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Resumen 

Con el objetivo de incrementar la actividad antimicrobiana de nanopartículas de ZnO, se 

sintetizaron y caracterizaron nanopartículas de ZnO modificadas con 0.5, 1 y 3 %m de cobre 

mediante síntesis bioasistida con extracto acuoso de Eichhornia crassipes. Adicionalmente, se 

evaluó el efecto del precursor de la sal de cobre comparando acetato, sulfato y nitrato de cobre. 

Para determinar el efecto del cobre y del extracto en las propiedades del ZnO, los 

nanomateriales se caracterizaron, mediante las espectroscopías infrarroja por transformada de 

Fourier (FTIR) y fotoelectrónica de electrones (XPS), análisis termogravimétrico (TGA), difracción 

de rayos-X (DRX) y dispersión de luz dinámica (DLS) y electroforética (ELS) así como también 

se determinó su actividad antimicrobiana frente a Staphylococcus aureus y Escherichia coli. Los 

nanomateriales de Cu-ZnO mostraron menores concentraciones mínimas inhibitorias que las 

nanopartículas de ZnO, siendo S. aureus más susceptible que E. coli, con valores de 

concentración mínima inhibitoria entre 1.25 y 2.5 mg/mL, con efecto bactericida, para los 

materiales Cu-ZnO-A-3, Cu-ZnO-S-1 y Cu-ZnO-N-0.5. 

El extracto de lirio acuático se caracterizó, identificándose polifenoles y flavonoides, los 

cuales tras ser calcinados a 500°C son parcialmente degradados mostrando bandas en el 

espectro infrarrojo alrededor de 1457 y 1416 cm-1 asociadas principalmente a C-O-H, C-H y R-

CH=CH2. Estos resultados confirman las observaciones hechas por FTIR y XPS de los materiales 

Cu-ZnO, ya que se detectaron rastros de especies carbonáceas en los nanomateriales 

calcinados, lo cual permite asumir una funcionalización in situ durante la síntesis. La presencia 

de cobre con estado de oxidación +2 se confirmó para todos los materiales obteniéndose 

porcentajes atómicos en superficie de entre 0.47 y 2.03%. El análisis por DRX reveló la fase 

wurtzita hexagonal del ZnO, mientras que la dispersión de luz evidenció la carga superficial 

negativa de los nanomateriales variando entre -19.2 y -9.7 mV. Las partículas con mayor 

bioactividad, Cu-ZnO-A-3, Cu-ZnO-S-1 y Cu-ZnO-N-0.5, exhibieron morfologías 

predominantemente triangulares con tamaños promedio de 143.95, 153.86 y 152.41 nm, 

respectivamente. 

En conjunto, la incorporación de Cu2+ en el ZnO, y los fitocompuestos del extracto de lirio, 

favorecieron el incremento de la actividad antimicrobiana del ZnO, especialmente frente a S. 

aureus. 

Palabras claves 

Cu-ZnO, Eichhornia crassipes, actividad antimicrobiana  
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Abstract 

To enhance the antimicrobial activity of ZnO nanoparticles, ZnO nanoparticles modified 

with 0.5, 1 and 3 wt% copper were synthesized and characterized through a bio-assisted 

synthesis using an aqueous extract of Eichhornia crassipes. Additionally, the effect of the copper 

salt precursor was evaluated by comparing copper acetate, sulfate, and nitrate. 

To determine the influence of copper and the plant extract on the properties of ZnO, the 

nanomaterials were characterized by Fourier-transform infrared (FTIR) and X-ray photoelectron 

spectroscopy (XPS), thermogravimetric analysis (TGA), X-ray diffraction (XRD), and dynamic 

(DLS) and electrophoretic (ELS) light scattering. Their antimicrobial activity was also evaluated 

against Staphylococcus aureus and Escherichia coli. The Cu-ZnO nanomaterials exhibited lower 

minimum inhibitory concentrations (MIC) than pure ZnO nanoparticles, with S. aureus being more 

susceptible than E. coli, achieving MIC values between 1.25 and 2.5 mg/mL and a bactericidal 

effect for Cu-ZnO-A-3, Cu-ZnO-S-1 and Cu-ZnO-N-0.5. 

The water hyacinth extract was characterized, identifying polyphenols and flavonoids that 

were partially degraded after calcination at 500 °C, showing infrared bands at approximately 1457 

and 1416 cm-1 associated mainly with C-O-H, C-H and R-CH=CH2 groups. These results support 

the FTIR and XPS observations of Cu-ZnO materials, in which traces of carbonaceous species 

were detected after calcination, suggesting in situ functionalization during synthesis. The 

presence of Cu2+ was confirmed in all samples, with surface atomic percentages ranging from 

0.47 to 2.03 %. XRD analysis revealed the hexagonal wurtzite phase of ZnO, while light scattering 

measurements evidenced negative surface charges between -19.2 and -9.7 mV. The most 

bioactive particles, Cu-ZnO-A-3, Cu-ZnO-S-1, and Cu-ZnO-N-0.5, exhibited predominantly 

triangular morphologies with average sizes of 143.95, 153.86 and 152.41 nm, respectively. 

Overall, the incorporation of Cu2+ into ZnO and the phytocompounds from the plant extract 

enhanced the antimicrobial activity of ZnO, particularly against S. aureus.  

 

Keywords 

Cu-ZnO, Eichhornia crassipes, antimicrobial activity 
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Capítulo 1. Generalidades 

1.1. Introducción 

El tratamiento de aguas es un tema de amplio interés debido a la necesidad el acceso a 

vital líquido. La contaminación del agua por microorganismos representa un riesgo sanitario 

importante, ya que facilita la propagación de enfermedades infecciosas. Entre los principales 

agentes biológicos presentes en el agua se encuentran bacterias (como Escherichia coli y 

Pseudomona aeruginosa), además de cianobacterias, virus, hongos, entre otros (Ojha, 2020). 

En México el 55.4% del agua superficial presenta contaminación microbiana (Comisión Nacional 

del Agua (CONAGUA) & Secretaría de Medio Ambiente y Recursos Naturales (SEMARNAT), 

2018). Ante este panorama, los métodos convencionales de tratamiento de aguas, como los 

procesos físicos o químicos, han resultado insuficientes debido a su limitada eficiencia en la 

remoción de contaminantes refractarios y microorganismos patógenos, lo que ha impulsado la 

búsqueda de alternativas más efectivas. De este modo, la nanotecnología ha emergido como 

una alternativa, debido a que las nanopartículas presentan propiedades antimicrobianas que, 

dependiendo de su composición, tamaño y concentración, pueden mostrar baja toxicidad para 

las células humanas en rangos controlados, y que además, los microorganismos no generan 

resistencia contra estas nanopartículas, a diferencia de los antibióticos (Baruah et al., 2019; Ojha, 

2020). 

La aplicación de las nanopartículas de metal y óxido de metal en el tratamiento de aguas 

es prometedora, debido a que el control microbiano de estos nanomateriales es incluso mejor 

que algunos antibióticos (Baruah et al., 2019); tal es el caso del Cu y del ZnO. Además, se ha 

registrado que la combinación de dos nanomateriales de esta naturaleza tiene como resultado la 

modificación y mejora de sus propiedades. Con respecto a las nanopartículas de ZnO (NP de 

ZnO) se ha reportado que presenta una mayor eficiencia en la actividad antimicrobiana cuando 

se le adiciona otra nanopartícula de tipo metálico (Al-Rajhi et al., 2022) como el Cu. 

