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EDITORIAL

Queridos socios de la SECyTA,

Como ya sabéis, el pasado mes de octubre se celebraron en Barcelona las 15* Jornadas de Analisis Instrumental coincidiendo con la
XVII Reunion Cientifica de la Sociedad Espafiola de Cromatografia y Técnicas Afines (46* Reunion del Grupo de Cromatografiay
Técnicas Afines, GCTA) dentro del marco de Expoquimia. En esta edicion, la organizacion de las Jornadas recayd nuevamente en nues-
tra Sociedad con la ayuda y colaboracién de la Sociedad Espaiiola de Espectrometria de Masas (SEEM), la Sociedad de Espectroscopia
Aplicada (SEA) y la Sociedad Espafiola de Protedmica (SEProt), a quienes quiero agradecer su inestimable colaboracion. Las Jornadas
fueron un éxito cientifico y de organizacion y, por ello, querria expresar mi mas sincero agradecimiento a los asistentes y a todos los que
participaron directa o indirectamente en la organizacion de las Jornadas, ya que sin su trabajo y compromiso no hubiera sido posible
celebrar esta reunion. El programa cientifico, desarrollado a lo largo de tres dias de congreso, cont6 con un total de 140 comunicaciones
cientificas, 33 de ellas presentadas como orales, 8 conferencias y mas de 100 carteles, 12 de los cuales se seleccionaron para su presenta-
cion en formato corto o flash. Ademas, contamos con la asistencia de conferenciantes de elevado prestigio internacional que nos presen-
taron los ultimos avances en la determinacion de contaminantes en alimentos (Dr. Bruno Le Bizec), el destino ambiental y el comporta-
miento de los retardantes de 1lama halogenados (Dr. Stuart Harrad), la aplicacion de la cromatografia de liquidos ultra-rapida y de alta
eficacia en la separacion de mezclas complejas (Dr. Daniel W. Armstrong), el desarrollo y aplicacion de nuevos métodos LC y CE para
la caracterizacion de proteinas (Dr. Govert Somsen), el papel de las nuevas técnicas de extraccion en el analisis medioambiental (Dra.
Rosa Maria Marcé¢), las novedosas aplicaciones de la espectrometria de masas de descarga luminiscente en el estudio de la composicion
quimica de superficies (Dr. Jorge Pisonero), los recientes avances en el control antidopaje (Dra. Rosa Ventura) y la aplicacion de la pep-
tidémica en la deteccion de enfermedades (Dr. Felix Elortza). Como en ediciones anteriores, seguimos apostando por los jovenes inves-
tigadores, dedicando sesiones especificas dentro del programa cientifico para la presentacion de sus trabajos, y concediendo becas de
inscripcion y ayudas de viaje para facilitar su asistencia a este congreso.

Respecto a la participacion, debo confesar que seguimos observando una progresiva y preocupante disminucion en el nimero de
asistentes respecto a ediciones anteriores de las JAI. Es cierto que la celebracion cada tres aflos de una reunion conjunta entre sociedades
con finalidades diferentes, pero con inquietudes comunes, como es el analisis instrumental y la quimica analitica, aporta un valor afiadi-
do y enriquecedor a todos los asistentes y proporciona un marco ideal para el intercambio de conocimientos y experiencias. Sin embar-
go, aunque podemos encontrar diferentes causas que puedan justificar esta disminucion, como es la dificil situacion econdomica que atra-
vesamos o el complicado clima politico que vivimos, seria un error no considerar otras posibles razones, como el menor interés que sus-
cita Expoquimia, el caracter generalista de la reunion o simplemente el formato actual de las JAIL Por ello, es necesario abrir un periodo
de reflexion para que entre todos podamos buscar soluciones que permitan cambiar esta tendencia y aseguren su futura continuidad.

Durante las 15* JAI se celebro la 17* Asamblea General de la SECyTA en donde tuvieron lugar las elecciones para la renovacion par-
cial de la Junta de Gobierno. En primer lugar, querria dar la bienvenida a los nuevos miembros de la Junta, la Dra. Nuria Fontanals y el
Dr. José Antonio Gonzalez, y, en segundo lugar, agradecer a los miembros salientes, la Dra. Maria Jos¢ Gonzalez y la Dra. Yolanda Pico,
el inestimable trabajo y dedicacion a la SECyTA y su compromiso durante todos estos aflos en los que han formado parte de la Junta.
Como es tradicional, durante la celebracion de la cena de gala de las JAI se procedio a la entrega de las medallas a los miembros de la
SECyTA que han tenido un papel relevante en el desarrollo de las técnicas de separacion. En esta ocasion, la SECyTA ha querido rendir
homenaje a la Dra. Maria José Gonzalez Carlos y al Sr. Joan Solé Ribalta, por su valiosa contribucion al uso y el desarrollo de las técni-
cas cromatograficas en Espafia. No querria finalizar esta editorial sin recordar las figuras del Dr. Guillermo Ramis, miembro muy queri-
do de nuestra Sociedad, y el Dr. Lluis Eek y el Sr. Luis Esteban, socios de honor de la SECyTA, que nos dejaron este mismo afio. Desde
aqui querria transmitir en nombre de la SECyTA nuestras mas sinceras condolencias y apoyo a las familias por estas inestimables pérdi-
das.

Por tltimo, me gustaria animaros a participar en la XVIII Reunion Cientifica de la Sociedad Espafiola de Cromatografia y Técnicas
Afines (47" Reunion del GCTA) que se celebrara en Granada el proximo afio y que sera organizada por la Dra. Ana Maria Garcia
Campaiia. Os esperamos a todos en Granada.

Francisco Javier Santos Vicente
Presidente de la SECyTA
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Cromatografia y Técnicas Afines

Cromatografia de liquidos de interaccion hidrofilica para

aplicaciones ambientales

Daniela Salas, Francesc Borrull, Nuria Fontanals, Rosa Maria Marcé
Grupo de Cromatografia y Aplicaciones Medioambientales, Universitat Rovira i Virgili
Marcel'li Domingo, s/n, 43007, Tarragona, Spain. Teléfono: (+34) 977 55 81 70

RESUMEN

Para compuestos polares con baja retencion en mate-
riales convencionales de tipo fase inversa, la cromatogra-
fia de liquidos de interaccion hidrofilica (HILIC del
inglés hydrophilic interaction liquid chromatography) ha
supuesto una alternativa valiosa por su mayor retencion,
promovida por fases con caracter polar. En este articulo
se discuten los aspectos mas importantes de este nuevo
modo cromatografico, incluyendo los mecanismos de
retencion involucrados, y las caracteristicas de las fases
estacionarias y moviles utilizadas, destacando estudios
enfocados a aplicaciones ambientales. Es un hecho cono-
cido que HILIC opera bajo un mecanismo de retencion
complejo y multimodal, donde diferentes interacciones
tales como reparto hidrofilico, adsorcién o intercambio
ionico, pueden jugar papeles importantes durante la sepa-
racion. Las caracteristicas de las fases polares usadas en
HILIC son, en parte, las principales responsables de este
fendmeno. Las condiciones de la fase movil también pue-
den favorecer o interrumpir ciertas interacciones, afec-
tando la retencion de los analitos. Por ello, la seleccion de
los parametros cromatograficos en HILIC puede ser mas
critica que en otros modos. En los tltimos afios se ha
demostrado que HILIC es una alternativa prometedora
para el analisis de farmacos, drogas de abuso, toxinas,
entre otros, en muestras de aguas ambientales u organis-
mos acuaticos.

1. INTRODUCCION

La cromatografia de liquidos (LC) de interaccion
hidrofilica, también conocida como HILIC, es un modo
cromatografico que, durante la ultima década, ha ido
ganando interés como alternativa prometedora al modo
convencional de fase inversa (RPLC del inglés reversed-
phase liquid chromatography), para la determinacion de
compuestos polares. El desarrollo de HILIC surgio a par-
tir de la necesidad de resolver los problemas de separa-
cion y retencion de compuestos polares, frecuentemente
observados en las columnas Cis 0 Cs normalmente usadas
en RPLC. Algunos compuestos con estas propiedades no
s6lo pueden ser dificiles de separar, sino que en ocasiones
eluyen muy cerca del volumen muerto. Esta falta de

retencion conlleva al uso de altos porcentajes de agua en
la fase movil, algo que puede ser problematico cuando el
sistema cromatografico esta acoplado a espectrometria de
masas (MS), porque los procesos de ionizacion y desol-
vatacion pueden verse afectados. Ademas, otro problema
asociado con los cortos tiempos de retencidn, es que
todos los compuestos poco retenidos por la fase estacio-
naria también tienden a eluir juntos cerca del volumen
muerto, pudiéndose entonces agravar el efecto matriz
(ME) en el andlisis de muestras complejas [1].

Hasta ahora, HILIC ha demostrado promover mayor
retencién y mejor separacion para varios compuestos
polares. Este modo cromatografico utiliza una fase esta-
cionaria polar, como es el caso del modo de fase normal
(NPLC del inglés normal phase liquid chromatography),
pero la fase movil es una mezcla de agua y solventes
organicos miscibles con agua, tal como es el caso de
RPLC. La fase estacionaria es relativamente mas polar
que la fase movil, por lo cual el componente acuoso es
utilizado como el solvente con mayor fuerza de elucion
[2]. El primer autor en emplear el término HILIC para
esta modalidad cromatografica fue A. J. Alpert[3] en su
estudio de 1990, que describe la separacion de péptidos,
aminoacidos y oligonucleoétidos. Anteriormente, varios
trabajos ya habian descrito separaciones con condiciones
HILIC, pero la mejora de las separaciones observadas por
Alpert y su discusion de los mecanismos de retencion
involucrados, sentaron las bases para que HILIC fuese
considerado un modo cromatografico alternativo muy
prometedor [3, 4]. Entre las observaciones hechas por
Alpert, resalta el incremento de retencion a altos porcen-
tajes de solvente organico, una selectividad diferente a
RPLC y un comportamiento de retencion que podia
explicarse por la presencia de una capa de agua inmovili-
zada sobre la fase estacionaria. Asi, los analitos sufren
reparto hidrofilico entre esta capa y la fase movil, que
seria en su mayoria solvente organico [3], como se ilustra
en la Figura 1. Desde este estudio, muchos trabajos se han
enfocado en investigar los mecanismos de retencion que
intervienen en separaciones HILIC, y se han hecho bas-
tantes progresos en este sentido. D. McCalley es uno de
los autores que han hecho mas contribuciones en este
aspecto [4]. Resaltan especialmente algunos estudios [5-
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8] que han demostrado experimentalmente la presencia
de la capa de agua, formada sobre la superficie de dife-
rentes fases estacionarias, sus caracteristicas y el efecto
de diferentes parametros cromatograficos sobre la
misma. Recientemente, Y. Guo [9] ha publicado un arti-
culo de revision acerca de los avances hechos hasta la
fecha relacionados con las interacciones presentes en
HILIC. A continuacion, se resaltan los aspectos mas
importantes de los mecanismos de retencion de este
modo de LC.

principalmente solvente organico

capade agua

fase estacionaria polar

Figura 1. Representacion de la capa de agua formada
sobre la fase HILIC.

2 MECANISMOS DE RETENCION EN HILIC

Varios experimentos pueden dar mucha informacion
acerca de las interacciones involucradas en separaciones
HILIC. Por ejemplo, investigar la relacion entre el factor
de retencion k de los analitos en funcion del coeficiente
de reparto log D, puede ayudar a discernir si la hidrofilia
de los compuestos es responsable directo de la retencion.
Coeficientes de determinacidn (R?) cercanos a uno para
estas graficas suelen indicar predominancia de reparto
hidrofilico [10]. Otro estudio que puede dar informacién
importante consiste en la aplicaciéon de modelos de reten-
cion desarrollados para RPLC y NPLC a HILIC, para
determinar la contribucioén de reparto o adsorcion para
una separacion especifica [4, 9]. En teoria, RPLC opera
fundamentalmente a través de un mecanismo de reparto,
de manera que el factor de retencion de los analitos £ se
correlaciona con la fraccion en volumen ¢ del solvente
con mayor fuerza elutropica (solvente organico en el caso
de RPLC, agua en el caso de HILIC), siguiendo la
siguiente ecuacion:

logk = logky — So

donde kw es el factor de retencion k cuando la fase movil
contiene s6lo el solvente débil (agua en el caso de RPLC,
solvente organico en el caso de HILIC). Cuando los datos
de retencion obtenidos para una separacion en condicio-
nes HILIC son ajustados a esta ecuacion, construyendo
una grafica de k versus @z, se deberia obtener una linea
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recta (R* ~1) si el mecanismo de retencion predominante
es el reparto hidrofilico [2].

En separaciones NPLC, se entiende que las interac-
ciones involucradas estan basadas unicamente en adsor-
cion, descritas por la siguiente ecuacion:

logk = logky — nlogXp

donde ks es el factor de retencion £ cuando la fase movil
contiene sblo el solvente fuerte (agua en el caso de
HILIC), n es el nimero de moléculas de solvente B des-
plazadas por el analito, y Xs es la fraccion molar de B en
la fase movil. Entonces, graficas de k versus Xagu, cons-
truidas a partir de separaciones HILIC, deberian ser line-
ales si la adsorcion es el mecanismo predominante duran-
te la separacion [4]. En varios articulos de revision [2, 9,
11], se recopilan numerosos trabajos que han estudiado la
contribucion de reparto y adsorcion para diferentes siste-
mas HILIC. En muchos de estos casos, se ha observado
que HILIC opera mayoritariamente bajo un sistema de
retencion multimodal, donde reparto hidrofilico y adsor-
cion pueden estar presentes al mismo tiempo, e incluso
otras interacciones tales como intercambio idnico, puen-
tes de hidrogeno, fuerzas de Van der Waals o interaccio-
nes hidrofobicas. En la Figura 2, se muestra una represen-
tacion de las interacciones mas importantes que pueden
estar presentes en HILIC.

Lainvestigacion de la relacion de la retencion & en fun-
cion de la temperatura, también puede dar informacion
acerca de si la separacidn transcurre bajo una interaccion
predominante o un sistema donde varios mecanismos estan
presentes. Para ello, se construyen graficas de In k versus
1/T, basadas en la ecuacion Van’t Hoff:

AH® + AS°
RT R

Ink= — +Iné

donde AH® y AS° son los cambios en entalpia y entropia
del proceso quimico de transferir el soluto desde la fase
movil a la fase estacionaria, R es la constante de los gases
y ¢ es larelacion de fases V/Vn [12]. La presencia de cur-
vaturas en graficas Van’t Hoff son indicacion de la pre-
sencia de multiples interacciones o de un cambio en el
mecanismo de retencion predominante [ 13, 14].

Unas de las interacciones mas relevantes que pueden
actuar junto a reparto y adsorcion, son las interacciones
ionicas. Estas estan sélo presentes si la fase estacionaria y
los analitos tienen grupos funcionales ionizables. Una
forma de evaluar si existe la presencia de interacciones



i6nicas es observar que tipo de analitos se retienen mas o
menos en una fase estacionaria particular. Por ejemplo,
en una fase de silice sin modificar, frecuentemente utili-
zada en HILIC (vea Seccion 3.1), aquellos compuestos
con propiedades basicas experimentaran mayor retencion
que compuestos acidos o neutros, si las condiciones cro-
matograficas favorecen la interaccion idnica de los anali-
tos con los grupos silanoles desprotonados cargados
negativamente. En este contexto, cambios en pH en la
fase movil pueden afectar estas interacciones idnicas,
hecho que seria una evidencia de su presencia. Para el
ejemplo anterior, la retencion de los compuestos basicos
deberia disminuir si se disminuye el pH, porque en estas
condiciones el nimero de grupos silanoles desprotonados
disminuye.

particion dsorcié intercambio puentes de
hidrofilica adsorcion ionico hidrogeno

R LA,

Figura 2. Representacion de la capa de agua formada
sobre la fase HILIC.

Se puede obtener informacion adicional acerca de la
contribucion de interacciones ionicas, construyendo gra-
ficas de la retencidon k en funcidon de 1/M*, donde M*
representa los contraiones presentes en la fase movil
(concentracion de un buffer). Esta metodologia, propues-
ta por D. McCalley [15], se basa en graficas lineales que
pasan por el origen cuando no hay otros mecanismos de
retencion presentes aparte de intercambio idnico. La
mayoria de las graficas obtenidas de esta forma en dife-
rentes estudios, suelen mostrar curvaturas, indicando que
las interacciones idnicas estdn siempre presentes junto
con otros mecanismos. Sin embargo, estos estudios son a
menudo muy utiles para determinar el porcentaje de con-
tribucidn de dichas interacciones idnicas, especialmente
al comparar diferentes tipos de fases estacionarias [4, 9,
15].

Metodologias basadas en métodos quimiométricos
también han sido ampliamente usadas para ahondar en
los mecanismos de HILIC [9]. En general, han contribui-
do para clasificar diferentes fases estacionarias de acuer-
do al tipo de interacciones que éstas promueven, a través
de sus similitudes en cuanto a retencidon de compuestos
modelo [16-18]. Estas y las metodologias descritas ante-
riormente, tienen como objetivo principal a largo plazo,
predecir los tiempos de retencion y la selectividad de un
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grupo de analitos particulares, en la fase estacionaria
seleccionada. Sin embargo, como se puede apreciar en la
discusion anterior, los mecanismos presentes en HILIC
son complejos, por lo cual la separacion HILIC de un
grupo de compuestos ha de ser optimizada cuidadosa-
mente, variando los diferentes parametros de la fase
movil, y seleccionando la fase estacionaria dentro de las
posibilidades establecidas.

3. OPTIMIZACION DE LOS PARAMETROS
CROMATOGRAFICOS EN HILIC

Al igual que para otros tipos de cromatografia, los
parametros que pueden optimizarse incluyen: fase esta-
cionaria, condiciones de la fase movil (solventes, pH,
concentracion de sal), temperatura y flujo de la fase
movil. En el caso de la temperatura y el flujo, los valores
optimos se deben elegir de acuerdo a las dimensiones de
la columna, forma de los picos, cambios en la selectivi-
dad y evitando la coelucion de compuestos, similar a
otros modos cromatograficos. Pero en HILIC, a diferen-
ciade RPLC por ejemplo, la seleccion de la fase estacio-
naria y las condiciones de la fase movil influye mas sobre
la retencion de los analitos. A continuacion, se presenta-
ran los aspectos mas importantes a considerar cuando se
desarrolla un método de HILIC. También se discutiran las
condiciones frecuentemente utilizadas para aplicaciones
ambientales.

3.1. Fase estacionaria

Tal como se ha mencionado, la fase estacionaria en
HILIC tiene caracter polar, siendo relativamente menos
polar que la fase movil. En los inicios de este modo cro-
matografico, las fases que se utilizaban eran las mismas
empleadas para NPLC, incluyendo silice sin modificar, y
fases con base de silice o poliméricas substituidas con
grupos polares tales como aminopropil, amida, ciano,
diol, entre otros. Desde entonces, con el creciente interés
en HILIC, se han desarrollado nuevas fases especializa-
das para esta modalidad, incluyendo versiones comercia-
les para HILIC de las mencionadas anteriormente, o fases
con nuevas tecnologias desarrolladas en diferentes gru-
pos de investigacion [2, 19, 20].

Varios articulos de revision se han enfocado en des-
cribir las diferentes fases estacionarias utilizadas en
HILIC. P. Jandera es autor de al menos tres ellos [2, 21,
22], publicados en afios diferentes y cubriendo los avan-
ces hasta la fecha. Antes del primer articulo de revision de
P. Jandera, en 2006, P. Hemstrom y K. Irgum [ 1] ya habi-
an publicado una revision bastante extensa de diferentes
aspectos de HILIC, entre ellos las fases estacionarias mas
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utilizadas. Enel 2011,Y. Guo y S. Gaiki [19] clasificaron
las fases HILIC en neutras, cargadas y zwiterionicas, y
discutieron sus diferentes comportamientos en retencion
y selectividad. B. Buszewski y S. Noga [11] también
dedicaron parte de su discusion a las fases mas frecuente-
mente utilizadas. Recientemente, L. Z. Qiao ef al. [20]
actualizaron los avances hechos en el desarrollo de fases
para HILIC.

En general, los distintos tipos de fases HILIC inclu-
yen silice sin modificar, fases modificadas con grupos
polares neutros, de intercambio i6nico o zwitteridnicas.
EnlaTabla 1 se detallan algunas de las fases HILIC usa-
das clasificadas en estas categorias, incluyendo observa-
ciones importantes de cada una de ellas. Las columnas de
silice sin modificar son probablemente las fases mas utili-
zadas en HILIC. Las diferentes fases basadas en geles de
silice pueden variar en pureza y cantidad de grupos sila-
noles, dependiendo de su preparacion [21]. Estas fases,
aparte de promover reparto hidrofilico y adsorcion, tam-
bién pueden contribuir con intercambio catidnico a través
de los grupos silanoles desprotonados, cuya poblacion
incrementara a mayor pH. Cabe destacar que aquellas
fases basadas en silice que han sido modificadas con gru-
pos funcionales, también pueden promover intercambio
cationico a ciertos valores de pH, gracias a la presencia de
grupos silanoles libres [19].

Cromatografia de liquidos de interaccion hidrofilica
para aplicaciones ambientales

De las fases que contienen grupos funcionales, son
muy utilizadas aquellas modificadas con grupos amida 'y
zwiterionicos. Estas fases son bastante polares, absorben
gran cantidad de agua y tienen grupos funcionales cuyas
interacciones ionicas son limitadas, lo que las hace apro-
piadas para promover reparto hidrofilico [2]. Otras fases
con grupos mas especializados (ej. macromoléculas),
detalladas en la Tabla 1, han sido aplicadas principalmen-
te para analitos de interés bioldgico, tales como carbohi-
dratos, sacaridos, péptidos, etc. [1].

