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1. INTRODUCCION

Fig. 1: El laboratorio

El afo 2017, sexto afio de funcionamiento oficial del laboratorio, ha sido un afio
complejo. A partir de diciembre de 2016, se incorpord Sarai Lépez al laboratorio,
titulado superior con contrato en practicas, con el objetivo de colaborar en las tareas del
laboratorio y sacar adelante el gran volumen de trabajo acumulado, dada la carencia de
personal técnico en el mismo. Poco a poco, y gracias a la incorporacién de Sarai, se ha
recuperado a lo largo de 2017 el rendimiento habitual del LIE. Podemos decir que a
final de afio se han cumplido los objetivos de este servicio de forma satisfactoria.
Hemos terminado 2017 duplicando el nimero de muestras analizadas en relacion a
2016. En cuanto al numero de usuarios, se han incorporado como usuarios otros
investigadores de la EBD, de otros centros del CSIC, y entidades privadas,
manteniéndose muchos de los anteriores. Sin embargo, pese a esta trayectoria positiva y
de crecimiento, a finales de 2017, la situacion de este servicio vuelve a ser delicada
debido a la falta de personal técnico estable en el mismo, lo que ha provocado que se
produzca un retraso en el entrega de resultados comprometidos y también el tener que
rechazar analisis solicitados de proyectos aprobados y en marcha. Otras actividades del
laboratorio, como son las labores formativas, también se han visto afectadas por esta
inestabilidad y carencia de personal técnico, por ejemplo, aunque se ha hecho un gran
esfuerzo por seguir acogiendo estudiantes en el LIE, ha sido imposible la organizacién
de un curso sobre aplicaciones como se ha venido haciendo en afios anteriores, sin
embargo no descartamos su celebracion en el préximo afio confiando en que la situacién
del personal se resuelva.

En este informe ofrecemos un resumen con todas las actividades llevadas a cabo en el
laboratorio durante el 2017, recogiendo entre otros datos, la estadistica de uso,
produccion cientifica, formacion de estudiantes, informe econémico, etc.
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2. EQUIPAMIENTO

En 2017 no se ha adquirido equipamiento adicional. Como afos anteriores, contamos
con un sistema de espectrometria de masas de Thermo Finnigan, compuesto por un
IRMS Delta VV Advantage, acoplado a un Analizador Elemental HT Plus mediante un
Conflo IV.

Fig. 2: Sistema de Espectrometria de Masas Thermo Finnigan

Ademas, contamos con un Espectrometro CRDS de Picarro, adquirido en el afio
2013, que nos permite medir los isétopos de d’H y d*30 en agua y vapor de agua por la
técnica CRDS (Cavity Ring-Down Spectroscopy). Su adquisicion abre un nuevo campo
de aplicabilidad de las aproximaciones isotdpicas en nuestro centro en el estudio de
dinamica de agua en los ecosistemas.
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Fig. 3: Espectrémetro CRDS de Picarro del LIE
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Las prestaciones de nuestro equipamiento, asi como todos los servicios que podemos
ofertar desde nuestro laboratorio estan especificamente anunciadas en la pagina web del
mismo.

Se ha solicitado la adquisicién de una campana de extraccion de gases nueva a cargo de
una peticion de infraestructuras presentada por la direccion del centro. En futuras
convocatorias, y debido tanto a la gran demanda de analisis de deuterio en queratina,
como al prestigio por su calidad y técnica de nuestro servicio en esta materia, seria
bueno solicitar fondos para la adquisicion de un equipo de espectrometria de masas
dedicado exclusivamente a estos andlisis, lo que agilizaria y potenciaria la actividad del
laboratorio.

3. PERSONAL Y FORMACION DE ESTUDIANTES

Durante este afio, el personal en el laboratorio ha sido el siguiente: Susana Carrasco
Congregado, ayudante técnico, en excedencia desde octubre de 2017 hasta la actualidad;
Sarai LApez Garcia, titulado superior en practicas asignado al LIE desde diciembre de
2016; y un comité cientifico compuesto por el personal técnico del laboratorio, el
responsable cientifico (Manuela Gonzéalez Forero) y asesores cientificos (Joan Navarro
Bernabe, José Antonio Donazar y Jennifer Leonard).

