Glifosato
en plantas
de maiz

Objetivo de
la
determinacion

El objetivo es medir glifosato (GLYP) y
acido aminometilfosfonico (AMPA),
previamente derivatizados con 9-
fluorenilmetilcloroformiato (FMOC-CI),
en plantas de maiz genéticamente
modificadas y tratadas con herbicidas,

utilizando cromatografia lfquida
acoplada a deteccidn por
fluorescencia y espectrometria de
masas con ionizacién por
electrospray.
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GLYP: Es un compuesto polar,
afinidad por el agua y por los cationes
metdlicos. Es un analito dcideo, no volatil
y estable en condiciones normales.
Tiene alta

Caracteristicas
de los analitos

con

toxicidad, blogueando la

sintesis de aminoacidos esenciales.

[l AMPA:  Es
térmicamente estable. Es susceptible a
la degradacion con microorganismos
siendo el metabolito primario del GLYP.

un compuesto polar y

Interfiere en funciones metabdlicas de
las plantas.

introduccion
de muestra
y fuente

La introduccién de muestra se lleva a
cabo con un automuestreador estandar
acoplado a la cromatografia liquida en
fase inversa.

Como fuente se emplea una fuente de
desorcion en concreto electrospray en
modo positivo.
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Entrada capilar dieléctrica

Analizador y
detector

El analizador utilizado es el
cuadrupolo simple en modo
barrido.

El modo de adquisicion es SIM,
en el que solo se mide un ion de
una determinada m/z.

Se hace uso de un multiplicador
de electrones para detectar las
masas.



BISPHENOLS BEE
POLLEN

0bjetivo
Desarrollar y validar un método
para determinar catorce

bisfenoles en polen de abeja
mediante UHPLC-MS/MS.

Analitos

Los bisfenoles (A, B, C,E,F, M, P, S,
Z, AF, AP, BP, FL, PH) son
compuestos de baja o moderada
polaridad. Ademas, son
térmicamente inestables y no
volatiles.
Matriz: polen de abeja

Instrumentacion

Introduccién de muestra:
UHPLC
Fuente de ionizacioén: ESI (-)
Analizador: QgqQ (MS/MS) en
MRM

Detector: Multiplicador de
electrones en modo discontinug

Alternativag
instrumentales

Maria Yue Fernandez
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Iker Fernandez



https://prezi.com/view/2ICJIfLpD04zVh60GyNs/



https://prezi.com/view/2ICJlfLpD04zVh60GyNs/

U Compuestos ~

=
volatiles en pan

%, sin gluten

Analitos:

Se identifican 44 compuestos volatiles en la corteza del pan y sus variantes sin
gluten. Principalmente proceden de las reacciones de Maillard. Los mas
importantes son:
2-acetil-1-pirrolina, 3-metilbutanal, 2,3-butanodiona y 4-hidroxi-2,5-dimetil-3(2H)-
furanona. Los compuestos 2-(E)-nonenal y 2,4-(E,E)-decadienal proceden de la
oxidacion lipidica, no de la reaccion de Maillard

Introduccion de muestra

Los compuestos que se van a analizar se caracterizan
por su volatilidad, por tanto la introduccion de
muestra se llevard a cabo por cromatografia de
gases (GO). Antes, se lleva a cabo una
microextraccion en fase solida para extraer los
compuestos voldtiles sin utilizar solventes (SPME)

Fuente

i EEHL lonizacion electrénica (El). Se introducen
AT los compuestos voldtiles separados por
cromatografia de gases en la cdmara
de ionizacién electrdnica, donde se
bombardean con electrones a 70eV,
fragmentando la molécula y formando
iones. En esta técnica existen patrones
de fragmentacién reproducibles, por lo
que resulta efectiva en la identificacién
de compuestos.

Analizador

QTOF: cuadrupolo acoplado a tiempo de vuelo.

El cuadrupolo filtra los iones segun su relacién m/z manteniendo
Unicamente aquellos iones deseados, los cuales pasan a la celda de
colisidon. Una vez alli colisionan con el gas inerte y se fragmentan.
Luego pasan al analizador de tiempo de vuelo, donde se aceleran
mediante un campo eléctrico que les permite viajar a través del tubo.
Se trabaja en modo SCAN, haciendo un barrido de todos los iones.

Detector
o Multiplicador de electrones de dinodos discretos: Los
N\ electrones chocan contra la superficie del cdtodo y

del primer dinodo liberando electrones secundarios,
los cuales son acelerados al siguiente dinodo. Al llegar
a este segundo dinodo, cada electréon golpea el
dinodo y libera mds electrones secundarios. Este
proceso se repite hasta el ultimo dinodo, donde se
recoge la corriente y se transforma en sefial eléctrica.

optimizacion del método

Para potenciar las reacciones de Maillard se utilizan mezclas de aminoacidos con
azucares, dado que mejoran el aroma.
Se aplica RSM (disefio de superficie de respuesta) a los valores de los dos
principales componentes de cada compuesto. Ademas, el uso de PCA (analisis de
componentes principales) reduce la dimensionalidad de los dos componentes

éprincipales de cada compuesto.

Alternativas

Se puede utilizar SPME-GC/MS. Este es el método tradicional: microextraccion en
fase sélida para introducir la muestra con un cromatégrafo de gases acoplado a un
espectrometro de masas. Es menos precisa que GC/QTOF en compuestos complejos.