Aparte de fases basadas en silice, son también utiliza-
das para separaciones HILIC las fases basadas en polime-
ros. Se pueden encontrar diferentes fases poliméricas
modificadas con los grupos funcionales mencionados en
la Tabla 1, sin embargo, lo mas comun es que estén modi-
ficadas con grupos de intercambio i6nico o zwiteridonicos
[2]. Existen diferentes estrategias para la preparacion de
estas fases, que incluyen la copolimerizacion de mono-
meros que contengan los grupos deseados, o la inclusion
de los mismos en reacciones de post-polimerizacion. La
cantidad de monémeros con diferentes propiedades y los
diferentes métodos de polimerizacion, hacen que diferen-
tes grupos de investigacion propongan diferentes fases
para ser aplicadas en HILIC. La fase zwitterionica
mayormente usada hasta la fecha es la ZIC-HILIC
(Merck), y ésta tiene versiones basadas en silice y en poli-
mero. Fases monoliticas, tanto de silice como poliméri-

Tabla 1. Fases estacionarias mas utilizadas en HILIC.

Tipo

Funcionalizacién

Observaciones importantes

Preparada a partir de la precipitacion de soluciones de silicatos.

Polares neutras

TipoA Con propiedades acidas, debido a contaminacion por metales.
Silice sin modificar Ti Particulas esféricas formadas por la agregacion de hidrosol de silice.
ipo B . e :
Purificada, y por tanto menos acida que el tipo A.

Tipo C Contiene principalmente grupos Si-H y bajo porcentaje de grupos silanoles.
Ciano Baja polaridad, por lo tanto, poco utilizada.
Diol 2,3-dihidroxipropil. Promueve puentes de hidrogeno.
Amida Muy utilizada.

Ciclodextrano Polietilenglicol

Propiedades quirales.

Alquilos con grupos amida o carbamato
embebidos

También usadas en RPLC.

Pentafluorofenil

También usada en RPLC.

Poli(2-hidroxietil aspartamida)

Poli(succinimida)

Poliacrilamida

Diol entrecruzada

Muy utilizada.

Polivinilalcohol

Grupos azucares

Intercambio i6nico

Aminopropil

Inicialmente muy utilizadas. Presentan problemas de retencion excesiva de
cationes, sangrado y largos tiempos de equilibracion.

Grupos sulfonicos

Poli(2-sulfoetil)aspartamida

Grupos carboxilicos

Modo mixto

Funcionalidad HILIC e intercambio i6nico en la misma fase.

Tmidazol

Triazol

Poli(acido aspartico)

Aminas terciarias o secundarias

Zwitterionica

Sulfoalquilbetaina

Muy utilizada.

Fosfocolina




cas, también han sido utilizadas en separaciones HILIC,
en las que se han obtenido resultados satisfactorios para
diferentes analitos polares [20, 22].

Como puede apreciarse de lo anterior, existen nume-
rosas fases estacionarias con diferentes propiedades mor-
foldgicas y quimicas, que pueden utilizarse para aplica-
ciones HILIC. Es normal que fases desarrolladas en el
laboratorio, o aquellas fabricadas por casas comerciales
poco conocidas, tengan menor numero de aplicaciones
publicadas. De forma similar, aquellas fases comerciales
de casas reconocidas que se han utilizado exitosamente,
suelen tomarse como referencia para futuros trabajos. De
todas maneras, en principio, cualquier fase estacionaria
con propiedades polares es una opcion a tener en cuenta
para separaciones HILIC, y su éxito dependera de la cali-
dad del material y de las interacciones que promuevan en
relacion con los analitos en cuestion.

En aplicaciones ambientales, las fases estacionarias
mas utilizadas son de silice sin modificar, zwiterionica,
amida y diol entrecruzada. En la Figura 3 se muestran las
estructuras de estas fases.

De las fases de silice sin modificar, las marcas comer-
ciales mas utilizadas son Atlantis HILIC (Waters) y
Kinetex HILIC (Phenomenex). En la Figura 3 se mues-
tran las marcas mas utilizadas para las otras fases.

OH |
)Si\ S Sis PN )\/NWSO;
/ o) 07/ Yo \
o\ o0 >0
l’ il
/ \/Si\ S
0 Q0o 9 Zwiterionica
oo sulfoalquilbetaina

Silica sin modificar (ZIC-HILIC, Merck)

o) H,N o)
O
/\( }OH .
OHg &
)\/\ ! L
HO R

Diol entrecruzada Amida
(Luna HILIC, Phenomenex) (TSK-gel Amide-80),
Tosoh Bioscience)

Figura 3. Estructura de las fases estacionarias mas usa-
das en aplicaciones ambientales.

La seleccion de una fase estacionaria adecuada para
cierta separacion HILIC, no suele ser tan evidente como
en RPLC, donde fases de Cis o Cs son normalmente capa-
ces de separar un amplio espectro de compuestos. En una
fase con caracter polar, ciertos compuestos polares pue-
den mostrar poca retencion al igual que en RPLC, si la
fase en cuestion tiene grandes diferencias en polaridad
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respecto a los analitos o no promueve las interacciones
necesarias para retener a los compuestos. En varios estu-
dios ambientales, se han comparado varios tipos de fases
HILIC para el grupo de analitos de interés durante la opti-
mizacion del método [23-25]. Aquellas que han mostrado
mayor retencion, picos completamente resueltos y buena
forma de pico, fueron elegidas como las fases mas ade-
cuadas.

La comparacion entre fases HILIC con fases RPLC
también es frecuente en estudios ambientales, con la idea
de explorar las ventajas de esta nueva modalidad sobre la
tradicional RPLC, en cuanto a retencion y selectividad [23,
24,26-29]. En muchos de los casos, los compuestos pola-
res se retuvieron mas en las fases HILIC que en las fases
RPLC. En este sentido, HILIC ha mostrado claras ventajas
en la separacion de contaminantes tales como farmacos
[30], antibidticos [31] o drogas de abuso [23], entre otros.

Otra ventaja importante de HILIC, aparte de su mayor
retencion por compuestos polares, es que frecuentemente
presenta una selectividad alternativa a RPLC. Gracias a
ello, HILIC puede ser usada complementaria a RPLC.
Existen varios estudios ambientales que inyectaron la
misma muestra en dos métodos separados diferentes,
RPLC e HILIC, para aprovechar las diferencias en reten-
ciony selectividad de cada método. De esta manera, los
analitos mas polares, poco o no retenidos por RPLC, o
aquellos no resueltos por este modo, fueron analizados
por HILIC, y viceversa. Esta estrategia ha sido utilizada
para toxinas, antibioticos o drogas de abuso [32-34].

Fases HILIC y RPLC también han sido combinadas
en serie para aplicaciones ambientales [35-37]. Esto es
solo posible gracias a la similitud de las fases moviles de
ambos tipos de cromatografia, y al alto porcentaje de sol-
vente organico utilizado en HILIC que permite la intro-
duccion del flujo proveniente de la columna RPLC.
Aunque otra estrategia para aprovechar la selectividad
alternativa de HILIC y RPLC es utilizarlas en cromato-
grafia multidimensional, no existen hasta la fecha aplica-
ciones en el area ambiental.

3.2. Fase movil

Tal como se ha mencionado, la fase mévil en HILIC
es similar a RPLC, donde se utiliza una mezcla de solven-
tes organicos y agua. Sin embargo, en HILIC el agua es el
solvente con mayor fuerza elutropica, por lo que, en con-
diciones iniciales, el porcentaje de agua es bajo y se va
aumentando para eluir los analitos. En HILIC, los gra-
dientes de elucion pueden empezar con porcentajes de
agua tan bajos como 2 % y llegar hasta un 70 % de agua
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[2]. En aplicaciones ambientales, ambos tipos de elucion,
gradiente e isocratico, son bastantes comunes, siendo el
segundo especialmente ventajoso para evitar los largos
tiempos de equilibrio observados en varias ocasiones en
fases HILIC.

El solvente organico mayormente utilizado para la
fase movil en HILIC es acetonitrilo, porque solventes
proéticos como el metanol, tienden a competir con los ana-
litos por sitios activos de la fase movil, disminuyendo la
retencion de los mismos [14]. Aun asi, se ha demostrado
que agregar un pequefio porcentaje de metanol a fases
compuestas de agua y acetonitrilo puede aumentar la sen-
sibilidad, hecho atribuido a una mejor ionizacion de los
analitos [38, 39].

En HILIC, las fases moviles estan frecuentemente
tamponadas, y el pH y la concentracion de sal usadas pue-
den afectar la retencion y por tanto la separacion de los
compuestos de interés. Las soluciones tampon comun-
mente utilizadas para este fin son HCOOH/HCOONH:y
CH:;COOH/CHsCOONHs4, especialmente si HILIC esta
acoplada a MS, gracias a la volatilidad de estas sales. Los
cambios de pH y concentracion afectan mas a la retencion
cuando se trabaja con fases con grupos idnicos o com-
puestos acidos o basicos, ya que su estado de ionizacion
variara con los cambios de pH [4]. A diferencia de RPLC,
en general en HILIC los analitos cargados se retendran
mas que su forma neutra porque, en principio, son mas
hidrofilicos. Ademas, el intercambio i6nico con fases car-
gadas puede beneficiarse de un cambio de pH. Por ejem-
plo, tal como se ha mencionado anteriormente, compues-
tos de caracter basico pueden presentar mayor retencion
en fases de silice o basadas en silice a mayor pH, gracias a
que las interacciones con los grupos silanoles cargados
negativamente se ven favorecidas. Las interacciones de
intercambio idnico entre fase y analitos pueden, por el
contrario, verse desfavorecidas por un incremento en la
concentracion de sal, que significa un aumento en la fuer-
za ionica. En este sentido, se ha observado que cuando
hay atraccion electrostatica, un aumento de la concentra-
cion de sal disminuye la retencion, mientras que ésta
aumenta si las interacciones idnicas son del tipo repulsi-
vo. Ademas, en estas condiciones, la elevada concentra-
cion de contraiones compite con los analitos por los gru-
pos i6nicos de la fase [2, 40, 41]. Cabe destacar que los
aditivos (sales y acidos) de la fase mévil pueden afiadirse
solo a la capa acuosa o a la mezcla con el solvente organi-
co. En el segundo caso, si se hace de manera que la con-
centracion de sal o pH se mantenga constante durante
toda la separacion, puede ser mas beneficioso en térmi-
nos de separacion o formas de pico, especialmente cuan-
do interacciones ionicas intervienen en la retencion [15].

Cromatografia de liquidos de interaccion hidrofilica
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Un incremento en la concentracion de sal también
puede incrementar el tiempo de retencion de analitos neu-
tros. La explicacion mas aceptada para este fenomeno,
que de hecho ha sido experimentalmente demostrada, es
que la capa de agua formada sobre la fase estacionaria en
condiciones HILIC, incrementa su grosor gracias al
mayor nimero moléculas solvatadas en la capa acuosa

[6].

Una ventaja adicional del alto porcentaje de solvente
organico que se usa en HILIC esta relacionado con el sol-
vente de inyeccion. HILIC, a diferencia de RPLC, es
compatible con la inyeccion de extractos con alto conte-
nido de disolventes organicos [42, 43]. Esto puede contri-
buir a la simplificacion del tratamiento de muestra [25], o
incluso al acoplamiento en linea de técnicas de extraccion
tales como SPE [44].

En métodos HILIC para muestras ambientales, las
fases moviles normalmente contienen desde 0 hasta 200
mM de sales de HCOONH4 0 CH:COONHs4, ajustadas a
pH acidos. En la Tabla 2, se muestran ejemplos de fases
moviles cominmente utilizadas en el area ambiental. E1
acido mas utilizado es HCOOH, incluso en combinacion
con CH;:COONHes4, o en ausencia de sales. Tal como se ha
mencionado, la adicion de pequefias cantidades de sol-
ventes organicos aproticos tales como metanol o isopro-
panol, se ha utilizado con el propésito de mejorar la ioni-
zacion en instrumentos MS [38, 39, 45]. Enrealidad, no
existen reglas claras para seleccionar la fase movil en
HILIC para muestras complejas como las ambientales.
Normalmente, la mayoria de los estudios incluyen una
etapa de optimizacion donde la proporcion mas adecuada
de acetonitrilo (ACN)/H:0 es evaluada, asi como el pH,
concentracion de sal y tipo de aditivos. Aln asi, las parti-
cularidades discutidas hasta ahora son ttiles para inter-
pretar los resultados que se observen durante esta etapa
de optimizacion.

4. APLICACIONES AMBIENTALES

Las ventajas de HILIC han posicionado este modo de
LC como una de las estrategias recientes mas prometedo-
ras para la separacion de compuestos polares. Gracias a
ello, numerosos estudios han utilizado HILIC en diferen-
tes areas tales como ciencias ambientales, analisis de ali-
mentos, farmacéutica, biotecnologia , etc. En el libro titu-
lado Hydrophilic Interaction Liquid Chromatography
(HILIC) and Advanced Applications [46], se recogen las
aplicaciones HILIC mas importantes desarrolladas en
estas areas. En el area ambiental, probablemente el arti-
culo de revision mas importante describiendo aplicacio-
nes de HILIC es el publicado por A. L. N. van Nuijs [47],



donde se da especial atencion al tipo de contaminantes
normalmente analizados por HILIC.

Los contaminantes mas comunmente separados usan-
do HILIC son farmacos [48-50], drogas de abuso [23, 24]
y toxinas [42, 43, 51] producidas por organismos acuati-
cos, tal como se puede apreciar en la Tabla 2. Otros anali-
tos tales como edulcorantes [25], pesticidas [39], quimi-
cos de interés industrial [52], estrogenos [37] o incluso
fulerenos polares [28], también han sido separados usan-
do HILIC. En cuanto a muestras ambientales se refiere,
también se puede apreciar en la tabla, que HILIC ha sido
mayormente aplicada a muestras de aguas, en especial a
muestras de aguas residuales y de rio, aunque también se
han analizado con este tipo de LC muestras de organis-
mos acuaticos, tales como algas, cianobacterias o peces.

Es un hecho ampliamente conocido que las muestras
ambientales son matrices bastante complejas, por lo que
para su analisis es necesario el empleo de técnicas que pro-
porcionen una alta sensibilidad. En este sentido, la HILIC-
MS representa una herramienta prometedora para mejorar
los métodos existentes para el analisis de este tipo de mues-
tras. Al emplearse altos porcentajes de acetonitrilo en la
fase movil, los procesos de ionizacion y desolvatacion de
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los analitos en la interface se ven favorecidos [53].
Ciertamente, varios estudios empleando HILIC han mos-
trado valores de efecto matriz casi despreciables [54, 55].
Sin embargo, también se han observado valores considera-
blemente altos [56], que pueden atribuirse a la presencia de
interferencias idnicas en muestras muy complejas.

En efecto, la calidad de la sefial en MS depende de
muchos factores aparte de la separacion de LC, entre ellas
el tipo de extraccion y la fuente de ionizacidn utilizadas.
Por esta razon, es dificil determinar si el uso de HILIC
realmente conduce a obtener mejor respuesta en equipos
de MS. Aunque la mayoria de los estudios en aplicacio-
nes ambientales utilizan fuentes de ionizacion por elec-
trospray (ESI) y analizadores de triple cuadrupolo (QqQ),
éstos utilizan diferentes procedimientos para el trata-
miento de muestra y diferentes condiciones de fase
movil. Para realmente determinar la contribucidon de
HILIC en este sentido, se ha de disefiar una comparacion
sistematica con otros métodos tradicionales, donde las
condiciones de tratamiento de muestra e instrumentales
sean las mismas, y los parametros de LC sean lo mas
similar posible, salvando las diferencias inherentes al tipo
de LC. Este tipo de estudios se han hecho mayormente
durante la etapa de optimizacion de HILIC, utilizando

Tabla 2. Fases estacionarias mas utilizadas en HILIC.

Matriz Contaminantes Fase Estacionaria Fase Movil Ref.

Farmacos Silice ACN, 15 mM CH;COONH4, pH 4,5 CH:COOH
Farmacos Zwitterionica ACN, 10 mM HCOONHs, pH 3 HCOOH
Férmacos Zwitterionica ACN, 30 mM HCOONHzs, pH no ajustado
Féarmacos Diol entrecruzado ACN, MeOH, 5 mM CH:COONH:
Farmacos Zwiterionica ACN, 2 mM CH:COONHj4, 0,05% HCOOH
Farmacos Amida ACN, 1 mM HCOONH-, 0,01% HCOOH
Farmacos Zwitterionica ACN, 0,1 % HCOOH
Farmacos Zwitterionica ACN, CHs:COONHs, pH 5 CH:COOH
Farmacos Zwitterionica ACN, propanol, 20-100 mM HCOONHs, pH 4 CH:COOH
Farmacos Zwitterionica ACN, 2 mM HCOONHs, pH 3 HCOOH

Aguas ambientales Toxinas Zwitterionica ACN, 0,1 % HCOOH
Drogas de abuso Diol entrecruzado ACN, 5 mM CH:COONH+
Drogas de abuso Polar embebida ACN, 10 mM HCOONH4, pH 0,1% HCOOH
Drogas de abuso PFP ACN, 0.1 % HCOOH
Edulcorantes Silice ACN, MeOH, HCOONH: pH 3,5

Edulcorantes

Diol entrecruzado

ACN, 5 mM CHs:COONHas pH 3,5

Edulcorantes Zwitterionica

ACN, 100 mM HCOONH: pH 3,75 HCOOH

Acrilamida Silice ACN, 0,1% HCOOH
Herbicidas Zwitterionica ACN, MeOH, 20 mM CH:COONH+/CH:COOH
Metabolito arma quimica Diol entrecruzado ACN, 10 mM CH;COONH34

Toxinas Amida ACN, 4 mM HCOONHs, pH 3,5 HCOOH
Toxinas Zwitterionica ACN, 0,1 % HCOOH

Organismos acuaticos | Toxinas Amida ACN, 5 mM HCOONH4, pH 3,5 HCOOH
Toxinas C18-HILIC enserie | ACN, 10 mM CH;COONH: 0,1% HCOOH

Toxinas Silice

ACN, 2mM HCOONH: 0,1% HCOOH

Melamina Silice

ACN 20 mM HCOONH-
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muestras de agua ultrapura, pero son escasos aquellos
aplicados a muestras ambientales. Un ejemplo de este
tipo de estudios es el trabajo de Ordofiez ef al. [27] donde
se compararon dos metodologias basadas en HILIC y
RPLC en una muestra de agua residual.

5. CONCLUSIONES

Existen numerosas consideraciones que se deben
tomar en cuenta al desarrollar un método HILIC. Entre
ellas, la seleccion de la fase estacionaria y movil es muy
importante, porque determina qué tipos de interacciones
(entre reparto hidrofilico, adsorcion, intercambio i6nico,
puentes de hidrogeno, etc.) seran predominantes y contro-
laran la retencion. Aunque normalmente esta seleccion ha
de ser cuidadosamente optimizada, ciertas observaciones
discutidas en este articulo, asi como una vision global de
las condiciones mas frecuentemente utilizadas, ofrecen
gran ayuda para comenzar el proceso de desarrollar un
método HILIC para muestras ambientales. Ademas, a
pesar de que existen varios estudios evidenciando las ven-
tajas ofrecidas por este nuevo modo de LC, en términos de
retencion, separacion y selectividad, todavia existe una
gran lista de contaminantes polares que pueden beneficiar-
se del uso de HILIC. Ademads, atin hay puntos que necesi-
tan resultados inequivocos de la contribucion de HILIC en
el area ambiental, como es el caso de sus ventajas respecto
auna mejora en la sensibilidad en instrumentos de MS.
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NOTICIAS DE LA SECyTA

XVII REUNION CIENTIFICA DE LA SECyTA (46° REUNION CIENTIFICA DEL GCTA)

El pasado mes de octubre de 2017, entre los dias 3
y 5, se celebro la 15" edicién de las Jornadas de
Analisis Instrumental (JAI) y fue, en este contexto,
donde tuvo lugar la XVII Reunién Cientifica de la
Sociedad Espafiola de Cromatografia y Técnicas
Afines (SECyTA). La sede de la reunion fue, como en
ediciones anteriores, el Recinto Ferial Gran Via de
L’Hospitalet de Llobregat (Barcelona) coincidiendo
con la celebracion de EXPOQUIMIA.

En esta ocasion, la SECyTA fue la Sociedad encar-
gada de organizar el evento en colaboraciéon con la
Sociedad Espafiola de Espectrometria de Masas
(SEEM), la Sociedad de Espectroscopia Aplicada
(SEA) y la Sociedad Espaiola de Protedémica
(SEProt). La celebracion de la Reunion Cientifica de
la SECyTA en el marco de las JAI supuso una oportu-
nidad Ginica para conocer las Gltimas investigaciones
en el campo de la Quimica Analitica y el Analisis
Instrumental, tanto desde un punto de vista de investi-
gacion fundamental como aplicada, y sirvié de punto
de encuentro entre las distintas Sociedades Cientificas
relacionadas con este campo, asi como con el sector
empresarial, las Administraciones, los estudiantes y la
sociedad en general.

Una vez mas, la SECyTA apost6 por los jovenes
investigadores fomentando su participacion en la
Reunidn por varias vias: mediante la concesion de
becas de asistencia y de ayudas de viaje, y fomentando
su participacion en el programa cientifico a través de
las sesiones especiales dedicadas a jovenes investiga-
dores y de las sesiones de comunicaciones flash de
aquellos posters seleccionados por el Comité
Cientifico como destacados.