Este afio ha sido especialmente dificil, pues el ayudante técnico ha formado al nuevo
técnico en practicas en las multiples tareas del laboratorio (procesamiento, gestion
administrativa y econdmica, etc.). Ademas, el personal técnico y el responsable
cientifico, recibieron en febrero un curso de formacion del IRMS por Ricardo Alvarez
(Thermo Scientific). Con este curso y gracias al apoyo y contacto frecuente con estas
fuentes, ha sido posible que el personal técnico adquiriese y ampliase sus conocimientos
y sus capacidades para el manejo y mantenimiento de la maquinaria, asi como la
resolucion de problemas técnicos.

Pese a las dificultades de personal, el laboratorio ha acogido un elevado nimero de
estudiantes y titulados universitarios para la realizacion de practicas formativas:

Nombre Periodo de Estancia | Convenio Tareas realizadas
Shannon Davies Septiembre 2017 — | ERASMUS PLUS + Preparacion de
Diciembre 2017 diferentes tipos de
muestras para  su
James Graham Septiembre 2017 — | ERASMUS PLUS posterior analisis
Diciembre 2017 Isotépico.
4+ Preparacién de

reactores para la
combustion  en el
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Tom Balagué

Ifhigo Donazar Aramendia

Rebecca Ronney

Bethany Pudifoot

Paul Alexandru
Nadasanu

Faye Dixon

Thom Harward

Septiembre 2017 —
Diciembre 2017

Enero 2017 — Marzo
2017 y Julio 2017-
Enero 2018

Abril 2017 - Julio
2017

Abril 2017 - Julio
2017

Abril 2017 - Julio
2017

Abril 2017 - Julio
2017

Abril 2017 - Julio
2017

ERASMUS PLUS

PREDOCTORAL

ERASMUSPLUS

ERASMUS PLUS

VOLUNTARIO

ERASMUS

ERASMUS PLUS

ERASMUS PLUS

Analizador Elemental
Flash HT Plus (Thermo
Scientific).

Observacion y
comprension de las
técnicas de analisis.

Preparacion de
diferentes tipos de
muestras  para su

posterior analisis
Isotdpico.
Preparacion de

reactores para la
combustion en el
Analizador Elemental
Flash HT Plus (Thermo
Scientific).

Observacion y
comprension de las
técnicas de analisis.
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Marina Fernandez Millan | Enero 2017 — Abril | ESTUDIANTE DE
2017 MASTER
William Crowther Enero 2017 — Abril | ERASMUS PLUS
2017
Preparacion de

Maria Sandra Calero
Cano

Carl Noyce

Emma Stroud

Para facilitar la adaptacidn del estudiante a la rutina de trabajo del laboratorio, el primer
dia se les entrega un cuadernillo de précticas que recoge normas basicas de prevencion
de riesgos laborales durante el trabajo en el laboratorio, conceptos basicos de la técnica
de los is6topos estables y bibliografia especifica sobre sus aplicaciones en ecologia,
geologia e hidrologia, asi como una serie de plantillas que el alumno debera ir
rellenando con los datos del proyecto especifico que se le haya asignado y la

Enero 2017 — Julio
2017

Enero 2017 — Abril
2017

Enero 2017 — Abril
2017

PREDOCTORAL

ERASMUS PLUS

ERASMUS PLUS

metodologia para el procesado de las muestras.

diferentes tipos de
muestras para su

posterior analisis
Isotopico.
Preparacion de

reactores para la
combustiéon en el
Analizador Elemental
Flash HT Plus (Thermo
Scientific).

Observacion y
comprension de las
técnicas de analisis.
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4. ESTADISTICAS DE USO

En el afio en curso se han recibido y procesado un total de 126 solicitudes de analisis
(que incluyen muestras organicas sélidas y liquidas), cada una de ellas con un nimero
variable de analisis, ascendiendo a casi 7000 muestras analizadas. En las siguientes
gréficas se indican las solicitudes de andlisis y las muestras analizadas mensualmente en
2017, y anualmente en el periodo de 2012 a 2017.

