuerdos relacionados con la Sociedad
se remontan al afio 1968 cuando, a poco de terminar
la licenciatura, asisti al Primer Simposio Nacional de
Cromatografia que se celebré en Barcelona organiza-
do por ANQUE en el marco de Expoquimia. Ademas
de Lluis Eek, mi director de tesis de licenciatura y se-
cretario del simposio, eran miembros del comité cien-
tifico y presentaron trabajos un grupo de cromatogra-
fistas entusiastas de entre los cuales recuerdo a Manuel

Dabrio, Miquel Gassiot, Fco. Farré Rius y José Antonio
Garcia Dominguez que ya llevaban un tiempo conside-
rando la posibilidad de crear una asociacion que aglu-
tinara a los usuarios de la cromatografia en Espafa. La
idea era interesante, pero habia que encontrar el
modo de hacerla cristalizar ya que crear una asociacion
en Espafa en pleno franquismo no era tarea facil.

El catalizador resulté ser el interés por organizar el
10° Simposio Internacional de Cromatografia en Espa-
fia. Tengo entendido que, finalmente, fue Manuel Da-
brio quién sugirio la idea de crear un grupo especializa-
do de la Real Sociedad Espafiola de Fisica y Quimica
(RSEFQ). Una visita a Angel Martin Municio, uno de los
vicepresidentes de la RSEFQ, permitié establecer el pro-
cedimiento. Se presenté una solicitud firmada por
miembros de la Real Sociedad, el Grupo fue creado en
noviembre de 1972 y la primera reunién de la junta se
celebré en Madrid el 17 de enero de 1973, bajo la pre-
sidencia de M.? Josefa Molera. En esta reunién se nom-
bré una junta directiva provisional con dos vicepresiden-
tes, uno de Madrid y otro de Barcelona, los dos nucleos
mas importantes de socios en aquellos momentos.

El GCTA nacié con impetu, el nUmero de socios
aumento rapidamente y ya en el mes de mayo eran
mas de 60, se publicé el nimero 0 del Boletin y se
consiguio que se aceptara la celebraciéon del 10° Sim-
posio Internacional de Cromatografia que tuvo lugar
en Barcelona a finales de setiembre de 1974. En este
punto hay que destacar el inestimable apoyo del Pro-
fesor Georges Guiochon, en cuyo laboratorio de Paris
habian trabajado Manuel Dabrio y Francisco Farré Rius.

Algunas de las caracteristicas que diferencian el
GCTA de otras sociedades cientificas espafnolas ya son
detectables en los primeros afos de singladura de la
sociedad como es por ejemplo el interés en establecer
relaciones con empresas comerciales. Ya en la primera
reuniéon de junta, Fco. Farré Rlus (Perkin Elmer) fue
elegido vocal de la Junta de Gobierno. La presencia de
miembros de las casas comerciales en las juntas se ha
mantenido hasta la actualidad y pone de manifiesto
gue el GCTA no pretendia ser Unicamente una socie-
dad cientifica al uso, sino que también se pensaba po-
tenciar la transferencia de informacién y conocimien-



tos y esta transferencia iba en las dos direcciones. Por
ejemplo, en la Bienal en Alicante de 1975, Fco. Farré
pregunté si en la audiencia habia alguien interesado
en alguna técnica distinta de la GC o la cromatografia
en papel. Vistos los resultados se organizaron cursos
de cromatografia de liquidos en Madrid y Barcelona.
Otra caracteristica a destacar del GCTA es la politica de
becas para la asistencia a las reuniones cientificas del
grupo que ha sido una constante a lo largo de toda su
historia. El nimero de becas empez6 siendo reducido,
tres en el simposio del ano 1974 en Barcelona, pero
crecié notablemente y en los Ultimos afos era del or-
den de 50 o 60. En relacién con este tema quisiera
remarcar que el GCTA siempre fue mas partidario de
potenciar las becas que los premios con la idea de fa-
cilitar una mayor distribucién de las ayudas y evitar
personalismos en trabajos que, frecuentemente, son el
resultado de un grupo de trabajo.

El asentamiento

El GCTA naci6 en el momento oportuno lo que pone
de manifiesto la visién de futuro de los fundadores
gue fueron capaces de detectar la aparicion de una
necesidad. A finales de los afios 60 la cromatografia
de gases empezaba a ser usada en los laboratorios de
analisis de algunas industrias quimicas espafolas y se
empezaba a introducir en los laboratorios de centros
de investigacion y universidades, pero faltaba forma-
ciéon tanto sobre fundamentos como en aspectos
practicos y parecia necesario establecer algun tipo de
comunicacion entre los usuarios de la técnica. El
GCTA vino a ocupar este vacio; por ejemplo, en los
primeros afios se organizaban reuniones locales, tanto
en Madrid como en Barcelona, en las que se discutian
problemas, teorias y soluciones. Yo recuerdo las de
Barcelona a las que asistiamos personal del 1QS, el
CSIC y la Universidad de Barcelona. Eran discusiones
abiertas en las que interveniamos tanto los directores
de los trabajos como los becarios. El interés de estas
reuniones disminuyé cuando la técnica se asenté y su
celebracion fue decayendo al cabo de tres afios.

La divulgacion de las actividades del GCTA se rea-
lizd siempre gracias a la edicién del Boletin que fue
saliendo regularmente, aunque persistia el problema
de encontrar un editor que ofreciera continuidad.
Esto cambié en 1977 cuando José Antonio Garcia Do-
minguez relanzo el Boletin aumentando el niumero de
paginas y el nimero de ejemplares editados. Poste-
riormente, y durante mas de 20 afos, la editora fue
Isabel Martinez Castro quien con tesén y eficacia con-
siguié que el Boletin se convirtiera en una herramien-

Cromatografia y Técnicas Afines

ta imprescindible del GCTA. Nunca le estaremos lo
suficientemente agradecidos.

Una de las actividades principales del GCTA ha sido
siempre la celebracién de sus reuniones anuales que
permitieron mantener los contactos, compartir los
avances cientificos que se iban produciendo y fomentar
la formacion de los estudiantes. En una primera etapa,
el grupo asistia a las reuniones bienales de la RSEFQ
como un grupo especializado mas, aunque ya desde
un principio se detectaron algunas disfunciones. Asi, ya
en las primeras reuniones se puso de manifiesto la ne-
cesidad de agrupar las contribuciones sobre cromato-
grafia en una sesién temaética o el interés por participar
en la organizacion. Baste recordar la Bienal de 1980
celebrada en Burgos, donde nos alojaron en un semi-
nario que llevaba afos cerrado y cuyas condiciones se
pueden definir como sumamente deficientes. Asistia-
mos, aungue las reuniones no nos convencian, y esta
situacion se hizo insostenible en la Bienal celebrada en
Murcia el ano 1988 por dos razones: (i) el formato con
numerosas contribuciones orales de poco interés, agru-
padas aleatoriamente y con el publico entrando y sa-
liendo continuamente de las salas y (i) la exposicion
comercial que fue relegada a un local minusculo situa-
do al fondo de un estrecho pasillo y alejado de las salas
de conferencias. Los responsables de las casas comer-
ciales se quejaron y Emilio Gelpi, que acababa de ser
elegido presidente, propuso dejar de asistir a las biena-
les y realizar las reuniones por nuestra cuenta.

Muchas de nuestras reuniones en esta época se
celebraron en el marco de las Jornadas de Analisis Ins-
trumental (JAI) que se celebraban en Barcelona cada
tres afios. EI GCTA ya estuvo implicado en las primeras
que tuvieron lugar el aflo 1975 y dos de nuestros so-
cios, Manuel Dabrio y Fco. Farré, junto con Manuel
Otero de Expoquimia estuvieron durante afios a cargo
de la organizacion. Esto permitio que el GCTA estuvie-
ra siempre bien representado y nuestra contribucién
fue siempre notable; por ejemplo, en el afio 1996 su-
per6 el 50% de los trabajos presentados. Personal-
mente recuerdo las JAI como un alivio mientras fui pre-
sidenta ya que a pesar de perder algo de identidad y
protagonismo como grupo y que habia roces y algunos
problemas, me permitié cada tres afios no tener que
planificar una reunién. No teniamos beneficios, pero
Expoquimia se encargaba de la organizacion, financia-
ba las becas, aunque habia que recordarselo, y noso-
tros nos encargabamos junto con otras sociedades del
programa cientifico. También celebramos reuniones
con otras sociedades, algunas de ellas internacionales,
baste citar la de Almeria en 1977 o el HPLC de 1999.
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De entre nuestras reuniones recuerdo especialmen-
te la celebrada en Reus en 1989 ya que significd un
cambio notable en el formato debido principalmente a
las ideas del Presidente Emilo Gelpi. Se organizd en
base a carteles, con pocas presentaciones orales y es-
pecialmente enfocadas a la presentaciéon de innovacio-
nes, resultados de interés y novedades y alejadas de la
idea de engrosar los curriculos. Este formato se mantu-
vo hasta la disolucion del GCTA y recuerdo reuniones
de la Junta Directiva con un montén de resimenes en-
cima de la mesa escogiendo con cuidado aquéllas que,
por el contenido y conferenciante, parecian ser la mejor
opcion. Se implementd la discusion de carteles, la cele-
bracién de mesas redondas sobre temas concretos con
presencia de distintas casas comerciales y se fomenté
la interaccién con la exposicién comercial. Otra reunion
que no puedo dejar de comentar es la de Lugo en
1998 donde celebramos los 25 afios de nuestra socie-
dad y gracias a Alberto Cepeda disfrutamos de una
excelente muestra de gastronomia gallega, y la de San
Sebastian del aflo 1991 en el Palacio de Miramar que
se estrenaba como centro de reuniones y que gracias a
las subvenciones que consigui® Carmen Dorronsoro,
representd un éxito econémico que permitié engrosar
notablemente las arcas del GCTA.

En sus afios de vida el GCTA sufrié diversos avata-
res, pero sélo hubo una crisis interna que merezca ser
comentada y surgié en las elecciones de la junta del
afno 1984 en Castellén cuando el resultado de la elec-
cion de presidente produjo un empate entre Joan Al-
baigés y Luis Gascd. Los asistentes a la asamblea que-
damos atonitos, nadie sabia qué hacer ante un caso
como aquél y se optd por consultar a la Real Sociedad
por si los Estatutos permitian encontrar una solucion.
La respuesta fue negativa y se sugirié que fuera la Jun-
ta Directiva quien adoptara la decisién que juzgara
conveniente. La Junta estudi6 el caso y acordd votar
entre tres propuestas: repetir las elecciones, que el pre-
sidente fuera elegido por la junta directiva por vota-
cion y decidirlo por sorteo. Sorprendentemente, las
tres opciones volvieron a quedar empatadas por lo que
se otorgd un voto de calidad al presidente que optd
por la segunda opcion resultando elegido Luis Gasco.

Entre las contribuciones del GCTA al desarrollo e
implantacion de la cromatografia en Espafia, como son
el haber permitido establecer relaciones profesionales y
de investigacion entre los socios y haber ayudado a
generaciones de jévenes a lanzarse al cultivo de esta
especialidad, debo destacar el haber potenciado y faci-
litado la publicacion de la investigacion realizada en
revistas internacionales. Esto se hizo publicando un nu-

mero especial del Journal of Chromatography con los
trabajos presentados en nuestra reunién que cumplian
los estandares de calidad requeridos por la revista lo
gue se inicié en el congreso de San Sebastian de 1991.
Emilio Gelpi y Joan Grimalt se implicaron a fondo y
mantuvieron con tesén durante afios esta iniciativa
gue, con un formato distinto, aun sigue manteniéndo-
se. Quizas hoy esto no parezca importante pero enton-
ces no era tan frecuente encontrar publicaciones espa-
folas y la iniciativa ayudé a la internacionalizacion.

La disolucion

Como se ha comentado, el GCTA nacié como un gru-
po especializado de la RSEFQ vy los primeros afos dis-
currieron sin disfunciones remarcables, aunque el gru-
po era critico con el funcionamiento de las bienales. El
primer problema surgié en 1978 cuando la Real Socie-
dad no acept6 la propuesta de nombramiento del pro-
fesor Guiochon como miembro de honor. El GCTA se
sentia en deuda con el profesor porque habfa sido
mentor de la sociedad e impulsor del 10° Simposio de
Cromatografia y la negativa a su nombramiento se
tomé como una discriminacion, y por primera vez se
produjeron peticiones de desvinculacion del grupo de
la Real Sociedad. Sin embargo, se opt6 por volver a
solicitar el nombramiento que, finalmente, se le otorgo
en la XVIII Bienal que tuvo lugar en Burgos el afio 1980.

En el afio 1981, y como resultado de la division de
la RSEFQ, el GCTA se adscribié a la RSEQ y, en conse-
cuencia, en 1982 todos los socios pasaron a ser miem-
bros de esta sociedad. Ademas, a partir de 1983, la
RSEQ se encargd directamente de todas las activida-
des administrativas (altas y bajas de socios y cobro de
cuotas). Este procedimiento que fue aceptado por el
GCTA, se aplicé sin problemas remarcables hasta
1991 cuando la Real Sociedad subi6 las cuotas de los
socios adheridos lo que implico criticas y se empezd a
cuestionar el retorno que recibia el grupo.

En los afios 90 hubo un aumento notable en el
numero de socios; por ejemplo, en el afo 1991 eran
unos 550 y en el 1994 méas de 700. Ahora bien, no
habia manera de saber el nimero exacto ya que los
listados de socios que recibian el Boletin y los de la
RSEQ no cuadraban y se detectaba una baja eficacia
en la gestion administrativa. Existia ademas un proble-
ma adicional que era el continuo aumento de cuotas
lo que creaba disgusto y desazén. El aumento de cuo-
tas se debia especialmente a la necesidad de la RSEQ
de disponer de fondos para financiar la publicacion de
la revista Anales que consumia el 80% del presupues-
to. Los intentos de mejorar el nivel cientifico de la



revista y su indice de impacto, aunque loables, resul-
taban inasumibles y condicionaban la supervivencia
de la RSEQ. Los representantes del GCTA que asistian
a las reuniones de la Junta de Gobierno de la Real
Sociedad defendiamos incansablemente la imposibili-
dad de mantener una publicacion de aquel tipo. Este
tema se planted en diversas ocasiones y en la Asam-
blea General del GCTA que se celebré en Pefiiscola en
1994 se planted la necesidad de separarnos, aungue
el problema de cémo conseguir un NIF para gestionar
los ingresos y gastos sobrevolaba la discusion.

A raiz de la decisién gue se tomd en esta reunion,
se procedié a realizar una consulta a los socios sobre
la propuesta de separaciéon de la RSEQ que dio como
resultado un 98% de votos afirmativos y, en conse-
cuencia, se incluyd un punto en la asamblea que se
celebré en Madrid en el afio 1995. La reaccion de la
RSEQ fue inmediata y en una carta del presidente J.A.
Rodriguez Renuncio, se indicaba que era la Junta Di-
rectiva de la Real Sociedad el Unico érgano capacitado
para disolver un grupo especializado. A sugerencia del
presidente E. Gelpi, y después de varias intervenciones
a favor y en contra, la asamblea optd por intentar un
nuevo dialogo y plantear la disolucion mas adelante.
Esta politica de coexistencia se mantuvo durante el
afo 1996, evitando una ruptura e intentando obtener
una independencia econémica. Las impresiones sobre
los contactos con miembros de la Junta Directiva de
la RSEQ eran relativamente optimistas, pero no era asi
con el presidente. De todos modos, y dado que ha-
bian de realizarse elecciones a la presidencia de la Real
Sociedad, se decidio esperar acontecimientos.

Las relaciones con el nuevo presidente, Carlos Pico,
mejoraron notablemente. Se aprecié un esfuerzo para
encauzar el tema de los grupos especializados. De he-
cho, los problemas planteados por el GCTA eran com-
partidos por otros grupos. Se buscaron férmulas que
permitieran mantener la vinculacion y en esta linea el
GCTA propuso considerar la Real Sociedad como un
marco en el que se desenvolvieran los grupos mante-
niendo el nombre y el NIF. Respecto a las gestiones
administrativas, se proponia que fueran realizadas por
los grupos y que se destinara una parte de las cuotas
a la Real Sociedad. Un texto en esta linea se aprobd en
la asamblea que tuvo lugar en Almeria en 1997, en la
gue se acordd que si no se obtenian resultados signi-
ficativos, la Junta de Gobierno se constituiria como
Junta Gestora de una nueva sociedad. Las relaciones
fueron fluidas, se realizaron varias reuniones a fin de
cuadrar las listas de socios, se abrié una cuenta en una
sucursal bancaria de Barcelona donde residia el tesore-
ro (Luis Comellas) y se consiguié gestionar los cobros

Cromatografia y Técnicas Afines

de los socios adheridos y las contribuciones de las em-
presas colaboradoras. Sin embargo, en la Reuniéon Bie-
nal celebrada en Canarias en marzo de 1999 se reno-
vo la mitad de la junta directiva de la Real Sociedad v,
como consecuencia de ello, las relaciones volvieron a
empeorar. En esta nueva junta predominaba el criterio
de potenciar los socios numerarios en detrimento de
los adheridos, categoria a la que pertenecian mas del
80% de nuestros socios. Se barajaba la idea de elimi-
nar este tipo de socios, amenaza que se cumplié en los
nuevos estatutos aprobados en noviembre de 2001
cuando ya se habia disuelto el GCTA. Esta actitud de
la RSEQ llevd a la Junta de Gobierno a proponer llevar
adelante, en la asamblea celebrada en Alcala de Hena-
res en julio del 2000, la creacién de una nueva socie-
dad paralizada durante 6 afos. En esta ocasion, las
intervenciones de los asistentes a la asamblea fueron
todas a favor, aunque a algunos socios les resultaba
penoso. Recuerdo a Manuel Dabrio diciendo que esta-
ba de acuerdo “con dolor”. El nombre de la nueva
sociedad, SECYTA en lugar de SECTA que parecia poco
adecuado, se acordd en una reunién de la Junta Direc-
tiva en el comedor de la Facultad de Quimica de la
Universidad de Alcala, en un receso después de comer.

