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ARTÍCULO  ORIGINAL

RESUMEN
Se desarrolló y optimizó un método por Microextracción en Fase Sólida seguido de Cromatografía de Gases-

Espectrometría de Masas (MEFS-CG-EM) para la determinación de ibuprofeno, naproxeno, clorofeno, triclosán y 

bisfenol A catalogados dentro de los contaminantes emergentes o productos farmacéuticos de cuidado personal 

(PPCP's, por sus siglas en inglés) en aguas residuales. La extracción de los analitos se realizó por MEFS utilizando 

la Zona metropolitana de la Ciudad de México. Se demostró en este trabajo que la MEFS es una técnica de 

preparación de muestra simple, reproducible, sensible y rápida, ya que reduce etapas al extraer y concentrar 

Palabras Clave: Análisis de aguas residuales, MEFS-CG-EM, productos farmacéuticos de cuidado personal.
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uando se habla de contaminantes emergentes o 
productos farmacéuticos de cuidado personal se 

para el cuidado de la salud, por motivos cosméticos 

INTRODUCCIÓN

C
o la salud de los animales. Diversos estudios han demostrado 

de agua; aguas residuales, ríos, arroyos, aguas subterráneas y 
entornos marinos1. 

pueden causar daños a la salud y ecológicos.

Los contaminantes emergentes probablemente han estado 

tomamos no son totalmente absorbidos por nuestro cuerpo, se 

tienen sobre el medio ambiente y la salud humana. Las aguas 
residuales son aguas con materiales derivados de residuos 

de salud pública, no pueden desecharse sin tratamiento. El 
tratamiento de las aguas residuales da como resultado la 
eliminación de microorganismos patógenos, evitando así 

de las aguas residuales es considerado un tratamiento 

embargo, los contaminantes emergentes no son eliminados en 

contienen estos contaminantes.

Se han publicado diversos estudios, para determinar 
contaminantes emergentes en diferentes cuerpos de agua, 

2, 
triclosán3, bisfenol,4,5

Gases con acoplamiento a Espectrometría de Masas. Así como 

fármacos antiinflamatorios, antisépticos/desinfectantes y 
disruptores endocrinos de manera simultánea por MEFS seguida 
de CG-EM.

Este estudio busca aportar información acerca de la presencia 
de compuestos como el triclosán, clorofeno (desinfectantes), 
naproxeno, ibuprofeno (fármacos antiinflamatorios), y 

MATERIALES Y MÉTODOS
Materiales
Barra magnética de 10 mm x 3 mm.

Fibras: Polidimetilsiloxano/Divinilbenceno (PDMS/DVB, 65 
μm), Poliacrilato (PA, 85 μm), Carboxen/Polidimetilsiloxano 
(CAR/PDMS, 75 μm), Carbowax/Divinilbenceno (CW/DVB, 65 
μm), Carbowax/Divinilbenceno StableFlex (CW/DVB, 70 μm), 

para inyección manual (Supelco, Bellafonte, P.A., USA).

Material de vidrio Pyrex: matraces aforados, pipetas 

de capacidad) con tapón horadado de polipropileno y septa de 

Pipeta Pasteur de vidrio. Botellas de vidrio ámbar con capacidad 
de 1 L.

Limpieza del material
Para evitar interferencia en los análisis de las muestras, así 
como en la preparación de las curvas de calibración, se llevó 
a cabo un cuidadoso procedimiento de lavado del material 

a 100 °C, para su posterior almacenamiento en un lugar libre 

eliminar posibles restos de materia orgánica.

Reactivos

0.1N (solución volumétrica valorada), HYCEL, México. 

Se prepararon por separado disoluciones estándar de cada 
compuesto de las siguientes concentraciones: ibuprofeno 
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almacenaron a 4 °C, en viales color ámbar de vidrio con tapón 

Muestras

provenientes de tres plantas de tratamiento de aguas residuales 

Universitaria (CU), Coyoacán y Cerro de la Estrella.

a problemas de operación la planta no estaba en funciones y 

con una diferencia de cuatro días (tiempo total del proceso) y 
dos con una diferencia de dos días (tiempo total del proceso).

(tiempo total del proceso).