Fig. 4: Se indica el nimero de solicitudes de anlisis (azul) de muestras organicas sélidas y liquidas
recibidas y analizadas (rojo) mensualmente y su evolucion en 2017.
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Fig. 5: Se indica el nimero de solicitudes de analisis (azul) de muestras organicas sélidas y liquidas
recibidas y analizadas (rojo) en cada afio.
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En la siguiente tabla se especifica el nimero total de analisis individuales realizados por
mes (para muestras organicas solidas y liquidas).

MES TOTAL
MUESTRAS

ENERO 552
FEBRERO 1269
MARZO 525
ABRIL 1021
MAYO 202
JUNIO 317
JULIO 203
AGOSTO 435
SEPTIEMBRE 716
OCTUBRE 716
NOVIEMBRE 572
DICIEMBRE 337
TOTAL 6865

Tabla 2: Muestras analizadas por mes

A continuacion detallamos el total de andlisis realizados en el LIE durante el afio 2017,
segun el tipo de isétopo analizado v si se trata de muestras sélidas o liquidas:

Muestras | 8°N/6™°C 6 °H/6*°0 8°H/60 5*s
(s6lidos) (liquidos)
N°.de 5194 1671 0
Muestras
TOTAL 6865

Tabla 3: Se indica, para cada uno de los is6topos y tipo de muestra, el nimero de analisis realizados en el
2017

Durante el procedimiento de analisis en muestras organicas solidas, y como norma
general, se incluyen 3 estandares cada 9 muestras, por lo que en una solicitud, el 25% de
los analisis son patrones que seran utilizados para corregir los valores isotopicos
obtenidos en las muestras. Teniendo en cuenta esto, para las 5194 muestras organicas
solidas analizadas se han realizado alrededor de 7420 andlisis en total. En liquidos, se
incluyen 22 estandares cada 32 muestras, por lo que para los 1671 de muestras liquidas
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analizadas, se han realizado unos 2820 andlisis en total. Siendo el total de analisis
realizados en conjunto, de 10240 analisis.

En la tabla 4 citamos a todos los usuarios que hemos tenido durante este afio. A destacar
el interés que sigue mostrando la empresa privada por nuestros servicios desde que en
2014 empezamos a dar servicio externo a estas entidades.

EBD OTROS CENTROS DE EMPRESA PRIVADA
INVESTIGACION

Dr. MIGUEL DELIBES
Dr. ANDY GREEN
Dr. IVAN GOMEZ MESTRE
Dr. MIGUEL FERRER
Dra. JENNIFER LEONARD
Dra. MANUELA G. FORERO
IRTA

Dr. CARLOS HERRERA
UNIVERSIDAD DE LAS

Dra. M@ CARMEN DIAZ PALMAS DE GRAN CANARIA OCEANSNELL S.L.
PANIAGUA
CIVISA
Dr. CARLES VILA HEROS S.A.
IEO
Dra. MONTSERRAT VILA
UNIVERSIDAD DE SEVILLA NAVARPLUMA S.L.
Dra SACRAMENTO MORENO
IREC
Dr.J. L. TELLA
IMEDEA-CSIC
Dr. CARLOS G. EXPOSITO
ICM

Dra. ANA G. POPA-
LISSEANU(Postdoc)

Dr. AIRAM RODRIGUEZ
(Postdoc)

Dr. JOAN NAVARRO
(Postdoc)

Dra. AINARA CORTES
AVIZANDA (Postdoc)

Tabla 4: Usuarios
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ermo Fisher Scientiic, para

Fig. 6. Web del laboratorio

Nuestra web constituye una importante herramienta para la divulgacion de nuestros
servicios y trabajos. A traves de ella los usuarios pueden descargarse todo el material
necesario para el acceso al laboratorio y las solicitudes de analisis.

