
CUNDUACÁN, TABASCO, MÉXICO. JUNIO 2024 

UNIVERSIDAD JUÁREZ AUTÓNOMA DE TABASCO 

DIVISIÓN ACADÉMICA DE INGENIERÍA Y ARQUITECTURA 

 

 

 

Evaluación de la actividad antibacteriana de nanocompositos de Quitosano-

ZnO y Quitosano-TiO2 obtenidos en presencia del extracto acuoso de lirio 

acuático (Eichhornia crassipes) 

 
 

TESIS 
 
 
 

Para obtener el grado de: 

 

Maestro en Ciencias en Ingeniería 

 

 

Presenta: 

 

Ing. Cinthya Elízabeth Meza Rodríguez 

 
 

Director: 

 

Dra. Mayra Angélica Alvarez Lemus 

 
 

Co-Director 

 

Dra. Ruth Lezama García 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



     División Académica de Ingeniería y Arquitectura.  
 

 a 
Maestría en Ciencias en Ingeniería 

 

 

 

 

 

 

 

 

“Usted no puede esperar construir un mundo mejor sin 

mejorar a las personas. 

Cada uno de nosotros debe trabajar para su propia 

mejora.” 

 

Marie Curie.  
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RESUMEN 
 

En esta investigación, se elaboraron compuestos de óxido de zinc y dióxido de titanio 

combinados con quitosano. Para sintetizar estos óxidos metálicos, se usó el método 

sol-gel, que fue estabilizado con un extracto de lirio acuático (Eichhornia crassipes). El 

objetivo era estudiar el impacto de este proceso en las capacidades antibacterianas de 

los óxidos. 

Se examinaron las características fisicoquímicas de los materiales utilizando diversas 

técnicas, como Espectroscopía Infrarroja, Espectroscopía Ultravioleta-Visible, 

Difracción de Rayos-X, entre otras. Además, se usó Microscopía Electrónica de Barrido 

para evaluar el impacto del extracto en el proceso de síntesis. 

Mediante técnicas de espectroscopía, como FT-IR y UV-Visible, se confirmó la 

formación de óxidos y se detectaron las interacciones entre el quitosano y el óxido 

metálico. El ZnO mostró una estructura cristalina hexagonal sin señales evidentes de 

quitosano, mientras que el TiO2 presentó una estructura tetragonal con indicios leves 

de quitosano en su composición. 

Usando microscopía electrónica, se identificaron microflores en el Z500 compuestas 

por partículas nanométricas y en el TiO2, aglomerados de nanopartículas 

semiesferoidales de alrededor de 8 y 20 nm. El estudio textural reveló que ambos 

materiales eran mesoporosos, con áreas específicas BET de 31.74 m2/g para Z500 y 

84.46 m2g-1 para T570. Estos valores disminuyeron con la adición de quitosano a 6.01 

m2g-1 y 46.97 m2g-1, respectivamente. 

En cuanto a las pruebas antibacterianas, se emplearon técnicas de difusión en disco y 

en pozo, además de determinar la concentración inhibitoria mínima contra bacterias 

como Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa y Escherichia coli. 
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ABSTRACT 
 

In this research, composite materials of ZnO and TiO2 with chitosan, were prepared. 

The sol-gel process mediated by aqueous extract of water hyacinth (Eichhornia 

crassipes) was used as the synthesis method for obtaining the metal oxides in order to 

evaluate the effect of the extract on the antibacterial properties of the materials. 

Physicochemical properties of the composites were analyzed using spectroscopy 

(Fourier Transform Infrared Spectroscopy and Ultraviolet-Visible Diffuse Reflectance 

Spectroscopy), X-ray Diffraction, Nitrogen Physisorption, Dynamic and Electrophoretic 

Light Scattering, Thermogravimetric Analysis, and Field Emission Scanning Electron 

Microscopy. The aim was to determine the effect of the extract on the properties of the 

final powders. 

Spectroscopic techniques showed the formation of the oxides, since FTIR and UV-Vis 

spectra were in agreement with literature for both ZnO and TiO2 as well as the 

interactions between the oxide and chitosan. Crystalline structure obtained for ZnO was 

hexagonal (wurtzite-type) whereas for TiO2 tetragonal (anatase) phase was obtained, 

small signals associated to chitosan were observed for the TiO2 composite.  

Electron microscopy revealed the formation of microflowers formed by small 

nanoparticles in the case of Z500 and agglomerated semi-spheroidal nanoparticles for 

the TiO2, with sizes of ca. 8 and 20 nm, respectively. Textural analysis demonstrated 

the obtaining of mesoporous materials with specific BET (Brunnauer-Emmet-Teller) 

areas of 31.74 and 84.46 m2g-1, for Z500 and T570, respectively. This parameter was 

affected after the incorporation of chitosan, decreasing to 6.01 (ZQ) and 46.97 m2g-1 

(TQ).  

The evaluation of bacterial growth inhibition was carried out using the disk diffusion test, 

well diffusion, as well as determining the minimum inhibitory concentration (MIC) 

against the strains of Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa and 

Escherichia coli.  
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Lista de Abreviaturas 

 

▪ UV-Vis – Ultravioleta-Visible. 

▪ Eg – energía de banda prohibida. 

▪ FT-IR – por sus siglas en inglés, Espectroscopía Infrarroja por la Transformada 

de Fourier. 

▪ ATR – por sus siglas en inglés, Reflectancia Total atenuada. 

▪ DRX – Difracción de Rayos-X. 

▪ FWHM – por sus siglas en inglés, Anchura a media altura. 

▪ IUPAC – por sus siglas en inglés, Unión Internacional de Química Pura y 

Aplicada. 

▪ DLS – por sus siglas en inglés, Dispersión de Luz Dinámica. 

▪ ELS – por sus siglas en inglés, Dispersión de Luz Electroforética. 

▪ TGA – por sus siglas en inglés, Análisis Termogravimétrico. 

▪ FE-SEM – por sus siglas en inglés, Microscopía Electrónica de Barrido de 

Electrones por Emisión de Campo. 

▪ CTT – cloruro de tetrazolio. 

▪ ATCC – American Type Culture Collection. 

▪ OECD – por sus siglas en inglés, Organización para la Cooperación y el 

Desarrollo Económico. 

▪ CLSI – por sus siglas en inglés, Instituto de Estándares para el Laboratorio 

Clínico. 

▪ MIC – por sus siglas en inglés, Concentración Mínima Inhibitoria. 

▪ OM – óxido metálico. 

▪ UFC/mL – Unidades formadoras de colonias por mililitro. 
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CAPÍTULO I: INTRODUCCIÓN 
 

 

Comúnmente, cuando se habla de bacterias se asocia a enfermedades y/o a 

infecciones que repercuten la salud de los seres vivos ya que se encuentra registrado 

que, a lo largo de la historia, han causado múltiples epidemias, tal es el caso de la 

peste bubónica, también conocida como la peste negra, la cual provocó la muerte de 

aproximadamente 200 millones de individuos [Acini y Hernández, 2023]. 

Se pueden encontrar bacterias en diversos lugares, tales como el suelo, el aire, el agua 

y especialmente en la materia orgánica en descomposición. Estas se tratan de 

microorganismos de una sola célula que se multiplican mediante un proceso 

denominado fisión binaria; existen bacterias benignas y patógenas, siendo las últimas 

las causantes de enfermedades debido a que cuentan con requerimientos metabólicos 

complicados orillándolas a depender de organismos vivos ajenos para sobrevivir 

desarrollando el estilo de vida parasitario por la pérdida de la habilidad para producir 

compuestos vitales para ella misma [Alvia et al., 2019]. 

A finales del siglo XIX se demostró que afecciones provocadas por bacterias patógenas 

se pueden transferir de persona a persona provocando enfermedades infecciosas, 

reacciones autoinmunitarias y alteraciones funcionales, pero, no obstante, dichas 

bacterias patógenas representan solamente el 1% de las especies microbianas del 

planeta, pero es precisamente esta pequeña parte la que causa importantes daños a la 

salud [Lizasoain, 2022]. 

La contaminación de aguas por bacterias patógenas genera grandes problemas en el 

medio ambiente y de salud a nivel mundial. El agua puede contener una gran variedad 

de bacterias, algunas de las cuales son inofensivas y otras perjudiciales para la salud. 

La presencia y/o concentración de bacterias depende del tipo de agua, la fuente de 

obtención y el tratamiento previo. Las especies de bacterias que se encuentran en el 

agua contaminada son las coliformes (Escherichia coli), normalmente encontradas en 

la flora intestinal de los seres humanos que provoca infecciones mayormente en el 

sistema digestivo, las ambientales (Pseudomonas aeruginosa) que se encuentra en 

diversos entornos la cual puede causar infecciones en sistemas inmunológicos 

debilitados y las bacterias oportunas (Staphylococcus aureus) que solo proliferan el 

agua si ésta se encuentra ya con contaminación bacteriana [Marroquín, 2005]. El agua 
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contaminada por bacterias puede provenir del sistema de drenaje urbano, fosas 

sépticas, granjas de animales y/o pozos mal cerrados. Hoy en día, se cuenta con varios 

procesos de desinfección del agua potable, ya sea por adición de cloro, de cloraminas, 

rayos UV y por ozono, pero hasta el momento no se cuenta con un equipo para 

potabilización del agua que elimine al 100% la presencia de bacterias dañinas para el 

ser humano [Admin, 2021; Del Agua, 2022]; por este motivo, se han creado normal, 

tanto internacionales como nacionales, en las que se establecen las concentraciones 

permitidas en el agua sin que afecte a la salud de los seres vivos, un ejemplo de esta 

norma en la NMX-AA-102-SCFI-2006 ≈ ISO 9308/1 [Diario Oficial de la Federación, 

2006]. 

El desarrollo de nuevos materiales con propiedades antibacterianas se da dado en 

respuesta a numerosas enfermedades provocadas por bacterias en diferentes objetos, 

ropa y cuerpos de agua. Se estima que las infecciones bacterianas se traducen en 

gastos anuales de alrededor de $1.5 millones en México y por ende se ha vuelto 

indispensable el desarrollo de materiales que cuenten con propiedades antimicrobianas 

(limitación o inhibición del crecimiento). Para que un material se considere 

antibacteriano, sin importar que sea orgánico o inorgánico, debe contar con 

propiedades que reduzca o elimine a las bacterias; por tal motivo, la nanotecnología 

proporciona una alternativa con altas expectativas. Como se encuentra reportado, el 

comportamiento de las nanopartículas se encuentra estrictamente ligado a su método 

de síntesis ya que estas afectan sus propiedades finales con aspectos como su 

tamaño, forma y estabilidad [Patricia et al., s. f.]. Dichas pruebas de los materiales para 

evaluar su actividad antimicrobiana se rigen por diferentes normas, una que es de gran 

utilidad es la ASTM E2149-01 [ASTM, 2021] la cual prueba cuán efectivo es un material 

en la reducción o eliminación de microorganismos cuando ese material se sumerge en 

una solución que contiene microorganismos. 

En estudios recientes se ha demostrado la actividad antibacteriana del ZnO, pero aún 

no se ha establecido definitivamente los mecanismos de reacción en el que las 

nanopartículas ejercen toxicidad sobre las cepas bacterianas. Varios trabajos intuyen 

que es mediante la adhesión a las membranas de las bacterias entrando en un rol 

importante la interacción de las cargas superficiales de los materiales y las células 
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bacterianas entrando en función los diferentes componentes de la membrana. Por otro 

lado, también se propone que se lleva a cabo la liberación de iones y la producción de 

especies reactivas de oxígeno (ROS) [Zavaleta et al., 2019]. 

El TiO2 ha despertado un interés por las propiedades antibacterianas que ha 

presentado tanto con fotoactivación como sin activación contra bacterias coliformes 

(Escherichia coli) [Patricia et al., s. f.]. 
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CAPÍTULO II: MARCO TEÓRICO 

2.1 Síntesis de Nanomateriales. 

La síntesis de materiales implica una serie de operaciones y procedimientos destinados 

a obtener materiales innovadores con alta cristalinidad y pureza. Se utilizan diversos 

métodos para la generación de estos materiales, entre los cuales se destacan: 

- Sol-Gel: Se emplea para preparar zeolitas, sintetizadas en una solución 

acuosa y sometidas a presión controlada y tratamiento térmico. 

- Sólido: Involucra la mezcla de precursores sólidos, ofreciendo un mejor 

control de los parámetros que afectan la síntesis. 

- Hidrotérmico: Realizado en recipientes cerrados con temperaturas y 

presiones superiores a las condiciones ambientales controladas. Se aplica a 

varios materiales para garantizar la uniformidad de la estructura del 

nanomaterial. 

- Solvo-térmico: Las concentraciones son cruciales, ya que afectan el tamaño, 

morfología y estructura del material. 

- Oxidación directa: Reacciones generalmente exotérmicas que ocurren en 

reactores tipo batch de pequeño volumen y alta velocidad. 

- Deposición química de vapor (CVD): Método para obtener materiales a base 

de carbono con alta cristalinidad y pureza. 

- Electrodeposición: Empleada para controlar el crecimiento de materiales con 

conducción eléctrica, proporcionando alta área superficial, pureza, 

cristalinidad y alta capacidad específica. 

- Verde: Basado en los principios de las funciones naturales de las plantas 

para extraer metales pesados de suelos contaminados, depositándolos como 

nanopartículas con diámetros de 2 a 20 nm [Bhushan et al., 2014]. 

Estas técnicas de síntesis son fundamentales en el desarrollo de nuevos materiales 

con propiedades específicas, permitiendo avances en diversas áreas científicas y 

tecnológicas. 

La síntesis verde representa una alternativa de bioproducción de materiales 

nanoparticulados en combinación con metales (como oro, plata, hierro y óxidos 
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metálicos), con el objetivo de ser respetuosa con el medio ambiente. Uno de los 

primeros informes sobre el uso de esta técnica para la producción de nanopartículas de 

plata implicó el tratamiento de plantas de alfalfa con nitrato de plata como fuente de 

iones de plata [Hublikar et al., 2021]. Esta metodología se basa en la reducción de 

metales mediante especies naturales que poseen propiedades antioxidantes. A lo largo 

del tiempo, se han desarrollado diversas estrategias que involucran plantas para la 

síntesis de nanopartículas. Entre ellas, uno de los métodos más rápidos y sencillos 

consiste en utilizar extracto acuoso de plantas que contienen ingredientes activos 

beneficiosos para este proceso. Mediante esta aproximación, se logra obtener 

materiales nanoparticulados de manera más amigable con el medio ambiente, en 

contraposición a técnicas convencionales que pueden tener un mayor impacto 

ambiental [Borja y Rojas, 2020; Gómez-Garzón, 2018]. La química verde persigue la 

minimización o eliminación total de los compuestos químicos derivados de los 

desechos de síntesis, evitando así el desperdicio o el uso indiscriminado de materias 

primas no renovables. Su objetivo es obtener materiales que no pongan en peligro la 

salud ni el medio ambiente. En este contexto, los extractos de plantas actúan en la 

solución de síntesis como agentes reductores, estabilizantes o protectores, 

dependiendo de la necesidad específica. De esta manera, se promueve una síntesis 

más sostenible y responsable, contribuyendo a un mundo más respetuoso con el 

entorno natural y la salud humana [De Jesús Rodríguez Ortíz et al., 2021]. 

2.2 Óxidos metálicos sintetizados con extracto de lirio acuático. 

La síntesis de óxido de zinc a partir del extracto de hoja de Eichhornia crassipes se 

presenta como una tecnología de bajo costo en comparación con otras técnicas 

disponibles, además de constituir un método ecológico. En este proceso, el extracto 

desempeña el papel de estabilizante y/o reductor durante la síntesis de las 

nanopartículas. Este enfoque biológico para la síntesis de óxido de zinc, utilizando 

extractos de plantas, se ha propuesto como una alternativa ecológica a los métodos 

tradicionales basados en químicos y procesos físicos. Al aprovechar recursos naturales 

y sostenibles, este método puede ofrecer beneficios tanto en eficiencia como en la 
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reducción del impacto ambiental, consolidándose como una opción prometedora para 

la producción responsable de nanopartículas de óxido de zinc [Vanathi et al., 2014]. 

Los óxidos metálicos simples son ampliamente empleados debido a sus notables 

ventajas. En primer lugar, se basan en elementos abundantes en la naturaleza, 

convirtiéndolos en una elección sostenible y accesible. Además, estos elementos son 

esenciales para los seres humanos, aportando un aspecto de seguridad y 

compatibilidad con aplicaciones biológicas. También exhiben una destacada actividad 

antimicrobiana, lo que los convierte en una opción efectiva incluso en pequeñas 

cantidades y en ausencia de luz. Estas cualidades hacen que los óxidos metálicos 

simples sean materiales altamente valorados en una amplia gama de campos y 

aplicaciones, desde la industria hasta la medicina y la tecnología [Dyshlyuk et al., 

2020]. 

2.2.1 ZnO sintetizado en presencia de extractos vegetales. 

Los extractos de plantas se han convertido en la fuente preferida para la síntesis de 

nanopartículas debido a sus ventajas en la producción a gran escala y la obtención de 

materiales con mayor estabilidad. Estos extractos actúan como estabilizantes según las 

necesidades del proceso, gracias a la presencia de fitoquímicos como polisacáridos y 

compuestos polifenólicos, entre otros. Esta colaboración de fitoquímicos permite la 

producción de nanopartículas de ZnO libres de trazas de trazas de precursores o de 

mezcla de fases cristalinas. La inclusión de extractos acuosos vegetales en el proceso 

de síntesis influye en varias características de las nanopartículas, especialmente en el 

aumento de la superficie disponible en comparación con las sintetizadas sin la 

presencia de extracto mediante métodos químicos. Esto resulta en un mejor 

rendimiento en diversas aplicaciones, como la fotocatálisis, donde las nanopartículas 

producidas a partir de extractos vegetales muestran un desempeño superior cuando se 

degradan contaminantes y colorantes orgánicos. Así, la utilización de estos extractos 

abre camino a nuevas y eficientes posibilidades en la producción de nanopartículas con 

aplicaciones prometedoras en distintos campos [De Jesús Rodríguez Ortíz et al., 2021]. 