La Junta Directiva actuando como Junta Gestora de
la nueva sociedad y especialmente el secretario Xavier
Guardino, se encargaron de realizar los tramites oportu-
nos para la creacién de la nueva sociedad durante el
cuarto trimestre del afio 2000 y los primeros meses del
2001. Debo decir con satisfaccion que se consiguioé crear
la sociedad sin pérdidas notables de socios y de patrimo-
nio. A su vez, se mantuvieron reuniones con miembros
de la Junta Directiva de la RSEQ gue estaban interesados
en aclarar aspectos de tesoreria correspondientes a los
dos Ultimos afios y se llegaron a acuerdos sobre estos
temas. Sin embargo, los intentos de tener una reunion
con el presidente con quien queriamos comentar nues-
tras intenciones no dieron resultado, aunque en una
conversacion telefonica del 17 de abril del 2001 se le
informé de la previsible disolucion del GCTA. En una
entrevista entre la Presidenta y Luis Oro, presidente de
la RSEQ, que tuvo lugar cuando ya hablamos aproba-
do la disoluciéon me parecié detectar que no habian sido
suficientemente conscientes de que nuestra decision era
firme. De todos modos, la RSEQ aprobo formalmente la
disolucion del GCTA el 25 de junio de 2001.

La disolucién no era tarea facil. Sabiamos que era
la Junta de Gobierno de la Real Sociedad quién te-
nia la potestad para ello. Sin embargo, estudiando el
reglamento de los Grupos Especializados observamos
gue se podian disolver por acuerdo de su Junta Gene-
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ral. Por ello y a fin de poder tomar el acuerdo, inclui-
mos un punto especifico con el texto “Disolucion del
GCTA" en el orden del dia de la XXX Reunién de la
Junta General celebrada en la Facultad de Farmacia de
Valencia el 20 de abril de 2001.

Recuerdo bien aquel dia, la sala llena a rebosar, la
mesa presidida por toda la Junta Directiva del GCTA y
la Editora del Boletin y todos emocionados votando a
mano alzada, se habia controlado la asistencia a la en-
trada, la disolucion de una sociedad que sentiamos pro-
pia y que lamentabamos tener que disolver. Acabada la
votacion sin ningln voto en contra, la sala estallé en un

emotivo aplauso. Quiero pensar que respondia a una
mezcla de tristeza por la disolucion, alivio por superar
un problema que parecia endémico e ilusion y esperan-
za por el futuro de la nueva sociedad, la SECYTA.

El 20 de abril del afio 2001 termina la historia del
GCTA, aungue no la de la Sociedad de Cromatografia
y Técnicas Afines ya que la SECYTA nacié como su
legitima heredera. De hecho, ha reivindicado esta he-
rencia en numerosas ocasiones y en todas sus reunio-
nes. En concreto, celebrando este afio el cincuentena-
rio de su fundacién que ha sido el motivo que ha
justificado el relato precedente.

Algunas reminiscencias de tiempos pasados

Emilio Gelpi Monteys. Expresidente del GCTA

La reciente cena de gala del pasado 26 de octubre en
Almeria celebrando los 50 afos de la constituciéon del
Grupo de Cromatografia y Técnicas Afines (GCTA), aho-
ra SECyTA, para mi resultd ser una situacion ciertamen-
te emotiva en una noche maégica de un ano realmente
maégico, como dije en mi breve intervencion durante el
evento. Lo digo porgue después de 10 afios de jubila-
do, cuando das por hecho que casi todo el mundo ya
se ha olvidado de ti y de tu trabajo, no suele ser corrien-
te que la revista de mayor impacto en Espectrometria
de Masas te comunique que quieren dedicarte un nu-
mero honorifico por tus contribuciones en el campo (1)
y que, ademas, coincida que en el mismo afo tus exco-
legas de la SECYTA te inviten a una reunién tan espe-
cial. Repito una vez mas mi sincero agradecimiento a la
Presidencia y Junta Directiva de la Sociedad por haber-
me permitido vivir momentos tan entrafables.

Durante el acto me di cuenta de que tal vez no
habia reflexionado ni explicado nunca cudl era el ba-
gaje cientifico que en 1971 me acreditaba para formar
parte del grupo fundador del GCTA. De hecho, cai en
la cuenta de que habia pasado méas de 6 anos en Es-
tados Unidos, centrado en mi tesis doctoral y después
en mi estancia en Berkeley, por lo que a mi regreso a
Barcelona no conocia a nadie de aquel grupo promo-
tor de ilustres cientificos espafioles ni ellos sabian de
mi. Si la memoria no me falla fue el Dr. Francisco Farré
Rius, que entonces ocupaba un cargo ejecutivo en Per-
kin Elmer, quien cerro el circulo y me introdujo en el
grupo fundador. Por diversas circunstancias él era co-
nocedor de que en el periodo 1966-69 yo habia desa-
rrollado y aplicado en Houston métodos pioneros de
cromatografia de gases en columnas capilares que,

por lo que vi y escuché durante la cena de gala en la
excelente y documentada presentacion histérica del
Profesor Javier Santos, todavia no habian llegado a
Espana cuando se formd el Grupo. La utilizacion de
estos métodos se explica porque junto al Profesor Joan
Or6, mi director de tesis doctoral en el Departamento
de Quimica de la Universidad de Houston, también
estaba el Profesor Albert Zlatkis, pionero en nuevas
técnicas de cromatografia de alta resoluciéon. Pensé
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después de la cena que tal vez debiera haberlo comen-
tado, pero en aras de la brevedad no lo hice.

Durante el coctel de despedida de la Reunién, un
fugaz comentario mio sobre dichos métodos y la posi-
bilidad de contribuir con ello al Boletin de la SECYTA fue
acogido entusiasticamente por la presidenta Ana Maria
Garcia Campafia, lo que me hizo pensar seriamente en
poder hacer realidad este escrito y asi lo intentaré.

Bajo las directrices y consejos del Dr. Zlatkis en
1966-69 pude obtener excelentes separaciones cro-
matograficas de alta resoluciéon de metabolitos y com-
puestos organicos diversos en una amplia gama de
muestras. Por ejemplo, de los productos metabdlicos
de microorganismos como bacterias y microalgas
(2,3), asi como de la materia organica extraida de va-
rios meteoritos (4-8). Todos estos trabajos, un total de
30, fueron debidamente publicados en su dia (6 de
ellos relacionados con la aplicacion de métodos de CG
de alta resolucion, se han seleccionado para la lista de
referencias), por lo que no entrare en detalles y sélo
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Figura 1. Cromatograma de gases de los acidos grasos me-
tilados de la bacteria Vibrio marinus en una columna de
tubo de acero inoxidable de 155 metros por 0,076 cm de
didmetro interno revestida con Igepal C0O-990. Presidon de
nitrogeno, 933 g/cm?. Cromatodgrafo de gases F & M 810
equipado con detector de ionizacion de llama. Temperatura
programada a aproximadamente 6°/min desde 120 a
200 °C y mantenida isotérmicamente a 200 °C. De un total
de 3 g de células extraidas se inyectd 1/1.200 de la muestra.
La identificacion de cada uno de los picos eluidos se realizd
por acoplamiento directo a un espectrometro de masas LKB-
9000 a través de un separador de jet molecular (2).
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presentaré en las figuras 1y 2 un par de ejemplos
ilustrativos del alto nivel de separacién cromatogréfica
gue ya desarrollabamos en Houston poco antes de mi
regreso a Espafia y de la formacién del GCTA.

Creo interesante resaltar aqui que para completar
estas separaciones cromatograficas de 24 h o més de
duracién se me ocurrié que parando el flujo de nitré-
geno y enfriando simultdneamente la columna, el
proceso de equilibrio de los eluados entre las dos fa-
ses (estacionaria y gas) quedaria practicamente con-
gelado (coeficientes de difusion practicamente nulos
a temperatura ambiente), por lo que no habria perdi-
da de eficacia y se podria reanudar el andlisis al dia
siguiente. Y asf resulto, lo que me ahorré muchos pro-
blemas practicos y familiares.

Otro aspecto novedoso que también debia haber
mencionado en mi intervencion durante la cena fue
mi total dedicacién a la internacionalizacion del GCTA
durante mis dos mandatos como presidente (1988-
1992 y 1992-1996). A tal efecto, negocié con Elsevier
la publicacién en el Journal of Chromatography de los
Proceedings de cada una de nuestras reuniones cien-
tificas. Por ello se llegd un acuerdo para la publicacién
en inglés de los trabajos presentados y aceptados des-
pués de su evaluacidon por pares y sin coste alguno
para nuestras arcas. Para esta tarea yo actuaba de
Editor, ayudado por un segundo Editor en la persona
del Dr. Joan Grimalt, a quien debo el reconocimiento
y gratitud por la ayuda prestada en todo momento.
Me satisfizo saber que esta tarea se continta desarro-
llando en el seno de la SECyTA.

Después de haber visto en la presentacion del pro-
fesor Javier Santos los elevados porcentajes de trabajos
combinados de cromatografia y espectrometria de ma-
sas que se presentan en las reuniones anuales de la
SECYTA (mas del 50% del total), me asalto la idea de
gue como miembro fundador del GCTA y de la Socie-
dad Espafiola de Espectrometria de Masas (SEEM,) tal
vez resultaria apropiado indicar mi implicacién en am-
bas sociedades. Después de mi segundo mandato
como presidente del GCTA en 1996, dejé todas mis
tareas en este grupo para centrarme en la creacion de
una sociedad de espectrometria de masas en Espana.
Ello estaba condicionado por los esfuerzos que, desde
1982, venia realizando para conseguir la nominacién
de Barcelona como sede de una de las Conferencias
Internacionales de Espectrometria de Masas (IMSC),
una meta que consegui finalmente en 1984 en la reu-
niéon del Comité Cientifico en Budapest. A raiz de ello
logré crear la SEEM vy, posteriormente, la celebracion
de la IMSC 2000 en Barcelona fue todo un éxito. A
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Figura 2. Cromatograma de gases de alta resolucién de los hidrocarburos extraidos del meteorito Murray. Columna de tubo
capilar de acero inoxidable de 310 m, de longitud por 0,079 cm de didmetro interno recubierta con Polysev. Presién de Nitrogeno
como gas portador: 1.050 g/cm?. Cromatdgrafo de gases F & M 810 equipado con detector de ionizacion de llama. Temperatura
programada a aproximadamente 6 °C/min desde 120 a 200 °C. La temperatura de la columna se mantuvo isotérmicamente a
100 °C durante 70 min. Luego se programé hasta los 140 °C a 1 °C/min manteniéndose asi durante 100 min. Después la tem-
peratura se programé a 1 °C/min hasta los 180 °C. Después de 17 horas la temperatura se aumento hasta los 200 °C para efluir
los ultimos componentes terminando el registro a las 24 horas. Para obtener este cromatograma se extrajeron 4,1473 g del me-
teorito. Para este andlisis se tomd la mitad del extracto en pentano y se inyectaron 2/3 del mismo. La identificacion de los picos
eluidos se realizd por acoplamiento directo, mediante un separador de jet molecular, a un espectrémetro de masas LKB-9000 (6).

partir de este momento las dos sociedades en las que
tanto me habia involucrado siguieron sus caminos in-
dependientes, cada una con sus éxitos y limitaciones.

Para terminar si se me permite una sugerencia, me
gustaria decir que durante la reuniéon en Almeria me
pasé por la cabeza que tal vez seria interesante estre-
char mucho mas los lazos entre SECyTA y SEEM, orga-
nizar mas eventos de modo conjunto y aprovechar los
puntos en comun y las sinergias ya que, al finy al cabo,
la "TA” de SECYTA se refiere en un alto grado a las téc-
nicas de espectrometria de masas que se acoplan a las
cromatogréficas, y dirfa que en las reuniones de la SEEM
se tratan en gran medida separaciones cromatograficas
previas a la identificacién por espectrometria de masas.
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PREMIO SECyTA A LA MEJOR TESIS DOCTORAL
EN CROMATOGRAFIA Y TECNICAS AFINES

12 Edicion del Premio SECyTA a la mejor Tesis
Doctoral en Cromatografia y Técnicas Afines

Como se informé en la asamblea celebrada el 18
de noviembre de 2021, la Junta de Gobierno de la
SECYTA mostré su intencion de establecer un Pre-
mio destinado a los jovenes investigadores socios.
Posteriormente, en la Junta de la SECYTA celebrada
telematicamente el 4 de marzo de 2022, se aproba-
ron las bases de la “ 12 Edicion del Premio SECyTA a
la mejor Tesis Doctoral en Cromatografia y Técnicas
Afines” por las que este Premio pretendia reconocer
el mérito cientifico de las tesis doctorales realizadas
por los jévenes investigadores socios de la SECyTA
sobre dicha tematica.

Las bases del Premio se enviaron por correo a to-
dos los socios y estan disponibles en la web de la
SECyTA, asi como en la web de las consecutivas reu-
niones de la Sociedad en donde se hara entrega de
los premios. Debido a la especial situacién generada
por la pandemia de la COVID-19, se consideré opor-
tuno hacer una doble convocatoria, esto es, una para
2021 y con caracter retrospectivo, también para el
ano 2020.

Una vez llevado a cabo todo el proceso descrito
en las bases, el jurado creado para tal efecto emitié su
veredicto el 18 de octubre de 2022 para ambos anos,
destacando la dificultad de la eleccion de los premia-
dos por la excelente calidad de todos los trabajos pre-
sentados a esta 12 Edicion de los Premios. El veredicto
final fue el siguiente:

Convocatoria afio 2020

Premio SECyTA a Tesis Doctorales leidas en 2020 con-
cedido a la Tesis titulada Nuevas estrategias para la

mejora de la sensibilidad y la selectividad en el andlisis
de biomarcadores protedmicos y miRNSmicos en flui-
dos biolégicos mediante CE-MS, defendida por el Dr.
D. Roger Per6 Gascon, dirigida por los Dres. Dia
Victoria Sanz Nebot y D. Fernando J. Benavente Mo-
reno, y presentada en la Universidad de Barcelona.

Teniendo en cuenta la elevada calidad cientifica y
caracter innovador en cromatografia y técnicas afines
de las restantes tesis concurrentes al premio y leidas
en 2020, se concedio el accésit que prevé la convo-
catoria de esta 1?2 Edicién en su Punto 1 a la Tesis ti-
tulada New analytical methodologies based on chro-
matography atmospheric pressure ionization-mass
spectrometry for the determination of halogenated
organic contaminants, defendida por el Dr. D. Juan
Francisco Ayala Cabrera, dirigida por los Dres. DAa.
Encarnacion Moyano Morcillo y D. Francisco Javier
Santos Vicente, y presentada en la Universidad de Bar-
celona.

Convocatoria afio 2021

Premio SECYTA a Tesis Doctorales leidas en 2021 a la
Tesis titulada New developments to refine target, sus-
pect and non-target screening strategies for compre-
hensive monitoring of the aquatic environment, de-
fendida por el Dr. D. Alberto Celma Tirado, dirigida
por los Dres. D. Juan V. Sancho Llopis y D. Lubertus
Biljsma, y presentada en la Universidad Jaume I.

Por igual motivo que en la convocatoria del afio
2020, se decidié conceder el correspondiente accésit
a la Tesis titulada Analytical strategies for sample pre-
paration using novel materials, defendida por la Dra.
Dina. Idaira Pacheco Fernandez, dirigida por los
Dres. DAa. Veronica Pino Estévez y D. Juan H. Ayala
Diaz, y presentada en la Universidad de La Laguna.
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Autor: Roger Peré Gascon

En las uUltimas décadas, el andlisis de compuestos bio-
marcadores en muestras bioldgicas se ha convertido
en una herramienta fundamental para el diagnéstico,
seguimiento y prondstico de diversas enfermedades.
Las principales dificultades en muchos casos son la
baja concentracion de los biomarcadores, la compleji-
dad de la matriz de la muestra y la limitada disponibi-
lidad de muestra. En esta tesis doctoral se presentan
nuevas estrategias para la mejora de la sensibilidad y
la selectividad en el analisis de péptidos, proteinas y
microARNs (miRNAs) biomarcadores en fluidos biolo-
gicos mediante electroforesis capilar acoplada a la es-
pectrometria de masas (CE-MS).