En los Gltimos afios ha habido un incremento de visitas a dicha web y ha incrementado
la procedencia internacional de estas visitas gracias a que desde 2014 se construyé la
version en inglés de dicha web. Esta pagina se actualiza periédicamente, incluyendo
nuevos documentos que facilitan la labor al usuario, como por ejemplo los protocolos
relacionados con las diferentes metodologias de preparacién de muestras y las nuevas
publicaciones cientificas.

6. DESARROLLO DE PATRONES. ESTANDARES INTERNACIONALES

Durante el 2014 se amplio la lista de patrones, tanto internacionales como internos, de
forma que en el afio 2017 el LIE cuenta con 26 patrones internacionales comprados a la
Agencia Internacional de Energia Atomica (IAEA) y a la Sociedad Geoldgica
Americana (USGS), 14 materiales de referencia cedidos por el Laboratorio de Is6topos
Estables del Instituto Andaluz de Ciencias de la Tierra (IACT) de Granada, y “The
Stable Isotope Hydrology and Ecology Research Laboratory” (Environment Canada,
Canada), y 13 patrones internos desarrollados por el propio laboratorio, incluidos los
dos materiales de queratina que hemos preparado especialmente para utilizarlos como
patrones en las mediciones diarias de d”H. Estos son: LIE-PA2, preparado a partir de las

10
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plumas de 2 Alcas y LIE-AL, preparado con las plumas de un Alcatraz. Estos se suman
a los que ya teniamos anteriormente (LIE-BB, LIE-CV y LIE-PA).

Los patrones preparados con las plumas de Alca y de Alcatraz, son materiales muy
importantes sobre todo para las mediciones de d°H. Estos tienen valores de deltas
positivos, lo cual los hace Unicos en el mundo, ya que no existe en el mercado ningun
material de queratina con estos valores.

Las mediciones de d?H son muy importantes en el estudio de migraciones. Estas se
hacen fundamentalmente en los tejidos de queratina del animal (plumas, pelos, cuernos
etc.). Debido a la fraccidn intercambiable que presentan los isotopos de H, en este tipo
de tejidos, se hace necesario contar con materiales de referencia de este mismo
compuesto, para equilibrarlos juntos (muestras y patrones) en el ambiente del
laboratorio antes de su medicion.

Esta amplia gama de materiales de queratina, abarcando un amplio rango de valores
isotépicos, nos permite medir de forma adecuada los isétopos de d?H, y nos convierte en
uno de los pocos laboratorios nacionales e internacionales que lo hacen.

Durante el afio 2017 se han actualizado los valores de los patrones internacionales CBS
Y KHS (deuterio).

PATRON SUMINISTRADOR MATERIAL
GISP IAEA Agua

VSMOW?2 IAEA Agua

SLAP2 IAEA Agua

IAEA-CH-3 IAEA Celulosa
IAEA-CH-6 IAEA Sacarosa
IAEA-CH-7 IAEA Polietileno
NBS-22 IAEA Aceite

IAEA-N-1 IAEA Sulfato de Amonio
IAEA-N-2 IAEA Sulfato de Amonio
IAEA-NO-3 IAEA Nitrato de Potacio
USGS-34 IAEA Nitrato de Potacio
IAEA-S-1 IAEA Sulfuro de Plata
IAEA-S-2 IAEA Sulfuro de Plata
IAEA-S-3 IAEA Sulfuro de Plata
NBS-127 IAEA Sulfato de Bario
IAEA-600 IAEA Cafeina

IAEA-601 IAEA Acido Benzoico
NBS18 IAEA CaCO3

LSVEC IAEA Carbonato de Litio
IAEA-305 IAEA Sulfato de Amonio
IAEA-310 IAEA UREA

USGS-40 USGS L-glutamic acid
USGS-41 USGS L-glutamic acid
USGS42 USGS Tibetan human hair
USGS43 USGS Indian human hair
CBS Environmet Canada Caribou Hoof (casco de reno)
KHS Environmet Canada Kudu Horn (cuerno antilope)

11
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Tabla 5: Relacion de patrones internacionales e internos disponibles en el laboratorio

7. PRODUCCION CIENTIFICA. PARTICIPACION EN EVENTOS.
CURSOS

Se detallan las tesis doctorales, trabajos de master y publicaciones producidas a partir de
muestras analizadas en el laboratorio y/o publicaciones del personal y usuarios del LIE
en las que se han incluido analisis isotdpicos durante el 2017. Ademéas de la
participacion en eventos y cursos recibidos y/o impartidos.