Sin embargo, aunque se ha reportado la obtención de los nanomateriales de Cu-ZnO 

mediante la adición de un extracto vegetal (Al-Rajhi et al., 2022; Karthik et al., 2022) aún no se 

ha determinado el efecto de los constituyentes fitoquímicos en la formación de las nanopartículas 

y en sus propiedades finales y cómo es que estos extractos potencializan su capacidad 

antibacteriana. El extracto de lirio acuático (Eichhornia crassipes), se ha empleado para la 

síntesis de diferentes nanopartículas debido a que su composición fitoquímica contribuye a la 

obtención de estas y que se ha reportado que dicho extracto posee también propiedades 

antimicrobianas hacia ciertas cepas, aún se requiere explorar diversas combinaciones de 
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nanopartículas y el efecto de los extractos de plantas como las hojas de lirio acuático, ya que 

aún no se han desarrollado nanomateriales bactericidas de amplio espectro. 

1.2.Justificación 

En la actualidad, se han desarrollado procedimientos para la obtención de nanomateriales 

de Cu y ZnO mediante síntesis biológica. En el caso del Cu, trabajos previos han demostrado 

que exhibe una notable actividad antimicrobiana frente a diferentes cepas (Chakraborty et al., 

2022), lo cual ha derivado en su aplicación en medicamentos antibacterianos y purificadores de 

agua comerciales (Baruah et al., 2019). Sin embargo, no se ha reportado el posible efecto del 

tipo de precursor sobre las propiedades físicas, químicas y antimicrobianas del material Cu, lo 

cual podría proporcionar información importante para el desarrollo de nanomateriales más 

efectivos. Así mismo, el uso del extracto de lirio acuático como agente de reacción en la síntesis 

de Cu ha sido escasamente reportado, limitándose principalmente a aplicaciones en la 

degradación de contaminantes (Velázquez-Hernández et al., 2019). Considerando lo anterior, la 

evaluación de la actividad antimicrobiana asociada a este extracto ha sido poco reportada.  

De igual manera, se ha encontrado que las NP de ZnO obtenidas por síntesis biológica 

presentan una actividad antimicrobiana eficaz contra una variedad significativa de patógenos, en 

comparación con las NP de ZnO obtenidas por síntesis química (Raha & Ahmaruzzaman, 2022). 

De forma conjunta, el nanomaterial Cu-ZnO ha sido empleado como fotocatalizador en la 

remoción de orgánicos presentes en aguas residuales (Karthik et al., 2022; Khalid et al., 2022; 

Lemecho et al., 2022) y, en menor medida, en la inactivación de microorganismos, contra los 

cuales han demostrado una alta actividad antibacteriana (Al-Rajhi et al., 2022). Por lo tanto, 

aunque la actividad antimicrobiana del Cu y del ZnO, por separado, está ampliamente reportada, 

se requiere profundizar en el estudio de dicha propiedad del nanomaterial Cu-ZnO empleando 

cepas que estén relacionadas con las aguas residuales. Además, se requiere llevar un análisis 

más exhaustivo acerca del extracto de lirio acuático, para relacionar la participación de sus 

componentes fitoquímicos tanto en la formación de las nanopartículas como en sus propiedades, 

lo cual permitirá orientar el diseño de materiales más eficientes y de amplio espectro, con 

potencial aplicación en el tratamiento de aguas residuales. 

1.3.Pregunta de investigación 

¿Cómo afecta la incorporación de Cu2+ en las propiedades electrocinéticas, morfológicas, 

estructurales y antimicrobianas de los nanomateriales Cu-ZnO obtenidas por síntesis asistida 

con extracto de lirio acuático? 
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1.4.Hipótesis 

La incorporación de Cu2+ en NP de ZnO sintetizadas en presencia de extracto de lirio 

acuático incrementa la actividad antimicrobiana en comparación con NP de ZnO no modificadas. 

1.5.Objetivo general 

Analizar del efecto en las propiedades electrocinéticas, morfológicas y estructurales de 

nanomateriales de Cu-ZnO del extracto de lirio acuático como medio de reacción para su 

aplicación como agente antimicrobiano. 

1.6.Objetivos específicos 

• Determinar el efecto del precursor en la obtención y propiedades de los nanomateriales 

de ZnO y Cu-ZnO, a partir del método asistido con extracto de lirio acuático, para 

establecer los parámetros idóneos de síntesis, tal como la concentración y precursor del 

Cu2+. 

• Evaluar el efecto en la actividad microbiológica de los parámetros de síntesis de 

nanomateriales Cu-ZnO a partir de extracto de lirio acuático para su empleo como agente 

antimicrobiano. 

• Determinar el efecto de la incorporación de Cu2+ en nanomateriales de Cu-ZnO obtenidos 

a partir del extracto de lirio acuático en las propiedades electrocinéticas, morfológicas y 

estructurales para su aplicación como agentes antimicrobianos. 
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Capítulo 2. Marco Teórico 

2.1.Nanomateriales de Cu-ZnO 

2.1.1.ZnO 

El óxido de zinc (ZnO) es un material con aplicaciones en diversas industrias, como en la 

industria textil, agricultura, cosmética, entre otras (Figura 1A) (Raha & Ahmaruzzaman, 2022). 

Este material es ampliamente utilizado debido a que presenta propiedades como alto potencial 

redox, no toxicidad y bajo costo (Raha & Ahmaruzzaman, 2022), las cuales son mejoradas 

cuando el ZnO es de tamaño nanométrico. En concreto, las nanopartículas de ZnO (NP de ZnO) 

poseen una banda prohibida amplia (3.37 eV), elevada energía de unión de excitones (60 MeV), 

alta conductividad electrónica no toxicidad y estabilidad química (Sánchez-López et al., 2020). 

Además, se ha documentado que las NP de ZnO exhiben una notable actividad antibacteriana 

contra bacterias tanto Gram positivas (S. aureus, S. epidermis, B. subtilis, B. cereus, L. 

monocytogenes, E. faecium, entre otras) como contra Gram negativas (E. coli, P. aeruginosa, E. 

coli, K. pneumoniae, Salmonella sp., entre otras) (Sánchez-López et al., 2020), sobre todo, las 

obtenidas mediante síntesis biológica (Raha & Ahmaruzzaman, 2022). 