En el estudio de Ali y colaboradores [Ali et al., 2016] se sintetizaron nanopartículas de 

ZnO en presencia de extracto de hoja de Aloe barbadensis Miller. Se sugirió que los 
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compuestos fenólicos desempeñan un papel crucial en la nucleación y estabilidad de 

las nanopartículas de ZnO, lo que podría resultar en una aplicación antibacteriana 

efectiva contra Staphylococcus aureus y Escherichia coli, destacando el potencial de 

estas nanopartículas como posibles nanoantibióticos o portadores de fármacos. Por 

otro lado, el uso de extracto de hojas de P. niruri y utilizando el nitrato de zinc como 

precursor dirigió a la obtención de nanopartículas cuasiesféricas y con tamaños en el 

rango de 25 a 61 nm, las cuales se probaron en la fotodegradación de azul de metileno 

[19], mientras que el extracto de hoja de albahaca (Ocimum basilicum L. var. 

purpurascens Benth-Lamiaceae) junto con nitrato de zinc también se han explorado 

para la síntesis de ZnO [Salam et al., 2014]. 

Estos estudios resaltan la relevancia de los extractos vegetales en la síntesis de 

nanopartículas de ZnO y su aplicación potencial en diversas áreas, desde aplicaciones 

antibacterianas hasta fotocatálisis, proporcionando nuevas perspectivas y soluciones 

en la obtención y caracterización de estos materiales avanzados. 

2.2.2 TiO2 sintetizado en presencia de extractos vegetales. 

La síntesis de TiO2 utilizando extractos vegetales se enmarca en el enfoque de la 

química verde. Esta tendencia ha ganado impulso en los últimos años, destacando la 

importancia de desarrollar métodos sostenibles para la producción de materiales 

avanzados como el TiO2 [Vera-García et al., 2023]. En los últimos años, se ha 

investigado el papel fundamental de los fitoquímicos presentes en los extractos 

vegetales, como los polifenoles y flavonoides, en la síntesis de nanopartículas. Estos 

compuestos actúan como agentes clave en el proceso, permitiendo evitar el uso de 

solventes orgánicos y agentes tensoactivos que a menudo se emplean en la síntesis de 

óxidos metálicos. Gracias a esta aproximación más sostenible, se ha logrado avanzar 

hacia métodos de síntesis más amigables con el medio ambiente para obtener 

nanopartículas de alto valor en diversas aplicaciones [Díaz-Dávila et al., 2020]. 

En el estudio realizado por Singh y colaboradores [Singh et al., 2021] se evaluó la 

actividad antibacteriana del TiO2 obtenido mediante síntesis en un medio de extracto 

acuoso de lirio acuático (Eichhornia crassipes). Los resultados mostraron una inhibición 

del crecimiento bacteriano significativamente mayor en comparación con el TiO2 
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comercialmente disponible. Estos hallazgos destacan el valor y la viabilidad de utilizar 

esta metodología de síntesis sostenible para obtener TiO2 con propiedades 

antibacterianas mejoradas, lo que abre la puerta a aplicaciones prácticas y beneficiosas 

en el campo de la salud y la industria. 

2.3 Actividad antibacteriana del ZnO y TiO2. 

ZnO 
 

En la literatura, se ha reportado que el tamaño de partícula de los óxidos de zinc está 

inversamente relacionado con su actividad antibacteriana [Riverón, 2022]. Esta 

actividad antibacteriana se produce cuando las partículas entran en contacto con la 

pared celular bacteriana, lo que desencadena la rápida destrucción de la célula 

bacteriana. Este efecto se atribuye al intercambio temprano de iones de zinc (Zn) con la 

pared celular, lo que provoca la liberación de iones Zn2+ y, en consecuencia, la 

formación de especies y radicales libres de oxígeno. La actividad antibacteriana es más 

notable en células bacterianas Gram positivas (como Staphylococcus aureus) que en 

células Gram negativas (como Pseudomona aeruginosa). Esto se debe a que en las 

células Gram negativas, solo se produce un aumento en el tamaño de la membrana 

celular sin causar la lisis celular completa. [Mendes et al., 2022]. La Figura 1 muestra 

una comparación de la composición de la membrana celular entre una bacteria Gram 

positiva y una bacteria Gram negativa. 

Las nanopartículas de ZnO inducen estrés oxidativo, lo que tiene un gran impacto en la 

actividad antibacteriana. La interacción de la célula bacteriana con los iones Zn+2 

liberados por el ZnO inhiben las enzimas respiratorias, causando un daño irreversible 

en la pared celular. Este daño se manifiesta a través de la despolarización, 

deformación de la arquitectura celular, aumento de la fluidez y pérdida de proteínas. 

Una diferencia significativa entre las células con potenciales de superficie positivos y 

negativos radica en la presencia de una doble membrana en las células Gram 

negativas, mientras que en las Gram positivas esto no ocurre. Esta diferencia conduce 

a una mayor producción de oxígeno reactivo en las células Gram negativas, lo que 

resulta en una despolarización de la membrana celular [Riverón, 2022; Mendes et al., 

2022]. 
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Figura 1. Comparación de las membranas de las células bacterianas de una Gram positiva y una Gram 
negativa [Riverón, 2022]. 

TiO2 

 

Este óxido metálico ha sido objeto de especial atención debido a su alta estabilidad 

cuando se encuentra en contacto con sistemas biológicos, destacando en comparación 

con los compuestos orgánicos. En los últimos años, se ha evaluado su capacidad 

antibacteriana contra microorganismos como Escherichia coli y células tumorales de 

cáncer [X. Chen & Mao, 2007]. Este material exhibe una notable actividad fotocatalítica, 

lo que se atribuye a su habilidad para generar especies reactivas de oxígeno (ROS), y 

son eficaces en la destrucción rápida de la membrana celular de las bacterias, 

provocando peroxidación de los fosfolípidos de la membrana e interrumpiendo la 

respiración celular, lo cual finalmente lleva a la muerte bacteriana. 

Estas propiedades hacen del óxido metálico una opción atractiva en diversas 

aplicaciones, tanto en el campo médico como en la desinfección de superficies o en 

tratamientos de aguas contaminadas. La alta estabilidad y capacidad antibacteriana de 

este material lo convierten en una herramienta valiosa para enfrentar diversos desafíos 

relacionados con la salud y el medio ambiente [Henao y Sierra, 2016]. 
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Justificación 
 

 

El quitosano, un polisacárido compuesto por D-glucosamina y N-acetil-D-glucosamina, 

se deriva de la quitina, el segundo biopolímero más abundante en la naturaleza 

después de la celulosa. Este material se obtiene a través de un tratamiento básico de la 

quitina, resultando en un polisacárido biorenovable, biocompatible, biodegradable, no 

tóxico y no irritante, con una estructura cristalina estable. Estas propiedades lo hacen 

ideal para una amplia variedad de aplicaciones, como por ejemplo para la inhibición del 

crecimiento de microorganismos [Romero–Serrano & Pereira, 2020]. Por otro lado, el 

ZnO es un compuesto inorgánico cuyas características lo posicionan como un material 

valioso en múltiples sectores [Catarina, 2021], y del cual se ha demostrado su potencial 

como agente antimicrobiano y antifúngico. Mientras que el TiO₂ que también posee 

propiedades específicas para aplicaciones como la fotocatálisis [Tabares et al., 2014] y 

que presenta cierta bioactividad bajo condiciones específicas de radiación y/o 

composición superficial, lo que ha hecho que en últimos años se investigue su uso 

como posible agente inhibidor de microorganismos. Recientemente, el uso de extractos 

de plantas como coadyuvantes para la obtención de nanopartículas también ha 

mostrado proporcionar a través de sus fitocompuestos, propiedades antimicrobianas a 

las nanopartículas, ya sea mediante la funcionalización o al actuar como estructurante 

y dirigir hacia morfologías y tamaños específicos. En este sentido, los extractos de lirio 

acúatico han atraído interés, ya que pueden facilitar la obtención de nanopartículas y al 

mismo tiempo modificar sus propiedades físicas y químicas, confiriéndoles actividad 

biológica. 

A pesar de que los tres materiales mencionados por separado o en combinación 

(Quitosano, ZnO y TiO2) se han estudiado como posibles alternativas antimicrobianas, 

hasta el momento no existen resultados concluyentes sobre el efecto del quitosano en 

el ZnO y TiO2 en la actividad antimicrobiana de dichos óxidos. Adicionalmente, 

derivado del potencial del extracto de lirio acuático como coadyuvante en la obtención 

de nanopartículas bioactivas, surge la interrogante de identificar si puede también 

incrementar las propiedades microbiológicas de los tres materiales al formar 

compositos híbridos quitosano-óxido, empleando el extracto como medio para la 

obtención de las nanopartículas. 
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PREGUNTA DE INVESTIGACIÓN 
 

¿El extracto acuoso del lirio acuático (Eichhornia crassipes) potencializará la actividad 

antimicrobiana de nanopartículas de ZnO y TiO2 incorporadas con quitosano, para su 

uso como compositos orgánico-inorgánico? 

 

 

 

 

 

 

 

HIPÓTESIS 
 

La actividad biológica del quitosano, nanopartículas de ZnO y nanopartículas de TiO2 

al formar materiales compuestos biopolímero-óxido metálico, se incrementará con 

respecto a los componentes individuales, inhibiendo la propagación bacteriana de 

Escherichia coli, Staphylococcus aureus y Pseudomonas aeruginosa.  
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OBJETIVOS 
 

General 
 

Evaluar el efecto antibacteriano de nanocompositos de quitosano y nanopartículas de 

ZnO y TiO2, obtenidas a partir del extracto acuoso de lirio acuático (Eichhornia 

crassipes), contra las bacterias Pseudomonas aeruginosa, Staphylococcus aureus y 

Escherichia coli. 

 

Específicos 
 

1. Evaluar el efecto estabilizante del extracto en las propiedades texturales, 

estructurales y electrocinéticas de las nanopartículas de ZnO y TiO2.  

2. Determinar el efecto de la incorporación del quitosano en las propiedades 

electrocinéticas y texturales de nanopartículas de ZnO y TiO2.  

3. Evaluar la actividad antibacteriana de los nanocompositos en la inhibición de 

Pseudomonas aeruginosa, Staphylococcus aureus y Escherichia coli.  
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CAPÍTULO III: DESARROLLO EXPERIMENTAL 

3.1 Obtención del extracto acuoso de lirio acuático. 

La recolección de las hojas de lirio acuático, de la especie Eichhornia crassipes, se 

llevó a cabo en la laguna del negro (Villahermosa, Tabasco, México) ubicada en Latitud 

18°0'30" norte y Longitud 92°55'3" oeste. Las hojas se lavaron abundantemente con 

agua potable y posteriormente se realizó un lavado con agua desionizada. Las hojas se 

secaron en un deshidratador (Cuisinart, modelo DHR-20P1) durante 2 h y finalmente se 

trituraron para disminuir su tamaño y facilitar su almacenamiento, el cual fue en la 

obscuridad en una bolsa de sello hermético para resguardo de la humedad [Gutiérrez-

Morales et al., 2017]. El extracto se obtuvo por medio de la maceración de las hojas; en 

la Figura 2 se observa un esquema del procedimiento, el cual consistió en colocar en 

un vaso de precipitado 100 mL de agua desionizada (conductividad: 0.055 µscm-1) y 5 

g de hojas secas de lirio; la mezcla se mantuvo a 100 °C (hasta ebullición) y agitación 

constante, a 700 rpm, durante 10 min. Transcurrido este tiempo, la mezcla se enfrió a 

temperatura ambiente y, finalmente, se filtró con papel filtro (CDMLAB GROUP, poro de 

2 µm) para obtener un extracto acuoso de color café sin restos vegetales. El extracto se 

almacenó a 4 °C para su posterior uso [Jagathesan & Rajiv, 2018]. 

 

 
 

 

 

Figura 2. Esquema del procedimiento para la obtención del extracto de lirio acuático. 
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3.2 Síntesis de nanopartículas de ZnO en presencia de extracto. 

Se tomó como base la metodología propuesta por Raj et. al. 2021; modificando el 

precursor de zinc (Figura 3). 

 

 

 

Figura 3. Esquema de la metodología seguida para la síntesis del ZnO en presencia de extracto de lirio 
acuático. 

 

Se preparó una solución de acetilacetonato de zinc (AAZ, Aldrich, 98%) 0.02 M en una 

dilución 70:30 de etanol:agua desionizada (conductividad: 0.055 µscm-1). A 100 mL de 

esta solución, se adicionaron 4 mL del extracto de lirio acuático, preparado en la 

sección 3.1, dejando la mezcla en agitación por 2 h a 700 rpm a temperatura ambiente. 

Una vez transcurrido este tiempo, se ajustó el pH con una solución 0.2 M de hidróxido 

de sodio (NaOH, CIVEQ, 97%) hasta alcanzar un valor de 12 y la solución se mantuvo 

en agitación por 1 h. La mezcla final se dejó reposar durante 16 h para posteriormente 

centrifugar a 4,000 rpm durante 10 min. El sólido separado se lavó, con 50 mL de 

acetona y 50 mL de agua desionizada, se secó a 70 °C en un horno de secado 

(Ecoshel, modelo 9023A) por 16 h, se pulverizó hasta obtener un polvo fino en un 

mortero de ágata con pistilo. Finalmente, se calcinó a 500 °C por 4 h, con una rampa 

de calentamiento de 2 °C/min, en una mufla (Terlab, modelo Brainchild) y se almacenó 

para su posterior caracterización. 

3.3 Síntesis de nanopartículas de TiO2 en presencia de extracto. 

Se siguió la metodología establecida por Pathinti et. al., 2021; mostrándose, en la 

Figura 4, un esquema de la metodología seguida. Se prepararon 100 mL de una 

solución 0.1 M de isopropóxido de titanio (IPT, Aldrich-chemistry, 97%) en agua 
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desionizada (conductividad: 0.055 µscm-1) dejándolo en agitación por 2 h a 700 rpm. 

Transcurrido ese tiempo, a la solución se le agregó 40% v/v de extracto de lirio acuático 

manteniendo en agitación por 8 h. Posteriormente, se centrifugó a 4,000 rpm durante 

10 min para después lavarlo con 50 mL de agua desionizada. El sólido obtenido se 

secó a 100 °C en un horno de secado (Ecoshel, modelo 9023A), durante 16 h, y se 

pulverizó hasta obtener un polvo fino en un mortero de ágata con pistilo. Finalmente, se 

calcinó a 570 °C, con una rampa de calentamiento de 2 °C/min, en una mufla (Terlab, 

modelo Brainchild) por 4 h y se almacenó para su caracterización correspondiente. 

 

 

 

Figura 4. Esquema de la metodología seguida para la síntesis del TiO2 en presencia del extracto de lirio 
acuático. 

3.4 Preparación del material compuesto Quitosano + Óxido Metálico. 

La metodología que se siguió fue la establecida por Dananjaya et. al., 2018; cuya 

secuencia se muestra en la Figura 5. Se preparó una solución 1% v/v de ácido acético 

(SA, J. T. Baker, 100%) en la que se dispersó 1 g del óxido metálico (OM), ya sea de 

ZnO o TiO2, y 750 mg de quitosano de bajo peso molecular (Q, Sigma-Aldrich, ≥75%) 

dejando en agitación por 30 min a 700 rpm. 

 

 

 

Figura 5. Esquema de la preparación del material compuesto Q+OM. 
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La suspensión se sonicó durante 20 min en un baño ultrasónico (Ultrasonic center, 

modelo KS-8893, potencia: 300 W, frecuencia: 40 kHz) y posteriormente se calentó a 

baño maría por 3 h a 65 °C. La suspensión se centrifugó a 4,000 rpm durante 20 min; el 

sólido recuperado se lavó con 10 mL de agua desionizada (conductividad: 0.055 µscm-

1), este paso se realizó 3 veces para, finalmente, secarlo a 50 °C en un horno de 

secado (Ecoshel, modelo 9023A) durante 6 h. 

En la Tabla 1 se mencionan las nomenclaturas asignadas a cada material, así como la 

descripción de estos indicando las condiciones durante y después de la síntesis. 

3.5 Técnicas de caracterización empleadas 

A continuación, se describen las condiciones empleadas para las mediciones de los 

materiales, en las técnicas de caracterización utilizadas. 

3.5.1 Microscopía de Barrido de Electrones por Emisión de Campo (FE-
SEM). 

Obteniendo micrografías de los materiales Z500 y T570 en un microscopio electrónico 

de barrido por emisión de campo (FE-SEM) marca JEOL, modelo JSM-7601F. Para la 

realización de esta técnica se fijó, en una cinta de carbón, el material empleando 10 kV 

de voltaje de aceleración utilizando electrones secundarios. 

3.5.2 Espectroscopía infrarroja por la transformada de Fourier (FT-IR). 

La determinación de las bandas vibracionales, correspondientes a los grupos 

funcionales de los materiales, se realizó mediante la espectroscopía infrarroja por 

transformada de Fourier, en un equipo marca Nicolet IS50 Thermo Scientific utilizando 

el módulo de Reflectancia Total Atenuada (ATR, por sus siglas en inglés) en un rango 

de 4000 a 500 cm-1 controlado por el software OMNIC realizando 32 scans. 
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Tabla 1. Nomenclatura asignada y descripción de los materiales obtenidos. 

NOMENCLATURA DESCRIPCIÓN 

Z70 

Nanopartículas de ZnO sintetizadas en 

presencia del extracto de lirio acuático 

secadas a 70 °C. 

Z500 

Nanopartículas Z70 calcinadas a 500 °C 

durante 4 h con una rampa de 

calentamiento de 2 °C/min. 

ZQ 

Nanopartículas Z500 en el material 

compuesto con quitosano secadas a 50 

°C. 

T100 

Nanopartículas de TiO2 sintetizadas en 

presencia del extracto de lirio acuático 

secadas a 100 °C. 

T570 

Nanopartículas T100 calcinadas a 570 °C 

durante 4 h con una rampa de 

calentamiento de 2 °C/min. 

TQ 

Nanopartículas T570 en el material 

compuesto con quitosano secadas a 50 

°C. 

 

3.5.3 Difracción de Rayos-X (DRX). 

El análisis de las fases cristalinas de los materiales se realizó mediante esta técnica, 

utilizando un difractómetro para polvos marca Bruker modelo D-8 ADVANCE, con una 

radiación Cuκα = 1.5406 Å, un rango de escaneo de 10° – 70° 2θ, un tamaño de paso 

de 0.020° y tiempo de 0.4 s empleando un detector de ojo de lince con una apertura de 

1°. El tamaño de cristalito fue calculado por la ecuación de Scherrer, Ecuación 1 

[Cullity, 1956] 

𝒕 =
𝑲∗𝝀

𝑩∗𝒄𝒐𝒔𝜽𝑩
   (1) 
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Donde: 

𝒕 = tamaño de cristalito (nm)  

𝑲 = constante independiente de la forma del cristalito (0.89)  

𝝀 = longitud de onda de Rayos-X con la que trabaja el equipo  

𝑩 = FWHM; y 

𝜽𝑩 = el ángulo de Bragg. 