La CE-MS es una técnica excelente para la sepa-
racion de biomoléculas cargadas y su identificacion
inequivoca. Sin embargo, para obtener separaciones
rapidas, eficaces y de elevada resolucion, los métodos
de separacion electroforéticos deben ser optimizados
convenientemente. En esta tesis se han desarrollado
criterios de calidad basados en la selectividad para la
prediccion y optimizacién de las separaciones de
mezclas complejas en CE y se ha investigado la sepa-
racion e identificacién de los péptidos beta amiloides,
biomarcadores de la enfermedad de Alzheimer.

Al tratarse de una técnica a microescala, una limi-
taciéon importante de la CE es su baja sensibilidad en

Resumen 12 Ediciéon del Premio, convocatoria de 2020

Nuevas estrategias para la mejora de la sensibilidad y la selectividad en el analisis de bio-
marcadores protedmicos y miRNomicos en fluidos biolégicos mediante CE-MS

Directores: Dra. Victoria Sanz Nebot y Dr. Fernando Benavente Moreno

Grupo de investigacion: Bioanalisi, Departamento de Ingenieria Quimica y Quimica Anali-
tica, Universitat de Barcelona, 08028 Barcelona, Espafia.

Fecha de defensa: 3 de noviembre de 2020.

términos de concentracién para la mayoria de analitos
a causa del pequefio volumen de inyeccién de mues-
tra. La extraccién en fase sélida en linea con la electro-
foresis capilar (SPE-CE) es una excelente estrategia
para disminuir los limites de deteccién. En esta tesis se
han investigado diferentes metodologias de SPE-CE-
MS unidireccional empleando sorbentes selectivos,
como los sorbentes de inmunoafinidad, afinidad a ap-
tdmero, afinidad a metal inmovilizado y el carburo de
silicio, para el analisis de proteinas intactas (transtireti-
na y a-sinucleina), digestos de proteinas y miRNAs en
fluidos bioldgicos. También se ha investigado el poten-
cial de la SPE-CE-MS con una nanovalvula para el ana-
lisis de péptidos en fluidos bioldgicos y se han compa-
rado las ventajas e inconvenientes de esta configuracion
novedosa respecto a la SPE-CE-MS unidireccional.

Finalmente, se han investigado nuevas estrategias
para el analisis rapido y eficiente de digestos de pro-
teinas. La tripsina es la enzima proteolitica mas co-
munmente utilizada y la digestion se realiza habitual-
mente en disolucion, requiriéndose largos tiempos de
digestién. Con el objetivo de disminuir el volumen de
muestra, su manipulacion y el tiempo total de analisis,
en esta tesis se ha desarrollado una metodologia de
analisis de proteinas empleando microrreactores em-
paguetados con particulas con tripsina inmovilizada
en linea con la CE-MS (IMER-CE-MS).

Resumen 12 Edicién del Premio, convocatoria de 2021

Water, University Jaume I.
27 de octubre de 2021

En esta tesis se han aplicado diferentes herramientas
para perfeccionar los cribados dirigidos, de sospecho-
sos y no dirigidos para la monitorizacion del medioam-
biente acuatico, con especial énfasis en el acoplamien-
to de la separacién por movilidad iénica (IMS) con
espectrometria de masas de alta resolucién (HRMS).

Autor: Alberto Celma Tirado
Directores: Prof. Juan Vicente Sancho Llopis y Dr. Lubertus Bijlsma
Environmental and Public Health Analytical Chemistry, Research Institute for Pesticides and

New developments to refine target, suspect and non-target screening strategies for com-
prehensive monitoring of the aquatic environment

En primer lugar, se ha explorado la aplicabilidad de
la cromatografia liquida de ultra alta resolucion
(UHPLC) acoplada a IMS-HRMS para el andlisis de
muestras ambientales. Para ello, se ha desarrollado
una base de datos para 556 microcontaminantes or-
ganicos (OMPs), con informacién acerca de tiempo de



retencion (RT), seccion transversal de colision (CCS), asi
COMO masa exacta para iones precursor y producto de
un total de 970 aductos. Ademas, se ha estudiado el
valor adicional de la medicién de CCS para la identifi-
cacion de OMPs, incorporandolo en criterios de iden-
tificacion ampliamente aceptados. Ademas, también
se describe el papel, potencial y principales beneficios
obtenidos con la utilizacion de este tipo de instrumen-
tos. Por otro lado, se ha explorado el desarrollo y apli-
cacion de herramientas de interpolacion de RT, asi
como herramientas de prediccion in silico de RT y CCS,
para su incorporacion en cribados de sospechosos.

Por otro parte, se ha explorado ademas el andlisis
basado en efectos (EDA —effect based analysis—)

Cromatografia y Técnicas Afines

como una herramienta completa para la monitoriza-
cion de la calidad del agua. En este sentido, se pre-
senta un estudio en el que se evalla la toxicidad
de diferentes muestras de agua frente a un panel de
8 bioensayos. Ademas, esta toxicidad se pone en
contexto mediante un completo analisis quimico me-
diante UHPLC-IMS-HRMS y UHPLC acoplado a es-
pectrometria de masas de baja resolucién de mas de
1.500 OMPs.

Finalmente, las estrategias previamente desarrolla-
das se aplican al campo de la monitorizacién del con-
sumo de Nuevas Sustancias Psicoactivas (NPS) en
muestras de aguas residuales y orina de potenciales
consumidores.

PREMIOS A SOCIOS

Premio de la Agencia Antidopaje de los
Estados Unidos al Dr. Jordi Segura, socio de
la SECyTA

El Dr. Jordi Segura ha recibido el sexto Premio Anual
a la Excelencia en la Ciencia Antidopaje por parte de
la Agencia Antidopaje Norteamericana (USADA) en
su Simposio Cientifico Anual de 2022 celebrado en-
tre el 30 de septiembre y el 3 de octubre de este
mismo afio en Colorado (Estados Unidos). Este pre-
mio se otorga a los investigadores que han contribui-
do al avance de la ciencia antidopaje a lo largo de su
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carrera, y esta abierto a cualquier cientifico/investiga-
dor académico que cumpla con los criterios de inde-
pendencia y excelencia en su investigacion, y que
trabaje en laboratorios acreditados por la Agencia
Mundial Antidopaje (AMA).

El Dr. Segura ha desarrollado una mas que dis-
tinguida carrera de 37 afios en el campo del control
antidopaje, incluidos 30 afios como director del la-
boratorio antidopaje de Barcelona, acreditado por
la Agencia, y en la actualidad sigue siendo socio de
la SECYTA.

iEnhorabuena por este merecidisimo premio!
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HOMENAJE A SOCIOS

José Carlos Diez Masa

El pasado 26 de octubre de 2022, durante la cena
de gala de la XXI Reunioén Cientifica de la SECyTA
(502 Reunién Cientifica del GCTA), celebrada en el
restaurante La Jabega de Almeria, tuvo lugar la
entrega de la Medalla de Honor de la Sociedad
Espanola de Cromatografia y Técnicas Afines al Dr.
Diez Masa en reconocimiento a su brillante trayec-
toria profesional, a su contribucion al desarrollo
de las técnicas de separacién en nuestro pais y a
su implicacion en nuestra Sociedad.

Doctor en Quimicas por la Universidad Com-
plutense de Madrid, realizé su Tesis Doctoral sobre
cromatografia de gases en el Instituto de Quimica
Organica General del CSIC bajo la direccién del Dr.
Dabrio Bafuls. Durante una estancia en el labora-
torio de Prof. George Guiochon en la Ecole Polyte-
chnique de Paris se especializé en la determina-
cién de pardametros quimico-fisicos por HPLC,

implementando esta técnica en Espafa a su vuelta
junto con el Dr. Dabrio. Realizé también una es-
tancia en el laboratorio del Dr. Barry Karger en
Northeastern University, en Boston, para adentrar-
se en el conocimiento de la entonces incipiente
técnica de electroforesis capilar (CE), que a su re-
greso introdujo en Espana.

A lo largo de su dilatada carrera cientifica ha pu-
blicado numerosos trabajos en revistas de recono-
cido prestigio, ha colaborado con diversos grupos
espafoles e internacionales, ha dirigido numero-
sas tesis doctorales, trabajos de licenciatura, etc.,
incluso implementé un entorno regulado por nor-
mas de calidad en el laboratorio aplicado a diver-
sas actividades, todo relacionado con las técnicas
de separacion. Ademas de esta dilatada carrera
cientffica ha formado parte de la Junta de Gobier-
no del antiguo GCTA y de la SECyTA como vice-
presidente y como Presidente.
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NUEVOS SOCIOS (15 DICIEMBRE 2022)

2030

Carmona Molero, Rocio
Departamento de Quimica Analitica
Universidad de Granada

Avda. Fuente Nueva, s/n

18071 Granada

2031

Verdonck, Jelle

KU Leuven

ONS5 Herestraat 49-box 952
3000 Leuven (Belgium)

2032

Rivas Velasco, Ana Maria

Nuestra Sefora de la Salud, 1 5°D
18014 Granada

2033

Rascon Lopez, Andrés Jesus

Edificio Departamentos D-012

Campus Cientifico-Tecnolégico de Linares
Universidad de Jaén

Avenida Universidad, s/n

23700 Linares (Jaén)

2034

Paris Reche, Agustin Manuel

Universidad de Almeria

Carr. Sacramento, s/n

04120 La Canada de San Urbano (Almeria)

2037

Romero Gonzalez, Roberto

Departamento de Quimica y Fisica, CITE |
Universidad de Almeria

Carr. Sacramento, s/n

04120 La Canada de San Urbano (Almeria)

2039

Guerra Martin, Irina

Carretera General de San Lorenzo, 332

35018 Las Palmas de Gran Canaria (Las Palmas)

NOTA DE REDACCION

Desde el Comité Editorial
0S animamos a que nos enviéis

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

los lectores del boletin.
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NUEVO PROYECTO IUPAC: GREENNESS OF OFFICIAL STANDARD SAMPLE
PREPARATION METHODS

El Proyecto IUPAC (Ref: 2021-015-2-500), aprobado
en septiembre de 2021, cuenta con la participacion
de expertos internacionales entre los que se incluyen
varios miembros de la SECyTA. El titulo del proyecto
es "Sostenibilidad de los métodos estandar oficiales
de preparacién de muestra” (Greenness of official
standard sample preparation methods).

Descripcion

Las metodologias analiticas son esenciales para eva-
luar el impacto de las actividades quimicas. Sin embar-
go, pueden tener un impacto negativo en el medio
ambiente al emplear sustancias toxicas o dafinas, lo
gue puede generar un volumen mas o menos elevado
de residuos que con frecuencia no se reciclan y/o no
son biodegradables. Otro impacto indirecto derivado,
inicialmente menos evidente, es el consumo de ener-
gia durante su aplicacion. De entre las diferentes eta-
pas del proceso analitico, la preparacion de muestra
es sin duda una de las mas criticas, en el que las
muestras se acondicionan a los requerimientos de la
instrumentacion analitica que se va a utilizar, se elimi-
nan posibles sustancias interferentes, y/o se logra con-
centrar los compuestos de interés. Ademas, se debe
sefalar que se trata de la etapa del proceso analitico
gue puede presentar un mayor impacto sobre la sa-
lud, seguridad y el medio ambiente. Aunque la inves-
tigacion en el &mbito de la preparacion de muestra
con fines a que sea mas sostenible ha tenido, y esta
teniendo, un desarrollo extraordinario, no ha sido has-
ta la fecha lo suficientemente eficaz como para que
sus avances sean asumidos por las asociaciones inter-
nacionales de normalizacion. En consecuencia, los
métodos analiticos oficiales siguen basandose en pro-
cedimientos de preparaciéon de muestra poco respe-
tuosos con el medio ambiente, que no se ajustan a las
tendencias actuales. Por otra parte, los laboratorios
privados e industriales consideran que los métodos de
preparacion de muestras sostenibles o mas respetuo-
sos con el medio ambiente suponen un esfuerzo adi-
cional y no consideran que se trate de una oportuni-
dad para una gestion eficaz y una practica eficiente,
rentable y socialmente responsable.

Como primer paso para abordar este problema,
este proyecto creara un inventario de métodos estan-
dar oficiales de preparacion de muestra (por ejemplo,

ISO, CEN, US EPA, AOAC, IFRA, ASTM y Pharmaco-
poeia) que se utilizan actualmente para la determina-
cion de sustancias quimicas legisladas en muestras
medioambientales, agricolas, alimentarias y en medi-
camentos. Se desarrollard una nueva herramienta
para evaluar el “greenness” de la preparacion de
muestra y se aplicara a los métodos estandar. A partir
de los resultados, se propondran alternativas que
ofrezcan un rendimiento analitico similar o superior al
del método oficial. Para maximizar los beneficios, el
impacto y la difusion de los resultados del proyecto,
los miembros del grupo de trabajo pertenecen al
mundo académico (universidades), a la IUPAC-Division
de Quimica Analitica, a la EuChemS-Division de Qui-
mica Analitica, a empresas privadas y a organismos
nacionales de normalizacion. El objetivo es proporcio-
nar, proponer y promover la aplicacién de métodos
analiticos inocuos para el medio ambiente como alter-
nativa mas adecuada para minimizar, o incluso evitar
la contaminacion.

Se espera que el impacto de este proyecto sea
destacable, ya que la sostenibilidad de los métodos
analiticos es una de las responsabilidades sociales
de los quimicos analiticos, y, ademas, los objetivos de
este proyecto estan en consonancia con los Objetivos
de Desarrollo Sostenible (ODS) de la Agenda 2030
para el Desarrollo Sostenible.

Objetivos

1. Evaluar el estado actual de la sostenibilidad de
los métodos de preparacion de muestra utili-
zados en los métodos estandar oficiales.

2. Proporcionar herramientas métricas para eva-
luar la sostenibilidad de los métodos de prepa-
raciéon de muestra.

3. Proponer eventos y publicaciones para el de-
bate actualizado relacionado con los métodos
estandar oficiales en funcion de su grado de
sostenibilidad.

4. Desarrollar una hoja de ruta para métodos
analiticos alternativos mas ecolégicos, hacien-
do hincapié en la preparacion de muestra.

5. Contribuir a la creacién permanente de una
red de especialistas, asi como de representan-
tes e instituciones interesadas en este tema,



para promover una comprension comun del
grado de sostenibilidad.

6. Vincular a las universidades, las industrias y los
sectores gubernamentales y no gubernamen-
tales para abordar mejor los temas y conteni-
dos relevantes en el tema.

Los resultados del proyecto se pueden consultar
en su pagina web: https:/iupac.org/project/2021-015-
2-500/

Miembros del proyecto
Lideres

e Zoltan Mester (Consejo Nacional de Investiga-
cion de Canada-Instituto de Normas Naciona-
les, Canada; Zoltan.Mester@nrc-cnrc.gc.ca)

* Elefteria Psillakis (Universidad Técnica de Cre-
ta, Grecia; elia@enveng.tuc.gr)

e Marcela Segundo (Universidad de Porto, Por-
tugal; msegundo@ff.up.pt)

Lideres de los grupos de trabajo

e Grupo de trabajo 1 - Muestras medioam-
bientales: Alberto Chisvert (Universidad de
Valencia, Espafa; alberto.chisvert@uv.es)

¢ Grupo de trabajo 2 — Muestras alimenta-
rias. Cecilia Cagliero (Universidad de Turin, Ita-
lia; cecilia.cagliero@unito.it)

¢ Grupo de trabajo 3 - Compuestos inorgani-
cos. Elefteria Psillakis (Universidad Técnica de
Creta, Grecia; elia@enveng.tuc.gr)

e Grupo de trabajo 4 — Muestras bioldgicas.
Sibel A. Ozkan (Universidad de Ankara, Tur-
quia; ozkan@pharmacy.ankara.edu.tr)

Miembros de los grupos de trabajo
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Fabio Augusto (Universidad Estadual de Cam-
pinas, Brasil; faugusto@unicamp.br)

Miguel Angel Aguirre Pastor (Universidad de
Alicante, Espafia; aguirre.pastor@ua.es)

Juan L. Benedé (Universidad de Valencia, Espa-
fia; juan.l.benede@uv.es)

Carlo Bicchi (Universidad de Turin, Italia; carlo.
bicchi@unito.it)

Maria Celeiro (Universidad de Santiago de
Compostela, Espafa; maria.celeiro.montero@
usc.es)

Frank David (Grupo RIC, Bélgica; frank.david@
ric-group.com)

Zhi-Yuan Gu (Universidad Nanjing Normal,
China; guzhiyuan@njnu.edu.cn)

Mehmet Gumustas (Universidad de Ankara,
Turquia; mgumustas@hotmail.com)

Fragoulis D. Krokos (Organizacion Helénica de
Normalizacion, Sistema Nacional de Infraestruc-
tura de Calidad, Grecia; fdk@elot.gr)

Maria Llompart (Universidad de Santiago de
Compostela, Espafia; maria.llompart@usc.es)
Emirhan Nemutlu (Universidad de Hacettepe,
Turquia; enemutlu@hacettepe.edu.tr)
Gangfeng Ouyang (Universidad Sun Yat-sen,
China; cesoygf@mail.sysu.edu.cn)

Stig Pedersen-Bjergaard (Universidad de
Oslo, Noruega; stig.pedersen-bjergaard@farma-
Si.Ui0.Nno)

Francisco Pena-Pereira (Universidad de Vigo,
Espafa; fjpena@uvigo.es)

Christophe Pérés (The Green Analytical Pro-
ject, Francia; christophe.peres@thegreenanalyti-
calproject.org)

Marek Tobiszewski (Universidad Tecnologica de
Gdansk, Polonia; marek.tobiszewski@pg.edu.pl)
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CONGRESOS CELEBRADOS

X International Congress On Analytical Nanoscience & Nanotechnology

The X International Congress on Analytical Nanosci-
ence & Nanotechnology (NyNA) is held every two
years in different Spanish cities. NyNA is closely relat-
ed to Prof Miguel Valcarcel research group who or-
ganized the first workshop in Cérdoba, Spain. This
year the X NyNA was celebrated in Ciudad Real,
Spain, from 5" to 8" of September of 2022. This
meeting was organized by the Analytical Nanogroup,
Real Sociedad Espafola de Quimica, Universidad de
Castilla-La Mancha, and Grupo de Ciencia y Tec-
nologias (Bio)Analiticas with the collaboration of Fac-
ultad de Ciencias y Tecnologias Quimicas. It was
chaired by Dr. Angel Rios and co-chaired by Dr. Rosa
C. Rodriguez.