2.1.2.Cu 

Las nanopartículas de óxido de cobre o cobre (NP de CuO o Cu) son usados en diversos 

ámbitos, como en fotocatálisis, nanofertilizantes, electrónica, tratamiento de aguas, etc (Figura 

1B) (Bhavyasree & Xavier, 2022). Sumado a su bajo costo y elevado rendimiento, estas 

nanopartículas presentan propiedades como gran área superficial, biocompatibilidad y alta 

reactividad biológica y química (Chakraborty et al., 2022). Además, presenta una buena actividad 

antimicrobiana contra cepas Gram positivas y Gram negativas, como, por ejemplo: P. aeruginosa, 

C. difficile, S. aureus y E. coli (Chakraborty et al., 2022), aunque, en realidad, su capacidad de 

inhibir microorganismos no está totalmente definido (Sánchez-López et al., 2020). Para la 

obtención de las NP de Cu, se suelen emplean como precursores el CuSO4, CuCl2*2H2O, 

Cu(NO3)2 o Cu(CH3COO)2 (Sánchez-López et al., 2020). Diversos estudios han reportado que 

las NP de Cu son capaces de degradar varios colorantes, como el rojo Congo, la rodamina-B y 

el azul de metileno (Chakraborty et al., 2022). 
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Figura 1 

Aplicaciones de las nanopartículas de A) ZnO y B) Cu 

 

Nota. Adaptado de a) “ZnO nanostructured materials and their potential applications: progress, 

challenges and perspectives”, por S. Raha & M. Ahmaruzzaman, 2022, Nanoscale Advances, 

4(8) y b) “Green synthesis of copper/copper oxide nanoparticles and their applications: a review.”, 

por N. Chakraborty, et al., 2022, Green Chemistry Letters and Reviews, 15(1). (Raha & Ahmaruzzaman, 2022) (Chakraborty et al., 2022) 

2.1.3.Cu-ZnO 

La modificación del ZnO con otro elemento es una opción prometedora, debido a que se 

presenta una configuración electrónica adecuada, además de que sus propiedades 

fisicoquímicas se verían potenciadas (Abebe et al., 2020). Dado que el ion de Cu2+ tiene un radio 

iónico semejante al Zn2+, es viable la obtención de nanomateriales de Cu-ZnO (Abebe et al., 

2024). De acuerdo con Khatir & Zak (2024), la adición de Cu al ZnO puede alterar las propiedades 

electrónicas y estructurales en comparación al ZnO sin modificar, además de proporcionar mayor 

estabilidad y área superficial. En cuanto a sus propiedades antimicrobianas, se ha reportado que 

tanto las nanopartículas de ZnO como el Cu son agentes antimicrobianos de amplio espectro, 

por lo que, en conjunto, el Cu-ZnO es un material apto para su aplicación contra cepas de 

bacterias Gram positivas y Gram negativas (Khatir & Zak, 2024). 

Se ha reportado diversas morfologías del Cu-ZnO, entre ellas: esferas, cilindros, varillas, 

nanocables, en forma de flor, etc.; estas formas dependen en gran medida en el método de 

obtención de estos nanomateriales (Abebe et al., 2020; Karthik et al., 2022; Khalid et al., 2022; 

Khatir & Zak, 2024). Aunado a esto, Abebe et al. (2020) reporta que el tamaño de partícula, la 
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cristalinidad, la concentración de los precursores y el pH de la solución desempeña un papel 

importante en las propiedades de los nanomateriales Cu-ZnO. Finalmente, entre las aplicaciones 

de este nanomaterial, se ha empleado principalmente en la degradación fotocatalítica, para 

dispositivos de almacenamiento eléctrico, sensores de gas, generación de hidrógeno, 

administración de fármacos, así como agentes antimicrobianos (Khatir & Zak, 2024). 

2.1.4.Métodos de síntesis 

Las nanopartículas se pueden obtener a partir de diferentes tipos de síntesis, las cuales 

se clasifican en dos enfoques: a) Top-down approach (conocido como “descendente” o “de arriba 

hacia abajo”) y b) Bottom-up approach (“ascendente” o “de abajo hacia arriba”). A su vez, los 

métodos de síntesis se pueden clasificar en físicos, químicos y biológicos (Dikshit et al., 2021). 

De estos, los métodos físicos pertenecen al enfoque “descendente”, debido a que en este 

enfoque las nanopartículas se producen a través de la reducción de tamaño. Mientras que, los 

métodos químicos y biológicos son clasificados en el segundo enfoque (“ascendente”) (Sánchez-

López et al., 2020). 

En los métodos físicos, se encuentran la ablación láser, la litografía, la evaporación- 

condensación, entre otros, los cuales tienen la desventaja de tener una baja tasa de producción, 

además de implicar costos elevados (Dikshit et al., 2021). Por otro lado, los métodos químicos 

abarcan la reducción química, microemulsión y coprecipitación, entre otros; estos se caracterizan 

por emplear precursores químicos, agentes reductores, solventes orgánicos, así como 

condiciones de reacción relativamente “suaves”. Finalmente, los métodos biológicos se 

presentan como una alternativa segura y sostenible, ya que estos métodos implican el uso de 

recursos biológicos (como plantas, bacterias, algas, hongos, etc.), que, junto con las sales 

precursoras, permiten obtener nanopartículas de diversos tamaños y morfologías, de acuerdo 

con las condiciones de síntesis empleados (Bhavyasree & Xavier, 2022). En la Figura 2 se 

muestran los métodos de síntesis correspondientes a los métodos físicos, químicos y biológicos. 
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Figura 2 

Rutas de la síntesis de nanopartículas 

 

Nota. Adaptado de “Green synthesis of copper/copper oxide nanoparticles and their applications: 

a review.”, por N. Chakraborty, et al., 2022, Green Chemistry Letters and Reviews, 15(1). (Chakraborty  et al ., 2022)  

2.2.Síntesis biológica asistida por extractos 

2.2.1.Uso de extractos de plantas 

En la síntesis biológica, el uso de plantas es una de las estrategias más empleadas, 

debido a que son de fácil acceso, rentables, fáciles de procesar y, sobre todo, son menos tóxicas 

a diferencia del empleo de microorganismos (Bhavyasree & Xavier, 2022). Se han documentado 

diversos estudios que utilizan diferentes partes de plantas, como hojas, raíces, semillas o frutos, 

en la producción de nanopartículas (Bandeira et al., 2020). Los extractos de estas diferentes 

partes de las plantas se pueden obtener por tres vías: por extracción en caliente, extracción en 

frío y utilizando un aparato Soxhlet (Dikshit et al., 2021), teniendo además la versatilidad de 

emplear una gran variedad de solventes, lo que permite extraer también diferentes 

fitocompuestos. 

Los componentes de las plantas representan un rol clave en la síntesis de las 

nanopartículas, ya que se ha reportado que pueden actuar como estabilizadores y reductores de 

las sales precursoras (Dikshit et al., 2021). Entre los componentes presentes en las plantas se 

encuentran los ácidos fenólicos, los flavonoides, las metilxantinas y las saponinas (Bandeira 

et al., 2020). El uso de extractos de plantas proporciona un parámetro adicional a controlar en la 

síntesis de nanomateriales ya que, se puede variar según el tipo y/o parte de la planta, solvente 
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para extraer los fitocompuestos, concentración del extracto, además del volumen empleado 

durante la síntesis. En este sentido, Akintelu et al., (2020) mencionan que se ha encontrado una 

relación entre el volumen del extracto de planta empleado y la velocidad de la síntesis, dado que, 

cuando se emplea un mayor volumen, la concentración de los fitocompuestos de la planta es 

mayor en la solución, lo cual permite que la velocidad de la síntesis sea más rápida. 

En general, la síntesis biológica asistida con extractos de plantas consiste en adicionar 

una solución de la sal precursora al extracto previamente obtenido, y controlar la temperatura y 

el pH a un valor determinado (Figura 3), dependiendo de las características que tendrán las 

nanopartículas (Dikshit et al., 2021). Dado que el extracto de una planta en particular contiene 

una variedad compleja de componentes, no se ha establecido el mecanismo de obtención de 

nanopartículas por este tipo de síntesis. Sin embargo, Dikshit et al., (2021) establecen que la 

síntesis de nanopartículas metálicas mediada por extractos puede estar establecida en tres 

etapas. 1) ocurre la reducción de iones metálicos a átomos metálicos, y la nucleación de dichos 

átomos reducidos, 2) se presenta la unión de pequeñas nanopartículas en nanopartículas de 

mayor tamaño y 3) se termina el proceso, obteniendo la forma final de las nanopartículas. 