Por otro lado, en el material T570 se observó una combinación de fases cristalinas, por 

tal motivo se realizó el cálculo del porcentaje de fase cristalina, empleando la fórmula 

que se encuentra en la Ecuación 2 [Murphy, 2007], tomando en cuenta los planos (1 0 

1) para la fase anatasa y el plano (2 1 1) para rutilo. 

%𝑭𝒂𝒔𝒆 𝒄𝒓𝒊𝒔𝒕𝒂𝒍𝒊𝒏𝒂 =
𝑰𝒂(𝟏𝟎𝟏)

𝑰𝒂(𝟏𝟎𝟏)+𝑰𝒓(𝟐𝟏𝟏)
∗ 𝟏𝟎𝟎  (2) 

Donde:  

 𝑰𝒂(𝟏𝟎𝟏) = intensidad del plano de mayor intensidad de anatasa, (1 0 1); y 

 𝑰𝒓(𝟐𝟏𝟏) = intensidad del plano de mayor intensidad de rutilo, (2 1 1). 

3.5.4 Espectroscopía Ultravioleta-visible. 

Para la identificación de las bandas de absorción de las transiciones electrónicas del 

extracto y los OM, así como la determinación de la energía de banda prohibida (Eg) de 

estos últimos, se utilizó un espectrómetro UV-Vis 2600 marca Shimadzu. Los espectros 

se colectaron en un rango de medición de 200 a 800 nm, los datos se procesaron 

mediante el software UVProbe versión 2.43.  

Para el extracto de lirio acuático, se colocaron 3 mL del extracto de lirio, diluido en una 

proporción 1:10 en agua desionizada, en una celda de cuarzo de 10 mm de paso. Los 

OM en polvo se compactaron en el porta muestras midiéndolos, usando el accesorio 

para sólidos con la esfera de integración empleando una referencia de integración 

utilizando una referencia de cloruro de bario.  

Se realizó el cálculo del valor de energía de banda prohibida con la Ecuación de 

Kubelka-Munk mostrada en la Ecuación 3 [López & Gómez, 2011]. 

𝑭(𝑹) =
(𝟏−𝑹)𝟐

𝟐𝑹
  (3) 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



     División Académica de Ingeniería y Arquitectura.  
 

 
22 

Maestría en Ciencias en Ingeniería 

Donde: 

 𝑅 = reflectancia y 

 𝐹(𝑅) = proporcional al coeficiente de extinción (α). 

Sin embargo, al multiplicar la función de Kubelka-Munk por la energía del fotón hv, se 

obtiene una versión modificada que resulta ser más adecuada. Esto se debe a que 

incorpora el coeficiente n relacionado con las transiciones electrónicas del material 

semiconductor; quedando de la manera en la que se observa en la Ecuación 4 [López 

& Gómez, 2011; Murphy, 2007]. 

(𝑭(𝑹) ∗ 𝒉𝒗)
𝟏

𝒏⁄   (4) 

Dando los siguientes valores para “n” dependiendo de la transición electrónica que se 

presenta: 

 n = 2 para transiciones indirectas permitidas; 

 n = 3 para transiciones indirectas prohibidas; 

 n = 1/2 para transiciones directas permitidas y 

 n = 3/2 para transiciones directas prohibidas. 

3.5.5 Fisisorción de gases a baja presión. 

Las isotermas de adsorción-desorción de nitrógeno se obtuvieron a 77K empleando un 

equipo Quantachrome Autosorb 3B iQ. Las muestras se desgasificaron a 300 °C 

durante 19 h en una celda de 6 mm para los materiales metálicos calcinados y a 80 °C 

por 14 h en una celda de 6 mm para los materiales compuestos con quitosano. Los 

resultados se procesaron mediante el software ASiQwin versión 5.0.  

3.5.6  Dispersión de luz dinámica (DLS) y dispersión electroforética de luz 
(ELS). 

El tamaño hidrodinámico y el potencial zeta de los materiales fue determinado 

empleando un analizador de tamaño de partícula Zeta sizer marca Malvern Instruments 

modelo ZS; realizando suspensiones de 0.5 mg/mL de cada material empleando como 

medio dispersante agua desionizada. La celda empleada para la determinación del 

potencial zeta fue una celda capilar DTS de 0.75 mL con electrodos en ambos lados de 
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la celda. Por otro lado, para la medición del tamaño hidrodinámico de las partículas se 

empleó una celda de poliestireno de 12 mm. Cada medición se realizó por triplicado. 

3.5.7 Análisis termogravimétrico (TGA). 

El comportamiento de la masa respecto al aumento de temperatura se analizó 

mediante esta técnica usando un equipo Analizador térmico simultáneo Setaram, 

Labsys Evo 1100. El TGA se realizó empleando una rampa de calentamiento de 10 

°C/min en un rango de temperatura que va desde la temperatura ambiente (30 °C) 

hasta los 1000 °C contando con un flujo de gas inerte, Argón, a 20 psi. Los datos 

fueron procesados por el software Calisto Processing. 

3.6 Evaluación de la actividad biológica. 

La actividad antimicrobiana de las nanopartículas de Z500 y T570, así como los 

materiales compuestos, ZQ y TQ, fueron evaluadas contra las bacterias modelo 

Staphylococcus aureus (S. aureus, ATCC 3538), Escherichia coli (E. coli, ATCC 8739) 

y Pseudomonas aeruginosa (P. aeruginosa, ATCC 39327) mediante la técnica de 

difusión en disco y difusión en pozo. La concentración mínima inhibitoria (CMI) se 

determinó por el método de microdilución en caldo utilizando microplacas de 96 pozos 

FELISA (marca Corning). La actividad se reveló con cloruro de tetrazolio (CTT) para la 

determinación de la actividad bactericida o bacteriostática. 

3.6.1 Tinción de Gram. 

La morfología de las bacterias fue verificada por tinción de Gram, para ello, se depositó 

un inóculo de cada microorganismo sobre un portaobjetos con una gota de colorante 

cristal violeta durante 1 min. La muestra de bacterias se enjuagó con agua destilada y 

posteriormente se le colocó una gota de una solución de yodo por 30 s como 

mordiente. Transcurrido ese tiempo, la muestra de bacterias se enjuagó con acetona 

para finalmente colocar una gota de colorante safranina durante 1 min. Las tinciones se 

lavaron con agua destilada y se observaron en el microscopio [40]. El procedimiento se 

ilustra en la Figura 6. 
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Figura 6. Esquema de realización de la Tinción de Gram. 

3.6.2 Difusión en disco y en pozo. 

Para la realización de ambas técnicas de evaluación bacteriológica, difusión en disco y 

en pozo, la concentración del inóculo de cada bacteria se ajustó mediante turbidez, con 

el patrón 0.5 de McFarland, midiendo su densidad óptica en un espectrómetro, 

buscando las absorbancias que se indican en la Tabla 2 en una longitud de onda de 

550 nm. 

 

Tabla 2. Valores de absorbancia buscados para cada bacteria en una longitud de onda de 550 nm (CLSI, 
1999). 

BACTERIA ABSORBANCIA 

Pseudomonas aeruginosa 0.092 

Staphylococcus aureus 0.084 

Escherichia coli 0.071 

 

Posteriormente, se realizó una dilución de la suspensión de bacterias, ajustando el 

inóculo a 1x107 UFCmL-1, en solución salina (0.85%) y finalmente diluidas en agar 

Muller-Hinton, contando con un volumen total de 110 mL del agar inoculado, para 

vaciar en cajas Petri cuadradas (90 x 15 mm). 

En el procedimiento de difusión en disco, se aplicaron 20 µL de la suspensión de cada 

material sobre discos de papel filtro, de 6 mm de diámetro, permitiendo su absorción; 

después de este paso, los discos se colocaron sobre la superficie del agar que 

contenía las bacterias inoculadas. Paralelamente, se llevó a cabo la difusión en pozo, 

mediante la perforación de pequeños pozos en el agar, donde se añadieron 20 µL de 

las respectivas suspensiones. Una vez que las diluciones entraron en contacto con el 

 
  Safranina  

1 min  min  s 30 s  1 min  

Agua destilada Acetona Agua 
destilada 
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agar inoculado, en ambas técnicas de difusión, se refrigeraron a 4 °C durante 2 h para 

facilitar el proceso de difusión de los materiales. Finalmente, se incubaron a 37 °C 

durante 18 h y se midió el halo de inhibición, reportando el diámetro en milímetros 

[Hudzicki, 2009]. 

Los materiales, Z500 y T570, y los materiales compuestos con quitosano, ZQ y TQ, se 

trabajaron en diluciones seriadas, empezando en 50 mg.mL-1 hasta 0.781 mg.mL-1. 

Como control positivo se empleó amikacina [0.4 µg.mL-1], y como negativo agua 

destilada. 

3.6.3 Determinación de la Concentración Mínima Inhibitoria (CMI) y ensayo 
CTT. 

La concentración mínima inhibitoria (CMI) se determinó mediante la técnica de 

microdilución en caldo, siguiendo el protocolo de la CLSI con ligeras modificaciones. La 

concentración mínima inhibitoria se refiere a la concentración más baja de una 

sustancia evaluada que puede inhibir el crecimiento visible de un microorganismo 

después de 24 h de incubación. 

En la realización de este ensayo, se ajustó un inóculo de bacterias a una concentración 

de 1x106 UFC/mL, y se colocaron 100 µL en los 96 pozos de una microplaca de 96 

pocillos (marca CORNING). Los materiales fueron suspendidos en agua destilada 

estéril iniciando a una concentración de 50 mg/mL y un tratamiento de sonicación 

durante 8 h. A partir de la concentración inicial, 50 mg/mL, se realizaron diluciones 

seriadas, desde el pozo A hasta el pozo H de la microplaca, colocando 50 µL de 

muestra y 50 µL de agua estéril en cada pozo, por duplicado. Como control positivo se 

utilizó amikacina (0.4 µg/mL), en diluciones seriadas, 100 µL, y como control negativo 

inóculo sin compuesto antimicrobiano [European Committee, 2017]. Las placas se 

incubaron a 28 °C durante 24 h. Finalmente, en la placa se utilizó el compuesto cloruro 

de tetrazolio (CTT, 1%); se añadió 50 µL de la solución a cada pocillo dejando en 

condiciones de oscuridad durante 5 min; esto con el fin de eliminar la variable que 

proporciona la exposición a la luz debido a que se puede presentar la degradación del 

formazán [Stockert et al., 2018]. 
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CAPÍTULO IV: RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

4.1 Efecto de la presencia de quitosano de bajo peso molecular en el composito 
con los óxidos metálicos. 

4.1.1 Microscopía Electrónica de Barrido por Emisión de Campo (FE-SEM). 

ZnO (Z500) 

El ZnO obtenido fue observado mediante FE-SEM con el fin de determinar tanto el 

tamaño como la forma, ya que no se ha reportado el uso de acetilacetonato de zinc 

junto con extracto acuoso de hojas de lirio acuático (Z500). En esta investigación, las 

partículas de ZnO obtenidas mostraron una disposición similar a una flor (Figura 7a) 

con tamaños que varían desde 300 hasta 500 nm. A mayor aumento, se puede 

observar que estas microflores están formadas por pequeñas partículas aglomeradas 

(Figura 7b) con tamaños entre 25 y 125 nm. Es claramente observable la aparente 

superficie lisa de las partículas más pequeñas, pero la forma en que estas partículas 

están dispuestas proporciona cierta "rugosidad" a los aglomerados más grandes en 

forma de flor. Es interesante cómo las partículas parecen tener una dirección de 

crecimiento preferencial que es responsable de formar estructuras semejantes a 

pétalos unidas a un centro común. 

 

 
 

Figura 7. Micrografías del ZnO calcinado a 500 °C, Z500, con a) x100,000 de magnificación y b) x50,000 
de magnificación. 

 

El lirio acuático contiene compuestos orgánicos y minerales que pueden actuar como 

agentes de nucleación y crecimiento en la síntesis de ZnO, lo que puede resultar en 
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cambios en la forma y tamaño de las partículas de ZnO. Estos compuestos pueden 

interactuar con los iones de zinc y promover la formación de núcleos cristalinos, lo que 

afecta el proceso de crecimiento de las nanopartículas de ZnO y su posterior 

agregación en forma de microflores. Los compuestos orgánicos y minerales del 

extracto acuoso pueden interactuar con los iones de zinc y afectar la morfología de las 

partículas de ZnO. Estos compuestos pueden actuar como modificadores de forma, 

promoviendo el crecimiento preferencial de ciertas caras cristalinas y la formación de 

estructuras en forma de flor. Además, la presencia de minerales específicos en el 

extracto acuoso puede afectar la nucleación y el crecimiento de los cristales, lo que 

también influye en la morfología final observada en las micrografías FE-SEM [L. Zhu 

et al., 2018; Bandeira et al., 2020]. 

Dependiendo de la concentración y composición de los compuestos presentes en el 

extracto acuoso, la velocidad de crecimiento de diferentes caras cristalinas de ZnO 

puede ser modificada. A esto se le atribuye la formación preferencial de ciertas 

estructuras, como las microflores, debido a diferencias en las tasas de crecimiento de 

las diferentes caras cristalinas [Šarić et al., 2022; Rodríguez‐Jiménez et al., 2021a]. 

 

TiO2 (T570) 

De la misma manera, el TiO2 obtenido fue observado mediante FE-SEM con el fin de 

determinar el tamaño y la forma, ya que no se ha reportado el uso de extracto acuoso 

de hojas de lirio de acuático (T570). En esta investigación, las partículas de TiO2 

sintetizadas mostraron conglomerados (Figura 8a). A mayor aumento, se puede 

observar que éstos están formados por pequeñas partículas (Figura 8b) con tamaños 

entre 17 y 135 nm. Es claramente observable la aparente superficie lisa de las 

partículas más pequeñas, pero la forma en que estas partículas están dispuestas 

proporciona cierta "rugosidad" a los aglomerados más grandes. 

Al contener compuestos bioactivos, tales como polifenoles y flavonoides, se presenta la 

interacción con las partículas de TiO2 durante la síntesis; dichos compuestos pueden 

actuar como agentes de nucleación, modificando de esta manera la morfología de las 

nanopartículas. Las interacciones que se presentan entre el extracto de lirio acuático y 

el isopropóxido de titanio afectan la cinética de reacción, esto debido a los diferentes 

fitocompuestos con los que cuenta el extracto, tales como flavonoides y polifenoles, 
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que interactúan de diferentes manera con el precursor de titanio, que en este caso fue 

el isopropóxido, el cual conlleva a la formación de aglomerados con partículas 

semiesferoidales; formación de núcleos de TiO2 y el crecimiento de las partículas, que 

se pueden observar en las micrografías de la Figura 8 [Pathinti et al., 2021; 

Rodríguez‐Jiménez et al., 2021a]. 

 

 
 

Figura 8. Micrografías del TiO2 calcinado a 570 °C, T570, con a) x100,000 de magnificación y b) 
x200,000 de magnificación. 

Para el caso de las nanopartículas de TiO2, se observa que el extracto no generó un 

efecto director distinto a lo reportado para materiales obtenidos sin extracto, ya que el 

uso de isopropóxido de titanio promueve la formación de partículas semiesféricas de 

tamaños pequeños, menores a 50 nm. Lo anterior, permite inferir que, el extracto tiene 

una mayor interacción con el precursor de zinc durante la síntesis, que con el 

isopropóxido de titanio. 

La morfología obtenida para el ZnO, microflores, es idónea al momento de evaluarse 

con las bacterias debido a que están formadas por nanopartículas dándole una alta 

relación superficie-volumen mejorando de esta manera su capacidad para dañar las 

membranas bacterianas y generar ROS, siendo letal para la bacteria. 

4.1.2 Espectros FT-IR. 

ZnO+Quitosano (Z500 y ZQ) 

La finalidad del presente trabajo fue la evaluación del efecto de la incorporación de 

quitosano en los óxidos, Z500 y T570, en sus propiedades estructurales, texturales, 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



     División Académica de Ingeniería y Arquitectura.  
 

 
29 

Maestría en Ciencias en Ingeniería 

espectroscópicas y antimicrobianas. Para ello, se caracterizaron por espectroscopía 

FT-IR para identificar la presencia de los grupos funcionales del polímero, una vez que 

los óxidos fueron modificados.  
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Figura 9. Espectros FT-IR del material ZnO calcinado (Z500) y del material compuesto de Z500 y 
quitosano (ZQ); a) Acercamiento de la región de 1800-800 cm-1, b) Acercamiento de 3800 – 2800 cm-1 y 

c) Espectro completo desde los 4000 cm-1 con inserto del espectro completo del quitosano. 

 

En la Figura 9a) se muestra el espectro infrarrojo para los materiales ZnO calcinado a 

500 °C (Z500) y Z500 modificado con quitosano (ZQ) entre 1800 cm-1 y 1300 cm-1, 

 

 c) 
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donde se puede apreciar en el espectro del Z500 una banda ancha correspondiente a 

la superposición de bandas que se atribuyen a la estabilización de grupos funcionales 

orgánicos provenientes del extracto en la superficie del ZnO a la temperatura de 

calcinación, en comparación con el espectro del material sin calcinar, la desaparición 

de otras señales es clara, asumiéndose la remoción por descomposición de algunos 

compuestos orgánicos del extracto y del precursor mismo. En esta misma región se 

observa que la incorporación del quitosano añade bandas al espectro del Z500, las 

cuales se atribuyen a las vibraciones de grupos amino presentes en el quitosano, y se 

localizan en 1555, 1196, 1151 y 985 cm-1 atribuidas al enlace simple -NH, estiramiento 

del enlace -NH3 y, finalmente, la torsión fuera del plano, respectivamente.  

La deformación axial del enlace C-N y de los metilos se puede asumir por la presencia 

de bandas a 1451 cm-1 y 1448 cm-1 [Asgari-Targhi et al., 2021; Saad et al., 2018]. Las 

vibraciones del enlace COO- se pueden asignar a la banda centrada en 1376 cm-1 

[Saad et al., 2018]; así como la torsión de los enlaces OH-C=O y O-C=O que se 

encuentran en 1312 cm-1 y 1257 cm-1 [Asgari-Targhi et al., 2021], lo que permite asumir 

que se tiene la presencia del quitosano en la superficie del ZnO, ya que el método de 

síntesis implica la incorporación del quitosano posterior a la formación del ZnO. 