El programa cientifico elaborado también nos per-
miti6 disfrutar de ponencias de altisimo nivel, calidad
y prestigio cientifico. Asi, la conferencia inaugural
corri6 a cargo del Dr. Bruno Le Bizec, del Laboratoire
d’Etude des Résidus et Contaminants dans les
Aliments de Francia, que nos hablé sobre como los
ultimos avances en quimica analitica han permitido
mejorar el control y la seguridad alimentaria en su
conferencia titulada “An ever-increased confidence in

chemical food safety driven by latest analytical inno-
vations”. Esa misma tarde también pudimos disfrutar
de la conferencia del Dr. Stuart Harrad (Universidad
de Birmingham, Reino Unido), titulada “The environ-
mental fate and behaviour of halogenated flame retar-
dants”, que nos dio una vision muy completa sobre la
problematica y el estudio de los retardantes de llama
en el aire, principalmente, dentro de nuestros hogares
y lugares de trabajo. La mafiana del miércoles se inicio
con la conferencia plenaria del Dr. Daniel W.
Armstrong, del Departamento de Quimica y
Bioquimica de la Universidad de Texas, en la que, bajo
el titulo “Chromatographic separations at sensor spe-
eds: practice, consequences and advantages”, pudimos
ver ejemplos de separacion tanto quirales como no
quirales en tiempos por debajo de los pocos segundos
y su aplicacion en sistemas de cromatografia bidimen-
sional. Este mismo dia, contamos también con la pre-
sencia de investigadores espafioles de reconocido
prestigio internacional, concretamente la Dra. Rosa
Maria Marcé de la Universidad Rovira 1 Virgili
(Tarragona) nos hablo de los Gltimos avances en técni-
cas de extraccion y su aplicacion a estudios medioam-
bientales en la conferencia invitada titulada “Role of
the extraction techniques in environmental analysis”y
el Dr. Jorge Pisonero de la Universidad de Oviedo
nos dio una visiéon muy novedosa sobre el analisis
multi-elemental de materiales de uso diario utilizando
técnicas de “Glow Discharge” acopladas a espectro-
metria de masas en su conferencia “Fast elemental
depth profile analysis of nano and micro layers with
high sensitivity using Pulsed Glow Discharge Mass
Spectrometry”. Asi mismo, el jueves pudimos asistir a
dos conferencias invitadas a cargo de los Dres. Rosa
Ventura (del Laboratorio Antidoping de Barcelona) y
Félix Elortza (del Centro de Investigacion
Cooperativa en Biociencias, CIC bioGUNE, en
Bilbao) que nos hablaron de su investigacion en temas
tan interesantes como el desarrollo de metodologias
analiticas para la mejora del control antidoping (confe-
rencia titulada “Latest developments in doping control
in sports”) y el desarrollo de nuevos métodos instru-
mentales para la deteccion y caracterizacion de pépti-
dos y su aplicacion a distintos problemas clinicos (en
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la conferencia titulada “Endogenous peptidomics:
from peptide profiling to molecular histology™). Por
ultimo, la conferencia de clausura corrio a cargo del
Dr. Govert W. Somsen, de la Vrije Universiteit de
Amsterdam, quien en su ponencia titulada “Probing
intact protein heterogeneity with LC-MS and CE-MS”
presento distintos disefios de nuevos sistemas de LC-
MS y CE-MS para el estudio de la heterogeneidad de
proteinas y sus distintas aplicaciones.

El programa cientifico se completdé con 21 comu-
nicaciones orales, 11 comunicaciones orales dentro de
las sesiones reservadas a jévenes investigadores, 12
comunicaciones en formato flash y 96 posters, todo
ello cubriendo distintos temas que iban desde nuevos
desarrollos en instrumentacion analitica, automatiza-
cidén y miniaturizacion en analisis quimico, nanotecno-
logia, técnicas 6micas, nuevos desarrollos en prepara-
cion de muestras, sensores quimicos y biosensores,
contribuciones tedricas y quimiometria, hasta aplica-
ciones en el analisis de alimentos, de productos farma-
céuticos, de procesos y productos industriales, analisis
medioambiental y clinico.

Dentro de los actos incluidos en el programa
social, lanoche del 4 de octubre tuvo lugar la cena de
gala del congreso, celebrada en el Restaurante Visual,
situado en la ultima planta de la Torre Catalunya, en la
que ademas de disfrutar de una estupenda cena y unas
maravillosas vistas de Barcelona, pudimos asistir al
acto de entrega de la medalla de honor de la SECyTA a
miembros destacados de la Sociedad. En esta ocasion,

las personas homenajeadas fueron M* José Gonzalez
y Juan Solé, ambas, personas muy sefaladas por su
contribucion a las técnicas de separacion en Espana y
por surelevancia en la SECyTA.

Finalmente, durante la ceremonia de clausura el
dia 5 de octubre, tuvo lugar la entrega de los diplomas
a los jovenes investigadores premiados en la XIII
Edicion de los Premios José Antonio Garcia
Dominguezy la presentacion de la sede de la proxima
Reunioén Cientifica de la SECyTA que tendra lugar en
la ciudad de Granada bajo la coordinacion de la Dra.
Ana M? Garcia-Campaiia.

Por ultimo, me gustaria aprovechar estas lineas
para felicitar al Comité Cientifico y Organizador y,
especialmente, al responsable de ambos, el presidente
de la SECyTA, Dr. Javier Santos, por el gran esfuerzo
y dedicacion empleados para conseguir que estas 15*
JAI llegasen a buen puerto. Sé que esta tarea no ha sido
facil, no sélo por las caracteristicas propias de la cele-
bracion de la Reunion Cientifica de la SECyTA en el
entorno de las JAI y EXPOQUIMIA, sino, ademas,
por las dificultades afiadidas por la situacion politica y
social vivida estos dias con paros de transporte publi-
co, trafico rodado y otros servicios en la ciudad de
Barcelona el mismo dia de la inauguracion de las
Jornadas.

Belén Gomara
Instituto de Quimica Organica General del CSIC
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XIII EDICION PREMIOS “JOSE ANTONIO GARCIA DOMINGUEZ”

En el marco de las 15* JORNADAS DE ANALISIS
INSTRUMENTAL celebradas en Barcelona del 3 al 5 de
octubre de 2017 se otorgaron los premios José Antonio
Garcia Dominguez a las mejores comunicaciones orales
y tipo cartel presentadas en dicha reunion. Como en
anteriores ediciones, esta XIII edicion de los premios ha
sido patrocinada por Bruker.

1 Premio a la mejor Comunicacién Oral (800 euros)
Comunicacion: O-YS-08

Titulo: ION MOBILITY MASS SPECTROMETRY AS
ANOVELTOOL FOR SUPPORTING
STEROIDOMICS STUDIES

Autores: M. Hernandez-Mesa, A. Escourrou, F.
Monteau, G. Dervilly-Pinel, B. Le Bizec, LUNAM
Universite, Oniris, Laboratoire d’Etude des Résidus et
Contaminants dans les Aliments (LABERCA), Nantes,
Francia.

2° Premio a la mejor Comunicacién Oral (600 euros)
Comunicacion: O-YS-05

Titulo: USE OF NANOFLOW LIQUID CHRO-
MATOGRAPHY HIGH RESOLUTION MASS SPEC-
TROMETRY FOR THE DETERMINATION OF PES-
TICIDES IN SPECIFIC PART OF BEES, POLLEN
AND NECTAR

Autores: D. Moreno-Gonzalez, J. Alcantara-Duran®,

J.F. Garcia-Reyes‘, A. Molina-Diaz®, V. Cutillas’, A.R.

Fernandez-Alba®

¢ Analytical Chemistry Research Group, Department of
Physical and Analytical Chemistry, University of
Jaén, Campus De Las Lagunillas, Jaén, Espaiia

" Agrifood Campus of International Excellence
(ceiA3), European Union Reference Laboratory for
Pesticide Residues in Fruit & Vegetables, University
of Almeria, Almeria, Espafia

1 Premio al mejor Poster (400 euros)
Comunicacion: P-29

Titulo: FAST CHIRAL DISCRIMINATION OF DL-

AMINO ACIDS BY TRAPPED ION MOBILITY
SPECTROMETRY AFT ER (+)FLEC DERIVATIZA-
TION

Autores: R. Pérez-Miguez*®, E. Dominguez-Vega’, M.
Castro-Puyana‘, M.L. Marina’, G.W. Somsen®

* Universidad de Alcal4, Departamento de Quimica
Analitica, Quimica Fisica e Ingenieria Quimica, Ctra.
Madrid-Barcelona Km. 33.600, Alcala de Henares
(Madrid), Espana

Vrije Universiteit, Division of BioAnalytical
Chemistry, AIMMS research group BioMolecular
Analysis, Faculty of Science, De Boelelaan 1085,
Amsterdam, Holanda

2° Premio al mejor Poster (300 euros)
Comunicacion: P-42

Titulo: DIRECT DETERMINATION OF STEROID
GLUCURONIDES INHUMAN URINE BY UHPLC-
ESI- (ID)MS/MS AND ISOTOPE PATTERN
DECONVOLUTION

Autores: J. Pitarch-Motellon*, A.F. Roig-Navarro®, O.J.

Pozo’, M. Ibariez Martinez*, J.V. Sancho Llopis*®

* Research Institute for Pesticides and Water,
Universitat Jaume I, Castellon, Espaiia

" Bioanalysis Research Group, IMIM, Hospital del Mar,
Doctor Aiguader 88, Barcelona, Espaiia

Laentrega de los premios tuvo lugar el dia 5 de octu-
bre de 2017 durante la ceremonia de clausura de las 15*
JORNADAS DE ANALISIS INSTRUMENTAL.,

Juan Vicente Sancho
Secretario de la SECyTA

1 Premio a la mejor Comunicacion Oral

ION MOBILITY MASS SPECTROMETRY AS A
NOVEL TOOL FOR SUPPORTING

STEROIDOMICS STUDIES

Maykel Hernandez-Mesa, Antoine Escourrou, Fabrice
Monteau, Gaud Dervilly-Pinel, Bruno Le Bizec

The global investigation of metabolites
(metabolomics) in different fields, including steroids,
has resulted in the discovery of new biomarkers high-
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lighting chemical exposures or diseases. Traditionally,
GC-MS and LC-MS have been implemented for steroids
determination, but these techniques present several dis-
advantages such as the requirement of derivatization
procedures in GC or the low sensitivity observed when
ESIis employed. Despite the high selectivity of GC and
LC, it cannot be enough for the separation of isomeric
steroids, whereas their detection at trace levels in com-
plex matrices can be limited by the presence of chemical
noise or matrix interferences. Thus, the unambiguous
identification and quantification of certain molecular
species can be difficult leading to false assignments. In
order to overcome these drawbacks, ion mobility spec-
trometry (IMS) is proposed as a solution which can be
easily included in current analytical workflows. IMS
introduces an extra separation dimension allowing the
separation of ionized molecules based on their m/z and
shape or averaged Collision Cross-Sectional area (CCS).
As a result, isomeric and isobaric compounds can be
separated based on their structural differences while tar-
geted analytes can be isolated from matrix interferences
and background noise. CCS also provides specific infor-
mation on structural conformation, which can be used as
additional identification criteria to retention time and
accurate mass when it is orthogonal to m/z.

Based on the foregoing, we have investigated the
potential of the IMS for steroid determination. This work
proposes the first large CCS database for steroids in
order to investigate it as additional identification criteria
to retention time and accurate mass in LC-IMS-MS
analyses. Information for more than 250 steroids, includ-
ing estrogens, androgens, progestogens and mineralo-
corticoids, has been included in the proposed database.
Although a correlation between m/z and CCS can be
expected because both are related parameters, it has been
observed that several steroids present different CCS than
the theoretically predicted one (e.g., trenbolone or dian-
abol) and CCS defects or excesses are observed. This is
especially relevant because CCS can be used as an
orthogonal parameter to m/z for steroid identification. In
addition, the employment of IMS may result crucial for
the identification of those analytes which possess the
same m/z. IMS allows the separation of isomeric and iso-
baric compounds, so the consideration of analyte drift
times (or their related CCS) in identification assignment
workflows, may be a valuable information for achieving
higher confidence in the analytical results. As an exam-
ple, this work proposes the ion mobility separation of
several isomer and isobaric pairs such as steroid glu-
curonides presenting the same m/z.

2° Premio a la mejor Comunicacion Oral

USE OF NANOFLOW LIQUID
CHROMATOGRAPHY HIGH RESOLUTION

MASS SPECTROMETRY FOR THE
DETERMINATION OF PESTICIDES IN SPECIFIC
PART OF BEES, POLLEN AND NECTAR

David Moreno-Gonzdlez, Jaime Alcantara-Duran, Juan
F. Garcia-Reyes, Antonio Molina-Diaz, Victor Cutillas,
Amadeo R. Fernandez-Alba

Bees have been an integral part of agriculture for
many centuries for the pollination of crops. In fact,
approximately 35% of crops depend directly on pollina-
tors. Several studies have proven the role of pesticides in
bee deaths and colony collapse disorder. It has been
reported that pesticide residues can be accumulated in
the pollen and nectar of treated plants, thus posing a
potential risk to honey bees. The presence of these
residues in nectar and pollen is, therefore, of great con-
cern. The development of analytical methods, which can
determine pesticide residues in these types of matrices at
very low concentrations, has acquired significant rele-
vance across the globe. On the other hand, to get how
pesticide residues can affect bees it is necessary to devel-
op analytical methods, which could detect these com-
pounds in a specific part (abdomen, thorax or head) from
one single specimen. Several methods have proposed the
use of a pool of bees to obtain enough sample to carry
out the sample treatment. However, each bee could have
a different content of pesticide residues. Nano flow lig-
uid chromatography coupled with electrospray tandem
MS can be an interesting alternative to conventional LC
methodologies. It provides significant benefits in terms
of sensitivity and matrix effects. In this communication,
a method based on nanoflow liquid chromatography
high resolution mass spectrometry is proposed for the
identification and simultaneous quantification of over
100 pesticides in bee parts, nectar and pollen samples.
Detection was undertaken with a Thermo Q-Exactive
Orbitrap mass spectrometer equipped with an Easy-
Spray nano-electrospray ion source. For the separation
of the selected pesticides, a Thermo Scientific EASY-
nLC 1000 nano-LC system was used. An EASY-Spray
column was employed. Mobile phases A and B were
water and acetonitrile, respectively, both with 0.1 %
formic acid. The injection volume was 1 uL. Flow rate
was set at 300 nL-min™. The extraction of pesticides
from pollen samples can be performed by modified
micro-QuEChERS method. Whereas nectar samples
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were simply diluted with a solution water-methanol
(95/5; v/v), pesticides from bee parts were extracted with
MeOH assisted by ultrasound. Good linearity was
obtained (greater than 0.999 in all cases). Recoveries for
fortified samples ranged from 85 % to 97 %, with rela-
tive standard deviations lower than 12 %. The matrix
effect was evaluated for pollen, showing a negligible
effect for all studied pesticides, applying a dilution factor
of 50. The limits of quantification ranged from 1 to 15
ng-kg'. In addition, a set of real samples were analyzed,
obtaining a positive for thiamethoxan in pollen samples
(1.3 pg-kg"'), demonstrating the sensitivity and applica-
bility of the proposed method.

1 Premio al mejor Péster

FAST CHIRAL DISCRIMINATION OF DL-AMINO
ACIDS BY TRAPPED ION MOBILITY
SPECTROMETRY AFTER (+)FLEC
DERIVATIZATION

Raquel Pérez-Miguez, Elena Dominguez-Vega, Maria
Castro-Puyana, Maria Luisa Marina, Govert W. Somsen

Amino acids (AAs) are a group of organic molecules
that play an essential role in the physiology organism. In
foods, in addition to the essential proteinogenic AAs,
non-protein AAs (more than 800) such as metabolic
intermediates, products formed during food processing
or additives can be present. Most AAs are chiral mole-
cules. L-AAs are the dominant natural form, but still D-
AAs can be found in foods as a consequence of racem-
ization due to food processing, microbiological process-
es, or fraudulent addition of racemic mixtures in the par-
ticular case of supplemented foodstuffs. Therefore, the
determination of D-AAs in the food field enables to
assess food quality, authenticity and safety.

The most employed analytical techniques to achieve
enantiomeric separation of AAs are High Performance
Liquid Chromatography, Gas Chromatography and
Capillary Electrophoresis. In these techniques, the sepa-
ration process mostly relies on the use of chiral station-
ary phases and selectors, and typically take 5-30 min.
More recently, lon Mobility Spectrometry (IMS) has
been demonstrated to be a powerful tool for the fast sep-
aration of isobaric or isomeric compounds. In IMS, gas
phase ions are separated based on their mobility in an
electric field through a neutral gas medium in a drift
tube. So far, chiral separation of AAs by IM has been
demonstrated only in few occasions by using a chiral

volatile complexing agent, or by forming metal-ion
complexes.

In this work, we investigated a new approach for fast
chiral AA separation employing Trapped lon Mobility
Spectrometry-Time of Flight Mass Spectrometry
(TIMS-TOFMS). DL-AAs were first derivatized with
(+)-fluorenylethylchloroformate (FLEC) to form
diastereomers and then analyzed by TIMS-TOFMS
employing electrospray ionization. Diastereomer mobil-
ity resolution could be achieved by adjusting TIMS volt-
age ramps for individual FLEC-A As. Na-adduct forma-
tion appeared a requirement for separation of the FLEC-
AA diasteromers. The D/L migration order was depen-
dent on the structure of the compound. Good enantiores-
olution was obtained by TIMS for 15 DL-AAs of food
interest. Chiral separation of multiple AA in mixtures
was shown feasible. This new TIMS-TOFMS methodol-
ogy can be considered as a promising easy and fast alter-
native approach for the separation of AA enantiomers.

2° Premio al mejor Poster

DIRECT DETERMINATION OF STEROID
GLUCURONIDES IN HUMAN URINE

BY UHPLC-ESI-(ID)MS/MS AND ISOTOPE
PATTERN DECONVOLUTION

Jorge Pitarch-Motellon, Antoni F. Roig-Navarro, Oscar
J. Pozo, Maria Ibaniez Martinez, Juan V. Sancho Llopis

Misuse of steroids is currently a problem of public
health. Regarding doping in sports, the detection of the
abuse of endogenous anabolic androgenic steroids
(EAAS) remains one of the main challenges for doping
control laboratories. Currently, the screening of EAAS is
based on the inclusion of selected markers in the
steroidal module of the Athlete Biological Passport
(ABP). These markers are testosterone (T), epitestos-
terone (E), androsterone (A), etiocholanolone (Etio), Sa-
androstane-3a,17B-diol (SaAdiol) and 5B-androstane-
3a,17B-diol (5SBAdiol) excreted as glucuronide metabo-
lites. The World Anti-Doping Agency (WADA) recom-
mends a procedure which includes an enzymatic hydrol-
ysis, a derivatization step and GC/MS. Alternatively,
ultra-high performance liquid chromatography coupled
with tandem mass spectrometry (UHPLC-MS/MS),
which also shows suitable chromatographic perfor-
mance and sensitivity, allows for the direct determina-
tion of steroid glucuronides by omitting the hydrolysis
step. On the other hand, the commonly employed elec-
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trospray ionization (ESI) source in LC-MS/MS can suf-
fer ion suppression or enhancement problems hamper-
ing the accurate quantification required in EAAS deter-
mination. The use of isotope labelled internal standards
(ILIS) is widely recognized as the best way to overcome
those matrix effect problems. Moreover, isotope pattern
deconvolution (IPD) mathematical tool in isotope dilu-
tion mass spectrometry (IDMS) circumvents the need of
preparing and measuring a calibration curve. It is recog-
nized as a fast, accurate and precise quantification
methodology. In the present work, it has been employed
for the direct determination of glucuronide metabolites
included in the steroidal module of the ABP. After a cen-
trifugation step, urine is fortified with the deuterated

analogues, diluted and injected in the UHPLC-ESI-
MS/MS instrument.

Separation of the glucuronides has been conducted
with a 2.1 x 100 mm, 1.6 um solid-core particles col-
umn. A methanol gradient has been optimized to obtain
the baseline separation of EtioG and 5AdiolG to avoid
the mass spectrum overlap between M* isotopomer of
EtioG and protonated molecule of 58 AdiolG. After suc-
cessful preliminary results, method validation will be
performed with fortified urines at different levels of the
six selected glucuronides.

NOTA DE LA REDACCION

Desde el Comité Editorial del Boletin de la
SECyTA nos es grato hacernos eco del reciente nom-
bramiento como nueva Presidenta del Consejo
Superior de Investigaciones Cientificas (CSIC) de la
Dra. Rosa Menéndez Lopez, miembro de nuestra
sociedad desde 1983 hasta 2005.

Doctora en Quimica por la Universidad de Oviedo,
la Dra. Menéndez es Profesora de Investigacion en el
Instituto Nacional del Carbon de Oviedo, ha sido
directora de dicho Instituto y Vicepresidenta de
Investigacion Cientifica y Técnica del CSIC. Su acti-
vidad investigadora se ha centrado principalmente en
la optimizacion de los procesos de conversion del car-
bon y revalorizacion de sus derivados, asi como de los
procedentes del petréleo, mediante su utilizacion
como precursores de materiales de carbono, iniciando
también una linea de investigacion sobre el grafeno y
su aplicacion en distintos campos (almacenamiento de
energia y reactores nucleares de fusion, biomedicina,
etc.). Ha participado en mas de treinta proyectos de
investigacion, encabezando como investigadora prin-
cipal una veintena de ellos y coordinando cinco pro-
yectos europeos. Ha recibido también diversos reco-
nocimientos entre los que cabe destacar el XIX Premio
DuPont de la Ciencia (2009) y el Premio de la
Sociedad Espafiola de Materiales (2016). Es autora de
mas de 200 articulos, tiene 10 patentes y ha dirigido 20
Tesis Doctorales. Ha sido Presidenta de la Asociacion
Europea de Materiales de Carbono (ECA), miembro
del Comité Cientifico Asesor de la multinacional

La nueva Presidenta del CSIC, Rosa Menéndez
(CSIC Comunicacion).

