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Antimicrobianos en muestras ambientales: un estudio exhaustivo desde el 
desarrollo de métodos de análisis hasta la evaluación de transferencia y 

degradación



1. OBJETIVOS

1. Desarrollo y validación de métodos analíticos para el análisis simultáneo de antimicrobianos (AMs) y 

productos de transformación (TPs) en muestras vegetales (lechuga, cebolla, tomate y zanahoria), 

suelos, estiércol animal y lombrices.

2. Evaluación de la contaminación por AMs en hortalizas, suelos y estiércol recogidos en el País Vasco.

3. Estudio de la transferencia de AMs a lechugas y lombrices cultivadas en suelos contaminados. 



2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

1. Desarrollo y validación de métodos analíticos para el análisis simultáneo de AMs y TPs en muestras vegetales suelos, estiércol animal y 
lombrices.

Muestra
 10 g hortaliza
 2 g estiércol animal
 5 g suelo
 2 g gusano
Extracción

QuEChERS (10 mL ACN; 4 g Na2SO4 + 1 g NaCl + 0.5 g ácido cítrico + 0.05 g Na2HPO4)
Vortex
Centrifugación
Dilución de 1 mL del extracto con 20 mL de 0.05 M H2citr-/Hcitr2- (pH=4).

Limpieza
   Extracción en fase sólida convencional o dispersiva (dSPE)

Análisis 
Cromatografía de líquidos acoplada a un espectrómetro de masas de baja resolución triple cuadrupolo (UHPLC-QqQ) o de alta   

resolución qOrbitrap (UHPLC-HRMS) 

I. Vergara-Luis et al. TALANTA, 2023
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QuEChERS (10 mL ACN; 4 g Na2SO4 + 1 g NaCl + 0.5 g ácido 
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2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

1. Desarrollo y validación de métodos analíticos para el análisis simultáneo de AMs y TPs en muestras vegetales suelos, estiércol animal y 
lombrices.

• Veracidad (70-130 %) y precisión (<30 %) adecuados.

Límites de cuantificación (µg·kg-1)

AMs Suelo Estiércol Gusano Lechuga Tomate Zanahoria Cebolla

Sulfonamidas 0,5-7,5 0,3-2,9 1,5-3,9 0,1-1,2 0,1-0,5 0,1-1,0 0,1-1,3

Tetraciclinas 2,0-4,3 2,6-3,2 2,5-3,4 0,3-0,7 0,8-1,1 0,2-3,7 0,4-1,0

(Fluoro)quinolonas 5,8-9,9 1,2-15,8 1,6-9,6 0,5-4,9 0,5-3,4 0,5-10,0 0,7-3,2

Macrolidos 1,3-7,3 0,3-2,2 1,9-10,3 0,2-2,2 0,2-2,3 0,2-2,1 0,1-3,3

Thiabendazol 4,7 0,9 3,3 0,9 0,5 0,6 0,6

Trimethoprim 1,1 2,0 1,4 0,2 0,5 0,2 0,3

Fluconazol 2,4 0,9 5,6 1,5 1,2 0,7 0,9

Ácido micofenólico 4,7 2,1 1,9 2,2 0,6 1,0 0,3

Miconazol 0,7 2,1 3,4 1,1 0,6 1,6 0,5
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2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

Sulfametazina
1,2 μg·kg−1

Sulfapiridina
0,5 μg·kg−1

2. Evaluación de la contaminación por AMs en hortalizas.

 Análisis dirigido
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2. Evaluación de la contaminación por AMs en hortalizas.

 Análisis dirigido

Ácido micofenólico <LOQPROC

Sulfadiazina <LOQPROC
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2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

2. Evaluación de la contaminación por AMs en hortalizas.

 Análisis de sospechosos

(antiviral)
Nivel 2b 

(AM semisintético de la familia
de los aminoglicosidos)

Nivel 2a

Indole-4-carboxaldehyde 

(uso en síntesis farmacéutica) 
Nivel 2a

Carvone

Brefeldin A 

Netilmicin

(antifúngico) 
Nivel 2a



2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

2. Evaluación de la contaminación por AMs en hortalizas.

 Análisis de sospechosos

Desmetilación

Ácido micofenólico
Ácido (4E)-6-(4,6-dihydroxy-7-metil-3-oxo-1,3-

dihydro-2-benzofuran-5-yl)-4-metilhex-4-enoico

m/z 321,12599 m/z 307,11731 

I. Vergara-Luis et al. Food Chemistry, 2023



2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

2. Evaluación de la contaminación por AMs en hortalizas.

 Análisis de sospechosos

I. Vergara-Luis et al. Food Chemistry, 2023

Candidato Fórmula Nombre

Tiempo de 

retención

(min)