En el espectro del material Z500 se observa una banda con un hombro ubicado en 

1644 cm-1 correspondiente al estiramiento de los enlaces -OH del agua molecular; 

dicha banda se encuentra ligeramente desplazada hacia los 1650 cm-1, y más definida 

que la que se observa en el espectro del material seco, Figura 9 que se encuentra en el 

anexo A.3.1.2, debido a la interacción de los -OH del biopolímero formando enlaces -

ZnOH dentro del material compuesto [Anusuya et al., 2021]. 

Las dos señales localizadas en 1504 y 1401 cm-1 pueden atribuirse a la presencia del 

enlace N-H dados por el grupo nitrógeno alcaloide contenido en el extracto que, 

aunque se disminuyó su intensidad después del tratamiento térmico, siguen presentes 

en la superficie de los materiales. De igual manera, la última banda también se ve 

afectada por la presencia de los -OH propios de los alcoholes primarios que se 

encuentran en los compuestos polifenólicos dados por la presencia de extracto de lirio 

acuático durante la síntesis vegetal [Dananjaya et al., 2018; Oluwafemi et al., 2019a; 

Sethy et al., 2020b]. 
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La formación del óxido ZnO y la unión de éste mismo con el quitosano en el material 

compuesto se puede asumir por la presencia de las bandas localizadas a 894, 839, 

564, 550, 508 y 478 cm-1; las cuales se pueden observar en las Figuras 9a) y 9b). En el 

espectro del Z70, que se encuentra en el anexo A.3.1.2 se puede observar la presencia 

de bandas asociadas a las vibraciones de los enlaces Zn-O y Zn-OH en los 839, 550 y 

478 cm-1. Las interacciones entre el óxido y polímero se pueden suponer debido a las 

bandas centradas en 894 y 473 cm-1 del espectro del ZQ teniendo un desplazamiento 

de los enlaces -Zn-OH y Zn-O debido a la unión con el quitosano [Anusuya et al., 

2021]. De igual manera, se observa desplazamiento de la banda localizada en 564 cm-1 

por la unión del biopolímero con el óxido metálico. 

Se infiere que el aumento de temperatura, durante el tratamiento térmico del material, 

degrada la estructura molecular de la materia orgánica proveniente del extracto motivo 

por el cual aún se observan bandas (1574, 904 y 878 cm-1) incluso después del 

tratamiento térmico del material pero de menor intensidad que en el espectro del ZnO 

seco; lo que indica la pérdida de los compuestos originales por el rompimiento de sus 

moléculas, propiciando de esta manera que se unan con los grupos funcionales del 

ZnO [Yuan et al., 2021]. 

Estructuralmente no se observaron cambios significativos entre el ZnO empleando 

extracto y referencias de ZnO reportadas en la literatura para ZnO obtenido sin 

extracto, sin embargo, a nivel vibracional se detectó la presencia de grupos funcionales 

que se encuentran presentes en el extracto empleado [Raj et al., 2021]. 

En la región de los 3300 y 3500 cm-1, que se observa en la Figura 9b), se encuentran 

las bandas vibracionales correspondientes al estiramiento de los enlaces -OH; las 

cuales se ven desplazadas hacia 3352 cm-1 cuando se obtiene el material compuesto, 

además de contar con una banda ubicada en 3288 cm-1 atribuible a la vibración de los 

enlaces -NH debido al quitosano [Saad et al., 2018; Anusuya et al., 2021]. La banda 

compuesta por las señales ubicadas en los 2929 y 2867 cm-1 pueden atribuirse al 

estiramiento asimétrico de los enlaces C-H del quitosano unidos al óxido metálico 

formando de esta manera el material compuesto [Asgari-Targhi et al., 2021]. 
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TiO2 + Quitosano (T570 y TQ) 

 

La Figura 10a) muestra un acercamiento de la región entre 1800 cm-1 y 800 cm-1, 

mientras que el acercamiento Figura 10b) se encuentra entre 3800 cm-1 y 2800 cm-1. 

Por último, se muestra el espectro completo desde 4000 cm-1 hasta 400 cm-1 en la 

Figura 10c) de los materiales TiO2 calcinado a 570 °C (T570) y el material compuesto 

con quitosano secado a 50 °C (TQ). 
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Figura 10. Espectros FT-IR del material TiO2 calcinado a 570 °C (T570) y del material compuesto de TiO2 
y quitosano (TQ); a) Acercamiento de la región de 1800-800 cm-1, b) Acercamiento de 3800 – 2800 cm-1 

y c) Espectro completo desde los 4000 hasta los 400 cm-1 con inserto del espectro completo del 
quitosano. 
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La banda que se encuentra centrada en los 3397 cm-1 correspondiente a la vibración 

de los enlaces -OH del agua fisisorbida y de los hidroxilos superficiales inherentes a la 

síntesis del material de TiO2, esta banda presenta un corrimiento ubicándose hacia 

3361 cm-1 para el material compuesto TQ, este fenómeno puede atribuirse a la 

interacción entre el óxido y el biopolímero. Ésta última banda, también puede asociarse 

con la presencia de grupos amino del quitosano unidas a los grupos funcionales 

presentes en la superficie del material, así como la banda localizada a 2868 cm-1 que 

corresponde a vibraciones del enlace C-H de la cadena principal de la amina [Asgari-

Targhi et al., 2021]. 

La banda ubicada en 1652 cm-1 puede interpretarse como la superposición de más de 

una banda, observándose un pequeño hombro en 1538 cm-1, que puede asignarse a 

las vibraciones de los enlaces que se encuentran en la amida, del quitosano, en la 

Figura 10a), se observa la presencia de la flexión del -OH del agua molecular en la 

banda centrada en 1632 cm-1, presente en el espectro del Ti-c. [Anusuya et al., 2021]. 

La interacción entre las nanopartículas sintetizadas en la presencia del extracto acuoso 

de lirio acuático y el quitosano se puede asumir por la presencia de la banda ubicada 

en 1417 cm-1 atribuible a la vibración se los enlaces -C-H que se encuentra en los 

grupos carboxilos responsables de dicha interacción [Dyshlyuk et al., 2020; K. M. Khalil 

et al., 1998b]. 

La banda que se encuentra centrada en 1078 cm-1 corresponde a la vibración del 

enlace fuerte entre grupos CH-OH dados por la molécula de la glucosa correspondiente 

al enlace β-glucosídico y el estiramiento del enlace C-O-C presente en la cadena 

principal de esta molécula [Saad et al., 2018]; así como también la presencia de grupos 

funcionales dados por los compuestos orgánicos y fitoquímicos correspondientes a la 

presencia del extracto obtenido de hojas de lirio acuático se encuentra en 1049 cm-1 

indicando el estiramiento del enlace C-O que se encuentran en los alcoholes formando 

alcaloides [K. M. Khalil et al., 1998b; Paradisi et al., 2021]. 

La interacción de los enlaces de Ti-O con el quitosano, se observa en las bandas 

ligeramente desplazadas con respecto al espectro del óxido sin quitosano, localizadas 

para el composito TQ en 811 y 667 cm-1 [Anusuya et al., 2021; Al-Shabib et al., 2020; 

Sethy et al., 2020b]. 
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A diferencia del composito ZQ, el material TQ no presenta bandas que puedan 

atribuirse claramente a la presencia del quitosano, a excepción de la banda cercana a 

1250 cm-1 que cambia de forma en el espectro del TQ, lo cual nos habla de que, debido 

a la diferencia de los óxidos, estos interaccionan de manera distinta con el quitosano 

[Sethy et al., 2020b]. 

Existe evidencia de la obtención de espectros con bandas alusivas a la interacción de 

los grupos funcionales superficiales del óxido metálico y el quitosano en un material 

compuesto TiO2/ZnO-quitosano [Anusuya et al., 2021]. Por otro lado, la preparación de 

TiO2 en presencia de extracto vegetal modificando el pH del medio de reacción, 

demostró que condiciones ácidas promueven la formación de superficies sin grupos 

orgánicos del extracto y la disminución de efectos cristalinos [K. M. Khalil et al., 1998b]. 

Lo anterior, puede explicar lo observado en este trabajo, donde no se empleó pH ácido 

para la obtención de los materiales. Las variaciones en las propiedades finales de los 

materiales pueden brindar un área de oportunidad para seguir explorando el efecto de 

la presencia de extractos vegetales en las características de los óxidos. 

4.1.3 Difracción de Rayos-X. 

ZnO (Z500 y ZQ) 

Los difractogramas pertenecientes al material de ZnO calcinado a 500 °C (Z500), del 

quitosano de bajo peso molecular (Q) y del material compuesto de Z500 con quitosano 

secado a 50 °C (ZQ) se pueden observar en la Figura 11. La carta cristalográfica 

perteneciente al quitosano empleada como referencia en este trabajo es la PDF No. 

00-067-1540 donde se observan señales en 11°, 21°, 29°, 36° y 41° 2θ, siendo la 

principal y de mayor importancia la ubicada en los 21° (2θ). 

En el difractograma del material Z500 se pueden observar los picos de difracción en los 

planos (1 0 1), (0 0 2) y (1 0 0) ubicados en los 36°, 34° y 32° (2θ) respectivamente; 

característicos de la estructura hexagonal tipo wurtzita del ZnO (PDF No. 00-036-

1451). La ausencia de picos adicionales confirma la presencia de una sola fase 

cristalina.  

El patrón de difracción de rayos-X del composito ZQ, muestra además de las señales 

del ZnO antes mencionadas, una banda poco intensa y amplia que se centra cerca de 
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20° (2θ), indicativo de la presencia de quitosano, la baja intensidad puede deberse 

tanto a la cantidad del polímero presente en el composito como a interacciones entre 

este óxido [Dananjaya et al., 2018]. 
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Figura 11. Difractogramas del ZnO calcinado a 500°C (Z500), del material compuesto de Z500 con 
quitosano (ZQ) y del quitosano de bajo peso molecular (Q). 

El cálculo del tamaño de cristalito se realizó considerando el pico de la reflexión (1 0 1), 

empleando la ecuación de Scherrer (3), obteniendo un tamaño de 16.3 nm lo que 

coincide con reportes de la literatura para el ZnO [Raj et al., 2021]. Se puede asumir, 

debido a la intensidad del pico, a que las partículas tuvieron un crecimiento preferencia 

en ese plano, indicando un crecimiento anisotrópico, de acuerdo con lo reportado 

[Uribe-López et al., 2021; Singh et al., 2021; Jiang et al., 2022] y que se presentó en el 

presente trabajo. 

El valor del tamaño de cristalito, para el composito ZQ disminuyó con respecto del 

óxido solo, ya que el valor calculado fue de 15.9 nm, sin embargo esta diferencia no es 

significativa, ni tampoco atribuible al quitosano debido a que el método de obtención del 

composito se basó en la obtención y estabilización térmica de las nanopartículas de 

ZnO y la posterior incorporación de las nanopartículas en una matriz de quitosano, por 
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lo que físicamente es poco probable que haya un efecto del polímero en la disminución 

de dicho parámetro, lo cual  coincide con otros reportes [Raj et al., 2021]. 

Los resultados de esta técnica pueden dar soporte a la suposición de la formación del 

composito ZQ. 

 

TiO2 (T570 y TQ) 

En la Figura 12 se observa el difractograma correspondiente a los materiales de dióxido 

de titanio calcinado a 570 °C, (T570), del que se encuentra en un composito con 

quitosano (TQ) y el quitosano de bajo peso molecular (Q). El difractograma del material 

calcinado muestra varios picos intensos y bien definidos, correspondientes a los planos 

cristalinos (1 0 1), (0 0 4), (2 0 0) y (1 0 5); siendo el de mayor intensidad el (1 0 1) 

indicando una preferencia en el acomodo sobre este plano. La presencia de estos picos 

sugiere que la estructura cristalina del material es mayormente del tipo anatasa, de 

acuerdo con la tarjeta cristalográfica PDF No. 00-021-1272, con un pequeño porcentaje 

de rutilo, ajustándolo con la tarjeta PDF No. 00-021-1276 [Li et al., 2018; Kang et al., 

2020]. 

Como se aprecia en la Figura, el pico de difracción característico del quitosano 

semicristalino no se observa en el patrón de difracción del TQ lo cual se atribuye a que 

contar con la presencia de quitosano en la red cristalina no afectó la misma sugiriendo 

de esta manera la interacción mediante la formación de enlaces de hidrógeno y la 

sustitución de los grupos funcionales hidroxilos dentro de las aminas del biopolímero 

[Pourhashem et al., 2021]. Adicionalmente, y con base en los observado por la técnica 

de espectroscopía infrarroja, se puede asumir que las interacciones entre el TiO2 y el 

quitosano no son lo suficientemente fuertes, lo que deriva en la incorporación de una 

menor cantidad de polímero con el óxido, esto debido a que el este óxido no aceptó al 

polímero en su red cristalina, como lo hizo el ZnO, dando como resultado que no se le 

adhiriera dicho material provocando que no tenga efectos/cambios en el difractograma 

del TiO2. 

El tamaño del cristalito se determinó utilizando el pico de reflexión (1 0 1) a través de la 

ecuación de Scherrer (3). Se obtuvo un tamaño de 10.3 nm, que, aunque se considera 

bajo, está dentro del rango reportado en la literatura, que es entre 10 y 30 nm [Pathinti 

et al., 2021; Chauhan et al., 2023; Nabi et al., 2021]. 
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Figura 12. Difractogramas del TiO2 calcinado a 570°C (T570), del material compuesto de T570 con 

quitosano (TQ) y del quitosano de bajo peso molecular (Q). 

 

El tamaño del cristalito para el compuesto TQ mostró un incremento en comparación 

con el óxido por sí solo, registrando un valor de 12.3 nm. Este aumento se debe a las 

interacciones moleculares entre el óxido metálico (OM)41 y el biopolímero [Gianetti, 

2017; Laura et al., 2018; Bretón et al, s.f.]. 

4.1.4 Espectros UV-Vis por reflectancia difusa. 

ZnO+Quitosano (Z500 y ZQ) 

Tanto el ZnO como el TiO2 son semiconductores de banda ancha con amplias 

aplicaciones como fotocatalizadores, y en recientes fechas estos materiales se han 

explorado también como agentes citotóxicos mediante activación fotoinducida. En este 

sentido, conocer el efecto del quitosano en la energía de banda prohibida (Eg) de los 

materiales, completa el estudio para posibles aplicaciones en fotocatálisis y/o 

fototoxicidad. Por ello, en este trabajo se determinó el valor de la Eg de los materiales 
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preparados, a partir de los espectros de reflectancia. En la Figura 13, se observan los 

espectros UV-Vis de los materiales de ZnO calcinado a 500 °C (Z500) y ZQ.  

La banda de absorción perteneciente al material Z500 (Figura 13), en comparación con 

el espectro del Z70 (Figura 13, anexo A.2.1.2) sufre un ligero corrimiento, de 11 nm, 

después del tratamiento térmico a 500 °C, pasando de 355 nm a los 366 nm; lo que 

corresponde a lo reportado en la literatura como el rango de absorción óptica que 

caracteriza a este óxido [Zhao et al., 2014; Hojjati-Najafabadi et al., 2021]; esta banda 

es la característica del ZnO; sin embargo, debido a la amplitud de esta, no es posible 

determinar bandas adicionales atribuibles a la presencia de restos de extractos. El 

corrimiento de la banda de absorción entre el material Z70 y Z500 se puede atribuir a la 

contribución del extracto de lirio durante la síntesis, la cual formó poros en la superficie 

el ZnO teniendo como consecuencia la dispersión de luz incidente adicional [Raj et al., 

2021]. 
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Figura 13. Espectros UV-Vis por reflectancia difusa del ZnO calcinado a 500 °C (Z500), del material 
compuesto de Z500 con quitosano (ZQ) y el quitosano (Q). 

 

La banda que se observa perteneciente al Z500 es la que se encuentra reportada para 

la fase wurzita, de acuerdo con lo reportado en la literatura; presentándose, de esta 

manera, la transición de electrones de la banda de valencia a la banda de conducción, 

de la especie del O nivel 2p a la especie de Zn de nivel 3d [Aminuzzaman et al., 2018]. 
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El efecto del extracto vegetal en el valor de la Eg de materiales de ZnO a partir de 

nitrato de zinc, se ha reportado en la literatura demostrando que posibles cambios en 

este parámetro pueden ser atribuidos a la presencia de restos del extracto [Raj et al., 

2021], aunque no hay reportes aún sobre el uso de acetilacetonato de zinc como 

precursor de óxido de zinc con síntesis mediada por extractos. En este trabajo, se 

observa en el espectro correspondiente una banda amplia en la región UV-A, la cual no 

difiere de trabajos previos empleando este mismo precursor en ausencia de extracto 

[Uribe-López et al., 2021; Zhao et al., 2014; Zhao et al., 2014]. 

En el espectro del material ZQ se puede observar una señal en 211 nm, la que puede 

atribuirse a la presencia del quitosano en el material debido a que éste último presenta 

una banda de absorción característica alrededor de los 211 nm; esta información se 

complementa con lo observado por DRX y FT-IR respecto a la presencia del 

biopolímero en el composito [Asgari-Targhi et al., 2021]. Para el ZQ se observa que la 

banda de absorción cambia ligeramente su pendiente, lo que puede atribuirse a 

interacciones entre el óxido y el biopolímero [Anusuya et al., 2021]. 

Las nanopartículas de ZnO exhibieron máximos de absorción alrededor de 357 nm, que 

se asigna a la absorción intrínseca de la banda del ZnO debido a la transferencia de 

carga de electrones de la banda de valencia a la banda de conducción (O2p (ligando) → 

Zn3d (metal)) [Almeida Ramón, 2012]. 

La estimación del valor de la energía de banda prohibida (Eg) empleando la ecuación 

de Kubelka-Munk, (Ec. 2), resultó en un valor de 3.25 eV para Z500, el cual es 

ligeramente menor que el reportado para materiales similares (3.32 eV) [Aminuzzaman 

et al., 2018]. Por otro lado, para el material ZQ el valor de la Eg disminuyó a 3.13 eV, 

comportamiento que se esperaba debido posiblemente a una menor ordenación de los 

átomos y una mayor presencia de defectos inducidos por cargas asociados a la 

presencia del biopolímero, sin embargo, esta hipótesis requiere de futura demostración. 