SASOL, Presidenta del Grupo Espaiol del Carbon,
Vicedecana del Colegio de Quimicos de Asturias y
Ledn y gestora de los Programas Nacionales de
Materiales y Energia. En la actualidad forma parte del
Comité Cientifico Asesor del Industrial Quimica del
Nalon, es miembro de la comision Nacional
Evaluadora de la Actividad Investigadora (CNEAI),
miembro del Consejo Rector de la Agencia Estatal de
Investigacion y coordinadora institucional del CSIC
en Asturias, entre otros cargos.

Deseamos que esta nueva etapa en su carrera pro-
fesional sea fructifera y enriquecedora, tanto para ella
como para el CSIC.
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17 ASAMBLEA GENERAL DE LA SECyTA

ACTADE LA 17* ASAMBLEA GENERAL
DE LA SOCIEDAD ESPANOLA DE CROMATO-
GRAFIA Y TECNICAS AFINES (SECyTA)

La 17* Asamblea General de la SECyTA, que contd
con la asistencia de 65 socios, se celebro el dia 04 de
octubre de 2017, alas 17:55 h, enlasala4.1 del recinto
Gran Via de la Fira de Barcelona (Av. Joan Carles I, 64,
08908-L’Hospitalet de Llobregat, Barcelona) con el
siguiente orden del dia:

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

2) Informe del Presidente

3) Informe del Secretario

4) Informe del Tesorero

5) Elecciones a la Junta de Gobierno

6) Ruegosy preguntas

Desarrollo de la sesion y acuerdos adoptados

En primer lugar, el Presidente da la bienvenida a todos
los asistentes, a pesar de las dificultades logisticas de los
ultimos dias, y expresa su mas sincero agradecimiento a
los miembros de los Comités Cientifico y Organizador de
laJAT2017 por el excelente trabajo realizado.

1) Lectura y aprobacion del acta de l1a Reunion
anterior.

El presidente indica a los asistentes que el acta de
la 16* Asamblea General de la SECyTA celebrada el
afio pasado en Sevilla esta disponible en la pagina web
de la SECyTAy fue remitida por correo electronico a
los socios la semana pasada, por lo que ha habido
tiempo suficiente para que la consulten todos los
socios. En este momento el Presidente pregunta si
alguno de los asistentes quiere hacer alguna modifica-
cion al acta o si algtin socio quiere que se lea el acta en
su totalidad. Al no haber ninguna intervencion por
parte de los socios presentes, se procede a aprobar el
actay se pasa al punto siguiente.

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

5) Elecciones a la Junta de Gobierno.

El presidente indica a los asistentes que los miem-
bros de la Junta de Gobierno que cesan en sus cargos
de acuerdo con los Estatutos de la Sociedad son los
siguientes: una vicepresidenta (Yolanda Pico),
Tesorero (Jordi Diaz), 2 vocales (Ana Maria Garcia
Campana y Miguel Angel Pérez) y, por renuncia de su
cargo, | vocal (Maria José Gonzalez).

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

e 26dejunio de 2017: Envio de la convocatoria de
elecciones por carta a los socios de la SECyTA.

e 21 dejuliode2017: Fecha limite para la presenta-
cion de candidaturas.

e 24 dejuliode2017: Comunicacion al Presidente y
a los miembros de la Junta de Gobierno de los can-
didatos presentados.

e 26 de julio de 2017: Comunicaci6n publica a los
socios de la SECyTA de los candidatos presentados
y de la normativa para emitir el voto por correo.
Inicio del periodo de votacion por correo.

* 29 deseptiembre de 2017: Fecha limite de acepta-
cion de votos por correo.

* 4 de octubre de 2017: Votacioén en la Asamblea
General de la SECyTA (en el marco de la XVII
Reunion Cientifica en Barcelona).

Transcurrido los plazos establecidos, los miembros
de la SECyTA que presentaron su candidatura a estas
elecciones 2017 fueron los siguientes:

Vicepresidente: Dra. Ana Maria Garcia Campaiia
(Universidad de Granada)

Tesorero: Dr. Jordi Diaz Ferrero (Instituto
Quimico de Sarria, Barcelona)

Vocales: D. Miguel Angel Pérez Alonso

(Bruker Espaiola SA)

Dr. José Antonio Gonzélez Pérez
(IRNAS-CSIC, Sevilla)

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

Todas las candidaturas presentadas han sido avala-
das por la Junta de Gobierno.
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A continuacion, se procedid 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 moderno que se encuentre pre-
sente en la Asamblea. El Presidente cede la palabra al
Secretario de la SECyTA para que se pueda constituir
la Mesa electoral, que correspondi6 al Dr. José Carlos
Diez Masa (N° socio 23) y la D* Marta Pastor Belda
(N°socio 1874).

Una vez constituida la Mesa Electoral y entregado
el Censo de Socios, el Acta de Votacion y los votos
recibidos por correo se inicid la votacion. Con el fin de
no alargar innecesariamente la Asamblea, se trataron
el resto de puntos del Orden del dia mientras se proce-
dia ala votacion de los asistentes.

2. Informe del Presidente.
En su informe, el Presidente tratd los siguientes temas.

2.1 Celebracion de las 15 JAI (XVII Reunion
Cientifica de la SECyTA).

El Presidente indicé que como ya se coment6 en la
anterior Asamblea de la SECyTA, la celebracion de las
15* Jornadas de Analisis Instrumental estaba supedita-
da ala aceptacion por parte de la SEQA de una segun-
da propuesta enviada por parte de Fira de Barcelona.
Esta nueva propuesta, enviada en diciembre de 2016,
no fue finalmente aceptada por la SEQA y, por consi-
guiente, la SECyTA inici6 los contactos con diversas
sociedades para organizar la reuniéon de SECyTA-
2017 fuera del entorno de Expoquimia. El 3 de Enero
de 2017, 1a directora de Fira de Barcelona solicitd a la
SECyTA la celebracion de una reunion para tratar el
tema de la organizacion de las JAI. La reunion en la
que participd Pilar Navarro, por parte de Fira de
Barcelona, y Joan Grimalt y Francisco Javier Santos
porla SECyTA, tuvo lugar el 12 de enero de 2017. En
estareunion la directora de Expoquimia propuso ofi-
cialmente a la SECyTA la organizacion de las 15 JAI
en las mismas condiciones econdmicas y de gestion
que en la edicion de 2014.

Tras evaluar la propuesta y supeditar la aceptacion
ala firma de un acuerdo en donde se detallasen todos
los aspectos econdmicos y de organizacion de la reu-
nion, la Junta Directiva de la SECyTA tomo la deci-
sion de organizar las 15* JAI en colaboracion con la
SEEM, SEA y SEProt a finales de enero de 2017. Las

razones de esta decision se fundamentan en el valor
afiadido que ha supuesto siempre para la SECyTAy las
sociedades participantes la celebracion de una reunion
conjunta en el marco de Expoquimia y el hecho de
mantener las condiciones econémicas y de organiza-
cién como en ediciones anteriores.

En esta edicion se han recibido un total de 136
comunicaciones, distribuidas en 21 orales ordinarias y
11 orales de jovenes investigadores, que optan al pre-
mio José Antonio Garcia Dominguez, y 96 posteres,
de los cuales 12 han sido seleccionados para su presen-
tacion en formato flash, ademas de las 8 conferencias
invitadas. El nimero total de inscritos en esta edicion
(150 congresistas) ha sido claramente inferior a la par-
ticipacion alcanzada en las 14* JAI celebradas en
2014, que fue de 260 asistentes. Comparado con las
reuniones propias de la SECyTA, la participacion en
las 15* JAI ha sido también ligeramente inferior. Por
ejemplo, en la reunidn de Sevilla (2016) se alcanzaron
181 inscritos, mientras que en Castellon (2015) en la
reunion conjunta SECyTA-SEEM el nimero total de
participantes fue de 178. Es evidente que el hecho de
no poder contar en esta edicion de las JAI con la parti-
cipacion de la SEQA ha incidido negativamente en la
participacion, pero esto no quita que desde la Junta se
deba analizar de una forma critica las razones de esta
disminucion. Esta claro que celebrar nuestra reunion
cada tres afios en Barcelona no resulta tan atractivo
para nuestros asociados como lo era en ediciones ante-
riores y quizads el formato y la estructura de las
Jornadas tampoco ayuda. En este sentido el Presidente
indica que le gustaria recabar la opinion de los socios
asistentes al respecto en el punto 6 del orden del dia.

Respecto a las becas de inscripcion y ayuda de
viaje concedidas para facilitar la asistencia de los jove-
nes investigadores a esta edicion de las JAI, se han
concedido 36 becas de inscripcion y 25 ayudas de
viaje. El coste de las becas de inscripcion y ayudas de
viaje podra ser cubierto por la dotaciéon economica
acordada con Fira de Barcelona para la organizacion
de lareunion.

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 tra-
bajos presentados en las JAI. Los articulos deberan
seguir el proceso habitual de revision por pares para su
aceptacion. El Presidente recuerda que la fecha limite
para el envio de trabajos es el 31 de diciembre de 2017.
Todos los asistentes a las JAI han recibido por email
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las instrucciones para el envio de los trabajos y dichas
instrucciones estan también disponibles en la web de
las 15= JAL

El Presidente aprovecha para informar de que el
volumen especial virtual de la reunion SECyTA 2016 ya
se puede consultar en la web de la revista Journal of
Chromatography A. El nimero total de articulos acepta-
dos ha sido de 14 y superan los trabajos presentados en el
volumen especial de 2015 (7 articulos) y 2014 (9 articu-
los). Desde la Junta se quiere seguir impulsando la publi-
cacion en esta revista cientifica de los trabajos presenta-
dos en nuestras reuniones. Creemos que mantener la
relacion con la revista Journal of Chromagraphy A supo-
ne un prestigio para nuestra sociedad y sirve para dar a
conocer la investigacion que se realiza en este pais.

2.2 Acto homenaje a Socios destacados de la SECyTA.

El Presidente comenta que como ya es tradicional, en
esta edicion de las JAI se llevara a cabo el homenaje a
socios de la SECyTA que, por su valiosa contribucion al
desarrollo de la cromatografia y sus técnicas afines en
Espafia, han jugado un papel destacado y relevante. El
Presidente recuerda que dicho acto homenaje se celebra-
ria durante la cena de gala de las 15" Jornadas de
Analisis Instrumental que tendra lugar esa misma noche.
En este acto se hard entrega a M* José Gonzalez Carlos y
Joan Solé Ribalta la medalla conmemorativa como
Socios de Honor de la SECyTA.

Asi mismo, el Presidente recordé la figura del Dr.
Guillermo Ramis Ramos, Catedratico de Quimica
Analitica de la Universidad de Valencia y miembro acti-
vo y muy querido de nuestra Sociedad, que el pasado 2
de junio falleci6 después de una larga enfermedad. En
nombre de la SECyTA, el Presidente comunicé a su
esposa, la Dra. M* Celia Garcia Alvarez-Coque, y a su
familia nuestras condolencias y se espera desde la Junta
poder organizar un homenaje poéstumo a su persona en la
proxima reunion de la SECyTA.

2.3 Cierre economico de la XVI Reunion SECyTA 2016.

El Presidente informa que se ha procedido al cierre
economico de la reunion, con un balance final ligera-
mente negativo. En los proximos dias se procedera a rea-
lizar la transferencia de este importe a los organizadores
del congreso.

El Presidente dio las gracias en nombre de la
SECyTA alos organizadores de la XVI Reunion cientifi-

ca SECyTA 2016, José Antonio Gonzalez y Jos¢ M*de la
Rosa, por el excelente trabajo y organizacion realizada.

2.4 Organizacion de la proxima Reunion Cientifica
SECyTA 2018.

El Presidente anuncia que la proxima reunion
Cientifica SECyTA 2018 (XVIII Reunion de la
SECyTA, XLVII GCTA) se celebrara en Granada. La
Reunion estara organizada por la Dra. Ana Maria
Garcia-Campaia, de la Universidad de Granada. Las
fechas de la celebracion de la reunion de SECyTA 2018
se anunciaran con la suficiente antelacion.

El Presidente destaca la importancia que tienen para
todos los socios las reuniones de la SECyTA, tanto desde
el punto de vista cientifico como de reconocimiento y
proyeccion internacional de la Sociedad. Por ello, solici-
t6 laayuda e implicacion no s6lo de los miembros de la
Junta de Gobierno sino también de todos los socios para
que la proxima reunion sea un €xito.

2.5 Colaboracion de la SECyTA en otros congresos.

El Presidente informa que La SECyTA ha participa-
do como sociedad colaboradora en los siguientes con-
gresos concediendo becas para facilitar la asistencia de
jovenes socios. Los congresos han sido:

SETAC Europe 27" Annual Meeting, Brussels, 7-11
mayo 2017; 45™ International Symposium on High
Performance Liquid Phase Separations and Related
Techniques-HPLC 2017, Prague, 18-22 junio 2017; 19"
International Symposium on Advances in Extraction
Technologies, Santiago de Compostela, 27-30 junio
2017; VIII Reunién de la SEEM - V Reunion Nacional
de Dioxinas, Barcelona, 12-16 junio 2017; 28"
Pharmaceutical and Biomedical Analysis Conference
(PBA2017), Madrid, 2-5 julio 2017.

Se ha establecido también una colaboracion para el
ano 2018 con el Prof. Norman Dovichi, Chair del 47
International Symposium on High Perfomance Liquid
Phase Separations and Related Techniques-HPLC 20138,
que se celebrara en Washington DC (USA), del 29 de
julio al 1 de agosto de 2018.

2.6 XIII Edicion de los premios José Antonio Garcia
Dominguez—SECyTA 2017.

El Presidente informa de la convocatoria de la XIII
Edicion de los Premios José Antonio Garcia
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Dominguez. En esta edicion, se han presentado un total
de 11 comunicaciones orales y 29 posteres. Comparado
con ediciones anteriores se ha vuelto a los valores habi-
tuales tanto para las orales como para los posteres. El
jurado encargado de fallar dichos premios se ha escogido
preferentemente entre los miembros del Comité
Cientifico y Organizador y el acto de entrega de los mis-
mos tendra lugar el jueves 5 de octubre durante la cere-
monia de clausura de las 15* JAL

2.7 Premios mejor tesis doctoral.

Como ya coment6 el Presidente en la anterior
Asamblea, desde la Junta se quiere impulsar la
Convocatoria de un premio a las mejores tesis doctorales
relacionadas con las técnicas cromatograficas y afines.
Estos premios, de caracter anual, pretenden premiar a las
mejores tesis doctorales y finalmente se ha podido llegar
aun acuerdo con Agilent Technologies para que patroci-
nen estos premios. Antes de que finalice este afo se esta-
bleceran las bases de dichos premios y se designard una
Comisién compuesta por investigadores de reconocido
prestigio para evaluar las tesis presentadas. La entrega de
los premios se realizara en la reunion de SECyTA 2018.

3. Informe de la Secretaria.

En su informe, la Secretaria tratd los siguientes
temas.

3.1 Socios de la SECyTA.

El Secretario de la SECyTA, Dr. Juan V. Sancho,
informa de que desde la ultima Asamblea General, cele-
brada el 3 de noviembre de 2016 en Sevilla, hasta hoy, 4
de octubre de 2017, se han recibido un total de 45 altas y
20 bajas. De nuevo, tras cuatro ediciones con balances
negativos en numero de socios, se consolida el cambio
de tendencia observado en la anterior edicidn, con un
balance neto de +25 socios. En el listado actual de
Secretaria el nimero de socios a dia de la celebracion de
esta Asamblea es de 534 socios.

El niimero de altas esta creciendo respecto a la media
de los tltimos dos-tres afos y, de las 20 bajas, ninguna
corresponde a bajas estatutarias (debido a que el socio en
cuestion lleva tres impagos consecutivos), una baja ha
sido realizada desde secretaria/tesoreria al tratarse de
socios de los que no se disponia de nimero de cuenta y
con los que se intent6 contactar sin éxito por todos los
medios disponibles y 5 corresponden a jubilacion. El

resto de bajas (14) engloban las bajas anuales habituales,
tipicamente por cambios profesionales donde las técni-
cas cromatograficas ya no son tan importantes.

3.2 Ayudas concedidas por la SECyTA.

Se han concedido un total de 11 ayudas (de 500 €
cadauna) para la asistencia a congresos internacionales,
distribuidos de la siguiente forma:

* 3 ayudas para la asistencia al SETAC 2016: 27"
Europe Annual Meeting. May 7" - 11" 2017.
Brussels, Belgium.

e 3 ayudas para la asistencia al 45" International
Symposium on High Performance Liquid Phase
Separations and Related Techniques (HPLC 2017),
June 18"—22"2017. Prague, Czech Republic.

* 1 ayuda para la asistencia al 19" International
Symposium on Advances in Extraction
Technologies (Extech 2017) June 27" — 30™ 2017.
Santiago de Compostela, Spain.

* 1 ayuda para la asistencia al 16™ International
Conference on Chemistry and the Environment
(ICCE 2017), June 18" —22"2017. Oslo, Norway.

* 2 ayudas para la asistencia al XIX Euroanalysis,
August 28" — September 1% 2017. Stockholm,
Sweden.

* 1 ayudapara la asistencia al 7" IWA Conference on
Odours and Air Emissions (IWA2017), September
25%-27%2017. Warsaw, Poland.

Se han concedido un total de 13 ayudas (de 250 €
cada una) para la asistencia a congresos patrocinados por
nuestra Sociedad, distribuidos de la siguiente forma:

* 2 ayudas para la asistencia al 28" International
Symposium on Pharmaceutical and Biomedical
Analysis (PBA2017). July 2™ - 5" 2017. Madrid,
Spain.

* 4 ayudas para la asistencia a la VIII Reunién de la
SEEM-V Reunién Nacional de Dioxinas, Furanos'y
Compuestos organicos persistentes relacionados.
Junio 12-162017. Barcelona.

e 7 ayudas para la asistencia al 19" International
Symposium on Advances in  Extraction
Technologies (Extech 2017), June 27" — 30" 2017.
Santiago de Compostela, Spain.

En este afio la inversion en ayudas para que nuestros
socios jovenes puedan asistir a eventos internacionales
asi como patrocinados se ha multiplicado por 6, demos-
trando el interés de la Sociedad por promocionar a nues-
tros asociados. En cualquier caso, la politica de becas
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deberia revisarse en funcion de la disponibilidad presu-
puestaria de la Sociedad.

En el caso de la presente Reunion, la Sociedad ha
concedido un total de 36 becas de inscripcion ala XVII
Reunioén Cientifica de la SECyTA (que han supuesto un
total de 6.480 €) y 25 ayudas de viaje (4.375 €) ajovenes
investigadores socios de la SECyTA que se desplazasen
desde fuera de Barcelona. De nuevo, poner de manifies-
to el esfuerzo de la Sociedad para que sus socios estu-
diantes puedan asistir y difundir los resultados de sus
investigaciones.

3.3 Colaboracion de la SECyTA con otros congresos.

La SECyTA colaboré en la celebracion del 28"
International Symposium on Pharmaceutical and
Biomedical Analysis (PBA2017) celebrado en Madrid
del 2 al 5 de julio de 2017, la VIII Reunién Nacional de
Espectrometria de Masas - V Reunidén Nacional de
Dioxinas, Furanos y Compuestos organicos persistentes
relacionados celebrada en Barcelona del 12 al 16 de
junio de 2017 y el 19" International Symposium on
Advances in Extraction Technologies (Extech 2017)
celebrado en Santiago de Compostela del 27 al 30 de
junio de 2017. La colaboracion consistia en la concesion
de ayudas para la asistencia a dichos congresos apare-
ciendo el logo de la Sociedad en las correspondientes
webs de los congresos. Como se ha indicado en el punto
anterior, se solicitaron y concedieron 14 ayudas.

3.4 Temas Generales.

Debido al cambio en la Secretaria, se ha tenido que
implementar una nueva lista de correo para comunica-
cion con los socios desde Secretaria. Esta lista de correo
se ha debido de implementar obligatoriamente mediante
“Google groups” ya que la organizacion del actual secre-
tario (Universitat Jaume I de Castelld) tiene todo el
correo como Gmail.

Solamente comentar a los socios, que algunos han
rechazado pertenecer a la lista de correo de la SECyTA,
por lo que no podran estar informados sobre noticias que
pensamos son de interés para los socios. En el caso de
que la declinacion de aceptar la invitacion a la lista de
correo fuera involuntaria, desde Secretaria, durante este
ultimo trimestre de 2017 se volveran a enviar las invita-
ciones rechazadas para su aceptacion, en su caso.

De nuevo reitero, como comenté el afio pasado, que
para evitar problemas en los futuros cambios en

Secretaria se deberia explorar la posibilidad de que la
empresa que ofrece el alojamiento de la web de la
Sociedad, también pudiera ofrecer un servicio de mai-
ling, para que el cambio en Secretaria no implicara un
cambio en el sistema de implementacion de la lista de
correo.

3.5 Publicidad de eventos.

A través de la pagina web, el Boletin y de mailings
enviados desde la Secretaria de la Sociedad, se han
publicitado los siguientes eventos:

* 27 congresos internacionales
* 6 cursos de especializacion

+ 8 ofertas de contratos/becas

* 1 master universitario

3.6 Special issue of Journal of Chromatography A.

Como ya ha mencionado el Presidente, desde
Secretaria también se recuerda a los asistentes que se
pueden enviar los trabajos presentados a la Reunion
actual como articulos a publicar en un Volumen Virtual
Especial de la revista Journal of Chromatography A,
como se ha venido haciendo en los 5 aflos anteriores. Las
instrucciones para el envio de los articulos, asi como la
fecha limite (31 diciembre de 2017) estan indicados en la
pagina web del congreso. Se anima a los socios a que
envien los trabajos a publicar, ya que los numeros de los
ultimos afios eran relativamente bajos para el nimero de
comunicaciones presentadas a la Reunion, aunque la
pasada edicion se ha producido un repunte que debemos
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 en
Sevilla el 3 de noviembre de 2016 (del 01-11-2016 al 30-
09-2017), siendo positivo el saldo actual con el que
cuenta nuestra Sociedad.