The main goal of this congress was to favor the
exchange of ideas and knowledge on the fields of the
Analytical Chemistry related to the use of nanomate-
rials for sample preparation, analytical nanometrology,
nano(bio)sensors, development of analytical strategies
based on nanomaterials, nanotechnological applica-
tions, miniaturized nanosystems and identification,
determination, and characterization of nanomaterials.

The conference was held for four days, divided
into five different sessions and it was organized into
11 plenary lectures, 5 keynotes, 19 oral communica-
tions, and 21 flash poster speeches. Furthermore, 5
poster sessions with a total of 87 posters were held
during the coffee sessions The presented posters deal
with the main goals of the meeting, as, the develop-
ment of (bio)sensors based on different nanomaterials
for the determination of compounds with interest in
the medicinal or environmental field, or the character-
ization or detection of nanomaterials by different
techniques such as single particle inductively coupled
plasma mass spectrometry or graphite furnace atomic
absorption spectrometry.

The meeting started on Monday 5" with the
opening ceremony presided by the Rector of Universi-
dad de Castilla La Mancha, and a plenary lecture giv-
en by Prof Mamantos I. Prodromidis from University of
loannina, Greece, about the formation of nanoparti-
cles by spark discharge. A plenary lecture and a key-
note given by Prof Encarnacién Lorenzo and Pilar
Campins, respectively, started the Session 1 Nano(bio)

sensors of the congress. Later, the participants could
enjoy a welcome party.

On Tuesday 6™, the second session of Nano(bio)
sensors took place between 9 a.m. and 19 p.m. Dur-
ing this day, the presentations were divided accord-
ing to their topic into three sessions. A total of 10
oral communications about Nano(bio)sensors (Ses-
sion 1), Analytical nanometrology (Session 2) and
Synthesis, detection, characterization, and quantifi-
cation of nanomaterials (Session 3), were presented
by PhD, postdoctoral students, and full professors.
Each session started with a plenary lecture. Session
2 was sponsored by Agilent Technologies, and a trib-
ute session in memory of Prof Valcarcel, Prof. Castil-
lo and Prof Moreno-Bondi was chaired by Angel
Rios, Francisco Laborda and Elena Benito. In this trib-
ute session, their scientific achievements and career
were presented by close friends. Also, during this
day a total of 5 flash poster speeches were present-
ed. Poster sessions 1 and 2 were carried out during
the coffee break after the lunch. During this poster
sessions and coffee breaks, an exchange of ideas
and interesting discussions were established be-
tween the different attendances. In the evening, a
Town Hall Reception was celebrated in Museo Lépez
Villasefior and the participant could enjoy the typical
Spanish food.

On Wednesday 7™, the meeting start with the
continuation of the Session 3 about Synthesis, detec-
tion, characterization, quantification of nanomaterials
with the plenary lecture presented by Dr Susana Cam-
puzano about “(Nano)bioelectroanalytical tools to ac-
celerate the arrival of futuristic personalized medi-
cine”. An oral communication and 4 flash poster
speeches were presented during this session. Session
4 (Miniaturized Nanosystems and Nanotechnological
applications) started with a plenary lecture and Poster
Sessions 3 and 4. After lunch, a plenary lecture, flash
poster speeches and Poster session 5 about Applied
analytical strategies involving nanomaterials (Session
5) were carried out. When the session was finished,
the participants enjoyed a nice tour in Almagro, and
they can visit The Corral de Comedias and enjoyed a
typical theatrical performance of the Spanish Golden
Age. The Gala Dinner was held in Almagro in “Res-



taurante El Corregidor” a restaurant that offers good
traditional Manchego food.

The last day of the congress (Thursday 8™) started
with the plenary lecture of Prof Francesco Cubadda
about the Analytical challenges in assessing the safe-
ty of applications of nanotechnolosy in food and nu-
trition. This plenary lecture was followed by different
oral communications and flash poster speeches about
the application of strategies based on nanomaterials.
After the coffee break, the last plenary lecture, oral
communications, and flash poster speech were pre-
sented. Prof Wolfgang Parak from University of Ham-
burg gave the closing plenary lecture entitled Entry
and exit of nanoparticle into/out of cells and its de-
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tection. Finally, the closing ceremony was chaired by
Angel Rios and during this session the Oral Commu-
nication and Posters awards by Microchimica Acta
Journal, Analytical and Bioanalytical Chemistry Jour-
nal and Micrux Company were announced and the
participants were invited to attend the Xl Internation-
al Congress on Analytical Nanoscience & Nanotech-
nology that will be held in Santiago de Compostela,
Spain, in 2024.

Lucia AsAp GiIL

Grupo de Sensores y especiacion metélica
Departamento de Quimica Analitica

y Anélisis Instrumental

Universidad Auténoma de Madrid

36" European Peptide Symposium (EPS) & 12'" International Peptide

Symposium (IPS)

Postponed two years due to the COVID-19 pandemic,
the 36™ edition of the European Peptide Symposium
(EPS) took place in Sitges (Spain), from August 28™ to
September 2™ 2022. Since its first edition in 1958,
the EPS which is the main activity organized by the
European Peptide Society, has been celebrated bien-
nially, attracting numerous scientists from all over the
world. “From Peptides to the World” was the theme
of the 2022 EPS, and covered a wide range of topics,
from peptide structure and synthesis to bioactive and
therapeutic peptides, or even peptide nanotechnolo-
gy and delivery. The 36™" EPS edition is the first pre-
sential meeting of the peptide community after COV-
ID-19 pandemic. Prof. Meritxell Teixidd had the honor
to be the Chair of the event. In addition to the oral
communications, the symposium included poster ses-
sions, coffee breaks and commercial exhibitions.

The meeting was scheduled for five days, starting
on Sunday 28" and finishing on Friday 2m. After the
Opening Ceremony on Sunday, the Leonidas Zervas
Award and the Josep Rudinger Memorial Award, sup-
ported by the European Peptide Society, were given to
Prof. Giles Subra and Prof. Ali Tavassoli and to Prof.
Herbert Waldmann, respectively, for their outstanding
contributions to the peptide field. The awardees had
the opportunity to present their interesting work in
one hour lectures.

On Monday 29", the first two sessions of the
meeting were focused on synthetic chemistry of pep-
tides, amino acids, and proteins. During these ses-
sions, Dr. Rosario Gonzéalez Muniz and Dr. Helma
Wennemers, as invited speakers, talked about amino
acid-derived-B-lactams and synthetic collagen pep-
tides, respectively. After lunch, the conference re-start-
ed with a peptide-sugar, -lipid, -nucleic acid and -drug
conjugates session. These talks were focused on new
tools for the discovery of antibiotics, as well as on
tools for the diagnosis and treatment of different dis-
eases. After that, poster session took place in a pleas-
ant atmosphere, with cheese and wine for attendees
to taste. Poster session provided a great opportunity
for scientist to discuss the outcomes in the peptide
world, and for networking. Session four on structural
and conformational studies of peptides was the last
of the day.

The first session on Tuesday 30" took the public
directly into emerging peptide-based technologies.
Among the communications, the one given by Prof.
Christian Heinis, from the laboratory of therapeutic
proteins and peptides (Switzerland), was remarkable.
He talked about the development of therapeutics
based on peptide macrocycles using novel biological
and chemical tools. After the coffee break, it was the
turn for peptide therapeutics and clinical applications,
including a talk on the SARS coronavirus pep-

109



110

INFORMIACIONES

tide-based therapy, by Dr. Yoshio Hayashi. In the af-
ternoon, two mini symposiums took place in which
young researchers had the opportunity to present
their work. A variety of topics were treated and Kath-
rin Lang was awarded with the Miklés Bodanszky
Award.

Several leisure activities were scheduled on
Wednesday morning for conference attendees to en-
joy the wonderful views of Sitges. Activities included
a vineyard visit and wine tasting, the Palau Maricel
visit, a walking tour, and even a football match. There
was also a roundtable on scale-up and production of
peptides. After the lunch, Prof. Hiroaki Suga, from the
University of Tokio, gave a talk entitled The RaPID sys-
tem for pseudo-natural products. There were also two
other invited communications. The second poster ses-
sion, with ham and wine tasting, was also carried out
in the afternoon.

Industry played a leading role on Thursday morn-
ing session. This session was an excellent opportunity
to know in depth the work developed by the compa-
nies, and to look for future collaborations and pro-
jects. Companies, mostly dedicated to the synthesis of
peptides and the development of therapeutic pep-

tides, were from United States, Germany, and France.
The rest of the sessions of the day were focused on
bioactive peptides (antimicrobial, cancer, metabolism,
neuropeptides, vaccines, etc.). In the night, the dinner
of the event took placed at the Melia Sitges hotel,
with typical Spanish food for the guests to taste.

On Friday 2™ the last two sessions took place,
with ten communications on peptide prodrugs, tar-
geting, delivery and uptake, and peptide materials
and catalysts for the nanobiosciences.

The ceremony was closed by Meritxell Teixidé. The
36" EPS included a total of 77 oral presentations, in-
cluding awardees and invited speakers, more than
450 posters, and the presence of important commer-
cial exhibitors. It was a very grateful experience for
me, and it gave me the opportunity to know a little
bit more of peptides, a field yet to explore. | invite you
to enjoy the next EPS, that will take place in August
2024 in Florence (ltaly).

MiriAM GUzMAN LORITE

Dept. of Analytical Chemistry, Physical
Chemistry, and Chemical Engineering
University of Alcala
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CALENDARIO DE ACTIVIDADES

SETAC Europe: 33 Annual Meeting
30 de abril-4 de mayo de 2023. Dublin (Irlanda)

Chairs: I. Lynch y S. Loureiro
https://europe2022.setac.org/

MSB 2023: 39t International Symposium on
Microscale Separations and Bioanalysis
21-24 de mayo de 2023. Tallahassee (Florida,
EE.UU.)

Chairs: M. Ropper, R. Pontano y J. Edwards.
https://msb-conferences.org/

7t Green & Sustainable Chemistry Conference
22-24 de mayo de 2023. Dresde (Alemania).

Chair: Klaus Kiimmerer.
https://www.elsevier.com/events/conferences/
green-and-sustainable-chemistry-conference

20" International GCxGC Symposium 2023
28 de mayo-1 de junio. Canmore (Alberta, Canada)

Chair: J. Harynuk
https://www.gcxgc-symposium.com/home

515t International Symposium on High Per-
formance Liquid Phase Separations and Re-
lated Techniques

18-23 de junio de 2023. Dusseldorf (Alemania)

Chairs: M. Lammerhofer y O. J. Schmitz
https://www.hplc2023-duesseldorf.com/

ILSEPT 2023: 5* International Conference on
lonic Liquids in Separation and Purification
Technology

27-30 de junio. 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

10.

11.

12

PBA2023: 33" International Symposium on
Pharmaceutical and Biomedical Analysis
2-6 de julio de 2023. Ankara (Turquia)

Chair: S.A. Ozkan
https://pba2023.com/

Euroanalysis XXI
27-31 de agosto. Ginebra (Suiza)

Chairs: E. Bakker, M. Suter, F. Kalman y
B. Hattendorf
euronanalysis2023.ch/

DIOXIN 2023: 43 edition of the Internatio-
nal Symposium on Halogenated Persistent
Organic Pollutants

10-14 de septiembre de 2023. Lieja (Bélgica)

Chair: J.-F. Focant
www.dioxin2023.0rg

UTAS 2023: 27 International Conference
on Miniaturized Systems for Chemistry and
Life Sciences

15-19 de octubre de 2023. Katowice (Polonia)

Chairs: Z. Brzézka y E. Jastrzebska
https://www.microtas2023.org/

XXII Reunién Cientifica de la SECYTA
16-18 de octubre de 2023. Palma de Mallorca
(Islas Baleares)

Chairs: M. Miré y J.O. Grimalt

42" International Symposium and Exhibi-
tion on the Purification of Proteins, Pepti-
des and Polynucleotides (ISPPP)

5-8 de noviembre de 2023. Viena (Austria)

Chair: N. Lingg
https://www.isppp.net/
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“Valorizacion de residuos agroindustriales mediante nuevos procesos sostenibles
para la obtencion de antioxidantes naturales”

Autor: Raquel Canadas Soler

Directores: Maria Gonzalez Miquel y Emilio José Gonzalez Gémez

Grupo de investigacion: Dpto. Ingenieria Quimica Industrial y del Medio Ambiente, ETSI
Industriales, Universidad Politécnica de Madrid

12 de septiembre de 2022

Resumen:

El objetivo de esta Tesis Doctoral ha sido el desarrollo de nuevas tecnologias de valorizacion de residuos agroin-
dustriales mediante el empleo de disolventes mas sostenibles que respalden los principios de la Quimica Verde. El
estudio se centré en efluentes derivados de la producciéon de productos altamente demandados como el vino o la
vainilla. Estas matrices son una fuente extraordinaria de compuestos antioxidantes naturales, como los compuestos
fendlicos, que presentan multiples beneficios para la salud, y por ello, son altamente demandados. Para su recu-
peracion, se ha evaluado el uso de disolventes eutécticos (basados en sales de amonio, mentol y 4cidos grasos) y
biodisolventes (2-metiltetrahidrofurano, ciclopentil metil éter y limoneno) como prometedores agentes de extrac-
ciéon mas respetuosos con el medio ambiente.

Se optimizaron los métodos de extraccién liquido-liquido y se desarrollaron y pusieron a punto métodos es-
pectrofotométricos y cromatograficos (HPLC) para la cuantificacion de los compuestos de interés extraidos. Ade-
mas, se estudio el efecto de las estructuras de los compuestos implicados en los procesos de extraccién. Los disol-
ventes evaluados proporcionaron eficiencias de recuperacion de los compuestos de interés del orden del 80-100
%, igualando o superando a los disolventes organicos de referencia. El trabajo se completé con la recuperacion
de los compuestos extraidos como fraccion sélida, y con el reciclaje y reutilizacién de los disolventes.

Los resultados multidisciplinares descritos proporcionan informacién util y valiosa para desarrollar procesos
sostenibles de valorizaciéon de efluentes agroalimentarios. Con ello, se contribuye a fomentar la bioeconomia cir-
cular y la consecucion de los Objetivos de Desarrollo Sostenible.
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"Determination of drugs of abuse in urine and oral fluid samples”

Autor: Sergi Pascual Caro

Directoras: Carme Aguilar Anguera y Marta Calull Blanch
Y / Grupo de investigacion “Cromatografia. Aplicaciones medioambientales (CROMA)”, De-
= partamento de Quimica Analitica i Quimica Organica, Facultad de Quimica, Campus Ses-
u celades, Universitat Rovira i Virgili.
“ ’ 8 de julio de 2022

Resumen:

Desde hace afos las drogas de abuso estan presentes en nuestras vidas, siendo las anfetaminas, la cocaina, los
opioides y el cannabis algunas de las drogas mas ampliamente consumidas por la poblacién. En los ultimos tiem-
pos, nuevas sustancias psicoactivas han emergido con fuerza como alternativas a estas drogas clasicas para evitar
ser controladas por la legislaciéon. Por ello, desde el mundo cientifico, se hace necesario el desarrollo de métodos
sensibles capaces de determinar estas drogas en diversas muestras como muestras ambientales, biolégicas o0 mues-
tras procedentes de incautaciones. En particular, con la finalidad de poder determinar estas sustancias en matrices
biolégicas como orina, saliva, sangre o cabello, las tendencias en el analisis toxicoldgico y forense se han centrado
en la obtencién de métodos robustos y rapidos capaces de determinar distintos tipos de drogas, asi como sus
metabolitos a bajos niveles de concentracion.