DETERMINACION DE
RESIDUOS DE
PLASTIFICANTES EN MIELES

-MATRIZ: MIELES DE DISTINTOS ORIGENES BOTANICOS,
MULTIFLORAL, BREZO Y ROMERO.

-ANALITOS: FTALATOS, ADIPATOS Y ETERES
{ HALOGENADOS.
CONCRETAMENTE: DMP, DEP,DBP,BBP,DEHP,
O DNOP,DEHA,4-BDE,4-CDE.
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O COMPUESTOS POCO POLARES.

c TERMOESTABLES Y VOLATILES.
~ PUNTOS DE EBULLICION ENTRE 150 Y 400 °C.

INSTRUMENTACION ANALITICA Y DISENO INSTRUMENTAL

ALTERNATIVAS INSTRUMENTALES

ANALIZADOR CUADRUPOLAR ANALIZADOR DE TRIPLE CUADRUPOLO CON
SIMPLE MONITORIZACION MULTIPLE DE IONES
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OBJETIVO:

Desarrollo y validacion de un método analitico ecolégico para determinar
14 bisfenoles en polen de abeja mediante UHPLC-MS/MS.
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ALTERNATIVAS INSTRUMENTALES: (Na) Detector

e Técnicas cromatograficas.
e GC: inconvenientes
-Derivatizacion.
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ANA}LISIS DE COMPUESTOS
VOLATILES EN HARINAS SIN
GLUTEN Y ALMIDON DE MAIZ

ANALITOS DETERMINADOS Y SUS
CARACTERISTICAS / MATRIZ

MATRIZ: El analisis se lleva a cabo con 4 muestras de
harinas sin gluten y una de almiddon de maiz sin
gluten

ANALITOS: 73 compuestos volatiles, 16 de ellos
comunes en todas las muestras

CARACTERISTICAS ANALITOS:
e Rango T2 de ebullicion: 43-150 °C
o Volatiles, térmicamente estables

SISTEMA DE INTRODUCCION

Se introdujo la muestra por GC utilizando una columna
polar (30 m x 0.25 mm ID)

Las condiciones de funcionamiento fueron de T2
programacda, aumentando la T2 de 45 a 250 °C en 43
minutos.

Gas portador: Helio, suministrado en un caudal de 1,1
mL/min.

T2 inyector: 270°C

FUENTE Y ANALIZADOR

FUENTE GASEOSA: lonizacion por impacto
electronico (IE), a 70 eV. Se impone MODO
POSITIVO

ANALIZADOR: O-TOF, sistema hibrido de un
cuadrupolo (Q) y tiempo de vuelo (TOF). Nos
proporciona informacion VIS

MODO DE ADQUISICION Y
DETECTOR

MODO DE ADQUISICION: MRM (se hacen dos

analisis. En el primero se obtiene el perfil de los
\ compuestos volatiles, en el segundo se fragmentan
con la celda)

DETECTOR Multiplicador de electrones, de
tipo dinodos discretos

Marta Obispo, David Pedrosa y Virginia Santos



DETERMINACION
DE AMINOACIDOS
EN LA MIEL
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Entrada del HPLC

Nebulizador (roziador)
Nebulizador de gas
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CROMATOGRAFIA DE GASES-
ESPECTROMETRIA DE MASAS PARA
ESTUDIAR LOS PERFILES DE ACIDOS

GRASOS EN
PATATAS FRITAS

Objetivo de la
determinacion

El objetivo principal de este estudio
fue analizar en

detalle la influencia de la variedad de
patata sola (Hermes y Mustang) o
combinada con aceite para freir, en el
contenido de acidos grasos de las
patatas fritas comerciales.

Caracterisitcas de los

analitos
Son acidos carboxilicos de cadena
larga lo cual los hace muy apolares.
Los acidos grasos tienen puntos de
ebullicion muy altos, por ello se deben
derivatizar a sus respectivos esteres.
El punto de fusién y ebullicion del acido
graso estan directamente relacionados
con la longitud de la cadena de este.

Instrumentacion "/
Los acidos grasos derivatizados se
analizaron a través de GC-MS.

Para la inyeccion de la muestra por GC
se uso un inyector splitless.

/

Como fuente de ionizacién se optd por el
IE en modo positivo, método mas comun
en GC

Los iones se analizaron a través de un
cuadrupolo simple a alta temperatura.

Finalmente, las sefales fueron detectadas

por Selected lon Monitoring (SIM), util para
compuestos de alta sensibilidad.

Ivan Santamarta y Jimena Mafianes Mateos
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RODENTICIDAS
ANTICOAGULANTES EN

TOPILLOS

- OBIETIVO
o Analitos: \ HELP!
CP, DF, BD,BF >
o Matriz:

higado/intestino/musculo

CARACTERISTICAS
e Térmicamente inestables
° Polaridad media
e Peso molecular <1200 m/z

— INSTRUMENTACION

e Metodo: LC-DAD-FLD-ESI-MS
. Introduccion muestra: HPLC

. Fuente: Desorcion ESI

® Analizador: Cuadrupolo simple (Q
. Modo adquisicion: Negativo
Detector: FLD y DAD




