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NOMBRE: Luis Cuadros Rodriguez

CORREO ELECTRONICO: Icuadros@ugr.es
INSTITUCION: Departamento de Quimica Analitica, Universidad de Granada

TiTULO DE LA CONFERENCIA:

Un enfoque inclusivo para la Quimica Analitica en la era de la inteligencia artificial
RESUMEN:
La Quimica Analitica moderna es la ciencia interdisciplinar cuyo objetivo principal es la
obtencion de informacion quimica de sistemas materiales. La definicion actualmente
aceptada (IUPAC, 2021) incide en el término INFORMACION, mientras que ya no
contempla el término MEDIDA. El flujo de la informacién es lo que determina el proceso
analitico, que se inicia con la adquisicion (no la medida) de una sefial analitica, de
dimensionalidad variable, y tiene como objetivo principal transformar la informacion latente
encerrada en dicha sefial en informacion patente que pueda ser interpretada. Para ello,
tradicionalmente la informacion de la sefial se condensa en un unico dato numérico (un
escalar) cuyo valor esta directamente ligado a la informacién diana, lo que da lugar a la
estrategia univariable. Sin embargo, este enfoque adolece de algunos inconvenientes
cuando se busca una determinacion holistica considerando un conjunto de caracteristicas
interdependientes del sistema material en estudio que convergen e interaccionan de forma
simultanea. En estos casos, la aplicacion de la estrategia multivariable se deberia hacer
inexcusable. En esta etapa es donde la guimiometria, ahora bajo el paraguas de la
inteligencia_artificial, permiten dar apoyo a este enfoque de forma factible. Ello permite
disponer de modelos que dificilmente se pueden representar por una ecuacion matematica,
pero que ofrecen predicciones de gran calidad. Esta caracteristica de "caja negra" causa
desconfianza entre los quimicos analiticos. Todos estos aspectos se pueden unificar
mediante una unica, sencilla e intuitiva ecuacion basica de proceso, que auna ambas
estrategias de forma inclusiva, y que sera presentada y discutida durante la exposicion.
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NOMBRE: Veroénica Pino Estévez
CORREO ELECTRONICO: veropino@ull.edu.es

INSTITUCION: Laboratorio de Materiales para Analisis Quimico (MAT4LL), Departamento

de Quimica, Unidad Departamental de Quimica Analitica, Universidad de La Laguna (ULL),

Unidad de Investigacion de Bioanalitica y Medio Ambiente, Instituto Universitario de

Enfermedades Tropicales y Salud Publica de Canarias, ULL, Centro de Investigacion

Biomédica en Red de Enfermedades Infecciosas (Ciberinfec).

TITULO DE LA CONFERENCIA:
Métricas de Sostenibilidad en Quimica Analitica: ¢ non-stop?

RESUMEN:
El concepto de la Quimica Verde, y mas concretamente, los 12 principios que Anastas
y Warner propusieron a modo de guia [1], supusieron sin duda una cimentacién de
aspectos de enorme relevancia en la preocupacién medioambiental, que, de algun
modo, venian ya promovidos a nivel social y cientifico desde principios de la década
de los 70. No obstante, fue necesaria una adaptaciéon de estos principios al campo de
la Quimica Analitica, y, asimismo, al ambito de la preparacion analitica de muestras
(por constituir, en la mayoria de los casos, la etapa mas critica del método analitico
desde el punto de vista del impacto medioambiental). El establecimiento de principios
de sostenibilidad en este campo, conjuntamente con la revolucién que supuso en el
area no solo la microextraccion, sino la miniaturizacion en su conjunto, y la
automatizacion, derivé, de un modo natural, en el desarrollo de métricas que
permitieran cuantificar el impacto medioambiental de un determinado método analitico.
De este modo, se pretendia aportar un valor numérico que ayudase a evitar criterios
cualitativos o afirmaciones genéricas y, ademas, con escalas visuales que pusieran el
énfasis en aquellos aspectos de un determinado método que pudieran/debieran ser
mejorados desde la perspectiva del impacto ambiental. Las métricas propuestas, que
en el momento actual de madurez del tema pueden considerarse, incluso, como “la
primera generacién”, son de diversa indole y han ido madurando para considerar
distintos aspectos, con diferentes puntos de vista segun los investigadores que las
proponian, asi como con el objetivo de facilitar su uso para los usuarios de tales
métricas, a la par que se ha ido minimizando la subjetividad de las mismas. En este
contexto, es importante no sélo aportar una vision histérica de la evolucion de las
métricas y su importancia, sino ademas resulta de interés plantearse si el boom de
nuevas métricas actuales sigue siendo necesario, si debe tener lugar ahora un periodo
de reflexion y reconsideracion de su uso o, todo lo contrario, permitir que sea el
devenir cientifico quién decida qué métrica resulta mas util desde el punto de vista de
éxito aplicativo.
[1] P.T. Anastas, J.C. Warner. Oxford Univ. Press,1998.
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CO_1-SpecAl: UNA PLATAFORMA DE ANALISIS
ESPECTROSCOPICO BASADA EN INTELIGENCIA ARTIFICIAL

J.L. Pérez-Calle, M. Ferreiro-Gonzalez, M. Palma-Lovillo
Departamento de Quimica Analitica, Facultad de Ciencias, Universidad de Cadiz, Campus
de Excelencia Internacional Agroalimentario (ceiA3), IVAGRO, 11510 Puerto Real, Cadiz,
Espafa.
joseluis.perezcalle@gm.uca.es

Keywords: espectroscopia, analisis multivariante, inteligencia artificial, aplicacién web,
clasificacion automatica, pretratamiento de datos
Abstract:

Las técnicas espectroscopicas han sido clave para la resolucion de distintos problemas
analiticos en multiples sectores como el agroalimentario, farmacéutico y medioambiental,
gracias a su simplicidad, rapidez, bajo coste, portabilidad y caracter no destructivo. Sin
embargo, estas ventajas se acompafnan de un reto importante: la generacion de grandes
volumenes de datos en muy poco tiempo, cuyo tratamiento e interpretacion continua siendo
un desafio debido a su complejidad. Para responder a esta necesidad, se ha desarrollado
SpecAl, una plataforma web orientada al analisis de datos espectroscopicos asistido por
inteligencia artificial. Su disefio intuitivo y accesible permite a usuarios sin experiencia
aplicar un flujo completo de andlisis sin necesidad de instalar software adicional. La
herramienta actualmente integra tres modulos principales: i) Pretratamiento de datos, que
incluye filtros de suavizado como el de Savitzky-Golay y derivadas de primer y segundo
orden para mejorar la calidad de los espectros; ii) Analisis exploratorio, mediante Analisis de
Componentes Principales (PCA) y Analisis de Cluster Jerarquico (HCA), utiles para
identificar patrones y agrupaciones; y iii) Modelado predictivo, con algoritmos de
clasificacion avanzados como Maquinas de Vectores de Soporte (SVM), Bosques Aleatorios
(RF) y Redes Neuronales Artificiales (ANN). Ademds, SpecAl incorpora visualizacion
interactiva, un asistente inteligente y estd en constante evolucién, con nuevas
funcionalidades en desarrollo. Todo esto facilita la aplicacion de analisis avanzados en
entornos académicos e industriales, permitiendo resultados fiables en tiempos reducidos.
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CO_2-ESTRATEGIA ESTADISTICO ANALITICA PARA LA
CUANTIFICACION DE COMPUESTOS VOLATILES EN MATRICES
DE ACEITE DE OLIVA VIRGEN

E.J. Diaz-Montaia'?, R. Aparicio-Ruiz’, A. Lobo-Prieto', D.L. Garcia-Gonzalez?®,
M.T. Morales'

1Departamento de Quimica Analitica, Facultad de Farmacia, Universidad de Sevilla, Sevilla,
Espana.

2Departamento de Quimica Fisica, Facultad de Farmacia, Universidad de Sevilla, Sevilla,
Espana.

3Instituto de la Grasa (CSIC), Sevilla, Espafia.

edmontana@us.es
Keywords: compuestos volatiles, aceite de oliva virgen, matriz oleosa, calibracion externa
con matriz coincidente, patrén interno, calibracion por adicion patron
Abstract:
La determinacion de compuestos volatiles en matrices oleosas, como el aceite de oliva
virgen, representa un desafio analitico debido a la diversidad de familias quimicas
presentes, sus bajas concentraciones y la complejidad de la matriz. El objetivo principal del
trabajo fue implementar procedimientos estadisticos para seleccionar el mejor método de
cuantificacién de volatiles en matrices de aceite de oliva virgen. Para ello, la linealidad se
evalué mediante diversos test estadisticos, como la F de Fisher, el test de Mandel o la t
student con incertidumbre expandida y se determinaron los parametros de validacién. El
analisis mostré que los errores de las variables eran homocedasticos, permitiendo la
aplicacion del ajuste lineal mediante minimos cuadrados ordinarios (OLS) y no el ajuste por
minimos cuadrados ponderados (WLS). La calibracion mediante patron externo en matriz
coincidente (EC) mostrd los mejores resultados, con valores mas bajos de LOD, LOQ y
RSDb, la mejor exactitud y precision. Las calibraciones mediante adicion estandar, con y sin
patrén interno, presentaron valores parecidos a los de EC, sin embargo, mostraron una
mayor desviacion estandar en todos los parametros y requirieron de mayor tiempo de
trabajo. Finalmente, la calibracidon mediante patrén externo en matriz coincidente con patrén
interno mostré los peores resultados, con limites de detecciébn y cuantificacién
significativamente mas altos y una exactitud significativamente menor a las otras
calibraciones. Finalmente, no se detecté efecto matriz, por lo que la metodologia
seleccionada para la cuantificacion de volatiles en aceite de oliva virgen fue el ajuste OLS y
la calibracion EC.
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CO_3-COMBINING SALLE-GC-ORBITRAP-HRMS-BASED
METABOLOMICS AND MULTI-TECHNIQUE DATA FUSION: AN
INNOVATIVE APPROACH FOR HONEY BOTANICAL ORIGIN
AUTHENTICATION

A.M. Navarro-Herrera, A. Rivera-Pérez, A. Garrido Frenich
Research Group “Analytical Chemistry of Contaminants”, Department of Chemistry and
Physics, Research Centre for Mediterranean Intensive Agrosystems and Agrifood
Biotechnology (CIAIMBITAL), Agrifood Campus of International Excellence (ceiA3),
University of Almeria, E-04120, Almeria, Spain.
anh819@ual.es
Keywords: gas chromatography, high-resolution mass spectrometry, chemometrics,
untargeted metabolomics, data fusion, fingerprinting
Abstract:
Honey is a natural product valued for its flavor, aroma, and health-promoting properties. Its
botanical origin significantly influences its metabolite composition, sensory qualities, and
market value. Therefore, reliable methods for verifying the floral source are essential to
ensure quality and prevent fraud. This study employed an untargeted metabolomics
approach using gas chromatography coupled with high-resolution mass spectrometry
(GC-Orbitrap-HRMS) to distinguish among honeys of different botanical origins marketed in
Spain: eucalyptus, rosemary, orange blossom, and multifloral. A salt-assisted liquid-liquid
extraction (SALLE) was developed for sample preparation, followed by orthogonal partial
least squares discriminant analysis (OPLS-DA). The models achieved strong validation
metrics (R2Y > 0.8, Q2 > 0.7) and classification accuracy of 94-100%. Seven discriminant
metabolites were identified in the study. Dehydrovomifoliol, 3-oxo-a-ionone, and
1,2-dihydro-1,1,6-trimethylnaphthalene were found in higher concentrations in eucalyptus
honey, while caffeine and 4-ketoisophorone were significant markers for orange blossom
honey. To distinguish monofloral from multifloral honeys, six key metabolites were identified:
dehydrovomifoliol, 4-ketoisophorone, 3-o0xo-a-ionone,
1,2-dihydro-1,1,6-trimethylnaphthalene, 3-ox0-7,8-dihydro-a-ionone, and
4-methyleneisophorone. Most of this were more abundant in monofloral samples (except
dehydrovomifoliol and 3-oxo-a-ionone), suggesting greater chemical and sensory
complexity. Furthermore, mid-level data fusion with previous ultra-high performance liquid
chromatography coupled to high-resolution mass spectrometry (UHPLC-Q-Orbitrap-HRMS)
results improved classification performance, demonstrating the complementarity of both
techniques. This study showcases the potential of GC-Orbitrap-HRMS-based untargeted
metabolomics for authenticating honey according to its botanical origin and identifying novel
markers for commercial honey differentiation.
Acknowledgments: This research was funded by “PPITUAL, Junta de Andalucia-FEDER
2021-2027. Programa: 54.A” (P_FORT_GRUPOS_2023/43 and CPUENTE2023/21).
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CO_4-OMICS TOOLS FOR FOOD AUTHENTICATION: DECODING
THE IMPACT OF TERROIR ON PAPRIKA COMPOSITION AS A CASE
STUDY

A. Rivera-Pérez'?, L. Lucini?, M. Acosta Motos?, A. Garrido Frenich'

1Research Group “Analytical Chemistry of Contaminants”, Department of Chemistry and Physics,

Research Centre for Mediterranean Intensive Agrosystems and Agrifood Biotechnology
(CIAIMBITAL), Agrifood Campus of International Excellence (ceiA3), University of Almeria, E-04120,
Almeria, Spain.

2Department for Sustainable Food Process — DiSTAS, Universita Cattolica del Sacro Cuore, Via
Emilia Parmense 84, 29122 Piacenza, Italy.

3La Margarita Food & Services. Diego Pérez Riquelme e Hijos S.L.U. Poligono Industrial La Jaira, 7,

30640, Abanilla, Murcia (Spain).

arp800@ual.es

Keywords: food authentication, metabolomics, chemometrics, fingerprinting, LC-HRMS,
lipidomics
Abstract:
Paprika (Capsicum annuum L.) stands as a globally relevant spice due to its vibrant color
and complex chemical profile. Its metabolomic and lipidomic composition is notably
modulated by environmental conditions linked to the geographical origin, often described as
the “terroir effect”. Originally a term from enology, terroir now extends to agri-food products
to capture the influence of climate, soil properties, and farming practices on their chemical
fingerprints. While paprika from countries like China and Zambia has been extensively
characterized, other relevant producers remain underrepresented in the scientific literature.
This study applies a dual untargeted metabolomics and lipidomics strategy, based on
ultra-high-performance  liquid chromatography coupled with  quadrupole-Orbitrap
high-resolution mass spectrometry (UHPLC-Q-Orbitrap-HRMS), to investigate paprika
samples from Peru (Ica and Arequipa) and Zimbabwe. A total of 60 samples (30 per country)
were profiled, revealing 27 discriminative compounds. Multivariate statistical tools (PCA and
OPLS-DA) highlighted clear group separation, confirming that terroir significantly determines
paprika’s chemical profile. Peruvian samples were enriched in carotenoid derivatives and
specific fatty acids, such as capsanthin and stearidonic acid, respectively. In contrast,
Zimbabwean paprika showed higher levels of capsaicinoids and a diverse range of
phospholipids, compounds scarcely reported in previous paprika studies. These findings not
only focused on the chemical understanding of paprika but also provided novel lipid markers
to the field. This HRMS-based fingerprinting approach demonstrates high potential for
ensuring traceability and origin authentication in the spice sector.
Agradecimientos: This research was funded by “PPITUAL, Junta de Andalucia-FEDER
2021-2027. Programa: 54.A”. Grant reference: CPUENTE2023/21.
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CO_5-PROCESAMIENTO COMPUTACIONAL DE IMAGENES PARA
SISTEMAS MICROFLUIDICOS EN BIOANALISIS Y ANALISIS DE
NANOPARTICULAS

A. Ecija-Arenas,V. Roman-Pizarro, M.A. Garcia-Granados,
J.M. Fernandez-Romero
Departamento de Quimica Analitica, Instituto Quimico para la Energia y el Medioambiente
(IQUEMA), Universidad de Cérdoba, Campus de Rabanales, Edificio Anexo “Marie Curie”,
E-14071 Cordoba, Espafa
g92ecara@uco.es

Keywords: procesamiento de imagenes, andlisis digital de datos, lenguajes de
programacion cientifica, automatizacion, sistemas microfluidicos
Abstract:
La integracion de entornos de desarrollo computacional para el analisis digital y tratamiento
automatizado de datos mediante lenguajes de programacion cientifica, como Python, en
sistemas microfluidicos ha permitido avances clave en la adquisicion, gestion y
procesamiento de datos de imagen, con aplicaciones relevantes en el analisis de
nanoparticulas y en bioanalisis. Una de las técnicas que se beneficia de este procesamiento
avanzado es la medida del plasmén de resonancia superficial por imagen (imaging surface
plasmon resonance, iSPR). Mediante el estudio temporal de imagenes adquiridas en una
superficie, es posible realizar determinaciones de compuestos de interés biolégico, como
purinas, o de nanoparticulas en diversas matrices. En el caso de los sistemas basados en
generacion de gotas (droplet-based systems), que manipulan volumenes discretos dentro
de microcanales, se requiere un control riguroso y en tiempo real para garantizar
reproducibilidad y eficiencia en ensayos quimicos y biolégicos. Dado que las gotas se
desplazan a gran velocidad, es esencial el uso de algoritmos avanzados para el tratamiento
de las senales generadas. La incorporacion de plataformas computacionales integradas con
camaras facilita la captura automatizada y sistematica de imagenes. El procesamiento
digital se basa en el analisis de intensidad luminica o espectral a partir de sefales RGB. La
descomposicién de la imagen en sus canales rojo, verde y azul permite cuantificar con
precision parametros cromaticos asociados a la concentracion de analitos. Este enfoque
impulsa el desarrollo de sistemas tipo “lab-on-a-chip” mas autonomos, inteligentes vy
eficientes, con potencial en salud publica, seguridad alimentaria y sostenibilidad ambiental.
Agradecimientos: Este trabajo ha sido financiado por la submodalidad 2.6 "UCOProyecta",
del Plan Propio de Investigacion "Enrique Aguilar Benitez de Lugo" 2024 y el proyecto "Plan
Complementario de 1+D+i en el area de Ciencias Marinas" (PCM_00121, Thinklnazul),
cofinanciado por la Consejeria de Universidades, Investigacion e Innovacion de la Junta de
Andalucia y por la Union Europea a través de los fondos Next Generation EU del Plan de
Recuperacion, Transformacion y Resiliencia. Las opiniones y puntos de vista expresados
son exclusivamente de los autores y no reflejan necesariamente los de la Uniéon Europea ni
de la Comision Europea.
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CO_6-LA CALIDAD DEL ACEITE DE OLIVA VIRGEN EVALUADA

MEDIANTE NMR DE SOBREMESA: UNA NUEVA VISION ANALITICA

A. Arroyo Cerezo', A.M. Jiménez Carvelo', A. Gonzalez Casad', J.A. Tello
Jiménez?, M. Tello Liébana?, J.R. Belmonte Sanchez?, L. Cuadros Rodriguez’

1Departamento de Quimica Analitica, Universidad de Granada, Avda. Fuentenueva
s/n, 18071 Granada

2Laboratorio Juan Antonio Tello S.L., Pol Industrial Los Olivares, C. la Iruela, 8, 23009 Jaén

3Departamento de Quimica y Fisica, Universidad de Almeria, Ctra. Sacramento s/n, 04120

Almeria

arroyoc@ugr.es
Keywords: método analitico de cribado, resonancia magnética nuclear de baja frecuencia,
autentificacion de aceite de oliva virgen, analisis multivariable, quimiometria
Abstract:
La espectroscopia de resonancia magnética nuclear de baja frecuencia de campo (LF-NMR)
posibilita la implantacion y el uso de esta técnica analitica en laboratorios de control rutinario
gracias a la existencia de instrumentacién de sobremesa, que solventa las desventajas de la
habitual NMR de alta frecuencia, como son la inversién econémica y los requerimientos de
espacio y mantenimiento. Los espectros LF-NMR recogen gran cantidad de informacion
quimica del material medido, pudiendo ser considerados, tras un tratamiento de datos
adecuado, como huellas instrumentales no especificas para su uso en el desarrollo de
aplicaciones analiticas no dirigidas. En este escenario se enmarca el proyecto de
colaboraciéon publico-privada NMR-Control (Ref.: CPP2021-008672), financiado por el
Ministerio de Ciencia, Innovacién y Universidades. Uno de los principales objetivos de esta
iniciativa es la implementacion de LF-NMR en laboratorios dedicados al control de la calidad
del aceite de oliva. Esta comunicacion presenta la estrategia adoptada, basado en el
desarrollo de un método analitico de cribado siguiendo un enfoque integral que seria capaz
de reducir al menos en un 30% el nimero de analisis requeridos en dicho laboratorio,
suponiendo un importante ahorro de tiempo y costes. La implementacion de LF-NMR y un
adecuado analisis de los datos mediante la metodologia de huellas instrumentales, se
perfila como una innovacién con alto impacto en el sector, ofreciendo una via prometedora
para optimizar los analisis en el control de la calidad de aceites de oliva virgen.

11



GRASEQA 2025 / Comunicaciones Orales

Sesion 2. Seguridad
Alimentaria y Control de
Calidad

12



GRASEQA 2025 / Comunicaciones Orales

CO_7-EVALUACION DE LA AUTENTICIDAD DEL ACEITE DE OLIVA
VIRGEN MEDIANTE EL PERFILADO DE LA FRACCION
INSAPONIFICABLE USANDO CROMATOGRAFIA DE FLUIDOS

SUPERCRITICOS ACOPLADA A ESPECTROMETRIA DE MASAS
I. Caio-Carrillo'?, B. Gilbert-Lopez'?, A.R. Fernandez-Alba®, J.F. Garcia-Reyes'?

1Grupo de Investigacién de Quimica Analitica (FQM-323), Departamento de Quimica Fisica
y Analitica, Universidad de Jaén, Campus Las Lagunillas, 23071, Jaén, Espafia.

2Instituto Universitario de Investigacién en Olivar y Aceites de Oliva (INUO), Universidad de
Jaén, Campus Las Lagunillas, 23071 Jaén, Espaia.
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Keywords: aceite de oliva virgen, autenticidad, fraude alimentario, cromatografia de fluidos

supercriticos, espectrometria de masas

Abstract:

La fraccion insaponificable es uno de los componentes mas importantes para evaluar la
autenticidad y calidad del aceite de oliva, ya que contiene una amplia gama de compuestos
minoritarios que proporcionan una huella quimica caracteristica. No obstante, los métodos
analiticos oficiales actuales para el analisis de estos compuestos suelen implicar
procedimientos complejos, laboriosos y que requieren mucho tiempo, como multiples
extracciones, fraccionamiento de la materia insaponificable y etapas de derivatizacién. En
este estudio, se desarrolld6 un nuevo método basado en cromatografia de fluidos
supercriticos acoplada a espectrometria de masas (SFC-MS) para el andlisis simultaneo de
componentes clave dentro de la fraccion insaponificable, incluyendo esteroles, alcoholes
triterpénicos, escualeno y estigmasta-3,5-dieno. Este enfoque permitio el andlisis directo de
muestras diluidas sin necesidad de fraccionamiento o derivatizacién previos, simplificando
asi el procedimiento y reduciendo el consumo de disolventes y reactivos. Ademas, la SFC
puede considerarse una técnica alineada con los principios de la quimica verde debido al
uso reducido de disolventes organicos, asi como al caracter no inflamable, de bajo coste, no
téxico y reciclable del CO,. El método desarrollado se aplicé al analisis de diversas
muestras de aceite de oliva de distintas categorias y varios aceites vegetales de semillas, lo
que permitiod la identificacion de diversos marcadores clave caracteristicos de cada tipo de
aceite. Los resultados obtenidos en este estudio destacan el notable potencial de SFC-MS
para la evaluacién de la autenticidad del aceite de oliva virgen.
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DE MASAS
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Abstract:
Se ha optimizado y validado un método de extraccion por sorcidon sobre barra agitadora,
cromatografia de gases y espectrometria de masas (SBSE-GC-MS) para la determinacion
de ocho compuestos volatiles azufrados en destilados de vino: sulfuro de dietilo (DES),
disulfuro de dimetilo (DMDS), disulfuro de dietilo (DEDS), 2-tiofenocarboxaldehido (TC),
sulfuro de dibutilo (DBS), disulfuro de dipropilo (DPDS), sulfuro de dipropilo (DPS) y
trisulfuro de dimetilo (DMTS). Tras la optimizacién, las condiciones de extraccion fueron:
twister de polidimetilsiloxano (10 mm x 0,5 mm), 35 °C como temperatura de extraccién, 10
mL como volumen de muestra, 7 % (v/v) como grado alcohdlico, 47 min como tiempo de
extraccion, 10 % (p/v) de NaCly 1 % (p/v) de AEDT. Los valores analiticos obtenidos fueron
adecuados, con bajos limites de cuantificacion y deteccidon, y desviaciones estandar
relativas para los valores de repetibilidad inter-twister e interdia entre 7,5 % y 21,8 % y entre
7,2 % y 27,5 %, respectivamente. La metodologia se aplicé a 34 destilados: 15 destilados
envejecidos durante diferentes periodos y 19 sin envejecer. Los compuestos volatiles
azufrados mas significativos fueron DBS, DMDS y DPS. El analisis de clusters (AC) agrupé
las muestras atendiendo el uso o no de diéxido de azufre en la elaboracién de los
destilados. En general, se encontraron menores cantidades de compuestos volatiles
azufrados en las muestras envejecidas en madera, aunque las elevadas desviaciones
tipicas obtenidas ponen de manifiesto que el contenido en volatiles azufrados depende de
multiples factores relacionados con el proceso de elaboracion.