La Tesis Doctoral se centra en el desarrollo y aplicacion de nuevas metodologias para determinar diferentes
familias de drogas, asi como algunos de sus metabolitos en muestras de orina y saliva mediante las técnicas de
cromatografia de liquidos (LC) y electroforesis capilar (CE). El uso de esta ultima técnica adquiere relevancia en la
determinacion de los enantiémeros de algunas drogas, debido a que muchas de estas sustancias son quirales y
pueden tener dos formas enantioméricas con diferentes propiedades farmacocinéticas y farmacolégicas. En ese
sentido, el uso de la CE ha permitido obtener la enantioseparacion de manera mucho mas sencilla que la LC me-
diante el simple uso de un selector quiral. Los distintos métodos desarrollados con las dos técnicas se han acoplado
a la espectrometria de masas (MS), permitiendo alcanzar una elevada sensibilidad y selectividad. Sin embargo,
debido a las bajas concentraciones a las que estos compuestos se pueden encontrar en muestras biolégicas, y que
a menudo existen algunos compuestos que pueden interferir con los analitos de interés, el uso de diversas técnicas
de pretratamiento de muestra como la extraccién en fase solida (SPE) es una practica habitual. Cabe destacar que,
con el propoésito de miniaturizar el proceso de pretratamiento para obtener estrategias mas sostenibles, se han
desarrollado métodos usando estrategias basadas en la microextraccion en punta de pipeta (PT-SPE). En el caso de
la saliva, se ha desarrollado un método que permite llevar a cabo el pretratamiento en el mismo colector de mues-
tra y usando bajos volumenes de disolventes organicos, consiguiendo asi una estrategia rapida, sencilla y amigable
con el medio ambiente.

Las metodologias desarrolladas han permitido la determinacion de drogas de abuso en muestras de orina de
pacientes que iniciaban un tratamiento de desintoxicacion. Concretamente, se han analizado 22 muestras de ori-
na de mujeres en el inicio de su ingreso en el centro de desintoxicacion de la organizacion CECAS (Centre Catala
de Solidaritat) mediante los métodos basados en SPE y PT-SPE en combinacion con LC-MS/MS. En particular, en el
90% de las muestras analizadas, se determiné al menos una droga y se observé que las drogas mas consumidas
por estas pacientes eran las clasicas. Concretamente, la cocaina fue la sustancia mas detectada, en algunos casos
se determind a través de su metabolito principal (benzoilecgonina). También cabe destacar que en la mayoria de
mujeres se produjo un policonsumo, siendo distintas drogas del grupo de las benzodiacepinas como el diazepam
o el lorazepam, las que se hallaron en combinacion con la cocaina.
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Métodos de derivatizacion y analisis para la caracterizacion de carbo-
hidratos por cromatografia de gases

La cromatografia de gases (GC) es una de las técnicas
mas empleadas en Quimica Analitica para el analisis de
carbohidratos por sus numerosas ventajas tales como,
elevada sensibilidad de los detectores mas empleados,
alta resolucion, facil manejo, etc. Sin embargo, la baja
volatilidad y estabilidad térmica de los carbohidratos
hacen imprescindible un paso previo de derivatizacion,
limitdndose el empleo de esta técnica principalmente
a carbohidratos de bajo peso molecular, generalmente
de hasta grado de polimerizacién tres. Sin embargo, la
gran versatilidad de la GC hace posible también el
analisis de carbohidratos de alto peso molecular como
polisacaridos, aunque se requiere un proceso de hidro-
lisis, 4cida o enzimatica, al que hay que someter al
polisacarido para la liberacion de monosacaridos y oli-
gosacaridos de bajo grado de polimerizacién.

La siguiente revision se centra en tres metodologias
distintas para la derivatizacion y cuantificacion de dis-
tintos carbohidratos y derivados, haciendo especial re-
ferencia a los acidos urénicos, por su mayor dificultad
de derivatizacion debido a su estructura mas compleja
y estable. Estos compuestos a pesar de su escasa pre-
sencia en estado libre en la naturaleza, son parte esen-
cial de polisacaridos, como las pectinas y hemicelulosas,
constituyentes de las paredes de las células vegetales, y
gue presentan gran variabilidad y complejidad.

Aunque el andlisis de los carbohidratos por GC se
viene realizando desde los afios 60, en la actualidad se
sigue prestando gran atenciéon a este tema, desarro-
llandose nuevos métodos de derivatizacion y analisis
de los datos. En los tres trabajos seleccionados se ana-
lizan simultdneamente azUcares neutros y acidos uro-
nicos. La seleccion de uno u otro método dependera
de la finalidad que se persiga en para cada analisis.

“Improvement of simultaneous determination of
neutral monosaccharides and uronic acids by gas
chromatography”

Wang, X., Zhang, L., Wu, J., Xu, W., Wang, X., & L{,
X. (2017). Food Chemistry, 220, 198-207.

Jacob Lehrfeld describié por primera vez en 1987 un
proceso de derivatizacién simultanea de aldosas y aci-

dos urénicos mediante la conversién en sus corres-
pondientes acetatos de alditol y N-acetatos de propi-
laldonamida que se pueden separar y detectar por
GC. En este proceso de derivatizacion se elimina el
centro anomérico de las aldosas, permitiendo su elu-
cibn como un solo pico cromatografico, lo que facilita
su analisis. Sin embargo, la falta de informacion deta-
llada sobre el procedimiento, asi como de las condi-
ciones dptimas de derivatizacién pueden causar el fra-
caso del analisis. Por ello, el objetivo del presente
trabajo fue la optimizacion y validacion de las etapas
clave de la derivatizacion [tiempo de lactonizacion y la
cantidad de agentes derivatizantes (n-propilamina y
anhidrido acético)] y andlisis que permitieran la cuan-
tificacion conjunta de aldosas y acidos urénicos pro-
cedentes de distintos polisacaridos mediante GC con
detector de ionizacién de llama (FID). Asimismo, los
autores evaluaron la estabilidad de los derivados for-
mados.

El proceso de preparacion y tratamiento de mues-
tra puede dividirse en 3 etapas. 1) Hidrdlisis de los
polisacéridos presentes empleando acido trifluoroacé-
tico (TFA) a 120 °C durante 3 h. 2) Hidrdlisis de las
lactonas de acidos uroénicos y posterior reduccion de
los grupos aldehidos de los monosacaridos liberados.
3) Formacion de los acetatos de alditol y de N-propi-
laldonamida

Tras la optimizacién del método de derivatizacion
(tiempo de lactonizacién 4 h, volumen de n-propilami-
na 0,5 mLy anhidrido acético 2 mL) y analisis por GC-
FID de 7 monosacaridos neutros y 2 acidos urénicos,
los autores llevaron a cabo su validacion. El método
desarrollado demostré poseer una excelente linealidad
(R? > 0,9982; rango 0,025-4 mg/mL), reproducibilidad
y repetibilidad (RSD < 4,27%) y exactitud (recupera-
cion entre el 98,3y 101,8%, RSD < 3,5%) y una satis-
factoria sensibilidad (Iimites de deteccion entre 0,27 y
1,65 pg/mL). La estabilidad de los derivados a —20°C
durante 20 dias quedd también demostrada.

El método desarrollado fue aplicado al anélisis de
monosacaridos (aldosas) y acidos urénicos proceden-
tes de distinta naturaleza, obteniéndose una buena
separacion en estas mezclas complejas y confirman-



dose la gran utilidad del método para la separacion y
deteccién simultanea de dichos compuestos. Sin em-
bargo, aunque este método puede emplearse para el
analisis de numerosos monosacaridos, la principal
desventaja que presenta esta metodologia es que no
puede ser empleada para el andlisis de cetosas, ami-
noazlcares y otros monosacaridos especiales como
gulosa, talosa, etc. Durante la etapa de reduccién de
una cetosa se produce una mezcla de dos alditoles
(por ejemplo, la fructosa da lugar a manitol y glucitol)
que también pueden ser producidos por otros azUca-
res (ej. a partir de manosa y de glucosa, respectiva-
mente). Ademas, el proceso de derivatizacion es largo
y complejo y se pueden formar metabolitos secunda-
rios, que requieren, normalmente, ser eliminados del
medio.

“Effect of oximation reagents on gas chromato-
graphic separation of eight different kinds of
mono- and di-saccharides”

Islam, M. A, Lee, J., & Yoo, S. H. (2022). Food Chemis-
try, 386, 132797.

El objetivo de este trabajo fue estudiar el efecto de
distintos derivados en el analisis conjunto de mono-y
disacaridos mediante GC-FID. La formacién de trime-
tilsilil-derivados (TMS) es la via mas comun de deriva-
tizacion para el andlisis de carbohidratos. Sin embar-
go, los cromatogramas obtenidos resultan complejos
ya que los azucares reductores producen hasta 5 de-
rivados isoméricos diferentes. La oximacion es un pro-
ceso rapido, en el que se forman Unicamente dos
compuestos correspondientes a las formas isoméricas
E (syn) y Z (anti) de cada carbohidrato reductor, sim-
plificando el cromatograma obtenido. Asi, en este tra-
bajo se evaluaron tres reactivos de oximacion y poste-
rior sililacion para el analisis de mono- y disacaridos.

Los agentes de oximaciéon tienen como férmula
general NH,OR'.HCI. En el proceso de oximacion, la
naturaleza del radical acompanante de la hidroxilami-
na (R’) afecta a la separacién cromatogréfica de los
carbohidratos. Asi se evaluaron distintos reactivos en
los que el grupo R’ fue: clorhidrato de hidroxilamina
(R": H), clorhidrato de O-etilhidroxilamina (R": H-C,H,)
y clorhidrato de O-bencilhidroxilamina (R': H-C,Hy).
Para la evaluacion de estos reactivos oximantes, se
empled una mezcla de patrones constituida por 5 mo-
nosacaridos (xilosa, arabinosa, fructosa, galactosa y
glucosa) y 3 disacaridos (sacarosa, lactosa y maltosa).
Posteriormente, se derivatizaron con hexametildisila-
zano (HMDS) y TFA y se analizaron en dos columnas
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de GC [100% metilsilicona (DB-1ms) y 5% fenil meti-
Isilicona (HP-5)]. Para la evaluacion de los agentes oxi-
mantes se calculd la resolucién (R,) entre los picos cro-
matograficos mas proximos.

En general, la oximacion de los carbohidratos con
O-etilhidroxilamina permitié la separacién de todos
los mono y disacaridos en ambas columnas (R;>1,42),
mientras que los cromatogramas obtenidos para los
carbohidratos derivatizados con hidroxilamina y la
O-bencilhidroxilamina revelaron escasa o nula separa-
cion entre xilosa y arabinosa (R, 0-1,26). Los mejores
resultados se obtuvieron con la columna DB-1ms, va-
liddndose posteriormente el método analitico. Asi, se
consiguié buena linealidad (superior a 0,9990), repe-
tibilidad (RSD < 3,3%), reproducibilidad (RSD < 7,5%)
y limite de cuantificacion (LOQ < 0,061 mg/100 g).
Finalmente, el método resulté exitoso para la separa-
cion y analisis de carbohidratos en cuatro matrices ali-
mentarias de distinta naturaleza: café, zumo de fru-
tas, pasta de soja y salsa de ostras.

“A Modified GC-MS Analytical Procedure for Se-
paration and Detection of Multiple Classes of
Carbohydrates”

Yong-Gang Xia, Hui-Min Sun, Tian-Long Wang, Jun
Liang, Bing-You Yang and Hai-Xue Kuang. (2018). Mole-
cules, 23(6).

En este trabajo se optimizé un método de derivatiza-
cion basado en el empleo de trimetilsilil-ditioacetal
(TMSDs) para el andlisis simultdneo por GC-MS de 13
carbohidratos entre los que se incluyen: aldosas, aci-
dos urdnicos, cetosas y amino azucares.

La optimizacion del método se llevo a cabo en dos
etapas. En primer lugar, se abordé el estudio del efec-
to del tiempo en la reaccion de mercaptalaciéon de mo-
nosacaridos empleando una mezcla de etanotiol y TFA
(2:1, v/v), siendo 10 min el tiempo éptimo, y posterior-
mente se evalud la reaccion de trimetilsililacion de los
monosacaridos-mercaptalados para formar TMDS de-
rivados. Para esta Ultima etapa las condiciones 6pti-
mas fueron una relacién de HMDS y trimetilclorosilano
de 68:22 (v/v), 30 miny 70 °C. Con la adicién de una
etapa de extraccion liquido — liquido con cloroformo
se consiguié no solo una mayor sensibilidad en la de-
teccion de amino azucares, sino también la disminu-
cion de los subproductos de la reaccion.

El método optimizado permitié obtener un solo
pico para cada azUcar derivatizado, asi como alta re-
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solucion, excelente linealidad (R? 0,9920 — 0.9975) y
adecuada sensibilidad (LOD 0,6 — 2,7 pyg/mL y LOQ
4,0 - 13,3 pg/ml) y repetibilidad. Se evalué también
la estabilidad de los derivados durante 24 h, obtenién-
dose excelentes resultados (RSD < 2,02%).

El método fue aplicado a muestras reales como un
extracto acuoso de Anemarrhena asphodeloides y un
hidrolizado obtenido mediante hidrélisis acida de
Glossy ganoderma. La aplicacion del método optimi-
zado en el extracto de A. asphodeloides permitié de-
terminar como carbohidratos mayoritarios (ratios mo-
lares) glucosa (50,23) y fructosa (46,12). Por otro
lado, el extracto hidrolizado de G. ganoderma presen-
td en mayor proporcion fructosa (7,30), glucosa

(44,78), manosa (8,08) y galactosa (30,02), seguidos
de numerosos azlcares en menor cantidad.

Por tanto, el método desarrollado demostro ser de
utilidad para el analisis de carbohidratos presentes en
mezclas complejas, no solo para aldosas y acidos uro-
nicos, sino también para cetosas y amino azUcares.

PAULA LOPEZ REVENGA

Grupo de Quimica y Funcionalidad de
Carbohidratos y Derivados, Instituto de Investiga-
cion en Ciencias de la Alimentacion (CIAL)
(CSIC-UAM), Nicolas Cabrera, 9.

Campus de la Universidad Auténoma de

Madrid, 28049 Madrid, Spain.
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DEVELOPMENT AND VALIDATION OF A
QUANTITATIVE METHOD FOR MULTIRES-
IDUE PESTICIDES IN FOOD MATRICES
USING THE AGILENT 6475 LC/TQ SYSTEM

Linfeng Wu', Aimei Zou?

'Agilent Technologies, Santa Claia, CA; 22Agilent
Technologies, Singapoie, Singapoie

Introduction

Pesticide residues remaining in or on commodities
raise concerns for food safety and environmental im-
pact. Regulatory agencies have published policy state-
ments to guide agricultural organizations on the
proper use of pesticides and established Maximum
Residue Limits (MRLs) of pesticides in various food
matrices. Thus, there are widely demands for highly
sensitive and robust platform for the quantification of
pesticide residues analysis.

A new triple quadrupole LC/MS system, 6475 LC/
TQ, which contains improvements on several aspects
(Figure 1):

e Scheduled autotune and early maintenance
feedback

¢ Enhanced software for method optimization

¢ Intelligent reflex —new feature which enables re-
flexive reinjection logic

e Supporting Title 21 CFR Part 11 and Annex 11
compliance

An LC-MS/MS screening method for the quantifica-
tion of 497 pesticides in food matrices was developed
using the 1290 Infinity Il Bio LC system coupled to 6475
LC/TQ. The LC/MS parameters were optimized with the
new intelligent software to expand targeted pesticide
list and optimize ion source. This method was validated

in three food matrices, including wheat, olive oil and
black tea. Results show excellent sensitivity, precision,
accuracy and robustness on this new LC/TQ system.

Experimental
Standards and sample preparation

All Pesticide standards were purchased from Agilent
or AccuStandard. Organic wheat, olive oil and black
tea were purchased from local grocery store.

Food extracts were prepared following QUEChERS-
EN methods. A pesticide mix comprising 497 pesticide
standards was prepared and spiked into solvent and
food extracts to make matrix-matched standard curves
with concentration ranging from 0.1 to 50 pg/L. After
considering dilution factor during sample preparation,
this concentration levels matches to 0.5 to 250 pg/kg for
wheat and black tea, and 0.2 to 100 pg/kg for olive oil.

LC/MS analysis

All the samples were analyzed with a dynamic MRM
(dMRM)-based LC-MS/MS method using MassHunter-
Workstation for LC/TQ 12.0 (Table 1 & 2).

Instrumentation

1290 Bio High-Speed Pump (G7132A)

1290 Bio Multisamplerwith Cooler (G7137A)
1290 Multicolumn Thermostat (G7116B)

6475 Triple Quadrupole LC/MS (G6475A) with
AJS source

Table 1. 1290 Infinity Il Bio LC Method

Column Agilent ZORBAX RRHD Eclipse Plus C18,
2.1 x 150 mm, 1.8 pym (p/n 959759-902)
Sampler temp. | 4 °C
Mobile phase | A) 5nM ammonium formate + 0.1 % formic
acid in water
B) 5 mM ammonium formate + 0.1 %
formic acid in methanol
Flow rate 0.4 mL/min
Gradient Time B(%)
rogram
e 0.00 5
3.00 30
17 100
20.00 100
Post time 3 minutes
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Table 2. 6475 Triple Quadrupole LC/MS Method Results and discussion

lon source Agilent Jet Stream (AJS) source LC/MS Chromatograms

Polarit Positive and Negative L - -

c Y o0 °C 2 The targeted compound list in @ multiresidue pesticide
as_temperat”re : screening method developed for the previous Agilent

Drying gas 11 Umin LC/TQ instrument model (6470 LC/TQ) was imported

Nebulizer gas 35 psi and further expanded using the new intelligent opti-

Sheath gas 350 °C mizer in MassHunter Workstation for LC/TQ 12.0.