Toma de muestra
En cada punto del muestreo se tomaron muestras simples por 

reales del agua, pues al transcurrir el día el agua se ve afectada 
por las actividades humanas. El volumen de cada muestra fue 

el laboratorio, para tener datos representativos.

525.2 de la USEPA (1995)1

agregó el conservador (para evitar posibles alteraciones de los 

de la Estrella, pues la muestra se tomaba por la tarde noche. 

su análisis.

Cromatografía de Gases-Espectrometría de Masas 
(CG-EM)

Nombre Estructura Iones diagnóstico 
(m/z)

CH3

CH3

OH

O

HCH3

263, 320

Naproxeno OH

O

HCH3

OH3C

287, 344

Clorofeno CH2

OH

Cl

275, 332

5-cloro-2-(2,4-diclorofenoxi)fenol O

ClCl

Cl OH

345, 347

Bisfenol A
4,4’-(1-metiletilidien)bisfenol

CH3CH3

OH OH

441, 456

Tabla I. Estándares utilizados en el desarrollo experimental.
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70°C iniciales durante 2 min, incrementando la temperatura 
a 10°C/min hasta 300 °C y manteniéndola constante durante 

cromatógrafo está acoplado con un detector selectivo de Masas 

, se obtuvieron 

los analitos no estaban reportados en la base de datos de la 

Library versión 2.0 build 19 de noviembre de 2000), fue 

inyección en solución de los estándares previamente sometidos 

la estufa a 60 °C durante 30 min, posteriormente se inyectó en 
el CG-EM, obteniendo el cromatograma y el espectro de masas 

de los contaminantes emergentes en estudio.

modo Head-Space.

temperatura de extracción, la agitación y el tiempo de extracción.

Selección de fibra. Se evaluaron 5 fibras de diferente 
polaridad: Carboxen/Polidimetilsiloxano (CAR/PDMS), 
Polidimetilsiloxano-Divinilbenceno (PDMS/DVB), Poliacrilato 
(PA) y Carbowax/Divinilbenceno (CW/DVB) y Carbowax/

analitos, con agitación a 1,200 rpm durante 5 min para mantener 

el inyector del cromatógrafo de gases durante 1 min. Después 

para evaluar la cantidad de analito no desorbido. Se estableció 

lista para un siguiente análisis.

 De acuerdo a los resultados 

a temperatura ambiente durante 10, 20, 30, 40, 50 y 60 min.

 De acuerdo a los resultados 

DVB, con un tiempo de extracción de 30 minutos, evaluando 
la extracción a 25, 30, 40 y 50 °C.

 

5, 10, 15, 30 y 60 min.

 

los analitos en la disolución y favorecer el paso de éstos hacia 

CW/DVB con extracción a temperatura ambiente por 30 min 

con la adición de 0.08 g 0.44 g, 0.9 g, 1.34 g y 1.786 g de 

respectivamente.

 

temperatura ambiente por 30 min, adición de 50 % de NaCl y 

2.0, 3.0, 4.0, 5.5, 7.0, 8.0 y 9.0.

Poliacrilato (PA) Carbowax/ Divinilbenceno (CW/DVB), 
Carbowax/ Divinilbenceno (CW/DVB) StableFlex y Carbowax/
Polietilenglicol (PEG). De acuerdo con los resultados, se eligió 
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PEG, disolución a pH 3, adición de 50 % de NaCl, agitación 
a 1,200 rpm, extracción a 25 °C, durante 30 min y 30 min de 

Linealidad 

de calibración absolutas de cada analito en buffer pH=3, 

Se determinaron los límites de detección (LD = 3 DE) y 
6

de ibuprofeno (0.01374 ng/mL), naproxeno (0.20699 ng/mL), 
clorofeno (0.00618 ng/mL), triclosán (0.06374 ng/mL) y bisfenol 

independientes por el método propuesto por MEFS-CG-EM. 
Con los resultados obtenidos se calculó la desviación estándar 

 6. 

 contaminantes emergentes

Análisis de contaminantes emergentes en muestras 
de agua residual 

0.1 N. Posteriormente se tomaron 5 mL de muestra, se colocó 
el agitador magnético (10 mm x 3 mm), se adicionó 50 % de 

de agitación manteniendo la muestra a 25 °C y agitación de 

del CG-EM durante 10 minutos. El análisis de las muestras se 

PPCP´s Ecuación de la recta r
Intervalo de

concentración
(ng/mL)