Figura 3 

Representación esquemática de la síntesis asistida por extracto de plantas 

Nota. Adaptado de “Green synthesis of metallic nanoparticles: Applications and limitations”, por 

P. K. Dikshit, et al., 2021, Catalysts, 3(17). (Dikshit et al., 2021) 

2.2.2.Empleo del lirio acuático en la síntesis de nanopartículas 

El lirio acuático (Eichhornia crassipes) está catalogado como una de las especies 

invasoras de los cuerpos de agua, debido a que, además de su alta velocidad de crecimiento, es 

altamente resistente a cambios de su entorno, como el pH, los nutrientes disponibles y las 

condiciones de temperatura en las que se encuentre. Además, la presencia del lirio acuático en 
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los cuerpos de agua lleva a una disminución del oxígeno disponible y a la obstrucción de la luz 

solar, lo que tiene un impacto negativo significativo en el ecosistema (Rodríguez-Lara et al., 

2022). 

Figura 4 

Composición fitoquímica del lirio acuático 

Nota. Adaptado de Eichhornia crassipes (Mart.) Solms: A Comprehensive Review of Its Chemical 

Composition, Traditional Use, and Value-Added Products”, por Bakrim, et al., 2022, Frontiers in 

Pharmacology, 13. (Bakrim et al., 2022) 

Se ha reportado la presencia de diversos metabolitos secundarios en esta planta, entre 

los que se encuentran los polifenoles, flavonoides, ácidos grasos, alcaloides, esteroles entre 

otros (Figura 4) (Bakrim et al., 2022). La presencia de estos componentes ha provocado que esta 

planta sea aplicada en diversos ámbitos, como en la producción de etanol, la fitorremediación, el 

abono verde, la extracción de ácidos grasos volátiles, en la bioadsorción de tintes industriales 

(como el cristal violeta, el azul de metileno y el rojo Congo) (Rodríguez-Lara et al., 2022) y, 

recientemente, en el proceso de obtención de distintas nanopartículas, tales como las NP de ZnO 

(Jaithon et al., 2022; Kalaivani & Ravi, 2023; López González et al., 2024; Vanathi et al., 2014), 

de Cu (Roy et al., 2019) y el nanomaterial Cu-ZnO (Lemecho et al., 2022). La incorporación del 

extracto en la síntesis de las nanopartículas antes mencionadas ha mostrado resultados 

prometedores en el incremento de sus propiedades fotocatalíticas, optoelectrónicas y 

antimicrobianas, en comparación con aquellas en donde no se usa el extracto. 
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2.3.Efectividad antimicrobiana de nanomateriales 

2.3.1.Mecanismos de acción 

Aunque no se ha determinado con precisión el mecanismo antibacteriano exacto ejercido 

por las nanopartículas, se han propuesto algunos mecanismos, entre los que se encuentran a) 

las interacciones físicas, en las cuales, las nanopartículas se adhieren a la superficie bacteriana 

y alteran la membrana celular o interactúan con componentes intracelulares (Figura 5A) (Franco 

et al., 2022), b) liberación de iones, donde los iones pueden difundirse hacia el interior de la 

célula, y alterar la permeabilidad y el balance iónico, causando daños que finalmente ocasionan 

la muerte celular (Figura 5B) (Ozdal & Gurkok, 2022) y c) la generación de especies reactivas de 

oxígeno (ROS), considerada el principal mecanismo de acción de muchas nanopartículas 

metálicas, la acumulación de ROS, tanto extracelular como intracelular, provoca oxidación de 

lípidos, proteínas y ADN, lo que inhibe el crecimiento bacteriano y pueden derivar en muerte 

celular (Figura 5C) (Franco et al., 2022). 

Figura 5 

Descripción esquemática de los mecanismos antibacterianos 

Nota. Mecanismos antibacterianos debido a: A) las interacciones físicas , B) liberación de iones 

y C) generación de ROS. Adaptado de “Metal-Based Nanoparticles: Antibacterial Mechanisms 

and Biomedical Application”, por D. Franco, et al., 2022, Microorganisms, 25(9). (Franco et al., 2022).   
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Por otro lado, Mammari et al., (2022) describen que la actividad antimicrobiana es 

resultado de una serie de reacciones (Figura 6): primero, se produce una atracción entre la 

superficie bacteriana y las nanopartículas, lo cual provoca que la membrana celular se 

desestabilice, generando un cambio en la permeabilidad, seguido de inducción de toxicidad y, 

debido a que se generan ROS, ocurre el estrés oxidativo. 

Figura 6 

Representación del efecto antibacteriano de las nanopartículas, provocados a través del estrés 

oxidativo 

 

Nota. Adaptado de “Current Knowledge on the Oxidative‐Stress‐Mediated Antimicrobial 

Properties of Metal‐Based Nanoparticles”, por N. Mammari, et al., 2022, Microorganisms, 10(2). 
(Mammari et al., 2022) 

2.3.2.Evaluación de la actividad antimicrobiana 

Diversos ensayos antimicrobianos se aplican para analizar las propiedades 

antimicrobianas de las nanopartículas. Cada ensayo proporciona información que permite 

evaluar la eficacia y mecanismos mediante los cuales las nanopartículas actúan como agentes 

antimicrobianos. Hossain, (2024) presentó una recopilación de los métodos mayormente 

empleados, entre los que se encuentran: el cribado de la actividad antimicrobiana basado en la 

difusión en agar (entre los que se encuentra la difusión en disco y en pocillo), el método de rayas 

cruzadas, el ensayo de cocultivo, la técnica de alimentos envenenados, la cinética de muerte en 

el tiempo, los métodos de dilución en agar y dilución en caldo, el ensayo de resazurina, la prueba 

de difusión en gradiente antimicrobiano, así como el TLC-bioautografía y la citometría de flujo. 

Entre estos métodos, la dilución en agar y en caldo son los que se utilizan para determinar la 

Concentración Mínima Inhibitoria (MIC, por sus siglas en inglés), la cual es la concentración a la 
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cual una solución de nanopartículas inhibe el crecimiento de las bacterias evaluadas. Estos 

métodos son confiables dado que están estandarizados por organizaciones como el Instituto de 

Normas Clínicas y de Laboratorio (por sus siglas en inglés, CLSI) (Hossain, 2024). 

 

2.4.Antecedentes 

En los años recientes, se ha documentado el uso de recursos biológicos para la obtención 

de nanopartículas, en lo que se denomina síntesis biológica. Mediante el empleo de estos 

recursos biológicos, se han obtenido nanopartículas (NP) metálicas y de base óxido metálico 

como el Cu y el ZnO (Pal et al., 2019). En el caso de las nanopartículas de ZnO (NP de ZnO) 

obtenidas mediante síntesis biológica, generalmente presentan la estructura de wurtzita 

hexagonal y suelen variar los tamaños y formas, dependiendo de los parámetros de síntesis 

(Raha & Ahmaruzzaman, 2022). Además, estas NP de ZnO suelen presentar propiedades 

mejoradas, como es el caso de la actividad antimicrobiana, debido a que han demostrado buenos 

resultados contra bacterias Gram positivas, Gram negativas y contra algunas cepas fúngicas, 

según lo reportado por López González et al., (2024). Por otro lado, en el caso de las 

nanopartículas a base de Cu, se encuentran las de Cu y las de CuO. En general, la síntesis de 

NP de Cu implica el uso de un precursor de Cu (como CuCl2, CuSO4, Cu(CH3COO)2 o Cu(NO3)2), 

al cual se le adiciona el extracto biológico y se le da el tratamiento para obtener las muestras de 

Cu y CuO (Chakraborty et al., 2022). 