 

TiO2 + Quitosano (T570 y TQ) 

La Figura 14 presenta los espectros del TiO2 calcinado a 500 °C (T570), del que se 

encuentra en el composito con quitosano (TQ) y del quitosano de bajo peso molecular 

(Q) se muestra como inserto en la Figura. 
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La banda de absorción característica del TiO2, correspondiente a este material obtenido 

bajo estas condiciones de síntesis, se encuentra a 311 nm, esto puede deberse a la 

transición de la banda de valencia de la especie del O2p hacia la banda de conducción 

de la especie de Ti3d, comportamiento característico de la fase anatasa debido a la 

promoción de e- de banda a banda [Amanulla & Sundaram, 2019; Pragathiswaran 

et al., 2021]. 

La Eg estimada para el material T570 fue de 3.09 eV, en comparación con los valores 

de Eg reportados en la literatura, la diferencia se atribuye a la presencia de defectos y 

vacancias que se encuentran dentro de la red cristalina de las nanopartículas dando 

lugar a mejoras en las propiedades ópticas del mismo [Pathinti et al., 2021]. 
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Figura 14. Espectros UV-Vis por reflectancia difusa del TiO2 calcinado a 570 °C (T570), del material 
compuesto de T570 con quitosano (TQ) y el quitosano (Q). 

 

Existen reportes [Pathinti et al., 2021; Thommes et al., 2015] acerca de metodologías 

de síntesis similares a la del presente trabajo, donde se demuestra que la banda de 

absorción que indica la correcta formación del óxido se encuentra alrededor de 322 nm 

debido a la transferencia electrónica de la banda de valencia (Oxígeno) a la de 

conducción (Titanio). 
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Sin embargo, otros autores [Pragathiswaran et al., 2021] reportaron esta absorción 

ubicada entre 250 y 400 nm y valores de Eg superiores a las estimadas en este trabajo, 

lo cual infiere en que la presencia de un extracto vegetal durante el proceso de síntesis 

modifica características el tamaño y las propiedades ópticas del óxido. 

En un trabajo sobre las propiedades fotocatalíticas de TiO2 obtenido a partir de extracto 

de Syzygium cumini y usando isopropóxido de titanio, se reportó un valor de Eg de 3.48 

eV [Sethy et al., 2020], estos materiales fueron exitosamente empleados como 

fotocatalizadores en la remoción de plomo. Es decir, que a pesar de no tener un efecto 

de disminuir la Eg, las propiedades fotocatalíticas del semiconductor no se vieron 

afectadas. 

Las diferentes características que se obtienen contando con un extracto vegetal se ven 

reportadas por Sethy et. al. [Sethy et al., 2020]; que indican que la banda de 

absorbancia, ubicada en el rango de entre 200 y 600 nm, es característica a la 

formación del óxido metálico obtenido mediante la biosíntesis contando con un valor de 

Eg mucho mayor que el encontrado en esta investigación, hecho atribuible a la planta 

de la que se obtiene el extracto a causa de los diferentes componentes que la forman. 

4.1.5 Fisisorción de gases a baja presión. 

ZnO (Z500 y ZQ) 

En la Figura 15 se muestra la isoterma de adsorción-desorción de Nitrógeno del ZnO 

calcinado a 500 °C (Z500) y del composito con el quitosano (ZQ); así como los datos 

obtenidos en esta técnica en la Tabla 3. En primera instancia, se observa que el 

volumen adsorbido durante el proceso es relativamente bajo presentando una isoterma 

de tipo IV (a), de acuerdo con la clasificación de la IUPAC [Thommes et al., 2015], la 

cual es un indicador de la presencia de mesoporos en el material. 

En esta isoterma, la curva muestra una capa multimolecular en la región de baja 

presión, seguida de una rápida adsorción en la región de presión media. 

Este comportamiento indica que el material tiene una superficie específica de 

moderada a alta. A pesar de presentar el comportamiento característico de un material 

mesoporoso, la tendencia que se observa en presiones relativas mayores a 0.9 indican 

la posible presencia de macroporos. La histéresis que presenta este material es del tipo 
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H3, siendo un indicativo de materiales mesoporosos presentándose una fuerte 

desorción de la fase adsorbida a una presión mucho más baja que la presión a la que 

se inició la adsorción. Dicho comportamiento, sugiere que el material tiene una 

distribución de poros estrecha y que los poros son relativamente homogéneos [Das 

et al., 2019; Wu et al., 2017]. 

 
Tabla 3. Datos obtenidos mediante la técnica de fisisorción de gases a baja presión, para los materiales 

con ZnO (Z500 y ZQ) 

MATERIAL ISOTERMA HISTÉRESIS 
ÁREA ESPECÍFICA 

(m2/g) 
DIÁMETRO DE PORO 

PROMEDIO (nm) 

Z500 IV (a) H3 31.74 4.91 

ZQ IV (a) H3 6 3.8 

 

El valor del área específica se calculó mediante el método Brunauer-Emmet-Teller 

(BET), siendo el más empleado para el cálculo de distribuciones de tamaño de poro en 

el rango de los mesoporos. Se obtuvo un valor de área específica de 31.74 m2/g, dicho 

valor indica que la superficie del material tiene una gran cantidad de sitios de adsorción 

disponibles para interactuar con otras especies. 

Los materiales con alta superficie específica pueden ser útiles en diversas aplicaciones; 

por ejemplo, la catálisis. El ZnO es conocido por tener una superficie específica 

relativamente baja debido a su estructura cristalina de tipo wurtzita, que presenta una 

gran cantidad de bordes y defectos superficiales. Es importante tener en cuenta que el 

valor de la superficie específica puede variar en función de las condiciones de síntesis, 

el método de medición utilizado y otros factores experimentales [Han et al., 2019; X. 

Zhang et al., 2019; Song et al., 2021]; por lo tanto, la presencia del extracto acuoso de 

lirio acuático puede afectar dicho valor ya que existen estudios que han informado que 

la adición de extractos de plantas durante la síntesis de nanopartículas puede 

aumentar la superficie específica del material [Lin et al., 2022; Al-Askar et al., 2023]. 

Se encuentra reportados valores de área específica de 34.2 m2/g para el ZnO 

sintetizado en presencia del extracto de lirio acuático, y de 23.4 m2/g para el ZnO 

sintetizado sin la presencia de extracto [Lin et al., 2022]. En la literatura, se informó que 

la presencia de extracto acuoso de lirio acuático durante la síntesis de ZnO aumentó la 

superficie específica del material [Al-Askar et al., 2023]. 
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Figura 15. Isotermas de adsorción-desorción del ZnO calcinado a 500 °C (Z500) y del material 
compuesto de Z500 + Quitosano (ZQ). 

 

El aumento en el valor del área específica se atribuye a que los compuestos orgánicos 

presentes en el extracto de la planta pueden actuar como agentes estabilizadores 

durante la síntesis, lo que ayuda a prevenir el crecimiento excesivo de las partículas y, 

por lo tanto, aumenta la superficie específica del material resultante. Sin embargo, el 

desempeño del material en una aplicación dada puede depender de varios factores, 

incluida la distribución de poros y la morfología del material [Han et al., 2019; X. Zhang 

et al., 2019; Song et al., 2021]. 

Con respecto a la distribución de tamaño de poro, este material, presenta una 

distribución bimodal teniendo como promedio un tamaño de poro de 4.91 nm, Figura 

16.  

En general, la presencia de mesoporos y macroporos puede mejorar la superficie 

específica y la capacidad de adsorción del material, lo que puede ser beneficioso para 

la separación de moléculas. En particular, los mesoporos pueden proporcionar un área 

específica grande y una alta difusividad para las moléculas adsorbidas, mientras que 
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los macroporos pueden mejorar la accesibilidad de las moléculas grandes al interior del 

material. 
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Figura 16. Distribución del tamaño de poro por el método BJH del ZnO calcinado a 500 °C (Z500) y del 
material compuesto de Z500 con quitosano (ZQ). 

 

En la literatura se ha reportado que el contar con la presencia de un extracto vegetal 

acuoso tiene como efecto distribuciones de tamaño de poro más amplia y una mayor 

cantidad de poros con tamaños intermedios en comparación con el sintetizado sin la 

adición del extracto. Se cuenta con reportes en donde se presentó un rango de tamaño 

de poro mayor en comparación con el ZnO sintetizado sin extracto; dicho resultado se 

atribuyó a la interacción de los componentes del extracto con los iones de zinc durante 

la síntesis, lo que dio como producto una distribución más amplia de los tamaños en los 

poros [Jiang et al., 2015]. De igual manera, se encuentra en investigaciones previas 

que al contar con la presencia del extracto se obtuvo una distribución del tamaño de 

poro más amplia, así como una mayor cantidad de poros de tamaños intermedios, 

aunque en este caso se le atribuyó este comportamiento a la presencia de 

componentes orgánicos en el extracto acuoso los cuales afectaron la estructura porosa 

del ZnO [J. Chen et al., 2016]. 
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Con respecto al material con quitosano, ZQ, se puede observar que el comportamiento 

cambia considerablemente ya que el volumen adsorbido disminuye, así como también 

el lazo de histéresis es más estrecho. La isoterma conserva su tipo, IV(a) cambiando 

únicamente su porosidad y una distribución estrecha de tamaño de poro, de acuerdo 

con lo establecido por la IUPAC [Thommes et al., 2015]; de igual manera, el 

comportamiento del lazo de histéresis sufrió un cambio ya que, aunque sigue teniendo 

un comportamiento del tipo H3, es más estrecho que la que presenta el material puro. 

El cambio en la porosidad del material indica un cambio en las propiedades de 

adsorción del ZnO al unirse con el quitosano. Específicamente, sugiere que la 

introducción de quitosano modifica la estructura de poros del ZnO, reduciendo el 

tamaño y estrechando su distribución de este; esto puede deberse a la formación de 

una capa de quitosano en la superficie del ZnO, lo que limita la accesibilidad de los 

poros más grandes y promueve la adsorción gradual y continua [Ye et al., 2021; Riedel, 

2020].  

El área específica del material compuesto también se ve afectada, como se podía 

inferir observando la Figura 16, provocado por la aglomeración de las partículas al 

momento de unirse con el biopolímero reduciendo de esta manera el área expuesta; 

así como de la humedad que pueda absorber del ambiente. Su valor disminuyó 

radicalmente hasta 6 m2/g debiéndose a lo mencionado anteriormente, que el 

quitosano forma una capa en la superficie del ZnO obstruyendo en gran parte a los 

poros que presentaba limitando la accesibilidad a estos, promoviendo la adsorción 

gradual y continua del nitrógeno [Ye et al., 2021; Riedel, 2020]. Por ende, al disminuir el 

valor del área específica se presenta una disminución del tamaño promedio de poro y 

del volumen de poro, quedando en un tamaño de 3.8 nm y un volumen de poro de 

0.043 cm3/g provocado por el bloqueo de poros que se presenta cuando se une dicho 

óxido metálico con el biopolímero en cuestión [Stanić & Tanasković, 2020]. 

TiO2 (T570 y TQ) 

Las isotermas obtenidas para los materiales de TiO2 calcinado a 570 °C, T570, y el 

composito con el quitosano, TQ, se pueden observar en la Figura 17. La isoterma que 

presenta el material puro se ajusta a una de tipo IV(a), de acuerdo con la IUPAC 

[Thommes et al., 2015]. Dicha isoterma presenta una curva de adsorción con una 
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meseta en el rango de presiones intermedias, que indica la formación de una 

monocapa multimolecular de gas adsorbido. La isoterma indica que el material tiene 

poros pequeños y una distribución de tamaños de poro amplia [Kaewkam et al., 2022]. 

La histéresis que presenta esta isoterma es de tipo H2(b); indica la presencia de poros 

no conectados por lo que no se permite la salida del gas atrapado en los ellos durante 

la adsorción dando como resultado una curva de desorción que se desplaza 

ligeramente hacia la derecha en comparación con la curva de adsorción. Esta histéresis 

también nos indica que el material cuenta con una distribución de tamaños de poro 

relativamente amplia (Tabla 4) [Kaewkam et al., 2022]. 

 
Tabla 4. Datos obtenidos mediante la técnica de fisisorción de gases a baja presión, para los materiales 

con TiO2 (T570 y TQ) 

MATERIAL ISOTERMA HISTÉRESIS 
ÁREA ESPECÍFICA 

(m2/g) 

DIÁMETRO DE 
PORO PROMEDIO 

(nm) 

T570 IV (a) H2(b) 84.46 4 

TQ IV (a) H2(b) 46.97 10 

 

El cálculo del área específica se realizó, de igual manera que para los materiales con 

ZnO, por el método BET obteniendo un valor de 84.46 m2/g. El contar con una alta área 

superficial aumenta la probabilidad de que las moléculas reactantes interactúen dando 

pie a que se lleven a cabo las reacciones químicas en la superficie entre los grupos 

funcionales del óxido metálico y el biopolímero [Z. Zhang, 2022]. Contar con la 

presencia de un extracto vegetal acuoso durante la síntesis afecta en el valor del área 

específica aumentándolo o disminuyéndolo, según sea el caso, del método de síntesis 

y la concentración del extracto en la misma [Z. Zhang, 2022; Guo et al., 2011].  

Trabajos previos reportaron la obtención del TiO2 por la técnica de hidrólisis añadiendo 

extracto de lirio acuático en diferentes concentraciones obteniendo como resultado un 

aumento en el valor del área específica, observando una tendencia que indica que el 

área superficial es directamente proporcional a la concentración de extracto en la 

síntesis; mostrando que para el material con una concentración del 1% de extracto el 

área fue de 80.4 m2/g mientras que el sintetizado sin presencia de extracto obtuvo un 

valor de 25.6 m2/g [Z. Zhang, 2022]. Por el contrario, en la literatura se encuentra 

reportado que el área específica del TiO2 sintetizado mediante sol-gel disminuyó; dicho 
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fenómeno se atribuyó a la aglomeración de las partículas de TiO2 debido a la presencia 

de compuestos orgánicos presentes en el extracto [Guo et al., 2011]. 
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Figura 17. Isotermas de adsorción-desorción del TiO2 calcinado a 570 °C (T570) y del material 
compuesto de T570 + Quitosano (TQ). 

 

Por otro lado, la isoterma correspondiente al material TQ cuenta con el mismo 

comportamiento del TiO2, que se ajusta a una de tipo IV(a), de acuerdo con la IUPAC, 

disminuyendo solamente el volumen adsorbido. Dicha diferencia del comportamiento 

entre ambas isotermas, pero conservando la misma tendencia y ajuste, se atribuye a la 

interacción débil que se presenta entre ambos materiales, el óxido metálico y el 

biopolímero, lo cual impide el cambio de las propiedades de adsorción-desorción; así 

como el poco recubrimiento que pueda haber realizado el quitosano como se observó 

mediante espectroscopía FT-IT y DRX manteniendo inalterada la estructura del TiO2 

[Zioui et al., 2022; Whang, 2018]. 

El hecho de presentar un volumen adsorbido menor y un pequeño corrimiento en el 

inicio del lazo de histéresis, en comparación con el T570, el cálculo del área específica 

para el TQ disminuyó prácticamente a la mitad del que se tenía para el óxido metálico 

puro, quedando en 46.97 m2/g. Esto puede posiblemente deberse a que, por el método 
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de impregnación, el quitosano recubra la superficie del TiO2 reduciendo la accesibilidad 

de los poros y dificultando así la adsorción [Smith, 2018; Guerra Morán, 2022]; así 

como a la agregación de partículas ya que el biopolímero tiende a formar agregados o 

aglomerados lo que ocupa espacio y por ende provoca una reducción del área efectiva 

disponible para la adsorción del gas [Mizwari et al., 2020]. La ventaja o desventaja que 

esto represente en las propiedades de ambos materiales, requieren de estudios más 

profundos. 
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Figura 18. Distribución del tamaño de poro por el método BJH del TiO2 calcinado a 570 °C (T570) y del 
material compuesto de T570 con quitosano (TQ). 

En la Figura 18 se presenta la gráfica que muestra la distribución del tamaño de poro 

obtenida por el método BJH para ambos materiales con TiO2. En dicha gráfica, para el 

T570, podemos observar que se presenta un comportamiento monomodal con un 

tamaño de poro de 4 nm, que entra en la clasificación de mesoporos coincidiendo con 

el tamaño promedio de poro con una ligera presencia de macroporos, lo cual puede 

confirmarse con el comportamiento de la isoterma a presiones relativas cercanas a 1. 

La presencia de mesoporos mejora la capacidad para adsorber y catalizar reacciones, 

así como también aumenta la difusión de moléculas en el material, optimiza la 

capacidad para degradar contaminantes y mejorar su eficiencia. El contar con una 
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ligera presencia de macroporos puede facilitar la difusión de sustancias de mayor 

tamaño y mejorar la velocidad de transporte y carga de material, así como también 

facilitar la eliminación de los productos de la reacción como se ha reportado en 

aplicaciones catalíticas. La distribución del tamaño de poro puede ser controlada 

mediante diferentes aspectos durante la realización de la síntesis; la presencia de 

extracto acuoso de lirio acuático es uno de los factores que le afectan [Yan et al., 

2017]. 

Para el caso específico del material compuesto con quitosano, TQ, se presentó un 

aumento en el tamaño de los poros y una distribución más amplia, atribuible a la 

formación de nuevos poros debido a la interacción quitosano-TiO2 provocados por la 

separación de partículas y la formación de espacios interpartícula más grandes [Su, 

2013; Khan et al., 2021]; cambios en la estructura porosa del material debido a la 

expansión de los poros existentes por la presencia de enlaces entre los grupos 

funcionales de ambos materiales [Ricardi et al., 2021; Laranjo et al., 2019] y, por último, 

confirmado por la disminución del área específica discutida anteriormente, por la 

formación de agregados o aglomerados ya que ocupan espacio y aumentan el tamaño 

aparente de los poros [Mizwari et al., 2020]. 

4.1.6 Dispersión de Luz Dinámica (DLS) y Dispersión Electroforética de Luz 
(ELS). 

ZnO (Z500 y ZQ) 

Las curvas obtenidas por la dispersión de luz dinámica para el ZnO calcinado Z500, y 

del que se encuentra dentro del composito con quitosano, ZQ. Como se puede 

observar, la curva de distribución exhibe un comportamiento bimodal con un pico 

ubicado en los 821 nm y el segundo pico con máximo en valores mayores a 5 micras; 

obteniendo un promedio entre dichos picos de 700 nm de tamaño hidrodinámico para 

este material, sin embargo, debe señalarse que este parámetro fue medido empleando 

como dispersante agua y que puede atribuirse a interacciones con el dispersante 

provocando la aglomeración de las partículas. 