L.D
(ng/mL)

L.C
(ng/mL)

0.9915 0.001-0.12
0.0264 0.07990.9933 0.1-3.0

Naproxeno

0.9918 0.05-1.5

0.4066 1.232y=318207x-10929 0.9894 0.05-0.65

y=325778x-1216 0.9826 0.8-5.0

Clorofeno

0.9848 0.001-0.06

0.0134 0.0407y=152513x-12790 0.9923 1.0-15.0

0.9920 15.0-90.0

0.9477 0.004-0.140

0.0452 0.13710.9886 0.1-3.0

y=60201x-90168 0.9490 5.0-10.0

Bisfenol A

0.9912 0.001-0.05

0.0719 0.02180.9554 0.05-1.0

0.9814 1.5-4.0
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RESULTADOS Y DISCUSIÓN

posteriormente proceder con el análisis de las muestras.

una disolución estándar de PPCP’s como se indicó en la parte 
experimental.

CAR/PDMS PDMS/DVB, PA y CW/DVB para comparar la 
capacidad de extracción de los analitos en cada una de ellas. La 
Fig. 1 ilustra la extracción de ibuprofeno, clorofeno, naproxeno, 

polar como son CW/DVB, PA y de polaridad media PDMS/

al efecto sinérgico de adsorción y distribución dentro de la fase 
estacionaria, obteniendo mayor sensibilidad. No se eligieron 

polaridad, presentó una menor extracción para todos los casos. 

naproxeno y triclosán. En el caso del ibuprofeno la extracción 

DVB a 25 °C. La Fig. 2 muestra la extracción de los PPCP’s 
en diferentes tiempos de extracción. En general se observó 

concentración de PPCP’s extraídos. El ibuprofeno presentó un 
incremento en la extracción a los 20 min, después ligeramente 
disminuyó (a los 50 min), incrementándose nuevamente a los 
60 min. Se incrementó la extracción de naproxeno entre los 10 
y 20 min, manteniéndose constante entre los 20 y 50 min, hasta 

máximo de extracción entre los 40 y 50 min, posteriormente 
disminuyó la cantidad de analito extraído. En el caso del 

se incrementó la cantidad de analito extraído. Cuando se tienen 
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De acuerdo a los resultados obtenidos del tiempo de extracción, 

extracción de ibuprofeno, clorofeno, bisfenol A, naproxeno y 

del ibuprofeno, clorofeno, naproxeno y triclosán, no así para 
el caso del bisfenol A y del clorofeno. Para el ibuprofeno y 
triclosán conforme se incrementó la temperatura aumentó la 

En el caso del clorofeno se presentó la máxima extracción 

entre los 25 y 30 °C, después de esta temperatura disminuyó 

después de esa temperatura disminuyó la extracción. El bisfenol 
A, disminuye su extracción al incrementar la temperatura. 

La Fig. 4 muestra la extracción de PPCP’s en diferentes tiempos 
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completa a partir de los 30 min para todos los compuestos en 

de 30 min.

Para determinar el efecto de la adición de sal en la extracción se 

muestra la extracción de los PPCP’s con diferente % de adición 

con 25 % de NaCl, para ambos compuestos no disminuyó 

NaCl. En el caso del bisfenol A al incrementar el % de NaCl, se 

saturada de NaCl. En general al adicionar NaCl a la solución, 

en la solubilidad de los analitos en disolución, favoreciendo el 
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el máximo de todos pero se consideró un punto intermedio.

Efecto del pH
De acuerdo a los resultados obtenidos, para evaluar el efecto 

temperatura ambiente, extracción durante 30 min con un tiempo 

extracción de los PPCP’s en función del pH de la disolución. 

y para poder ser extraídos de manera adecuada, deben estar 

compuestos presentan propiedades ácido-base. Con base en 

a la especie protonada o desprotonada del grupo hidroxilo 

menores de 4.31 los cinco compuestos están en su forma 
protonada, a pH=7 el triclosán, bisfenol A y clorofeno están 

están en su forma desprotonada. A pH mayor de 10.24 las 

especies en su forma molecular, de esta manera tendrán una 

tenga la máxima cantidad de analitos extraídos (Fig. 6). Para 

mayor extracción a pH=2. 

pH<4 se tiene la máxima cantidad de analito extraído.

