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INTRODUCCIÓN

En las últimas décadas, se ha demostrado que la calidad del esperma ha ido deteriorándose drásticamente [1]. Un factor

responsable de este deterioro son los disruptores endocrinos [2], entre los cuales se encuentran los bisfenoles, presentes en

una amplia variedad de bienes de consumo. En los últimos años, se han presentado diferentes estudios que han demostrado

su relación con los problemas reproductivos masculinos [3].

El objetivo de este trabajo se centra en desarrollar una metodología de extracción basada en la microextracción dispersiva

por sorción sobre barra agitadora miniaturizada (mSBSDME) [4], para la determinación del bisfenol A (BPA), y sus

alternativas más comunes en la industria, el bisfenol F (BPF) y el bisfenol S (BPS), en fluido seminal. Como sorbente se emplea

un composite magnético formado por nanopartículas magnéticas de ferrita de cobalto (CoFe2O4 MNP) recubiertas de una

capa de metacrilato de 3-(trimetoxisilil)propilo (MPS) aportando grupos vinilo y, sobre esta, una capa de copolímero formado

por 4-vinilpiridina (4VP), 2-hidroxietil metacrilato (HEMA) y divinilbenceno (DVB) (CoFe2O4@MPS@4VP-co-HEMA-co-DVB).

• Se presenta el primer método de microextracción basado en sorbentes o similares para la determinación de tres
bisfenoles en fluido seminal

• El uso de CoFe2O4@MPS@4VP-co-HEMA-co-DVB como material sorbente proporciona buenos rendimientos de
extracción de los bisfenoles, a través de interacciones π-π e hidrofóbicas, además de buenos parámetros analíticos

• Se puede realizar directamente el recubrimiento de las nanopartículas magnéticas empleando MPS
• El método se aplicó satisfactoriamente en el análisis de fluido seminal detectando BPS en algunas, y BPA en todas

las muestras
• Se evaluó el índice de impacto medioambiental del método propuesto mediante AGREEprep y se obtuvo un buen

resultado, considerándose ecológico
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SÍNTESIS DEL MATERIAL TRATAMIENTO DE MUESTRA Y MICROEXTRACCIÓN

ANALITOS

BPF

BPA

BPS

Analito R2 Factor de 
preconcentración

MLOQ

(ng mL-1)

Coeficiente de 
Recuperación (%)

Precisión (% RSD)

Intra-día Inter-día

BPA 0.996 13.6 ± 1.1 0.14 ± 0.02 89-104 <12 <6

BPF 0.996 12.0 ± 0.8 0.35 ± 0.05 98-120 <9 <5

BPS 0.998 6.0 ± 0.2 0.21 ± 0.02 80-122 <8 <7

Voluntario
Concentración (ng mL-1)

BPA BPF BPS

A 0.33 ± 0.02 n.d.a n.d.

B 0.37 ± 0.05 n.d. n.d.

C 0.47 ± 0.02 n.d. 0.46 ± 0.07

D 0.16 ± 0.04 n.d. n.d.

E 0.31 ± 0.08 n.d. 0.29 ± 0.04

F 0.20 ± 0.02 n.d. n.d.

G <MLOQ n.d. n.d.

H 0.37 ± 0.04 n.d. <MLOQ

a No detectado

Curva de magnetizaciónIsoterma de adsorciónMicrografía SEM Análisis de muestras

Parámetros analíticosAGREEprep

Área superficial = 170.34 m2 g-1

Ms = 33 emu g-1

Condiciones LC-MS/MS

➢ Volumen inyección: 10 µL

➢ Fase móvil: MeOH:H2O (NH4F 0.5 mM) (70:30)

➢ Caudal: 0.25 mL min-1

➢ Fase estacionaria: Kinetex C18 (150 x 3 mm, 2.6 μm)

➢ T columna: 40 °C

➢ Modo ionización: ESI-

➢ Voltaje capilar: 5 kV

➢ T gas secado: 230 °C

➢ Caudal gas: 12 L min-1

➢ Presión nebulizador: 40 psi

EXTRACCIÓN LAVADO ELUCIÓN EVAPORACIÓN Y ANÁLISIS

Añadir 2 mg 

sorbente + 350 

µL disolución 

patrón o muestra

Agitar 1 min Recolección

magnética

Retirar

disolución

Añadir 350 µL

agua (1% v/v

acetonitrilo)

Agitar 10 s Retirar

disolución

Añadir 50 µL

acetonitrilo

Agitar 30 s Recoger

extracto

Evaporación N2 Reconstituir con 20

µL fase móvil y

análisis LC-MS/MS

MUESTREO PRECIPITACIÓN DE PROTEÍNAS RECONSTITUCIÓN

Muestreo fluido seminal

y licuefacción
Añadir 0.4 mL

fluido seminal

Añadir 0.8 mL

acetonitrilo

Centrifugar

5 min

Tomar

sobrenadante

Evaporar

sobrenadante

Reconstituir con 0.4

mL agua (5% v/v

acetonitrilo)
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