La presencia de quitosano altera el comportamiento del óxido y se observa que se tiene 

una distribución estrecha a tamaños pequeños, lo cual puede deberse a interacciones 
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de cargas asociadas al quitosano, lo que altera su comportamiento en el dispersante, 

posiblemente previniendo la formación de aglomerados grandes como en el caso del 

óxido solo. 

El valor del índice de polidispersión (PDI) del Z500 es de 0.248, el cual es un valor 

aceptable indicando que cuenta con una buena uniformidad en cuanto al tamaño de 

partícula. Para el material con quitosano, ZQ, este valor de PDI aumenta, quedando en 

0.293; atribuible a que el quitosano, al interactuar con el ZnO y formar el 

nanocompuesto influye en los tamaños de las partículas. 

Tabla 5. Valores de tamaño hidrodinámico y potencial zeta obtenidos para el ZnO calcinado a 500°C 
(Z500) y el material compuesto Z500 con Quitosano (ZQ). 

 

MATERIAL 
TAMAÑO 

HIDRODINÁMICO [nm] 

ÍNDICE DE 

POLIDISPERSIÓN 

VALOR DE POTENCIAL 

ZETA [mV] 

Z500 700 0.248 -35.4 

ZQ 433 0.293 6.0 

 

En la Tabla 5 se puede observar la comparación entre los valores de tamaño 

hidrodinámico, el PDI obtenido y el valor del potencial zeta de los materiales Z500 y 

ZQ. 

Por otro lado, el valor de potencial zeta, obtenido por la dispersión electroforética de 

luz, fue de -35.4 mV, para Z500, y 6 mV, para ZQ. Se ha establecido que valores 

cercanos a cero se asocian con la formación de suspensiones coloidales poco 

estables, donde se forman aglomerados que precipitan en corto tiempo [Frickenstein 

et al., 2021], por lo que este parámetro puede aplicarse como un criterio inicial para 

identificar si las partículas estarán dispersas en el medio, siendo de gran utilidad 

cuando se trata de aplicaciones en fase acuosa, aunque no es un criterio limitante para 

buenos desempeños. De estos resultados se observa que el quitosano proporciona una 

superficie más electropositiva que la del óxido solo. En la literatura se encuentran 

reportados valores negativos para el potencial zeta siguiendo este mecanismo de 

síntesis aunque sin la presencia de un extracto vegetal, para el ZnO; esta disminución 

del valor de potencial zeta se puede deber al acoplamiento de los iones del óxido 

metálico al unirse con el biopolímero indicando un cambio en la interacción 
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electrostática; se encuentra reportado en la literatura que el quitosano es un polímero 

catiónico que tiene grupos amino protonados, mientras que el ZnO se reporta con 

carga negativa en su superficie debido a la presencia de grupos oxígeno-metal llevando 

a una neutralización parcial de las cargas eléctricas en la superficie de las partículas 

dando como resultado la disminución del potencial zeta [Bhuyan et al., 2018; Dakroury 

et al., 2021]. El contar con un valor electronegativo es característico de tener la fase 

wurzita del ZnO proporcionando la capacidad de comportarse de manera hidrofóbica, 

hecho que se observó al momento de realizar las diluciones en la evaluación biológica. 

TiO2 (T570 y TQ) 

La distribución del tamaño hidrodinámico de partículas para el T570 y el TQ se 

muestran a continuación. En donde el T570 exhibe una curva de distribución 

monomodal estrecha centrada en 194 nm; este valor coincide con los reportados en la 

literatura, que van desde 10 hasta los 200 nm para este precursor (isopropóxido de 

titanio, IPT). 

Como es bien sabido, esta técnica señala cómo es el comportamiento aparente del 

material en el medio en cuestión, en este caso agua, el cual generalmente difiere de los 

datos obtenidos por FE-SEM debido a que en la microscopía se realiza con el material 

seco debido a la agregación, dispersión y efectos interfaciales que se presenten en el 

momento [Li et al., 2018; Stetefeld et al., 2016]. 

El comportamiento de la gráfica de tamaño hidrodinámico del T570 se ve afectado 

cuando éste se encuentra dentro del material compuesto con el quitosano ya que, de 

primera instancia, la distribución es bimodal con el primer pico ubicado en los 296 nm. 

El observar el cambio de las gráficas, de ser monomodal a bimodal, para el T570 y TQ 

respectivamente, se debe a la influencia del quitosano en la agregación y estabilización 

de las partículas en cuestión. Esta forma monomodal, indica que las partículas de TiO2 

están relativamente dispersas y tienen un tamaño de partículas uniforme; sin embargo, 

cuando se une con el quitosano en el material compuesto, ocurre una aglomeración o 

agregación de partículas, fenómeno que ya se había propuesto por los resultados 

anteriores de fisisorción de N2. El quitosano, como un polímero de mayor peso 

molecular que el TiO2, puede adsorberse en la superficie de las partículas de TiO2 y 
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formar enlaces y/o interacciones entre ellas formando de esta manera agregados más 

grandes y una distribución bimodal de tamaños hidrodinámicos del material [Al-Kadi 

et al., 2023]. 

Tabla 6 Valores de tamaño hidrodinámico y potencial zeta obtenidos para el TiO2 calcinado a 570°C 

(T570) y el material compuesto T570 con Quitosano (TQ). 

 

MATERIAL 
TAMAÑO 

HIDRODINÁMICO [nm] 

ÍNDICE DE 

POLIDISPERSIÓN 

VALOR DE POTENCIAL 

ZETA [mV] 

T570 363.18 0.131 -29.7 

TQ 290.3 0.388 21.5 

 

 

El índice de polidispersión (PDI) de 0.131, para T570, nos indica que se tiene una 

distribución del tamaño de partícula relativamente homogéneo [Malvern Analytical, 

2019; Nobbmann et al., 2007]. Por el contrario, al contar con un PDI para el TQ de 

0.388 se puede inferir que la variación del tamaño aumentó y disminuyó su similitud. 

Por otro lado, el potencial zeta es de -29.7 mV para T570 y de 21.5 mV para TQ. El 

valor electronegativo para el material calcinado se atribuye a la presencia de grupos 

funcionales en la superficie de las partículas que están ionizados generando una carga 

negativa, y en el caso particular el TiO2 es común que cuente con grupos -OH en la 

superficie de este lo que lleva a que las partículas tengan una carga negativa. Este 

valor del potencial zeta sugiere una carga suficientemente alta para prevenir la 

agregación de las partículas de TiO2 indicando una buena estabilidad coloidal de las 

partículas suspendidas en el medio acuoso. Por otro lado, al unirse el T570 con 

quitosano se debe a la interacción del biopolímero con el óxido metálico dando pie a un 

aumento en el valor de la carga superficial teniendo implicaciones en la estabilidad 

coloidal de las partículas y su interacción con el medio circundante [Tchoul et al., 2020]. 

La Tabla 6 nos muestra un comparativo entre los valores del tamaño de partículas 

obtenido por DLS y potencial zeta; así como también del valor de PDI obtenido del 

material T570. 
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4.2 Evaluación de la actividad biológica. 

Los resultados de los ensayos de inhibición in vitro, obtenidos por las técnicas de 

difusión en disco, difusión en pozo y la determinación de la concentración mínima 

inhibitoria se exhiben a continuación. Estos ensayos evalúan la eficacia de las 

nanopartículas de óxidos metálicos puros y aquellas incorporadas en el material 

compuesto con quitosano suspendido en agua destilada (pH 7) contra diversas cepas 

bacterianas, de las cuales se enumeran a continuación las concentraciones empleadas 

en la Tabla 7. 

Antes de cada ensayo se realizó una tinción de Gram para asegurar que las cepas 

bacterianas se encontraban libres de contaminación. 

4.2.1 Difusión en disco. 

En los ensayos de difusión en disco de las nanopartículas, se evaluaron diluciones 

seriadas de 50 a 0.781 mg/mL suspendidos en agua destilada estéril, y evaluados contra 

las bacterias Gram negativas P. aeruginosa (Figura 19), E. coli (Figura 20) y un modelo 

de Gram positiva, S. aureus (Figura 21). 

Los materiales evaluados no presentaron actividad contra P. aeruginosa (Figura 19) 

mientras que el disco impregnado con el control positivo, antibiótico amikacina mostró 

un halo de inhibición promedio de 21.75 mm. A pesar de no observar inhibición 

alrededor de los discos con las nanopartículas de T570 y TQ se observó una ligera 

coloración café, sugiriendo que las bacterias podrían producir pigmentos o alterar su 

fisiología celular como una respuesta al efecto de las nanopartículas [Baquero & Levin, 

2020; Ocampo et al., 2014]. 

En la Figura 20, no se observaron halos de inhibición de los materiales evaluados 

contra E. coli, únicamente se registró inhibición de amikacina con un halo de 24.25 mm. 

Este último se compone de dos partes, la primera de un halo donde se observa 

inhibición total del crecimiento bacteriano (actividad bactericida) y la segunda, un halo 

más tenue de aproximadamente 1 mm que indica el cese del crecimiento de las células 

bacterianas por limitación o bloqueo de las vías por las que entran los nutrientes 
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impidiendo su proliferación, pero no para provocar la muerte (actividad bacteriostática) 

[Baquero & Levin, 2020; Ocampo et al., 2014]. 

 

Tabla 7. Nomenclatura empleada, indicando sus concentraciones para los diferentes ensayos 
microbiológicos. 

 

CÓDIGO MATERIAL 
CONCENTRACIÓN 

(mg/mL) 

 
CÓDIGO MATERIAL 

CONCENTRACIÓN 

(mg/mL) 

Z1 

Z500 

50  T1 

T570 

50 

Z2 25  T2 25 

Z3 12.5  T3 12.5 

Z4 6.250  T4 6.250 

Z5 3.125  T5 3.125 

Z6 1.562  T6 1.562 

Z7 0.781  T7 0.781 

ZQ1 

ZQ 

50  TQ1 

TQ 

50 

ZQ2 25  TQ2 25 

ZQ3 12.5  TQ3 12.5 

ZQ4 6.250  TQ4 6.250 

ZQ5 3.125  TQ5 3.125 

ZQ6 1.562  TQ6 1.562 

ZQ7 0.781  TQ7 0.781 

 

La actividad antimicrobiana del ZnO puro (Z500) contra S. aureus, una bacteria Gram 

positiva se observó en concentraciones de 50 hasta 3.12 mg/mL con halos de inhibición 

de diámetro 13.7 y 11.28 mm respectivamente. Por otro lado, al evaluar el ZnO con 

quitosano (ZQ), se observó una reducción de actividad tanto en la concentración 

efectiva como en el diámetro del halo de inhibición. A la concentración de 50 mg/mL 

(ZQ1) mostró un halo promedio de 9.1 mm, mientras que a una concentración de 12.5 

mg/mL (ZQ3), el halo fue de 8.21 mm (Tabla 5). En contraste, en los ensayos con TiO2 

y TiO2 con quitosano, no se encontró actividad antimicrobiana. Los halos de inhibición 

del control positivo fueron de 25 mm de diámetro. 
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Figura 19. Ensayo de difusión en disco en agar Mueller-Hinton de los materiales a) Z500, b) ZQ, c) T570 
y d) TQ a concentraciones de la 1 – 7 de 50, 25, 12.5, 6.25, 3.125, 1.562 y 0.781 mg/mL contra 

Pseudomonas aeruginosa. C- agua destilada; C+ amikacina (0.4 µg/mL). 

 

El óxido de zinc (ZnO) en su forma pura posee una mayor actividad antibacteriana a 

bajas concentraciones en comparación con cuando se le añade quitosano. Esto se 

atribuye a la mayor disponibilidad de iones de zinc en el Z500, que son esenciales para 

su eficacia antibacteriana. El quitosano, al formar una capa polimérica alrededor del 

ZnO [Smith, 2018; Guerra Morán, 2022], modifica la estructura cristalina [59], 

reduciendo la liberación de estos iones de zinc [Stanić & Tanasković, 2020; Smith, 

2018; Guerra Morán, 2022; Mizwari et al., 2020]. 
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Figura 20. Ensayo de difusión en disco en agar Mueller-Hinton de los materiales a) Z500, b) ZQ, c) T570 
y d) TQ a concentraciones de la 1 – 7 de 50, 25, 12.5, 6.25, 3.125, 1.562 y 0.781 mg/mL contra Escherichia 

coli. C- agua destilada estéril; C+ amikacina (0.4 µg/mL). 

 

La inhibición del crecimiento bacteriano de S. aureus por el ZnO podría atribuirse al 

rompimiento de la pared celular, que provoca un daño por oxidación que se extiende a 

la membrana citoplasmática, ocasionando lisis celular [Avelizapa et al., 2020]. 

Se ha reportado que el TiO2 tiene actividad antibacteriana contra E. coli y S. aureus 

independientemente de su fase cristalina, anatasa o rutilo, dañando la pared celular y la 

membrana citoplasmática de las bacterias, lo que provoca la salida de contenido celular 
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y/o el ingreso de las partículas, además de liberar radicales -OH que atacan las 

enzimas y el ADN bacteriano [Vargas Urbano, 2005].  

 

 

Figura 21. Ensayo de difusión en disco en agar Mueller-Hinton de los materiales a) Z500, b) ZQ, c) T570 
y d) TQ a concentraciones de la 1 – 7 de 50, 25, 12.5, 6.25, 3.125, 1.562 y 0.781 mg/mL contra 

Staphylococcus aureus. C-, agua destilada estéril; C+ amikacina (0.4 µg/mL). 

 

Trabajos previos han reportado que las nanopartículas de ZnO, TiO2 y SiO2 tienen 

actividad inhibitoria contra las células bacterianas. La eficacia del TiO2 puede variar 

según las condiciones de síntesis [Dikshit et al., 2021]. La toxicidad de estos materiales 

se sugiere que es provocado por los iones metálicos disueltos al contacto con la 

membrana celular [Ameen et al., 2021]. Asimismo, el tamaño de las partículas puede 
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generar la formación de radicales libres de oxígeno (ROS por sus siglas en inglés) 

[Dikshit et al., 2021; Ameen et al., 2021]. 

Los halos de inhibición obtenidos para cada material se reportan en la Tabla 5. El 

diámetro correspondiente a los discos de papel filtro es de 6 mm. 

 

Tabla 8. Actividad inhibitoria (mm) de las nanopartículas de Z500 y ZQ a diferentes concentraciones 
suspendidas en agua destilada contra Staphylococcus aureus; empleando la técnica de difusión en 

disco. 

MATERIAL CÓDIGO 
CONCENTRACIÓN 

[mg/mL] 

HALO DE 

INHIBICIÓN [mm] 

Z500 

Z1 50 13.7 

Z2 25 12.5 

Z3 12.5 12 

Z4 6.25 9.3 

Z5 3.125 8.9 

ZQ 
ZQ1 50 9.1 

ZQ2 25 8.6 

 

De acuerdo con los resultados de diámetro de inhibición en la Tabla 5, se observa el 

efecto de la incorporación del quitosano en el material Z500, debido a que, aunque 

coinciden en concentraciones que tienen actividad inhibitoria, estos halos presentados 

son de menor diámetro con respecto a los del material puro (sin quitosano) lo cual se 

atribuye a la formación de enlaces entre los grupos funcionales de los OM y el 

biopolímero [Mizwari et al., 2020], la modificación en la estructura cristalina [59] y la 

formación de una capa de quitosano alrededor del ZnO [Smith, 2018; Guerra Morán, 

2022] observados en los resultados de caracterización de los materiales en cuestión. 

4.2.2 Difusión en pozo. 

Adicionalmente, se realizó la prueba antimicrobiana de difusión en pozo de los 

materiales contra las bacterias P. aeruginosa (Figura 22) y E. coli (Figura 23), como 

modelos de bacterias Gram negativas, y S. aureus, como modelo de bacteria Gram 

positiva; reportando solamente los resultados de P. aeruginosa, debido a que en ambos 
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casos se presentó el mismo comportamiento. Los diámetros de los pozos ubicados en 

el agar son de 6 mm. 

 

 

Figura 22. Ensayo de difusión en pozo de los materiales a) Z500, b) ZQ, c) T570 y d) TQ [50, 25, 12.5, 

6.25, 3.12, 1.56 y 0.78 mg/mL] contra Pseudomonas aeruginosa. C- agua destilada estéril y C+ amikacina 

[0.4 µg/mL]. 

 

Esta metodología permite una interacción directa de los materiales (Z500, ZQ, T570 y 

TQ) suspendidos con las células bacterianas, distribuidas en el medio de cultivo 

agarizado [Yu et al., 2016]. A pesar de ello, y similar a lo encontrado en el ensayo en 

difusión en disco, no se registraron halos de inhibición contra las bacterias Gram 

negativas. 
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Figura 23. Ensayo de difusión en pozo de los materiales a) Z500, b) ZQ, c) T570 y d) TQ [40, 20, 10, 5, 
2.5, 1.25 y 0.625 mg/mL] contra Staphylococcus aureus. C- agua destilada estéril; C+ amikacina [0.4 µg/mL]. 

P. aeruginosa (Figura 22) y E. coli (no mostrado). En la Figura 23 se observan los 

resultados de la inhibición contra la cepa P. aeruginosa de los materiales Z500, ZQ, 

T570 y TQ. Bajo esta metodología, se observó un halo de inhibición por la interacción 

del material Z500 con las células bacterianas. A pesar de que el material se precipita 

en el fondo del pozo, se encontró una mejor actividad antibacteriana debido a la 

interacción directa entre el agar y las nanopartículas suspendidas a concentraciones en 

100 µL [Yu et al., 2016]. Los halos obtenidos mediante este ensayo bacteriológico se 

presentan en la Tabla 6. 

Contra S. aureus, se obtuvieron resultados positivos para los materiales Z500 y ZQ 

hasta las concentraciones de 5 y 10 mg/mL, respectivamente (Figura 23), encontrando 
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un incremento en los diámetros de los halos de inhibición de 16 y 12 mm, 

respectivamente (Tabla 6), lo que puede deberse a la mayor área de contacto y 

disponibilidad de las partículas [Di Bonaventura et al., 2002; Redelinghuys, 2012]. El 

diámetro promedio de los halos de inhibición del antibiótico fue de 36 mm.  

 

Tabla 9. Actividad inhibitoria (mm) de las nanopartículas de Z500 a diferentes concentraciones 
suspendidas en agua destilada contra Pseudomonas aeruginosa; empleando la técnica de difusión en 

pozo. 