4, para 

no se ve afectada por el incremento del pH. Sin embargo, en 
este estudio, la extracción del bisfenol A sí se ve afectado por 

de 5.5 la extracción de bisfenol A disminuye, esta disminución 

a la especie protonada en 99% respecto a la desprotonada, es 
decir a pH menor a 7.6 predomina el bisfenol A, pero conforme 

teniendo así una disminución del analito en la extracción. Por lo 
tanto, al efectuarse la mayor extracción a pH ácido se seleccionó 
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observa la extracción de los analitos en las condiciones ya 

los analitos. De acuerdo a estos resultados todos los análisis 

ya establecidas.

Linealidad 

del método y se calcularon los límites de detección (LD) y 

Compuesto pKa Equilibrios ácido-base

*4.41±0.10

CH3

CH3

OH

O

HCH3

CH3

CH3

O

O

HCH3

H
++

Naproxeno *4.84±0.30 H
+

OH

O

HCH3

OH3C

O

O

HCH3

OH3C

+

*7.80±0.35 H
+

O

ClCl

Cl OH

O

ClCl

Cl O

+

Bisfenol A *9.73±0.15
H
+

CH3CH3

OH OH

CH3CH3

OH O
+

Clorofeno *9.81±0.43 H
+CH2

OH

Cl

CH2

O

Cl

+

*calculados usando Advanced Chemistry Development (ACD/Labs), software V8.14 Solaris, 2008.

Tabla III. Valores de pKa y equilibrios ácido-base de PPCP’s.
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método desarrollado es lineal en el intervalo de concentraciones 
estudiado. 

10% con n=3. Estos valores son aceptables en un análisis por 

aguas residuales
Análisis cualitativo

estándar de ibuprofeno 9.8 ng/mL, clorofeno 22.8 ng/mL, 
naproxeno 40 ng/mL, triclosán 42 ng/mL bisfenol A 84 ng/

Universitaria el 5 de agosto del 2008, observándose picos 

picos correspondientes a los PPCP’s eran casi inapreciables, 

mayoritarios en la muestra sean ácidos grasos debido al alto 

Entre los compuestos mayoritarios presentes en el agua residual 

ésteres de ácidos: butanoico, octanoico, nonanoico, decanoico, 
dodecanoico, tetradecanoico, hexadecanoico y octadecanoico. 

el 95% de la dosis consumida de este medicamento es excretada 
en la orina como naproxeno o alguno de sus metabolitos7,8. 

Análisis cuantitativo

PPCP´s Concentración
ng/mL

% C.V.

0.01374±0.00361 6.24

Naproxeno 0.20699±0.00766 8.56

Clorofeno 0.00618±0.00177 7.7

0.06374±0.00157 6.46

Bisfenol A 0.03711±0.01239 9.38



TIP R
ev.Esp.C

ienc.Q
uím

.Biol.
40                                                                                                       

Vol. 18, N
o. 1

Muestras Ibuprofeno
ng/mL %C.V. Clorofeno

ng/mL %C.V Naproxeno
ng/mL %C.V Triclosán

ng/mL %C.V. Bisfenol A
ng/mL %C.V

Cerro de la Estrella (08/09/08)
0.38 3.5 0.14 3.6 3.47 6.5 1.52 15.5 2.46 1.5

NC - ND - 0.30 2.6 0.08 0.9 0.21 22.3

Cerro de la Estrella (18/09/08)
2.83 28.9 5.04 25.8 51.13 2.2 10.09 4.1 0.21 11.6