Para la obtención de NP de Cu, el CuSO4 es el precursor que se ha utilizado con mayor 

frecuencia. Dashtizadeh et al., (2021) utilizaron como fuente el extracto Prunus mahaleb para la 

obtención de NP de Cu, con el propósito de evaluar la actividad antimicrobiana de las 

nanopartículas obtenidas, se aplicó el método de difusión en pozos y el método de ensayo de 

dilución en pocillos, este último, en un rango de concentraciones de 0.0156 a 2 mg/mL. Para ello, 

eligieron 11 microorganismos diversos, representativos de Gram positivas y Gram negativos y 

una levadura. Los resultados señalaron que las NP de Cu tienen una buena actividad, sobre todo 

contra las bacterias Gram positivas como B. subtilis y S. spidermis con valores de MIC de 0.0156 

y 0.25 mg/mL, respectivamente. Un estudio adicional, publicado por Roy et al., (2019), emplea 

CuSO4 como precursor, junto con la adición de extracto de lirio acuático (Eichhornia crassipes) 

como agente reductor, para la obtención de NP de Cu con el propósito de emplearlo en la 

detección del H2O2.  

Otras sales precursoras empleadas en la obtención de NP a base de Cu son el 

Cu(CH3COO)2 y el Cu(NO3)2. Benassai et al., (2021) emplearon estos precursores en la síntesis 

bioasistida de nanopartículas de cobre, empleando los extractos acuosos de Vaccinium myrtillus 
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L y Vaccinium uliginosum L. subsp. Gaultherioides; evaluaron la actividad antimicrobiana contra 

E. coli, S. aureus, S. cerevisiae y C. albicans, encontrando Concentraciones Mínimas Inhibitorias 

de 3.125 mM, lo cual es equivalente a 0.624 y 0.755 mg/mL, dependiendo del precursor de cobre 

empleado (Cu(CH3COO)2 y el Cu(NO3)2); con base en estos resultados, concluyeron que sus 

nanopartículas son buenos candidatos como agentes antimicrobianos locales o desinfectantes, 

incluyendo la desinfección de agua. De igual forma, Rajesh et al., (2018), obtuvieron NP de Cu 

a partir de la adición del extracto de Syzygium aromaticum en la síntesis utilizando el precursor 

Cu(CH3COO)2, con objetivo de determinar sus propiedades físicas, ópticas y antimicrobianas. En 

este trabajo, usaron el método de difusión en disco de Kirby-Bauer para la evaluación de la 

actividad antimicrobiana, para lo cual emplearon siete cepas de microorganismos. Los resultados 

de las NP de Cu indicaron que tenían mayor actividad contra la bacteria Bacillus sp. y contra el 

hongo Penicillum sp., con diámetros de inhibición de 8 y 6 mm, respectivamente, sugiriendo que 

se pueden emplear como agentes antimicrobianos. Asimismo, Kiranmayee et al., (2023) obtuvo 

NP de Cu empleando el mismo precursor (Cu(CH3COO)2) con el extracto de Piper nigrum, el cual 

presentaba buena actividad antimicrobiana a una concentración de 100 μg/mL y un halo de 

inhibición de 23 mm, específicamente contra S. aureus. Por lo que, en los trabajos de 

investigación antes mencionados (Benassai et al., 2021; Dashtizadeh et al., 2021; Kiranmayee 

et al., 2023; Rajesh et al., 2018; Roy et al., 2019), se han presentado diferentes resultados de las 

caracterizaciones de los precursores CuSO4, Cu(NO3)2 y Cu(CH3COO)2, a partir de los cuales se 

puede asumir que las propiedades de las NP a base de Cu, están estrechamente vinculadas a 

las condiciones en que se realice la síntesis, siendo el precursor del Cu una variable importante 

en la actividad antimicrobiana del material. 

Como se ha mencionado anteriormente, las NP a base Cu y las de ZnO presentan 

propiedades antimicrobianas interesantes de manera independiente, lo cual las convierte en 

buenas opciones para utilizarse en el tratamiento de microorganismos transmitidos por el agua 

(Ojha, 2020). Además, se ha reportado que las propiedades de las NP de ZnO presentan una 

mejora significativa cuando se les agrega un metal, como el Cu. En lo que se refiere a las 

propiedades antimicrobianas, Al-Rajhi et al., (2022) obtuvieron nanocompuestos de polímeros 

(carboximetilcelulosa y a gelatina tipo B de piel bovina), a los cuales les adicionaron NP de ZnO 

dopadas con Cu, utilizando como precursores el acetato de zinc y cobre, respectivamente. Las 

muestras fueron evaluadas por la técnica de difusión en disco, para ello prepararon suspensiones 

de los nanocompuestos a una concentración de 200 μg/mL, de las cuales depositaron 100 µL 

sobre discos de papel filtro (6 mm), obteniendo una dosis final de 20 µg por disco, frente a 

diferentes microorganismos (B. subtilis, E. coli, E. faecalis, P. vulgaris, P. aeruginosa, S. aureus, 
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S. typhimurium y C. albicans). Los nanocompuestos mostraron una mejor eficacia en 

comparación con el antibiótico y el antifúngico usados como control, siendo los diámetros de 

inhibición de 25 y 44 mm para , S. aureus y E. coli, respectivamente. Por otro lado, en el trabajo 

reportado por Karthik et al., (2022) emplearon nanopartículas de ZnO dopadas con Cu para la 

degradación fotocatalítica de contaminantes orgánicos, con distintas cantidades de Cu. En ese 

estudio, los precursores utilizados fueron el nitrato de zinc y cobre, junto con hojas de Synadium 

grantii como recurso biológico de la síntesis. Los ensayos fotocatalíticos realizados contra tres 

contaminantes orgánicos mostraron que las NP de ZnO dopadas con Cu al 3 y 5% tienen una 

mayor actividad fotocatalítica, lo cual permite establecer que los nanomateriales Cu-ZnO 

obtenidos demostraron ser catalizadores efectivos y reutilizables en la degradación de colorantes 

orgánicos presentes en aguas contaminadas. Esta misma aplicación del nanomaterial fue 

estudiada por Lemecho et al., (2022) los cuales emplearon Cu-ZnO en la eliminación del 

contaminante azul de metileno. Al igual que el trabajo anterior (Karthik et al., 2022), emplean 

nitrato de zinc y cobre como precursores del ZnO y del Cu, variando el porcentaje de Cu en las 

muestras, adicionando el extracto de lirio acuático (Eichhornia crassipes) en la síntesis biológica 

de coprecipitación. En los resultados de caracterización, encontraron formas casi esféricas 

además que el análisis XPS reflejó la existencia de picos que indican Zn 2p, Cu 2p y O 1s. En 

cuando a su actividad fotocatalítica, la muestra con mejor rendimiento fue el Cu-ZnO (3%), debido 

a que degradó el 89% del contaminante azul de metileno.  