2D RS 12 Umin e MRM:s library optimized on a previous Agilent

Capillary voltage +3500V, -3000 V LC/TQ models (e.g., 6470 LC/TQ) can be direct-

Nozzle voltabe 0V ly used on 6475 LC/TQ!

MS1/MS2 resolution | Unit/Unit e New compounds were easily added using the

Cycle time 200 ms new _intelligent optimiz_er s_oftwarezf _

——— 1003 ¢ The final method resulting into monitoring 1003
°_ta s MRMs within 20-minutes LC gradient (Figure 2),

Min/Max Dwell 1.12 ms/248.28 ms which shows good chromatogram separa-

tion and greatly improves lab productivity

Ty
‘ ﬁ Quantification sensitivity with comprehensive dMRM
method

Figure 3 shows the overview of the dMRMacqui-
sition method. The retention time window from 12 to
14 minutes contains the most concurrent MRMs with
<2 ms average dwell time per MRM.

Method performance for a total of 497 pesticides
was evaluated in wheat, olive oil and black tea matrix
extracts at 9 concentration levels (Figure 4 & 5). The
results were summarized as below:

Figure 1. 6475 Triple Quadrupole LC/MS with 1290 Infinity ¢ Excellent linearity with 459 (92%) pesticides in
Il Bio LC System. wheat, 465 (94%) pesticides in olive oil and 458

x10 4
24 |

22

1.8
1.6
14
1.2

0.8

0.6

04 (| |
02 i | \ | |

8 9 10 1 12 13 14 15 16 17
Counts vs. Acquisition Time (min)

Figure 2. Overlaid MRM chromatograms of all the 497 pesticides post spiked at 1 pg/L in wheat matrix extract.

119



120

NOTAS TECNICAS

(92%) pesticides in black tea showing R2 > 0.99
based on matrix-matched calibration curves.

¢ Excellent precision and accuracy observed at
all calibration levels.

¢ Excellent sensitivity -465 (94%) pesticides in
wheat, 486 (98%) pesticides in olive oil and 466
(94%) pesticides in black tea show lower limit of
quantification (LLOQ) < 10 pg/kg (Figure 4).

Acquisition Parameters

OCRERE P R cow -
Compound name Precursorm/z = MS1res Productm/z = MS2res = RT (min)
Penconazole 2840 Unit - 1590 Unit ~ 1349
Penconazole 2840 Unit - 701 Unit ~ 1349
Isofenphos methyl 3320 Unit -~ 2310 Unit ~ 135
Isofenphos methyl 3320 Unit ~ 1210 Unit ~ 135
Sulfotep 3230 Unt ~ 1150 Unit ~ 135
Sulfotep 3230 Unit -~ 97.0 Unit ~ 135
Tolylfluanide 34639 Unit ~ 2381 Unit ~ 1352
Tolylfluanide 3469 Unit - 1370 Unit ~ 1352
Penthiopyrad 3601 Unit - 2760 Unit ~ 1353
Penthiopyrad 360.1 Unit - 1770 Unit - 1353
Flutianil 4271 Unit - 1520 Unit -~ 1354
Flutianil 4271 Unit ~ 1321 Unit ~ 1354

<
Plot Type: Cencurrent MRMs v

Number of Concurrent MRMs

Statistics
Compound: | ALL - Total MRMs
RTwindow | Average Fragmentor | ¢~/ o cEWm A Total time windows
Ly e L) Minimum concurrent MRMs
07 156 130 5 34 3
Maximum concurrent MRMs
07 156 130 5 15
07 156 80 5 10 Minimum dwell time (ms)
07 156 80 5 % Maximum dwell time (ms)
089 16 115 5 6 Minimum cycle time (ms)
089 16 115 5 44 Cycle time (ms) | 500
07 156 120 5 6
07 156 120 5 2 [] Override RT window (min) | 1
as 10t 145 R 12 [J check minimum data pts (pts) | 64
07 157 126 5 40
07 157 158 5 28
07 157 158 5 60

H

Retention time (min ¥

1 12 13 % 15 1% 7 % 13 2

Figure 3. Overview of the comprehensive acquisition method showing user-friendly management of over 1000 MRMs.

Standard curves

Figure 5 shows representative standard curves of four
selected pesticides in black tea matrix including one
early eluted analyte (Cyromazine: RT=1.25 min) and
three analytes (Penconazole, Sulfotepand Penthi-
opyrad) with dwell time <2.0 ms. Results show the
6475 LC/TQ delivers great linearity for all four analytes.

Robustness
To test robustness of the new LC/TQ system, replicate

injections (n=300) of black tea matrix spiked with pes-
ticide standards at 10 pg/kg were performed using

the comprehensive dMRMmethod. Outstanding re-
producibility for both RT and MS signal was observed
during 5-days continuous running, even for pesticides
acquired with low dwell time (Figure 6).

Conclusions

The excellent quantification performance using a new
LC/TQ platform, including the Agilent 1290 Infinity Il
Bio LC system coupled to the 6475 Triple Quadrupole
LC/MS with the Jet Stream Technology lon Source
(AJS) has been demonstrated for large panel pesticide
analysis in wheat, olive oil and black tea.
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Figure 4. LLOQs for the 497 pesticides in wheat, olive oil
and black tea extracts. Results were classified into six rele-
vant concentration ranges after considering dilution factor
during sample preparation.
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The platform robustness was assessed over 5 days'’
continuous injection using black tea extract spiked
with pesticide standards, indicating the high ability of
the system producing reliable result for day-to-day
analysis.
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Figure 5. Standard curves of four selected pesticides in black tea matrix.
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Figure 6. Response of representative pesticides in black tea extract for 300 replicate injections.
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The large number of new emerging designer drugs
and the need to detect not only the parent analyte
but their metabolites poses a big challenge in forensic
screening. lon mobility combined with HRES mass
spectrometry allows for the identification and charac-
terization of known as well as unknown analytes ex-
tending the scope to address these challenges.

Introduction

Screening for synthetic canna-binoids is often per-
formed by analysing urine as it is a non-invasive ma-
trix. Due to the metabolism in the human body, none
or only a small concentration of the parent cannabi-
noid will be left for detection. Therefore, it is neces-
sary to screen not only for the parent compound but
also for the drug metabolites.

One common metabolism for AKB-48 is hydroxy-
lation. The hydroxylation can take place on different
carbon positions resulting in a variety of structural iso-
mers.

The large number of different metabolites and the
introduction of new drug analogs make urine screen-

Instrumentation

USING ION MOBILITY TO SEPARATE DIFFERENT DESIG-
NER DRUG METABOLITES

ing a complicated task that requires high confidence
for known substances as well as the flexibility of iden-
tifying new drug metabolites.

A mass spectrometer with the ability to deliver ac-
curate mass measurements, a high confidence in iso-
topic pattern distribution and clear MS / MS spectra is
the first step to gain insights into a complex sample in
order to solve this question. In addition, the timsTOF
offers the possibility to use ion-mobility-separation to
further increase the capability to identify and differen-
tiate structural isomers.

Methods

AKB-48 metabolites not commercially available
were prepared in-house [1] and used for measure-
ments. Two mixtures of different AKB-48 hydroxyla-
tion metabolites with a concentration of 125 ng/mL
each were prepared. A chromatographic separa-
tion was used prior to the ion mobility separation.
Detection was performed on an ion mobility-separa-
tion-time-of-flight instrument (timsTOF, Bruker Dal-
tonics).

UPLC Ultimate 3000 Rapid Separations LC, Thermo Scientific

Column HSS T3, 2.1 x 150 mm, 1.8 pm, Waters

Temperature 60 °C

Mohiloyifinge A =H,0, 10 mM Ammonium formate and 0.05% formic acid
B = ACN, 0.05% formic acid

Gradient Multistep gradient from 57%-93% B in 8 min

Flow rate 0.5 mL/min

Injection 1L

MS timsTOF mass spectrometer, Bruker Daltonics

Scan mode Full scan TOF MS with IMS in Ultra mode

lonization ESI +2500 V
MS-Calibration

IMS-Calibration

sodium formate cluster

tuning mix, low concentration

Figure 1. AKB-48 and its hydroxylation sites.



Results and Discussion

In a first step, the focus was on the LC separation of
the metabolites to enable a clear characterization of
every single metabolite (Figure 2). The metabolites
were ionising as a mixture of [M+H]* and [M+Na]*
adducts both showing excellent mass accuracies and
isotope pattern distributions (Figure 3 as one repre-
sentative example), demonstrating the high data qual-
ity for a first identification process.

x 108 AKB Mixture 1: EIC 382.2489+0.003

B
B7 B3 g

o
L

Intensity
o
o a
) !
e

T T T T T T T T T T

x 108 AKB Mixture 2: EIC 382.2489+0.003
B4

o
1

B6

o
o

Intensity

B5

o

25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
Time [min]

Figure 2. Extracted lon Chromatograms for [C,;H;,N;O,+H]*
with m / z = 382.2489 + 3 mDa. Two different mixtures
1 and 2 of hydroxylated AKB-48 metabolites were prepared
and measured.

In a next step Extracted lon Mobilagram (EIM)
traces of different adduct species ([M+H]* and
[M+Na]*) were examined. Both adduct types showed
a clear separation on the ion mobility axis. Protonated
species showed signals of the inverse mobility 1/KO
[V-s/cm?] with values around 1.00-1.04 (Figure 4,
blue) while sodium adducts showed a higher value of
about 1.04-1.08 [V-s/cm?] (Figure 4, orange).

For the metabolites that were derived from hy-
droxylation at the end of the alkyl chain (B3 and B4),
the inverse mobility is shifted to lower 1/K0O values
compared to the other metabolites.

Using the sodium adducts a clear differentiation
of metabolites derived from hydroxylations at the ad-
amantyl moiety could be achieved as shown in Fig-
ure 5. These metabolites (B5-B7) show higher 1/KO
values than those that show a hydroxylation at the
alkyl chain (B1-B4). Interestingly, B1 is different from
the other metabolites and does not fit into the group-
ing of the other isomers. It shows a 1/K0 value in the
middle of alkyl-chain and adamantyl-moiety.
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Figure 3. Comparison of the experimental data of B4 and
the theoretical isotope pattern distribution shows a good
overlay. The monoisotopic signal as well as the following
isotopes show only a small deviation to the theoretical va-
lues (mass accuracy: —0.8 ppm, mSigma: 4.9).
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Figure 4. Overlay of all Extracted lon Mobilograms (EIM) of
the protonated species (in blue, m/z = 382.2492) and the
sodium adducts (in orange, m/z = 404.2312). A grouping of
the different species is clearly given.

Two of the main metabolites after human liver mi-
crosome incubations (HLM incubation) are B4 and B7
[2].Based on the used LC separation method B4 and
B7 are co-eluting. Therefore, a differentiation of both
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Figure 5. Display of EIM traces of the different metabolites
as [M+Na]+. In orange B2-B4 are displayed referring to me-
tabolites showing hydroxylation of the alkyl chain. In green
B5-B7 are displayed referring to hydroxylation on the ada-
mantyl moiety. B1 in blue is an exception as it shows 1/K,
values between those of the two groups.

compounds is not clearly given via LC-MS only meth-
ods. Adding IMS separation enables a clear differenti-
ation of both compounds. Both, the [M+H]* as well as
the [M+Na]* EIM trace show a baseline separation of
both isomeric structures (Figure 6).

In combination with the exact mass, the isotope
pattern distribution and verification using fragmenta-
tion, CCS values are an additional parameter for iden-
tification and confirmation of possible metabolites of
designer drugs.

Conclusions

¢ lon Mobility with the timsTOF offers an addi-
tional separation method to differentiate be-

x 104 EIM 382.2489 and 404.2308
‘ ‘ B7 IM+HJ*

B4 [M+Nal*
4.0 \

/

Intensity

g
o

\ B7 [IM+Na]*

) \ S~
0.98 1.00 1.02 1.04 1.06 1.08 110 112
Mobility, 1/K; [V-s/cm?]

o

Figure 6. Overlay of EIM traces for B4 and B7. A baseline
separation for both adduct types ((M+H]* and [M+Nal*) is
given.

tween different AKB-48 metabolites in combi-
nation with excellent values in mass accuracy
and isotopic pattern distribution.

e A clear grouping of the CCS values is given
based on the region of hydroxylation.

¢ On the basis of the mobility of the sodium ad-
ducts metabolites showing a hydroxylation at
the adamantyl group or a hydroxylation on the
alkyl chain can clearly be differentiated.
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The Power of Precision

HIGH RESOLUTION ANALYSIS OF SYN-
THETIC OLIGONUCLEOTIDES

Reverse Phase lon Pairing LC-MS Analysis Using
the X500B QTOF System

Esme Candish, Sean M. McCarthy
"SCIEX, Framingham MA, USA

Oligonucleotide therapeutics and gene therapies are
rapidly gaining attention as novel therapeutics. The
potential disease areas for which oligonucleotide
based therapies are being developed is rapidly expan-
ding. In particular, these therapies hold high promise
due to their specificity and the high potential for
treating previously undruggable targets.

A defining characteristic of oligonucleotides, when
compared to more commonly used protein based bio-
therapeutics, is that they are produced synthetically.
Synthetic processes have been highly refined to enable
production of high quality synthetic products with lim-
ited failure sequences or other associated impurities.
Even when considering the high efficiency of modern
synthetic processes there is still a need to verify oligo-
nucleotide mass, sequence, and purity.

For the purpose of high throughput oligonucleo-
tide analysis to verify purity and mass confirmation a
common data processing solution is ProMass from
Novatia LLC. This software enables rapid verification
of molecular mass and assessment of purity. In addi-
tion, ProMass can annotate failure sequences and syn-
thetic impurities based on the input of the target se-
guence and selection of search parameters.

Demonstrated in this technical note is the use of
the SCIEX X500B QTOF System for the analysis of ol-
igonucleotides using ion-pairing reverse phase chro-
matography. Highly efficient chromatographic separa-
tion with high performance negative ion mode
performance produce results for unambiguous confir-
mation of sequences with minimal adduct formation
or analysis induced modifications. Also discussed is
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Figure 1. Isotopically resolved charge state for oligonucleo-
tide CATGGTCCTGCTGGAGGTCGTG.

the processing of this data using ProMass HR for au-
tomated verification of molecular mass and purity as-
sessment.

Key Feature of X500B QTOF System

e High mass accuracy with exceptional negative
ion performance for oligonucleotide analysis

® TurboV™ source and QJet® ion guide provide
efficient ionization and transmission of analytes
while reducing contamination from use of
ion-pairing reagents

e Instrument control using SCIEX OS enables ac-
cessibility and ease of use regardless of exper-
tise level

e High resolution platform for qualitative and
quantitative oligonucleotide workflows

e Integration of data with ProMass for high
throughput and robust mass confirmation and
purity assessment

Methods

Sample Preparation: Synthetic oligonucleotides
were purchased from IDT as custom sequences. The
samples were reconstituted in water prior to use.
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Chromatography: The separation was accom-
plished using an Agilent 1290 Infinity UHPLC fitted
with a BEH Column, 2.1 mm x 100 mm with 1.7 pm
particles. Mobile phase A was 15 mM diisopropyleth-
ylamine (DIEA) with 100 mM 1,1,1,3,3,3- hexafluoro
isopropanol (HFIP) in water while mobile phase B was
15 mM DIEA with 100 mM HFIP in 50:50 v/v % meth-
anol:water. The gradient used is shown in Table 1. The
column temperature was held at 60 °C. An injection
volume of 1 uL was employed, resulting in 50 ng on
column.

Mass Spec: A SCIEX X500B QTOF with a Turbo
V™™ source and TwinSpray probe was used for analy-
sis. The MS parameters are listed in Table 1. The data
was acquired using SCIEX OS Software 1.5.

Data processing: All data were processed with
either SCIEX OS or the ProMassProcessor and ProMass
for SCIEX software.

Results and Discussion

The analysis of oligonucleotides can be challenging
for a wide variety of reasons. A specific challenge
centers around the use of ion-pairing reagents which
enable the separation of oligonucleotide species
based on order of their charge which is generally in-
dicative of their length. Typically, ion-pairing systems
are present at low to mid millimolar concentrations
and efficient removal of these components during the
electrospray process is critical. In addition, the pres-
ence of alkali metal ions, namely sodium and potassi-
um, can complicate analysis. Proper maintenance and
regular mobile phase preparation with high quality
reagents is required.

As shown in Figure 2, a high quality chromato-
graphic separation is accomplished using ion-pairing
reverse phase chromatography. In the work presented
here a generic gradient was used which enables anal-
ysis of a wide range of oligonucleotide sequences
with little requirement for the adjustment of the
method.