0.06 3.1 0.62 9.5 0.25 22.7 7.33 17.1 0.03 2.8

Cerro de la Estrella (22/09/08)
0.49 13.6 1.79 8.7 8.93 - 0.87 14.8 2.44 5.7

0.34 5.7 1.34 5.5 0.20 4.8 0.19 - 0.41 24.7

Cerro de la Estrella (29/09/08)
2.15 16.8 1.51 17 21.03 15.5 8.04 26.3 0.43 20.9

0.08 16.8 0.25 19 0.76 15.5 0.22 15 NC -

Coyoacán (08/09/08)
0.41 2.7 0.23 1.2 3.45 3.7 2.50 0.4 1.18 18.6

0.16 14.2 NC - 0.41 19.9 0.64 21.5 0.07 15.6

Coyoacán (18/09/08)
2.81 3.5 4.60 3.6 54.36 6.5 8.99 21 4.27 1.5

0.02 3.5 1.09 3.6 NC - 0.51 21 0.03 1.5

Coyoacán (22/09/08)
1.80 8.5 2.40 1.3 18.94 8.9 6.66 17.8 1.19 10.1

0.06 4.8 1.38 1.1 NC 6.5 0.32 17.1 0.03 18.6

Coyoacán (29/09/08)
1.85 3.5 1.48 3.6 24.86 6.5 9.34 15.5 0.81 1.5

0.03 3.5 0.95 3.6 NC - 2.63 15.5 0.02 1.5

CU (22/09/08) 0.87 7.9 ND - 20.34 15.2 0.91 10 ND -

CU (12/09/08) 0.23 0.7 0.21 4.5 2.85 10.6 1.15 7.0 0.29 1.6

CU (22/09/08) 0.62 2.1 0.07 3.3 4.10 1.6 1.43 9.8 0.33 3.1

CU (29/30/08) 0.57 36.6 0.12 15.1 8.92 1.0 1.59 2.7 0.81 2.8

ND - no detectado

NC - no 
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presentando mayor concentración de ibuprofeno en las muestras 
de la tercera semana del mes de septiembre (18 de septiembre del 
2008) en la planta del Cerro de la Estrella, estas aguas son aguas 
municipales de la parte sur-oriente de la Ciudad de México. El 
caso del clorofeno, es similar pues la mayor concentración se 
presenta en la misma muestra, su concentración varía de 0.07 a 

su concentración varía entre 2.8 a 54 ng/mL. 

amplia gama de productos para el cuidado personal, como 

compuestos entre los cuales se encuentran clorofenoles y dioxinas. 

Canosa, P. y colaboradores3 determinan la concentración de 
triclosán y algunos de sus posibles metabolitos por MEFS-
CG-EM en una planta de tratamiento de agua en España, 

ng/L.3

la remoción de este compuesto en las plantas de tratamiento 
se da únicamente dentro del sistema de digestión por los 
microorganismos no sería del todo válido. 

Para el bisfenol A, la mayor concentración se presenta en las 

(18 de septiembre del 2008) en la planta de Coyoacán, la 
concentración varía entre 0.20 a 4 ng/mL.

Para ibuprofeno la concentración varía de 0.06 a 0.34 ng/mL, 
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clorofeno de 0.2 a 1.4 ng/mL, triclosán de 0.08 a 0.3 ng/mL, 
bisfenol A de 0.02 a 0.4 ng/mL y naproxeno disminuyó de 

La Fig. 8 muestra el cromatograma del análisis de los PPCP’s 

agua residual de la planta de tratamiento Cerro de la Estrella 
(18 de septiembre del 2008). La concentración calculada de 

mL.8 2 han reportado la presencia 
de ibuprofeno y naproxeno en una planta de tratamiento de 
agua en España, obteniendo concentraciones para el ibuprofeno 

y colaboradores9 encontraron la presencia de ibuprofeno en el 

2., en el 

en concentraciones de ppb en las tres plantas de tratamiento de 
la Ciudad de México estudiadas.

CONCLUSIONES
Se desarrolló un método por MEFS-CG-EM, para la 

triclosán, clorofeno, bisfenol A, naproxeno e ibuprofeno en 
agua residual. El método es libre de disolventes, sencillo, rápido 
y aplicable para el análisis de PPCP’s en muestras de aguas 

correlación mayores a 0.99 para ibuprofeno, naproxeno y 

en el rango de 6.2 % a 9.4 % para los cinco PPCP’s. Los límites 

niveles de ng/L.

bisfenol A en aguas residuales proveniente de 3 plantas de 
tratamiento de aguas residuales de la Ciudad de México: 
Ciudad Universitaria, Coyoacán y Cerro de la Estrella. Los 

algunas muestras. 
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