MATERIAL CÓDIGO 
CONCENTRACIÓN 

[mg/mL] 

HALO DE 

INHIBICIÓN [mm] 

Z500 

Z1 50 7 

Z2 25 5 

Z3 12.5 4 

Z4 6.25 4 

Z5 3.12 3 

 

La actividad del ZnO contra S. aureus se observó en ambas técnicas, esto puede 

atribuirse a la interacción entre el ZnO y la carga superficial de la bacteria Gram 

positiva que posee una carga superficial negativa debido al peptidoglicano en su pared 

celular (-35.4 mV). Esto facilita la adhesión de las nanopartículas a la superficie celular 

promoviendo así su actividad antibacteriana. Esta adhesión resulta en la alteración de 

la permeabilidad de la membrana, impide el transporte de nutrientes esenciales, la 

generación de ROS y daños mecánicos en la pared celular [Mía et al., 2018].  

La ausencia de actividad de los materiales sobre las Gram negativas puede deberse a 

su compleja pared celular y la capa le lipopolisacáridos y proteínas que actúan como 

una barrera impermeable a compuestos antimicrobianos y moléculas grandes. 

Además, se sabe que, las bacterias Gram negativas desarrollan resistencia a nuevos 

antibióticos debido a la existencia de sistemas de reflujo más eficientes que permite la 

rápida expulsión de sustancias antimicrobianas [Pírez y Mota, 2006]. 
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Tabla 10. Actividad inhibitoria (mm) de las nanopartículas Z500 y ZQ a diferentes concentraciones 
suspendidas en agua destilada contra Staphylococcus aureus; evaluando la técnica de inhibición en 

pozo. 

MATERIAL CÓDIGO 
CONCENTRACIÓN 

[mg/mL]  

HALO DE 

INHIBICIÓN [mm] 

Z500 

Z1 50 10 

Z2 25 9 

Z3 12.5 8 

Z4 6.25 6 

Z5 3.12 4 

ZQ 

ZQ1 50 5 

ZQ2 25 2.5 

ZQ3 12.5 2 

 

4.2.3 Determinación de la Concentración Mínima Inhibitoria. 

La concentración mínima inhibitoria (CMI) se determinó con la técnica de microdilución 

en pozo de los materiales Z500, ZQ, T570 y TQ contra S. aureus y E. coli, Figura 24. 

Tabla 11. Concentración Mínima Inhibitoria (CMI) de las nanopartículas de Z500 y ZQ a diferentes 

concentraciones suspendidas en agua destilada contra Staphylococcus aureus y Escherichia coli. 

MATERIAL S. aureus [mg/mL] E. coli [mg/mL] 

ZQ 25  50  

Z500 12.5  50  

 

La actividad antimicrobiana se registró al igual que en las técnicas anteriores, 

solamente con aquellos materiales que contienen ZnO, ya sea Z500 o ZQ. A diferencia 

de los resultados obtenidos en las técnicas con medio de cultivo agarizado, con esta 

técnica se observó inhibición de E. coli a una concentración de 50 mg/mL (Figura 24b). 

Mientras que para S. aureus se requirió una menor concentración del Z500 al ZQ. En la 

Figura 24a) se observa la viabilidad celular después de la tinción con TTC, encontrando 

que la concentración mínima inhibitoria (CMI) del material Z500 es de 12.5 mg/mL 

mientras que para el ZQ se requiere una mayor concentración (25 mg/mL) para la 
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inhibición de las células bacterianas, esto por lo mencionado anteriormente, la 

interferencia del biopolímero en el óxido metálico. Cabe mencionar que la técnica de 

difusión en agar tiene mejores resultados que la de microdilución (Tabla 7). 

 

 

Figura 24. Determinación de la Concentración Mínima Inhibitoria de los materiales Z500, ZQ, T570 y TQ. 
Las concentraciones se numeraron de 1-8, siendo en ese orden 50, 25, 12.5, 6.25, 3.125, 1.562 y 0.781 
mg/mL. C- agua destilada estéril. C+ amikacina [0.4 µg/mL] contra las bacterias a) Staphylococcus aureus y 

b) Escherichia coli. 

 

  

a) b) 
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CAPÍTULO V: CONCLUSIONES. 
 

La calcina de ZnO a 500 °C (Z500) exhibe una estructura cristalina hexagonal tipo 

wurtzita, sin fases adicionales, confirmado por la ausencia de picos adicionales en los 

difractogramas. Esto indica que el material es puro y cristalino. Utilizando la ecuación 

de Scherrer, se determinó que el tamaño del cristalito del Z500 es de 16.3 nm, 

sugiriendo un crecimiento anisotrópico de las partículas. Al incorporar quitosano (ZQ), 

el tamaño del cristalito disminuyó ligeramente a 15.9 nm, lo que indica una mínima 

influencia del quitosano en el tamaño de los cristalitos. 

En cuanto a la energía de banda prohibida (Eg), el Z500 presentó un valor de 3.25 eV, 

ligeramente inferior al valor reportado en la literatura (3.32 eV), mientras que, en el ZQ, 

la Eg disminuyó a 3.13 eV. Esta reducción se puede atribuir a una mayor presencia de 

defectos y una menor ordenación de los átomos, debido a la interacción con el 

quitosano, que introduce desorden en la estructura cristalina. 

Tanto el Z500 como el ZQ presentan una isoterma de tipo IV(a), característica de 

materiales mesoporosos, y la presencia de macroporos se observa en presiones 

relativas mayores a 0.9. El Z500 tiene un área específica de 31.74 m²/g, con una 

distribución bimodal de tamaño de poro, con un promedio de 4.91 nm. La incorporación 

del quitosano reduce significativamente el área específica del ZQ a 6 m²/g y el tamaño 

promedio de poro a 3.8 nm. Esta reducción se debe a la obstrucción de los poros por el 

quitosano, que forma una capa que bloquea los poros del ZnO. 

El tamaño hidrodinámico del Z500 es de 700 nm, con una distribución bimodal. En el 

ZQ, la distribución se estrecha, pero el índice de polidispersión (PDI) aumenta de 0.248 

a 0.293, lo que indica una mayor variabilidad en el tamaño de las partículas debido a la 

presencia del quitosano. El potencial zeta del Z500 es de -35.4 mV, lo que sugiere una 

superficie electronegativa. En el ZQ, este valor disminuye a 6 mV, indicando una mayor 

electropositividad en la superficie, atribuida a la neutralización parcial de las cargas 

negativas por el quitosano 

La incorporación de quitosano y extracto de lirio acuático en la síntesis de TiO2 afecta 

significativamente sus propiedades morfológicas y estructurales. Esta interacción 

induce cambios en el tamaño de cristalito y la distribución del tamaño de poro del 

material. 
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Por ejemplo, el TiO2 puro presenta una alta área superficial (84.46 m²/g), lo que 

favorece la adsorción y la interacción con moléculas bacterianas. Sin embargo, al 

incorporar quitosano, el área específica se reduce a 46.97 m²/g debido al recubrimiento 

del óxido metálico y la formación de agregados. Por su parte, la presencia de extracto 

de lirio acuático puede aumentar o disminuir el área específica, dependiendo de su 

concentración y método de síntesis. Esta variabilidad puede ser aprovechada para 

optimizar el material en distintas aplicaciones. 

La isoterma tipo IV(a) con histéresis H2(b) observada en el TiO2 puro indica una 

estructura porosa con mesoporos y algunos macroporos, lo cual facilita la difusión de 

moléculas y mejora la capacidad de adsorción del material. En el material compuesto 

TQ, se observa una distribución del tamaño de poro más amplia y poros más grandes, 

lo cual resultó beneficioso para aplicaciones donde se requiere una mayor difusión de 

sustancias. 

La banda de absorción característica del TiO2 y su energía de banda prohibida (Eg) son 

afectadas por la presencia de defectos y vacancias en la red cristalina. La inclusión de 

extractos vegetales puede modificar estas propiedades ópticas, un aspecto crucial para 

aplicaciones fotocatalíticas y antibacterianas. 

En cuanto a la distribución del tamaño de partículas, el TiO2 puro presenta una 

distribución monomodal con un índice de polidispersión (PDI) bajo, indicando una 

distribución homogénea. Sin embargo, al combinarse con quitosano, la distribución se 

vuelve bimodal con un PDI mayor, sugiriendo agregación de partículas. Además, el 

potencial zeta cambia de -29.7 mV para el TiO2 puro a 21.5 mV para el material 

compuesto, lo que indica una mayor estabilidad coloidal en el material puro en 

comparación con el material compuesto. 

Estos cambios en las propiedades morfológicas y estructurales, inducidos por la 

incorporación de quitosano y extracto de lirio acuático, demuestran la complejidad y el 

potencial para la optimización de materiales compuestos de TiO2 para aplicaciones 

específicas, como las antibacterianas y fotocatalíticas. 

Los materiales evaluados (Z500, ZQ, T570 y TQ) no presentaron actividad 

antimicrobiana contra las bacterias Gram negativas Pseudomonas aeruginosa y 

Escherichia coli en la mayoría de las pruebas, salvo una excepción con E. coli a una 
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alta concentración de Z500 (50 mg/mL). Esto se debe a la compleja estructura de la 

pared celular de las bacterias Gram negativas que actúa como una barrera 

impermeable y a la eficiencia de sus sistemas de reflujo para expulsar sustancias 

antimicrobianas. El ZnO puro (Z500) mostró una significativa actividad antimicrobiana 

contra Staphylococcus aureus (una bacteria Gram positiva), con halos de inhibición que 

varían de 13.7 mm a 11.28 mm en concentraciones de 50 mg/mL y 3.12 mg/mL, 

respectivamente. 

La adición de quitosano (ZQ) disminuyó la actividad antimicrobiana del ZnO, 

probablemente debido a la reducción en la liberación de iones de zinc causada por la 

formación de una capa polimérica de quitosano alrededor del ZnO. La incorporación de 

quitosano en los materiales de ZnO reduce su eficacia antimicrobiana. Los diámetros 

de los halos de inhibición para ZQ fueron menores comparados con el ZnO puro, lo 

cual se atribuye a la formación de enlaces entre los grupos funcionales de los 

materiales y el quitosano, así como a la modificación en la estructura cristalina del ZnO. 

La metodología de difusión en agar mostró mejores resultados en comparación con la 

microdilución, especialmente para las pruebas contra S. aureus. Las técnicas basadas 

en agar permiten una mayor interacción directa entre las nanopartículas y las células 

bacterianas, lo que podría explicar los mayores diámetros de los halos de inhibición 

observados. La actividad antimicrobiana del ZnO contra S. aureus se atribuye a la 

interacción entre las nanopartículas de ZnO y la carga superficial negativa de la pared 

celular bacteriana, lo que facilita la adhesión y la posterior alteración de la 

permeabilidad de la membrana.  
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CAPÍTULO VI: RECOMENDACIONES Y PERSPECTIVAS 
 

Derivado de los resultados no concluyentes de la actividad microbiológica del quitosano 

en los compositos, se proponen las siguientes recomendaciones: 

1. Variar el porcentaje de extracto de lirio acuático, así como el precursor de zinc y 

titanio respectivamente, para evaluar el efecto de estas variables en las 

propiedades estudiadas en esta investigación. 

2. Emplear quitosano de distintos pesos moleculares en el composito y estudiar su 

efecto. 

3. Probar otros microorganismos, como hongos y levaduras, para verificar si los 

materiales estudiados poseen actividad antifúngica. 

4. Someter a fotoactivación las nanopartículas, ya sea de ZnO y TiO2.  
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ANEXOS 
 

Estos resultados se realizaron, pero ya no se colocaron en el texto debido a que no se 

consideran relevantes para los objetivos del trabajo. 

A.1. Determinación de polifenoles y flavonoides del extracto acuoso de lirio 
acuático. 

 A.1.1 Polifenoles 

El análisis del Contenido de Polifenoles Totales (TPC) se realizó adaptando la 

metodología propuesta en 2017, construyendo una curva de calibración usando ácido 

gálico como estándar a concentraciones de 1, 2, 4, 6 y 7 μg/mL. Para las muestras se 

utilizaron 100 μL de una solución del extracto disuelto en metanol, añadiendo 1400 μL 

de H2O, seguido de 250 μL de reactivo de Folin-Ciocalteu 1 N, después de 6 minutos 

se adicionaron 250 μL de Na2CO3 al 20% y pasadas 2 h se leyeron las absorbancias de 

cada muestra a 760 nm. Las mediciones se realizaron por triplicado. La concentración 

se expresa como mg Eq. ácido gálico/g extracto seco. Los resultados se presentan en la Tabla 10 

[Muñoz-Bernal et al., 2017]. 

Tabla 12. Contenido de Polifenoles Totales (TPC) del extracto de lirio. 

PRUEBA 

mg Eq. Ácido gálico/g 

extracto liofilizado 

1 48.96 

2 41.63 

3 37.97 

Promedio 42.85 
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A.1.2 Flavonoides 

El análisis del Contenido de Flavonoides Totales (TFC) se realizó adaptando la 

metodología propuesta en 2010, construyendo una curva de calibración usando rutina 

como estándar a concentraciones de 10, 20, 30, 40 y 50 μg/mL. Para las muestras se 

utilizaron 100 μL de una solución del extracto disuelto en metanol, añadiendo 75 μL de 

NaNO2 al 5%, después de 6 minutos se adicionaron 150 μL de AlCl3 al 10%, pasados 5 

min se añadieron 1675 μL de H2O, seguido de 500 μL de NaOH 1 M. Se leyeron las 

absorbancias de cada muestra a 510 nm antes de haber transcurrido 15 min. Las 

muestras se realizaron por triplicado. La concentración se expresa como mg Eq. rutina/g 

extracto seco. Los resultados se presentan en la Tabla 11 [H. Zhu et al., 2009]. 

Tabla 13. Contenido de Flavonoides Totales (TFC) del extracto de lirio. 

PRUEBA 

mg Eq. Ácido rutina/g extracto 

liofilizado 

1 121.72 

2 110.06 

3 120.13 

Promedio 117.30 
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A.2. Caracterización de los materiales sin calcinar. 

A.2.1 Análisis termogravimétrico (TGA). 

ZnO (Z70) 

En la Figura 25 se observa el termograma correspondiente al material Z70 y del 

Extracto acuoso de lirio acuático en fase líquida, respectivamente. Con respecto a la 

gráfica correspondiente al extracto, se observa la pérdida de casi la totalidad de la 

muestra sucede entre 30 °C y 137 °C como a la evaporación de los compuestos 

volátiles ligeros [Sukarni et al., 2018] de los componentes de la hoja de lirio que se 

encuentran disueltos en el agua [Gupta et al., 2016; Senhaji et al., 2020]. se observa 

una pequeña pérdida de masa, entre 137 °C y 900 °C, de aproximadamente 2% la cual 

se puede atribuir a la descomposición de los componentes orgánicos del extracto 

presentes después de la evaporación de solvente y componentes volátiles. 
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Figura 25. Termograma del ZnO seco a 70 °C (Z70), del extracto acuoso de lirio acuático y del precursor 

de zinc (AAZ, inserto) con un barrido de temperaturas entre los 30- 1000 °C y una rampa de 

calentamiento de 10 °C/min. 

Por otro lado, en la gráfica correspondiente al material Z70, se presenta una pérdida de 

masa de 1.7% entre los 60 y 170 °C la cual se atribuye a la evaporación del agua 

fisisorbida que se encuentra en la superficie del material y la evaporación de los 

componentes volátiles ligeros aún adsorbidos en el material (como el ácido oleico, 
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alcohol estealítico, ácido octadecanoico, fitol vanilina y estigmasterol) [Sukri et al., 

2019; Zak et al., 2011; Silva et al., 2015]. 

Para este material, se observa una segunda pérdida de masa entre los 170 °C y 370 °C 

de 5.4% ocasionada por la descomposición de los remanentes de materia orgánica 

presente en el material, el cual se origina tanto de los restos de precursor empleado 

(acetilactonato de zinc), como de alguno de los compuestos orgánicos provenientes del 

extracto que posiblemente pudieron adsorberse en la superficie del ZnO una vez 

formando; tales como el ácido ferúlico, colesterol metílico, β-sitosterol, colesterol, ácido 

vanílico, ácido heptadecanoico, ácido tetradecanoico, ácido pentadecanoico, ácido 

cítrico, glucosa, sacarosa y glicerol. Las subsecuentes pérdidas pueden asociarse a la 

descomposición de compuestos más complejos, como los ácidos carboxílicos y el ácido 

dicosanoico, los cuales se descomponen en temperaturas entre 300 °C hasta los 400 

°C [Silva et al., 2015], aunque también se debe considerar que, la formación de la 

estructura hexagonal del ZnO tiene lugar arriba de 350 °C, por lo que la pérdida de 

masa en esta región de temperatura puede deberse al reacomodo de los hidroxilos de 

la estructura del óxido, la cual puede extenderse hasta 570 °C. Se ha reportado una 

pérdida importante de masa en muestras de ZnO obtenidas a partir del acetilacetonado 

de zinc en el rango de los 173 °C y 251 °C indicando la descomposición de la molécula 

del ligando acetilacetonato dejando únicamente el material ZnO [Horzum et al., 2018]. 

Respecto a la siguiente etapa de pérdida de masa entre los 570 °C y 780 °C se asocia 

al proceso de combustión de las especies orgánicas presentes en la muestra [M. I. 

Khalil et al., 2014; Chan et al., 2021]. 

Por último, la pérdida de masa de 1% alrededor de los 900 °C corresponde a la 

carbonización de la materia orgánica térmicamente estables a altas temperaturas [Yuan 

et al., 2021], así como el rompimiento de los enlaces, y por ende la descomposición, 

Zn-O que se presentan solamente a altas temperaturas, arriba de los 800 °C [Leal et 

al., 2023]. 

TiO2 (T100) 

La curva TGA del material T100 (Figura 26), exhibe un menor número de etapas en 

comparación que la del material Z70, y del extracto acuoso de lirio. El precursor de 

titanio, isopropóxido de titanio, cuenta con grupos orgánicos éster, alquilos y 
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metalorgánicos; de los cuales los ésteres se descomponen alrededor de los 150 °C por 

lo que igual contribuye a la primera pérdida de masa que se encuentra en ese rango, a 

la que mayormente contribuye la evaporación del agua y los volátiles ligeros del 

extracto. 
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Figura 26. Termograma del TiO2 seco a 100 °C (T100) y del extracto acuoso de lirio acuático con un 

barrido de temperaturas entre los 30 - 1000 °C y una rampa de calentamiento de 10 °C/min. 