Respecto a este balance el Tesorero llama la atencion
sobre los siguientes puntos:

* Seesta produciendo una disminucion en los ingre-
sos por publicidad en el Boletin, de modo que el
mismo representa un costo para la Sociedad, a pesar
de ya haber disminuido los costes de impresion.
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* Respecto a las cuotas de empresas, agradecer a las
mismas su aportacion al balance anual. Durante este
aflo se ha incorporado alguna mas a ser empresa
colaboradora o patrocinadora de SECyTA.

* Respecto a las cuotas de socios, tenemos un ligero
aumento debido al mayor nimero de los mismos. El
Tesorero recuerda que el importe de la cuota de
socio es idéntica desde la fundacion de la Sociedad
en 2000.

e Este afio no ha habido Gastos de Junta como tal,
pero si dos envios por correo regular a los socios al
ser afio electoral.

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

* Respectos a los impuestos, basicamente la declara-
cion del IVA.

* Como se puede observar, los intereses no compen-
san los gastos bancarios, a pesar del deposito a plazo
fijo del que dispone la Sociedad.

* En el apartado de Congresos tenemos un balance
positivo porque ya se ha contabilizado el ingreso de
Fira de Barcelona por organizar las JAI 2017, pero
todavia faltan los gastos de Secretaria Técnica.

» Elapartado de Becas de ayuda para asistencia a con-
gresos internacionales y patrocinados, como ya se
ha comentado anteriormente, result6 bastante supe-
rior a afios anteriores.

A continuacion, el Tesorero presenta el balance
econéomico de la XVI Reunion Cientifica de la
SECyTA celebrada en Sevilla en 2016. Cabe destacar
que el balance de la reunion ha quedado practicamente
a cero. Asi mismo, el Tesorero presenta a continuacion
los gastos para la Sociedad derivados de la celebracion
de la XVI Reunion Cientifica de la SECyTA, teniendo
en cuenta las becas de inscripcion y ayudas de viaje
concedidas, los premios José Antonio Garcia
Dominguez y la transferencia a los organizadores.

El Tesorero indica al Secretario y a los estudiantes
socios becados que se pasara a repartir los cheques
nominativos con el importe de la ayuda, mientras tiene
lugar el turno de ruegos y preguntas. Asi mismo, la mesa
electoral esta llevando a cabo el recuento de los votos.

6. Ruegos y preguntas

A continuacion se abre el turno de ruegos y preguntas
y la Dra. Maria Teresa Galceran interviene para comen-
tar que en su opinidn se deberia dedicar mas tiempo den-
tro del programa cientifico a la discusion de los posters,
ya que se presentan en este formato muchos trabajos de

elevada calidad que reciben una limitada atencion dentro
del Programa Cientifico. Una posible solucion seria dis-
minuir el numero de orales dentro del Programa
Cientifico para que tengan cabida sesiones de discusion
de posteres que permitan dar un mayor peso a este tipo
de comunicaciones. Asi mismo, la Dra. Galceran pre-
gunta si la Junta de Gobierno ha cambiado la politica res-
pecto al hecho de incluir el coste de las becas de inscrip-
cion dentro de los gastos propios de la reunion. El
Presidente contesta que no se ha cambiado de criterio y
espera poder conseguir que el importe de las becas pueda
ser asumido por los organizadores en futuros congresos.

El Presidente pregunta a los socios asistentes si seria
mas conveniente celebrar las reuniones de la SECyTA
cada dos afios en cuanto a organizacioén y ntimero de
asistentes. A este respecto, la Dra. Encarnacion Moyano,
Presidenta de la SEEM, comenta que la Sociedad
Espafola de Espectrometria de Masas realiza reuniones
bianuales, los afios impares, y que en las Gltimas edicio-
nes sus reuniones se han celebrado en colaboracion con
otras sociedades o grupos. El Dr. Joan Grimalt propone
como posible solucion para aumentar la asistencia orga-
nizar las reuniones de la SECyTA en colaboracion con la
SEEM de forma alternada. En este sentido, la Dra.
Moyano informa que la SEEM va a organizar su
Reunién bienal en 2019 junto con el grupo de
Espectrometria de Masas portugués en una localizacion
aun por determinar pero proxima a Portugal y en la que
la SECyTA podria participar.

El Presidente comenta que en la proxima reunion de la
Junta de Gobierno, que esta prevista para antes de final de
este ano, se tratara el tema del formato de las Reuniones de
la SECyTA'y su futura celebracion en colaboracion con la
SEEM. Se invitara a la Presidenta de la SEEM para abor-
dar los detalles de la organizacion de la reunion del 2019.
Por el momento, para el afio 2018 la Reunion Cientifica de
la SECyTA se celebrara en Granada organizada por la
Dra. Ana Maria Garcia Campaiia.

Respecto a la posible organizacion de la proxima
edicion de las JAI, el Dr. Joan Grimalt toma la palabra
y pregunta a los asistentes si creen que es interesante
continuar con la organizacion de la proxima edicion de
las JAIL. Su opinidn es que se deberia abrir un periodo
de reflexion para poder tomar una decision al respecto
con la suficiente antelacion y tener claro si se celebrara
dentro de tres afios una nueva edicion de las JAI.

A este respecto, toma la palabra el Sr. Joan Solé
comentando que Expoquimia esta muerta. Muchas
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empresas dedicadas a la Cromatografia ya no asisten a
la Exposicion comercial, algunas hace tiempo, como
Agilent, otras desde esta edicion como Bruker o Sciex.
En este afio han participado Waters, Thermo, Perkin
Elmery Jasco, y en su opinion personal duda que algu-
nas repitan. Por lo que propone que en el caso de que-
rer continuar con las JAI, habria que trasladarlas y des-
ligarlas de una Expoquimia que cada vez va a menos
en cuanto a instrumentacion cientifica. El Presidente
responde que este es un tema que debe ser tratado con
tiempo por la Junta de Gobierno y poder hacer una
propuesta a los socios para su aprobacion.

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

Una vez finalizado el proceso de votacion de los
socios asistentes, y realizado el escrutinio por parte de
los miembros de la Mesa Electoral, tanto de los votos
presenciales como de los votos enviados por correo, el
Secretario procede a la lectura del Acta de Votacion
entregada por el Presidente de la Mesa Electoral, Dr.
José Carlos Diez-Masa. Los resultados de la votacion
son los siguientes:

* Votos emitidos totales: 78 (65 votos en salay 13
recibidos por correo)

*  Votos nulos: 2

*  Votos emitidos validos: 76

Elreparto de los votos emitidos ha sido el siguiente:

Cargo Candidato/a Votos
Vicepresidente ~ Dra. Ana Maria Garcia Campana 71
Tesorero Dr. Jordi Diaz Ferrero 74
Vocales Dra. Nuria Fontanals Torroja 69

Dr. José Antonio Gonzalez Pérez 61
D. Miguel Angel Pérez Alonso 67

Como resultado de la votacion, los miembros de
la Junta de Gobierno de la SECyTA son los siguientes:
Presidente: Francisco Javier Santos Vicente

(Universidad de Barcelona,
Barcelona)
Vicepresidente: Joan Grimalt Obrador
(Instituto de Diagnostico Ambiental
y Estudios del Agua, CSIC,
Barcelona)
Ana Maria Garcia Campafia
(Universidad de Granada)
Juan Vicente Sancho Llopis
(Universitat Jaume I, Castellon)

Secretario:

Tesorero:  Jordi Diaz Ferrero

(Instituto Quimico de Sarria, Universitat
Ramon Llull, Barcelona)

Nuria Fontanals Torroja

(Universitat Rovira i Virgili, Tarragona)
Belén Gémara Moreno

(Instituto de Quimica Organica General,
CSIC, Madrid)

José Antonio Gonzalez Pérez

(IRNAS, CSIC, Sevilla)

Elena Ibaiez Ezequiel

(Instituto de Investigacion en Ciencias de
la Alimentacion, CSIC, Madrid)

Begoia Jiménez Luque

(Instituto de Quimica Organica General,
CSIC, Madrid)

Marta Lores Aguin

(Universidad de Santiago de
Compostela)

José Monge Consul

(Agilent Technologies Spain, S.L.,
Barcelona)

Francisco Javier Moreno Andtjar
(Instituto de Investigacion en Ciencias de
la Alimentacion, CSIC-UAM)

Miguel Angel Pérez Alonso

(Bruker Espariola,S.A.)

José Maria Sangenis Magraso

Vocales:

El Presidente agradece el trabajo realizado por la
Mesa Electoral en el proceso de votacion. Asi mismo
agradece a todos los socios de la SECyTA la participa-
cion en estas elecciones. También da las gracias a los
miembros salientes de la Junta, Dra. Yolanda Picé y
Dra. Maria José Gonzalez, por el trabajo realizado
durante todos estos afios y da la bienvenida a los nue-
vos componentes de la Junta de Gobierno, la Dra.
Nuria Fontanals y el Dr. José Antonio Gonzalez.

En este punto del orden del dia y a la vista de que
no hay mas ruegos y preguntas ni mas asuntos que tra-
tar, el Presidente da por finalizada la 17* Asamblea
General de la SECyTA alas 19:10 h. del citado dia, de
todo lo cual doy fe como Secretario y firmo la presente
con el V°B® del Presidente.

Juan Vicente Sancho
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1865

Valverde Bastardo, Silvia
Praves, 2, 1°D

47006 Valladolid

1866

Margarit Roig, Lourdes
Instituto Quimico de Sarria
Via Augusta, 390

08017 Barcelona

1868

Bellot i Pulido, Marina
Cosme Churruca, 45
08301 Matar¢ (Barcelona)

1869

van Drooge, Barend Leendert

IDAEA-CSIC
Jordi Girona, 18-26
08034 Barcelona

1871

Schirinzi, Gabriella Francesca

IDAEA-CSIC
Jordi Girona, 18-26
08034 Barcelona

1872

Monllor Alcaraz, Luis Simon

Numancia, 18
08029 Barcelona

1873

Lopez Garcia, Ester
IDAEA-CSIC

Jordi Girona, 18-26
08034 Barcelona

1874

Pastor Belda, Marta
Universidad de Murcia
30100 Espinardo (Murcia)

1875

Guillén Asensio, Juan Carlos
IDAEA-CSIC

Jordi Girona, 18-26

08034 Barcelona

1877

Alonso Alonso, Covadonga
IMDEA Agua

Avenida Punto Com, 2

28805 Alcala de Henares (Madrid)

1878

Lopez Heras, Maria Isabel
IMDEA Agua

Avenida Punto Com, 2

28805 Alcala de Henares (Madrid)

1879

Arrizabalaga Larrafiaga, Ane
Universidad de Barcelona
Marti i Franqués, 1-11

08028 Barcelona

1880

Santigosa Murillo, Elia

Universitat Autonoma de Barcelona
08290 Bellaterra (Barcelona)

1882

Grefo Ocariz, Maider
Universidad de Alcala

28871 Alcala de Henares (Madrid)

1883

Garcia Jares, Carmen

Universidad de Santiago de Compostela
Avda. das Ciencias, s/n

15782 Santiago de Compostela (A Coruia)

1884

Valimana Traverso, Jesus Manuel
Universidad de Alcala

28871 Alcala de Henares (Madrid)
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HOMENAJE A SOCIOS DESTACADOS DE LASECyTA

. JAI(2017)

El pasado 4 de octubre de 2017, durante la cena de
gala de las 15* JAI celebrada en el Restaurante Visual,
situado en la Gltima planta de la Torre Catalunya de
Barcelona, tuvo lugar la entrega de la Medalla de
Honor de la Sociedad Espaiiola de Cromatografia y
Técnicas Afines a dos socios en reconocimiento a sus
brillantes trayectorias profesionales, a su contribucion
al desarrollo de las técnicas de separacion en nuestro
pais y a su implicacion en nuestra Sociedad.

Los homenajeados fueron:

Dra. Maria José Gonzalez Carlos

Doctora en Ciencias Quimicas por la Universidad
Complutense de Madrid, inici6 sus trabajos de investi-
gacion en 1974 en la antigua U.E.I. de Contaminacion
Ambiental del Instituto de Quimica Organica General
(IQOG) del CSIC. A su vuelta de una estancia en Paris
en el laboratorio del Dr. Guiochon, colaborando con la
Dra. Claire Vidal-Madjar, se incorpord al IQOG al
lado del Dr. Luis Hernandez Saint-Aubin y, desde
entonces, su labor cientifica e investigadora se ha cen-
trado en el desarrollo de métodos de separacion, iden-
tificacion y cuantificacion de contaminantes organicos
persistentes (COP) y nuevos contaminantes emergen-
tes basados en el uso de técnicas cromatograficas aco-
pladas a la espectrometria de masas. A lo largo de su
dilatada carrera cientifica ha publicado numerosos tra-

bajos en revistas de reconocido prestigio pertenecien-
tes a los campos de medio ambiente, quimica analitica
y ciencia y tecnologia de los alimentos, y ha dirigido
numerosas tesis doctorales, trabajos de licenciatura,
tesis de master, etc., todo ello bajo un mismo nexo
comun como es el uso de les técnicas cromatograficas.
Ademas de esta dilatada carrera ha formado parte de la
Junta de Gobierno del antiguo GCTA como vicepresi-
denta (1992-2000), Presidenta de la SECyTA (2011-
2015) y vocal tanto de la SECyTA como del GCTA en
diferentes periodos.

Sr. Juan Solé Ribalta

Juan Solé ha desarrollado su actividad profesional
en diferentes empresas relacionadas con el mundo de
las técnicas cromatograficas y de espectrometria de
masas. Desde sus inicios en la empresa CES Analitica,
después en Fisons Instruments, Thermo y finalmente
en HiTC, Juan siempre ha mostrado su apoyo y ayuda
incondicional en todo momento a todos los que nos
dedicamos al uso de las técnicas cromatograficas en
Espafia, fomentando su uso y demostrando su compli-
cidad y profesionalidad para que pudiéramos disponer
en todo momento de la instrumentacion analitica mas
moderna y adecuada para cubrir nuestras necesidades
cientificas. Ademas de su trabajo profesional, Juan ha
desempefiado diferentes cargos en la SECyTA, prime-
ro como vocal del GCTA (1992-2000) y, posterior-
mente, como vocal y socio fundador de la SECyTA
(2000-2003).
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e DOS SOCIAS DE LA SECyTA DISTINGUI-
DAS POR LA REVISTA THE ANALYTICAL
SCIENTIST.

Un aflo mas, larevista The Analytical Scientist ha
publicado su Power List de 2017. En el numero 1017
de octubre de 2017, han hecho ptblica la lista corres-
pondiente a este afio, denominada en esta ocasion The
Magnificent Scientists, en donde se recogen los nom-
bres de 100 cientificos, agrupados de una manera dis-
tinta a las pasadas ediciones, mediante la nominacion a
10 categorias diferentes y muy variadas. Para atender a
la diversidad de candidaturas propuestas, se ha
ampliado el abanico de campos dentro de la quimica
analitica a otras disciplinas que también merecen una
consideracion similar, mas alla de las ciencias de la
separacion 'y de la espectrometria de masas.
Asimismo, la revista destaca que ha prestado especial
atencion a numerosos comentarios de aquellos que
habian propuesto muchas de las candidaturas.

Este afo, y por segundo afio consecutivo, es un
enorme placer poder contar entre los cientificos distin-
guidos con dos socias de la SECyTA. En concreto, las
Dras. Elena Ibafiez (CIAL-CSIC) y Lourdes Ramos
(IQOG-CSIC), miembros destacados de la SECyTA.
Ambeas investigadoras han sido galardonadas en el
apartado de Public Defenders, en el que se ha pretendi-
do agrupar a aquellos cientificos con una trayectoria
destacable en cuanto a la proteccion del ser humano y
del planeta, y que centran su investigacion en areas
como el analisis de alimentos, forense o del medio
ambiente.

En el enlace de la noticia (https://theanalyticals-
cientist.com/power-list/2017/) se tiene acceso a algiin
momento de relevancia en sus carreras o de especial
satisfaccion en el desarrollo de las mismas.

Desde aqui queremos dar a ambas socias de la
SECyTA nuestra mas sincera enhorabuena por esta
merecida distincion.

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

4

Lourdes Ramos es Investigadora Cientifica del
Departamento de Andlisis Instrumental y Quimica
Ambiental, Instituto de Quimica Organica General
(100G-CSIC), Madrid.
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IN MEMORIAM: LUIS ESTEBAN

‘é

En la madrugada del sdbado 28 de noviembre falle-
ci6 Luis Esteban, socio honorifico de nuestra sociedad,
alaedad de 74 aflos y victima de una larga enfermedad.

Luis era licenciado en Ciencias Quimicas por la
Universidad Complutense de Madrid y dedicé su vida
profesional al campo de la instrumentacion analitica,
especialmente al de las técnicas de separacion y sus aco-
plamientos a la Espectrometria de Masas. Desarroll6 su
actividad profesional en varias empresas del sector de la
instrumentaciéon (CR Marés, Konik, Fisons VG y
Thermo Fisher Scientific), siendo testigo de excepcion,
y en muchos casos participe, de los multiples desarro-
llos instrumentales aparecidos en los ultimos afios en
dichas técnicas.

Su alto nivel del conocimiento de las técnicas instru-
mentales, unido a su gran capacidad didéctica y a su
pasion por la fotografia y el dibujo, le llevo a escribir en
1993 el libro “LA ESPECTROMETRIA DE MASAS
EN IMAGENES”, libro de referencia para varias gene-
raciones de cromatografistas.

Fue miembro activo del GCTA y, posteriormente, de
la SECyTA. Su implicacion en nuestra Sociedad le llevo
a disefiar un logotipo para el Boletin que ilustro su por-
tada en las ediciones de los afios 1987 y 1988.

Quien estuvo trabajando a su lado, sabia que siem-
pre podia contar con su ayuda, tanto a nivel personal
como profesional, para configurar y llevar a buen térmi-
no cualquier propuesta técnica.

Descanse en paz.

IN MEMORIAM: GUILLERMO RAMIS RAMOS

El pasado 5 de junio, en Valencia, nuestro compa-
fiero y amigo, Guillermo Ramis Ramos nos dejo para
siempre... Hacia un aflo y medio que le habian diag-
nosticado un tumor, pero tiempo después de la inter-

vencion, se recuperd de nuevo, y regreso a su actividad
habitual con la ilusion de compartir su tiempo hasta el
final... con nosotros.... con sus estudiantes, sus cole-
gas, sus amigos. ..

Guillermo era buen profesor y buen investigador.
Realizo6 siempre su actividad universitaria con dedica-
cion e interés, preocupandose por actualizar los conte-
nidos de las asignaturas y hacer llegar a sus estudiantes
los ultimos avances y logros en Quimica Analitica.
Desde el punto de vista cientifico, Guillermo siempre
se preocup6 por afrontar nuevos retos y problemas
analiticos mediante la propuesta de ideas innovadoras
y arriesgadas, traduciéndose en los numerosos proyec-
tos de investigacion concedidos, articulos cientificos
publicados o tesis doctorales dirigidas. Guillermo era
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una persona respetada y querida en toda la comunidad
de la “ciencia analitica”, tanto a nivel nacional como
internacional. Para los que hemos compartido con ¢l
muchas horas de trabajo, era un excelente mentor y
compaiiero, cordial y cercano, pero también muy rigu-
roso. Recordamos con aprecio su amabilidad, y tam-
bién su exigencia consigo mismo y con sus colabora-
dores, dejandose llevar en mas de una ocasion por el
“boligrafo rojo”...

A nivel personal, Guillermo era, ante todo, una per-
sona honesta, muy agradable, entusiasta y con un gran
sentido de la responsabilidad. Amaba a su familia y a
su trabajo, y ademas participaba activamente en la
vida social y cultural en su localidad de residencia, San

Antonio de Benagéber, donde hacia gala de una de sus
pasiones, la musica. Guillermo tenia muchos y muy
buenos amigos en ambitos muy distintos, porque ¢l
sabia cuidar la amistad y siempre encontraba un hueco
cuando alguien lo necesitaba...

Tal vez quedan muchas cosas por decir, pero,
Guillermo ha sido un excelente maestro y amigo, y un
gran ejemplo para muchos de nosotros, en especial
durante estos ultimos anos, con su actitud valiente,
serena y su evidente amor por la vida. Te extranaremos
siempre, donde quieras que estés, maestro.

Ernesto Francisco Simé y José Manuel Herrero

IN MEMORIAM: LLUIS EEK

El pasado 17 de Octubre falleciéo en Barcelona
Lluis Eek. El Dr. Eek fue profesor colaborador del
Departamento de Quimica Analitica de la Universidad
de Barcelona en los afios 60 y 70 del siglo pasado antes
de pasar en el afio 1979 a ser catedratico contratado de
Quimica Inorganica y Analisis en la Escuela Técnica
Superior de Ingenieros Industriales de Barcelona,
cargo que ocupo durante cinco afios. El Dr. Eek com-
paginé su vinculacion a la Universidad con su trabajo
profesional en la empresa Grupo Derivados Forestales
S.A, donde a partir del afio 1962 fue el director del
Centro de Investigacion e Innovacion. Los que hemos
tenido la suerte de colaborar con ¢l hemos podido
apreciar su calidad humana y profesional que se mani-
festaba en su sencillez, honestidad y compromiso,
valores a cultivar como ejemplo de comportamiento.

Lluis Eek naci6é en Barcelona en agosto del afio
1932y alos 6 afios se traslado a Suecia de donde prove-

nia su padre y donde realiz6 sus estudios primarios y
parte de los secundarios. Al regreso de la familia a
Barcelona en el afio 1945, curs6 el bachillerato y poste-
riormente la carrera de Ciencias Quimicas, licenciando-
se el afio 1955 y obteniendo el titulo de doctor en el afo
1967. Sus inicios en la investigacion cientifica se
enmarcan en el campo de la Quimica Analitica y estan
relacionados con las técnicas electroquimicas y, en con-
creto, en el estudio del comportamiento de complejos de
metales con ligandos organicos con grupos azo. En esta
linea propuso un nuevo método polarografico para la
determinacion de constantes de estabilidad de comple-
jos metalicos que ha sido recogido en diversas mono-
grafias y libros de texto.