A partir de la revisión de los antecedentes referentes a las NP de Cu y ZnO, se deduce 

que hasta el momento no se han encontrado estudios que reporten el uso del nanomaterial Cu-

ZnO para el tratamiento de contaminantes biológicos propios de las aguas residuales (es decir, 

de microorganismos), empleando extracto de lirio acuático. Derivado de lo anterior, se requiere 

también conocer el efecto del precursor de cobre en la actividad antimicrobiana de NP de ZnO. 

Por lo que, resulta importante la evaluación del efecto antimicrobiano del nanomaterial de Cu-

ZnO sintetizado con extracto de lirio acuático para su aplicación en el tratamiento de 

contaminantes biológicos presentes en las aguas residuales.  
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Capítulo 3.Metodología 

3.1.Reactivos 

Se emplearon acetato de zinc (Zn(CH3COO)2, 98% de pureza, Sigma-Aldrich), hidróxido 

de sodio (NaOH, 98% de pureza, Sigma-Aldrich), acetato de cobre (Cu(CH3COO)2, 98% de 

pureza, Sigma-Aldrich), sulfato de cobre pentahidratado (CuSO4* 5H2O, 95% de pureza, Meyer), 

nitrato de cobre hidratado (Cu(NO3)2* 3H2O, 98% de pureza, Meyer) y agua desionizada 

(conductividad 0.055 µS cm-1, resistividad 18.2 MΩ.cm a 25 °C) para la síntesis de las NP de 

ZnO y los nanomateriales de Cu-ZnO. 

3.2.Obtención del extracto acuoso de lirio acuático. 

El lirio acuático fue recolectado de la laguna El Negro, en Villahermosa, Tabasco 

(18°00'33.0"N 92°55'01.1"W). El procedimiento para la obtención del extracto acuoso de lirio se 

ilustra en la Figura 7, y está basada en lo reportado por Vanathi et al. (2014). Las hojas de E. 

crassipes se lavaron con agua potable para retirar impurezas superficiales, se colocaron sobre 

un paño de tela hasta que el exceso de agua fuera absorbido por esta. Las hojas fueron 

deshidratadas a velocidad media (67-70°C) por 5 h en un deshidratador (Cuisinart Dhr-20) y 

después fueron trituradas. Para la obtención del extracto, se calentaron 100 mL hasta una 

temperatura cercana a la ebullición (80-90 °C), a la cual se agregaron 5 g del lirio, manteniendo 

dicha temperatura durante 10 min. Después, el extracto se recuperó por filtración por gravedad, 

y se almacenó en refrigeración (4 °C). El extracto fue diluido al 25% con agua desionizada; este 

extracto diluido fue empleado durante la síntesis de NP de ZnO y los nanomateriales de Cu-ZnO. 
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Figura 7 

Procedimiento de obtención del extracto acuoso de lirio acuático 

 

3.3.Caracterización del extracto de lirio acuático 

Para la caracterización del extracto de lirio acuático, se liofilizó, y se realizó la 

determinación de polifenoles y flavonoides, así como la técnica de Espectroscopía Infrarroja por 

Transformada de Fourier (FTIR) y el Análisis Termogravimétrico (TGA). 

3.3.1.Determinación de polifenoles y flavonoides 

Para la determinación de polifenoles y flavonoides, se liofilizó 100 mL del extracto acuoso 

de lirio acuático. A partir del extracto liofilizado, se preparó una solución madre a la concentración 

de 5 mg/mL. 

Se realizó el análisis del Contenido de Polifenoles Totales (TPC) mediante la adaptación 

de la metodología conocida como Folin-Ciocalteu (Torres-López et al., 2025), empleando ácido 

gálico (96% de pureza, Spectrum) como compuesto de referencia. Para ello, se realizó una curva 

de calibración de ácido gálico, empleando concentraciones de 1, 2, 4, 6 y 7 μg/mL.  

Para el ensayo con la muestra, se mezclaron 10 μL de la solución madre del extracto con 

90 μL de metanol (99.8%, Golden Bell). Después, se añadieron 1400 μL de agua, seguido de 250 

μL del reactivo Folin-Ciocalteu 1N (2N, Sigma Aldrich). Transcurrido 6 min, se añadieron 250 μL 
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de Na2CO3 (99.5%, Baker) al 20%. Después de 2 h, se midió la absorbancia a 760 nm. El ensayo 

fue realizado por triplicado, y la concentración de polifenoles se expresa como mg equivalentes 

de ácido gálico por g extracto seco (mg EAG / g extracto), calculados a partir de la Ecuación 1. 

Por otro lado, el análisis del Contenido de Flavonoides Totales (TFC) se llevó a cabo con 

la metodología del ensayo colorimétrico de cloruro de aluminio con modificaciones menores 

(Gomes et al., 2017), empleando quercetina (95%, Sigma-Aldrich) como estándar. Para ello, se 

construyó una curva de calibración con quercetina en concentraciones de 1, 2, 3, 4 y 5 μg/mL. 

Se empleó 20 μL de la solución madre del extracto, al cual se le adicionaron 80 μL de metanol. 

Se le añadieron 1675 μL de agua, seguido de 75 μL de NaNO3 (99%, Meyer) al 5%. Transcurridos 

6 min, se agregaron 150 μL de AlCl3 (97%, Karal) al 10% y, tras 5 min, se añadieron 500 μL de 

NaOH 1M. La absorbancia se midió a una longitud de onda de 420 nm. Al igual que el análisis 

de TPC, la muestra se analizó por triplicado. La concentración de TFC se expresa como mg 

equivalentes quercetina por g extracto seco (mg EQ / g extracto), calculados a partir de la 

Ecuación 1. 

𝐶 =
𝐶1 ∗ 𝑉

𝑚
 (1) 

Donde ‘C’ es el contenido total en mg / g (equivalente de ácido gálico o quercetina), ‘C1’ 

es la concentración del compuesto de referencia (ácido gálico o quercetina) establecida a partir 

de la curva de calibración en mg / mL, ‘V’ el volumen del extracto en mL y ‘m’ es el peso del 

extracto liofilizado en g (Molole et al., 2022). 

3.3.2.Espectroscopía Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) 

Se realizó la espectroscopía FTIR para identificar los grupos funcionales del extracto 

liofilizado de lirio acuático a diferentes temperaturas: sin calcinar, a 160 °C, 250 °C y 500 °C (con 

un programa de calcinación de 4 h, a 5 °C/min). Para ello, se analizaron las muestras en un 

espectrómetro Thermo Nicolet iS50, con resolución de 32 escaneos y en un rango de 4000 a 400 

cm-1, se mezclaron 1 mg de muestra y 99 mg de KBr (Meyer, 99%) que se homogeneizaron en 

un mortero de ágata con pistilo, para posteriormente hacer obleas delgadas empleando una 

prensa hidráulica (Pike, Crush IR) y una pastilladora de acero (13 mm ) con una presión de 3 

ton. 

3.3.3.Análisis termogravimétrico (TGA) 

El extracto de lirio liofilizado se analizó por análisis termogravimétrico (TGA), con el fin de 

analizar las pérdidas de dicha muestra en función de temperatura; el rango empleado fue de 30 

a 600 °C, con una velocidad de calentamiento de 10 °C/min. El análisis se llevó a cabo con argón 

como gas de arrastre, a un flujo de 20 psi empleando un crisol de platino.  
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3.4.Síntesis ZnO 

Se realizó la síntesis de las nanopartículas de ZnO, mediante la reacción de precipitación 

asistida por extracto de lirio acuático, basado en lo reportado por López González et al. (2024). 