Nivel de 

confianza

Agricultura ecológica Agricultura no-ecológica

Lechuga Cebolla Zanahoria Tomate Lechuga Cebolla Zanahoria Tomate

1 C16H24O4 Brefeldin A 12,724 2b ✓

2 C21H41N5O7 Netilmicin 7,741 2a ✓ ✓

3 C9H7NO
Indole-4-

carboxaldehyde
7,071 2a ✓ ✓ ✓ ✓ ✓ ✓

4 C10H14O Carvone 13,177 2a ✓ ✓ ✓ ✓ ✓ ✓

5 C16H18O6

TP of 

mycophenolic acid
13,793 2b ✓ ✓



2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

2. Evaluación de la contaminación por AMs en suelos y estiércol.

25 muestras

Estiércol

16 muestras

Suelo

Muestras adquiridas en 4 
producciones queseras

NAFARROA

Iruña

Planta

25 muestras



2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

2. Evaluación de la contaminación por AMs en suelos y estiércol.
 
 Análisis dirigido

Estiércol
Sulfonamidas, tetraciclinas y 

(fluoro)quinolonas 

1,7-93,3 μg·kg−1

Suelo

Sulfametazina: 7,9 μg·kg−1

Trimethoprim: 4,9 μg·kg−1

Danofloxacin: 27,1 μg·kg−1

Planta

Tetraciclina: 56,8 μg·kg−1

I. Vergara-Luis et al. ABC, 2023



2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

2. Evaluación de la contaminación por AMs en suelos y estiércol.

I. Vergara-Luis et al. ABC, 2023

Candidato Nombre Formula m/z
Concordancia espectral 

con mzCloud
tRexp[min] Nivel de confianzaa

1 Piperonylonitrile C8 H5 N O2 148,03935 83,3 4,978 2a

2 Butyl 4-aminobenzoate C11 H15 N O2 194,11772 68,5 10,325 2a

3 Indirubin C16 H10 N2 O2 263,0814 89,1 9,01 2a

4 Propiconazole C15 H17 Cl2 N3 O2 342,07688 95,3 13,974 2a

5

5-Azulenemethanol, 

1,2,3,4,5,6,7,8-octahydro-

.alpha.,.alpha.,3,8-tetramethyl-, 

(3S,5R,8S)-

C15 H26 O 223,2056 - 14,135 2b

6 Brefeldin A C16 H24 O4 281,1745 - 12,012 2b

7
8-Hydroxyquinoline C9 H7 N O 146,06008 97,1 7,085 3

2-Hydroxyquinoline C9 H7 N O 146,06008 97,8 7,085 3

8 Formyl-sulfamethazine C13 H14 N4 O3 S 307,08576 77,3 5,028 2a



2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

2. Evaluación de la contaminación por AMs en suelos y estiércol.

Suelos dopados con oxitetraciclina y sulfametoxazol 
(dos de los compuestos más presentes en los suelos agrícolas) 

• Concentraciones de 1 mg·kg-1 y 150 mg·kg-1

• Condiciones controladas de luz, temperatura y humedad
• Tiempo del experimento 30 días
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2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

3. Estudio de la transferencia de AMs a lechugas y lombrices cultivadas en suelos contaminados.  

Substrato universal y semillas adquiridas en punto 
comercial de Álava



2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

3. Estudio de la transferencia de AMs a lechugas y lombrices cultivadas en suelos contaminados.  

AMs de 4 familias diferentes

Trimethoprim

Enrofloxacin

Sulfametazina

Clortetraciclina

Concentración de dopaje
1000 µg·kg-1



2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

3. Estudio de la transferencia de AMs a lechugas y lombrices cultivadas en suelos contaminados.  

Las lechugas y el suelo se recogieron la 1ª y 
3ª semana después del dopaje.