Averaging the spectra under the main peak results
in a typical raw spectrum for oligonucleotides. In this
case, charge states spanning from -3 to —-10 are
shown in Figure 3. As evidenced in the spectrum, ad-
duct formation is quite low and adduct formation is
most pronounced in the lowest charge state species.
As expected, each charge state demonstrates isotopic

resolution. The inset of Figure 3 shows the zoomed
view of the —3 charge state for the oligonucleotide

Table 1. LC Gradient

Time (min) %A %B Flow Rate
(pL min~")
Initial 70 30 300
1.0 70 30 300
6.0 10 90 300
7.0 10 90 300
8.0 70 30 300
10.0 70 30 300

Table 2. MS Parameters

Experiment 1

Polarity Negative
Intact Protein Mode On
GS1 (psi) 70
GS2 (psi) 70
Curtain Gas 35
Temperature (°C) 350
TOF Start Mass (Da) 600
TOF Stop Mass (Da) 2900
Accumulation Time (s) 0.25
Spray Voltage (V) -4500
Declustering Potential (V) -80
Collision Energy (V) -10
Time bins to sum 4

Frequently the objective of intact mass measure-
ment is confirmation of the target mass for a specific
oligonucleotide sequence. In addition, there may be a
need to identify failure sequences or impurities which
are present in a sample. A common tool for this pro-
cessing is ProMass which enables batch processing of
oligonucleotide data. To enable the migration of data
collected from SCIEX mass spectrometers the Pro-
MassProcessor was used to define the peak selection
criteria and sample information for export to ProMass.

Within the ProMassProcessor, data files are select-
ed for processing. Files may be move individually or in
groups. There is no limit on the number of files that
may be moved, however downstream processing in
ProMass will increase as more files are selected.

Following file selection, peak selection criteria can
be defined for both MS and, if collected simultane-
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Figure 2. Total lon Chromatogram for the analysis of a 22-
mer oligonucleotide CAT GGT CCT GCT GGA GTT CGT G.

ously, the UV data for each experiment as shown in
Figure 5A. In addition, peak finding criteria may be
defined and additional peak filtering criteria such as

Figure 3. Raw mass spectrum of a 22-mer oligonucleotide
CAT GGT CCT GCT GGA GGT CGT G.

minimum and maximum retention time, relative peak
area and the maximum number of peaks to find are
defined, Figure 5B.

A ProMassProcessor Setup Options = (m] X
TiCand UVData Peak Finding and Fitering  Preview Peak Finding  Sample Information  Export Parameters
TIC & Spectum uw
Expenment number (® Not used
Expenment 1 v Dedicated channe
N/A ~
Gaussian smoothing wicth: | 1.0 v | points =
Peak height for average spectrum extraction:
% et o .
| -
B | ProMassProcessor Setup Options = [m] X
TIC and UV Data PMB‘*‘GMHW Preview Peak Finding Sample Information  Export Parameters
Peak Selection Peak Finder Fitering
® Use peak finder Mrumum peak height
e e & Mrimum RT (empy to ignore): mn
Baseline subtraction window: nil Mastonirs AT foenply to ignore: mh
o i PR [ %
2 P vl Rt N |
| Epot | Cancel

Figure 5. A. Definition of peak selection and experimental criteria in ProMassProcessor. B. Definition of peak finding in Pro-

MassProcessor.
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Prior to export it is possible to review the integration
of each selected file using the defined criteria, Figure 6.
If the integration is not suitable the parameters may be
adjusted and will apply to each file. Alternatively, if

there is a desire to include a specific peak from a file
that falls outside of the defined criteria, or alternatively
if a peak should be excluded it is possible to manually
add or remove these peaks as shown in Figure 6.

ProMassProcessor Setup Options

TIC and UV Data Peak Finding and Fitering  Preview Peak Finding  Sample Information ~ Export Parameters

- O X

Number of Peaks =3

Intensity, cps

Sample: 20190512_15mM DIEA_100mM HFIP CAT_50 ng_001 44_48_001.wiff2 (sample 1) - 20190512_15mM DIEA v
TIC from 20190512_15 mM DIEA_100mM HFIP CAT_50 ng_001 4.1, -TOF MS (600 - 2800). Gaussian smoothed (1.0 points)

473

Remove Selected Peak
Remove All Peaks

Add Manual Peak for Selection(s)

Revert to Automatic Peak Finding
Align UV Trace with TIC {using most intense points within selection)

Copy Spectrum for Selected Peak to Clipboard (for ProMass parameter building)
Save Spectrum for Selected Peak to File (for ProMass PPL parameter setting)

Figure 6. Preview of peak finding results in ProMassProcessor. Additional peaks may be defined manually if desired or already

selected peaks may be removed.

For each sample the target information may be
defined separately. The target information may be en-
tered as a sequence which is defined using the stand-
ard nomenclature supported by ProMass, as a target
mass or a combination of both. If more than one tar-
get is present in a sample, each species is separated
using a comma. To expedite entry, values may be past-
ed from other sources such as Excel. The software is

able to use defined oligonucleotide sequence infor-
mation, calculate the theoretical mass sequence and,
if selected, the associated failure sequences from both
the 5" and 3’ ends during ProMass processing.

The final stage in processing data is to export the
data from the ProMassProcessor to ProMass. In this
case the user selects the parameter file defined within

ProMassProcessor Setup Options

TIC and UV Data Peak Finding and Fittering  Preview Peak Finding Sample Information  Export Parameters

- O X

Sample

Sequence ~

20190512_15mM DIEA_100mM HFIP CAT_50ng_001
44 48 001 wiff2 (sample 1)

20190512_15mM DIEA_100mM HFIP CAT_50 ng_001
20190512_15mM DIEA_100mM HFIP CAT_50ng_001
44 _48_0D02 wiff2 (sample 1)

20190512_15mM DIEA_100mM HFIP CAT_50ng_001

CATGGTCCTGCTGGAGTTCGTG,

GTGCTTGAGGTCGTCCTGGTAC

CATGGTCCTGCTGGAGTTCGTG, 6395.5

20190512_15mM DIEA_100mM HFIP CAT_50 ng_001

20190512_15mM DIEA_100mM HFIP CGT50 ng_001

44_43_003 wiff2 (sample 1) 8935.2
20190512_15mM DIEA_100mM HFIP CAT_50 ng_001

20190512_15mM DIEA_100mM HFIP CGT50 ng_001 ‘

43_-43_002 wiff2 (sample 1) 7582.23, 3564.25

Figure 7. Definition of Sequence and/or massinformation in ProMassProcessor.



ProMass that they would like to apply and the pro-
cessing begin immediately. To initiate processing a li-
censed version of ProMass for SCIEX is required.

Following processing the results are displayed ac-
cessed through ProMass Browser from the main screen
of ProMass, Figure 8. Users can either open the last
processed results using the browser button or previous-
ly processed results by opening them directly. The re-
sults displayed in ProMass provide an easy to under-
stand indication of which samples have passed or failed.
The underlying data for each sample is easily investigat-
ed by selecting each well and reviewing the total ion
chromatogram, raw MS data, and reconstructed MS
data. In addition, a table of all identified components
with their corresponding abundance, mass error and
the sequence the mass corresponds to is also provided.

Conclusions
¢ The X500B QTOF system generates high quality

oligonucleotide data in the presence of ion-pair-
ing mobile phase components
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Figure 8. Home page of ProMass software.

* High mass accuracy and resolving capabilities
enable unambiguous confirmation of oligonu-
cleotide mass

e Low adduct formation is obtainable with suita-
ble cleaning protocols for system components
and use of high quality reagents

e Data processing using ProMassProcessor and
ProMass provides a semi-automated solution
for oligonucleotide characterization and QC
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Figure 9. Sample summary from ProMass Sample Browser. Colored wells indicate passing, failing, or marginal results based

on criteria defined in ProMass parameters.

RT (min) Calculated Mass (Da) Observed Mass (Da) Mass Error Intensity Sequence

9.864 6148.0 6146.6 -1.4 Da (-0.023 %) 1.84E+004 A1-T20 +3'Phos
0.864 6221.1 6219.6 -1.5 Da (-0.024 %) 1.92E+004 6372.2 (G depurination)
9.864 6237.1 6235.1 -2.0 Da (-0.032 %) 4.03E+004 6372.2 (A depurination)
9.864 6372.2 6371.1 -1.1 Da (-0.017 %) 1.23E+006 A1-T21

9.496 6043.0 6041.8 -1.2 Da (-0.020 %) 1.29E+003 6372.2 (Minus G)
9.49%6 6139.0 6138.0 -1.0 Da (-0.016 %) 3.23E+003 C2-T21 +5'Phos
9.327 6083.0 6082.1 -0.9 Da (-0.015 %) 8.11E+003 6372.2 (Minus C)
9.048 5849.8 5849.1 -0.7 Da (-0.012 %) 3.69E+003 G3-T21 +5'Phos
9.048 6068.0 6067.2 -0.8 Da (-0.013 %) 1.77E+004 A1-T20, 6372.2 (Minus T)
8.571 5520.6 5519.5 -1.1 Da (-0.020 %) 2.05E+003 G4-T21 +5'Phos
8.571 6059.0 6058.6 -0.4 Da (-0.007 %) 1.70E+004 C2-T21, 6372.2 (Minus A)
8.291 5769.8 5768.9 -0.9 Da (-0.016 %) 2.02E+004 G3-T21

Figure 10. Individual sample summary table displaying retention time, calculated and observed mass, mass error, intensity, and

sequence match based on mass.

129



130

NOTAS TECNICAS

IZasa
scientific

a werfen company

£ SHIMADZU

Excellence in Science

GC HS-20 NX/Nexis™ GC-2030

ANALISIS DE DISOLVENTES RESIDUALES
EN PRODUCTOS FARMACEUTICOS CON
MUESTRAS SOLUBLES EN AGUA USAN-
DO H, COMO GAS PORTADOR (USP 467)

Y. Mikota, E. Kobayashi, A. Miyamoto

— El uso de hidrégeno H, como gas portador,
economico y facil de obtener, contribuye a la
reduccién de costes en el laboratorio.

— EIH, se emplea como gas portador para lograr
la precision requerida por la USP.

— Un sensor de hidrégeno garantiza que el H, se
pueda utilizar como gas portador de forma se-
gura.

— El uso de un muestreador de espacio de cabe-
za HS-20 NX de ultima generacion permite
una medicion fiable de los disolventes residua-
les en productos farmacéuticos.

Introduccion

Los métodos para testar disolventes residuales en pro-
ductos farmacéuticos se recogen en el Capitulo Gene-
ral <467> Disolventes Residuales de la USP (United
States Pharmacopea), en el que se especifica princi-
palmente el uso de un método de cromatografia de
gases (GC) de espacio de cabeza (HS, del inglés
headspace). Los disolventes residuales de los produc-
tos farmacéuticos se clasifican en Clases dela 1 ala 3
segun los riesgos potenciales para la salud humana, y
acorde a ello son estrictamente controlados. Se re-
quiere un andlisis sensible. El gas portador general-
mente utilizado para el andlisis es el Helio (He), pero
el agotamiento de He se ha convertido en un proble-
ma recientemente. En consecuencia, existe la necesi-

dad de utilizar un gas portador alternativo como el H,.
Cualquier cambio de método, como sustituir He por
un gas portador alternativo, debe validarse de acuer-
do con el capitulo <7467> Disolventes Residuales—
Verificacion de Procedimientos Compendiales y Vali-
dacion de Procedimientos Alternativos de la USP.

En este trabajo se presentan los resultados del uso
de H, como gas portador con un muestreador de es-
pacio de cabeza HS-20 NX para analizar muestras so-
lubles en agua de Clase 1y 2, de acuerdo con el Ca-
pitulo General <467> Disolventes Residuales de la USP.

* Las muestras analiticas se prepararon utilizando
un procedimiento diferente de la USP para confirmar
el rendimiento del instrumento.

Materiales y métodos

Un cromatoégrafo de gases Shimadzu Nexis GC -2030
fue acoplado a un muestreador de espacio de cabeza
Shimadzu HS-20 NX para medir soluciones estandar
de Clase 1y Clase 2 segun el Capitulo General <467>
Disolventes Residuales, Procedimiento A de la USP. Las
condiciones analiticas para el GC y el HS se indican en
la Tabla 1.

Tabla 1. Condiciones analiticas para muestras solubles
en agua.

Condiciones analiticas del GC (Procedimiento A)

Modelo: Nexis GC-2030

Detector: FID-2030 detector de
ionizaciéon de llama

Columna: SH-Rxi™-624 Sil MS

(0,32 mm I.D. x 30 m, d.f.=
1,8 um)

40 °C (20 min) — 10 °C/min
— 240 °C (20 min)
Total 60 min

Split 1:5

Temp. de columna:

Modo de inyeccién:

Modo velocidad lineal
constante (H, y He)

Controlador de gas portador:

Velocidad lineal: 35 cm/s

Temp. de detector: 250 °C

FID — Flujo de H,: 32 ml/min

FID — Flujo de make-up: 24 mL/min (N,)
FID — Flujo de aire: 200 mL/min

Condiciones analiticas del HS (Procedimiento A)
Temp. del horno: 80 °C

Temp. de la linea de muestra: 110 °C




Condiciones analiticas del HS (Procedimiento A)

Temp. de la linea de 120 °C
transferencia:

Agitacion del vial: Off
Volumen del vial: 20 mL

Tiempo de calentamiento del vial: | 45 min

Tiempo de presurizacion del vial: | 1 min

Presién del vial: 75,0 KPa (N,)

Tiempo de carga: 0.5 min

Tiempo de descarga de la aguja: |5 min

Volumen de inyeccion: 1 mL

Tiempo de equilibrado de carga: |0 min

Resultados

Anélisis de la solucion estandar Clase 1 (muestra solu-
ble en agua)

En la Figura 1 se muestran los resultados del analisis
para el Procedimiento A usando H, como gas porta-
dor, y la relacion S/N y los valores de repetibilidad para
cada pico se recogen en la Tabla 2. La Tabla 3 muestra
la relacion S/N y la repetibilidad para cada pico utili-
zando He como gas portador.

Empleando H,, los resultados obtenidos con el
Procedimiento A cumplieron con los requisitos de la
USP, que especifica que “la relaciéon S/N para el
1,1,1-tricloroetano con la solucién estandar Clase 1
no es menor que 5”.

* Los valores de ratio S/N y desviacion estandar
relativa (%RSD) son de referencia y no estan garanti-
zados.

1 2 4
5
3
0010 20 30 40 50 60 70 80 9.0 10.0min

Figura 1. Cromatograma de la solucién estandar Clase 1
mediante el Procedimiento A (muestra soluble en agua).
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Tabla 2. Ratio S/N y repetibilidad de la solucion estandar
Clase 1 (Procedimiento A) usando H, como gas portador.

Pico Compuesto Ratio S/N %RSD
1 1,1-Dichloroethane 93 1.99
2 1,1,1-Trichloroethane 123 1.45
3 | Carbon tetrachloride 15 3.94
4 Benzene 145 2.48
5 | 1,2-Dichloroethane 57 2.60

Tabla 3. Ratio S/N y repetibilidad de la solucién estandar
Clase 1 (Procedimiento A) usando He como gas portador.

Pico Compuesto Ratio S/N %RSD
1 1,1-Dichloroethane 131 1.44
2 | 1,1,1-Trichloroethane 150 1.64
3 | Carbon tetrachloride 13 7.30
4 Benzene 188 0.66
5 1,2-Dichloroethane 76 0.81

Anaélisis de la solucion estandar Clase 2 (muestra solu-
ble en agua)

La Figura 2 muestra los resultados del andlisis para
una solucién estandar Clase 2A y la Fig. 3 para una
solucion estandar Clase 2B. También se midié la Me-
tilisobutilcetona (MiBK), un compuesto recién agrega-
do al Capitulo General de la USP <467> Disolventes
Residuales para la Clase 2A. Los resultados emplean-
do el H, como gas portador se representan en negro,
en rosa usando He, y en azul el analisis de MiBK con
H,. Se obtuvieron resultados satisfactorios en cuanto
a idoneidad del sistema, sobre lo cual la USP especifi-
ca que “la resolucion entre el acetonitrilo y el cloruro
de metileno en la solucién estandar de Clase 2A no es
menos de 1.0” cuando se usa el Procedimiento A.

Conclusion

Utilizando H, como gas portador, el analisis alcanzé
los niveles de precisién requeridos por los Capitulos
<467>y <1467> de la USP. El Nexis GC-2030 cuenta
con un sensor de hidrégeno para garantizar un uso
seguro de H,. Los sensores de hidrégeno detectan po-
sibles fugas a tiempo; cuando la fuga de hidrégeno
aumenta, la fuente de alimentacién principal se apaga
para prevenir accidentes. El uso de H, puede ayudar a
reducir los costes de laboratorio. Puede encontrar es-
tos resultados en la Nota de Aplicacion No. 00176 de
Shimadzu. Para obtener informacién sobre el andlisis
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de disolventes residuales en productos farmacéuticos
con muestras solubles en agua utilizando N2 como

gas portador, consulte la Nota de Aplicacion No.