Para ello, se prepararon 500 mL de una solución 0.02 M del acetato de zinc, y se le adicionaron 

19.5 mL del extracto lirio diluido. Después de 2 h de agitación, se ajustó el pH a 12, con una 

solución 0.2 M de NaOH. La mezcla se dejó por 1 h, y posteriormente se detuvo la agitación y se 

dejó en reposo aproximadamente 18 h. La muestra fue recuperada por centrifugación (CIVEQ 

80-2) a 3500 rpm, y se le realizaron 5 lavados con agua desionizada, para remover residuos del 

NaOH. La muestra fue secada a 70°C en un horno de secado (ECOSHEL 9023A), se trituró y 

finalmente se calcinó en una mufla (TERLAB TE-M12DR) a 500°C por 4 h, empleando una rampa 

de 2 °C/min. La muestra obtenida fue tamizada (tamiz del número 100, con apertura de 0.0059 

pulgadas) y etiquetada como “ZnO”. 

3.5.Síntesis nanomateriales Cu-ZnO 

La síntesis de los nanomateriales Cu-ZnO fue realizada empleando como precursor el 

acetato de zinc, mientras que, para el cobre, se utilizaron tres precursores: el acetato, sulfato y 

nitrato de cobre, con el objetivo de evaluar la influencia del tipo de precursor en la incorporación 

del Cu2+ en la estructura del ZnO y en las propiedades de los nanomateriales. En la Figura 8 se 

ilustra el procedimiento modificado de las nanopartículas de ZnO. Inicialmente se prepararon 

soluciones del precursor de Cu2+ (acetato, sulfato y nitrato de cobre) en proporciones de 0.5, 1 y 

3 %m, a los cuales se les adicionó acetato de zinc al 0.02 M. Después, se agregaron 19.5 mL del 

extracto de lirio diluido, y la solución se mantuvo en agitación por 2 h. Se ajustó el pH de la 

solución a 12, adicionando NaOH 0.2 M, y se continuó con la agitación por 1 h. Transcurrido este 

tiempo, se detuvo la agitación y se mantuvo en reposo hasta el día siguiente (aproximadamente 

18 h). La muestra precipitada se recuperó por centrifugación (3500 rpm), se realizaron 5 lavados 

con agua desionizada, y se secó a 70°C, para después triturarse en un mortero de ágata. Como 

tratamiento térmico, se calcinó por 4 h a 500 °C, con una rampa de 2 °C/min. Finalmente, las 

muestras fueron tamizadas en un tamiz del número 100, con una apertura de 0.0059 in. Los 

nanomateriales Cu-ZnO obtenidos se enlistan en la Tabla 1. 

  

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



21 
 

Figura 8 

Procedimiento de la síntesis de nanomateriales Cu-ZnO 

 

 

 

Tabla 1 

Lista de nanomateriales Cu-ZnO 

Muestra Precursor de Cu2+ % Cu2+ 

Cu-ZnO-A-0.5 

Acetato de cobre 

0.5 

Cu-ZnO-A-1 1 

Cu-ZnO-A-3 3 

Cu-ZnO-S-0.5 

Sulfato de cobre 

0.5 

Cu-ZnO-S-1 1 

Cu-ZnO-S-3 3 

Cu-ZnO-N-0.5 

Nitrato de cobre 

0.5 

Cu-ZnO-N-1 1 

Cu-ZnO-N-3 3 
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3.6.Actividad antimicrobiana (MIC y MBC) 

La evaluación de la actividad antimicrobiana de los nanomateriales de Cu-ZnO, así como 

las nanopartículas de ZnO, fue realizada mediante la técnica de microdilución en caldo, con el 

fin de determinar la MIC y modo de acción de los nanomateriales contra dos bacterias modelo. 

Para determinar la Concentración Mínima Inhibitoria (MIC) y Bactericida (MBC), se realizó 

la técnica de microdilución con base en las directrices emitidas por el Clinical and Laboratory 

Standards Institute (CLSI), con algunas modificaciones (NCCLS, 1999). El procedimiento se 

ilustra en la Figura 9. El ensayo fue realizado en placas de 96 pozos, empleando cepas de 

Staphylococcus aureus (ATCC 25923) (Gram positiva) y Escherichia coli (ATCC 5922) (Gram 

negativa), en caldo de soya tripticaseína (TSB). Se suspendieron las nanopartículas de ZnO y 

Cu-ZnO en agua destilada estéril, y se sometieron a sonicación por 2 h. Estas soluciones fueron 

colocadas en placas de 96 pozos, con una concentración inicial de 10 mg/mL, y se realizaron 

diluciones en hasta 0.08 mg/mL. Como testigo se evaluó el extracto acuoso de lirio. 

Las suspensiones de las bacterias fueron ajustadas a 1x108 UFC/mL, se realizó una 

dilución 1:10 y después se depositaron 100 μL en cada uno de los pozos. Como control positivo 

a la inhibición, se colocó antibiótico comercial de amplio espectro (amikacina) a diferentes 

concentraciones seriadas, y como control negativo, se dejaron pocillos sin nanomaterial. Las 

placas fueron incubadas a 35 °C por 24 h, el ensayo se realizó por duplicado. Transcurrido el 

tiempo de incubación, una microplaca se reveló con el colorante de viabilidad resazurina (0.01%) 

y la otra con cloruro de 2,3,5-trifeniltetrazoilo (TTC) al 1%, agregando 30 μL cada pocillo. Las 

Concentraciones Mínimas Inhibitorias se establecieron de forma visual, de acuerdo con los 

cambios de color presentados: la resazurina, de color azul/morado oscuro, indica que no hay 

vialidad celular, mientras que las células de las bacterias activas reducen la resazurina en 

resorufina, la cual presenta tonos rosados y amarrillos (P. Costa et al., 2021); por otro lado, para 

el TTC, los pozos con tonos rojos indican la formación de cristales de formazán debido a la 

actividad celular. 
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Figura 9 

Esquema de la determinación de Concentración Mínima Inhibitoria (MIC) y Bactericida (MBC) 

 

Para la determinación de la Concentración Mínima Bactericida (MBC), tras 24 h de 

incubación del ensayo de microdilución, se tomaron alícuotas de 3 μL de cada pocillo y se 

transfirieron a placas de agar soya tripticasa (TSA) para evaluar el crecimiento bacteriano. Este 

procedimiento se realizó antes de la adición del revelador TTC. Las placas se incubaron a 35 °C 

durante 24 h. Transcurrido este tiempo, se determinaron las MBC de acuerdo con la presencia o 

ausencia de crecimiento bacteriano de cada uno de los pozos. Además, para determinar el modo 

de acción de los nanomateriales se calculó del cociente de MBC/MIC; considerando efecto 

bactericida si MBC/MIC es ≤ 4 (es decir, muerte celular), y bacteriostático si el MBC/MIC es 

superior a 4 (inhibición del crecimiento) (Mogana et al., 2020). 
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3.7.Técnicas de caracterización 

Los nanomateriales obtenidos (ZnO y Cu-ZnO), fueron caracterizados mediante las 

técnicas: Análisis termogravimétrico (TGA), Espectroscopía Infrarroja por Transformada de 

Fourier (FTIR), Espectroscopía fotoelectrónica de rayos X (XPS), Difracción de Rayos X (DRX), 

Dispersión de luz dinámica (DLS), Dispersión de luz electroforética (ELS) y Microscopía 

Electrónica de Transmisión (TEM). 