 

La segunda pérdida de masa ocurre entre los 200 °C y 550 °C, esta se puede atribuir a 

la descomposición de los grupos alquilo propios del precursor de titanio y del ácido 

tartárico, así como de los terpenoides dados por la presencia del extracto de lirio 

acuático. La descomposición del precursor de titanio se presenta en este rango de 

temperatura [Silva et al., 2015]. 

Finalmente, a temperaturas superiores a 550 °C, se tiene una pérdida de masa 

correspondiente al 7.7% que puede deberse tanto a la descomposición de la materia 

orgánica que aún se encuentra presente en la muestra aún después de realizar 

tratamiento térmico, como a la pérdida de hidroxilos estructurales dando lugar a la 

formación de la fase cristalina del óxido [Yuan et al., 2021]. 
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A.2.2 Espectros FT-IR. 

ZnO (Z70) 

 

La técnica de espectroscopía infrarroja por la transformada de Fourier brindó la 

información necesaria para identificar los grupos funcionales que se encuentran 

presentes en los materiales. En la Figura 27, se pueden observar los espectros 

correspondientes al extracto acuoso de lirio acuático liofilizado y del material de ZnO 

secado a 70 °C (Z70). 
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Figura 27. Espectros FT-IR del ZnO seco a 70°C (Z70) y del extracto acuoso de lirio acuático liofilizado. 

 

En ambos espectros se puede observar una banda amplia centrada en 3336 cm-1, para 

el extracto, y en los 3228 cm-1, para el Z70; las cuales se atribuyen a la vibración de los 

enlaces -OH propios del agua adsorbida y OH estructurales, compuestos fenólicos y/o 

nitrogenados (-NH). La amplitud de las bandas es indicativa de la presencia de distintas 

especies OH, las cuales interactúan, además, con los grupos funcionales del Z70. En el 

espectro del extracto se observan dos bandas en 2941 y 2722 cm-1, posiblemente 

provocadas por las vibraciones de estiramiento de los enlaces C-H que se encuentran 

en los grupos metilos y metoxilos provenientes de los compuestos orgánicos presentes 

en el extracto, que se ven afectados al entrar en contacto con el precursor de zinc 
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durante la síntesis provocando el desplazamiento de la banda en 2722 cm-1 hacia los 

2635 cm-1, así como un cambio en la definición de ésta señal en el espectro del Z70 

[Oluwafemi et al., 2019b; Yunitasari et al., 2022; Rodríguez-Félix et al., 2021].  

La banda vibracional que se observa en el espectro del extracto centrada en 1592 cm-1, 

se puede presentar como un par de bandas bien definidas en el espectro del Z70 

centradas en los 1646 cm-1 y 1515 cm-1, estas señales pueden deberse a la presencia 

de enlaces C=C que se encuentran en la cadena principal de los anillos aromáticos 

correspondientes a los diferentes compuestos orgánicos dentro del extracto y de 

grupos hidroxilos del agua fisisorbida. En ambos espectros de la Figura 27 se observa 

una banda localizada a 1406 cm-1 que corresponden a la vibración de deformación de 

los enlaces C-H, C=C y C-O-H de grupos metileno y metoxilo. Las bandas presentes en 

1267 cm-1, 1064 cm-1 y 1137 cm-1 pueden asociarse con vibraciones de estiramiento 

asimétrico de C=C-O, C-H y C-O, y C-OH respectivamente, posiblemente asociadas a 

la presencia de los éteres en el extracto [Rodríguez-Félix et al., 2021; Espinoza-Acosta 

et al., 2022; Hitkari et al., 2017a]. 

Respecto a la formación del son, se observa que aun cuando la muestra Z70 se ha 

secado a baja temperatura, el óxido se ha logrado formar, debido a la presencia de 

bandas centradas a 984, 918, 621 y 547 cm-1 las cuales son características de las 

vibraciones de los enlaces Zn-OH y Zn-O [Hitkari et al., 2017a; Devi & Velu, 2016; 

Petrović et al., 2015]. 

La síntesis mediada por extractos de plantas puede inducir cambios en los óxidos de 

ZnO. Por ejemplo, se ha reportado un estudio comparativo entre el ZnO obtenido por 

síntesis química y por la síntesis con presencia de un extracto de hojas de jambolán 

(Syzygium cumini) [Raj et al., 2021], donde no se encontró un cambio significativo en 

cuanto a las bandas de los enlaces Zn-O del óxido. 

En un trabajo sobre el uso de lirio acuático para la síntesis de nanopartículas de plata, 

se reportó que los compuestos presentes después de la obtención de las 

nanopartículas fueron de la familia de los flavonoides únicamente, reportando su 

estabilidad a temperaturas superiores a la temperatura ambiente. Lo anterior, puede 

representar una explicación a los resultados del presente trabajo, asumiendo que los 

grupos orgánicos presentes en la muestra calcinada puedan provenir de dichos 
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compuestos [Oluwafemi et al., 2019]. Adicionalmente, se ha reportado en la literatura 

[Espinoza-Acosta et al., 2022], la estabilidad de los grupos C=C de los componentes 

del extracto de lirio acuático, a temperaturas superiores a 70 °C, lo cual puede dar 

soporte a las suposiciones hechas sobre la permanencia de grupos funcionales del 

extracto de lirio, anclados o adsorbidos en la superficie del ZnO, incluso después del 

tratamiento térmico. 

TiO2 (T100) 

En la Figura 28 se muestran los espectros del extracto acuoso de lirio acuático y del 

material de TiO2 secado a 100 °C, (T100). En ambos espectros se observan bandas 

amplias ubicadas en la región de baja energía del espectro, para el extracto esta banda 

se centra en 3326 cm-1 mientras que para el T100 se localiza alrededor de 3224 cm-1. 

Se observan dos bandas en los 2933 y 2649 cm-1, causadas por el estiramiento de los 

enlaces C-H presentes en los grupos metilos y metoxilos de los compuestos orgánicos 

del extracto [Oluwafemi et al., 2019b; Yunitasari et al., 2022; Rodríguez-Félix et al., 

2021]. 
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Figura 28. Espectros FT-IR del TiO2 seco a 100°C (T100) y del extracto acuoso de lirio acuático liofilizado 

 

El extracto presenta una vibración de banda localizada en 1631 cm-1, resultante de los 

enlaces C=C en los anillos aromáticos de distintos compuestos orgánicos en él 

T100 
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contenidos. En el espectro de la Figura 28, se observa una banda en 1398 cm-1 que se 

asocia con la deformación de los enlaces C-H, C=C y C-O-H en los metilenos y 

metoxilos mencionados anteriormente. Las bandas detectadas en 1260 cm-1, 1107 cm-1 

y 1064 cm-1 corroboran la presencia de éteres en el extracto y fenoles en el óxido 

metálico. Dichas bandas derivan de las vibraciones asimétricas de los enlaces C=C-O, 

C-H, C-O y C-OH, en ese orden [Rodríguez-Félix et al., 2021; Espinoza-Acosta et al., 

2022; Hitkari et al., 2017a]. 

A pesar de que el material T100 no se sometió más que al proceso de secado a 100 

°C, se puede inferir la formación del óxido a esta temperatura debido a la presencia de 

una banda intensa centrada en 613 cm-1, característica de las vibraciones del enlace 

Ti-O en materiales de TiO2 [Hitkari et al., 2017ª; Devi & Velu, 2016; Petrović et al., 

2015]. Con lo anterior, se puede asumir que el extracto no ejerce un efecto adverso en 

la obtención de TiO2 a bajas temperaturas. 

Adicionalmente, en el espectro infrarrojo del T100, se observa la presencia de señales 

correspondientes a grupos OH, mismos que generalmente se asocian a la presencia de 

moléculas de agua fisisorbida, pero también a los grupos OH terminales del óxido 

[Oluwafemi et al., 2019b].    

Existen reportes sobre la síntesis de TiO2 con presencia de extracto de hojas de jamun 

(Syzygium cumini) [Pathinti et al., 2021; Elagib, 2020], obteniendo de manera exitosa la 

formación de las nanopartículas con escasa presencia de bandas vibracionales 

pertenecientes a los grupos funcionales orgánicos provenientes del extracto, lo que 

permite asumir que la variedad de la planta y, en consecuencia, los compuestos que 

esta tenga, determinan en cierta forma la estabilidad de los grupos orgánicos que 

puedan adsorberse o anclarse al óxido.  

En otro reporte sobre la obtención de TiO2 a partir de isopropóxido de titanio (IPT) [K. 

M. Khalil et al., 1998a], se observe que el pH del medio de reacción tiene un papel 

importante en la permanencia de grupos funcionales sobre la superficie del óxido 

después del tratamiento térmico de éste, concluyendo que un pH ácido promueve la 

formación de superficies de bajo grado de hidroxilación, por lo que los compuestos 

orgánicos del extracto disponen de un menor número de sitios de enlace. 
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Por otro lado, una investigación sobre nanopartículas de plata empleando extracto de 

lirio acuático, demostró la estabilidad de los grupos funcionales provenientes del 

extracto incluso a temperaturas de tratamiento altas, lo que reafirma la suposición de 

mayor estabilidad térmica de los componentes del lirio con respecto de otras plantas 

reportadas [Oluwafemi et al., 2019b]. La presencia o ausencia de estos grupos 

funcionales, puede modificar las propiedades de los materiales, sin embargo, cada 

caso deberá estudiarse a profundidad, para determinar si tales modificaciones 

promueven o inhiben una aplicación en particular. 

A.2.3 Espectros UV-Vis por reflectancia difusa. 

ZnO (Z70) 

En la Figura 29 se observa la comparación de los espectros UV-Vis obtenidos por 

reflectancia difusa del extracto de lirio y del ZnO secado a 70 °C (Z70). Para el extracto 

de lirio se cuenta con cuatro bandas de absorción en la región UV, entre los 200 y 400 

nm, ubicadas en los 223 nm, 243 nm, 289 nm y 320 nm. 
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Figura 29. Espectros UV-Vis del ZnO seco a 70°C (Z70) y del extracto acuoso de lirio acuático. 

 

En la literatura se ha reportado que el extracto de lirio cuenta varios compuestos 

orgánicos entre los cuales se encuentran los compuestos fenólicos (especies de 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



     División Académica de Ingeniería y Arquitectura.  
 

 
96 

Maestría en Ciencias en Ingeniería 

flavonoides y taninos), aminoácidos como los alcaloides, compuestos derivados del 

colesterol tales como los esteroles y por último los pigmentos naturales propios de la 

planta de la especie de carotenoides; la presencia de estos compuestos orgánicos se 

ven reflejada en las bandas de absorción observadas en la Figura 29. 

La presencia de flavonoides que se encuentran en el extracto se puede observar por su 

banda de absorción que se encuentra en los 320 nm. Por otro lado, la presencia de los 

fenoles propios del extracto se evidencia por la banda centrada en los 289 nm. Debido 

a la presencia de compuestos derivados del colesterol, esteroles, y de los aminoácidos, 

alcaloides, se encuentra una banda de absorción ubicada en los 243 nm. Por último, la 

banda que se observa en los 223 nm se atribuye a la presencia de celulosa, compuesto 

propio y característico de las especies vegetales. De los compuestos mencionados, se 

van descomponiendo a medida que se somete a tratamientos térmicos, ya sea del 

proceso de secado a 70 °C o a la calcinación a 500 °C, por lo cual en los espectros de 

infrarrojo mencionados en el apartado anterior se contó con la presencia de bandas 

asociadas a los diferentes grupos funcionales de dichos compuestos orgánicos 

[Jurasekova et al., 2006; Elagib, 2020]. 

Raj et. al. (2021) reportaron la comparación entre ZnO sintetizado en presencia de un 

extracto vegetal y el obtenido por la vía química, ya conocida. Los espectros obtenidos 

en su investigación cuentan con una pendiente más pronunciada y con diferencia 

considerable entre ambos métodos de síntesis además de contar con bandas 

adicionales atribuibles al precursor de zinc empleado (nitrato de zinc) [Raj et al., 2021]. 

Zhao et. al. (2014) reportaron el espectro UV-Vis con una estrecha banda de absorción, 

alrededor de los 370 nm contando con una diferencia en la forma de las bandas 

obtenidas debido a la metodología de síntesis, sol-gel vs hidrotérmico, así como el pH 

con el que se llevó a cabo la reacción. Atribuir el comportamiento de la gráfica al 

precursor que se emplea se puede aseverar comparando los trabajos de Zhao et. al. y 

Raj et. al., mencionados anteriormente, con los trabajos de Uribe-López et. al. (2021) y 

Almeida-Ramón et. al. (2017) ya que estos trabajos emplean como precursor de zinc 

acetilacetonato de zinc y como resultado se obtuvieron espectros más limpios y con 

una banda de absorción más amplia que las otras reportadas; teniendo este 
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comportamiento en la presente investigación [Uribe-López et al., 2021b; Zhao et al., 

2014; Almeida Ramón, 2012]. 

TiO2 (T100) 

En la Figura 30 se observan los espectros UV-Vis obtenidos por reflectancia difusa del 

material seco a 100 °C (T100) y del extracto acuoso de lirio acuático. Se dispone de 

cuatro bandas de absorción en la región UV (200-400 nm) para el extracto de lirio; 

estas bandas se localizan en 223 nm, 243 nm, 289 nm y 320 nm. En la literatura se ha 

informado que el extracto de lirio contiene varios compuestos orgánicos, incluyendo 

compuestos fenólicos (flavonoides y taninos), aminoácidos como alcaloides, 

compuestos derivados del colesterol como esteroles y pigmentos naturales propios de 

la planta, como los carotenoides; la presencia de estos compuestos orgánicos se refleja 

en las bandas de absorción observadas en la Figura 30. 
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Figura 30. Espectros UV-Vis del TiO2 seco a 100°C (T100) y del extracto acuoso de lirio acuático. 

 

La banda de absorción en 320 nm indica la presencia de flavonoides en el extracto. 

Asimismo, la banda centrada en 289 nm evidencia la presencia de los fenoles 

característicos del extracto. La banda de absorción en 243 nm se atribuye a los 

compuestos derivados del colesterol (esteroles) y aminoácidos (alcaloides). Por último, 

la banda observada en 223 nm se relaciona con la presencia de celulosa, un 
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compuesto característico de las especies vegetales. Estos compuestos mencionados 

se descomponen durante los tratamientos térmicos, como el secado a 70 °C o la 

calcinación a 500 °C; es por ese motivo que, en los espectros infrarrojos mencionados 

anteriormente, se pueden observar bandas asociadas a los diferentes grupos 

funcionales de estos compuestos orgánicos [Jurasekova et al., 2006; Elagib, 2020; 

Lara-Serrano et al., s.f.]. 

Como se puede observar en el espectro perteneciente al TiO2 cuenta con una 

interacción entre el precursor isopropóxido de titanio y el extracto. Dicha interacción se 

puede observar en las bandas presentes en los 448 nm y 237 nm; la primera se 

encuentra en la región de la luz visible debido a que, cuando se encuentra el material 

sin tratamiento térmico, éste tiene un color marrón claro que se atribuye a la interacción 

entre los grupos funcionales dados por el isopropóxido de titanio y los del extracto de 

lirio. La segunda interacción que se observa es una pequeña banda centrada en los 

237 nm la cual, al encontrarse en la región UV, se atribuye al inicio de la formación de 

una fase cristalina secundaria, que es la rutilo. La banda característica del TiO2 es la 

que se encuentra en los 317 nm en la cual se presenta el fenómeno de transferencia de 

carga entre los electrones de la banda de valencia a la banda de conducción. Dichas 

bandas se esperan que se eliminen o intensifiquen, según sea el caso, después del 

tratamiento térmico a 570 °C.  

Amanulla et. al. (2019) y Pathinti et. al. (2021) reportaron metodologías de síntesis 

similares ya que se basan solamente en la mezcla de agua con el precursor de titanio 

(tetracloruro de titanio e isopropóxido de titanio respectivamente) y el extracto vegetal 

sin necesitar la contribución de una solución ácida durante el proceso de la síntesis. 

Ambas investigaciones reportan que la banda de absorción que indica la correcta 

formación del óxido se encuentra alrededor de los 322 nm pertenecientes a la 

transferencia electrónica de la banda de valencia (Oxígeno) a la de conducción 

(Titanio) [Pathinti et al., 2021; Amanulla & Sundaram, 2019a]. 

Pragathiswaran et. al. (2021) reportaron que la banda de absorción ubicada entre los 

250 y 400 nm indicando la transición de la banda de conducción hacia la banda de 

valencia [Pragathiswaran et al., 2021a]. 
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Resumen de la Tesis: 

 

En esta investigación, se elaboraron 

compuestos de óxido de zinc y dióxido de 

titanio combinados con quitosano. Para 

sintetizar estos óxidos metálicos, se usó 

el método sol-gel, que fue estabilizado 

con un extracto de lirio acuático 

(Eichhornia crassipes). El objetivo era 

estudiar el impacto de este proceso en las 

capacidades antibacterianas de los 

óxidos. 

 

Se examinaron las características 

fisicoquímicas de los materiales utilizando 

diversas técnicas, como Espectroscopía 

Infrarroja, Espectroscopía Ultravioleta-

Visible, Difracción de Rayos-X, entre 

otras. Además, se usó Microscopía 

Electrónica de Barrido para evaluar el 

impacto del extracto en el proceso de 

síntesis. 

 

Mediante técnicas de espectroscopía, 

como FT-IR y UV-Visible, se confirmó la 

formación de óxidos y se detectaron las 
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interacciones entre el quitosano y el óxido 

metálico. El ZnO mostró una estructura 

cristalina hexagonal sin señales evidentes 

de quitosano, mientras que el TiO2 

presentó una estructura tetragonal con 

indicios leves de quitosano en su 

composición. 

 

Usando microscopía electrónica, se 

identificaron microflores en el Z500 

compuestas por partículas nanométricas y 

en el TiO2, aglomerados de 

nanopartículas semiesferoidales de 

alrededor de 8 y 20 nm. El estudio textural 

reveló que ambos materiales eran 

mesoporosos, con áreas específicas BET 

de 31.74 m2/g para Z500 y 84.46 m2g-1 

para T570. Estos valores disminuyeron 

con la adición de quitosano a 6.01 m2g-1 y 

46.97 m2g-1, respectivamente. 

 

En cuanto a las pruebas antibacterianas, 

se emplearon técnicas de difusión en 

disco y en pozo, además de determinar la 

concentración inhibitoria mínima contra 

bacterias como Staphylococcus aureus, 

Pseudomonas aeruginosa y Escherichia 

coli. 

Palabras claves de la Tesis: 
ZnO, síntesis bioasistida, Eichhornia 

crassipes, quitosano 
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