G325 de Shimadzu.
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Figura 2. Cromatograma de la solucion estandar Clase 2A mediante el Procedimiento 2 (muestra soluble en agua).
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Figura 3. Cromatograma de la solucién estandar Clase 2B mediante el Procedimiento 2 (muestra soluble en agua).
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INAUGURACION DEL DEMO LAB DE
IZASA SCIENTIFIC

El pasado 13 de diciembre, Izasa Scientific inauguré
en Barcelona su nuevo Demo Lab. Este gran hito ha
sido posible gracias a la larga y exitosa colaboracién
mantenida entre lIzasa Scientific y Shimadzu, que se
remonta a 1984.

El objetivo de este laboratorio es mostrar las Ulti-
mas tecnologifas y desarrollos metodolégicos en cro-
matografia a la vez que proporcionar un espacio para
debatir, compartir y desarrollar problematicas analiti-
cas en diversos campos aplicativos.

El Demo Lab estéa dirigido a la comunidad cientifi-
ca en general, y en particular a laboratorios de analisis
en el &mbito de la investigacion, del control de calidad
o de cualquier disciplina donde la cromatografia sea
herramienta de trabajo. Estd equipado con los mas
modernos sistemas cromatograficos de Shimadzu y
dispone de una completa gama de equipos de croma-
tografia de gases y de liquidos con acoplamientos a
multiples detectores, incluyendo la espectrometria de
masas. La instrumentacién disponible es la siguiente:

e Cromatdgrafo de gases con detector BID »
GC-BID

e Cromatografo de gases con detector FID »
GC-FID

e Cromatdgrafo de gases con detector de masas
de tipo cuadrupolo sencillo (inyeccion liquida) »
GCMS SQ

e Cromatdgrafo de gases con detector de masas
de tipo triple cuadrupolo (inyeccidn liquida,
head-space y SPME)» GCMS TQ

Cromatografia y Técnicas Afines

e Cromatdgrafo de liquidos con triple deteccion
» HPLC-PDA/RF/RID

e Cromatdgrafo de liquidos con detector de tipo
triple cuadrupolo » LCMS TQ

A la inauguracion asistieron los maximos represen-
tantes de Werfen, Shimadzu e |zasa Scientific, con la
presencia de Marc Rubiralta (Presidente Werfen), Jur-
gen Semmler (Director General Shimadzu Europe
GmbH), Sandra Zunker (Senior Manager & Sales Su-
pport Shimadzu Europe GmbH), Francesc Albareda
(VP Medical Devices), Carlos Arribas (Director General
Izasa Scientific) y José Luis Latorre (Director General
Adjunto lzasa Scientific).

El Demo Lab de Izasa Scientific estara disponible
para todo investigador, empresa o usuario de croma-
tografia que lo solicite. Para mas informacién contac-
tar con izasa@izasascientific.com.

open tawyou |F

www.izasascientific.com
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D
SCIOM
INSTRUMENTS

HEADSPACE ANALYSIS OF VOLATILE OR-
GANIC COMPOUNDS (VOCS) IN CON-
TACT PACKAGING MATERIALS USING
THE HT3 AUTOMATED HEADSPACE
ANALYZER+

Introduction

Regulatory agencies such as the United States Food
and Drug Administration (USFDA) and the European
Union (EU) have published regulations and provided
guidance on the use of chemicals in food packaging
materials. SCION Instruments provides method pa-
rameters for the HT3 Automated Headspace Analyzer
that can be used for the determination of volatile
compounds present in food contact packaging mate-
rials under various conditions. In this analysis both
temperature and mixing parameters were investigated
to determine which Volatile Organic Compounds
(VOCs) may be released when subjected to these con-
ditions.

The SCION Instruments 8300 GC in combina-
tion with the 8700 SQ-MS and HT3 Automated
Headspace Analyser were used for the analysis of

several food contact packaging materials. Various
contact packaging materials were investigated and
the products as well as sample size are presented in
Table 1. Samples were added directly to a 22 mL
headspace vial. This vial was then sealed and placed
onto the autosampler for analysis. The GC/MS pa-
rameters for all sample materials remained constant
and are presented below in Table 2. The HT3 Auto-
mated Headspace Analyzer ran in the static mode
while two parameters were varied, the sample plat-
en temperature and sample mixing (on or off). These
parameters are also listed in Table 2. Sample mix-
ing remained constant at Level 5 and was employed
to assist the releasing of possible VOCs from the
samples.

Table 1. Contact packaging material simple information.

Packaging Material
Material Size
Frozen vegetable bag 3x3cm
Boil in bad rice bag 3x3cm
Styrofoam cups 3x3cm
Glass food container 0.26-0.275 g
Microwabeable meal container 0.550-0.650 g

DATA COLLECTION AND DISCUSSION

Adequate and uniform sample sizes for each product
analyzed were determined either by size or weight to
maintain uniformity among sample aliquots. Heating
at various temperatures was investigated as most
products require heating the contents prior to con-

Figure 1. SCION HT3 Headspace Sampler together with the SCION Instruments 8300 GC platform in combination with to

8700 SQ-MS.



Table 2. Instrumentation operating conditions.

Split 80:1, 230 °C
Restek RTX-VMS

Injector

Column

40 °C (4.0 min), 18 °C/min to 100 °C
(1.0 min), 40 °C/min to 230 °C (10

Oven Program

min)
Carrier Helium
Flow 2 mL/min

Software MSWS/ HT3 Teklink

MS transfer line 150 °C

lon source 200 °C
lonization mode El
Scan start 0.50
Scan mode Full scan
HT3

Oven temperature | 150 °C

Transfer line o
temperature 150 °C
Sample o
temperature 0°C

Sample equilibrium | 20 min

sumption. Previous literature indicates that 100 °C is
used to mimic optimal heating as this is the boiling
point of water. For this study platen sample tempera-
tures of 50, 100, 150, 200 and 250 °C for all packag-
ing materials were investigated. Analysis for samples
below 100 °C indicated poor response, while the
highest temperatures caused the material to char
within the vials, rendering the chromatographic re-
sults inconclusive. Therefore, and as expected, the
temperature of 100 °C was selected as optimal for
the experiments to be further carried out.

Cromatografia y Técnicas Afines

Seven replicates were analyzed at 40 °C as a base-
line to determine if any VOCs were emitted from the
products prior to heating. Several blanks were run pri-
or to the analysis of each batch of contact packaging
material to ensure system cleanliness. A representative
chromatogram for a typical blank is provided in Fig-
ure 2. All five packaging materials produced their
own unigue chromatograms at the optimum temper-
ature of 100 °C and are presented in Figure 3. The
majority of compounds present in the materials inves-
tigated were alcohols, ketones and branched and
straight chained hydrocarbons. The presence of
2-pentanone, also known as methyl propyl ketone,
was found in four out of the five packaging products
investigated. 2-pentanone is sometimes used in very
small amounts as a flavouring food additive. Two oth-
er ketones, 3-pentanone and methyl isopropyl ketone
are isomers of 2-pentanone. Identification of the ma-
jor peaks in each chromatographic representation was
performed using the NIST library database.

It is worth noting the presence of acetone at 1.53
minutes and methacrolein at 2.18 minutes in the fro-
zen vegetable bag (Figure 3a). Methacrolein is an
unsaturated aldehyde used in the manufacture of pol-
ymers or resins.

The late eluting peaks between 10-13 minutes for
the boil in the bag rice packaging were dodecane,
tridecane, tetradecane, pentadecane and hexade-
cane, respectively (Figure 3b).

Styrene eluted at the retention time of 9.24 min-
utes (Figure 3c). It is also noticeable the presence of
benzene at 3.24 minutes and phenol at 10.26 minutes.

As expected, the presence of methacrolein at 2.18
minutes was also observed in the commercial food

RT: 0.00 - 17.00
100 0.59

20
80

0 0,63

Relative Abundance
[0,
[=}

20
10 0.69
087 108 154 271
T T T T

361 409 496 528 577 6.27 6.87 7.37
LA S S B S S B By B B B S B S S S B B B B

8.52 B8.84 9.86 10.20 11.12 12.28 12,65 13.52 1
LA B B N S S S S B B T LI R T

I e e
[u} 1 2 3 4 5 1=}

T T
7 a8 a 10 1 12 13

T

Time (min)

Figure 2. Typical blank run prior to each analysis.
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container (Figure 3d). Acetone is also present in this
packaging material at 1.53 minutes.

Regarding the microwaveable meal container,
long chain hydrocarbons such as methylheptane, tri-
methylhexane, dimethylheptene (from 5.10-7.01 min-
utes) is also remarkable (Figure 3e).

Conclusion

The HT3 Automated Headspace Analyzer performed
well in the static mode for analyzing solvents in food
packaging materials. Many of the chromatographi-
cally identified peaks for all the contact packaging
materials analyzed were branched and unbranched
hydrocarbons (from C6 to C18). Additionally, many
alcohols, ketones, trace amounts of aromatics such
as phenol and low levels of VOCs such as 2-butanone
and benzene were identified. The late eluting peaks
(between 10-13 minutes) for the boil in the bag rice

Cromatografia y Técnicas Afines

packaging (alkane hydrocarbons) were not seen in
this order in any other packaging material investigat-
ed making the identification of this product unique.
It should be noted that this technique is excellent for
differentiating among contact packaging products as
each displayed unique fingerprints. Static headspace
analysis permits the analysis of the trace surface com-
ponents making this unique distinction possible. The
trapping module of the HT3 was not utilized for this
investigation. Further studies are underway using dy-
namic headspace analysis as it offers significantly
lower levels of detection. Using the method parame-
ters, the identification of VOC contaminants is possi-
ble by static headspace analysis. The SCION head-
space system allows for unattended operation and no
sample preparation. The Method Optimization Mode
(M.0.M) has many advantages as no sample prepa-
ration is needed. The HT3 is capable of switching be-
tween both static and dynamic modes within a single
schedule enabling both low and high level compo-
nent analysis.
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Scharlab

NUEVA SECCION DE APLICACIONES EN
LA WEB

¢Buscando alguna nueva aplicacién? En la web de
Scharlab hemos creado una nueva seccion de APLI-
CACIONES.

En esta nueva seccién se pueden consultar aplica-
ciones reales de nuestros productos o de los de nues-
tras representadas. Con el fin de facilitar la busqueda,
es posible filtrar por marca o por producto para una
seleccidon mas rapida.

Todas las aplicaciones que se muestran en la web
forman parte de nuestra amplia base de datos de apli-

caciones, por lo que, si estd buscando una aplicacion
y no la localiza en nuestra web, puede ponerse en
contacto con nosotros en el email consultas@schar-
lab.com.

Nuestra base de datos de aplicaciones de croma-
tografia se nutre de las propias aplicaciones de nues-
tro laboratorio, nuestro departamento de I+D y las de
nuestros clientes.

Todos los usuarios de columnas Scharlau pueden
colaborar en la construccién de nuestra biblioteca de
aplicaciones, tan solo tienen que enviarnos su aplica-
cion y Scharlab les obsequiard con una columna de
recambio.

Mas informacion https://www.scharlab.com/apli-
caciones.php

Scharlab, S.L.

Gato Pérez, 33. Pol. Ind. Mas d’en Cisa.

08181 Sentmenat, Barcelona, Spain

Tel.: +34 93 745 64 00 - Fax: +34 93 715 27 65
e-mail: consultas@scharlab.com
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NORMAS DE PUBLICACION

La revista Cromatografia y Técnicas Afines (CTA) (ISSN
1132-1369) es el boletin de la Sociedad Espafola de
Cromatografia y Técnicas Afines (SECyTA) cuya fun-
cion es la de ser un medio de comunicacién entre sus
miembros, los profesionales que trabajan en cromato-
grafia y técnicas relacionadas y las empresas del sector.

CTA CONSTA DE LAS SIGUIENTES SEC-
CIONES:

Editorial.
2. Articulos cientificos.

3. Noticias de la SECyTA (informacién relacionada
con proximas actividades y reuniones de la SE-
CyTA, y con cualquier tema que afecte a los so-
cios de la misma).

4. Informaciones (congresos, reuniones, Ccursos,
nuevas tesis doctorales y otros acontecimientos
de interés).

5. Informacion bibliografica (resefia de articulos
cientfficos y libros).

6. Novedades y notas técnicas (seccién de informa-
cion de los nuevos productos y/o aplicaciones de
las empresas colaboradoras con la SECyTA).

7. Correspondencia (preguntas y respuestas sobre
problemas concretos de los lectores de CTA).

ARTICULOS CIENTIFICOS

CTA publica articulos relacionados con técnicas anali-
ticas (de separacién, de identificacion, etc.), bien so-
bre investigaciones en las propias técnicas o sobre
aplicaciones de las mismas. Los autores de los articu-
los recibirdn una compensacién econémica (300 eu-
ros) por cada articulo publicado en CTA.

Normas generales de publicacién

Para publicar articulos en CTA no es necesario ser so-
cio de la SECyTA.

El idioma de la revista y, por tanto de escritura de los
articulos, es el castellano, aunque se admiten también
articulos en inglés.

Los articulos pueden ser de los siguientes tipos:

e Trabajos originales de investigacion.
¢ Revisiones bibliograficas.

e Articulos de divulgacion.

e Series monograficas.

Los trabajos deberan estar escritos a doble espacio,
con un tamano de fuente de 10 6 12 pt y cada pagi-
na deberd ir numerada. El tamafio de los trabajos

estard comprendido entre 10 y 30 hojas (DIN A4)
incluidas tablas, figuras y bibliografia y deberan en-
viarse por e-mail a cualquiera de las siguientes direc-
ciones:

mlsanz@igog.csic.es, ana.ruiz@csic.es,
acsoria@igog.csic.es, mario@igog.csic.es

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

Titulo: Debera ser conciso y reflejar el contenido del
trabajo. A continuacién se citard el nombre de los
autores con la direccion completa de cada uno de
ellos, incluyéndose también el correo electrénico y
teléfono del autor al que deberd remitirse la corres-
pondencia.

Resumen: De 100 a 150 palabras reflejando de for-
ma clara y concisa el propésito y los resultados mas
relevantes del articulo.

Texto principal: los trabajos originales de investiga-
cion seguiran el formato tradicional, incluyendo In-
troduccion, Materiales y Métodos, Resultados y
Discusion, Conclusiones y Bibliografia.

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

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

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

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

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

En esta seccién se incluyen resimenes en espafol de
las Tesis Doctorales que se han defendido en los Ulti-
mos 12 meses. La extensidon no debe ser superior a
300 palabras incluyendo titulo de la tesis, lugar y fe-
cha de defensa y directores de la misma. Serfa conve-
niente incluir una foto del doctor.

El nimero de resimenes estara condicionado al espa-
cio disponible para esta secciéon dentro del Boletin.

INFORMACION BIBLIOGRAFICA - ARTiCU-
LOS DE INTERES

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

NOTAS TECNICAS

Las empresas colaboradoras de la SECYTA pueden
contribuir en esta seccién con informacion técnica
(nuevos desarrollos, aplicaciones, etc.) en el campo de
la cromatografia y técnicas afines. Deberan remitirse
a la redaccion de CTA con anterioridad a los dias 1 de
mayo (para el primer nimero) y 1 de noviembre
(para el segundo).

NOVEDADES TECNICAS

Las empresas colaboradoras de la SECyTA disponen
en cada nUmero de una pagina gratuita para informar
sobre las novedades de sus productos. La extension
maxima de los originales serd 3 DIN A4 mecanogra-
fiados a doble espacio, pudiéndose incluir algunos
gréficos y fotografias en blanco y negro (no mas de
tres). Los plazos de envio seran los indicados en las
Notas técnicas.

PUBLICIDAD

Cualquier empresa puede publicar anuncios de sus
productos, teniendo las empresas colaboradoras de la
SECYTA descuentos sobre las tarifas generales.

La adjudicacién de los espacios disponibles destinados
a publicidad se realizara por riguroso orden de peti-
cion.

OTRAS SECCIONES

CTA agradecera toda la informacién que reciba de
sus lectores sobre asuntos de interés general dentro
del campo de la cromatografia y técnicas afines (cur-
sos, conferencias, congresos, ofertas de trabajo,
informes sobre el trabajo de grupos espafoles y ex-
tranjeros, resefias de libros o cualquier tipo de colabo-
racion).

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

Para cualquier cuestion relacionada con CTA pueden
ponerse en contacto con:

Dra. Ana Cristina Soria Monzo6n

Instituto de Quimica Organica General, CSIC.
Juan de la Cierva, 3. 28006 Madrid.

Tel.: +34 912587559

acsoria@iqog.csic.es

Dra. Ana Isabel Ruiz Matute

Instituto de Quimica Organica General, CSIC.
Juan de la Cierva 3, 28006 Madrid.

Tel.: +34 912587559

ana.ruiz@csic.es

Dra. Mariluz Sanz Murias

Instituto de Quimica Organica General, CSIC.
Juan de la Cierva, 3. 28006 Madrid.

Tel.: +34 912587559

mlsanz@igog.csic.es

Dr. Mario Fernandez Martin

Instituto de Quimica Organica General, CSIC.
Juan de la Cierva, 3. 28006 Madrid.

Tel.: +34 912587559

mario@iqog.csic.es


mailto:acsoria@iqog.csic.es
mailto:javier.moreno@csic.es
mailto:mlsanz@iqog.csic.es
mailto:mario@iqog.csic.es

The Zeno revolution is now...
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