Su interés por la cromatografia proviene de su vin-
culacion como quimico con la empresa Derivados
Forestales, que en los afios 60 se dedicaba a la carboni-
zacion de la madera y a la produccion de carbon vegetal,
metanol, acido acético y sus ésteres. El control de la
calidad de los productos obtenidos le llevo a interesarse
por las técnicas de separacion y especialmente las cro-
matograficas. Asi, yaa principios de los afios 60 utiliza-
ba la cromatografia de gases para el analisis de metanol
y fue el impulsor de la adquisicion del primer cromato-
grafo de gases de la Universidad de Barcelona que se
instal6 en el Departamento de Quimica Analitica de la
Facultad de Quimica a principios de los afios 60 y que
fue de los primeros que se instalaron en Espafia. Ahora
bien, en el campo de la cromatografia el Dr. Eek no
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mostro unicamente interés en la posible aplicacion de la
técnica para la resolucion de problemas analiticos sino
que también se intereso en el estudio de las interaccio-
nes fisico-quimicas que permiten explicar la retencion
en cromatografia de gases. Asi, buena parte de su inves-
tigacion durante los afios 70 estuvo dirigida a estudiar el
comportamiento de los polimeros organicos utilizados
como adsorbentes en cromatografia gas-solido y como
soportes en cromatografia gas-liquido. El estudio de la
contribucion de los diferentes tipos de interaccion,
adsorcion y particion, en la retencion de sustancias
organicas con diferentes grupos funcionales y su efecto
en la forma de los picos cromatograficos fueron los
objetivos basicos de sus lineas de trabajo.

El Dr. Eek estuvo directamente implicado en la crea-
cion del GCTA, grupo que en el aflo 2001 devino en la
SECyTA. Fue secretario del primer Simposio Nacional
de Cromatografia de Gases que se celebro en Barcelona
el afio 1968 en el que intervinieron entre otros Manolo
Dabrio, Miguel Gassiot, Joan Albaigés y Miguel
Alberolay en el que ya se empez6 a hablar de la conve-
niencia de crear un grupo o sociedad cientifica relacio-
nada con la cromatografia capaz de aglutinar el inci-
piente ntimero de grupos, investigadores y usuarios que
estaban trabajando con esta técnica. También fue miem-
bro del comité organizador del 10° International
Symposium on Chromatography, el primero de caracter
internacional en el que colabord el grupo recién creado
y que se celebro en Barcelona el afio 1974. A partir de
1983 cuando dejé la universidad y se dedico fundamen-
talmente a su trabajo en la empresa, su vinculacién con
la SECyTA decrecio, pero su interés por las técnicas de
separacion se mantuvo, especialmente realizando acti-
vidades de formacion continuada que siguié mantenien-
do durante afos. El fomento de la formacion continuada
ha sido una constante en su vida profesional y pone de
manifiesto una de las caracteristicas de la personalidad
de Lluis Eek que era, su interés en promover el conoci-
miento de los fundamentos de cualquier actividad cien-
tifica. En relacion con las técnicas cromatograficas,
impulso la introduccion de una asignatura de Técnicas
de Separacion en el plan de estudios de Quimica de la
Facultad de Quimica de Universidad de Barcelona, la
primera en una universidad ptblica espafiola, ademas
de impartir numerosos cursos de formacion para técni-
cos de empresas quimicas en distintos &mbitos como
por ejemplo la Escuela de Graduados de la ANQUE y
diversas escuelas de formacion profesional.

Durante los afios que estuvo en la Escuela de
Ingenieros Industriales de Barcelona fue el director del
Centro de Medio Ambiente de esta escuela, actividad
relacionada con su interés por la contaminacion
ambiental, un aspecto que también destaca en su trabajo
profesional con la publicacion de patentes sobre reutili-
zacion de aguas residuales y recuperacion de subpro-
ductos. La conjuncion de su interés por el medio
ambiente y la conviccidn de que es necesario e impres-
cindible proporcionar a la sociedad herramientas que le
permitan adquirir un cierto criterio para evaluar la infor-
macién, normalmente sesgada, que aparece sobre cien-
cia en los medios de comunicacion, explica las activida-
des que Luis Eek ha llevado a cabo en los tlltimos afios.
En concreto, ha formado parte de mesas redondas, ha
escrito articulos y ha impartido numerosas charlas y
conferencias en asociaciones, escuelas, institutos, etc.,
todas ellas enfocadas a aumentar el conocimiento de la
poblacion sobre la ciencia en general y la quimica en
particular.

Lluis Eek ha sido un quimico valorado a nivel profe-
sional y si se me permite una anécdota, ayer mismo un
colega me comentaba lo apreciada que era entre los pro-
fesionales de la quimica su disposicion y efectividad en
la solucion de problemas de distinto tipo y origen. Esta
vision de la profesion, la quimica y la ciencia como algo
inseparable de su manera de ser ha sido una constante en
suvida.

Quisiera terminar con sus propias palabras. Dejé un
escrito que su familia nos dio a conocer el dia de su
ceremonia de despedida y del cual os traduzco del cata-
lan, unas breves lineas:

Doy gracias por haber tenido la oportunidad de
participar en el maravilloso mundo del saber que inten-
ta entender cada dia un poco mds, qué somos, como
funcionamos y el universo en el que estamos. Por esto
pienso que a partir de ahora seguiré formando parte de
la naturaleza, aunque de un modo distinto al presencial
que he disfrutado hasta ahora. Dado que la energia uni-
camente se transforma, mi cuerpo dara lugar a varios
compuestos gaseosos, oxidos y sales metdlicas que de
algun modo serviran para formar nuevos seres vivos o
sencillamente volveran a la tierra. Es un modo de
entender la “resurreccion” o la “rencarnacion” que
intentan explicar diversas ideas religiosas.

M?* Teresa Galceran
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28" INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON
PHARMACEUTICALAND BIOMEDICAL
ANALYSIS (PBA 2017)

This year PBA symposium took place on 2™ to 5"
July 2017. The Conference was organized with a great
success by the Center of Metabolomics and
Bioanalysis (CEMBIO), led by Professor Coral Barbas
at San Pablo CEU University in Madrid (Spain).

This was the 30" anniversary since the first edition
which was held in September 1987 in Barcelona orga-
nized by Professor Emilio Gelpi with a two years gap.
Along this time the Conference has addressed differ-
ent aspects of modern Pharmaceutical and
Biomedical Analysis. This edition the main topics
included METABOLOMICS and PHARMACEUTI-
CAL INDUSTRY CHALLENGES, including
Biopharmaceuticals.

The PBA Conference counted with the participa-
tion of 29 invited speakers from all over the world.
About 200 attendees from different universities, labo-
ratories, and hospitals met to exchange their experi-
ences and knowledge about the main advances in the
field of analytical techniques within the pharmaceuti-
cal industry and biomedical laboratories.

On Sunday, the Conference started and the first
session was given by Professor Irving Wainer, who
talked about novel bioanalytical approaches in the
field of neuropsychopharmacology. Later on,
Professor Utpal Tatu explained his work in the inte-
gration of the omics sciences in the analysis of the
sexual stage development in Malaria.

On Monday morning, Professor Elaine Holmes
explained her work on the characterization of the
xenometabolome, which is a hot topic in the field.
After this keynote lecture, two parallel sessions
began. On the one hand, Xu Guowang, José Luis
Gomez Ariza and Joanna Godzien, talked about their
original research work in the metabolomic platforms
and their applications in different diseases. On the
other hand, Bezhan Chankvetadze, Jacques Crommen
and Emmanuelle Lipka, presented three different pro-
jects about new methodologies to separate chiral
compounds. Following the coffee break, two more

parallel sessions started, the session on metabolomics
focused on different tools and strategies to employ in
metabolomic data treatment. The presentations were
given by Michal Markuszewski, Isabel Garcia-Pérez,
Serge Rudaz, Danuta Dudzik and Xiaohui Lin. The
other session was about new bioanalysis techniques
such as Fourier-transform infrared spectroscopy and
ion mobility coupled to mass spectrometry. This was
given by Jun Haginaka, Zhengjin Jiang, Robert Wills,
Quezia Cass and Natalia Moskaleva. After lunch, a
special event consisting of a session where 13 promis-
ing YOUNG RESEARCHES explained their exciting
projects was hold and different awards were given.

On Tuesday, the day started with two plenary talks
about HPLC detection methods. The first one was
held by Ulrike Holzgrabe and the next one by Maria
Kristina Parr. After coffee break, there were two
parallel sessions. In one of them, the session focused
on new platforms for drug discovery hosted by
Alfonso Espada, Joachim Jose, Jiejun Wu and Emily
Armitage. In the other, the topic of the plenary pre-
sentation was the role of metabolism in clinical diag-
nosis and was held by M?* Cruz Moreno, Pilar Marco,
Fernando De Andrés and M? José Campos Molina.
Later on, Luigi Colombo presented a debate entitled
‘Quality control of biotechnological products: routine
or real science?’. The venue continued with three
parallel sessions. As young researchers, we found the
career development session very interesting because
experimented researchers talked about their experi-
ence in the science field and what they advised us to
do for our future. One of the other presentations was
centered in the characterization of biotechnological
products by MS. They were shown by Sandra Koen,
Gabriela Massolini and Kelly Zhang. The last block
of talks was focused on new applications for
metabolomics in the field of biomedicine done by
Federica Pellati, Marina Tavares and Li Shujuan.
Finally, the day ended up with the last two parallel
sessions. The first one was about new strategies to
detect small molecules by Bernd Diehl and Vladimir
Ioffe. The second one was based on applications to
monitor drug kinetics. They were presented by
Cristina Minguillon and Susana Amézqueta.

The last day of the conference started with another
two parallel sessions. One of them was related to new
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biomedical instrumentation and was given by
Stephan Hann, Enrica Calleri, Marianne Fillet and
Isidre Masana. The other one, focused on different
applications to evaluate diseases prognosis, was per-
formed by Elzbieta Skrzydlewska, Michal
Ciborowski, Marina Naldi and Laura Mercolini. After
the coffee break, the last parallel sessions took place.
The first one was centered in chemometrics per-
formed by Yulia Monakhova and Sandra Furlanetto,
the other one was based on LADME processes by
Hai-Bing Zhou and Tung-Hu Tsai. The last lecture of
all the conference was held by Professor Neven
Zarkovic about oxidative stress.

In addition, the poster sessions took place on
Tuesday and Wednesday during coffee breaks.

Agilent Technologies rewarded two best posters: the
first to Miguel Fernandez and the second to Marta
Katarzyna Karazniewics-lad. Lilly company also
rewarded the first and second place for the best young
research presentation to Balazs Bobaly and Andrea
Tedesco, respectively. In summary, the conference
was composed of 7 main sessions, 46 parallel sessions
and 160 posters.

Last, but not least, social activities promoted a
friendly environment necessary for networking and to
keep a good memory of these days.

David Obeso Montero
Maricruz Mamani Huanca
CEMBIO, University CEU San Pablo, Madrid

XIX EUROANALYSIS 2017

The XIX Euroanalysis 2017 was celebrated from
the 28" August to 1% September in Stockholm
(Sweden), one of the most technologically developed
cities in the world which blends with the nature of an
archipelago composed by more than 30,000 islands.
Euroanalysis is an annual meeting that covers all
aspects where analytical chemistry plays a role,
including fundamental and applied sciences. This
year the meeting was hosted by the Analytical
Chemistry Division of the Swedish Chemical
Society and chaired by Prof. Charlotta Turner and
Prof. Jonas Bergquist.

The conference started on Monday afternoon
with an opening ceremony where Prof. Klaus Unger
(Johannes Gutenberg-Universitit, Germany) gave an
interesting talk about the history of separation sci-
ence at the second half of the last century. The wel-
come finished with a reception in the Stockholm
University Aula Magna.

On Tuesday morning, Prof. Luigi Mondello
(University of Messina, Italy), who received the
Robert Kellner Award 2017, gave the first plenary
lecture regarding different approaches of multidi-
mensional chromatographic separations coupled to
mass spectrometry. A second plenary lecture was car-
ried out by Prof. Marja-Liisa Riekkola (University of
Helsinki, Finland) based on the analysis of atmos-
pheric aerosol particles. Afterwards, the Swedish

Mass Spectrometry Society awarded the Berzelius
Gold and Silver Medal 2017 to Prof. Bo Sundqvist
(Uppsala University, Sweden) and Prof. Jorg
Hanrieder (Goteborg University, Sweden), respec-
tively. After that, the first poster pitch session took
place. It was composed by 10 pitches, followed by
the poster session. The morning finished with the
Editorial session constituted by lectures based on the
following topics: (i) Microfluidic biomarker analysis
systems, (ii) New polymer materials for miniaturised
separations, and (iii) Biomolecular interaction analy-
sis. The afternoon was dedicated to two cycles of
four parallel sessions run in different halls about the
following principal topics: (i) Separation science, (ii)
Mass spectrometry I and I, (iii) Forestry, plants and
food analysis, (iv) Capillary techniques, (V)
Materials and polymers, and (vi) Education in ana-
lytical chemistry [ and II.

Program schedule was similar on Wednesday. It
started with two plenary lectures carried out by Prof.
Stefan Hell (Max Planck Institute for Biophysical
Chemistry, Germany) talking about Nanoscopy with
focused light, and Prof. Mario Thevis (German Sport
University, Germany) with a lecture based on analyt-
ical approaches for doping controls. Different talks
focused on tip-enhanced raman spectroscopy (by
Prof. Renato Zenobi; ETH Ziirich, Switzerland),
characterization of diesel soot (by Prof. Reinhard
Niessner; Technical University of Munich,
Germany), native mass spectrometry in structural
biology (by Prof. Vicki Wysocki; Ohio State
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University Columbus, USA) and amperometric
micro biosensors in scanning probe microscopy (by
Prof. Christine Kranz; Ulm University, Germany)
constituted the Editorial session of this day.
Wednesday afternoon, started with four parallel ses-
sions divided into two groups and including different
topics such as electroanalysis, imagining, processes
analytical chemistry, environmental analysis, NMR
and forensic and toxicological analysis. These inter-
esting lectures were given by different recognized
professors and also by young emerging scientist.

Thursday 3 1% August began with two plenary lec-
tures: the first one presented by Prof. Anja Boisen
(Technical University of Denmark, Denmark) who
talked about a miniaturization of method for simulta-
neous counting of white blood cells and detection of
biomarkers in whole blood, and the second one was
done by Prof. Lutgarde Buydens (Radboud
University, Netherlands) about the new insights from
data gathered by citizens due to the recent develop-
ment of wearables and sensors. Afterward, a new ses-
sion of poster pitches was carried out by young
researchers followed by the third poster session. In
the second part of the morning program, four parallel
sessions run at the same time with the following top-
ics: microfluidics, bioanalysis, and chemometrics.
During the lunch, ACE offered an excellent seminar
about how to develop a method step-by-step in
HILIC. To continue, a total of eight parallel sessions
divided in two groups were held during the afternoon
with the topics of: (i) Supercritical fluids in separa-

tion science, (ii) Pharmaceutical and biopharmaceu-
tical analysis, (iii) Sample preparation, (iv) Sensors
and biosensors, (v) Vibrational spectroscopy, (vi)
Arts and cultural heritage, (vii) Green analytical
chemistry and (viii) Mixed session of different high-
lights.

The last day of the symposium, started with a ple-
nary lecture offered by Prof. Peter Schoenmakers
(University of Amsterdam, Netherlands) about the
separation of very complex mixtures by Liquid
Chromatography followed by another plenary lecture
given by Prof. Francesco Ricci (University of Rome,
Italy) who won the Heinrich Emanuel Merck Award
for Analytical Chemistry 2017 and talked about
DNA-based nanodevices for sensing applications.
Then, the last plenary lecture was given by Prof. Lo
Gorton (Lund University, Sweden), who won the AC
EuCheMS Award 2017, about the analytical tools
based on electrochemical communication between
enzymes/cells and electrodes. Finally, the posters
awards were given by the scientific committee and
the symposium ended with a closing ceremony.

Euroanalysis 2017 welcomed a large number of
scientists from different fields around the world. This
congress was an excellent opportunity to create new
collaborations between research groups, to stimulate
interdisciplinary discussions and to learn new skills
regarding analytical chemistry.

Cipriano Carrero-Carralero (/QOG, CSIC)y
Esther Peris (Universidad de Valencia)

7" TIWA CONFERENCE ON ODOURS AND AIR
EMISSIONS

The 7" IWA Conference on Odours and Air
Emissions was held in Warsaw (Poland) during 25"-
27" September 2017 and it was promoted by the
International Water Association (IWA). The IWA con-
ferences are given the opportunity to the industries,
researchers and professionals from around the world
to meet, exchange experiences and ideas, as well as
discuss the main innovations related to air emissions
policy, strategic initiatives, technical/commercial
innovations and their corresponding impact on air
emissions and odour management, thereby including a
wide range of different topics in order to give an all-
embracing point of view on this issue. The conference

was accommodated in the Centre for Management of
Innovation and Transfer of Technology, which is a part
of the Faculty of Building Services, Hydro and
Environmental Engineering from Warsaw University
of Technology.

The first day of the conference started with the
warm welcome by the Prof. Jan Szmidt, rector of the
Warsaw University of Technology. After that, two ple-
nary sessions; the first one given by Prof. Jacek Koziel
from Iowa State University (USA) entitled “Lessons
learned from solving livestock odour problem: an
American perspective”, and the second one presented
by Mr. B. Kaszuk from WESTRAND Int. (France)
about “The chemical treatment of odours and toxic
gases using patented, active molecules”. After the
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morning tea and during the afternoon, two parallel oral
sessions took place. A total of sixteen oral sessions
were presented under the topics: “odorants & odour
measurement/monitoring”, “field measurements” and
“biofiltration & chemical scrubbers”.

To finish the day, the organizers invited all partici-
pants to a Warsaw sightseeing tour to their old city
center, which ended in a restaurant with typical polish
food to having dinner all together and promoting sci-
entific exchange and friendship building.

The second day, a total of twenty-four oral presen-
tations divided in four topics, such as “odour disper-

ERINE3

sion modelling and e-noses”, “odour migration strate-
gies and odour management”, “source characterisation
and odour mapping” and “sampling, applications of
odour measurement and odour treatment”, were pre-
sented in two parallel sessions during the morning. All
the presentations were defended by post-doctoral stu-
dents, full professors, PhDs or businessmen. After the
afternoon tea break, the poster session was started.
Thirteen posters were exhibited and the participants
were hanging around while they drank the coffee. The
small number of posters made easier the visualization
in detail of all the posters and the subsequent discus-
sion of the results with the authors. At evening, all the
participants were invited to a social dinner in
Primate’s Palace which is now a five stars hotel named
Bellotto situated near to the Warsaw old town. The
dinner consisted in a buffet with different kind of pol-

ish dishes and to drink typical beers and wines from
there. After that, we moved our skeleton in a mini
disco in the restaurant itself.

The last day, eight oral communications were pre-
sented in two parallel sessions with the topics “com-
munity engagement, social and citizen action” and
“biofiltration, chemical scrubbers and masking
agents”. Then, three plenary sessions were carried out
under the topic “air quality and associated regula-
tions”. The first one was entitled “Improvement of
interlaboratory evaluation method of olfactometry in
Japan” by Dr. Takaya Higuchi from Yamaguchi
University. The other was presented by Mr. Michael
McGinley from the company St. Croix Sensory (USA)
under the title “Odour threshold determination: under-
standing the assessor response”. The last communica-
tion were about “lessons learnt from supporting a
community in the environment court — a case study”
by Mrs. J. Barclay. These oral presentations gave way
to the closing ceremony where awards to the best oral
and poster presentations were delivered and future
conferences on odours field were announced.

Finally, the next 8" IWA will be in 2019 but the
promoters did not say anything about the future place.

Alba Maceira Torrents
(Universitat Rovira i Virgili, Tarragona)

EXTECH2017 - 19™ INTERNATIONAL
SYMPOSIUM ON ADVANCES IN
EXTRACTION TECHNOLOGIES

The International Symposium on Advances in
Extraction Technologies (ExTech) represents the
major conference emphasizing new developments in
sample preparation. It is a biannual congress and this
year it took place from 27" to 30" of June in the
Faculty of Medicine of the University of Santiago de
Compostela (Spain). It covered fundamental develop-
ments and new technologies in different areas of ana-
lytical sciences (preparative, fundamental, and applied
science). Furthermore, special attention to environ-
mental topic, food quality, pharmaceutical, personal
care product analysis, biomedical applications, omic
sciences, and bioanalysis was paid.

The schedule was organized during three-day
meeting involving a total of 342 contributions. It was
divided into 10 talk sessions containing a plenary lec-
ture, 19 keynote lectures, and 87 oral presentations.
Concerning the poster sessions, there were 235 poster
communications, presented in 5 sessions during
Wednesday and Thursday. Furthermore, out of these
342 contributions, 42 talks and 105 poster communi-
cations were presented by young researchers.
Additionally, there was an exhibition of the recent
developments in analytical instrumentation, chemi-
cals, materials, accessories, and scientific books.
Indeed, 7 talks were given by specialists from compa-
nies sponsoring the event.

The communications presented in this conference
dealt with different aspects of extraction topics (new
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extraction phases, new technologies, sample prepara-
tion for direct introduction to MS, emerging contami-
nants and current issues, food control and analysis,
forensic analysis, bioanalytical applications, etc.), all
leading to the integration and miniaturization of the
whole analytical process to facilitate high throughput
laboratory and on-site determinations. Therein,
researchers had the opportunity to present, share and
discuss their latest results with the rest of participants.
Several international renowned scientists composed
the scientific committee and the meeting was chaired
by Dr. Maria Llompart (University of Santiago de
Compostela, Spain), Dr. Thierry Dagnac (INGACAL-
CIAM, A Coruiia, Spain), and Dr. Janus Pawliszyn
(University of Waterloo, Canada) as honorary chair-
man.