> Tesis doctorales

Claudio Barria. 2017. Trophic ecology of sharks and rays in exploited ecosystems of
northwestern Mediterranean. Directores: Joan Navarro y Marta Coll. Universitat de
Barcelona.

Emre Yemisken. 2017. Comparison of trawl fisheries effects on chondrichthyan species in
fishing areas of Eastern Mediterranean Sea. Director: Lufiye Eryilmaz. Istambul
University, Estambul.

Hay actualmente en progreso otras 8 tesis dirigidas por diferentes investigadores: Manuela

G. Forero, Andy Green, Jose Luis Tella, Jennifer Leonard, Miguel Ferrer, Ivan G. Mestre,
J. Guerra.

12
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Paula Lopezosa (2017). Individual specialization in trophic niche in an opportunistic
marine predator. Directores: Joan Navarro, Manuela G. Forero y Francisco Ramirez.
Universidad Pablo de Olavide, Sevilla.

Marina Ferndndez (2017). Interactions between two rodents, Apodemus sylvaticus and
Mus spretus, in the Donafia National Park: a multidisciplinar approach using stable isotope
analysis. Directores: Simone Santoro, Francisco Ramirez Benitez, Sacramento Moreno
Garrido. Universidad Pablo de Olavide, Sevilla.

Existen actualmente cuatro trabajos de master en progreso. Por ejemplo:

Pau Enric (En progreso). Spatial variability in the trophic niche of predatory pelagic fish
species along the western Mediterranean Sea. Directores: Joan Navarro, Marta Albo y
Marta Coll. Universitat de Barcelona.

Miguel Gonzélez (En progreso). Trophic pathways of invasive species: isotopic approach.
Directores: Joan Navarro, Martina Carrete y José Luis Tella. Universidad Pablo de
Olavide, Sevilla.

> Publicaciones

Giménez, J., Marcalo, A., Garcia-Polo, M., Garcia-Baron, 1., Castillo, J. J., Fernandez-
Maldonado, C., ... & Stephanis, R. (2017). Feeding ecology of Mediterranean common
dolphins: The importance of mesopelagic fish in the diet of an endangered
subpopulation. Marine Mammal Science.

Giménez, J., Marcalo, A., Ramirez, F., Verborgh, P., Gauffier, P., Esteban, R., ... &
Vingada, J. (2017). Diet of bottlenose dolphins (Tursiops truncatus) from the Gulf of
Cadiz: Insights from stomach content and stable isotope analyses. PloS one, 12(9),
e0184673.

Barria, C., Navarro, J., & Coll, M. (2017). Trophic habits of an abundant shark in the
northwestern Mediterranean Sea using an isotopic non-lethal approach. Estuarine,
Coastal and Shelf Science.

Rosas-Luis, R., Navarro, J., Loor-Andrade, P., & Forero, M. G. (2017). Feeding
ecology and trophic relationships of pelagic sharks and billfishes coexisting in the
central eastern Pacific Ocean. Marine Ecology Progress Series, 573, 191-201.

Yemisken, E., Forero, M. G., Megalofonou, P., Eryilmaz, L., & Navarro, J. (2017).
Feeding habits of three Batoids in the Levantine Sea (north-eastern Mediterranean Sea)
based on stomach content and isotopic data. Journal of the Marine Biological
Association of the United Kingdom, 1-8.

13
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Giménez, J., Ramirez, F., Forero, M. G., Almunia, J., de Stephanis, R., & Navarro, J.
(2017). Lipid effects on isotopic values in bottlenose dolphins (Tursiops truncatus) and
their prey with implications for diet assessment. Marine Biology, 164(6), 122.