14



GRASEQA 2025 / Comunicaciones Orales

CO_9-APROVECHANDO LOS BENEFICIOS DE LA VERDOLAGA A
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COMPUESTOS BIOACTIVOS
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Abstract:
En los ultimos afios ha crecido el interés por llevar una alimentacién mas saludable, con un
mayor consumo de vegetales. En este contexto, la investigacion sobre los compuestos
bioactivos presentes en los alimentos se ha vuelto especialmente relevante debido a sus
actividades biolégicas, destacando sus propiedades antioxidantes, anticancerigenas,
antiinflamatorias o antidiabéticas. La verdolaga (Portulaca oleracea L.) ha despertado
atencién por su alto valor nutricional, incluso superior al de muchas verduras de hoja verde
comunes. Ademas de su uso tradicional como planta medicinal o alimento, se ha
comprobado que contiene compuestos con propiedades farmacoldgicas. Debido a esto, se
hace necesario el desarrollo de métodos analiticos rapidos, sencillos y eficaces que
permitan la extraccion de estos compuestos bioactivos de interés, con el fin de aprovechar
sus efectos beneficiosos para la salud y afiadir mayor valor al producto. Para ello, se
empled la extraccién asistida por ultrasonidos y se optimizé el proceso mediante un diseno
experimental de Box-Behnken, evaluando cinco factores (disolvente de extraccion,
temperatura, relacién muestra:disolvente, potencia y ciclo), siendo los mas influyentes el
porcentaje de disolvente y la relacion muestra:disolvente. Posteriormente se evalué el
tiempo de extraccion, consiguiendo un método muy rapido que permitia obtener la mayor
cantidad de compuestos bioactivos de interés en tan solo 5 minutos. El método desarrollado
mostrd una alta precisién y se aplicd con éxito a muestras reales para analizar la presencia
de estos compuestos en distintas partes de la planta (tallo, hojas y flores) y en brotes
germinados, destacando las hojas por su mayor concentracion.
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Abstract:
La madera desempefia un papel crucial en la elaboracion de bebidas espirituosas, al actuar
como medio de transferencia y transformaciéon de compuestos quimicos durante el
envejecimiento del aguardiente. La madera, si bien esta constituida mayoritariamente por
lignina y celulosas, también contiene taninos y otros componentes menores como azucares,
resinas, ceras y grasas. Entre ellos, la lignina cobra especial relevancia debido a su
descomposicién térmica durante el tostado de la barrica, etapa en la que se generan
compuestos fendlicos clave para el perfil sensorial del producto final. Por otro lado, previa a
su utilizacion para el envejecimiento de aguardientes, se suele someter a un proceso de
envinado, en el que uno o varios vinos son envejecidos y utilizados para envejecer la propia
madera. La capacidad de absorcion de compuestos desde los vinos es un factor necesario y
critico en la utilizacion posterior para el envejecimiento de los aguardientes. Esta interaccién
modifica la composicién quimica de la madera, al enriquecerla con compuestos que
posteriormente seran extraidos por el aguardiente durante su almacenamiento. Desde el
punto de vista analitico, en este trabajo se plante6 como objetivo estudiar la interaccion
vino-madera mediante la caracterizaciéon de los compuestos polifendlicos transferidos a la
madera. Para ello, se ha evaluado la eficacia de dos técnicas de extraccion: la extraccion
asistida por microondas (MAE) y la extraccion asistida por ultrasonidos (UAE) y se han
desarrollado los métodos analiticos para la determinacién de los compuestos fendlicos
absorbidos por la madera. La seleccidon de las condiciones Optimas de extraccion se ha
realizado mediante un disefio de experimentos tipo Box-Behnken, el cual permitié optimizar
parametros como el tiempo, la temperatura y la proporcion de disolvente, maximizando asi
la recuperacion de los compuestos fendlicos de interés. Esta aproximacion multivariante ha
proporcionado un enfoque sistematico y robusto para el desarrollo de un método analitico
eficiente y reproducible.
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Abstract:
La miel producida por abejas sin aguijon (Meliponini) presenta propiedades fisicoquimicas y
sensoriales Unicas, como mayor acidez y menor tendencia a la cristalizacién, en
comparacion con la miel de Apis mellifera. A pesar de su creciente valorizacion,
especialmente en regiones tropicales y subtropicales, esta miel carece de reconocimiento
normativo a nivel internacional y es susceptible de adulteraciones realizadas con mieles
tradicionales. En este estudio se empled un enfoque proteémico basado en espectrometria
de masas de alta resolucion (UHPLC-MS Orbitrap) para evaluar el potencial del perfil
proteico como herramienta para la diferenciacion de mieles procedentes de abejas
Meliponini y A. mellifera. Los resultados demostraron que el perfil peptidico constituye una
huella con alto potencial para la diferenciacion entre especies productoras de miel, y puede
ser clave para el desarrollo de metodologias de control de calidad mas fiables, asi como
para respaldar estrategias de proteccion de origen. La aplicacion de herramientas
protedmicas en matrices complejas como la miel contribuye significativamente al desarrollo
de nuevos métodos de caracterizacion y prevencion de las adulteraciones en el ambito
alimentario.
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Abstract:
La clasificacion del aceite de oliva virgen en sus categorias virgen extra, virgen y lampante
se basa en analisis fisicoquimicos y una evaluacién sensorial. No obstante, el elevado
volumen de muestras durante la campafia provoca la saturacion y agotamiento sensorial de
los paneles de cata, comprometiendo la eficiencia del sistema actual. Esta situaciéon ha
generado una demanda creciente de métodos instrumentales que complementen y apoyen
la labor del panel. En este contexto, este trabajo presenta la creacién de un banco de
muestras de aceite de oliva como estandares de referencia para el desarrollo, calibracion y
validacién de modelos multivariantes de clasificacién. Se abordan criterios esenciales como
la necesidad de llevar a cabo una evaluacidn sensorial de las muestras por varios paneles,
la representatividad de las categorias, y el disefio de muestreo. Dada la gran complejidad
del sector, es necesario estudiar si este banco debe reflejar la diversidad real del mundo del
aceite: origen geografico, variedad, tipo de produccién y campafnas. También se proponen
métodos para controlar su estabilidad. Este banco es clave para avanzar hacia una
clasificacion mas reproducible y eficiente.
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Abstract:
Durante la elaboracién de vino se genera orujo como subproducto, representando un
problema por su gran volumen, pero también una oportunidad por su riqueza en
biopolimeros. Su reutilizacion en el sector vitivinicola u otros ambitos resulta de gran interés,
aunque no todos los orujos presentan las mismas caracteristicas ni sirven para los mismos
fines. Conocer a priori su eventual comportamiento como afinante permitiria determinar su
idoneidad antes de ser procesados, lo que supondria un avance en su revalorizacion. Se
analizaron 111 muestras de orujo de tres variedades blancas: Pedro Ximénez (40), Moscatel
(21) y Zalema (50). Se utilizaron tres dispositivos, una camara hiperespectral NIR (900-1700
nm), una camara hiperespectral (400-1000 nm) y un equipo MicroNIR (900-1700 nm) para
obtener datos espectrales del orujo completo y de los hollejos, ya que estas ultimos son de
especial interés para futuras investigaciones y potencial uso como afinantes. Esto dio lugar
a seis matrices espectrales que, combinadas como tres matrices aumentadas permitieron
evaluar la heterogeneidad de la muestra (efecto matriz) y posteriormente, la influencia del
equipo de medicidén (efecto dispositivo). A cada matriz se le aplicd6 un Analisis de
Componentes Principales (PCA) y la seleccion de muestras representativas se realizd
mediante la distancia de Mahalanobis a muestra vecina (NH). Finalmente, se compararon
los resultados obtenidos, destacando las ventajas y limitaciones de cada dispositivo y
presentacion de muestra para una seleccion eficiente, econémica y no destructiva.
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Abstract:
Adverse neonatal conditions may induce metabolic impairments that persist throughout
lifespan and predispose to increased obesity risk. During these first stages of life, trace
elements and heavy metals play a central role in regulating health status and participating in
obesity pathophysiology. Thus, we hypothesize that neonatal outcomes might serve as
reliable predictors of obesity-related metal anomalies occurring later in childhood. This study
relies on a population comprising children with obesity, from whom birth metrics (i.e.,
gestational age, length, and weight at birth) were registered from medical records and blood
samples were collected to evaluate insulin and glucose metabolism, inflammatory status,
and metal biodistribution. Interestingly, higher gestational age and length at birth were
associated with lower inflammation, insulinemia, and glycemia in childhood, as well as with
lower levels of toxic heavy metals (i.e., arsenic, cadmium, lead) and greater levels of
essential trace elements (i.e., zinc, selenium). Conversely, higher body mass index at birth
predicted exacerbated failures in glucose homeostasis and an unfavorable multi-elemental
profile, as reflected in negative associations with minerals involved in endocrine control (i.e.,
zinc, chromium, molybdenum, selenium). In summary, this study supports that even slight
deviations in neonatal outcomes might have a strong influence later in metabolic health.
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CO_15-BISFENOLES Y ENDOMETRIOSIS: AVANCES EN EL
DIAGNOSTICO PRECOZ A TRAVES DE TECNICAS ANALITICAS NO
INVASIVAS
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Abstract:
La endometriosis es una enfermedad que afecta a mas del 15% de las mujeres a nivel
global, causando dolor crénico y a menudo debilitante que impacta significativamente en la
calidad de vida. Actualmente, no existe una cura definitiva y los tratamientos se limitan a la
cirugia y al alivio de los sintomas. Si bien inicialmente se consideraban causas genéticas o
relacionadas con la menstruacion retrograda, investigaciones recientes han destacado el
papel significativo de factores ambientales, en particular los disruptores endocrinos (EDCs)
como los bisfenoles, en su desarrollo y progresion. Este trabajo tiene como objetivo
desarrollar y validar nuevos métodos analiticos para EDCs, especificamente bisfenoles, con
el fin de ayudar a prevenir o reducir los efectos de la endometriosis. Para ello se evalud la
efectividad de la toma de muestra no invasiva, en concreto la gota de sangre seca (DBS),
un método no utilizado previamente en este campo. Los bisfenoles se extrajeron de las
muestras de DBS utilizando el método p-QUEChERS y se analizaron mediante
cromatografia de liquidos acoplada a espectrometria de masas (LC-MS). Se analizaron un
total de doce bisfenoles, incluyendo bisfenol A, B y C, entre otros. EI método analitico fue
validado, con recuperaciones entre el 65% y el 101% y RSD inferiores al 15%. Se
analizaron 50 muestras de mujeres sanas y con endometriosis, detectandose bisfenol A en
la mayoria e identificandose también bisfenol Sy F.
Agradecimientos:
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conocimiento por el apoyo financiero al proyecto: EXPOFEM (P_LANZ_G_2024/001).
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Abstract:
Los hidrocarburos aromaticos policiclicos (PAHs) estan clasificados como carcinégenos por
la IARC, siendo el cancer de pulmon, piel y vejiga los principalmente asociados. Aunque los
PAHs se consideran contaminantes ubicuos, ciertas profesiones implican un nivel de
exposicion mas elevado. El objetivo de este estudio fue desarrollar un procedimiento de
muestreo sanguineo no invasivo para el biomonitoreo de 18 de los PAHs mas comunes en
poblacion general y en personas expuestas ocupacionalmente. Se optimizd un
procedimiento de muestreo mediante gotas de sangre seca (DBS) utilizando solo 50 yL de
sangre capilar. Posteriormente, los PAHs se extrajeron mediante extraccién solido-liquido
(SLE) y se analizaron mediante GC-Q-Orbitrap-HRMS. ElI método fue validado con
recuperaciones que oscilaron entre el 61% y el 115% (y con RSDs inferiores al 19%) y
limites de cuantificaciéon (LOQ) de 1 a 25 ng/mL. El método se aplicé al analisis de 10
muestras de poblacion en general, 20 muestras de cocineros que utilizan carbon vegetal y
10 de bomberos. Los resultados mostraron que, mientras los cocineros presentaban niveles
de exposicidn similares a los de la poblacion general, los bomberos estaban
significativamente mas expuestos. La aplicacion del método propuesto confirmd su
efectividad, revelando un claro riesgo de exposicion en bomberos tras el servicio. Cabe
destacar que este es el primer estudio que emplea DBS para el biomonitoreo de PAHs en
humanos.
Agradecimientos: Gracias al plan propio de la Universidad de Almeria para la investigacion
y transferencia del conocimiento por el apoyo financiero al proyecto EXCOM (P_
LANZ_2024/006).
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Abstract:
Lithium is a key treatment for bipolar disorder, valued for its ability to stabilize mood, prevent
relapse, and reduce suicide risk. However, due to its narrow therapeutic window and the
high interindividual variability in its pharmacokinetics, careful monitoring is essential to
prevent potential toxicity. Typically, lithium levels are measured every 3-6 months using
venous blood samples. This approach presents challenges, especially in areas with limited
resources, due to the need for venipuncture, sample stability, and cold storage during
transport. To overcome these issues, alternative sampling methods like dried blood spots
(DBS) and dried plasma spots (DPS) are being explored. These techniques simplify sample
collection, improve stability, and reduce transport costs, making them suitable for remote
healthcare settings. Additionally, DBS and DPS can assess lithium in both plasma and red
blood cells, offering insights into drug distribution and therapeutic effectiveness. Recent
studies using graphite furnace atomic absorption spectrometry (GFAAS) have shown that
DBS and DPS allow accurate lithium quantification with reliable results under varied storage
conditions. Despite these advancements, more analytical methods are needed to improve
lithium detection. High-Resolution Continuum Source Graphite Furnace Atomic Absorption
Spectrometry (HR-CS-GFAAS) stands out for its sensitivity, selectivity, and ease of use. This
study introduces a novel method using HR-CS-GFAAS to measure lithium in DBS. Key
parameters, including furnace temperature, chemical modifiers, and sample volume, were
optimized. The goal is to validate a cost-effective, accurate, and practical technique that
enhances lithium monitoring and supports better management of bipolar disorder.
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Abstract:
Se ha desarrollado un biosensor amperométrico para la determinacién de lactato (LA)
empleando un electrodo de Sonogel-Carbono como transductor electroquimico. Este
dispositivo incorpora la enzima lactato oxidasa como elemento biorreceptor, inmovilizada
bajo un sistema de multicapas poliméricas que actian como barrera selectiva, previniendo
fendmenos de saturacion y mejorando la estabilidad del sensor. El biosensor muestra una
alta sensibilidad (1,74 yA-mM™-cm™) y un amplio rango lineal de respuesta, que se extiende
hasta los 20 mM de lactato, lo que lo hace adecuado para aplicaciones fisiolégicas. Se
evalué su comportamiento en medio fisiologico, estudiando la influencia de potenciales
interferentes como glucosa, acido urico, dopamina, acido ascorbico, KCI, NaCl, CaCl: y
BSA, con resultados que demuestran una buena selectividad. Para su implementacién en
flujo continuo, se disefio y fabrico una celda microfluidica personalizada utilizando
polietileno tereftalato de glicol (PETG), a través de un proceso rapido, econémico y
reproducible basado en impresion 3D. Esta celda permitié integrar el biosensor en un
sistema funcional para analisis en tiempo real. El sistema desarrollado se aplicé con éxito
en la monitorizacion de lactato en muestras de suero humano, tanto sintéticas como reales,
obteniendo una excelente correlaciéon con un método de referencia estandar. Los resultados
obtenidos confirman la viabilidad del biosensor como una herramienta fiable, precisa y de
bajo coste para aplicaciones clinicas y biomédicas, especialmente en el contexto de analisis
rapido y continuo.
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Abstract:
La leche materna (LM) es fundamental en los primeros meses de vida, especialmente para
el desarrollo neurolégico del lactante. Entre los micronutrientes esenciales, el yodo es
crucial para la sintesis de hormonas tiroideas (TH) , que regulan el metabolismo y el
crecimiento. Su deficiencia puede afectar procesos metabdlicos clave y la composicion de la
LM, alterando la biodisponibilidad de elementos traza como selenio, zinc y cobre. El selenio
destaca por su papel en selenoproteinas con funciones antioxidantes y en la regulacion
tiroidea, esenciales para la homeostasis neonatal. Este estudio aplicé un enfoque analitico
multiplataforma que incluye cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas
(GC-MS), cromatografia liquida de ultra alta eficiencia con espectrometria de masas de
tiempo de vuelo (UHPLC-QTOF-MS) y espectrometria de masas con plasma acoplado
inductivamente (ICP-MS), para caracterizar metabolitos, elementos traza y selenoproteinas
en LM. Se optimizé una técnica de microextraccion liquida en fibra hueca asistida por
ultrasonido (UA-HF-LPME), lo que permitié detectar TH, incluidas sus formas quirales, con
diferente actividad biolégica. Ademas, se identificd por primera vez la selenoproteina P en el
calostro, resaltando su funcién en el transporte y regulacion del selenio en neonatos. Los
hallazgos destacan el valor de herramientas analiticas avanzadas para evaluar la calidad
nutricional de la LM y su impacto en la salud infantil, ademas de facilitar la identificacién de
nuevos biomarcadores relacionados con deficiencias nutricionales y exposicion a
contaminantes, contribuyendo asi al avance en investigacién en nutricion y salud publica.
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Abstract:
Advanced Glycation End Products (AGEs) are a heterogeneous group of compounds that
can be found in biofluids by endogenous and exogenous sources. These compounds are
formed by an advanced stage of the Maillard reaction, which implies a non-enzymatic
reaction between reducing sugars and molecules with free amino groups such as peptides.
The biochemical relevance of AGEs and their levels may be of interest in the study of
metabolic disorders as well as in other pathologies related to inflammation and oxidative
stress, including cardiovascular diseases and type 2 diabetes mellitus. Recent research
studies confirmed that a high concentration of AGEs increases the predisposition to suffer
from chronic diseases such as renal failure, Alzheimer’s disease, etc. Over years, many
methods have been developed to detect and quantify individual or similarly structured AGEs
(for instance, glyoxal and methylglyoxal). Nevertheless, there is no unique methods that
include the main AGEs formed through different pathways such as glyoxal, methylglyoxal,
3-deoxyglucosone, Ne-carboxyethyl-lysine, Ne-carboxymethyl-lysine, pyrraline, glyoxal-lysine
and methylglyoxal-lysine dimer and glyoxal and methylglyoxal hydroimidazolone. For these
reasons, a method for their determination in human biofluids has been developed based on
a derivatization reaction and determination with an LC-MS/MS device. We used
o-phenylenediamine as derivatization reagent for the detection of glyoxal, methylglyoxal and
3-deoxyglucosone. Sample preparation was based on a clean-up step using p-spincolumn
with hydrophilic phase. The optimized method was applied to several human biofluids to
determine physiological levels. We have detected and quantified AGEs concentrations in the
ng/mL and pg/mL range in the different biofluid samples.
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Abstract:
La enfermedad de Alzheimer (EA) es una de las causas mas importantes de demencia
relacionada con la edad en el que el dafio oxidativo es un componente clave. Aunque
existen estudios que han vinculado posibles cambios en la homeostasis de elementos
esenciales y la exposicion a metales pesados con la patogénesis de la EA, se necesitan
mas investigaciones para determinar la relacién real entre los metales y esta enfermedad.
En este trabajo, analizamos los niveles de 15 elementos esenciales y téxicos en 241
muestras cerebrales humanas mediante espectrometria de masas de plasma de
acoplamiento inductivo (ICP-MS). Concretamente, determinamos el metaloma de la corteza
frontal (CTX) y de los ganglios basales (BG) de cerebros de pacientes post-mortem con EA
en diferentes etapas de Braak de la enfermedad, desde las etapas tempranas | y Il hasta las
etapas mas avanzadas V y VI. Nuestros resultados mostraron una disfuncién significativa en
la homeostasis de metales en CTX y BG, concluyendo ademas que esta dishomeostasis
depende de las etapas de Braak. Los niveles de Mg, Fe, Cu y Zn fueron los mas
abundantes en las diferentes regiones cerebrales de pacientes con EA, observandose una
disminucion en comparacion con los niveles fisioldgicos (por ejemplo, Mg en la CTX de las
etapas de Braak mas avanzadas). De forma similar, observamos una reduccion significativa
en los niveles de Se en las etapas Braak V-VI y niveles elevados de Al, especialmente en el
BG, en los pacientes con EA, siendo mas altos en las etapas avanzadas de la enfermedad.
Por otra parte, encontramos niveles elevados de metales toxicos (Cr, Pb, As y Cd) y
elementos minoritarios como el V en pacientes con EA avanzada.
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Abstract:
La presencia de antibiéticos en los mariscos destinados al consumo humano puede suponer
un riesgo para los consumidores. Ademas, algunos organismos marinos, como los
mejillones, pueden resultar bioindicadores adecuados de contaminacion marina. En este
trabajo se propone una metodologia analitica multirresiduo adecuada para la determinacion
de antibidticos y metabolitos en mejillones. Los compuestos objetivo incluyen tres
sulfonamidas, trimetoprim (TMP) y seis de sus principales metabolitos. El tratamiento de las
muestras consiste en su extraccién y limpieza en un solo paso mediante dispersién de
matriz en fase sdlida (MSPD) con acetonitrilo como disolvente. La determinacién se llevé a
cabo mediante cromatografia de liquidos acoplada a espectrometria de masas en tandem.
Se obtuvo una buena linealidad (R2 > 0,99), exactitud (del 80,8 al 118%) y limites de
cuantificacién (inferiores a 5 ng/g (materia seca, ms)) para todos los compuestos
seleccionados. El método se aplicd a la determinacién de antibidticos en muestras de
mejillones procedentes de un ensayo de exposicién con agua de mar contaminada con TMP
y sulfametoxazol (SMX). Ambos antibidticos se detectaron en las muestras analizadas con
concentraciones de hasta 77,5 ng/g ms. El TMP se bioconcentré en mayor medida que el
SMX, atribuible a su mayor hidrofobicidad. No se detectd ninguno de los metabolitos. Estos
resultados demuestran que Mytilus galloprovincialis es un bioindicador adecuado para
evaluar la contaminacion marina.
Agradecimientos: Al Ministerio de Ciencia e Innovacion-Agencia Estatal de Investigacion
(PID2020-117641RBI0O0 de MCIN/AEI/10.13039/501100011033) y a la Universidad de
Sevilla (VIPPIT-US202111.2A).
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Abstract:
La hidrosfera alberga una diversidad de organismos y compuestos en equilibrio, pero la
actividad antropogénica esta alterandolo. Entre los disruptores responsables, encontramos
contaminantes de preocupacion emergente, como microplasticos, PFAS u hormonas, pero
también metales pesados. Estos Ultimos son toxicos y bioacumulables; ademas,
dependiendo de su especie metalica, su toxicidad y propiedades pueden variar, por lo que
es crucial el desarrollo de nuevos métodos para el tratamiento, monitoreo, cuantificacion y
especiacion a niveles ultratraza en aguas. En este trabajo, se han sintetizado y aplicado
nuevos nanomateriales magnéticos para resolver estos desafios. Se han desarrollado
nuevas metodologias para la determinacion, cuantificacion y especiacion de varios metales
pesados de interés (especificamente cromo, antimonio y arsénico). Los nanomateriales
también pueden emplearse para la deteccion, el tratamiento y el monitoreo de
contaminantes de creciente preocupacion. Estos nuevos nanomateriales, se basan en el
acoplamiento de nanoparticulas magnéticas y 6xido de grafeno verde con una
funcionalizacién adicional para mejorar la selectividad. Se emplearon metodologias de
extraccion magnética en fase sdélida (MSPE) acopladas a técnicas de espectroscopia
atémica, alcanzando limites de deteccién (LOD) y de cuantificacion (LOQ) de ppb y ppt.
Estos nuevos métodos para controlar y cuantificar los contaminantes en aguas se validaron
y emplearon con éxito en aguas de diverso origen, como aguas de rios, mares, nacimientos,
grifo, costas, lagos y canales de Espafia, Canada y Francia.
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Abstract:
La versatilidad de los plasticos los ha convertido en un componente importante en el
desarrollo de nuevos materiales debido a su elevada resistencia quimica y mecanica, lo que
ha hecho aumentar exponencialmente su produccién en las tres ultimas décadas, como
demuestran los datos de la Organizacién para la Cooperacion y el Desarrollo Econémico
(OCDE). Sin embargo, su uso generalizado ha dado lugar a la generacién y acumulacion
de importantes cantidades de residuos que dificiimente llegan a degradarse totalmente,
haciéndolo parcialmente generando microplasticos (MPs). Estos fragmentos poseen un
tamafio que oscila entre 2 mm y 0,1 ym, lo que los convierte en agentes altamente
contaminantes y peligrosos debido a la facilidad con la que pueden propagarse por distintos
ecosistemas y afectar a los organismos que en ellos habiten. Por ello, es necesario
desarrollar metodologias que permitan su identificacion para confirmar su presencia en el
medio ambiente, proporcionar datos sobre su concentracion y establecer limites de
seguridad. En este estudio se ha desarrollado un método analitico basado en la pirdlisis
acoplada a cromatografia de gases y espectrometria de masas para la determinacién
simultdnea de MPs y biomicroplasticos (BMPs) en agua, consiguiendo identificar 12
polimeros, 10 de ellos recogidos en la Decision Delegada (UE) 2024/1441 de la Comision
de 11 de marzo de 2024 y 2 de ellos biodegradables, con un tiempo de analisis inferior a 26
minutos, proponiendo asi una metodologia alternativa a las técnicas de
microespectroscopia.
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Abstract:
The massive use of plastics in industry and the need to control the waste derived from these
materials is nowadays one of the main problems worldwide. Plastic waste accumulates in
seas and oceans where it undergoes a fragmentation process due to exposure to UV light
and ambient temperature. These very small plastic fragments are called microplastics and
represent more than 70% of marine litter. For this, many international organizations have
developed action plans for the reduction and control of these pollutants. The presented study
shows an innovative analytical methodology based on the application of hyperspectral
imaging (HSI) together to machine learning methods to monitor the presence of these
pollutants in the Mediterranean Sea, specifically in the region of Almeria (Spain). Natural salt
samples, simulated salt and microplastics (PE, PET, PS, PVC) materials were analyzed and
as a result, a hyperspectral image of each one was obtained. A hierarchical classification
strategy was employed to detect and typify these four of the most common microplastics.
Partial least square discriminant analysis as chemometric tool was employed. In the first
step the spectra were classified between "microplastic-free salt" and "microplastics" classes,
and the second one those spectra identified in the “microplastic” class are classified
according to the type of microplastic involved. Once the strategy was validated, it was
applied to monitor microplastics in salts from coastal saltworks.
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sostenible

Abstract:

Las sustancias per- y polifluoroalquiladas (PFAS) son compuestos altamente utilizados en
productos como recubrimientos hidréfugos, utensilios de cocina y envases, debido a su alta
resistencia quimica, térmica y sus propiedades tensioactivas. Su uso masivo ha provocado
una contaminacion ambiental extendida y bioacumulacion en organismos vivos. Aunque
regulaciones como el Convenio de Estocolmo y la Directiva Marco del Agua limitan la
presencia de algunos PFAS prioritarios (PFOS, PFOA, PFHxS), estas medidas solo abordan
una minima parte del amplio espectro de compuestos fluorados. Ademas, durante su
degradacién pueden generarse nuevas especies fluoradas a partir de precursores, lo que
complica su control. La determinacion individual resulta lenta, costosa y limitada frente a
compuestos desconocidos o emergentes. Por ello, resulta clave implementar métodos
rapidos y sensibles basados en parametros sumatorios, como el flior organico total (TOF),
para una evaluacion ambiental global mas eficaz. En este trabajo se presenta un método
rapido, sensible y sostenible para la cuantificacion de TOF en aguas contaminadas con
PFAS. El procedimiento combina extraccidon en fase sélida magnética (MSPE), utilizando
6xido de grafeno magnético (M@GOQO), con espectrometria de absorcion atomica de alta
resolucion y fuente continua en horno de grafito (HR-CS-GFAAS). El fluor organico se
convierte estequiométricamente en GaF in situ, cuya banda de absorcidon molecular permite
una deteccion precisa en niveles de ppb. El nanomaterial se obtiene por sintesis seca, sin
disolventes, es reutilizable y permite un analisis en solo 3,5 minutos por réplica, lo que
convierte esta propuesta en una herramienta eficiente para el monitoreo ambiental de
PFAS.
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Abstract:

Los compuestos persistentes, méviles y toxicos (PMT) representan una clase emergente de
contaminantes que, debido a su alta polaridad, movilidad y estabilidad quimica, presentan
limitaciones para su eliminacion mediante tratamientos convencionales de depuracion y
complican su analisis. Su detecciéon en entornos estuarinos y marinos, caracterizados por
elevada salinidad y complejidad matricial, requiere metodologias analiticas especificas y
altamente sensibles. En este estudio se desarrollé6 un método basado en extraccion en fase
sélida (SPE) y cromatografia liquida acoplada a espectrometria de masas de alta resolucion
(LC-HRMS), optimizado para la deteccion de PMTs en matrices complejas. Se evaluaron
cinco tipos de cartuchos SPE: ISOLUTE ENV+, adecuado para la retencién de compuestos
polares y semipolares mediante mecanismos no ionicos; WAX, adecuado para la retencion
de aniones débiles; WCX, para cationes débiles; PFAS WAX, disefiado para compuestos
muy polares como las sustancias perfluoroalquiladas; y Oasis HLB, un sorbente mixto
hidrofébico-hidrofilico de uso amplio. La separacion cromatografica se comparé empleando
tres columnas: ACQUITY UPLC HSS T3, de fase reversa con grupos C18 polarizados; Luna
Polar Pesticides, también de fase reversa pero optimizada para pesticidas polares; y
ACQUITY UPLC BEH Amide, de tipo HILIC (Hydrophilic Interaction Liquid Chromatography),
una modalidad que utiliza fases polares y condiciones con alto contenido de disolvente
organico para favorecer la retencion de analitos muy polares que no se retienen en fases
reversas convencionales. EI método fue validado mediante el andlisis de muestras
recolectadas en un sistema fluvio-estuarino del sur de Espafia, caracterizado por gradientes
salinos y presion antropogénica. La seleccion de los materiales de extraccién y condiciones
cromatograficas fue clave para lograr una recuperacion y separacion adecuadas de los
compuestos en una matriz acuatica compleja.
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Abstract:
Las sustancias perfluoroalquiladas y polifluoroalquiladas (PFAS) son contaminantes
organicos sintéticos persistentes con potencial de bioacumularse. El suelo es un reservorio
importante de PFAS, asi como de muchos otros contaminantes ambientales persistentes, y
por lo tanto puede contribuir a la contaminacion de las aguas subterraneas, la atmdsfera y la
biota. Por lo tanto, para comprender mejor el origen y el transporte de estos contaminantes,
se han evaluado extractos de suelo y plantas. Este estudio describe diferentes enfoques
para la extraccidon y el andlisis de PFAS y otros contaminantes ambientales en suelo y
plantas mediante GC/Q-TOF. Para la aplicacion del Método, se tomaron muestras de suelo
y plantas de avena de dos campos de California que histéricamente han recibido biosdlidos.
Las muestras de suelo y plantas se extrajeron con cloruro de metileno (DCM) para
inyecciones liquidas o se sometieron a microextraccion en fase sélida en espacio de cabeza
(HS-SPME). El analisis por GC/MS se realizé con un GC 8890 acoplado a un Q-TOF de alta
resolucion 7250. La deconvolucion cromatografica y la busqueda en bibliotecas se
realizaron con el software MassHunter Unknowns Analysis y la biblioteca NIST23 El. El
cribado de sospechosos se realizd con la herramienta GC/Q-TOF Screener del software de
analisis cuantitativo MassHunter y bibliotecas de masas precisas para pesticidas y PFAS.
Se han evaluado diversas fibras SPME para la extraccion de PFAS y otros contaminantes
ambientales del suelo. La fibra DVB-CWR-PDMS mostré una eficiencia superior en la
extraccion de compuestos de diversas clases quimicas. La SPME mostré una mayor
sensibilidad para la extraccion de algunos de los PFAS volatiles, mientras que la extraccion
con DCM fue mas eficiente para la extraccién de contaminantes mas pesados, como PCB y
retardantes de llama. Ademas de los PFAS y pesticidas detectados mediante la metodologia
de cribado dirigido, basada en la base de datos y bibliotecas personales de compuestos
(PCDL) de masa precisa de estos contaminantes, se identificaron otros contaminantes,
como PCB, HAP y retardantes de llama, en muestras de suelo y plantas mediante el cribado
no dirigido y la biblioteca NIST23. La mayoria de estos contaminantes se detectaron solo en
el suelo, pero también se encontraron pesticidas y algunos HAP en muestras de plantas.
Durante la presentacion se muestran la evaluacion de diferentes metodologias para la
extraccion y analisis de PFAS y otros contaminantes en suelo y plantas utilizando GC/MS de
alta resolucion.
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CO_29-DETERMINACION POTENCIOMETRICA SIMULTANEA Y EN
FLUJO DE IONES SODIO Y POTASIO EN MUESTRAS REALES SIN
TRATAR DE SUERO Y PLASMA EMPLEANDO UNA CELDA