The ExTech 2017 started on Tuesday evening with
registration. Wednesday started with an opening cere-
mony and the interesting talk given by the honorary
chairman, Dr. Janus Pawliszyn, focused on the new
developments in sample preparation for environmen-
tal applications. Moreover, three sessions were carried
out. Session I was mainly focused on extraction and
omic sciences. For instance, the speech given by Dr.
Alejandro Cifuentes on the obtainment and characteri-
zation of bioactive compounds from natural sources
by using green pressurized extraction and the employ-
ment of foodomics approaches. Besides, two parallel
sessions (Session II and Session III) took place.
Different talks in Session II were about advances in
extraction technologies and sample preparation for
direct introduction into MS. Meanwhile, presentations
in Session III had a deeply vision on new extraction
phases and materials, where Dr. Charlotta Turner
could give an interesting talk about the use of com-
pressed carbon dioxide (and the mixture with green
organic liquids) as an interesting solvent in extraction
and chromatography processes. After lunch, Session II
and Session III continued with several talks dedicated
to new extraction technologies and materials such as
magnetic ionic liquids for microextraction techniques
given by Dr. Alberto Chisvert, or metal-organic frame-
works as novel sorbents presented by Dr. Veronica
Pino. Moreover, sponsor session, with several lectures
regarding to new advances in extraction materials, sol-
vents, and techniques for the extraction and analysis of
different compounds from different matrices. Parallel
to Session I1 and Session II, Young scientists Session |
was carried out. Fourteen oral presentations from
young scientists were about various topics, mainly

around the new extraction materials for the detection
of specific compounds, or the use of the most recent
techniques for the analysis of molecules in different
samples such as water, cosmetics, oral fluids, drugs,
etc. Poster session of the symposium I, IT, 1T, and IV
were carried out at the end of the day. To conclude the
day, we could attend for the welcome reception and
enjoy a delicious cocktail which took place in Hostal
Los Reyes Catolicos.

On Thursday, the congress started with four paral-
lel sessions (Sessions IV, V, VI and VII). The Session
IV was focused on environmental sampling, passive
sampling and time weighted average sampling, while
session V was on environmental samples preparation
(extraction, concentration and separation techniques).
The Session VI and VII were focused on biological
samples preparation and forensic analysis, respective-
ly. During the Session IV, Dr. Graham Mills talked
about the role of passive samples devices in managing
pollution in river catchment and Dr. Kevin C. Jones
addressed the passive sampling of organic chemicals,
its current status application and future opportunities.
In the Session V, Dr. Hian Kee Lee showed the results
on the implementation of a fully automated total ana-
lytical platform integrating water sampling, sample
preparation and gas or liquid chromatography-mass
spectrometry. It is worth mentioning that A.
Ccanccapa presented a talk about simultaneous deter-
mination of pyrethroids and pyrethrins by dispersive
liquid-liquid microextraction (DLLME) in water and
sediment samples. After coffee break, the Session VI
took place. Dr. Gangfen Ouyang from the Sun Yat-sen
University (China) opened the afternoon lectures giv-
ing a talk about solid phase microextraction (SPME)
techniques for in vivo sampling and analysis. After
that, Prof. Zhu (China) showed applications of in vivo
SPME techniques in plants analysis. The next lecture
was presented by Prof. Segundo (Portugal) talking
about monolithic columns and analysis of complex
samples. Subsequently, Prof. Benavente (Spain) pre-
sented on-line solid phase extraction capillary elec-
trophoresis mass spectrometry for high sensitivity
analysis of biomolecules. The last presentation was
presented by Prof. Herrero-Martinez (Spain) who
talked about the preparation and characterization of
polymeric monoliths modified with gold nanoparticles
for their use in pipette-tip extraction of proteins. In
parallel the Session VII, Dr. Almirall (USA) gave a
talk about collection and analysis of breath compo-
nents for marijuana detection using capillary microex-
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traction of volatiles (CMV). After that, Dra. Barbara
Bojko (Poland) presented SPME as a multipurpose
tool for translational medicine and clinical analysis.
The next oral presentation was about polysaccharide
aerogels as carriers processed by supercritical fluid
extraction for life sciences applications presented by
Dr. Carlos A. Garcia-Gonzalez (Spain). Finally, Dr.
Krzysztof Gorynski (Poland) showed SPME coupled
to high sensitive LC-MS/MS system to analyze pro-
hibited substances in saliva. After lunch break, young
scientists’ sessions I and III were carried out mainly
focused on environmental and food application and
biological samples preparation, respectively. In the
young scientists Session II, Maria Celeiro (Spain) pre-
sented a talk about screening of hazardous substances
in football fields of synthetic turf by gas chromatogra-
phy-mass spectrometry. Afterwards, Emanuela
Gionfriddo (Canada) showed inter-laboratory valida-
tion of thin film microextraction technique for deter-
mination of pesticides in environmental water sam-
ples. Subsequently, Rocio Facorro (Spain) talked
about simultaneous determination of trace level of 11
widespread fungicides in water by SPME gas chro-
matography-triple quadrupole mass spectrometry.
Additionally, eleven oral communications were pre-
sented with participants from Poland, Spain, China,
France and Italy. In the parallel Young scientists ses-
sions I1I, Narea Lorenzo Parodi (Germany) presented
hollow fiber-liquid phase Microextraction as sample
preparation to determine aromatic amines in human
urine. Mau Bonichon (France) showed the develop-
ment of immunosorbent coupled on-line to immobi-
lize pepsin reactor and microLC/MS? for the analysis
of the chemical weapon in human plasma. The next
oral presentation was about strategies in 1D and 2D-
page clectrophoresis for the simultaneous identifica-
tion of serum proteins and metalloproteins gave by
Maria del Pilar Chantada-Vazquez (Spain). Other
eleven talks were presented focused on bioanalytical

and biomedical applications. To conclude this day,
after coffee break, there was a young scientist-poster
session.

Last day, Friday 30" June, began with the plenary
lecture (Session VIII) of Prof. Boguslaw Buszewski
(Poland), who talked about the miniaturization in on-
line sample preparation for separation techniques.
After that, Prof. Manuel Mir¢6 (Spain) gave a lecture
about automatic sample preparation in bioaccessibili-
ty/bioavailability in exposome studies of environmen-
tal solids. Other five lectures were presented focused
on automated analytical systems, sensors, new devices
and techniques. Afterward, the Session IX was
focused on food control and analysis, natural products,
flavour, and fragrance analysis. Dr. Luigui Mondello
(Italy) showed on-line extraction and determination by
subcritical fluid extraction-supercritical fluid chro-
matography-mass spectrometry. Subsequently, Dr.
Henryk Jelen (Poland) shared his knowledge about
different strategies for headspace extraction of volatile
phenols in beer. The Session X addressed ionic liquids
in sample preparation. Prof. Anderson (USA) dis-
cussed the magnetic ionic liquids as extraction and
preservation solvent for nucleic acid sample prepara-
tion. After that, Prof. Guzman-Bernardo spoke about
magnetic nanocellulose coated with ionic liquid as a
valuable magnetic solid phase extraction sorbent for
the monitoring of drugs as emerging pollutant in natur-
al waters.

The ExTech 2017 concluded with the closing cere-
mony where all the participants were invited to next
ExTech 2018 that will be held in lowa (USA).

Romy Viasquez Villanueva
(University of Alcala, Madrid)
Alexander Ccanccapa Cartagena
(University of Valencia)
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“Development of advanced analytical methods for the analysis of food complex matrices by com-
prehensive two-dimensional liquid chromatography coupled to mass spectrometry (LC x LC-
MS).”

Autora: Lidia Montero Garcia

Directores: Elena Ibafiez Ezequiel y Miguel Herrero

Instituto de Investigacion en Ciencias de la Alimentacion (CIAL, CSIC-UAM)
14 de julio de 2017

Resumen:

La cromatografia de liquidos multidimensional agrupa técnicas de separacién muy poderosas que proporcionan altos valores
de capacidad de pico comparadas con las técnicas analiticas unidimensionales convencionales. El uso de técnicas multidimensio-
nales acopladas a espectrometria de masas para aplicaciones alimentarias estd ganando una gran importancia debido al elevado
potencial de separacion e identificacion que son capaces de proporcionar en el andlisis de muestras que presentan cientos, o
incluso miles, de compuestos.

En el trabajo realizado se demostr6 el enorme poder de separacion de la cromatografia de liquidos bidimensional completa
(LC x LC) para el andlisis de mezclas naturales muy complejas procedentes de diferentes fuentes alimentarias. En particular, se
present6 el estudio de tres principales grupos de metabolitos secundarios presentes en siete muestras alimentarias derivadas de
plantas y algas: proantocianidinas, florotaninos y saponinas triterpénicas. Estos tres grupos tienen en comun su gran complejidad
estructural debido a la naturaleza polimérica de las proantocianidinas y los florotaninos, asi como a la enorme variabilidad de is6-
meros y estructuras estrechamente relacionas de las saponinas triterpénicas. Para cada una de las muestras se desarroll6 un méto-
do LC x LC diferente basado en el acoplamiento ortogonal HILIC x RP, obteniéndose una mejora significativa en la separacion
de los complejos compuestos estudiados que permitid caracterizar el perfil de metabolitos secundarios de cada una de las mues-
tras, asi como la identificacion en alguna de ellas de nuevos compuestos no descritos previamente.

Asimismo, el desarrollo de métodos basados en LC x LC para la caracterizacion quimica exhaustiva de estos interesantes
compuestos ayudo a determinar la composicion nativa de las muestras alimentarias estudiadas, considerando que se redujeron
los procesos de preparacion de la muestra para su andlisis. De esta manera, ha sido posible demostrar la gran utilidad de esta téc-
nica para correlacionar la composicién quimica de la muestra con sus potenciales propiedades bioldgicas.

En conclusidn, los resultados obtenidos en esta Tesis Doctoral contribuyen a apoyar con nuevos datos y aplicaciones el uso de
LC x LC como una técnica analitica prometedora en el campo del andlisis de alimentos.

“Development of analytical methodologies for the determination of compounds with oestrogenic
activity”

Autora: Barbara Socas Rodriguez

Directores: Miguel Angel Rodriguez Delgado y Javier Herndndez Borges
Area de Quimica Analitica. Departamento de Quimica.

Universidad de La Laguna (ULL)

14 de julio de 2017

Resumen:

En esta Tesis Doctoral se han desarrollado distintas metodologias analiticas respetuosas con el medio ambiente para el analisis
de un amplio grupo de compuestos con actividad estrogénica (estrégenos naturales, sintéticos, mico y fitoestrégenos) en muestras
medioambientales y alimentarias de distinta naturaleza. Para ello se han aplicado diferentes técnicas de extraccion incluyendo la
microextraccion en fase liquida con fibra hueca, la microextraccion liquido-liquido dispersiva utilizando liquidos iénicos, el método
QuEChERS y la extraccion en fase sélida micro-dispersiva magnética y no magnética utilizando distintos nanomateriales. Estos
procedimientos han sido combinados con diferentes sistemas de cromatografia liquida tales como la cromatografia liquida de alta
eficacia y la cromatografia liquida de ultra-alta eficacia para la separacion y determinacion de los analitos de interés utilizando
detectores de diodos en serie, fluorescencia y de espectrometria de masas.




MPRESAS colaboradoras

Cromatografia y Técnicas Afines

PROTECTORAS

* AGILENT TECHNOLOGIES SPAIN, S.L.
Parque Empresarial Alvia
José Echegaray, 8. Edif. 3, Planta 1*
28232 LAS ROZAS (Madrid)

* BRUKER ESPANOLA, S A.
Avda. Marie Curie, 5, Edificio Alfa - Pta. Baja
Parque Empresarial Rivas Futura
28529 RIVAS-VACIAMADRID
(Madrid)

* MERCK CHEMICALS AND LIFE
SCIENCE S.A.U.
Avenida de Burgos, 114
28050 MADRID

* PERKIN ELMER ESPANA,S L.
Avda. de los Encuartes, 19
28760 TRES CANTOS
(Madrid)

¢ SCIEX SPAIN, S .L.
Valgrande, 8. Edificio Thanworth II, Nave B1A
28108 ALCOBENDAS (Madrid)

* TEKNOKROMA ANALITICA, S.A.
Cami de Can Calders, 14
08173 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)

e THERMO FISHER SCIENTIFIC
Avda.dela Vega, 1
Edificio 1 Planta 4
28108 ALCOBENDAS (Madrid)

* WATERS CROMATOGRAFIA, S A.
Ronda Can Fatj6, 7-A
Parc Tecnologic del Vallés
08290 CERDANYOLA DEL VALLES
(Barcelona)

ASOCIADAS

*BIOTECH AB
Réovigen 300
43992 ONSALA
(Sweden)

« INGENIERIA ANALITICA,S.L.
Avda. Cerdanyola, 73
08172 SANT CUGAT DEL VALLES
(Barcelona)

* IZASA SCIENTIFIC, S.L.U.
Plaza de Europa 21-23
08908 L'HOSPITALET DE LLOBREGAT
(Barcelona)

¢ LECO INSTRUMENTOS,S.L.
Avda. de la Industria, 43
28760 TRES CANTOS (Madrid)

*SCHARLAB, S.L.
Gato Pérez, 33
Poligono Industrial Mas D’en Cisa
08181 SENTMENAT (Barcelona)

 SERVICIO Y MANTENIMIENTO DE
TECNICAS ANALITICAS,S.A.L.(SYMTA,
S.AL)
San Maximo, 31
28041 MADRID

*S.E.DE CARBUROS METALICOS S A.
Avda. de la Fama, 1
08940 CORNELLA DE LLOBREGAT
(Barcelona)
oferta@carburos.com

* SUGELABOR
Sicilia, 36
28038 MADRID




NOTAS TECNICAS

SCIEX

DETECCION DE TRAZAS DE GLIFOSATO EN
MUESTRAS DEAGUAY CERVEZA

André Schreiber', Wen Jin', and Paul Winkler?

'SCIEX Concord, Ontario (Canada) and *SCIEX
Redwood City, California (USA)

Resumen

En el presente trabajo se muestran los resultados de la
aplicacion de la LC-MS/MS para la identificacion y
cuantificacion de glifosato no derivatizado y su metaboli-
to AMPA en muestras de agua y cerveza. La sensibilidad
mejorada del sistema SCIEX QTRAP® 6500+ LC-
MS/MS y la inyeccidn directa de 50 pL proporciona
LOQs para ambos compuestosde 100 ng/L en aguas y
200 ng/L en cervezas. Las muestras de cerveza fueron
desgasificadas, diluidas 1 a 1 con agua e inyectadas
directamente. Se observa una excelente repetibilidad y
linealidad. También se consigue un alto grado de seguri-
dad en la identificacion mediante la monitorizacion de 4
MRM por compuesto.

Introduccion

El glifosato es un herbicida sistémico y un desecante
de cultivo ampliamente utilizado. Aunque se ha conside-
rado como seguro y no toxico para humanos "2, desde que
la International Agency for Research on Cancer (IARC)
lo clasifico como carcinogénico probable en humanos, ha
recibido un grado alto de atencion.*

Se han encontrado trazas de glifosato en aguas super-
ficiales, alimentos (p.e., pan, cereales y cerveza)y tam-
bién en muestras de orina y leche materna.”El glifosato
puede ser analizado mediante métodos ELISA, relativa-
menterapidosy sencillos de usar. Sin embargo, los tests
ELISA estan limitados en cuanto a su selectividad y son
susceptibles de producir reactividades cruzadas, propor-
cionando falsos resultados positivos o negativos.

Al ser un compuesto tan polar, se suele derivatizar
con FMOC para ser analizado mediante LC. Las etapas
de derivatizacion complican el método y se necesita
emplear métodos sin derivatizacion. Se han usado colum-

nas de intercambio anionico, HILIC, carbon grafitizado
poroso para la determinacion de los compuestos no deri-
vatizados y deteccion por MSMS con éxito limitado.”'*"

Aqui se usaun método de LC con columna de modo
mixto y una fase movil a pH 2,9. Se consiguen LOQ de
100 ng/L en agua y de 200 ng/L en cerveza, inyectando
grandes volimenes (50 puL) y unsistema de alta sensibili-
dad como el SCIEX QTRAP*6500+.

Parte Experimental

Muestras

* Agua del grifo del laboratorio (Concord, Ontario,
Canadd)

* Muestras adquiridas en un almacén del Liquor Control
Board de Ontario

» Unacerveza ale artesana fabricada con agua del grifo
de Toronto y malteado de cebada de Alemania.
Desgasificada y diluida 2x con agua grado LC

Separacion LC

» UHPLC ExionLC™ AD

* Columna: Acclaim Trinity Q1 (100 x 3 mm, 3 pm)

* QGradiente de agua + 50 mM formiato amdnico/acido
formico (pH=2,9) y acetonitrilo

* Inyeccionde 50 uL

Deteccion MS/MS

+ SCIEX QTRAP® 6500+ y fuente ESITonDrive Turbo
VTM

* Polaridad negativa

* Multiple Reaction Monitoring (MRM) de 4 transi-
ciones por analito (Tabla 1) y Scheduled MRM™

* Adquisicion mediante Analyst® 1.6.3

* Procesado con MultiQuant™ 3.0.2

Tabla 1. MRM para la deteccion de glifosato y AMPA

Tabla 1. MRM para la deteccion de Glifosato y AMPA

Step Q1 Q3 DP (V) CE (V)

Glyphosate 168 63 -30 -26
168 150 -30 -14
168 124 -30 -16
168 81 -30 -20

AMPA 110 63 -15 -26
110 79 -15 -36
110 81 -15 -16
110 80 -15 -24




Resultados y discusion

En los cromatogramas de la figura 1 se puede observar
elincremento desensibilidad enun factorde 5 que signifi-
ca utilizar un volumen de inyeccion de 50 pL en lugar de
10 pL. También se observa un ligero aumento de la anchu-
radel poco del AMPA, al ser el mas polar.

Figura 1. Cromatogramas MRM de 10 ng/mL de AMPA
y glifosato (arriba 10 uL y abajo 50 pL inyectados)
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El1LOQ se calcul6 por analisis repetido de agua (tes-
teada inicialmente para que no contuviera glifosato y
AMPA) dopada con estandares a nivel bajo. Las figuras
2ay 2b muestran los 4 MRM de cada compuesto a una
concentracion de 100 ng/L.

Figura 2a. 100 ng/L glifosato dopado en agua
(%CV de 3,32%,n=5)
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Figura 2b. 100 ng/L AMPA dopado en aguadel grifo
(%CV de 11,4%, n=5)
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Lalinealidad parala cuantificacionresultd excelente
con una “r” mejor que 0,999 y se evalud en el rango de
100 ng/La 100 pg/L.

En la figura 3 se muestran los valores de precision
obtenidos (entre 80% y 120% para todos los niveles de
concentracion).

Cromatografia y Técnicas Afines

Figura 3. Linealidad del glifosato (izquierda) y AMPA
(derecha) para 100 ng/L a 100 pg/L

Después de aplicar el nuevo método deLC-MS/MS para
el analisis de glifosato y AMPA en cervezas comerciales
y una cerveza artesana, se observa que el glifosato es
detectado frecuentemente (Figura 4). En cambio, AMPA
no fue detectado en ninguna de las muestras.

Figura 4. Contenidos en glifosato en diferentes cerve-
zas: German Pilsner (GP) 21,6 pg/L, American Light
beer (AL) 3,8, Irish stout (IS) 16,2, Canadian craft India
Pale Ale (IPA) 9,5, German Weissbier (GW) 0,2; y una
cerveza artesana Ale (HA) 0,7 pg/L
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Los resultados obtenidos se muestran en Tabla 2.
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Tabla 2. Concentraciones de glifosato en 40 cervezas diferentes, comparadas con datos reportados anteriormente ’

Beer Glyphosate (ug/L) Previously reported® Beer Glyphosate (ug/L) Previously reported®
American IPA 272 Canadian IPA (14) 23
American Light (1) 3.56 Canadian Stout 9.84
American Light (2) i85 Czech Pilsner (1) 13.96
American Light (3) 113 Czech Pilsner (2) 6.18
American Light (4) 0.69 Czech Pilsner (3) 6.15
American Light (5) 022 Czech Pilsner (4) 3.95
Canadian Ale (1) 9.99 German Pilsner (1) 2974
Canadian Ale (2) 754 German Pilsner (2) 2378 23.04
Canadian Bock (1) 6.52 German Pilsner (3) 21 20.73
Canadian Bock (2) 421 German Pilsner (4) 6.77 12.01
German Pilsner (5, 498
Canadian IPA (1) 1571 i ©)
. German Pilsner (6) 341 0.50
Canadian IPA (2) 1493
= German Pilsner (7) 278
Canadian IPA (3) 13.97
) German Pilsner (8) 0.87 2.99
Canadian [PA (4) 10.63
German Pilsner (9) 0.76 0.55
Canadian IPA (5) 1048
German Pilsner (9) 0.27
Canadian IPA (6) 948
German Pilsner (9) 578
Canadian IPA (7) 710
German Pilsner (9) 3.86
Canadian IPA (8) 6.97
German Pilsner (9) 3.35
Canadian IPA (9) 6.83 =
German Weissbier (1) 0.75
Canadian IPA (10) 561 .
German Weissbier (2) 2.92
Canadian IPA (11) 514 )
German Weissbier (3) 0.66
—— o German Weissbier (4) 0.49
Canadian IPA (13) 3.06 —— 18.65
Irish Stout 13.96
Los resultados obtenidos se correlacionan perfectamente Sumario

con los reportados anteriormente por el Environmental
Institute (Umweltinstitut Miinchen, Germany), lo cual es
sorprendente si se considera que las muestras fueron
adquiridas en diferentes almacenes y diferentes fechas.

