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INTRODUCCIÓN
Las semillas de aceituna representan un subproducto residual de la industria, que, sin un tratamiento posterior, constituye un problema medioambiental importante. Estos residuos generalmente se queman o se dejan en el campo como fertilizante, provocando efectos nocivos, debido a la acumulación de un alto contenido orgánico y a su fitotoxicidad [1].  Este material vegetal puede utilizarse como materia prima para la fabricación de otros materiales de valor añadido, entre los que se encuentran los aglomerados de negro de carbón (CBA), materiales con estructura desordenada, baja cristalinidad y morfología variable, que son altamente microporosos [2]. La extracción en fase sólida con punta de pipeta (PT-SPE) es una técnica de pretratamiento de micro muestras que utiliza una punta de pipeta como columna de extracción en fase sólida para mejorar la eficiencia, logrando la reducción en el consumo de solvente orgánico, la cantidad de adsorbentes y el tiempo de extracción, lo que hace que todo el proceso de pretratamiento de la muestra sea más rápido y ecológico [3]. El presente trabajo detalla un método basado en un PT-SPE seguido de HPLC-DAD, para la determinación de cafeína en bebidas energéticas comerciales utilizando un sorbente de aglomerados de negro de carbón a base de semilla de oliva. 
METODOLOGÍA
Los dispositivos PT-SPE se prepararon utilizando un pequeño trozo de frita de polietileno (PE) de porosidad 20 µm, que se colocó en el fondo de una punta de pipeta con capacidad de 1 mL. Posteriormente, se pesó la cantidad de CBA en una balanza analítica y se colocó dentro de la punta de la pipeta para cerrar la parte superior con papel parafina. Debido a que el procedimiento de extracción mostró un importante efecto de matriz en el análisis de las muestras de bebidas energéticas, se decidió aplicar la calibración de adición de un estándar de un punto [4]. La Figura 1 detalla el procedimiento de extracción aplicado a las muestras y soluciones estándar.

[image: A diagram of a machine

Description automatically generated with medium confidence]
Figura 1.  Procedimiento de PT-SPE.
RESULTADOS
Se adquirieron muestras de tres marcas diferentes de bebidas energéticas mismas que fueron analizadas con el método propuesto. Los porcentajes de cafeína presente en las muestras ED 1 y ED 3 fueron 91.82% y 91.08%, respectivamente, de la cantidad de cafeína reportada en sus etiquetas. Finalmente, se puede establecer que las concentraciones de cafeína por mililitro encontradas estuvieron en un rango de 0.18 a 0.24 mg mL-1. La Figura 2 muestra los cromatogramas representativos del análisis.
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Figura 2.  Cromatogramas representativos de: (A) Muestra de ED 1 sin fortificación, (B) Muestra de ED 1 fortificada.
CONCLUSIÓN
Mediante un proceso rápido y sencillo utilizando como materia prima un subproducto de la industria del aceite de oliva obtuvimos aglomerados de negro de humo caracterizados por una baja estructura cristalina, micro/mesoporosidad con un tamaño de poro bajo y un alto valor superficial. Este material poroso demostró una alta capacidad para extraer la cafeína contenida en muestras de bebidas energéticas. El procedimiento PT-SPE desarrollado demostró ser sencillo y económico, utilizando solo 1 mg del material nanoestructurado y menos de 2 mililitros de disolventes; además, la cantidad de muestra requerida para un análisis fue de 50 µL y el tiempo de extracción inferior a 5 min.
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