MICROFLUIDICA 3D DE BAJO COSTE.
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Keywords: sensores potenciométricos, monitorizacién en continuo, fabricacion aditiva
Abstract:

La promocion de la e-Health busca mejorar la salud publica mediante el diagnéstico
temprano y el monitoreo continuo de biomarcadores. En este contexto, los sensores
electroquimicos emergen como una solucion eficaz, permitiendo la deteccién rapida y fiable
de diversos analitos de interés clinico, especialmente los iones, fundamentales en
numerosos procesos fisioldgicos y patologias. Este trabajo presenta el exitoso desarrollo de
dos sensores potenciométricos para la determinacion conjunta de iones sodio (Na*) y
potasio (K*). Se utilizaron electrodos Sonogel-Carbono con nanotubos de carbono de pared
multiple y membranas selectivas de iones especificas para cada catiéon. Los sensores
demostraron un rango operativo adecuado para la cuantificacion precisa de estos iones en
muestras biomédicas. Ademas, los dispositivos exhibieron una repetibilidad,
reproducibilidad y reversibilidad excelentes, con desviaciones estandar relativas (%RSD)
inferiores al 5%, y una selectividad excepcional frente a otras sustancias interferentes
presentes en matrices clinicas. Los sensores se aplicaron exitosamente para la
determinacion simultanea de Na* y K* en muestras no tratadas de plasma y suero humano,
utilizando una celda microfluidica 3D obtenida mediante fabricacién aditiva en nuestro
laboratorio y bajo condiciones de flujo continuo. Los resultados analiticos obtenidos
mostraron un margen de error inferior al 5% en comparacién con métodos de referencia, lo
que subraya la fiabilidad y el potencial de aplicacion de estos sensores en el diagndstico
clinico.
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CO_30-INTEGRACION DE LA PREPARACION DE MUESTRA Y
DETECCION: AVANCES EN EL ANALISIS ELECTROQUIMICO DE
CODEINA EN MUESTRAS AMBIENTALES Y BIOLOGICAS
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Chemistry Department, Chemical Institute for Energy and Environment (IQUEMA),
University of Cordoba, E-14071, Cordoba, Spain.
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Keywords: drugs, electrochemistry, sample preparation, graphene quantum dots, carbon
quantum dots
Abstract:
La deteccion rapida y precisa de farmacos como la codeina en matrices complejas es
crucial en toxicologia forense y clinica. Aunque los métodos electroanaliticos ofrecen
ventajas, sigue siendo necesario integrar la etapa de preparacion de muestra con la
deteccion electroquimica. En este estudio, se propone un método novedoso para detectar
codeina en matrices complejas utilizando electrodos serigrafiados de carbono (SPCEs)
modificados con nanopuntos de carbono. Se comparé el comportamiento electroquimico de
nanopuntos de carbono (CNDs), puntos cuanticos de carbono (CQDs) y puntos cuanticos
de grafeno (GQDs) como modificadores de los electrodos. Los GQDs mostraron excelentes
propiedades electrocataliticas, al igual que ocurria con los CQDs funcionalizados con un
complejo de Ru(ll), permitiendo detectar la codeina a bajas concentraciones. Los sensores
se aplicaron al analisis de codeina en fluidos bioldgicos como saliva y orina, en bebidas, asi
como en muestras de agua ambiental. Para el tratamiento de estas muestras, se emplearon
varias técnicas de extraccion como la extraccidn liquido-liquido y la microextraccion en
pelicula delgada, integrando la preparacién de la muestra con la etapa de deteccién en este
ultimo caso. Los sensores desarrollados destacan por su alta sensibilidad, selectividad y
bajo coste, lo que los convierte en herramientas prometedoras para aplicaciones rapidas en
entornos forenses y clinicos. Esta investigacion demuestra la eficacia de combinar la
preparacion de muestra con la deteccién electroquimica empleando SPCEs modificados
con nanomateriales.
Agradecimientos: Se agradece la financiacion recibida en el marco del proyecto
P1D2023-1463130B-100 (MCIN/AEI/10.13039/501100011033).

39



GRASEQA 2025 / Comunicaciones Orales

CO_31-EXTRACCIONES MAS SOSTENIBLES DE BIOPLAGUICIDAS:
COMBINANDO TECNICAS DE MICROEXTRACCION CON
DISOLVENTES EUTECTICOS PROFUNDOS NATURALES (NADES)
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Abstract:
La extraccion de bioplaguicidas, utilizados como alternativa a los plaguicidas
convencionales, en muestras agroalimentarias se realiza empleando disolventes organicos,
que no cumplen los principios de la quimica analitica verde. Para minimizar este efecto, se
ha evaluado la combinacion de técnicas de microextraccion y disolventes mas sostenibles.
Se ha estudiado la extraccién de bioplaguicidas (rotenona, piretrinas, 1,8-cineol, etc.)
usando microextraccion liquido-liquido dispersiva junto con la formacion de una gota
organica flotante (DLLME-SFOD) en muestras de agua. Como disolvente de extraccion se
ha utilizado 1-dodecanol, que solidifica a temperatura ambiente, y como disolvente
dispersivo se han evaluado diferentes disolventes eutécticos profundos naturales (NADES)
hidrofilicos. Para su determinacion se utilizé cromatografia de liquidos y de gases acopladas
a un analizador de masas de alta resolucion tipo cuadrupolo (Q)-Orbitrap. Tras una
optimizacion univariable, se selecciond como NADES éptimo cloruro de colina:urea:agua
(relaciéon molar 1:2:3), y como sal éptima sulfato de sodio. Seguidamente, se realizd una
optimizacion multivariable mediante un disefio compuesto central (CCD). Se evaluaron
volumen de extraccion, entre 50-150 pL; volumen de dispersivo, entre 0.5-2 mL; cantidad de
sal, entre 0.5-2 g; y tiempo de extraccion, entre 5-20 min. Los valores éptimos obtenidos
fueron 120 yL de volumen de extraccion éptimo, 2 mL de volumen de dispersivo, 0.5 g de
sal y 20 min de tiempo de extraccion. Los bioplaguicidas estudiados se recuperaron entre el
70.9-109.1% con una precision aceptable. Se ha demostrado que se pueden extraer
bioplaguicidas de muestras de agua con buenos valores de recuperacion empleando
técnicas y disolventes mas sostenibles.
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MEDIANTE ESPECTROMETRIA DE MASAS DE ALTA RESOLUCION:

FLUJOS DE TRABAJO Y CASOS DE ESTUDIO
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Keywords: contaminantes organicos, espectrometria de masas, cromatografia de gases,
cromatografia liquida, agua, lodos
Abstract:
Actualmente hay mas de 150 millones de sustancias quimicas registradas, de las que se
estima que 350000 se producen y usan a gran escala a nivel global. Muchas de estas
sustancias tienen el potencial de acceder al medioambiente y causar efectos negativos
sobre el mismo. El analisis no dirigido (NTS) mediante espectrometria de masas de alta
resolucion (HRMS) constituye una poderosa herramienta para la identificacion de un muy
amplio espectro de contaminantes organicos en todo tipo de matrices ambientales. En este
trabajo exponemos algunos de los flujos de trabajo usados para llevar a cabo tal
caracterizacion y su aplicacién a varios tipos de aguas y matrices sdlidas (lodos vy
sedimentos). Asi, se han podido caracterizar mas de 500 contaminantes derivados de
aguas residuales en aguas atlanticas, desde farmacos a productos de higiene personal y
sustancias de uso industrial. También ha sido posible la identificacion de 42 sustancias
persistentes, moviles y téxicas (PMTs) en agua de lluvia. La aplicacion de NTS a matrices
sélidas ha revelado la presencia de mas de 50 nuevas sustancias en sedimentos de la
Bahia de Cadiz, asi como permitido la semi-cuantificacién (a niveles de ng/g) de hasta 382
contaminantes en lodos de depuradora procedentes de un estudio a nivel nacional realizado
en Suiza. El rapido desarrollo de instrumentos HRMS en combinaciéon con herramientas
NTS mas avanzadas permitira seguir aumentando el nimero de sustancias identificadas en
el medio ambiente, promoviendo la priorizacidon para estudios mas detallados y ayudando
asi al desarrollo de politicas sobre su regulacion.
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drogas, medicamentos, polvo interior
Abstract:

Se ha confirmado recientemente la presencia de farmacos, drogas de abuso y estimulantes
en el polvo doméstico, lo que plantea una via de exposicién relevante para la salud humana.
Sin embargo, aun existe escasa informacion cuantitativa al respecto. Este estudio presenta
un enfoque innovador y mas sostenible para el analisis de contaminantes organicos en
polvo del interior de edificios, basado en el uso de disolventes supramoleculares (SUPRAS).
Esta técnica permite una extraccion eficiente y limpieza de las muestras en un solo paso,
reduciendo considerablemente el uso de disolventes (~200 uL por muestra) y el tiempo de
preparacion (30 minutos). El uso de SUPRAS y el andlisis por cromatografia liquida
acoplada a espectrometria de masas de alta resolucion (LC-HRMS) permitié cuantificar 23
compuestos en 43 muestras de polvo de edificios publicos. Todas las superficies analizadas
contenian al menos un contaminante. La cafeina y la nicotina se detectaron en todas las
muestras, alcanzando concentraciones medianas de 5,720 y 19,380 ng-g”,
respectivamente. Entre los medicamentos y drogas, el paracetamol y la cocaina
presentaron las mayores frecuencias de deteccién (100 % y 98 %). El calculo de la ingesta
diaria estimada por ingestion de polvo mostré niveles generalmente bajos de exposicion,
aunque los espacios como bares y restaurantes registraron concentraciones notablemente
mas altas. Estos hallazgos subrayan la necesidad de considerar el polvo como una fuente
adicional de exposicion involuntaria y fomentar estudios que integren otras vias como la
inhalacién y el contacto dérmico para una evaluacion integral del riesgo de exposiciéon a
contaminantes.
Agradecimientos: Los autores agradecen la financiacion  recibida de
MCIU/AEI/10.13039/501100011033/ FEDER, UE (proyecto PDI 2023-1494880B-100).
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Abstract:
El uso de la composicién isotopica del mercurio (Hg) para identificar sus fuentes y rastrear
su movimiento en el medio ambiente ha aumentado recientemente. Las relaciones
isotdpicas especificas de cada especie quimica son particularmente Utiles para revelar
procesos de transformacién como la metilacion y la desmetilacion. Por tanto, diferenciar los
perfiles isotopicos del mercurio inorganico (iHg) y su principal forma organica, el
metilmercurio (MeHg), es fundamental para comprender su dinamica ambiental [1]. El
analisis isotopico especie-especifico del Hg suele basarse en la separacién cromatografica
combinada con espectrometria de masas con plasma acoplado inductivamente y detectores
multi-collector (MC-ICPMS), en configuraciones tanto on-line como off-line. Aunque estos
métodos son eficaces, requieren una preparacion de muestras laboriosa—como
derivatizacion y extraccidon con disolventes—y el uso de instrumentacion avanzada,
incluyendo cromatografia de gases (GC) [2] o cromatografia liquida de alta resolucion
(HPLC) [3] acopladas a MC-ICPMS. Ademas, la naturaleza transitoria de las sefales en los
analisis on-line puede limitar la precision. Presentamos un enfoque novedoso basado en
ionizacion suave que permite mediciones directas y especificas por especie de las
relaciones isotopicas, preservando la integridad molecular. EI método consiste en formar
complejos con iHg y MeHg, introducirlos en una fuente de ionizacién por electrospray (ESI),
inducir disociacion por colision y medir directamente sus perfiles isotdpicos utilizando un
espectrometro de masas Orbitrap™. Esto elimina la necesidad de derivatizacion y
separacion cromatografica, simplificando la preparacion de la muestra y reduciendo el
tiempo total de analisis. Presentamos el estado actual del desarrollo y validacién del
método, evaluando su precision y reproducibilidad. Ademas, comparamos esta técnica con
los métodos convencionales, destacando sus principales ventajas y posibles desafios. Esta
estrategia también muestra potencial para aplicarse a otros elementos, ofreciendo una
herramienta mas eficiente para investigar la especiacion metalica y el fraccionamiento
isotopico en sistemas tanto naturales como contaminados.

[1]1 M.T. K. Tsui, J.D. Blum, S.Y. Kwon, Science of the Total Environment, 716, 2020, 135386.

[2] L. Suérez-Criado, S. Queipo-Abad, P. Rodriguez-Gonzalez, J.|. Garcia Alonso, Journal of Analytical Atomic Spectrometry,
39, 2024, 508-517.

[3] J. Entwisle, D. Malinovsky, P.J.H. Dunn, H. Goenaga-Infante, Journal of Analytical Atomic Spectrometry, 33, 2018,
1645-1654.
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Abstract:

La valorizacion de residuos lignoceluldésicos como los posos de café (PC) constituye una
estrategia sostenible para el desarrollo de materiales funcionales en el ambito del
tratamiento y analisis de aguas. Los PC presentan una matriz porosa rica en grupos
funcionales (carboxilo, hidroxilo, etc.) con alta afinidad por especies metalicas. En este
estudio se ha disefiado y caracterizado un material compuesto magnético, obtenido
mediante la impregnacion de nanoparticulas de magnetita, Fe:O. (MNPs) sobre PC
(MNP-Café) con el fin de emplearlo como adsorbente de metales traza en disoluciones
acuosas. La sintesis se llevdo a cabo mediante métodos solvotermales, promoviendo la
formacion in situ y fijacion de nanoparticulas de magnetita dentro de la estructura
tridimensional del residuo organico. El material resultante fue caracterizado estructural y
morfolégicamente mediante difraccién de rayos X y microscopia electrénica de barrido y
transmisién, confirmando la presencia de nanoparticulas de magnetita dentro de la matriz
organica. La eficiencia de la adsorcién del MNP-Café se evalud frente a diversos cationes
metalicos en funcién del pH, observandose un comportamiento dependiente del valor de pH
y una alta capacidad de retencion para distintos iones evaluados. La funcionalidad
magnética del material permitié su recuperacion rapida mediante separacion externa. Los
resultados sugieren que el MNP-Café constituye una alternativa viable y de bajo coste para
la preconcentracion y eliminacion de metales en procesos de analisis y tratamiento de
aguas.

Agradecimientos: Los autores agradecen al Ministerio de Ciencia e Innovacion (Proyecto
P1D2021-1267940B100) y a la Junta de Andalucia (Proyecto FQM-117-G-FEDER) por su
apoyo financiero.
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Abstract:
El aceite de oliva virgen se obtiene directamente del fruto del olivo utilizando unicamente
procedimientos mecanicos. Debido a las condiciones técnicas particulares a mantener
durante este proceso de obtencion, este aceite es mas caro que otros aceites vegetales
comestibles. Por ello, es candidato a sufrir adulteraciones con aceites de menor calidad,
con el fin de reducir costes y aumentar el beneficio econémico.
El proceso analitico aplicado en este estudio se basa en el uso de la metodologia
analitica de huellas instrumentales, junto con herramientas de aprendizaje automatico. En
primer lugar, se obtuvo la fraccién metil-transesterificada de distintos aceites vegetales
(aceite de oliva virgen, orujo de oliva y girasol refinado), asi como de mezclas de aceite
de oliva virgen extra con los otros aceites vegetales, Seguidamente se adquirieron los
cromatogramas HPLC-CAD en modalidad de fase normal. Tras ello, se procesaron las
sefiales cromatograficas, que fueron sometidas a un proceso de agnostizacion
instrumental para obtener las correspondientes huellas cromatograficas. Se aplicaron
diferentes métodos de aprendizaje con objeto de desarrollar modelos multivariables,
capaces de discriminar aceites de oliva de otros aceites vegetales. Entre los métodos de
aprendizaje se encuentran el analisis de componentes principales (PCA), el analisis
discriminante mediante regresion parcial por minimos cuadrados (PLS-DA) y el sistema
de aprendizaje automatico mediante vectores soporte (SVM). Los resultados demostraron
que la metodologia de huellas instrumentales junto con métodos de aprendizaje
automatico es una estrategia rapida y fiable para la autentificacion inequivoca del aceite
de oliva virgen.
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Abstract:

La comparabilidad de senales cromatograficas y la construccién de bases de datos
universales de cromatogramas se ven obstaculizadas por la dependencia de estas
sefales respecto al instrumento utilizado (marca y modelo), al laboratorio en el que se
generan (operador) y al momento especifico de su adquisicion (estado particular de
mantenimiento). Esta situaciéon complica la comparacién de cromatogramas obtenidos a
partir de una misma muestra, ya que pueden surgir diferencias notables entre ellos. Una
posible solucién consistiria en estandarizar dichas senales, haciéndolas independientes
tanto del equipo como de su estado operativo. Esta comunicacion presenta una
propuesta enfocada en la cromatografia de gases, y en concreto en el método ISO/TS
22115, con el fin de desarrollar una estrategia comun (agnostizacién) y de aplicacion
genérica que permitiria desarrollar la primera base de datos global de huellas
instrumentales cromatograficas de aceite de oliva. Con el objetivo de reducir la influencia
del cromatografo en los resultados, se plantea el empleo de estdndares quimicos
compuestos por: (i) un patrén interno, y (ii) una mezcla patron externa. El patréon interno
es empleado para normalizar las intensidades adquiridas (eje Y) y el patrén externo para
normalizar los tiempos de retencién (eje X) mediante una transferencia a un dominio de
indices normalizados de retencidon. Como ejemplo practico, las huellas instrumentales
agnostizadas de aceite de oliva fueron empleadas para generar un modelo multivariable
que permita discriminar entre aceites de oliva virgen y otros aceites vegetales, usando
para ello métodos de aprendizaje automatico.
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Abstract:

Desde la aprobacion por parte de la Comision Europea en 2021 de la comercializacién de
Tenebrio molitor para consumo humano las publicaciones con esta tematica han
aumentado en gran medida. La explotacién de este insecto presenta numerosas ventajas
ambientales e incluso nutricionales, como fuente de proteinas de alta calidad, que
justifican el creciente interés en su investigacion. Ademas, en el marco de la economia
circular, son capaces de alimentarse de gran variedad de sustratos, permitiendo el uso de
muchos subproductos del sector agroalimentario. Sin embargo, el consumidor actual
aprecia no solo la calidad nutricional y el respeto al medio ambiente, sino también la
calidad sensorial, en la que el aroma, determinado por los compuestos volatiles del
producto, desempefia un papel destacado. Asi, el presente trabajo explora el uso de
subproductos agroalimentarios, en concreto alperujo estabilizado (ALP), sustrato agotado
de crecimiento de setas (Pleorotus ostreatus) (SAP) y triturado de hoja de olivo (OLF) en
diferentes porcentajes (20-100 %) como sustratos alimentarios alternativo para T. molitor.
El objetivo del estudio fue conocer los efectos del uso de cada subproducto en el perfil
volatil de la harina y aceite obtenido del procesado de las larvas del insecto. Para ello, los
compuestos volatiles fueron extraidos con Microextraccion en Fase Sélida (SPME) y
analizados por GC-MS. Los resultados mostraron que la alimentacion de T. molitor
influencié significativamente en el perfil volatil de la grasa y la harina del insecto,
destacando la alta presencia de pirazinas debido al proceso de elaboracion de los
productos.
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Abstract:
La produccion de alimentos, principalmente la carne animal, desempefa un papel
fundamental en la generacién de gases de efecto invernadero (GEl), a la vez que aporta
solo el 37% de la ingesta total de proteinas y el 18% del total de calorias, por lo tanto, es
necesario explorar fuentes alternativas de proteinas, como por ejemplo, el empleo de
insectos. En este sentido, la larva de Tenebrio molitor es, ademas, capaz de alimentarse
con diversos sustratos, lo cual hace muy interesante tener técnicas que pongan de
manifiesto la alimentacion recibida, con fines de autenticacion y procedencia futuras. En
este sentido, el empleo de técnicas espectroscépicas se presenta como una herramienta
que ha demostrado ser de gran utilidad en la identificacién y clasificacion de alimentos
para verificacion de su identidad. De esta manera el objetivo de este trabajo fue la
busqueda de patrones que permitieran diferenciar triturados y harinas de T.molitor segun
la alimentacion recibida mediante el analisis por espectroscopia infrarrojo cercano (NIR) y
medio (MIR). Para ello, se utilizd alperujo estabilizado (ALP), sustrato agotado de
Pleorotus ostreatus (POS) y triturado de hoja de olivo (OLF) mezclados con salvado de
trigo (dieta control), en diferentes porcentajes (20-100%). Los resultados mostraron
espectros distintos segun el subproducto agrondmico ingerido por el insecto,
observandose con mayor claridad en los triturados que en las harinas. Esto puso de
manifiesto que las moléculas clave para su clasificacién estaban mas presentes en la
fraccidn grasa del producto.
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Abstract:
El afinado de vinos tintos es una etapa crucial para eliminar componentes no deseados y
que pueden afectar negativamente a su calidad. Las estrategias seguidas en los ultimos
afos han derivado en el uso de agentes afinantes vegetales. Entre estos, el uso de
afinantes procedentes de partes de la uva, aparece como alternativa razonable para
evitar posibles problemas de alergenicidad que pueden dar otras proteinas vegetales y de
esta forma promover una estrategia de economia circular. En este trabajo, agentes
afinantes de pared celular obtenida de orujos de diferentes variedades de uva blanca
(Pedro Ximénez, Moscatel y Zalema) han sido utilizados para el afinado de un vino tinto.
Tanto los agentes afinantes como los posos obtenidos tras el afinado han sido medidos
mediante espectroscopia de infrarrojo medio por transformada de Fourier y reflectancia
total atenuada (ATR-FTIR). Los espectros obtenidos han sido pretratados con diferentes
tratamientos espectrales y estudiados mediante andlisis de componentes principales
(PCA). Como resultado se han encontrado diferencias entre las diferentes muestras
analizadas, asi como las bandas espectrales causantes de estas diferencias. Por ultimo,
las evidencias encontradas se han utilizado para explicar las diferencias en los procesos
de afinado realizados con cada pared celular.
Agradecimientos: Financiado por la Junta de Andalucia [ProyExcel 00602] y el
Ministerio de Ciencia y Tecnologia de Espana [PID 2021-1271260B-C22]. Estancia
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Abstract:
El empleo de nanoclusteres metalicos (MeNCs) luminiscentes sintetizados utilizando
oligonucleétidos como plantillas ofrece una plataforma versatil para la determinacion de
compuestos xenobidticos en matrices ambientales y agroalimentarias. Gracias a su
capacidad para formar estructuras macromoleculares, los oligonucleétidos se han
utilizado en este trabajo de investigacion para favorecer la nucleacion de iones Ag* y asi
propiciar la formacion de OLG-AgNCs. Estos nanomateriales tienen capacidad
luminiscente, adquiriendo propiedades 6&pticas unicas. La luminiscencia de los
OLG-AgNCs puede ser modulada durante el proceso de sintesis modificando distintas
variables en el proceso de sintesis, como puede ser la longitud de la cadena de
oligonucledtidos o las bases nitrogenadas que forman parte de esta. La modificaciéon de
secuencias de oligonucledtidos o la funcionalizacién superficial de los OLG-AgNCs
también favorece la interaccion para su reconocimiento selectivo con diferentes grupos
de compuestos xenobioticos cuya deteccion es fundamental por su impacto sobre la
salud humana y el medio ambiente. En este estudio se han estudiado las interacciones
de OLG-AgNCs con antibidticos de diferentes familias, como tetraciclinas,
fluoroquinolonas y aminoglucésidos, asi como derivados tidlicos. Las técnicas
espectroscopicas aplicadas a estos sistemas permiten evaluar cambios en la intensidad
de la emision luminiscente, asi como en la relacién ratiométrica de las longitudes de onda
de los OLG-AgNCs y la presencia de los contaminantes objetivo, lo que posibilita su
cuantificaciéon. Esta estrategia ofrece ventajas significativas en comparacion con métodos
tradicionales, destacando por su sensibilidad, selectividad y potencial de miniaturizacion,
lo que la posiciona como una herramienta prometedora para la monitorizacion en analisis
medioambiental.
Agradecimientos: Financiacion: Este trabajo ha sido financiado por la submodalidad 2.6
"UCOProyecta", del Plan Propio de Investigacion "Enrique Aguilar Benitez de Lugo" 2024
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Las opiniones y puntos de vista expresados son exclusivamente de los autores y no
reflejan necesariamente los de la Unién Europea ni de la Comisién Europea.
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Abstract:
Acetogenins are bioactive compounds derived from C-18 fatty acids, naturally found in
avocado tissues such as peel, pulp, seeds, and leaves. Known for their defensive role
against herbivores and fungi, they also exhibit antimicrobial effects, including inhibition of
bacterial spore germination and listericidal activity. These characteristics have sparked
interest in their use as natural food preservatives, supporting clean label and sustainability
initiatives. This study focused on optimizing acetogenin extraction, chromatographic
separation and detection conditions, evaluating their tissue distribution across cultivars,
and assessing content variation during fruit ripening. Samples from Bacon, Fuerte, and
Hass avocados were analyzed using LC-IMS-MS. In total, 180 samples were processed
at four ripening stages, with five replicates per tissue and variety (each replicate
comprising six fruits). Various solvents and cycles were tested for improved extraction.
The most effective protocol involved a single methanol-based solid-liquid cycle without
further clean-up. Chromatographic conditions, including column type, flow rate, and
temperature, were fine-tuned for optimal resolution. 21 acetogenins, including isomers,
and three fatty acid derivatives were tentatively identified. Experimental collision cross
section (CCS) values for these metabolites were reported for the first time, supporting
improved annotation accuracy in future studies. Quantitative results showed distinct
varietal and tissue-specific profiles. AcO-avocadene was predominant in Bacon seeds,
while Fuerte and Hass seeds were richer in persenone B. In both the peel and pulp,
dominant compounds varied by cultivar. PCA suggested acetogenins could serve as
varietal markers. This work advances analytical strategies for acetogenins and supports
their potential in the valorization of avocado by-products.
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Abstract:
Spain leads avocado production in Europe, with Andalusia as the main growing area. In
response to rising market demand and climate-related shifts, cultivation has expanded to
new regions, including Valencia, the northern Atlantic coast (Galicia and Asturias), and
southern Portugal. This geographical diversification introduces new environmental
variables that may influence fruit quality and composition. Therefore, this study aimed to
characterize the metabolic profiles of Hass avocados from different Iberian regions and
explore the potential of ion mobility spectrometry (IMS) within non-targeted metabolomics
for geographic origin tracing. A total of 480 Hass avocados were collected from eight
different regions across the Iberian Peninsula. Using UHPLC-TimsTOF MS/MS, over 100
primary and secondary metabolites were tentatively identified in the mesocarp, with
phenolic compounds representing the most abundant class. IMS enabled the resolution of
isomeric species and supported the development of a preliminary experimental database
with Collision Cross Section (CCS) values for avocado metabolites. PCA revealed
clustering trends broadly associated with geographical proximity, while two-class
OPLS-DA models helped define origin-specific metabolic fingerprints. Notably, avocados
from northern regions (Galicia and Asturias) showed relatively similar profiles, whereas
those from southern and eastern areas (Malaga, Cadiz, Granada, Algarve, and Valencia)
exhibited more diverse and distinct metabolic signatures. These findings provide new
insights into how edaphoclimatic factors shape avocado composition. They have
important implications for the avocado industry, potentially guiding improved agricultural
and post-harvest practices. Additionally, this knowledge could support the promotion of
Spanish avocados in the market, enhancing authenticity and consumer trust.
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Abstract:
El cacao en polvo es una fuente natural de compuestos bioactivos con propiedades
antioxidantes y estimulantes, entre los que destacan la cafeina y la teobromina. En este
trabajo se ha estudiado la biodisponibilidad de estos compuestos tras un proceso de
digestién humana simulada in vitro, siguiendo el protocolo INFOGEST 2.0, como paso
clave en la evaluacion de su potencial funcional.
Inicialmente se desarrollé y optimizé un método de extraccion por ultrasonidos (USE)
mediante un disefio Box-Behnken (BBD-RSM), considerando cuatro variables:
concentracién de etanol, temperatura, amplitud y ciclo. Las condiciones o&ptimas
obtenidas fueron 0.5 g de cacao en polvo con 20 mL de EtOH al 68%, a 50.1°C, con una
amplitud del 36%, ciclo de 0.3 s durante 10 minutos. Bajo estas condiciones, el método
mostré buena repetibilidad y precision intermedia (C.V. < 5%). Posteriormente, se aplico
este método a seis muestras comerciales de cacao desgrasado en polvo, seleccionando
tres con mayor contenido en metilxantinas para su evaluacion digestiva. Se llevo a cabo
una digestion simulada en tres fases (oral, gastrica e intestinal) y los extractos obtenidos
en cada etapa fueron analizados. Las concentraciones de metilxantinas se compararon
con los valores iniciales para estimar la biodisponibilidad, obteniéndose valores entre el
46 % y el 70 % segun la muestra. Estos resultados reflejan una variabilidad significativa
en la estabilidad de los compuestos segun el producto comercial y sugieren que ciertos
ingredientes o formulaciones podrian favorecer su disponibilidad intestinal, abriendo
nuevas perspectivas en el disefio de alimentos funcionales derivados del cacao.
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Abstract:
Avocado is appreciated worldwide for its nutritional benefits, but meeting increasing
demand often requires prolonged cold storage during import, which can affect its quality.
As a climacteric fruit, avocado ripen after harvest, with non-structural carbohydrates
playing a key role in this process. However, the associated biochemical mechanisms
remain unclear. This study aimed to evaluate the impact of cold storage and prolonged
on-tree maturation on the non-structural carbohydrate profile of ripe Hass avocados.
Approximately 125 fruits were harvested and stored under refrigerated conditions
simulating commercial logistics. Every 10 days, some fruits were left to ripen at room
temperature. Simultaneously, fresh avocados harvested after extended on-tree maturation
were collected at the same intervals and ripened similarly. Five time points were
assessed, with five biological replicates each, totalling 50 samples (five fruits per
replicate). Samples underwent ultrasound-assisted extraction (EtOH:H-O, 60:40, v/v) and
were analysed by HILIC-MS. The results showed that seven-carbon sugars, such as
perseitol and D-mannoheptulose, increased progressively during cold storage. In contrast,
six-carbon sugars —glucose, fructose, and sucrose— were more abundant in avocados
that remained longer on the tree. Notably, perseitol remained stable in these fruits but
increased during cold storage, while D-mannoheptulose showed a temporary increase
before decreasing in the on-tree maturation group. PCA revealed a clear separation
between treatments, corroborating compositional differences. These results provide new
insights into sugar metabolism in avocado and highlight how handling practices influence
pulp composition. This knowledge is key to optimise postharvest management, improve
quality and promote sustainability along the avocado supply chain.
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Abstract:
The global avocado market is dominated by the Hass variety due to its excellent
organoleptic quality, transport resistance, extended postharvest life, and visible ripening
through skin colour changes. However, many less-studied varieties could offer promising
commercial, agronomic and nutritional alternatives. Before market introduction, it is
essential to determine how these varieties align with or differ from Hass in composition.
This study assessed the compositional profiles of 32 avocado varieties, which were
grouped into four categories based on their genetic origin: Hass mutations, Hass
descendants, non-related varieties, and those of unknown pedigree. Untargeted
metabolomics was applied to analyze methanolic extracts from mesocarp samples using
an advanced UHPLC-TimsTOF MS/MS platform incorporating ion mobility spectrometry
(IMS). This approach enhanced isomer resolution and improved annotation confidence by
integrating collision cross section (CCS) values as an additional descriptor, allowing
comparison against in-house and public databases as well as in silico predicted values.
Over 100 metabolites were tentatively identified, with phenolic compounds, fatty acids,
and flavonoids among the most prominent classes detected. PCA revealed clustering
patterns related to genetic origin: Hass mutations formed a compact and well-defined
group, clearly separated from the rest. Non-related varieties appeared widely dispersed
across the score plot, reflecting their high compositional diversity. Varieties of unknown
pedigree showed a scattered distribution, with several overlapping with the group of Hass
descendants, which were moderately clustered. Overall, this knowledge can guide the
selection and introduction of new avocado varieties that meet existing trade standards,
while preserving the identity and quality of the product.
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Abstract:
Se ha estudiado la composicion volatil y fendlica de duelas de maderas de barricas de
16.7 L de capacidad, de tres tipos distintos de roble (Quercus alba, Quercus petraea y
Quercus pirenaica), y castano, tostado medio, y que previo a contener el vinagre, fueron
envinadas con vino oloroso. Como testigo se utilizaron barricas no envinadas. El objetivo
buscado ha sido establecer diferencias entre la composicion fendlica y volatil de las
maderas empleadas para envejecer vinagre de jerez atendiendo a dos factores: origen
botanico y el envinado previo de la madera, tras optimizacién del proceso extractivo. Las
condiciones optimizadas de la extraccion por ultrasonidos fueron: 5 gramos de muestra
en 25 mL de disolucion hidroalcohdlica al 75%, durante 25 minutos a 70°C. El analisis de
la composicion en compuestos volatiles se realizé mediante cromatografia de gases con
desorcion térmica directa y deteccion por espectrometria de masas (DTD-GC-MS) y por
SBSE-GC-MS, y el analisis de la composicién fendlica por UPLC. La componente fendlica
tras el envinado mostraba una disminucion de su concentracion en todas las maderas
estudiadas. La fraccion volatil también mostraba una disminucion de la concentracion en
aquellos compuestos procedentes de la madera (furfural), mientras que otros compuestos
podrian aumentar su concentracion o incluso aparecer en las maderas envinadas
(caprato de etilo, acetato de etilo). Estos resultados mostraron que las maderas
envinadas cambian su composicion, cediendo unos compuestos al vino del envinado, y
tomando otros que pueden llegar a transferir a la bebida que posteriormente envejezca
en ella.
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Abstract:

La espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) es una técnica eficaz
para monitorizar los cambios quimicos en aceites comestibles a lo largo de su vida util.
Este estudio propone tres estrategias analiticas basadas en la combinacién de accesorios
FTIR con distintos procedimientos de incubacion para evaluar el progreso de la
degradacién de aceites virgenes de oliva y aguacate bajo condiciones de temperatura
moderada (35 °C) y exposicion a la luz (17000 lux). Ademas, varios estandares lipidicos
se usaron como modelos moleculares, y se sometieron a las mismas condiciones de
incubacion que los aceites vegetales. Mientras el analisis convencional ATR-FTIR reveld
solo cambios espectrales menores, las estrategias integradas en el
dispositivo—ATR-FTIR con control de temperatura y mesh cell-FTIR—permitieron una
adquisicion espectral continua informando sobre la susceptibilidad del aceite a la
degradacién. La aplicacion conjunta de ambas estrategias ofrecié una vision integral de
los cambios quimicos. La técnica ATR-FTIR detecté cambios en las bandas asociadas a
triglicéridos, mientras que mesh cell-FTIR por absorciones relacionadas con la oxidacion.
Destacaron las bandas asignadas a hidroperéxidos, acidos grasos libres y dobles enlaces
cis, con las mayores pendientes de formacion. La trioleina mostré6 menos cambios
espectrales en comparacion con los aceites, observandose valores de pendientes en los
acidos grasos libres 16 veces mas bajos. Estos hallazgos resaltan la influencia de los
compuestos menores en el comportamiento espectral de los aceites expuestos a luz y
calor moderado debido a la influencia de la matriz, mas compleja, en el desarrollo del
proceso oxidativo.
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Abstract:
La voltamperometria ciclica es una técnica electroquimica que se ha empleado con éxito
para la evaluacion de las propiedades antioxidantes de diferentes matrices y en estudios
de caracterizacion. El caracter antioxidante del zumo de naranja se debe principalmente a
su contenido en vitamina C, carotenoides, flavonoides y otros compuestos fenolicos. Se
ha evaluado el potencial antioxidante de zumos de naranja procedentes de 22 variedades
mediante voltametria ciclica, asi como las propiedades electroquimicas de la hesperidina,
flavonoide mayoritario en naranja, y de la vitamina C. Se ha considerado la informacion
integral del voltamperograma, asi como los principales parametros electroquimicos. En
los voltamperogramas de los zumos se distinguen tres picos de oxidacién, el primero que
se produce aproximadamente a +0,28 V, seguido de un segundo pico alrededor de +0,43
V y un tercero a +0.73 V. El primero podria estar relacionado con la oxidacion del acido
ascorbico, mientras que los dos picos posteriores podrian ser atribuidos a procesos de
oxidacion relacionados con la hesperidina y la naringina. Los zumos de naranja presentan
un comportamiento electroquimico anddico significativamente diferente (p<0,05) en
funciéon de la variedad, observandose esta diferencia principalmente en el rango de
potenciales comprendido entre 0,32 y 0,45 V. La concentracién de fenoles totales, asi
como el contenido en vitamina C también es diferente significativamente (p<0,05) entre
variedades. El analisis de regresién mostré que los valores de IPal e IPal se
correlacionan positivamente con la concentracion de vitamina C.
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Abstract:
La industria agroalimentaria genera anualmente miles de toneladas de residuos, cuya
gestion sostenible representa uno de sus principales desafios. En este contexto,
adquieren relevancia los estudios orientados a la revalorizacion de subproductos, con el
objetivo de obtener compuestos y productos de alto valor afiadido para distintos sectores
de la industria, en linea con los principios de la economia circular. El mango de la
variedad Tommy Atkins (Mangifera indica), ampliamente cultivado a nivel mundial, genera
durante su procesamiento industrial una gran cantidad de subproductos que, por su alto
contenido en compuestos bioactivos, representan una oportunidad de aprovechamiento.
Entre ellos destacan la piel, el hueso y restos de pulpa, ricos en carotenoides,
compuestos fendlicos y vitamina C. En este estudio, se elaboraron cinco formulaciones
de cupcakes en las que se sustituydo un porcentaje de la harina de trigo por harinas
derivadas de dichos subproductos. La bioaccesibilidad de los cupcakes se evalud
mediante un modelo gastrointestinal estatico in vitro, siguiendo el protocolo INFOGEST
2.0. La bioaccesibilidad de los compuestos fendlicos se calculé como la relacion entre la
concentracién media de cada compuesto en las muestras elaboradas con harinas de
mango deshidratado y su concentracion en la digesta tras la simulacion gastrointestinal,
utilizando UHPLC-DAD para su cuantificacién. Los resultados mostraron que los acidos
fendlicos fueron los compuestos mas bioaccesibles, seguidos por la mangiferina, los
derivados galloilicos y los flavonoles, siendo mayor la bioaccesibilidad en los cupcakes
elaborados con harina de pulpa.
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Abstract:

Las semillas de uva se generan en la vinificacion como un subproducto que puede ser
revalorizado por su gran contenido en compuestos fendlicos con propiedades
antioxidantes. El objetivo de este trabajo es evaluar la relacién entre la composicion
fendlica de semillas de uva y su potencial antioxidante total medido mediante
voltamperometria ciclica. Las semillas procedentes de orujos de vinificacion se
clasificaron en 4 tipos, dependiendo del porcentaje de variedad tinta (Tempranillo) y
blanca (Airén): Tipo |, 100 % Tempranillo, Tipo Il, 90 % Tempranillo, Tipo Ill, 45 %
Tempranillo y 55 % Airén, y Tipo IV, 35 % Tempranillo y 65 % Airén. La metodologia de
extraccioén fendlica, determinacion fendlica (UHPLC-DAD) y determinacién del potencial
antioxidante total (voltamperometria ciclica) se realizé como se describe en trabajos
previos del grupo (Jara-Palacios et al., 2017, 2018 y 2020). A partir del voltamperograma
obtenido para cada medida se extrajeron los parametros electroquimicos (l,,, lpe, Epa Y
E.). Un analisis de regresion mostré que los parametros electroquimicos |I,,, y Q, estan
correlacionados positivamente con el contenido de fenoles totales, con la concentracién
de flavanoles y con dos flavonoles (rutina e isorhamnetina 3-O-glucésido). Las semillas
con mayor porcentaje de Tempranillo (100 y 90 %) presentaron menores valores de E, y
mayores valores de |, y Q,. Finalmente, un analisis discriminante permiti6 clasificar las
muestras de semillas entre tintas vs blanca-tintas, siendo los parametros electroquimicos
la2 Y Q2 y los principales compuestos fendlicos los que mayor peso tuvieron.

[1] M.J. Jara-Palacios, M.L. Escudero-Gilete, J.M. Hernandez-Hierro, F.J. Heredia, D. Hernanz, Talanta, 165, 2017,
211-215.

[2] M.J. Jara-Palacios, S. Gongalves, D. Hernanz, F.J. Heredia, A. Romano, Food Res. Int., 109, 2018, 433—-439.

[3] M.J. Jara-Palacios, S. Gongalves, F.J. Heredia, D. Hernanz, A. Romano, Antioxidants, 9, 2020, 675.
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Abstract:
La autenticacion del origen y categoria de los vinos tintos es fundamental para garantizar
la calidad, combatir el fraude y reforzar la trazabilidad en el sector vitivinicola. En este
trabajo se explora el potencial de una herramienta portatil innovadora que integra
espectroscopia UV-Vis con algoritmos de inteligencia artificial para la clasificaciéon de
vinos tintos espafioles segun criterios como su Denominacion de Origen Protegida
(DOP), variedad de uva, afnada o tipo de envejecimiento, entre otras. Se analizaron 60
muestras comerciales representativas de ocho DOPs: Bierzo, Cigales, Jumilla, Leon,
Priorat, Ribera del Duero, Rioja y La Mancha. Los espectros UV-Vis obtenidos a partir de
vinos diluidos fueron procesados mediante técnicas quimiométricas integradas en el
propio prototipo. Los primeros modelos han mostrado una capacidad de discriminacion
prometedora, especialmente en la diferenciacion de vinos de distintas DOPs, como, por
ejemplo, en la clasificacién entre muestras de las DOPs Rioja y Ribera del Duero,
evidenciando el potencial de esta tecnologia. La herramienta destaca ademas por su
rapidez, portabilidad y caracter no destructivo, lo que la convierte en una alternativa
atractiva a los métodos analiticos convencionales. Este estudio constituye una primera
aproximacion experimental que demuestra la viabilidad del enfoque espectroscopico
portatil en vitivinicultura, y abre nuevas perspectivas para su aplicacion futura en tareas
de autenticacion y control de calidad.
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Abstract:

El consumo de setas ha aumentado en paises donde no estaban tan integrados en la
dieta, como es el caso de Espafa, debido a sus numerosas propiedades terapéuticas,
como la regulacién de diversos procesos bioldgicos o la reduccion de la probabilidad de
padecer enfermedades como el cancer o la enfermedad de Alzheimer. Este estudio
aborda la cuantificacion de ftriptéfano, un aminoacido esencial y precursor de
neurotransmisores como serotonina y melatonina, en hongos silvestres del género
Lactarius y Boletus. Dado que el estudio previo sobre el contenido de triptéfano en setas
es limitado, en este trabajo se ha desarrollado y optimizado un método de extraccion
ecologico mediante ultrasonidos (UAE) para la recuperacion eficiente del compuesto. La
cuantificacion se realiz6 mediante UHPLC-DAD-FLR, permitiendo determinar
concentraciones que oscilan entre 0,042 mg/g y 0,742 mg/g en 26 muestras analizadas.
Se evalué ademas la actividad antioxidante mediante los ensayos DPPH y ABTS, con
resultados que variaron de 17,7% a 71,6% y de 7,2% a 24,9%, respectivamente, asi
como la inhibicion de la acetilcolinesterasa (AChE), con porcentajes que alcanzaron hasta
49,8%. El andlisis de cluster jerarquico reveld correlaciones significativas entre la
concentracién de ftriptéfano, la especie de seta, su localizacion geografica y las
propiedades de los extractos. Esto resalta la importancia del triptéfano en los beneficios
fisioldgicos de estos hongos y su potencial como fuente de compuestos bioactivos.
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Abstract:
Las setas del género Morchella son setas comestibles de elevado valor gastronémico y
comercial, consideradas un lujo de muy dificil obtencién. Tras el pasado incendio de
Sierra Bermeja en 2021, hubo una fructificacién explosiva de las mismas, despertando el
interés de muchos micdologos especializados. No obstante, el fuego es capaz de alterar
las propiedades del suelo y, por tanto, afectar a la composicién mineral de las setas
crecidas en este lugar, las cuales pueden acumular metales esenciales y toxicos del
medio que posteriormente se introducen en el cuerpo al consumirlas. En el presente
trabajo, se determiné el contenido de nueve metales esenciales y no esenciales (hierro,
magnesio, potasio, calcio, aluminio, cobre, cinc, cromo y niquel) presentes en doce
muestras de Morchella, y sus respectivos suelos de fructificacion, recogidas en zonas
afectadas por el incendio y otras localizaciones no afectadas. Las muestras fueron
digeridas mediante el método previamente optimizado de digestion acida asistida por
microondas y se determind el contenido metalico mediante FAAS, ICP_OES e ICP_MS.
Los resultados obtenidos han demostrado que las muestras de la zona quemada de
Sierra Bermeja presentan niveles de Fe, Mg, Al, Cr y Ni considerablemente superiores a
las muestras de otras localizaciones, mientras que el contenido de Ca, K, Cu y Zn no
varié. La ingesta diaria estimada de metales (EDIM) e indice de riesgo para la salud (HRI)
concluyen que las Morchella de Sierra Bermeja superan los niveles seguros de Fe, Al, Cr
y Ni, por lo que no se deberian comercializar ni consumir.
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Abstract:
El valor superior del aceite de oliva frente a otros aceites vegetales ha provocado que su
adulteracion resulte econdmicamente viable. Tal practica esta expresamente prohibida
por la legislacion espariola, lo que ha generado una creciente necesidad por el desarrollo
de soluciones eficaces para asegurar la calidad del aceite de oliva. Actualmente, los
métodos empleados para verificar la pureza, autenticidad y calidad de aceites de oliva
requieren la determinacién de mas de 50 parametros distintos, lo que conlleva un elevado
consumo de disolventes, reactivos quimicos y tiempo. Por lo tanto, el desarrollo de
métodos optimizados seria ideal para cumplir tanto con los objetivos que propone la
Quimica Analitica Verde (GAC) y el Pacto Verde Europeo. La metodologia empleada se
basa en la transesterificacion de aceites vegetales, seguida de la obtencion de su huella
instrumental (senal analitica inespecifica que contiene toda la informacién quimica de
interés de la muestra bajo estudio) mediante cromatografia liquida acoplada a detectores
de ultravioleta (UV) y de aerosol cargado (CAD). Adicionalmente, se ha desarrollado una
estrategia de estandarizacion de sefiales cromatograficas denominada agnostizacion, la
cual permite generar huellas instrumentales independientes del instrumento utilizado y del
momento en que se haya realizado el analisis. El resultado de la combinacién de huellas
instrumentales agnostizadas y herramientas propias de la inteligencia artificial ha sido el
desarrollo de métodos capaces de evaluar la pureza de aceites de oliva y detectar la
presencia de posibles adulteraciones de éste con aceites vegetales de menor calidad.
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Abstract:

Las setas han sido siempre valoradas por su sabor y versatilidad en la cocina, pero
también por sus beneficios nutricionales y medicinales. En concreto las setas comestibles
del género Morchella son de elevado valor gastronémico y comercial, que se han utilizado
como medicina tradicional en China desde hace miles de afios. Presentan numerosas
aplicaciones terapéuticas, destacando por sus propiedades antibacterianas,
antioxidantes, antiinflamatorias y antidiabéticas entre otras. Estas propiedades se deben
a su preciado perfil nutricional y a la presencia de compuestos bioactivos como el
triptéfano, implicado en procesos bioldgicos como la neurotransmision y la capacidad
antioxidante. Por lo tanto, se ha determinado la concentracion de triptéfano en doce
muestras de Morchella recolectadas en diferentes localizaciones geograficas de
Andalucia. La extraccidon del triptéfano se realiz6 mediante extraccion asistida por
ultrasonidos (UAE) optimizada con un disefio Box-Behnken (BBD). La cuantificacion de la
concentracién de triptéfano se realizd mediante cromatografia liquida de ultra alta
resolucion (UHPLC), obteniéndose valores elevados de este aminoacido esencial.

Por otro lado, se ha evaluado la capacidad antioxidante "in vitro" de los extractos de
Morchella mediante los métodos espectrofotométricos de DPPH y ABTS, demostrando
buenos resultados de capacidad antioxidante. También se evalué la actividad inhibidora
de la enzima acetilcolinesterasa, obteniéndose de nuevo valores elevados de inhibicion.
Por otro lado, se ha estudiado la actividad antioxidante “in vivo” del extracto de Morchella
frente al estrés provocado por hiperglucemia en un modelo celular de fibroblastos
humanos, con el fin de comprobar el potencial beneficioso de dichas setas a nivel celular.
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Abstract:
Salicornia spp. es una planta haldfita con potencial funcional y nutracéutico. El objetivo
del presente estudio fue caracterizar su composicion fendlica, actividad antioxidante y
perfil mineral utilizando técnicas analiticas avanzadas. Se determinaron un total de 15,18
+ 0,87 mg equivalentes de acido galico (EAG)/g muestra seca mediante Folin-Ciocalteu.
La actividad antioxidante fue elevada, con valores de 22,24 + 1,01, 26,95 + 1,79y 38,73
3,22 mg de equivalente de Trolox/g muestra para DPPH, ABTS y FRAP, respectivamente.
El analisis por HPLC-ESI-TOF-MS identificé un total de 28 compuestos fendlicos de los
cuales 8 se describen por primera vez en Salicornia. Entre ellos destacan cinco derivados
de flavonoides, un derivado de acido fendlico, y un lignan glicésido. La cuantificacion
reveld un contenido fendlico total de 8,68 + 0,35 mg/g muestra seca siendo el 84%
derivados de acidos fendlicos, mayormente derivados de acido cafeoilquinico. Ademas, el
contenido mineral se analizé mediante ICP-MS revelando como elementos mayoritarios el
sodio (104 mg/g muestra) y el potasio (7,81 mg/g), seguidos por el fosforo (2,7 mg/g) y el
calcio (2,1 mg/g). Los resultados respaldan el uso de Salicornia como fuente de
antioxidantes y minerales con aplicaciones potenciales en la industria alimentaria y
nutracéutica.
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Abstract:

La carambola (Averrhoa carambola) es una fruta tropical valorada por su sabor y
potencial antioxidante, aunque su perfil fitoquimico aun esta poco explorado. En este
estudio, se realizé por primera vez una caracterizacion exhaustiva de los compuestos
fendlicos tanto libres como hidrolizables presentes en esta fruta, utilizando cromatografia
liquida acoplada a espectrometria de masas de alta resolucion (HPLC-ESI-qTOF-MS). Se
identificaron un total de 42 compuestos fendlicos libres, incluyendo tres que se describen
por primera vez en carambola. Ademas, se identificaron 21 compuestos fendlicos
hidrolizables, de los cuales 12 no habian sido previamente determinados en esta matriz.
Entre los nuevos compuestos destacan diversos derivados de kaempferol, lo que refuerza
el potencial antioxidante de la fruta. El contenido total de compuestos fendlicos fue de 3,7
mg/g de fruta seca para la fraccion libre y 1,37 mg/g para la fraccion hidrolizable. Dentro
de la fraccién libre, los carambolasidos (dihydrochalcone C-glucésidos) representaron el
87% del contenido fendlico. Por otro lado, el analisis por HPLC-FLD revelé una presencia
significativa de procianidinas, con un contenido de 3,03 mg/g de flavan-3-oles, siendo el
60% catequina / epicatequina. Estos resultados revelan que la carambola posee una
composicion fendlica mas compleja de lo previamente documentado, con una abundancia
notable de compuestos bioactivos como carambolasidos, kaempferol y flavan-3-oles. Esta
rigueza fitoquimica respalda su potencial como fruta funcional con aplicaciones
nutracéuticas y antioxidantes.
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Abstract:
La miel es un producto natural considerado puro, al que no se le puede anadir ni retirar
ninguna sustancia, por lo que su calidad depende fundamentalmente de su origen
boténico y geografico. La creacion de Denominaciones de Origen Protegidas (DOP) y la
creciente demanda de mieles de alta calidad han elevado su precio en comparacion con
otros edulcorantes comunmente utilizados, lo que la convierte en un producto
especialmente vulnerable a la adulteracion. Actualmente, el control del fraude en la miel
constituye un desafio a nivel de la Unién Europea. El ultimo informe elaborado en
colaboracién con la Oficina Europea de Lucha contra el Fraude revel6 que el 85 % de las
empresas importadoras presentaron algun resultado positivo en adulteracién. Esta
practica ilegal no solo supone un fraude econdmico y un engano al consumidor, sino que
también pone en riesgo la sostenibilidad de la apicultura y la seguridad alimentaria. Por
esta razon, se requieren métodos analiticos rapidos, robustos, automatizables y no
destructivos que permitan verificar la autenticidad de las mieles, protegiendo tanto al
consumidor como a los productores frente a la competencia desleal. El presente trabajo
evalla el potencial de la espectroscopia de infrarrojo cercano (NIRS), en combinacion
con algoritmos de aprendizaje automatico, para desarrollar modelos predictivos capaces
de clasificar automaticamente mieles de distinto origen botanico. En este estudio se han
analizado principalmente muestras de mieles de los tipos milflores, girasol, azahar y
cantueso. Entre los modelos empleados se encuentran las maquinas de vectores de
soporte con funcion de base radial (SVM-RBF), los modelos de bosque aleatorio (RF) y el
analisis discriminante lineal (LDA), alcanzando clasificaciones correctas superiores al
70 % en la autentificacion del origen botanico de las muestras.
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Abstract:
El envejecimiento es crucial en la produccion de whisky, donde el tipo de barrica y el
método de envejecimiento definen las caracteristicas finales del producto.
Tradicionalmente, el whisky se envejece de forma estatica, manteniendo el aguardiente
de malta en barricas sin movimiento durante un tiempo determinado. Por otro lado, el
envejecimiento dinamico, como el sistema de Solera y Criaderas del Brandy de Jerez,
implica la transferencia periddica del destilado entre barricas, promoviendo una mezcla y
maduracion mas uniformes. Este trabajo se centra en la caracterizacion fisicoquimica de
aguardientes de malta envejecidos tanto de forma estatica (en barricas Sherry Cask®,
tipico del whisky) como dinamica. Un aspecto clave es evaluar si el envejecimiento
dinamico se alinea con la normativa europea, que dictamina la edad de un whisky
mezclado por su componente mas joven, o si se aproxima mas a la edad promedio de los
componentes. Nuestro objetivo es determinar las caracteristicas de estos destilados y
como los parametros fisicoquimicos se relacionan con la edad media. Utilizando
herramientas quimiométricas modelos de clasificacion, para diferenciar los destilados
segun su edad real o media y comprobar si son convergentes y modelos de regresion
para comparar los parametros fisicoquimicos analizados con los diferentes niveles de
vejez. Estos modelos seran herramientas valiosas para la industria y el control de calidad,
permitiendo una mejor comprension de los procesos de envejecimiento y sus efectos en
el producto final.
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Abstract:
El pH es un parametro quimico relevante en el ambito agroalimentario, ya que influye en
la calidad del producto, el crecimiento microbiano y diversos procesos industriales. Esto
ha motivado el desarrollo de métodos alternativos para su determinacion, que sean
econdmicos, precisos y viables para medidas in situ. Las técnicas electroquimicas, como
la potenciometria, ofrecen ventajas en este sentido, aunque los pH-metros
convencionales presentan limitaciones para su uso fuera del laboratorio. En este trabajo
se desarroll6 un sensor potenciométrico miniaturizado, basado en electrodos de
Sonogel-Carbono  modificados  con  polianilina,  poli(3,4-etilendioxitiofeno) vy
poli(4-estirensulfonato de sodio). La modificacion se realizé mediante la aplicacion de
voltajes sinusoidales. Se llevaron a cabo calibraciones con disoluciones patron en el
rango de pH 2-12 para distintas configuraciones, asi como estudios de repetibilidad,
reproducibilidad y reversibilidad. Ademas, se evalud la selectividad del sensor frente a
interferentes comunes en muestras agroalimentarias, como iones inorganicos y
compuestos organicos. Los resultados indicaron una alta sensibilidad y selectividad hacia
protones en el rango de concentraciones evaluado. Finalmente, el sensor se aplicé a la
determinacion de pH en muestras reales como zumo de naranja, limén y batido de fresa,
confirmando su utilidad para medidas directas en matrices complejas. Los resultados
validan el potencial de este sensor como una herramienta portatil, precisa y eficaz para la
monitorizacién de pH en el sector agroalimentario.
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Abstract:
El aceite de oliva es un producto emblematico de la dieta mediterranea que ha ganado
popularidad mundial en las ultimas décadas debido a su valor nutricional, beneficios para
la salud, sabor distintivo y cualidades sensoriales. Estas propiedades se atribuyen a su
alta proporcion de acidos grasos insaturados y a sus compuestos fendlicos con
propiedades antioxidantes. En este trabajo, se propone un método electroanalitico para
determinar la capacidad antioxidante en aceites de oliva virgen al alcance del
consumidor. El método consiste en una extraccion de la fase polar del aceite, seguida de
una evaluacion mediante voltamperometria diferencial de impulsos con un electrodo
Sonogel-Carbono, que permite determinar un indice electroquimico (IE) basado en la
relacion entre la corriente de pico anddica y el potencial de oxidacién. Los resultados de
los IE se comparan con los resultados obtenidos mediante métodos espectrofotométricos
que emplean los radicales ABTS y DPPH. Los analisis estadisticos muestran una alta
correlacion entre el IE y los métodos espectrofotométricos, con coeficientes de
correlacion de Pearson de 0,9662 para ABTS y 0,9319 para DPPH, indicando que el IE
es una herramienta rapida, sencilla, econémica y respetuosa con el medio ambiente para
evaluar la capacidad antioxidante del aceite de oliva. EI método propuesto ofrece una
alternativa eficiente frente a las técnicas tradicionales, facilitando su uso en el control de
calidad y en estudios de salud relacionados con el consumo de aceite de oliva.
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Abstract:
Los posos de café (Spent Coffee Grounds - SCGs) constituyen un residuo de gran
relevancia a nivel global, generado a partir del consumo de millones de toneladas de café
cada afo en todo el mundo. En un contexto de creciente interés por la reduccion del
desperdicio alimentario, los SCGs representan una valiosa oportunidad de revalorizacion
dada la abundancia de compuestos bioactivos presentes. No obstante, la elevada
complejidad de esta matriz requiere del uso de técnicas avanzadas de separacién para
una caracterizacion precisa. En este sentido, el presente trabajo propone el desarrollo de
un método en linea de cromatografia liquida bidimensional en fase reversa acoplada a
cromatografia de fluidos supercriticos y deteccion mediante espectrometria de masas de
alta resolucion (RPLC x SFC-HRMS) para el andlisis simultaneo de derivados de
esteroles y diterpenos en residuos de café. El acoplamiento en linea entre ambas
dimensiones se llevd a cabo mediante un prototipo de interfase desarrollada en el
laboratorio. Asimismo, se analizdé el extracto intacto de SCGs (sin saponificar ni
derivatizar) con el objetivo de evaluar de manera conjunta las fracciones libre vy
esterificada de estos compuestos lipidicos. El enfoque desarrollado permitié la resolucion
de varios compuestos isoméricos derivados de esteroles y diterpenoides, asi como el
analisis de diversos productos de oxidacion de esteroles. EI método propuesto demostré
un alto potencial para el analisis simultaneo de mudltiples clases lipidicas en SCGs,
abriendo nuevas vias para su revalorizacién, especialmente en aplicaciones con
importancia en el ambito de la salud.
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Abstract:
The authentication of honey based on botanical origin is key to ensuring traceability,
protecting consumers, and avoiding commercial fraud. However, the variability introduced
by floral sources, environmental conditions, and processing makes this task complex. In
this study, an untargeted metabolomics approach was applied to classify and differentiate
honey types according to their botanical origin. A total of 40 commercial honey samples
(eucalyptus, rosemary, orange blossom, and multifloral) were analyzed using
ultra-high-performance liquid chromatography coupled with quadrupole-Orbitrap
high-resolution mass spectrometry (UHPLC-Q-OrbitraP_HRMS). The experimental
workflow included sample preparation, chromatographic separation, high-resolution
acquisition, and multivariate statistical analysis. Clear metabolomic differences were
observed across honey types. Principal component analysis (PCA) and hierarchical
clustering (HCA) revealed strong variability, especially among multifloral samples.
Supervised models based on orthogonal partial least squares discriminant analysis
(OPLS-DA) achieved excellent classification performance (R2Y = 0.929-0.981, Q2 =
0.868-0.952), allowing the identification of 15 key metabolite markers. Eucalyptus honey
showed higher levels of L-proline, N-(1-deoxy-1-fructosyl)phenylalanine, and
L-pyroglutamic acid, while rosemary honey was enriched in L-phenylalanine and raffinose.
Orange blossom honey exhibited an intermediate profile with lower Amadori compound
content. Multifloral honey was characterized by higher levels of trigonelline and fructosyl
amino acids. The application of UHPLC-Q-OrbitraP_HRMS fingerprinting combined with
chemometric tools provides a robust strategy for honey authentication and classification.
These findings contribute to better quality control and food fraud prevention by offering a
reliable method for botanical origin verification.
Agradecimientos: This research was funded by “PPITUAL, Junta de Andalucia-FEDER
2021-2027. Programa: 54.A”. Grant reference: CPUENTE2023/21.
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Abstract:
Los trastornos del neurodesarrollo se asocian con multiples factores ambientales, entre
ellos, la exposicion a alteradores endocrinos [1]. Este estudio evallua la posible relacion
entre los niveles de exposicion a 6 parabenos y el rendimiento cognitivo en nifios (6-12
afnos). Se reclutaron participantes en centros educativos y sanitarios de la provincia de
Granada y se tomaron muestras de pelo individuales. Se llevd a cabo el analisis de
parabenos mediante UHPLC-MS/MS. El tratamiento de muestra comenzd con el lavado
utilizando SDS, el liofilizado y el triturado en molino de bolas de la muestra. La extraccion
se llevé a cabo mediante una digestion con acido acético:metanol (20:80, v/v) durante 12
h a 38°C. Se evaluaron cognitivamente a un total de 101 nifios/as con la “Escala de
Inteligencia de Wechsler para Nifios” (WISC-V, de sus siglas en inglés). Como resultado
se observé que una mayor exposicién a parabenos totales se asocia estadisticamente
con un aumento significativo en el indice de velocidad de procesamiento (OR = 0.05; p =
0.023) en el sexo masculino, no obstante, en el sexo femenino se observa un riesgo claro
de la disminucién del indice por su exposicion (OR = 2.35), sin niveles de significancia,
consecuencia clara del dimorfismo sexual. Estos hallazgos subrayan la necesidad de
ampliar la investigacion sobre los posibles efectos neurotdxicos de los parabenos en
etapas tempranas del desarrollo y promueven la vigilancia en el uso cotidiano de estos
compuestos.

[1] J. Skarha, C. Messerlian, D. Bellinger, L. Minguez-Alarcén, M.E. Romano, J.B. Ford, P.L. Williams, A.M. Calafat, R.
Hauser, J.M. Braun. Environmental Epidemiology, 4(1), 2020, e082.
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Abstract:
Numerosas investigaciones demuestran que la presencia de contaminantes emergentes
en el medioambiente tienen un impacto significativo sobre los seres vivos que los habitan.
Las benzodiazepinas, como diazepam y lorazepam, son principios activos farmacolégicos
que presentan un tiempo de vida media prolongado y efectos importantes sobre el
metabolismo endégeno de mamiferos. En este trabajo se ha desarrollado un método para
el anadlisis simultdneo de &cidos biliares, hormonas sexuales y benzodiazepinas y su
posterior aplicacion en plasma de ratdn. El analisis se llevd a cabo utilizando un equipo
UPLC-QTOF, empleando una columna Acquity® BEH- C18, con una fase movil
compuesta por agua (0,1% acido férmico) y acetonitrilo (0,01% acido férmico) en modo
gradiente durante 33 min para lograr la separacion de los compuestos. Posteriormente,
se aplico a muestras de un experimento de exposicion controlada a benzodiazepinas,
administrando los farmacos a través de la dieta. 50 yL de plasma se extrajeron con una
mezcla de agua:metanol (1:1, v/v), con posterior centrifugacién y eliminacion de
fosfolipidos con cartuchos ISOLUTE PLD+ (Biotage, 50 mg/1 mL). El extracto resultante
se evaporo y se reconstituyé en una mezcla de agua:acetonitrilo (1:1, v/v), se centrifugd
(15 minutos a 15000 rpm) y se transfiri6 a un vial para su inyeccion en el sistema
cromatografico. Los resultados mostraron cambios evidentes tanto en los valores
cuantitativos de algunos compuestos como en los perfiles generales de los diferentes
grupos experimentales evaluados.
Agradecimientos: Financiacion recibida proyecto PID2021-123073NB-C22 vy
PID2021-123073NB-C21 del Ministerio de Ciencia e Innovacion-Agencia Estatal de
Investigacion y RED2022-134079-T) del Ministerio de Ciencia, Innovacion vy
Universidades.
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Abstract:
Se ha demostrado que muchos farmacos psicoactivos, como las benzodiacepinas,
interactian con la microbiota intestinal y esta Ultima modula su absorcidon y
biodisponibilidad. La presencia de estos compuestos y sus metabolitos causan
neurotoxicidad cuando se acumulan en el organismo, afectando al funcionamiento normal
del cerebro, e indirectamente a otros organos. Asimismo, se ha descrito cémo el
consumo de antipsicoticos puede alterar, a veces sustancialmente, los niveles de ciertas
hormonas sexuales, y, por tanto, la salud reproductiva. En este trabajé, el principal
objetivo fue evaluar la alteracién de los perfiles de hormonas sexuales y acidos biliares
sobre un modelo animal in vivo (mus musculus) tras la exposicion a benzodiazepinas, con
el fin de analizar el potencial impacto de su presencia sobre la respuesta biolégica de los
organismos vivos en estudio, sobre la premisa de que los contaminantes (farmacos como
contaminantes emergentes) pueden causar alteraciones en las respuestas biologicas de
los organismos que habitan los ecosistemas. Asimismo, se ha evaluado el potencial
efecto protector del selenio. Para ello, se realizé un experimento de exposicién controlada
a benzodiazepinas. Se extrajeron las muestras de los individuos expuestos y se
analizaron los perfiles de hormonas sexuales, acidos biliares, benzodiazepinas y sus
principales metabolitos mediante cromatografia liquida acoplada a espectrometria de
masas de tiempo de vuelo.
Agradecimientos: Financiacion recibida: proyecto PID2021-123073NB-C22 vy
PID2021-123073NB-C21 del Ministerio de Ciencia e Innovacion-Agencia Estatal de
Investigacion.
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Abstract:
Misuse of pesticides can pose significant risks to human health. The project is centered
on the "exposome" concept, which investigates the cumulative effects of environmental
exposures and their biological responses, emphasizing the need for exposure biomarkers
to evaluate associated risks. In this context, the study employs silicone wristbands (WBs)
as personal passive samplers to monitor pesticide exposure among agricultural workers in
olive groves, a group known for high pesticide exposure. The study aims to develop and
validate a multi-residue method for analyzing over 150 multi-class organic contaminants,
including organochlorines, organophosphates, carbamates, pyrethroids, herbicides, and
fungicides, in silicone wristband samples. Sample extraction was performed using ethyl
acetate, followed by nitrogen evaporation, with reconstitution in acetonitrile. Dispersive
solid-phase extraction was applied to clean the samples utilizing C18 and PSA sorbents.
GC analysis was conducted on a Thermo Scientific™ TRACE™ 1610 GC with a
TraceGOLD™ TG-5SilMS column, and mass spectrometry (MS) was executed with an
Orbitrap™ Exploris™ GC 240, achieving a resolution of 60,000 FWHM at m/z 200. The
limits of quantification for the compounds were in the low nanogram-per-liter range (below
0.1 ng/L for all cases). Although the study is in its pilot phase with a small participant
group, it demonstrates the potential of employing WBs for assessing body burdens of
organic pollutants. This approach is expected to gain broader adoption in exposure
assessment. Future research should concentrate on methodological improvements,
additional validation, and long-term studies to explore exposure patterns, levels, and the
effects of organic pollutants in other population groups.
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Abstract:
The perinatal period is highly sensitive to obesogenic determinants, being consistently
reported that adverse birth outcomes are among the most important early risk factors for
childhood obesity. Nevertheless, the molecular mechanisms underpinning this greater
predisposition remain to be elucidated. To get deeper insights into the influence of
neonatal conditions in obesity-related metabolic disturbances occurring later during
childhood, we applied high-throughput metabolomics (UHPLC-HRMS) to plasma and
erythrocyte samples from a cohort of children diagnosed with obesity, from whom birth
metrics (i.e., gestational age, weight, and length at birth) were available from their medical
records. The findings of this study evidenced that adverse neonatal outcomes (i.e., low
gestational age, weight, and length at birth) may predispose to an unhealthier metabolic
status, as reflected in negative associations with anthropometric parameters (e.g., waist
circumference) and biochemical markers of insulin resistance (e.g., HOMA-IR) and
inflammation (e.g., CRP, inflammatory indices). This was accompanied by exacerbations
in a multitude of central metabolic pathways which play a crucial role in obesity
pathophysiology, such as energy metabolism, homeostasis of branched chain and
aromatic amino acids, regulation of oxidative stress, and biosynthesis of steroid hormones
and bile acids. Accordingly, we hypothesize that even minor variations in neonatal
conditions may provoke deleterious molecular programming mechanisms with strong
impact on later metabolic risk.
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Abstract:

Seaweeds are a rich source of bioactive compounds with reported health benefits. In
particular, beach-cast seaweeds represent an interesting biomass for preparing
nutraceuticals through the valorization of waste materials. In this work, we describe the
optimization of an ultrasonic-assisted extraction method for the preparation of
bioactive-enriched extracts from the invasive species Rugulopteryx okamurae. To this
end, we applied a three-level, four-factor Box-Behnken design combined with response
surface methodology to systematically evaluate the effect of temperature, time,
solvent-to-sample ratio, and solvent composition (in terms of ethanol content) on
extraction efficiency. As response variables, we used the following spectrophotometric
determinations: i) total polyphenol content (Folin-Ciocalteu assay), ii) antioxidant activity
(DPPH assay), and iii) anti-inflammatory activity (lipoxygenase inhibition assay). All
experimental factors under study had a crucial impact on recovery of polyphenol
compounds. However, antioxidant activity was only found to be affected by temperature
and solvent composition (and marginally by solvent-to-sample ratio), whereas a strict
control of temperature and solvent-to-sample ratio (and to a lesser extent solvent
composition) was required to maximize anti-inflammatory activity. On this basis, the
optimal extraction conditions were achieved by sonicating for 45 min in a water bath
thermostated at 60 °C, using 55% ethanol as the extractant at a solvent-to-sample ratio of
25 (viw). Altogether, this method stands out as an environmentally-friendly, cost-effective,
and sustainable alternative for the extraction of seaweed bioactive compounds for
nutraceutical applications, emphasizing the importance of precise parameter optimization
to preserve compound integrity and maximize bioactivity.

80



GRASEQA 2025 / Posteres

P_36-IDENTIFYING METABOTYPES OF INSULIN RESISTANCE
SEVERITY IN CHILDREN WITH METABOLIC SYNDROME

A. Gonzalez-Dominguez', O. Savolainen?, J. Dominguez-Riscart’,
A. Lechuga-Sancho’, R. Landberg?, R. Gonzalez-Dominguez'

1Instituto de Investigacion e Innovacion Biomédica de Cadiz (INiBICA), Hospital
Universitario Puerta del Mar, Universidad de Cadiz. 11009 Cadiz, Spain.

2 Division of Food and Nutrition Science, Department of Life Sciences, Chalmers

University of Technology. SE-412 96 Gothenburg, Sweden.
raul.gonzalez@inibica.es

Keywords: insulin resistance, childhood obesity, metabolomics, metabolic flexibility
Abstract:
Insulin resistance is a frequent precursor of typical complications associated with obesity
and metabolic syndrome. However, accurate diagnosis remains elusive because of its
pathophysiological complexity and heterogeneity. Herein, we explored the utility of insulin
secretion dynamics in response to an oral glucose tolerance test as a surrogate marker to
identify distinct metabotypes of disease severity. The study population consisted of
children with obesity and insulin resistance, stratified according to the post-challenge
insulin peak timing (i.e., early, middle, and late peak), from whom fasting and postprandial
plasma and erythrocytes were collected for metabolomics analysis. Children with late
insulin peak manifested worse cardiometabolic health (i.e., higher blood pressure,
glycemia, and HOMA-IR scores) than early responders. These subjects also showed
more pronounced changes in metabolites mirroring failures in energy homeostasis,
oxidative stress, metabolism of cholesterol and phospholipids, and adherence to
unhealthy dietary habits. Furthermore, delayed insulin peak was associated with impaired
metabolic flexibility, as reflected in compromised capacity to regulate mitochondrial energy
pathways and the antioxidant defense in response to glucose overload. Altogether, these
findings suggest that insulin resistance could encompass several phenotypic subtypes
characterized by graded disturbances in distinctive metabolic derangements occurring in
childhood obesity, which serve as severity predictive markers.
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Abstract:
Although insulin resistance (IR) is among the most frequent and pathogenically relevant
complications accompanying childhood obesity, its role in modulating and exacerbating
obesity pathophysiology has not yet been completely clarified. To get deeper insights into
the interplay between childhood obesity and IR, we leveraged a comprehensive
experimental design based on a combination of observational data, in vivo challenge tests
(i.e., oral glucose tolerance test), and ex vivo assays (i.e., incubation of erythrocytes with
insulin) using a population comprising children with obesity and IR, children with obesity
without IR, and healthy controls, from whom plasma and erythrocyte samples were
collected for subsequent metabolomics analysis. Children with concomitant IR showed
exacerbated metabolic disturbances in the crosstalk between endogenous, microbial, and
environmental determinants, including failures in energy homeostasis, amino acid
metabolism, oxidative stress, synthesis of steroid hormones and bile acids, membrane
lipid composition, as well as differences in exposome-related metabolites associated with
diet, exposure to endocrine disruptors, and gut microbiota. Furthermore, challenge tests
and ex vivo assays revealed a deleterious impact of IR on individuals’ metabolic flexibility,
as reflected in blunted capacity to regulate homeostasis in response to hyperinsulinemia,
at both systemic and erythroid levels. Thus, we have demonstrated for the first time that
metabolite alterations in erythrocytes represent reliable and sensitive biomarkers to
disentangle the metabolic complexity of IR and childhood obesity. This study emphasizes
the crucial need of addressing inter-individual variability factors, such as the presence of
comorbidities, to obtain a more accurate understanding of obesity-related molecular
mechanisms.
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Abstract:
El manganeso (Mn) es un elemento esencial, cofactor en multiples procesos bioquimicos.
Esta asociado a produccion de energia, defensa antioxidante, salud ésea, reproduccion,
coagulacion de la sangre y respuesta inmunitaria. Su sobreexposicién puede causar
neurotoxicidad progresiva con sintomas similares al Parkinson. El selenio (Se),
antioxidante esencial, mitiga la toxicidad de metales como mercurio, cadmio o arseénico.
Aunque ambos comparten funcion antioxidante, la interacciéon entre ambos aun es poco
conocida. Este estudio metabolémico y metataxonémico analizé la interaccién Mn-Se en
la microbiota intestinal de ratones BALB/c (Mus musculus), a partir de 249 muestras
fecales (125 de colon y 124 de ciego), distribuidas en nueve grupos experimentales
segun el tipo de dieta (con o sin Mn y/o Se) y el tratamiento previo con antibiéticos. Los
metabolitos se extrajeron con metanol de muestras liofilizadas y se analizaron mediante
UHPLC-QTOF con columnas de fase reversa (ZORBAX Eclipse Plus C18) e HILIC
(ACQUITY UPLC BEH Amide, 1.7 ym) en modos positivo y negativo. Paralelamente, se
extrajo ADN de 100 mg de contenido intestinal para caracterizar la microbiota mediante la
region V3-V4 del gen 16S rRNA (lllumina), usando la base de datos Silva v132. Los datos
se procesaron en Calypso, aplicando PERMANOVA y RDA. Se utilizdé la prueba de
Wilcoxon con correcciéon FDR para comparar abundancias relativas y se correlacionaron
metabolitos con las familias bacterianas mas abundantes. Los resultados sugieren que el
Se modula parcialmente los efectos de la sobreexposicion de Mn en la microbiota
intestinal, lo que podria influir en su toxicidad sistémica.
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Abstract:

El cancer colorrectal (CRC) representa el 9.6 % de todos los canceres en el mundo,
siendo el tercer cancer diagnosticado con mayor frecuencia en 2022 (después del cancer
de pulmén y cancer de mama) y, es también, la segunda causa de muerte por cancer.
Los oligoelementos son esenciales en el metabolismo humano, ya que estan
involucrados en numerosas funciones biolégicas incluyendo su participacion en
aproximadamente en un tercio de las proteinas. En este sentido, la dishomeostais de
metales se ha registrado en diversas enfermedades, incluido el cancer. En este estudio
se analizaron los perfiles elementales séricos de 31 pacientes con diagnéstico de CRC y
de 50 personas sanas. Concretamente, se analizaron 17 elementos (V, As, Mn, Co, Cu,
Zn, Fe, Cd, Se, W, Mo, Pb, Tl, Cr, Mg, Ni y U) mediante espectrometria de masas de
plasma de acoplamiento inductivo (ICP_MS). Se realizd el analisis multivariante de
minimos cuadrados parciales (PLS-DA) para comprobar la clasificacion de los grupos en
funcioén del perfil metaldmico. Los resultados mostraron la disminucion de los niveles de
As y Pb en CRC, mientras que Co, Cu, Mg, Mn y Ni aumentaron con respecto al control.
Para la validacion del método se utiliz6 el material de referencia Seronorm Trace
Elememnts Serum L-2. Finalmente, el analisis de curvas ROC mostraron a 6 elementos
con valores de area debajo de la curva (AUC) mayores a 0.75 (As, Co, Cu, Mg, Mn, Ni),
pudiendo sugerir utilidad clinica en el diagnéstico de CRC. Sin embargo, es necesario
realizar estudios con mayor poblacion para establecer una asociacion mas concluyente
del papel de estos elementos en el CRC.
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Abstract:

The proliferation and coastal accumulation of marine macroalgae (i.e., beach-cast
seaweed) is a major environmental and socioeconomic issue, which requires new
management and valorization strategies. In this vein, because of their rich content of
compounds with health benefits, this natural resource could be exploited for elaborating
nutraceuticals and food supplements. Herein, we aimed to compare the bioactive profile of
various native brown (Gongolaria barbata, Sargassum vulgare), green (Codium taylorii,
Ulva linza), and red (Rhodymenia pseudopalmata, Laurencia hybrida) species, as well as
the invasive algae Rugulopteryx okamurae. To this end, samples were subjected to
ultrasonic-assisted extraction and subsequent metabolomics analysis by liquid
chromatography—mass spectrometry. Overall, higher levels of most phytochemicals under
study were observed in brown algae, especially in Rugulopteryx okamurae, including
polyphenols, carotenoids, and phytosterols. On the other hand, many essential amino
acids and polyunsaturated fatty acids were found to be particularly abundant in the green
algae Codium taylorii. Finally, although showing a poorer bioactive profile in general
terms, red seaweeds stand out as an ideal source for specific compounds normally
present at lower concentrations in the other aforementioned species, such as
docosahexaenoic acid or vitamin B5. In summary, our findings demonstrate that the
valorization of beach-cast seaweeds could be of great interest for the pharmaceutical and
food industries, not only because of their high content of bioactive compounds with
anti-inflammatory and antioxidant activity, but also in order to minimize and provide an
added-value to these wastes within the framework of the circular economy and green
chemistry.
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Abstract:
La recuperacion sostenible de compuestos bioactivos a partir de residuos
agroalimentarios es prioritaria ante los riesgos ambientales y sanitarios asociados al uso
de disolventes tradicionales. Estas técnicas convencionales suelen emplear grandes
volumenes de disolventes petroquimicos téxicos, lo que limita su sostenibilidad. En este
contexto, los biodisolventes supramoleculares (bioSUPRAS) surgen como una alternativa
innovadora y ecolégica. Se forman espontaneamente mediante el autoensamblaje de
moléculas anfifilicas, en nuestro estudio de Tween 20 en medio acuoso, inducida por
agentes como sulfato o citrato. Los bioSUPRAS presentan ventajas notables: estructuras
nanométricas ajustables, sintesis eficiente en energia, y uso de compuestos renovables y
biodegradables. En este estudio, se construyeron diagramas de fases para determinar las
condiciones optimas de formacion del bioSUPRAS de Tween 20 logrando una
incorporacion casi total del anfifilico. Esta elevada economia atdomica permite controlar
con precision la composicion del disolvente. Las nanoestructuras obtenidas fueron
analizadas mediante crio-microscopia lectronica de barrido (Cryo-SEM), revelando su
organizacion interna. Posteriormente, se aplicaron estos disolventes a la extraccién de
polifenoles y carotenoides de residuos de cascara de naranja. El proceso se optimizé
considerando la composicién del bioSUPRAS, el tiempo de extraccion y la proporcion
disolvente/muestra. Los compuestos extraidos fueron identificados por LC-MS/MS. En
comparacion con los disolventes convencionales, los bioOSUPRAS basados en Tween 20
mostraron mayor eficacia, permitiendo extraer una gama mas amplia de bioactivos con
menos disolvente y bajo condiciones suaves. Este enfoque representa una solucién
sostenible para la valorizacion de residuos agroindustriales.
Agradecimientos: Los autores agradecen la financiacion recibida de
MCIU/AEI/10.13039/501100011033/ FEDER, UE (proyecto
PRE2023/P1D2023-1494880B-100).
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Abstract:
En las ultimas décadas, la diabetes mellitus se ha consolidado como una de las
enfermedades cronicas de mayor impacto en la salud publica a nivel mundial. Su
creciente prevalencia, unida a las complicaciones que conlleva y el significativo coste que
supone para los sistemas de salud, la situan en el centro de atencion de la investigaciéon
biomédica y clinica. Actualmente, la concentracion de glucosa en sangre actia como un
biomarcador esencial para el diagnostico de esta enfermedad. Los sensores
electroquimicos destacan debido a su alta sensibilidad, facilidad de uso, rapidez en los
resultados, simplicidad y bajo coste de produccién. Estas caracteristicas han favorecido
su integracion en el desarrollo de biosensores de glucosa, particularmente en dispositivos
portatiles y de monitoreo continuo. En el presente trabajo se desarrollara, por primera
vez, un biosensor amperométrico basado en un electrodo de Sonogel-Carbono como
transductor, una enzima glucosa oxidasa como elemento bioldégico de reconocimiento,
azul de Prusia como mediador redox y una membrana difusora multipolimérica
biocompatible para su empleo en continuo en una celda de microflujo, la cual sera
disenada y fabricada por impresién 3D, lo que permitird una configuracion adaptable,
precisa y de bajo coste. El biosensor propuesto es capaz de detectar un amplio rango de
concentraciones de glucosa, abarcando tanto los niveles fisiologicos normales como
aquellos elevados asociados con estados diabéticos. Ademas, el uso de materiales como
el Sonogel-Carbono ofrece una alternativa eficiente y respetuosa con el medio ambiente
frente a las técnicas tradicionales.
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Abstract:
Los compuestos organicos volatiles (volatile organic compounds, VOCs) tienen un
impacto tanto en la contaminacion ambiental, son precursores del ozono, como en la
calidad de aire interior (IAQ). En el presente trabajo se optimizaron las condiciones
cromatograficas para la separacion y determinacién cuantitativa por GC-FID e inyeccion
gaseosa, de los VOCs contenidos en hojas de 6 especies de plantas ornamentales. Cada
especie forma un jardin vertical activo (active living wall, ALW), situado dentro de una
camara cerrada (closed-top chambers, CTCs) de 2 m® y contaminadas durante un
periodo de tres semanas (n1 = 3) para cada especie vegetal. Estos experimentos
constituyeron ensayos de contaminacién controlados en ambientes interiores (indoor).
Dentro de cada semana se anadieron las mismas cantidades de mezcla de VOCs inicial
(formaldehido, acetona, n-hexano y heptano), replicandose la adicién cada 24 h (n2=3)y
recogiéndose una muestra de 15-20 hojas el tercer dia dentro de un vial de 120 mL,
sellado herméticamente y congelado hasta su posterior analisis. La optimizacién del
método incluyd: optimizacién de la técnica de extraccion por espacio de cabeza y la
optimizacion de las condiciones cromatograficas (tiempo y temperatura de calentamiento
del vial, patrén interno, rampa de temperatura y modo y volumen de inyeccion). Como
aplicacion, se estudiaron las especies vegetales que captan mas volatiles del aire interior,
y se comparo el grado de absorcion de VOCs con la reduccion de la contaminacion del
aire interior dentro de la CTC estudiada en el Proyecto de investigacion (P18-TP_1657,
2020-2023).
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Abstract:
Los parabenos (PHBs) son compuestos derivados del acido P-hidroxibenzoico que,
debido a su bajo coste y excelentes propiedades fisicoquimicas, se emplean
habitualmente como conservantes en las industrias alimentaria, cosmética y farmacéutica
[1]. Este uso generalizado ha dado lugar a su incursion en el ciclo del agua, lo que
supone un potencial riesgo para la salud de la poblacion. Si bien las concentraciones
detectadas se encuentran dentro de los limites legales, los efectos de una exposicion
continuada son casi desconocidos. En las ultimas décadas, diversos estudios cientificos
han concluido que los PHBs pueden provocar alteraciones endocrinas, infertilidad o el
desarrollo de ciertos tipos de cancer [2]. Por este motivo, la evaluacion de la toxicidad, asi
como los posibles riesgos de una exposicion prolongada es un tema de gran interés entre
la comunidad cientifica. En este trabajo se propone evaluar la eficacia de un dispositivo
doméstico de filtracion de agua en la eliminacién de siete PHBs. Para ello se
seleccionaron muestras de agua potable de diferentes provincias de Andalucia y se
emplearon diferentes filtros comerciales con objeto de comparar su rendimiento,
durabilidad y capacidad de retencién. Los filtros evaluados estan compuestos por carbon
activo y resinas de intercambio iénico, combinando asi mecanismos de adsorcion fisicos
y quimicos. Una vez filtradas las muestras de agua se analizaron mediante cromatografia
liquida de alta resolucion (HPLC) empleando una columna KromaPhase RP_18e (150
mm x 3.0 mm i.d., 3.5 ym tamano de particula) y una fase mévil compuesta por acido
formico (0.1% v/v; pH 2.6) y metanol. La elucién se realiz6 a un flujo de 0.4 mL min™" con
deteccion a 255 nm (DAD) aplicando el siguiente programa de elucién: 0 min 100% A, 2.5
min 100% A, 4 min 30% A, 14 min 30% A, 15 min 100% A. Los resultados obtenidos
muestran eficacias de eliminacion de mas del 70% de los PHBs tras un unico filtrado,
observandose diferencias significativas en la capacidad de retencion entre las diferentes
marcas comerciales empleadas.

[1] A. Tartaglia, A. Kabir, S. Ulusoy, E. Sperandio, S. Piccolantonio, H.l. Ulusoy, M. Locatelli, J. Chromatogr. B
1125, 2019, 121707.
[2] R. Golden, J. Gandy, G. Vollmer, Crit. Rev. Toxicol. 35, 2005, 435-458.
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Abstract:

Nanoparticles (NPs) are widely used in cosmetics, pharmaceuticals, and water treatment
due to their biocompatibility and antimicrobial properties [1,2]. However, their increasing
presence in aquatic ecosystems raises concerns regarding potential ecotoxicological
effects on aquatic organisms [3,4]. This study aimed to evaluate the metabolic
disturbances and functional pathway alterations in the digestive gland of the freshwater
mussel Unio ravoisieri after exposure to Zinc-Titanium nanoparticles (ZnTiNPs).
Additionally, it assesses selenium’'s (Se) protective role in restoring metabolic
homeostasis against nanoparticle-induced toxicity. Mussels were exposed to two
concentrations of ZnTiNPs (10 and 100 ug/L), either alone or in combination with 100 pg/L
of Se, over 14 days. Metabolomic analysis of digestive glands was performed using
complementary analytical platforms: GC-MS and UHPLC-QTOF-MS in both electrospray
ionization positive (ESI+) and negative (ESI-) modes offering extensive metabolic
coverage. ZnTiNPs exposure significantly altered the mussels' metabolome, impacting
fatty acid biosynthesis, amino acid pathways, and key metabolic routes, including
glutathione, glyoxylate, and dicarboxylate metabolism. Selenium supplementation
counteracted several of these metabolic disruptions, suggesting its potential protective
role against nanoparticle-induced toxicity. The combination of GC-MS and
UHPLC-QTOF-MS provided comprehensive insights into the metabolic and functional
pathway alterations caused by ZnTiNP exposure. Selenium supplementation effectively
modulated these disruptions, demonstrating its potential as a key mitigator of
nanoparticle-induced toxicity. These findings highlight selenium's role in restoring
metabolic homeostasis, underscoring its significant protective effect against environmental
nanotoxicity in aquatic organisms.

[1] M.J. Araljo, M. Vazquez, L. Rodriguez-Lorenzo, A. Moreda-Pifiero, E. Fonseca, N. Mallo, I. Pinheiro, M.
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Ozdemir, H. Beyrem, F. Boufahja, B. Sellami, J. Trace Elem. Med. Biol. 83, 2024, 127401.
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Abstract:
El uso de biomateriales ecoldgicos en procesos de sorcidn, aplicados a la remediacion de
aguas contaminadas por metales pesados, despierta gran interés por su caracter verde,
bajo coste y eficaz sostenibilidad. En este trabajo se prepard biomasa a partir de tallos de
brécoli Calabrese, desechados durante su uso como alimento, evaluandose su capacidad
para la biosorcién de iones Pb(ll) de disoluciones acuosas. La biomasa se caracterizé
estructural y morfolégicamente mediante TGA/DGT, FTIR y SEM/EDX. Los componentes
principales identificados en el biosorbente fueron hemicelulosa, almidén, pectina,
celulosa, lignina y fitoquimicos, con grupos donadores de electrones implicados en la
sorcién del ion metalico. También se determinaron la densidad volumétrica y aparente,
siendo 0,52 y 0,65 g mL™, respectivamente, la porosidad con un valor de 20,6% y el area
superficial especifica de 15,3 m? g™- El valor del pHpzc fue de 6,25, la capacidad de
adsorcion de yodo de 619 mg g y la capacidad de intercambio catiénico de 30,7 cmol
kg™. El proceso fue optimizado y se lograron valores de sorcion de iones Pb(ll) muy
satisfactorios (88,3 + 0,8%) a pH 4,8 con una dosis de biomasa de 10 g L. Las isotermas
de Freundlich, Dubinin—Radushkevich y el modelo cinético de pseudo-segundo orden
explicaron la biosorcion de Pb(ll) en la superficie heterogénea de la biomasa, con una
capacidad maxima de adsorcion de 586,7 mg g™. Ilgualmente se determiné la naturaleza
endotérmica y espontanea de la biosorcion, donde los mecanismos de complejacion,
intercambio de ligando e interaccion cation-1r fueron significativos.
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Abstract:
El polvo es una matriz ambiental compleja, que puede estar enriquecida en metales
pesados procedentes tanto de fuentes naturales (erosién edlica, aerosoles marinos,
calima...) como antropogénicas (trafico rodado, emisiones industriales, procesos de
combustion...), siendo muy significativas estas ultimas en zonas urbanas, industriales y
portuarias. Las particulas de polvo pueden transportarse por la atmésfera, depositarse,
resuspenderse e interaccionar con otros componentes de los compartimentos
ambientales (agua de lluvia, de riego, gases, masas de aguas, suelos...), asi como con
seres vivos, siendo de interés en estudios de calidad y contaminaciéon ambiental. Por ello,
en este trabajo se analizaron muestras de polvo de la bahia de Cadiz, caracterizando su
contenido en metales pesados, sus niveles de contaminacion y de riesgo ecolégico. Las
muestras se tomaron en diversos entornos: vias urbanas, zonas industriales y portuarias.
Se analizaron elementos como Cd, Cr, Pb, V, Al, Fe, Cu, As, Ag, Niy Zn en las fracciones
mas finas por su facilidad de transporte, lixiviacion e impacto por exposicion. Se
emplearon diversos indices geoquimicos y de riesgo ecoldgico, ademas de algunas
técnicas quimiométricas para identificar patrones y posibles fuentes de contaminacion. En
las muestras de la ciudad de Cadiz se hallaron niveles significativos de Cu, Pb, Agy Zn,
atribuibles al trafico rodado. En Puerto Real, los indices de riesgo ecoldgico fueron
generalmente menores que en Cadiz, excepto para el As. Este elemento podria estar
relacionado con las actividades de construccién naval (pintado y chorreado de buques)
de sus astilleros donde se realizaron los muestreos.
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Abstract:
La deteccidn de metales pesados en aguas naturales es crucial debido a su toxicidad y
persistencia. Métodos como la espectroscopia de absorcion atdmica (FAAS) suelen
necesitar pasos previos de separacidén y preconcentracion, especialmente en matrices
complejas como el agua de mar. En este trabajo, se ha desarrollado un método usando
una membrana de inclusion polimérica (PIM) para extraer y preconcentrar
simultaneamente Cu(ll), Ni(ll) y Cd(ll) de aguas con distintas salinidades. La PIM se
sintetiza con poli(cloruro de vinilo) y fosfato de tributilo, utilizando piridina-2-acetaldehido
benzoilhidrazona (2-APBH) como extractante. Este ligando forma quelatos neutros a pH
8, facilitando la extraccion de los iones metalicos del agua. Posteriormente, los metales
se reextraen con acido nitrico y se cuantifican por FAAS. Tras optimizar las variables
analiticas, se lograron limites de deteccién de 0,33; 0,75 y 0,48 ug/L para Cu(ll), Ni(ll) y
Cd(Il) respectivamente, demostrando alta sensibilidad. La precisién del método fue
excelente (1,39% para Cu(ll), 2,62% para Ni(ll) y 0,84% para Cd(ll)), y la exactitud se
confirmé con una muestra de referencia certificada. EI método se aplicé con éxito a
muestras de estuario y agua de mar, sin que la salinidad o las interferencias de otros
iones afectaran significativamente los resultados. El método propuesto es simple,
reproducible, econémico y ofrece una alternativa "verde" al reducir el consumo de
reactivos y la generacién de residuos, promoviendo asi practicas analiticas mas
sostenibles.
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Abstract:
Entre los distintos grupos de contaminantes emergentes, los farmacos suscitan una
especial preocupacion debido a su liberacidon continua en medios acuaticos y sus
posibles efectos en organismos no diana. Sin embargo, a pesar de que muchos de ellos
son compuestos quirales cuyos enantidmeros pueden presentar diferente
comportamiento y efectos, la mayoria de las metodologias existentes para su
determinacion no consideran su quiralidad. En este trabajo, se ha optimizado y validado
un método automatizado basado en extraccion en fase soélida (SPE) integrada online con
cromatografia de liquidos acoplada espectrometria de masas en tandem (LC-MS/MS)
para la determinacion enantiomérica de farmacos quirales de interés medioambiental en
aguas residuales influentes y efluentes. Los farmacos seleccionados pertenecen a los
grupos terapéuticos de B-bloqueantes, antidepresivos y dos de sus metabolitos. Los
limites de cuantificacion se encontraron en el rango de 0,1 a 50 ng L™ para la mayoria de
los compuestos. La exactitud oscil6 entre 60,8 % y 114 %, y la precision, expresada como
desviacion estandar relativa, fue inferior al 12,5 % para todos los compuestos. El método
desarrollado permite la determinacién enantioselectiva simple y automatizada de los
compuestos en 40 minutos, incluyendo el tratamiento de la muestra, con valores de
enantioresolucion situados entre 0,51 a 1,24. Adicionalmente, la aplicacién del método a
muestras reales de aguas residuales reveld una degradacion preferencial de los
enantidmeros S-(-)-atenolol, metoprolol-E1, venlafaxina-E1 y O-desmetilvenlafaxina-E1.
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Abstract:
El cultivo del olivo tiene un impacto agricola significativo en Europa, situandose entre los
sectores mas importantes de la industria agroalimentaria. En regiones como el sur de
Espafia, Portugal, ltalia y Grecia, la produccion de aceite de oliva es vital para sus
economias. Este estudio, que forma parte de la fase preoperativa del proyecto SOIL
O-LIVE, analiz6 49 muestras de suelo de 49 olivares en Espafia, Portugal, Italia, Grecia y
Marruecos para investigar la presencia de pesticidas y las variaciones en diferentes tipos
de manejo del suelo: tradicional (TD), alta densidad (HD) y organico (ORG). Los
resultados mostraron patrones de contaminacion distintos relacionados con las practicas
de manejo del suelo. En todos los paises, los fungicidas y herbicidas fueron los mas
comunmente detectados, mientras que los insecticidas fueron los menos prevalentes. Los
suelos gestionados de forma tradicional mostraron una amplia gama de concentraciones
de fungicidas (de 8,2 a 51 pg/kg) y herbicidas (de 3,0 a 48 ug/kg). Los suelos de alta
densidad presentaron niveles mas bajos de fungicidas, pero concentraciones medianas
mas altas de herbicidas. Se detectaron pesticidas en 44 de los 49 olivares seleccionados.
Los hallazgos ilustran la distribucion de pesticidas en los suelos de olivares, destacando
la influencia del manejo del suelo en la persistencia de los pesticidas.
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Abstract:
Este estudio evalua el uso de stevensita purificada, una arcilla natural, como adsorbente
eficiente y de bajo coste para la eliminaciéon de antibidticos tetraciclinicos en aguas
contaminadas. Se realizaron experimentos en modo discontinuo para estudiar la cinética
de adsorcion, las isotermas y la influencia de distintos factores ambientales. El material y
las soluciones se analizaron antes y después de los ensayos de adsorcion mediante
MEB/EDS, DRX, BET, potencial zeta, FTIR y LC-MS/MS. La stevensita purificada mostro
una eficiencia 6ptima en condiciones acidas, logrando una eliminacion de mas del 99%
de tetraciclinas y sus metabolitos a una dosis de adsorbente de 2 gL™ y una
concentracion de antibidtico de 5 mgL™. El equilibrio se alcanzé en 30 minutos. Los
ensayos de regeneracion confirmaron que la stevensita mantiene mas del 90 % de su
capacidad adsorbente tras cinco ciclos de adsorcion—desorcion. Los analisis de
caracterizacion superficial revelaron que su elevada area especifica, alta capacidad de
intercambio catiénico y la posibilidad de establecer enlaces de hidrégeno explican su
elevada eficacia. El material se evalu6 en agua de grifo, agua superficial y aguas
residuales, logrando eficiencias superiores al 99 %. Por su elevada eficiencia, bajo coste
y buena capacidad de reutilizacién, la stevensita purificada se presenta como una
alternativa prometedora para el tratamiento de aguas residuales a gran escala.
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Abstract:
Los antibiéticos son un grupo de farmacos ampliamente utilizados para prevenir y tratar
infecciones bacterianas. Tras su administracion, se excretan a través de la orina y/o las
heces como compuestos originales y/o metabolitos. Debido al uso extendido, excesivo y
abusivo de los antibidticos, los compuestos originales y sus metabolitos se vierten
continuamente al medioambiente, principalmente a través de los efluentes de las
estaciones depuradoras de aguas residuales. También pueden acumularse en los lodos
de depuradora generados durante el tratamiento de las aguas residuales. Este hecho es
especialmente preocupante cuando los lodos de depuradora se aplican en suelos
agricolas como fertilizantes. En este trabajo se ha desarrollado y validado un método
para la determinacion de doce antibioticos y ocho de sus metabolitos en lodos y suelos.
El método incluye extraccién asistida por ultrasonidos, limpieza mediante extraccion en
fase solida dispersiva y determinacion mediante cromatografia de liquidos acoplada a
espectrometria de masas en tandem. Se optimizaron las variables que afectan a cada
etapa del método analitico. Los limites de cuantificacion del método oscilaron entre 0,03 y
7,5 ng/g peso seco. La precision, expresada como desviacion estandar relativa, fue
inferior al 17%. La exactitud media, expresada como recuperacion relativa, oscilé entre el
87,8 y el 106%. Una aplicacion preliminar del método reveld que los macrdlidos y las
fluoroquinolonas eran los antibioticos con las concentraciones mas elevadas en ambos
tipos de muestras.
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Abstract:

La actividad humana provoca la liberacion de numerosos contaminantes al medio
ambiente [1]. Algunos de estos, los llamados alteradores endocrinos quimicos (EDCs),
interfieren en el sistema endocrino de animales y humanos. Se trata de un grupo
heterogéneo de mas de 800 compuestos xenobidticos diferentes [2]. En este grupo,
bisfenoles, parabenos y triclosan destacan por su impacto téxico y duradero. En esta
investigacion se evalla la presencia y bioacumulacion de 20 EDCs en la pared corporal
de Holothuria tubulosa Gmelin 1791 mediante CG-MS/MS. Se ha optimizado la extraccion
de los analitos mediante ultrasonidos y el proceso cromatografico. Se ha validado el
método en términos de linealidad (%R2 > 99%; Plof > 5%), sensibilidad (LODs, 0.1-0.7 ng
g’/ LOQs 0.5-2.0 ng g, y exactitud (veracidad, %Rec 85.6-112.3%; precision, %DER <
15%). Se han analizado especimenes recogidos en 7 zonas de muestreo distintas a lo
largo de la costa andaluza. Los resultados han revelado la presencia de varios
compuestos en las muestras, siendo bisfenol A y metilparabeno los mas habituales
(100% de las muestras). Las concentraciones mas elevadas se encontraron en las zonas
con mayor actividad antropogénica, lo que indica una tendencia situacional. El estudio
subraya el valor de Holothuria tubulosa como bioindicador de contaminacion marina,
concienciando sobre la presencia y efectos nocivos de los EDCs en la vida marina y
enfatizando la necesidad de estrategias de conservacion y proteccion de los ecosistemas
acuaticos.

[1] C. Pironti, M. Ricciardi, A. Proto, P.M. Bianco, L. Montano, O. Motta, Water. 13 (10), 2021, 1347.
[2] Y. Combarnous, T.M.D. Nguyen, Toxics. 7(1), 2019, 5.
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Abstract:

La existencia en Andalucia de nucleos industriales y urbanos que constituyen fuentes
potenciales importantes de contaminantes con incidencia medioambiental, hace
aconsejable el estudio y evaluacién de la presencia, movilizacion y acumulacion de
diversos xenobidticos en los tejidos de los organismos vivos presentes en ecosistemas
especialmente sensibles. Las consecuencias de la contaminacion debida a metales
pesados son ampliamente reconocidas a escala global, regional y local [2] y su influencia
sobre los ecosistemas [3], especialmente en las zonas con abundante presencia de agua,
la cual actua como elemento transportador de estos contaminantes. La espatula comun
(Platalea leucordia) es un ave zancuda que habita en los humedales y presenta una gran
sensibilidad a la contaminacion. Es importante conocer la presencia de determinados
contaminantes en este bioindicador unico en la zona, ya que ello nos proporcionara
informacioén sobre la situacién ambiental de estos entornos ecolégicos y el grado de
amenaza que esta y otras aves y animales de vida libre, que habitan en estas zonas
puede sufrir. Para ello, Se realizé un estudio metabolémico no dirigido en heces para
determinar metabolitos producidos microbianamente que potencialmente pudieran estar
relacionados con la presencia de contaminantes ambientales. El analisis metaboldomico
se llevd a cabo combinando espectrometria de masas y cromatografia liquida de ultra alto
rendimiento acoplada a tiempo de vuelo cuadrupolar (UHPLC-QTOF). Se compararon los
perfiles de metabolitos fecales entre espatulas comunes en la Reserva de la Biosfera de
las Marismas del Odiel y en Salinas de La Cetina en el Parque Natural Bahia de Cadiz.
Se compararon los perfiles metabolémicos de dos aves distintas en la misma zona, por
un lado gaviota reidora y espatula en las Marismas del Odiel y por otro lado se
compararon los perfiles de la ciglefa y gaviota patiamarilla en Salinas de La Tapa. Y por
ultimo se compararon los perfiles metabolémicos entre dos zonas préximas como son
Salinas de la Cetina de la gaviota reidora y Salinas de la Tapa de la gaviota patiamarilla,
las dos zonas en Cadiz. Se observd principalmente la alteracidn de esteroides, acilos
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grasos, glicerofosfolipidos y esfingolipidos en el metaboloma fecal de las diferentes aves
acuaticas, sugiriendo alteraciones metabdlicas posiblemente debidas a factores
ambientales, de alimentacion y migracion.

[1] J. Burger, B. Eichhorst, Arch. Environ. Contam. Toxicol. 53(3), 2007, 442-449.

[2] J. Burger, M. Gochfeld, C. Jeitner, D. Snigaroff, T. Stamm, C. Volz, Environ. Monit. Assess. 143(1-3), 2007,
247-256.

[3] J.A. Kushlan, Colonial Waterbirds. 16(2), 1993, 223-251.
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Abstract:
The rising use of sunscreen products to prevent sunburn, photoaging, and skin cancer
has significantly increased the environmental release of ultraviolet (UV) filters. Among
these, benzophenones—particularly benzophenone-3—and octocrylene are commonly
used due to their efficient UV-absorbing properties. Although regulations restrict the use of
certain compounds, a wide range of benzophenone derivatives are detected in cosmetics
and aquatic environments. These substances are persistent and potentially harmful, with
documented endocrine-disrupting effects in aquatic organisms and adverse impacts on
plant and algal growth. As a result, their presence in water sources raises environmental
and public health concerns. This research aims to assess the influence of sunscreen and
cosmetic use on water quality through the detection and quantification of benzophenones.
Advanced analytical techniques, such as gas chromatography—-mass spectrometry
(GC-MS) and high-performance liquid chromatography—mass spectrometry (HPLC-MS),
are employed for accurate analysis. Sensitivity is enhanced by applying solid-phase
extraction (SPE), which reduces matrix interferences and improves analyte concentration.
A continuous SPE method using Oasis HLB sorbent coupled with GC-MS was developed
to determine octocrylene and ten benzophenone derivatives. The method was validated,
showing high recovery (83—-112%), strong linearity, low matrix effects (<20%), high
precision (RSD <10%), and low detection limits (20-40 ng/L). It was applied to 20
swimming pool waters. Two of the benzophenones (BP_2 and BP_8) were not found at
quantifiable levels in any sample. By contrast, the other benzophenones were detected in
all samples at levels from 67 to 3100 ng/L.
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Abstract:

The release of synthetic substances into the environment, once assumed to pose minimal
risk, has resulted in considerable ecological and public health concerns, leading to
increased regulatory scrutiny. Bisphenols (BPs)—notably BPA, BPS, and BPF—are
extensively utilized in the production of polycarbonate plastics and epoxy resins and have
been identified as persistent contaminants, especially in aquatic environments. Similarly,
ethylene glycol and other glycols such as propylene glycol, widely used in antifreeze
products, are recognized as potential sources of groundwater contamination and are
associated with severe toxicological outcomes, including cardiopulmonary and renal
dysfunction. The monitoring of this class of compounds in surface waters is essential for
evaluating both their environmental occurrence and temporal degradation patterns. In this
context, glycols and bisphenols can be reliably identified and quantified using advanced
analytical methodologies, as gas chromatography and high-performance liquid
chromatography coupled with mass spectrometry. The analytical sensitivity of these
techniques is significantly improved through the application of solid-phase extraction
(SPE), which facilitates the elimination of matrix interferences and enhances the
pre-concentration efficiency. The developed method has been applied for the
determination of five bisphenol compounds and six glycols in various water matrices,
employing SPE in combination with gas chromatography—mass spectrometry. Method
optimization was carried out by systematically evaluating the influence of pH and ionic
strength. Validation of the procedure demonstrated robust analytical performance, yielding
satisfactory recoveries and precision, with relative standard deviations below 10%. The
method proved effective for the quantification of target analytes in superficial water
samples.
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Abstract:
El perfil de compuestos organicos volatiles (VOCs) en productos derivados de cacao esta
determinado por el origen del cacao, los procesos postcosecha y la industrializacién. Este
esta estrechamente relacionado con su calidad sensorial y la eficacia de los procesos.
Los objetivos de este estudio fueron comparar el desempefio de tres técnicas de
muestreo en espacio de cabeza —microextraccion en fase sélida (HS-SPME), extraccion
sorptiva (HSSE) y muestreo dinamico (DHS)- junto con la cromatografia de gases
acoplada a espectrometria de masas para el analisis de pastas de cacao derivadas de
ocho variedades (CATIE-R1, CATIE-R4, CATIE-R6, CC-137, CCN-51, IC-95, PMCT-58 y
TSH-565) cultivadas en dos fincas de Costa Rica (en Sarapiqui y Turrialba) y evaluar la
capacidad de cada técnica para la diferenciacion de las pastas segun su procedencia con
el empleo de analisis quimiométrico exploratorio. Se detectaron 111 VOCs en total,
siendo HS-SPME la técnica que extrajo el mayor nimero (69) y DHS la que proporciond
sefiales de mayor intensidad. Aunque cada método mostré selectividades diferentes,
todos extrajeron compuestos como alcoholes, ésteres, pirazinas, monoterpenoides y
acidos grasos, varios de ellos clave para el aroma. Todas las técnicas permitieron
diferenciar las pastas segun procedencia, sugiriendo un efecto geografico. Compuestos
como el acido isovalérico, acido isobutirico, 1-hidroxi-2-propanona y alcohol fenetilico
fueron dominantes en esta diferenciacion. Estos resultados refuerzan la importancia de
seleccionar la técnica de muestreo mas adecuada segun el objetivo del estudio y resaltan
la utilidad del analisis de VOCs como potencial herramienta de trazabilidad y
autenticacion en pastas de cacao.
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Abstract:
Conventional wastewater treatment processes are often ineffective in removing various
organic contaminants (OCs), including pharmaceuticals. Their presence in aquatic
environments poses significant ecological and human health risks. To address this,
nanoscale sorbents have emerged as promising alternatives for wastewater
decontamination. Among them, graphene oxide (GO)-based sorbents have attracted
attention due to their large surface area, strong -1 interactions, and high adsorption
capacity for hydrophobic and carbon-based compounds. Functionalization of GO with
magnetic nanoparticles (MNPs) enhances sorbent stability, durability, and reusability,
enabling easy separation from solutions using magnetic fields and reducing environmental
and economic costs. This study investigates the adsorption performance of a novel
GO-MNP sorbent, patented as M@GO, for the enrichment of 20 OCs from wastewater.
Sample analysis was conducted using liquid chromatography coupled with high-resolution
mass spectrometry (LC-OrbitraP_MS). Key parameters such as solution pH, contact time,
and adsorption method were optimized. Under typical wastewater pH (7.5-8) and using
ultrasound-assisted extraction (UAE) for 5 minutes, 77% of the OCs showed adsorption
efficiencies between 70-100%, with relative standard deviations (RSDs) below 20%. To
explore sorbent enrichment, a magnetic solid-phase extraction (MSPE) method was
proposed. Extraction time, elution solvent, and solvent pH modifiers were evaluated.
Optimal recoveries (70-120%, RSD<20%) were obtained using 1mL of methanol with 5%
acetic acid and UAE for 2 minutes. These findings support the applicability of M@GO as
MSPE sorbent.
Acknowledgements:
The authors thank the University of Malaga (Proyecto Puente B4-2023-19), and the
Spanish Ministry of Science and Innovation (Project PID2021-1267940B-100) for funding
support.
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Abstract:
Los avances recientes en bioanalisis han sido impulsados por la miniaturizacion, la
automatizacion y la integracion de plataformas embebidas de bajo coste. Este trabajo
presenta el desarrollo de un sistema portatil y miniaturizado que combina microfluidica
basada en gotas, nanosondas luminiscentes, control dinamico mediante Raspberry Piy
tratamiento de la sefial mediante una aplicacion de Python. El sistema esta disefhado para
monitorizar interacciones entre derivados tidlicos y nanoclusteres de oro estabilizados
con albumina sérica bovina (BSA-AuUNCs), cuya luminiscencia se modula selectivamente
al interactuar. La deteccion de estos compuestos, usando el glutation como modelo, en
muestras ambientales y agroalimentarias sigue siendo un reto debido a sus bajas
concentraciones y a la complejidad de las matrices. La microfluidica basada en gotas
(droplet-based microfluidic) permite manipular volimenes de picolitros a microlitros,
generando microreactores discretos que mejoran la reproducibilidad de los ensayos y
reducen el consumo de reactivos. Cada gota actia como una camara de reacciéon
independiente, favoreciendo la eficiencia de mezcla y el rendimiento analitico. Los
modulos de camara RGB integrados en la Raspberry Pi permiten la adquisicion de
imagenes y el procesamiento de sefiales a bordo, lo que posibilita la monitorizacién de la
luminiscencia en las gotas. Se emplean algoritmos y herramientas quimiométricas
basadas en una aplicacion Python para optimizar la sefal y mejorar la precisién del
analisis. Este enfoque interdisciplinar combina innovacion bioanalitica, hardware
accesible y procesamiento avanzado de datos, ofreciendo una herramienta potente para
la deteccion automatizada de xenobidticos usando sistemas portatiles para el analisis in
situ.
Agradecimientos: Financiacion: Este trabajo ha sido financiado por la submodalidad 2.6
"UCOProyecta", del Plan Propio de Investigacion "Enrique Aguilar Benitez de Lugo" 2024
y el proyecto "Plan Complementario de [+D+i en el area de Ciencias Marinas"
(PCM_00121, Thinklnazul), cofinanciado por la Consejeria de Universidades,
Investigacién e Innovacion de la Junta de Andalucia y por la Unién Europea a través de
los fondos Next Generation EU del Plan de Recuperacién, Transformacion y Resiliencia.
Las opiniones y puntos de vista expresados son exclusivamente de los autores y no
reflejan necesariamente los de la Unidn Europea ni de la Comisién Europea.
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Abstract:
La extraccion por electromembrana (EME) es una técnica de preparacion de muestras
que emplea un campo eléctrico para favorecer la migracion de analitos iénicos desde una
muestra acuosa hacia una fase aceptora a través de una membrana liquida organica
conocida como membrana liquida soportada (SLM) [1]. Se caracteriza por su alta
selectividad, bajo consumo de disolventes y tiempos de analisis reducidos. En 2014,
Kuban et al. [2] desarrollaron la microextraccién por electromembrana (u-EME), una
variante miniaturizada que reemplaza la SLM por una membrana liquida libre (FLM)
estabilizada geométricamente dentro de un tubo capilar entre dos fases acuosas. Este
nuevo disefio es mas simple, elimina la necesidad de soportes y mejora la transferencia
de masa y la selectividad, alineandose con los principios de la Quimica Analitica Verde
(GAC). En este trabajo se optimizé un método de y-EME para el analisis de parabenos
(PHBs), conservantes de uso habitual en la industria y que han generado preocupacion
social por su actividad estrogénica y persistencia medioambiental [3]. Se empled una
configuracién en tres fases, aplicando las siguientes condiciones 6ptimas: 100 uL fase
donadora (NaOH, pH 11), 20 uL fase aceptora (NaOH 10 mM, pH 12), 1-octanol como
FLM (20 pL), 200 V y 15 minutos. Comparada con la EME con fibras huecas (HF-EME),
la uy-EME mejoré el rendimiento de extraccion para la mayoria de los PHBs analizados y
redujo el tiempo de operacion en mas del 60%. El método se aplicé satisfactoriamente a
muestras biolégicas y medioambientales que fueron analizadas mediante cromatografia
liquida acoplada a espectrometria de masas (UPLC-ESI-QTOF).

[1] S. Pedersen, K.E. Rasmussen, J. Chromatogr. A 1109(2), 2006, 183-190.
[2] P. Kuban, P. Boc¢ek, J. Chromatogr. A 1337, 2014, 32-39.
[3] F. Wei, M. Mortimer, H. Cheng, N. Sang, L.H Guo, Science of The Total Environment. 778, 2021, 146150.
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Abstract:
Los seres humanos emitimos una amplia variedad de compuestos organicos de distintos
grados de volatilidad y origenes metabdlicos, que en conjunto conforman el volatiloma
humano. Este perfil quimico estd influenciado por factores genéticos, fisioldgicos y
ambientales, y puede proporcionar informacion relevante sobre el sexo, la edad, el estilo
de vida, el estado de salud e incluso la presencia de enfermedades. Por ello, el analisis
del volatiloma ha cobrado interés en ambitos como la ciencia forense, el diagndstico
clinico, la medicina personalizada y la bioseguridad. La técnica de espacio de cabeza
acoplada a cromatografia de gases y espectrometria de movilidad iénica (HS-GC-IMS) se
presenta como una alternativa rapida, limpia y econdmica para el analisis de compuestos
volatiles. No obstante, su aplicacién al estudio del olor humano ha sido escasamente
explorada. En este trabajo se optimizé6 un método basado en HS-GC-IMS mediante un
disefio Box-Behnken y metodologia de superficie de respuesta, utilizando como variable
de respuesta la distancia euclidea entre los espectros suma de movilidad iénica (IMSS)
de distintos individuos. Las condiciones éptimas para la generacion del HS fueron 80 °C,
30min y 750rpm. Los espectros obtenidos fueron pretratados aplicando la primera
derivada y el filtro de Savitzky-Golay. EI modelo mostré un error absoluto de prediccion
del 5.03%, con una precision instrumental intra-dia de 6.03%, e inter-dia de 6.18%. El
método optimizado se aplicd posteriormente a un conjunto de muestras humanas,
empleando algoritmos de aprendizaje automatico para su clasificacion en funcion de
variables como el sexo, la edad y el estilo de vida.
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Abstract:
La quimica analitica se ha convertido en una ciencia relevante en estudios de
arqueologia. Numerosas técnicas instrumentales encuentran su campo de aplicacién en
el estudio y caracterizacion de objetos recuperados en yacimientos arqueoldgicos,
pudiendo utilizarse para ello tanto técnicas espectroscopicas, como espectrometria de
masas, activacion neutronica, diversas técnicas cromatograficas, etc. Dado el valor
histérico e insustituible de muchas de las muestras a analizar, con frecuencia resulta
indispensable disponer de técnicas no destructivas. Igualmente, resulta frecuente la
necesidad de analizar objetos de gran tamafo o que por diferentes motivos no puedan
ser desplazados al laboratorio. Estas razones han estimulado el uso de instrumentos
portatiles de espectroscopia de fluorescencia de rayos X (pXRF) en arqueometria. Los
pXRF disponibles en el mercado son suministrados con calibraciones previamente
cargadas, siendo estas las unicas utilizables en analisis cuantitativos sencillos. Estas
calibraciones son realizadas en fabrica utilizando patrones con una matriz concreta y en
determinadas condiciones, por lo que no son aplicables con caracter general, pudiendo
proporcionar resultados erroneos si se usan indebidamente. En este trabajo se han
utilizado dos pXRF con hasta cuatro calibraciones diferentes preinstaladas. Se realizé un
analisis comparativo usando muestras certificadas de referencia, asi como diversos
objetos procedentes de yacimientos arqueoldgicos, tanto metalicos como ceramicos. Se
ha estudiado el efecto de diferentes variables instrumentales generalmente disponibles
para los arquedlogos, como el tiempo de exposicidn y la colimacion del haz de radiacion.
Con los resultados obtenidos se han optimizado las condiciones de medida para cada
tipo de muestra, y se han propuesto estrategias de calibracion para cada tipo de pXREF,
en funcion de las calibraciones disponibles.
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Abstract:
El desarrollo de biodisolventes alternativos a los disolventes de origen petroquimico que
sean mas seguros y respetuosos con el medio ambiente se considera clave para el
fomento de procesos quimicos sostenibles. En este trabajo se describe la sintesis y
caracterizacion de biodisolventes supramoleculares (bioSUPRAS) utilizando como
compuesto anfifilico laurato de glicerilo, ampliamente empleado como ingrediente en
formulaciones cosméticas. La sintesis se llevd a cabo en medio acuoso mediante la
coacervacion de laurato de glicerilo, inducida por de benzoato sédico, a temperaturas
comprendidas entre 30 y 80 °C. Como fuente del anfifilo se utilizé el producto comercial
Monomuls 90-L12. Se han construido los diagramas de fases para determinar la region
en la que forman los bio-SUPRASs en funcién de la temperatura y se ha estudiado la
estabilidad de este a temperatura ambiente. La proporcién relativa de anfifilo, benzoato
sodico y agua en el bioSUPRAS, y por tanto su capacidad de extraccién, puede
modelarse en funcion de la composicion quimica de la disolucion utilizada para el proceso
de coacervacion. Se han desarrollado ecuaciones que permiten predecir el volumen de
bioSUPRAS obtenido en funcién de la concentracién de anfifilo para cada una de las
temperaturas estudiadas. Los bioSUPRASs desarrollados tienen una elevada capacidad
para extraer compuestos en un amplio intervalo de polaridad, lo que, unido a su
inocuidad, los convierten en excelentes candidatos para llevar a cabo extracciones
ecologicas y sostenibles.
Agradecimientos: Los autores agradecen la ayuda PID2023-1494880B-I00 financiada
por MCIN/AEI/10.13039/501100011033.
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Abstract:
Se ha demostrado que los compuestos de preocupacion emergente (CECs), como
retardantes de llama, ftalatos y bisfenoles, pueden migrar desde los dispositivos
electrénicos y acumularse en el polvo doméstico, siendo la ingesta una via de exposicion
relevante. Sin embargo, no se han considerado otras vias de exposicion como la
absorcion dérmica por contacto directo con estos dispositivos. En este trabajo se ha
desarrollado y validado un método analitico para la determinacion de los CECs presentes
en las palmas de las manos de trabajadores con uso continuado de dispositivos
electrénicos. El objetivo es disponer de una herramienta que permita evaluar la absorcion
dérmica de CECs procedentes de esta fuente potencial de exposicion. El procedimiento
desarrollado utiliza gasas estériles impregnadas con 2-propanol para muestrear las
palmas de las manos. Las gasas se dejan secar al aire y se pulverizan a partir de un
molino de bolas. Posteriormente, 200 mg de las mismas se extraen con 300 puL de
SUPRAS vy el extracto se analiza directamente mediante LC-MS/MS. EI SUPRAS
empleado se sintetizé a partir de 1-decanol en mezclas de tetrahidrofurano y agua. Se
obtuvieron recuperaciones cuantitativas (70-135 %) y una precisién intra-dia del 10-19 %
para los 21 CECs investigados. La validez del método se demostré mediante el analisis
de las palmas de las manos de 45 voluntarios que utilizan dispositivos electronicos
durante su jornada de trabajo.
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Abstract:
Las metodologias convencionales para la determinacién de micotoxinas en alimentos
suelen ser especificas para cada matriz y requieren multiples etapas de extracciéon o
limpieza, lo que incrementa el consumo de disolventes, el tiempo de analisis y los costes.
En este contexto, se desarrolld6 un método de tratamiento de muestra basado en
disolventes supramoleculares (SUPRAS) que permite una extraccion all-in-one,
integrando en una sola etapa la extraccion y limpieza de las muestras. El método fue
aplicado a la determinacion simultanea de 12 micotoxinas reguladas en alimentos solidos
y liquidos pertenecientes a cinco categorias alimentarias distintas. La formacién
espontanea del SUPRAS a partir de 1-hexanol en una mezcla agua-tetrahidrofurano
permiti6 un procedimiento rapido, sencillo y con un consumo minimo de disolvente
(<1 mL/muestra). La estrategia SUPRAS-LC-MS/MS permiti6é alcanzar recuperaciones del
69-115% vy valores de precision entre 3—-20% para todas las matrices, cumpliendo los
requisitos del Reglamento (UE) 2023/2782. La metodologia
all-in-one-SUPRAS-LC-MS/MS es una herramienta robusta, versatil y sostenible para el
analisis rutinario de micotoxinas en una amplia variedad de alimentos, tanto sélidos como
liquidos. Asimismo, simplifica el control de micotoxinas en alimentos en analisis de rutina,
de los laboratorios de control de calidad y seguridad alimentaria.
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Abstract:
La llamada cuarta revolucion industrial que estamos viviendo necesita avances
significativos en el diseno de materiales para dar solucion a los desafios cada vez mas
complejos a los que la sociedad se enfrenta. En este sentido, los nanomateriales son un
pilar fundamental para fabricar materiales mas eficientes y personalizados. En este
trabajo se desarroll6 y caracterizé un nuevo material basado en Sonogel-Carbono/Carbon
Black-Azul de Prusia con el fin de fabricar sensores basados en la aplicabilidad del Azul
de Prusia como mediador redox, aprovechando al mismo tiempo la elevada area
superficial del Carbon Black para incrementar el area catalitica activa. Mediante la
determinacion de H,O, se estimé el rendimiento electroanalitico de los nuevos sensores.
Del mismo modo, la calibracion mediante técnicas cronoamperométricas de H,0O, se
empled para estudiar el rango lineal de respuesta a la concentracién, sensibilidad, limite
de deteccion (LOD), repetibilidad y reproducibilidad. Finalmente, se obtuvo una
sensibilidad de 0,974+0,045 mA mM~" cm?y un LOD de 43 uM, ademas de una excelente
repetibilidad y reproducibilidad, demostrando la estabilidad del complejo metalico en la
superficie y la fiabilidad del proceso de fabricaciéon. Por otro lado, con el objetivo de
estudiar la aplicabilidad analitica del sensor, se determiné el H,O, en una muestra real de
leche fortalecida, consiguiendo muy buenos valores de concentracion proximos al valor
tedrico, lo que indica la posible aplicabilidad del sensor en campos como el control de
calidad agroalimentario.
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Abstract:
El grafeno inducido por laser (LIG) es un nanomaterial revolucionario, tridimensional y
altamente conductor, una plataforma ideal para albergar nanoestructuras funcionales y
mejorar su actividad catalitica. En este trabajo, se ha realizado la grafitizaciéon en un solo
paso de nanomateriales magnéticos (Fe:O:-LIG, Ag-Fe;O:-LIG y Cu-Fes0.-LIG). Este
proceso genera una plataforma catalitica universal de nanoenzimas cuatro-en-uno con
actividades de peroxidasa (POD), oxidasa (OXD), catalasa (CAT) y lacasa (LAC). El
proceso impulsado por laser UV permite la grafitizacion, la oxidacion de metales y la
nanoestructuracion simultaneas, ofreciéndose como una opcidbn mas econdmica,
ecologica y escalable que otros protocolos de sintesis mas complejos. Las hanoenzimas
obtenidas se caracterizaron mediante microscopia electronica de barrido/transmision
(STEM), difraccion de rayos X (DRX) y espectroscopia Raman. Para evaluar y monitorear
las actividades cataliticas del material de las nanoenzimas se emplearon métodos 6pticos
y electroquimicos. ElI material Ag-Fe:O.-LIG mostré la mayor actividad oxidasa vy
peroxidasa, mientras que Cu-Fe;0.-LIG exhibi6é una actividad catalasa mejorada y similar
a lacasa. Para investigar mas a fondo la actividad de lacasa, se emplearon compuestos
fendlicos como dopamina, adrenalina y L-dopa. Como prueba de concepto, se detectd
adrenalina utilizando un sensor LIG poroso 3D. El sensor mostré gran sensibilidad en la
region catodica, con un rango lineal de 0,5 a 10 uM y un limite de deteccién de 0,23 pM.
Dicha innovadora plataforma de nanoenzimas presenta amplias implicaciones en la
biodeteccién, demostrando la solidez de la sintesis asistida por laser UV para futuras
generaciones de materiales que imitan enzimas.
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Abstract:
Los metales pesados son compuestos téxicos que contaminan aire, agua y suelo a bajos
niveles de concentracién. Generalmente, estos metales no estan presentes de forma
individual, por lo que su determinacion requiere de complejos y costosos métodos
analiticos. Actualmente hay limitados trabajos de investigacidn con sensores capaces de
identificar multiples metales simultdneamente, por lo que desarrollar herramientas que lo
permitan resulta de gran interés en el ambito ambiental. Los carbon dots (CDs) son un
tipo de nanopuntos de carbono fluorescentes de baja toxicidad con propiedades oOpticas
ajustables, lo que los hace aptos para la deteccién basada en fluorescencia. Los CDs
pueden interactuar con metales pesados a través de diferentes mecanismos, siendo uno
de ellos la atenuacion de la fluorescencia, que permitiria detectar y cuantificar dichos
metales. El objetivo de este trabajo es desarrollar un sensor éptico capaz de detectar
simultaneamente diversos metales pesados. Para ello, se sintetizaron y caracterizaron
CDs que presentaban diferente longitud de onda de emisién y fueron inmovilizados sobre
un soporte de papel utilizando una matriz sol-gel como medio de fijacién, permitiendo
obtener de una forma sencilla fases sensoras fluorescentes de bajo coste. Se estudi6 la
respuesta fluorescente de los CDs a diferentes metales pesados, y los resultados se
evaluaron mediante analisis de datos multivariable utilizando herramientas de inteligencia
artificial (quimiometria). Los resultados preliminares muestran diferencias entre la
respuesta optica de cada fase sensora segun el tipo de CD y el metal presente, lo que
sugiere su potencial aplicabilidad para la deteccién de metales de manera simultanea.
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Abstract:
En este trabajo se presenta el desarrollo de un sistema que permite la separacion y
determinacion on-line de cobre empleando una membrana de inclusion polimérica. En
primer lugar, se ha estudiado y optimizado la influencia de la composicién y espesor de
ésta, variando la concentracion de polimero base, agente extractante y plastificante, asi
como el volumen total empleado para su preparaciéon. Las mejores condiciones para el
transporte del idbn metalico se obtuvieron empleando las membranas mas delgadas, con
una composicion de 30% (p/p) de triacetato de celulosa (CTA) como polimero base, 60%
(p/p) de acido di-2-etilhexil fosférico (DEHPA) como extractante y 10% (p/p) de
tris(2-etilhexil fosfato) (TEHP) como plastificante. Posteriormente se estudiaron las
variables fisicoquimicas que afectan al transporte de cobre a través de la membrana,
obteniéndose los mejores resultados cuando la muestra se encuentra a pH 5 y se utiliza
una disolucion de HNO; 0,1M como fase receptora. Para la determinacién on-line de
cobre se utilizé un sistema de analisis por inyeccion en flujo (FIA) en el que se empled
una disolucion 6,67-10° M de 4-(2-piridilazo) resorcinol (PAR) como reactivo
colorimétrico. La disolucion receptora se inyectaba directamente a intervalos regulares de
tiempo. El efecto del tiempo de extraccion sobre el porcentaje de separacion de cobre se
ajustdé a una ecuaciéon matematica de segundo orden, lo que permite la aplicacion del
método a muestras con diferentes concentraciones de cobre, asi como a diferentes
tiempos de extraccion.
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Abstract:

Los residuos de la industria olivarera, como las hojas de olivo, constituyen una fuente rica
en compuestos bioactivos con un alto potencial de revalorizacion. Este trabajo se centra
en el desarrollo de un método de extraccion sostenible, basado en el uso de disolventes
eutécticos profundos naturales (NADES), para obtener extractos de hojas de olivo
enriquecidos en compuestos con actividad antioxidante y antimicrobiana. Se sintetizaron
y evaluaron diferentes NADES para optimizar el proceso de extraccion. Los extractos
obtenidos fueron caracterizados mediante la determinacion del contenido en polifenoles
totales y flavonoides, asi como su capacidad antioxidante. La identificacion de los fenoles
extraidos se realizé6 por HPLC-DAD. La actividad antimicrobiana se evalué frente a un
panel de bacterias Gram-positivas (Staphylococcus aureus, Staphylococcus
saprophyticus, Enterococcus faecalis) y Gram-negativas (Escherichia coli, Klebsiella
pneumoniae, Proteus mirabilis, Klebsiella aerogenes). Los resultados indicaron que el
NADES compuesto por acido malico, prolina y agua (MA:Pro:W; 1:1:9) fue el mas
eficiente para la extraccion de compuestos fendlicos, presentando la mayor actividad
antioxidante. Sin embargo, el sistema formado por cloruro de colina y acido oxalico
(ChCI:OA; 1:1) exhibié una actividad antimicrobiana notablemente superior, demostrada
por mayores halos de inhibicién. Estos hallazgos subrayan la importancia de la seleccion
del NADES en funcion de la aplicacion final deseada y evidencian el potencial de los
NADES como extractantes verdes para la valorizacién de subproductos agroindustriales,
con aplicaciones prometedoras en los sectores farmacéutico, alimentario y cosmético.

116



GRASEQA 2025 / Posteres

P_71-ANALISIS DE Cd(ll) MEDIANTE UN SENSOR OPTICO
BASADO EN UNA BASE DE SCHIFF INMOVILIZADA EN UNA
MEMBRANA DE INCLUSION POLIMERICA: APLICACIONES EN