Concentración de dopaje
1000 µg·kg-1



2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

3. Estudio de la transferencia de AMs a lechugas y lombrices cultivadas en suelos contaminados.
         Análisis dirigido  

Concentración de dopaje
1000 µg·kg-1

Suelo (µg·kg-1) Lechuga (µg·kg-1)

1º semana 3º semana 1º semana 3º semana

Sulfametazina 50 ± 3 8 ± 1 0,3 ± 0,1 0,2 ± 0,1

Enrofloxacin 183 ± 7 82 ± 3 9,1 ± 0,1 1,3 ± 0,1

Trimethoprim 124 ± 9 43 ± 3 2,9 ± 0,4 0,4 ± 0,1

Clortetraciclina 593 ± 12 303 ± 6 15,1 ± 3,5 2,0 ± 0,5
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88 %

95 %
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2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

3. Estudio de la transferencia de AMs a lechugas y lombrices cultivadas en suelos contaminados.
                        Análisis de sospechosos



2. RESULTADOS RELEVANTES PARA REDUCIR RIESGOS

3. Estudio de la transferencia de AMs a lechugas y lombrices cultivadas en suelos contaminados.
       

Soil test
(OECD-207) 

10 lombrices/tratamiento expuestos a 0, 10, 100 y 1000 mg·kg-1 de
sulfametazina y tetraciclina mediante suelo artificial OECD para
determinar la absorción por ingesta y vía dermal durante 7 y 14 días.
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3. Estudio de la transferencia de AMs a lechugas y lombrices cultivadas en suelos contaminados.
         Análisis dirigido
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3. Estudio de la transferencia de AMs a lechugas y lombrices cultivadas en suelos contaminados.
                         Análisis de sospechosos
       

Lombriz

A
b

u
n

d
an

ci
a 

re
la

ti
va

 %

A
b

u
n

d
an

ci
a 

re
la

ti
va

 %

I. Vergara-Luis et al. STOTEN, 2024



3. AGENTES COLABORADORES DE LA CADENA 
AGROALIMENTARIA VASCA Y APLICABILIDAD

Mediante este proyecto se han establecido y consolidado los métodos y recursos bioanalíticos 
para la cuantificación de AMs e identificación de sus TPs en diversas matrices medioambientales 
y se ha evaluado la dimensión del problema dentro de la CAPV.

Estas herramientas quedarán a disposición, para su posible aplicación en rutinas de monitoreo 
que permitirán un mayor control, mejorando la situación sanitaria y ambiental en Euskal Herria, 
lo cual permitirá abordar estudios multidisciplinares más ambiciosos.

Por ejemplo, el análisis de suelo permite disponer de un primer diagnóstico sobre la calidad de 
los diferentes suelos de cultivo y determinar si estos suelos están siendo afectados por la 
presencia de AMs debido a las prácticas agrícolas actuales empleadas. Por otra parte, permite 
identificar los potenciales puntos de entrada de AMs y facilita la toma de medidas correctoras.

   



3. AGENTES COLABORADORES DE LA CADENA 
AGROALIMENTARIA VASCA Y APLICABILIDAD

Agentes colaboradores

• Queserías de D.O Idiazabal

• CBET Research Group, Dept. Zoology and Animal Cell Biology, Faculty of Science and
Technology, University of the Basque Country (UPV/EHU), Leioa, Basque Country, Spain

• Dept. Biochemistry and Molecular Biology, Faculty of Science and Technology, University of the
Basque Country (UPV/EHU), Leioa, Basque Country, Spain

• Department of Plant Biology and Ecology, Faculty of Pharmacy, University of the Basque
Country (UPV/EHU), Vitoria-Gasteiz, Basque Country, Spain



4. ACTIVIDADES DE DIFUSIÓN Y TRANSFERENCIA

Congresos
• SETAC Europe 2022: 3 contribuciones (presentación oral de poster + 2 posters). 
• IkerGazte 2023: 2 contribuciones (presentación oral + poster).
• II Jornadas de Jóvenes Investigadores de la Sociedad Española de Espectrometría de Masas (SEEM): 1 contribución, presentación 

oral.
• Solutions in Science 2023 (SinS): 2 contribuciones (presentación oral + poster).
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Artículos

  



4. ACTIVIDADES DE DIFUSIÓN Y TRANSFERENCIA

• Akademiatik plazara. Ikertzaile gazte euskaldunak oholtzara. Noviembre 2023.

• Entrevista para UEU. Febrero 2023. 

• Documental ERRESISTENTE, Elhuyar, 2023. 

  

Divulgación



Eskerrik asko!

irantzu.vergara@ehu.eus
Grupo IBeA

Departamento de Química Analítica
Facultad de Ciencia y Tecnología (UPV/EHU)

mailto:irantzu.vergara@ehu.eus
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