Las concentraciones de glifosato en cerveza obteni-
das se encuentran entre 0,22 y 23,78 nug/L. No se observa
una correlacion entre la concentracionde glifosato y el
origen o estilo de lacerveza. Sin embargo, las cervezas
fabricadas con arroz (tipicas de las cervezas American
Light) o trigo (German Weissbier) tienen tendencia a con-
tener bajos niveles de glifosato.

Estos resultados soportan la hipotesis de que el glifo-
sato puede ser originado por el malteado con cebaday no
por otros ingredientes como el agua, lupulo o almidon.

En el presente estudio se muestran los resultados analiti-
cos de glifosato no derivatizado y su metabolito AMPA en
muestras de agua y de cerveza utilizando LC-MS/MS.

El método, que usa un Sistema SCIEX QTRAP® 6500+
e inyeccion directa de 50 pL, proporciona una excelente
sensibilidad, repetibilidad y linealidad. Las muestras de
agua se inyectan directamente resultando en un LOQ de
100 ng/Ly las muestras de cerveza se inyectan tras un des-
gasificado y una dilucién con un LOQ de 200 ng/L.

Se consigue, asimismo, una alta confianza en la identi-
ficacion mediante la monitorizacién de 4 MRM para cada
uno de los compuestos.

Se han analizado 40 muestras de cerveza con conteni-
dos de glifosato comprendidos entre 0,22 y 23,78 pg/L.



Los resultados se correlacionan muy bien con estudios
previos.

Referencias

1. European Food Safety Authority (EFSA):
‘Conclusion on the peer review of the pesticide risk
assessment of the active substance glyphosate’
EFSA Journal 13 (2015)

2. http://www.efsa.europa.eu/en/efsajournal/pub/4302

3. https://www.epa.gov/ingredients-used- pesticide-
products/glyphosate

4. International Agency for Research on Cancer
(IARC): ‘Evaluation of five organophosphate insecti-
cides and herbicides’ TARC Monographs 112 (2015)

5. W.A. Battaglin et al.: ‘Glyphosate, other herbicides,
and transformation products in Midwestern streams,
2002’ Journal of the American Water Resources
Association (JAWRA) 4 (2005) 323-332

6. M. Kriiger et al.: ‘Detection of Glyphosate Residues
in Animals and Humans’ J Environ Anal Toxicol 4
(2014) 1-5

ermo

SCIENTIFIC

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

Especialista de ventas en cromatografia, Thermo Fisher
Scientific

Los laboratorios, tanto de investigacion como de anali-
sis de rutina, se encuentran con una presién mayor cada dia
para producir resultados en menos tiempo, mientras se
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adquisicion para cada compuesto. La espectrometria de
masas de alta resolucion en modo full scan, empleando la
tecnologia Orbitrap, proporciona la solucion a:

* La demanda de cuantificacion e identificacion de un
numero cada vez mayor de compuestos en un mismo
analisis.

* El analisis retrospectivo de las muestras mucho tiempo
después de su adquisicion.

* Laidentificacion y la elucidacion de la composicion
quimicay la estructura de compuestos desconocidos.

Hasta ahora, la tecnologia de espectrometria de masas
de alta resolucion Orbitrap solo ha estado disponible con
LC y ha demostrado ser una técnica de un alto valor analiti-
co. La tecnologia de espectrometria de masas Orbitrap ha
sido ahora acoplada a GC en el nuevo sistema Q
Exactive™GC, el cual es un hibrido de cuadrupolo con
analizador Orbitrap. La nueva configuracion de sobremesa
de un espectrometro de masas hibrido cuadrupolo-Orbitrap
abre nuevas posibilidades para los compuestos que son ana-
lizables por GC. Los siguientes ejemplos resaltan los bene-
ficios de la MS de alta resolucion acoplada a GC.

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

Los experimentos de masa exacta en alta resolucion
(HR/AM) tipicamente comprenden el analisis en modo full
scan de una muestra, y para el analisis de moléculas peque-
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fias el rango de barrido suele ser de 50 — 1.000 Da. La tecno-
logia Orbitrap proporciona la selectividad necesaria para
resolver los compuestos seleccionados de otros compuestos
o de los iones de la matriz que tengan masa similar. Para el
analisis dirigido de nuestros compuestos, la masa exacta del
i6n diagnostico es extraida en una estrecha ventana de
extraccion (tipicamente < 5 ppm). Esta ventana estrecha
s6lo es posible cuando el instrumento proporciona suficien-
te exactitud de masa, para lo cual un alto poder de resolu-
cion de masa es esencial.

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

El espectro de masas muestra el pesticida chlorpropham
(m/z127.01833) y un ién de fondo de la matriz a una masa
similar creando una interferencia. Se consigue una excelen-
te exactitud de masa para el chlorpropham a 60K y a 120K,
resolviendo el i6n practicamente hasta linea base. Sin
embargo, a 15K y a 30K el chlorpropham no fue suficiente-
mente resuelto de la interferencia, lo que resultoé en una
pobre asignacion de la masa exacta. A 15K, la exactitud de
masa estaba afectada de modo significativo con un valor de
diferencia de masa de 15,92 ppm. Bajo el criterio tipico de
identificacion en screening de compuestos de una diferen-
cia de masa <5 ppm, ¢ incluso bajo una tolerancia amplia
de 10 ppm, esta diferencia de masa habria resultado en un
falso negativo (no detectado) para este pesticida. Este ejem-
plo claramente demuestra que un minimo poder de resolu-
cion es necesario. Dicho poder de resolucion depende de la
complejidad de la muestra analizada y de la concentracion
de ambos: el analito y las interferencias.

Manteniendo la sensibilidad en alta resolucion

Con otros tipos de tecnologias GC-MS, el incremento
de laresolucion de masa resulta en una disminucion de la
transmision de los iones por el analizador. Consecuente-
mente, la sensibilidad de las medidas puede verse afectada.
Para una cuantificacion y screening de compuestos a bajas
concentraciones en matrices complejas, es esencial mante-
ner la sensibilidad del instrumento mientras se trabaja aun
alto poder de resolucion. En la Figura 1, se demostro la
necesidad de una alta resolucion. Es esencial también man-
tener la sensibilidad a los modos de alta resolucion de 60K y
120K. El sistema Q Exactive GC no pierde intensidad de

sefial al incrementar la resolucion del modo que si ocurre en
otros tipos de espectrometros de masas. En la Figura 2 se
muestra un ejemplo de tres pesticidas (chlorbenzilate, fipro-
nil y pendimethalin) y las respuestas correspondientes a las
areas de pico a una concentracion de 10 ng/g en extractos
QuEChERS de zanahoria en acetonitrilo. Los extractos se
analizaron en los modos de resolucion 15, 60y 120K en full
scan. Las areas absolutas de pico se mantuvieron en los dis-
tintos modos de resolucion. Esta consistencia proporciona
laresolucion de masa superior necesaria para obtener una
excelente exactitud de masa sin sacrificar la sensibilidad.

Alta resolucion para la identificacion de compuestos
desconocidos

Una de las ventajas de trabajar en modo full scan con
exactitud de masa es que los datos pueden ser interrogados
retrospectivamente y los picos potencialmente desconoci-
dos pueden ser identificados. La exactitud de masa de un
i6n permite proponer una composicion elemental basada en
lamedida de su masa exacta y en la distribucion isotdpica.
El nimero de posibles formulas quimicas que obtenemos
esta basado en los elementos que proponemos en el calcula-
dor de formulas y en la calidad de los datos espectrales. Las
medidas en alta resolucion con una exactitud sub 1 ppm
aceleran el proceso de identificacion, reduciendo el numero
de formulas propuestas a una cantidad manejable. Este pro-
ceso queda ilustrado en la Figura 3, donde un i6n de masa
304,10058 es procesado con el calculador de formula ele-
mental y los hits fueron calculados teniendo en cuenta los
siguientes elementos: Carbon 1-50, Hidrégeno 1-50,
Oxigeno 1-20, Nitrogeno 1-20, Fosforo 1-10y Azufre 1-10.

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

Sin embargo, con la exactitud de masa sub-ppm espera-
da del sistema Q Exactive GC, el numero queda limitado a
dos férmulas a 0,5 ppm. La primera formula sugerida para
esta masa es C2H210:N:2PS, con un error de masa de 0,3
ppm, y cuando se busca esta formula en la base de datos on-
line ChemSpider, el top hit coincide con el pesticida diazi-
non. Esta identificacion puede confirmarse posteriormente
con la investigacion de los iones fragmento, comparando
los datos con librerias espectrales de un modo sencillo, ya
que los datos estan adquiridos con una fuente de impacto
electronico (EI).



Conclusiones

Con un ultra-alto poder de resolucion en rutina y una
consistente exactitud de masa sub-ppm, el espectrometro de
masas Q Exactive GC de Thermo Scientific es una herra-
mienta de laboratorio Unica, de aplicacion para descubri-
miento de compuestos, screening, cuantificacion, identifi-
cacion de compuestos y para aplicaciones de elucidacion
estructural.

Laresolucion de masas de al menos 60.000 FWHM (a
m/z 200) es necesaria de modo rutinario para resolver todos

Cromatografia y Técnicas Afines

los compuestos de los iones interferentes de la matriz o de
iones de masa similar. Esta resolucion es esencial para la
identificacion con confianza de nuestros compuestos.

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

Una exactitud de masa excelente sub-ppm acelera la
identificacion de picos desconocidos, permitiendo el uso de
tolerancias de masa muy estrechas.
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Figura 1. Efecto del poder de resolucion en la exactitud de masa de un analito en una matriz. Los perfiles de masa del chlor-
propham a 10 ng/g en puerro son adquiridos a resolucion 15K, 30K, 60K y 120K. La interferencia de matriza 15K y a 30K
produce una diferencia de masa maas alta de la esperada. El chlorpropham se resuelve a 60K y 120K con una mejora en la
exactitud de masa. Bajo el criterio normal de screening este pesticida no habria sido detectado (falso negativo).
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Figura 2. Chlorbenzilate, fipronil y pendimethalin en un extracto QhEChERS de zanahoria a una concentracion de 10 ng/g
mostrando las respuestas de area de pico obtenidas a resolucion 15, 60 y 120K FWHM (m/z 200). La sensibilidad se mantie-
ne a lo largo de los distintos modos de resolucion, tanto para los compuestos que producen una alta como una baja respuesta.
Un minimo de 12 scans/pico se mantiene.
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Figura 3. Numero de composiciones elementales sugeridas para la m/z 304.10058 con diferentes tolerancias de masa apli-
cadas. Arriba se muestra los dos hits obtenidos a 0,5 ppm.
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ANALISIS Y EVALUACION DE COMPUESTOS
QUIRALES EN MUESTRAS BIOLOGICAS USAN-
DO EL SISTEMA DE SHIMADZU NEXERA UC-
MS/MS

La optimizacién de la separacion quiral, usando cro-
matografia de fluido supercritico (SFC), comienza con el
estudio para encontrar la columna y la fase movil apropia-
das para la separacion. Este articulo presenta un ejemplo
de la selectividad y sensibilidad de un fArmaco monitori-
zado en una muestra biologica y la evaluacion de los
resultados del método de analisis utilizando SFC-MS/MS
de Shimadzu.

Analisis de omeprazol en una muestra de plasma

La aplicabilidad de la tecnologia SFC a la matriz de
plasma humano se ha evaluado tomando como ejemplo el
farmaco enantiomérico omeprazol, conocido como inhi-
bidor de la bomba de protones. En la Tabla 1 se encuen-
tran las condiciones analiticas. Se utilizo la columna
CHIRALPAK®IC-3 (Daicel Company) y la deteccion se
realiz6 utilizando el espectrometro de masas de triple
cuadrupolo LCMS-8050.

Tabla 1. Analytical Conditions

Column CHIRALPACK?®, IC-3
(100mmL.x3.0mmI.D.,3 pm)
Mobile phase A) Super critical fluid of CO2
B) Modifier: Methanol
A/B =5/1 (v/v for omeprazole,
isocratic)
=4/1 (v/v for rabeprazole, isocratic)
Flow rate 3 mL/min
Column temp. 40°C
Injection volume | 3 uL
BPR pressure 10 MPa
BPR temp. 50°C
Detector LCMS-8050 (ESI, MRM mode)
Make-up Methanol
Make-up flow rate | 0.1 mL/min
MRM (+) m/z346.1 > 198.1 (for omeprazole)

(+) m/z359.9 > 150.1 (for rabeprazole)

Cromatografia y Técnicas Afines

La curva de calibracion se cred en base al plasma humano
con los siguientes contenidos de omeprazol: 1,2, 10,20y
100 pg/L. La Fig. 1 muestra los cromatogramas MRM
para2 pg/L (1) y 20 pg/L (2), respectivamente. Los picos
correspondientes son: (A) es el isomero de elucion rapida
y (B) es el isomero de elucion lenta. La linealidad (1?)
obtenida fue de 0,99996 para el omeprazol (A)y 0,99998
para el omeprazol (B).

Figura 1. Omeprazole added to human plasma (1) 2

ug/L(2) 20 pg/L.
(x 1,000)
- 3134610 > 198.10 (+)
o (1
20 7
3 (A)
15 3
1.0 —
05 7
o
0 10 20 30 40 >0
(x 10,000)
2 1346105 198.10 (4)
30 ® (2)
25 (A)

0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0

La repetibilidad de los valores de area a 2 pg/L con
cinco repeticiones fue favorable, con valores de RSD del
4,4% para ambos, tanto el omeprazol (A) como el (B). A
10 pg/L, las tasas de recuperacion calculadas a partir de
los resultados del analisis de la solucion madre fueron
101,1%y 100,5% respectivamente.
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Analisis de rabeprazol en una muestra de plasma

El rabeprazol, conocido como un inhibidor de la
secrecion de acido géstrico, tiene una estructura quimica
similar a la del omeprazol, lo que posibilita la separacion
quiral bajo condiciones analiticas similares, incluyendo
la misma columna analitica. Se intento6 analizar rabepra-
zol en un plasma basado en las condiciones analiticas uti-
lizadas para el omeprazol debido a su similitud estructu-
ral. Como se muestra en la Tabla 1, el analisis se realizo
simplemente cambiando la concentracion del modifica-
dor y los ajustes de MRM.

Figura 3. Rabeprazole added to human plasma (1) 3
pg/L(2) 30 pg/L.

(x 1,000)
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5.0
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40 (A)
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(x 10,000)

21:359.90 > 150.10 (+)

5.0 3 (2)

3 (A

0 1.0 20 3.0 4.0 5.0

Tabla 2. Evaluation Results

Linearity Area Recovery
(r) Repeatibility Rate
(YRSD) (%) @

Omeprazole (A) 0.99996 (1) 4403 101.1
Omeprazole (B) 0.99998 (1) 4.403) 100.5
Rabeprazole (A) 0.99996 (2) 1.8(4) 102.5

Rabeprazole (B) 0.99999 (2) 244 100.1
(1) 1to 100 pg/L, (2) 0.3 to 300 pg/L, (3) 2 pg/L, (4) 10 pg/L

La curva de calibracion se realizo con plasma humano
que contenia 0, 3, 1, 3, 10 y 30 pg/L de rabeprazol. La
Fig. 2 muestra los cromatogramas MRM para 3 pg/Ly 30
pg/L, respectivamente. Como en la figura 1, (A) es el iso-
mero de elucion rapida y (B) es el isomero de elucion
lenta. La linealidad (r?) obtenida fue de 0,99996 para
rabeprazol (A) y 0,99999 para rabeprazol (B).

Larepetibilidad de los valores del area a 10 pg/L obte-
nidos con cinco repeticiones fue favorable con valores de
RSD de 1,8%y 2,4% para el rabeprazol (A) y (B), respec-
tivamente. Las tasas de recuperacion calculadas a partir
de los resultados de los analisis fueron de 102,5% y
100,1% respectivamente. La Tabla 2 resume la lineali-
dad, la repetibilidad del area de pico y la tasa de recupera-
cion para cada compuesto. Estos resultados demuestran
la aplicabilidad de este método para el analisis de rutina
de muestras de plasma.

Izasascientific.com
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izasaCEcrom@jizasascientific.com



BRUKER ESTABLECE UN NUEVO ESTANDAR
DE PRESTACIONES EN PROTEOMICA
PASEF & timsTOF™.

Lanueva tecnologia tims, “trampa de movilidad i6nica”,
junto con el novedoso método de fragmentacion PASEF,
“Acumulacion Paralela y Fragmentacion en Serie”, ofrece
una nueva dimension en la identificacion y caracterizacion de
mezclas complejas acoplada al QTOF de ultra alta resolucion
timsTOF Pro, que estd llamado a establecer un nuevo estan-
dar en identificacion y protedmica.

timsTOF 9

® Powered by PASEF

Enla primera publicacion sobre el PASEF' se establecie-
ron las bases de esta nueva metodologia. En dicha publicacion
se describe una prueba de concepto mediante el analisis de
una mezcla de péptidos por infusion directa, mostrando que la
metodologia PASEF ofrecia una mejora potencial extraordi-
naria en las velocidades de adquisicion MS/MS y de la sensi-
bilidad en protedmica “shotgun”, pudiendo analizar hasta
>170.000 precursores en un Unico experimento.

La tecnologia incorporada actualmente al espectrometro

de masas timsTOF Pro mejora las prestaciones descritas
anteriormente, asi como las ofrecidas por el resto de instru-

Deep proteome coverage using short gradients
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mentos actuales y, muy especialmente, en términos de identi-
ficacion de proteinas y péptidos, asi como en relevancia biol6-
gica.

Recientemente, Bruker ha publicado la nota de aplicacion
“PASEF™ on a timsTOF Pro defines new performance stan-
dards for shotgun proteomics with dramatic improvements in
MS/MS data acquisition rates and sensitivity”, donde se
demuestra que con los desarrollos actuales la potencialidad de
esta técnica se ha convertido en realidad. Gracias a la tecnolo-
gia PASEF, en un experimento de protedmica tipo “shotgun”
se aislan hasta 166.000 precursores independientes proceden-
tes de 200 ng inyectados en columna de un digerido celular
HeLa y utilizando un gradiente de 90 minutos. El efecto de
focalizacion y concentracion de la cromatografia y la trampa
de movilidad idnica tims proporciona una ganancia en sensi-
bilidad en un factor de 10 y, por tanto, permite trabajar con
cantidades 5 o 10 veces menores de muestra de las que habi-
tualmente son necesarias en protedmica y, ademas, obtenien-
do mejores resultados.

El estudio descrito en la nota de aplicaciones muestra que
los espectros de MS/MS de los 166.000 precursores permite la
identificacion de mas de 35.000 péptidos Uinicos y mas de
5.500 proteinas presentes en el digerido de células HeLa.

Los beneficios de esta nueva tecnologia son claros en cual-
quier campo de aplicacion y, en concreto, en el de la proteo-
mica, donde el sistema Bruker timsTOF PRO con el sistema
de fragmentacion PASEF y conectado a un cromatografo
UHPLC nanoElute supone un gran avance en prestaciones en
cuanto a identificacion, caracterizacion y cuantificacion de
proteinas.

Brochure: timsTOF Pro, 09-2017, (1854883)
App Note: PASEF™ on a timsTOF Pro defines new perfor-
mance, 09-2017 (1855150)

https://www.bruker.com/products/mass-spectrometry-and-
separations/lc-ms/o-tof/timstof-pro/overview.html

(1) Meier, et al. (2015) Parallel Accumulation - Serial
Fragmentation (PASEF): Multiplying Sequencing Speed and
Sensitivity by Synchronized Scans in a Trapped lon Mobility
Device. J Proteome Res. 14(12):5378-87

Bruker Espaiiola, S.A.

Parque Empresarial Rivas Futura

C/Marie Curie, 5. Edificio Alfa

28521 Rivas-Vaciamadrid. Madrid — Spain
Tel.: 914994634 /4080. Fax: 91 656 62 37
Info-bcad-spain@bruker.com

Para obtener mas informacion de Bruker, pongase en contacto
con Bruker Daltonics en: info-bcad-spain@bruker.com, o en la
web www.bruker.com
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A comprehensive understanding of samples has been out of reach for GC-MS users for too
long. The new Thermo Scientific™ Q Exactive™ GC Orbitrap GC-MS/MS system is about to
change all of that. An exciting new chapter in GC-MS is here with the superior resolving power,

mass accuracy and sensitivity that only Thermo Scientific™ Orbitrap™ technology can deliver.
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“ J¢ % % % X Buen sistema y soporte increible.
El seguimiento y el soporte son de los mejores en la industria, y la
robustez del sistema ha sido muy buena en todas nuestras aplicaciones.’

- Opinién de usuario en SELECT SCIENCE

LA PLATAFORMA DEFINITIVA PARA MUCHAS ORGANIZACIONES. Basado en la
versatilidad por la que se conocen los sistemas ACQUITY, el sistema ACQUITY Arc™

FAMILIA simplifica la transferencia de métodos y permite asegurar la durabilidad de los resultados
o y hacer frente a los requisitos actuales. Ahora mas que nunca, la familia de productos
ACQU ITY ACQUITY acelera su potencial de descubrimiento cientifico y le permite mejorar tanto la

productividad como la rentabilidad a medida que crece su negocio. Para encontrar el

sistema que se ajusta mejor a su laboratorio, visite waters.com/ACQUITY

Waters

THE SCIENCE OF WHAT'S POSSIBLE.’

- INDUSTRIA FARMACEUTICA = CIENCIAS DE LA SALUD = ALIMENTACION = MEDIO AMBIENTE = ANALISIS QUIMICO

©2017 Waters Corporation. Waters, Waters, The Science of What's Possible y ACQUITY son marcas registradas de Waters Corporation.
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