MUESTRAS DE AGUA Y PINTURAS ARTISTICAS
M. Diaz-de-Alba, M.D. Granado-Castro, L. Sanchez-Ponce, M.J.
Casanueva-Marenco, M.D. Galindo-Riaio
Departamento Quimica Analitica, Instituto de Biomoléculas (INBIO), Facultad de
Ciencias, CEI-MAR, Campus Rio San Pedro, Universidad de Cadiz, ES-11510, Puerto
Real, Espafia.
margarita.diaz@uca.es
Keywords: membrana de inclusion polimérica, sensor 6éptico, analisis de Cd,
2-acetilpiridina benzoilhidrazona, base de Schiff, disefio factorial
Abstract:
La inmovilizacion de reactivos complejantes de metales en membranas de inclusion
polimérica (PIMs), cuyas propiedades fisico-quimicas permitan la determinacion mediante
medidas espectroscopicas de los complejos coloreados formados, ha demostrado ser
eficiente en el desarrollo de sensores Opticos. Asi, se ha disefiado un sensor 6ptico
desechable basado en una membrana de inclusion polimérica (PIM) para determinar
iones de Cd(ll) en disoluciones acuosas. El reactivo complejante seleccionado es la base
de Schiff 2-acetilpiridina benzoilhidrazona (2-APBH), que, inmovilizada en la membrana
polimérica, se comporta como molécula sensora. Las cantidades de los componentes de
la PIM se optimizaron mediante un disefio factorial fraccional 3% con dos puntos centrales
y dos bloques, resultando en 11,1% de poli(cloruro de vinilo) (PVC) como polimero base,
13,1% de tributil fosfato (TBP) como plastificante, 0,09% de 2-APBH como reactivo y
75,7% de tetrahidrofurano (THF). El sensor mostré una buena respuesta lineal en el
rango de 0,02 mg L™ (limite de deteccion) a 1 mg L™ de Cd(ll) bajo las siguientes
condiciones experimentales: pH 9,5, 60 minutos de tiempo de exposicidon mas 2 minutos
de sonicacion, y 10 minutos de estabilidad a corto plazo. La desviacion estandar relativa
del método se determiné en 4,04% para 0,4 mg L™ de Cd(ll). Ademas, se estudio la
selectividad del sensor, y se encontré que iones significativos como Al(lIl), Fe(ll), Fe(lll) o
Pb(Il) no interferian en su respuesta. El sensor 6ptico se aplicd con éxito para la
determinacion de Cd(ll) en muestras de agua natural y pinturas artisticas.
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Abstract:
La hoja de mango (Mangifera indica) es una fuente rica en compuestos fendlicos con
reconocidas propiedades bioactivas. Este estudio comparé la eficacia de tres estrategias
de pretratamiento aplicadas antes de la extraccion asistida por sonotrodo: campos
eléctricos pulsados (PEF), fermentacion acido-lactica (con Levilactobacillus plantarum o
Lactiplantibacillus brevis), y la combinacion de PEF seguido de fermentacion (PEF +
fermentacion). Tanto el PEF como la fermentacién se realizaron bajo condiciones
previamente optimizadas, y las cepas bacterianas fueron seleccionadas mediante un
cribado inicial. Los compuestos fendlicos fueron identificados y cuantificados mediante
HPLC-ESI-TOF-MS. Ademas, se evaluaron las actividades antioxidantes (ABTS, DPPH)
y antidiabética (inhibicién de a-amilasa). El tratamiento exclusivo con PEF resulto ser el
mas eficaz, con un incremento de hasta un 38 % en la extraccion de compuestos
fenolicos totales en comparacion con fermentacion sola o PEF + fermentacion. Asimismo,
este tratamiento mostré los mejores resultados en actividad antioxidante (ABTS: 222,16 +
11,09; DPPH: 135,28 £ 5,43 mg TE/g d.w.) y en la inhibicion de a-amilasa (44,51 +
1,15 %), en comparacion con el resto de pre-tratamientos. En contraste, la fermentacion
redujo la concentracién de compuestos fendlicos y la combinacién PEF + fermentacion no
presentd ventajas adicionales frente a PEF solo. En conclusion, la aplicacion de PEF
como pretratamiento Unico es la estrategia mas eficaz para maximizar la recuperacion de
compuestos fendlicos y potenciar las bioactividades en hoja de mango.
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Abstract:
La creciente produccion mundial de aguacate genera residuos como las hojas, ricas en
compuestos fendlicos con actividad antioxidante. Este estudio tuvo como objetivo la
optimizacion de la extraccion asistida por ultrasonidos de dichos compuestos a partir de
hojas de aguacate utilizando un sonotrodo. Se utilizé un disefio Box-Behnken para
optimizar la amplitud, el tiempo y la composicion del disolvente, buscando maximizar el
contenido fendlico y la actividad antioxidante in vitro en hojas de aguacate ‘Hass’. Las
condiciones 6ptimas (60 % de amplitud, 10 min, etanol/agua al 50 % (v/v)) incrementaron
un 47-52 % el contenido fendlico y la actividad antioxidante (DPPH y FRAP) respecto al
bafno ultrasénico. Estas condiciones se aplicaron a las variedades ‘Hass’ y ‘Fuerte’,
detectandose un total de 37 compuestos fendlicos y 14 proantocianidinas mediante
HPLC-ESI-TOF-MS y HPLC-FLD. Se identificaron por primera vez en hojas de aguacate
compuestos como acido P_cumarico glucosido, octilgalato, acido 3-feruloilquinico y
kaempferol 3-O-(2"-O-hexosil)hexdsido-7-O-ramnésido mediante HPLC-MS. ‘Fuerte’
mostré 1,7 veces mas concentracion de compuestos fendlicos, el doble de
proantocianidinas y hasta 1,6 veces mayor actividad antioxidante que ‘Hass’. Ademas, se
observaron correlaciones muy fuertes y positivas entre las actividades antioxidantes y los
flavonoides (r > 0,971) y las proantocianidinas (r > 0,924). Estos hallazgos destacan el
papel fundamental de los flavonoides especialmente los derivados de quercetina asi
como los dimeros y trimeros de proantocianidinas, que se encuentran en mayor
concentracién en las hojas de aguacate y, probablemente, son responsables de sus
fuertes propiedades antioxidantes, lo que indica su potencial para uso nutracéutico.
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Abstract:
El cultivo de guayaba genera subproductos como hojas, ricas en compuestos fendlicos
con propiedades funcionales. El objetivo de este estudio fue optimizar un pretratamiento
con campos eléctricos pulsados (PEF) en hoja de guayaba para mejorar, mediante
ultrasonidos, la extraccion de compuestos fendlicos y potenciar su actividad antioxidante
y antidiabética. Se utilizé un disefio Box-Behnken con 27 experimentos, considerando
como variables independientes el voltaje (1200-10000 V), la frecuencia (1-175 Hz), el
ancho de pulso (5-175 ps) y el nUmero de pulsos (20-220). Las respuestas se midieron
por el método de Folin-Ciocalteu, DPPH, ABTS e inhibicidon de la enzima a-amilasa. Las
variables dependientes se ajustaron a un modelo polinémico de segundo orden, y se
aplicé la metodologia de superficie de respuesta para determinar las condiciones éptimas
del pretratamiento. Estas fueron: 7800 V, 40 Hz, 150 ps y 20 pulsos. Los extractos se
analizaron por HPLC-ESI-qTOF-MS, identificando mas de 50 compuestos fendlicos. En
comparacion con la muestra sin tratamiento, el extracto optimizado mostré incrementos
del 12% al 42% en todas las variables. El modelo present6 un buen ajuste (R* > 0,98) y
no tuvo falta significativa de ajuste (p > 0,05). Se observaron correlaciones significativas
entre el contenido fendlico, la capacidad antioxidante y la actividad antidiabética. En
conclusion, el pretratamiento a las condiciones 6ptimas de PEF consiguié una mejora del
contenido fendlico, antioxidante y antidiabético. Estos extractos podrian tener una
aplicacion potencial en la industria alimentaria, farmacéutica y cosmética.
Agradecimientos: Proyecto PID2022-1412370B-100 financiado por
MICIU/AEI/10.13039/501100011033 y por FEDER, UE.
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Abstract:
La hoja de guayaba es un subproducto con alto potencial bioactivo por su contenido en
compuestos fendlicos, responsables de su actividad antioxidante y antidiabética. Por ello,
se evaluaron diferentes pretratamientos tecnoldgicos para mejorar la extracciéon de estos
compuestos: campos eléctricos pulsados (PEF), fermentacion con bacterias acido
lacticas, asi como su combinacion. El objetivo fue comparar la eficacia de los
pretratamientos para obtener extractos ricos en compuestos fenélicos con gran capacidad
antioxidante y antidiabética. El tratamiento con PEF se realizé a 7800 V, 40 Hz, 20 pulsos
y 150 pys de ancho de pulso. La fermentacion sumergida se llevd a cabo con Pediococcus
acidilactici CECT 5765T durante 48 horas a 26°C. La extraccion se realizé con
ultrasonidos y se compararon los extractos con un control sin pretratamiento. Las
muestras se analizaron mediante HPLC-ESI-qTOF-MS, asi como por métodos
antioxidantes y antidiabéticos in vitro. El tratamiento con PEF aumenté la respuesta en
todas las variables analizadas, con mejoras superiores al 12% en comparacién con el
control, siendo significativa la inhibicibn de a-amilasa. Sin embargo, los resultados
mostraron que la fermentacion redujo significativamente el contenido de compuestos
fendlicos, mostrando una reduccion de actividad antioxidante y antidiabética. Por otro
lado, la combinaciéon de ambas técnicas resultdé efectiva para incrementar la actividad
a-amilasa en un 5% en comparacién con el control. Asi, PEF podria ser un pretratamiento
efectivo para potenciar la liberacién de compuestos fendlicos, en la hoja de guayaba,
contribuyendo a incrementar su funcionalidad antioxidante y antidiabética.
Agradecimientos: Proyecto PID2022-1412370B-100 financiado por
MICIU/AEI/10.13039/501100011033 y por FEDER, UE.
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Abstract:
Las algas son cada vez mas reconocidas como fuentes valiosas de compuestos
organicos volatiles (COV) con aplicaciones prometedoras en las industrias farmacéutica,
alimentaria y de fragancias. En este estudio se investigan los perfiles de COV de
macroalgas recolectadas en el Mar Mediterraneo y el Océano Atlantico, enfatizando la
variacion taxondémica y estacional. Se recolectaron muestras de tres filos de algas (algas
verdes, pardas y rojas) durante dos temporadas (temporada calida y temporada fria) de
dos ubicaciones marinas diferentes (Cadiz y Tetuan). Dichas muestras se analizaron
mediante la técnica Multiple Head Space Sorptive Extraction (MHSSE) acoplada a
cromatografia de gases con deteccion mediante espectrometria de masas (GC-MS). Este
enfoque permitid la extraccién e identificacion eficiente de una amplia gama de
compuestos volatiles, incluyendo diferentes alcoholes, aldehidos, cetonas y terpenos,
entre otros. El analisis reveld diferencias en la composicién de COV entre los filos de
algas, los lugares de muestreo y los periodos de recoleccién, destacando la naturaleza
dinamica de la expresion de metabolitos en las algas. Ademas, el analisis multivariante
demostré que la variable mas influyente en la diferenciacién de las muestras fue el lugar
de procedencia de las mismas. Varios compuestos identificados son conocidos por sus
propiedades antioxidantes, antimicrobianas o aromaticas, lo que refuerza el potencial de
las algas como fuentes de volatiles bioactivos. Este estudio demuestra la aplicabilidad de
MHSSE-GC-MS como una herramienta poderosa para la caracterizacién detallada del
perfil volatil en algas marinas. Los resultados mejoran la comprension de la diversidad
quimica de las algas y proporcionan una base para futuras investigaciones en la quimica
de productos naturales marinos y para estudios metabolémicos.
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Abstract:
Los sensores quimicos opticos (optodos) han demostrado ser muy efectivos en el analisis
de diversas especies quimicas. En este trabajo, se presenta el disefio y la aplicacion de
un sensor optico desechable para la determinacion de Zn(ll). Este elemento es de gran
interés dado su importante papel en procesos biolégicos vy fisiologicos, pudiendo llegar a
ser perjudicial en dosis elevadas. Para ello, se inmoviliz6 el reactivo colorimétrico
2-acetilpiridina benzoilhidrazona (2-APBH) en una membrana de inclusion polimérica
(PIM). Se evaluaron distintos componentes para la preparacion de la membrana,
seleccionando aquellos que ofrecian unas propiedades mecanicas, fisicas y Opticas
adecuadas. Para optimizar la composicién de la membrana, se aplicé un disefio factorial
23 con tres réplicas del punto central. La composicion éptima resultd ser 2,5 g de
poli(cloruro de vinilo) (PVC), 4 mL de fosfato de tributilo (TBP) y 0,04 g de 2-APBH. El
optodo desarrollado mostré un rango dinamico lineal desde 0,03 (limite de deteccion) a 1
mg L™ de Zn(ll), con un tiempo de respuesta de 30 minutos en disolucion acuosa a pH 6
y una desviacion estandar relativa del 3,90% para 0,4 mg L ™" de Zn(ll). Ademas, el sensor
demostré una buena selectividad para el Zn(ll) frente a otros iones comunes, y fue
validado con éxito usando un material de referencia certificado. Finalmente, se aplicé a
una muestra de agua del grifo enriquecida, una bebida vitaminico-mineral, un suplemento
alimenticio y productos para el cuidado de los pies.
Agradecimientos: Esta investigacion fue financiada por la Consejeria de Economia,
Conocimiento, Empresas y Universidad de la Junta de Andalucia (Espafa) (ayuda
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Abstract:
En el presente trabajo se muestra la optimizaciéon y puesta a punto de un método
mediante Desorcién Térmica Directa-Cromatografia de Gases-Espectrometria de Masas
para la caracterizacion directa de compuestos volatiles en madera de barricas envinadas.
El desarrollo de este método permite el analisis directo de la madera para caracterizar su
perfil quimico y aromatico, lo cual es fundamental para entender qué compuestos se
transfieren a las bebidas durante el envejecimiento. La optimizacién del método se realizd
mediante disefios experimentales factoriales. Las condiciones optimas que se
establecieron consistente en calentar 10 mg de la muestra de madera, a 250 °C durante
7 minutos, desorber la muestra a la misma temperatura durante 6 minutos y transferir los
compuestos a la columna cromatografica. La principal ventaja de este método es que
permite el analisis directo de la madera en estado sdlido (polvo), sin necesidad de ningun
tratamiento previo mas alla de la molienda. Esto evita cualquier pérdida de informacién
sobre los compuestos aromaticos que podria ocurrir con otras técnicas. Ademas, ha
demostrado ser una herramienta efectiva para diferenciar entre distintos tipos de madera,
como el roble (americano, francés, espanol), el cerezo y el castaino, y es aplicable tanto a
chips de madera como a las duelas de las barricas. Se ha aplicado esta metodologia al
estudio de la composicion volatil de la madera de barricas envinadas con distintos vinos
de Jerez, revelando cémo el tipo y la duracién del envinado afectan el perfil de
compuestos volatiles en la madera.
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Abstract:
Las directrices estratégicas de la Union Europea (UE) para lograr una acuicultura mas
sostenible y competitiva entre 2021 y 2030 [1] parten de las premisas del Pacto Verde
Europeo y la estrategia «De la Granja a la Mesa». Los productos acuicolas de la UE solo
representan el 10 % del consumo de la UE, por lo que existe un enorme potencial para un
sector que contribuye a mitigar el cambio climatico gracias a la descarbonizacion de la
economia y la reduccion de la contaminacion. El uso de metodologias analiticas basadas
en Internet de las cosas “loT” minimiza el impacto ambiental derivado del control analitico
del proceso productivo en granjas acuicolas, ya que los muestreos periddicos y el
transporte de las muestras hasta el laboratorio se minimizan por la transferencia de datos
mediante protocolos de Internet. Los desarrollos recientes para el seguimiento de los
parametros fisicoquimicos en aguas de granjas acuicolas implican el uso de sensores
electroquimicos, tales como electrodos medidores de pH o de oxigeno disuelto. También
se utilizan dispositivos para la medida de turbidez y sélidos disueltos o nitratos y nitritos,
aunque el desarrollo de sensores Opticos se encuentra aun en sus inicios. El presente
estudio incide en el estudio de la influencia del contenido salino en la senal luminiscente
obtenida con fases sensoras en estado sdélido en su reaccidbn con antibioticos
fluoroquinolona y tetraciclina, que originan sefales luminiscentes. Los resultados
obtenidos demuestran que es posible obtener sefales medibles en presencia de
concentraciones salinas similares a las propias de mares y océanos.

[1] Comunicacion de la Comision del Parlamento Europeo, el Consejo, EI Comité Europeo Econdémico y
Social de las Regiones. Recomendaciones estratégicas para una acuicultura mas sostenible y competitiva en
EU para el periodo 2021 a 2030, 12.05.2021.
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Abstract:
El litio se considera uno de los tratamientos principales para pacientes con trastorno
bipolar. A pesar de su eficacia, el uso de litio requiere una monitorizacién continuada
debido a su estrecho margen terapéutico, ya que tanto una deficiencia como una
sobredosis del mismo pueden causar efectos adversos graves. En este contexto, existe
una necesidad urgente de desarrollar métodos de deteccién rapidos, simples y no
invasivos que faciliten el monitoreo en tiempo real de los niveles de litio. En este trabajo,
se desarrollé un sensor de litio basado en la espinela LiMn:O., 6xido de grafeno y pirrol,
depositados electroquimicamente sobre electrodos desechables (SPCEs) para el analisis
de litio en fluidos biologicos. El sensor propuesto presentdé una excelente actividad
electrocatalitica hacia el primer proceso de litiacién, lo que permiti6 su deteccion
amperomeétrica a -0,25 V. La capacidad electrocatalitica del sensor se evalu6 inicialmente
en una disolucién acuosa tamponada, obteniendo un limite de deteccién de 76,2 nM.
Posteriormente, el sensor fue aplicado en muestras bioldgicas, incluyendo orina, saliva y
sangre, obteniéndose resultados muy similares a los obtenidos en tampén fosfato. Los
limites de deteccion de Li* en estas matrices biolégicas oscilaron entre 141,1 nM y 162,2
nM, valores significativamente inferiores al rango terapéutico del litio, por lo que estos
electrodos representan una plataforma prometedora para el desarrollo de sensores
electroquimicos de Li* sensibles, rapidos, robustos y econdémicos, minimizando las
molestias de los procedimientos invasivos.
Agradecimientos: Ministerio PID2021-12679408B; Junta de Andalucia
FQM-117-G-FEDER; Plan Propio UMA
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Abstract:

El orujo de uva destaca entre los subproductos de vinificacién por su volumen y su
rigueza en compuestos bioactivos. En este trabajo se han obtenido extractos fendlicos a
partir de dos tipos de orujo de uva, blanco y tinto, mediante tres métodos de extraccion:
agitacién mecanica, ultrasonidos y microondas. Se ha evaluado el rendimiento de
extraccion mediante el contenido en fenoles totales determinado por el método de
Folin-Ciocalteu y el contenido en compuestos fendlicos individuales por UHPLC-DAD.
Ademas, se ha aplicado la voltamperometria ciclica para evaluar el perfil electroquimico.
Teniendo en cuenta el contenido en fenoles totales, los resultados obtenidos con la
extracciéon convencional y ultrasonidos fueron diferentes estadisticamente (p <0,05) con
respecto a microondas. En cuanto a los compuestos fendlicos individuales, el rendimiento
de extraccion fue muy diferente para orujos blancos y orujos tintos. En la extracciéon de
orujos blancos, el método con ultrasonidos presentd mejores resultados para la
extraccion de flavanoles, y el convencional y con microondas para la extraccion de
flavonoles. En la extraccion de orujos tintos, el método con microondas mostro los valores
mas elevados para casi la totalidad de compuestos fenolicos. En un analisis discriminante
realizado con los datos quimicos y electroquimicos se obtuvieron dos funciones
discriminantes con un nivel de clasificacion del 100 %, permitiendo clasificar las muestras
segun el método de extraccion aplicado.
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Abstract:

Las arribazones masivas de macroalgas en la costa de Huelva, en particular de la
especie invasora Rugulopteryx okamurae, constituyen un problema ambiental y una
oportunidad para su valorizacion como fuente de compuestos bioactivos. En este trabajo
se evalud la aplicacion de disolventes eutécticos naturales profundos (NADES) como
alternativa verde para la extraccion de polifenoles, clorofilas y carotenoides.

Tras un cribado de setenta y tres combinaciones, se seleccionaron tres de las dieciocho
que resultaron estables, basadas en cloruro de colina (con acido lactico y urea) para la
extracciéon asistida por ultrasonidos (UAE) a partir de R. okamurae y de la especie
autéctona Ulva intestinalis. La eficiencia de los NADES se compard con disolventes
convencionales (metanol y acetona).

Los resultados mostraron que la combinacion cloruro de colina:acido lactico (1:1) iguala o
supera al metanol en la recuperacion de polifenoles y en la actividad antioxidante,
especialmente en Ulva. Para los carotenoides, los NADES también ofrecieron buenos
rendimientos, mientras que la extraccidon de clorofilas fue mas eficiente con disolventes
organicos convencionales. Los resultados para polifenoles totales sugieren la necesidad
de explorar nuevos NADES o modificar las condiciones. La optimizacién del proceso
mediante un disefio superficie de respuesta (Box-Behnken), permitié definir condiciones
que maximizan la eficiencia con menor impacto ambiental. Este estudio demuestra el
potencial de los NADES como extractantes sostenibles para la valorizacion de biomasa
de macroalgas.
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Abstract:

Se ha puesto a punto un nuevo método de extraccion de compuestos volatiles en
muestras de madera de uso enolégico basado en una extraccidn solido-liquido con
agitacion, utilizando disolvente hidroalcohdlico mediante el uso de una columna vigreaux
para impedir la pérdida de componentes volatiles durante el proceso de extraccion
(método con columna). Las muestras utilizadas han sido virutas comerciales de madera
de roble americano de tostado medio. La composicion volatil de los extractos se analizé
mediante cromatografia de gases con extraccion previa por adsorcién con barra de
agitacion (SBSE-GC-MS). La optimizacion de las variables del nuevo método se llevé a
cabo mediante un primer estudio de cribado de variables utilizando el método de
Youden-Steiner, y posteriormente un método de optimizacién mediante un disefio factorial
fraccionado 23-1. Como variable respuesta se ha considerado el nimero de compuestos
volatiles obtenidos en el andlisis por SBSE-GC-MS. Con las variables optimizadas se ha
procedido a la determinacion de la precision mediante el estudio de la repetibilidad y
reproducibilidad, y a la comparacién con los resultados obtenidos por otros métodos de
extracciéon sodlido-liquido con disolventes hidroalcohdlicos utilizados en la bibliografia
(método estatico, Velickovic, Velickovic modificado). Por ultimo, se procedié a la
caracterizacién de la componente volatil de otras virutas de maderas de uso enoldgico,
concretamente de roble francés (Quercus petraea) y de roble espafol (Quercus
pyrenaica), ambas de tostado medio.
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Abstract:

Los compuestos bioactivos presentes en los hongos han despertado un creciente interés
debido a sus propiedades beneficiosas para la salud, como efectos antioxidantes,
antiinflamatorios y neuroprotectores. Este estudio se centré6 en optimizar técnicas de
extraccion sostenibles, como la extraccién asistida por ultrasonido (UAE) y por
microondas (MAE), con el objetivo de obtener compuestos como triptéfano, compuestos
fendlicos y alcaloides en diversas especies fungicas. La UAE fue optimizada mediante un
disefio Box-Behnken, evaluando variables como la proporcion de metanol, temperatura,
amplitud ultrasénica y relacion muestra-disolvente. Se cuantificaron los compuestos
fendlicos totales (método Folin-Ciocalteu) y se evalué la capacidad antioxidante (ensayos
DPPH y ABTS). Las condiciones Ooptimas permitieron una extraccion eficaz de
compuestos antioxidantes y fendlicos, con diferencias menores al 5% respecto a
extracciones individuales. Ademas, se determind el contenido de triptéfano en 26
muestras silvestres de los géneros Lactarius y Boletus mediante UHPLC-DAD-FLR, con
concentraciones de 0.042 a 0.742 mg/g. El analisis de conglomerados reveld
asociaciones entre los niveles de triptéfano, la especie y sus propiedades bioactivas. Por
otro lado, se aplicaron UAE y MAE para extraer psilocibina y psilocina de Psilocybe
cubensis, logrando condiciones 6ptimas (50 °C, 60% de metanol, 0.6 g:10 mL) en solo 5
minutos. Aunque UAE mostré mayores rendimientos, también favorecié una mayor
conversion de psilocibina a psilocina. Estos resultados subrayan el potencial de los
hongos como fuente sostenible de compuestos naturales de alto valor, con aplicaciones
prometedoras en los sectores alimentario, farmacéutico y cosmético.
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Abstract:
En este estudio se comparan dos métodos analiticos desarrollados para la determinacion
de alcoholes superiores en vinos y productos derivados, ambos basados en
cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas (GC-MS), pero utilizando
procedimientos distintos de preparacién de muestra: Stir Bar Sorptive Extraction (SBSE) y
Headspace Solid Phase Microextraction (HS-SPME). La evaluaciéon comparativa incluyé
el analisis de los parametros como repetibilidad, rangos lineales, niveles de recuperacién
y sensibilidad.
Los resultados mostraron diferencias significativas en la sensibilidad, siendo el método
basado en SBSE-GC-MS generalmente mas sensible para la mayoria de los alcoholes
evaluados, mientras que el método HS-SPME-GC-MS ofreci6 mayor simplicidad
operativa y tiempos de extraccion mas cortos. Ambos métodos se aplicaron a una amplia
variedad de matrices vinicas, incluyendo vinos blancos, tintos, finos, amontillados,
olorosos y Pedro Ximénez. Esta diversidad permitié evaluar el comportamiento de cada
método frente a diferentes niveles de complejidad de matriz. La comparacion critica de
los resultados permite establecer recomendaciones practicas sobre la eleccién del
método mas adecuado segun el tipo de vino y los requerimientos analiticos especificos.
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Abstract:
El glifosato es el herbicida mas utilizado a nivel mundial. Desde su comercializacion en
los afos setenta, su uso ha crecido de forma exponencial hasta nuestros dias. En la
actualidad ha generado bastante controversia debido a que diferentes estudios lo han
relacionado con efectos toxicolégicos sobre la salud humana y sobre especies
no-objetivo. Aunque este herbicida es aplicado directamente sobre las malas hierbas, una
parte considerable termina introduciéndose en el suelo donde puede degradarse en
productos de transformacién como el AMPA, que es mucho mas persistente que el
glifosato. Esta problematica hace necesario el desarrollo de métodos analiticos para su
monitoreo. Sin embargo, a pesar de su uso generalizado, es uno de los plaguicidas mas
dificiles de detectar debido a su alta polaridad y caracter iénico, su baja volatilidad y peso
molecular, asi como sus propiedades quelantes. Todas estas caracteristicas hacen que
sea dificil de extraer y analizar mediante métodos convencionales multi-residuo. En los
ultimos afos, la cromatografia liquida de interaccion hidrofilica acoplada a la
espectrometria de masas en tandem (HILIC-MS/MS) ha resultado ser una técnica
adecuada para la determinacién de analitos polares. En este trabajo se ha desarrollado y
validado un método analitico para la determinacion de siete compuestos polares en
suelos de olivares sometidos a diferentes manejos del suelo, incluyendo manejo
tradicional, alta densidad y organico, en diferentes paises de la cuenca mediterranea. El
método propuesto permitié determinar la presencia de glifosato y los productos de
transformaciéon AMPA y N-acetyl-AMPA en los diferentes suelos estudiados.
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Abstract:
La ionizacion por descarga de barrera dieléctrica ha ganado especial interés debido a su
versatilidad y amplia cobertura quimica. Aunque la ionizacién por electrospray (ESI) es la
fuente comunmente utilizada para el analisis de contaminantes organicos mediante
cromatografia liquida acoplada a espectrometria de masas (LC-MS), ésta presenta varias
limitaciones, como una eficiencia de ionizacién reducida para compuestos no polares o la
aparicion de efectos matriz. El presente estudio investiga el potencial del plasma de
microtubo flexible (FUTP) como una fuente de ionizacién alternativa para la determinacion
por LC-MS de plaguicidas multiclase, incluyendo tanto contaminantes compatibles con
ESI como organoclorados. La eficacia de FUTP se evalué en términos de limites de
cuantificacién, reproducibilidad, linealidad y efecto matriz. Posteriormente, los resultados
se compararon con los obtenidos utilizando tanto la ionizacién ESI como la ionizacién
quimica a presion atmosférica (APCI). Ademas de demostrar una mayor sensibilidad para
un numero significativo de plaguicidas, FUTP present6 varias ventajas sobre las fuentes
de ionizacion convencionales, como la ausencia de aductos de sodio (tipicos en ESI) o la
reduccion de los efectos matriz. Asimismo, se investigo la viabilidad de usar argén y una
mezcla de argdén-propano como gases de descarga alternativos al helio en el FuTP,
obteniendo resultados de sensibilidad comparables. Por lo tanto, esta fuente de
ionizacion miniaturizada demuestra ser una herramienta poderosa para lograr una
ionizacion eficiente de contaminantes organicos, ofreciendo la ventaja adicional de
extender el espacio quimico cubierto, lo que la hace util tanto para aplicaciones de
analisis dirigido como no dirigido.
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Abstract:
La extraccion en fase sélida es una de las técnicas mas utilizadas para eliminar metales en
aguas contaminadas, siendo la busqueda de adsorbentes de bajo coste vy
medioambientalmente sostenibles un objetivo prioritario. En este sentido, los plasticos
reciclados han demostrado una buena capacidad para la adsorcién de metales. Sin
embargo, para aplicarlos a nivel industrial, es imprescindible el estudio de sistemas en
continuo como las columnas de lecho fijo, donde el agua pasa continuamente a través de
una columna rellena con el adsorbente. En este trabajo se estudio la adsorcion de Pb?*,
Cu?* y Co* en condiciones dinamicas de lecho fijo, utilizando columnas empaquetadas con
particulas de polipropileno reciclado. Para ello, se evalud el efecto de distintos parametros
sobre el volumen de ruptura y la capacidad de adsorcién del material. En concreto, se
estudio el efecto del caudal (0,33-2 mL-min™"), la altura del lecho adsorbente (1-3 cm) y la
concentracion inicial de metal (1-3 mg-L™). Los resultados mostraron que el rendimiento de
la columna mejora cuando disminuyen el caudal y la concentracién inicial de metal, mientras
gue aumenta al aumentar la altura del lecho adsorbente. Ademas, se estudi6 el ajuste de
los datos experimentales a diferentes modelos de adsorcion, siendo el modelo de Thomas
el que proporciona el mejor ajuste independientemente del metal. Esto indica que la
adsorcion es principalmente superficial y sigue una cinética de pseudo-segundo orden,
presentando el adsorbente una distribucion de sitios relativamente homogénea y sin
presentar grandes gradientes de concentracion ni zonas amplias de saturacién progresiva.
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Abstract:
La curcuma (Curcuma longa L.) constituye una fuente destacada de compuestos bioactivos,
principalmente curcuminoides y sesquiterpenos, cuyas propiedades antioxidantes,
antiinflamatorias y neuroprotectoras han despertado gran interés en los ambitos
nutracéutico y farmacéutico. No obstante, la eficacia biolégica de estos metabolitos depende
en gran medida de su estabilidad y liberacion durante la digestion gastrointestinal. El
objetivo de este trabajo fue evaluar la bioaccesibilidad de curcuminoides y sesquiterpenos
de curcuma mediante digestion in vitro estatica segun el protocolo INFOGEST 2.0,
considerando ademas la influencia del pretratamiento (curcuma fresca vs liofilizada).
Previamente, se optimiz6 un método de extraccién asistida por ultrasonidos (UAE)
empleando un disefio Box—Behnken y metodologia de superficie de respuesta (BBD—-RSM),
que permitié maximizar el rendimiento de curcuminoides y sesquiterpenos bajo condiciones
de 80% etanol, 55°C, 50% de amplitud y 0.6 s™ de ciclo durante 5 min. Los extractos fueron
caracterizados por UHPLC-PDA-MS, identificandose tres curcuminoides (curcumina,
demetoxicurcumina y bisdemetoxicurcumina) y dos sesquiterpenos (aryl-turmerona vy
B-turmerona). Tras la digestion in vitro, los sesquiterpenos presentaron una biodisponibilidad
muy elevada (= 99%), mientras que los curcuminoides mostraron una liberacién
notablemente menor, especialmente en las muestras frescas. La capacidad antioxidante
(ensayo DPPH) se mantuvo mas estable en las fracciones derivadas de la curcuma
liofilizada, en concordancia con los resultados de bioaccesibilidad. Estos hallazgos
confirman el impacto de la matriz y el procesado previo sobre la liberacion de metabolitos
bioactivos, y aportan evidencias relevantes para el disefio de alimentos funcionales y
suplementos que potencien la eficacia terapéutica de la curcuma.
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