Giménez, J., Cafadas, A., Ramirez, F., Afan, l., Garcia-Tiscar, S., Ferndndez-
Maldonado, C., ... & de Stephanis, R. (2017). Intra-and interspecific niche partitioning
in striped and common dolphins inhabiting the southwestern Mediterranean Sea. Marine
Ecology Progress Series, 567, 199-210.

» Curso del manejo y mantenimiento del IRMS

“Nociones basicas del software ISODAT para el control del Espectrometro de Masas de
Relaciones Isototopicas(IRMS). Procesamiento de datos isotopicos utilizando el LIMS”
Este curso fue impartido por Ricardo Alvarez (Thermo Fisher Scientific), para los
técnicos del LIE, asi como el responsable cientifico, y otros dos técnicos de otros
laboratorios.

Este afio no se ha realizado el Curso de Is6topos Estables en la Estacion Bioldgica de
Dofiana, cuyas ediciones | y Il se organizaron en 2014 y 2015, debido a la gran carga de
trabajo en el laboratorio, escasez de personal y financiacion para el mismo.

8. PROYECCION, RETOS Y NECESIDADES FUTURAS

A lo largo de estos afios de funcionamiento en general y en 2017 en particular, podemos
afirmar que, pese a las dificultades de personal y recortes economicos, hemos alcanzado
los objetivos inicialmente establecidos y enmarcados dentro del proyecto EcoGenes,
que financi6é parcialmente la creacion del laboratorio, y los objetivos del servicio en
cuanto a calidad en los afios siguientes.

En este afio 2017, podemos decir, a modo de conclusion, que la actividad se ha
recuperado, superando los niveles de 2015 y 2016. Nuestra intencion es seguir
avanzando para dar un servicio de calidad y contribuir activamente al desarrollo de la
metodologia analitica de los isétopos estables para una aplicacion fructifera en
investigaciones ecoldgicas. Para poder mantener un servicio de calidad en el
laboratorio, necesitamos ademas de dedicacién, una dotacion de personal cualificado
adecuada y estable en el tiempo, y también contar con unas garantias de mantenimiento
y reparacion del equipamiento del LIE. Durante 2016, la deficiencia de personal
cualificado, causo el retraso en la entrega de resultados, asi como la disminucion en la
capacidad analitica del laboratorio, y por tanto de los ingresos, asi como la interrupcién
de la actividad investigadora, formativa e innovadora (desarrollo de estandares, estimas
de tasas de fraccionamiento en agua, formacion de estudiantes en practicas, etc.) del
propio laboratorio. En 2017, este tipo de actividades no se han restaurado por completo,
si bien algunas de ellas, como la formacion de estudiantes, la puntualidad en los plazos
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de entrega y el volumen de andlisis realizados, han mejorado respecto a 2016, gracias a
la incorporacién del nuevo técnico. Para poder seguir dando un servicio de calidad, y
ampliar las funciones del laboratorio, restaurando la investigacién propia del
laboratorio, el desarrollo de estandares, el desarrollo de nuevas técnicas y la formacion
de calidad a los estudiantes, es imprescindible que la inversion se realice no sélo en
infraestructuras sino en personal especializado, capacitado, y estable.

La labor formativa continuara a lo largo de 2018, recibiendo estudiantes que participen
en los proyectos de los usuarios, a la vez prestandoles una ayuda muy valiosa en todo el
proceso de preparacion y analisis de muestras.

También, y con el fin de contribuir a la formacion de los usuarios del laboratorio, y de
todas aquellas personas interesadas en la ecologia de los is6topos estables, y gracias a
que contamos con una red de colaboracion internacional con los mayores expertos en
isotopia a nivel mundial, como brevemente se ha mencionado anteriormente, nuestra
intencion en 2018 es celebrar la 111 edicion del Curso de Isétopos Estables en la EBD.

Como se ha mencionado anteriormente, aungue con un grado de priorizacion menor que
el de la estabilizacion del personal técnico del LIE, se recomienda a la direccion del
centro considerar en futuras peticiones de infraestructuras, la ampliacion del
equipamiento del LIE con un espectrdmetro de masas dedicado al andlisis exclusivo de
deuterio en queratinas.
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