3.7.1.Análisis termogravimétrico (TGA) 

El análisis termogravimétrico (TGA, thermogravimetric analysis) es una técnica en donde 

la masa de la muestra es medida en función del cambio de temperatura, empleando una rampa 

de temperatura (Haines, 1995). El análisis de las muestras de ZnO y Cu-ZnO secadas a 70°C 

fue realizado en un analizador termogravimétrico y diferencial de barrido, modelo Setaram 

LABSYS evo DTA/DSC, en un rango de temperatura de 35 a 600 °C, con una rampa de 

calentamiento de 10 °C/min. Se empleó como gas de arrastre un flujo de argón a 20 psi. Esta 

técnica permite identificar las pérdidas de masa de los nanomateriales relacionados a los 

orgánicos presentes en las muestras tratadas a 70°C. 

3.7.2.Espectroscopía Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) 

La espectroscopía FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy) se emplea para la 

identificación de grupos funcionales de las muestras, las cuales son analizadas en la región del 

infrarrojo medio (4000-400 cm-1). De esta técnica, el espectro obtenido evidencia las posiciones 

de las bandas, las cuales están relacionadas con los enlaces presentes (Mourdikoudis et al., 

2018). En el caso del ZnO y Cu-ZnO, se analizaron las señales correspondientes al enlace metal 

oxígeno del Zn-O, así como a las señales relacionadas con los restos del extracto de lirio 

empleado durante la síntesis. El equipo utilizado para esta técnica es el Thermo Nicolet iS50, en 

el módulo de transmisión, con una resolución de 32 escaneos. Para ello, las muestras de ZnO y 

Cu-ZnO se depositaron al 1 %m pastillas de bromuro de potasio (KBr, 99% de pureza, Meyer), 

preparadas en una pastilladora de 13 mm de diámetro, con 3 ton de fuerza. 

3.7.3.Espectroscopía fotoelectrónica de rayos X (XPS) 

La espectroscopía XPS (X-ray Photoelectron Spectroscopy) es una técnica de superficie 

empleada para determinar la composición elemental de muestras que se someten a ultra alto 

vacío y que son irradiadas con rayos X. Además de la composición elemental, la técnica XPS 

permite conocer el estado de oxidación de los elementos presentes en las muestras (Faraldos & 

Goberna, 2011). Las muestras de ZnO y Cu-ZnO fueron analizadas en un equipo K-Alpha 

(Thermo Fisher Scientific), equipado con un analizador de hemisferio de doble enfoque a 180° y 
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un detector de 128 canales, con una presión de base de 2x10-9 mbar. Para la erosión de las 

muestras, se empleó un haz de iones de argón acelerados a 3 kV, con una potencia de 30 W, 

que impacta sobre un área de 1x2 mm, alineado concéntricamente con el haz de rayos X. El 

espectro de amplio barrido se obtuvo con una energía de 100 eV y 1 eV/paso. 

3.7.4.Difracción de Rayos X (DRX) 

La técnica de Difracción Rayos X (DRX) permite determinar la cristalinidad de las 

muestras, además los parámetros de red y el tamaño de cristalito. Este último, se puede 

determinar mediante la ecuación de Scherrer (Ecuación 2) : 

𝐷 =
𝐾𝜆

𝛽 cos(𝜃)
 (2) 

Donde ‘D’ es el tamaño de partícula cristalina, ‘K’ la constante de Scherrer (0.8 < K < 1.1), 

‘λ’ la longitud de la onda de la radiación X empleada, ‘β’ es el valor del ancho medio del pico con 

mayor intensidad (medido en radianes) y θ es el ángulo de difracción (Faraldos & Goberna, 2011). 

Las muestras de ZnO y Cu-ZnO fueron analizadas en un difractómetro de rayos X Bruker 

D8 Advance Eco, equipado con un detector de ojo de lince, y con una fuente de radiación Cu-Kα 

(𝜆 = 1.5406 Å), operando a 40 kV y 25 mA. El análisis fue realizado en una región de 2θ, en un 

intervalo de 10 a 80°, tiempo de 0.4 s y un paso de 0.020°. 

3.7.5.Dispersión de luz dinámica y electroforética (DLS y ELS) 

La técnica de dispersión de luz dinámica (DLS, Dynamic Light Scattering) y electroforética 

(ELS, Electrophoretic Light Scattering) permite caracterizar las muestras dispersas en una 

solución coloidal, esto considerando que las nanopartículas dispersas están en movimiento 

browniano continuo. En el caso del DLS, este comportamiento es considerado para medir la 

dispersión de luz en función del tiempo, lo que permite determinar el tamaño de las partículas en 

suspensión, en lo que se denomina “tamaño hidrodinámico”. Por otro lado, en la técnica ELS se 

obtienen los valores de potencial zeta, el cual es una medida de la carga de la superficie de las 

muestras que están en suspensión; este valor permite determinar la estabilidad de las partículas 

(Titus et al., 2019). Las muestras de ZnO y Cu-ZnO fueron suspendidas al 0.005 %m en agua 

inyectable estéril , se ultrasonicaron por 1 min, con pulso de 10 s y una amplitud del 20%. Las 

suspensiones de los nanomateriales se caracterizaron en un analizador de dispersión de luz 

dinámica Malvern Zetasizer Nano ZS, empleando las celdas Malvern DTS0012 y DTS1070 para 

las mediciones de DLS y ELS, respectivamente. 
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3.7.6.Microscopía Electrónica de Transmisión (TEM) 

La microscopía TEM (Transmission Electron Microscopy) es una técnica para determinar 

el tamaño y forma de los nanomateriales. Las imágenes TEM son obtenidas a partir de la 

interacción de un haz de electrones que se transmite a través de la muestra. Además, las 

imágenes se pueden obtener en campo claro o campo oscuro; siendo en el campo claro en donde 

las imágenes se forman a partir de seleccionar el haz no difractado (Sardela et al., 2014). Las 

muestras deben ser delgadas para que permita la transmisión de los electrones. Para las 

muestras de Cu-ZnO seleccionadas, junto con las NP de ZnO, se dispersaron en alcohol 

isopropílico, se sonicaron por 15 min; y posteriormente se colocaron una gota de cada muestra 

en rejillas de cobre (malla de 300, con recubrimiento de carbono, de 3.05 mm de diámetro) y se 

secaron en un horno a 60 °C, por 24 h. Las muestras fueron analizadas en un microscopio 

electrónico de transmisión, JEOL JEM-2100, con un voltaje de aceleración 200 kV y filamento 

LaB6, en el modo TEM claro. 
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Capítulo 4.Resultados y Discusión 

4.1.Caracterización del extracto de lirio acuático 

4.1.1.Determinación de polifenoles y flavonoides 

Debido la variabilidad reportada en el contenido de estos fitocompuestos en las plantas, 

asociado a la zona de recolección, la parte de la planta utilizada, etapa de crecimiento y pre-

tratamiento (triturado/seccionado/pulverizado) (Palaiogiannis et al., 2023), se caracterizó el 

extracto liofilizado de E. crassipes, con la finalidad de la reproducibilidad de este estudio. Los 

resultados indicaron una concentración de 196.0 mg EAG / g extracto seco para los polifenoles 

totales, mientras que, para los flavonoides totales, fue de 37.5 mg EQ / g extracto seco. 

Oliveira et al. (2016) reportaron el contenido de polifenoles y flavonoides de tres extractos 

de plantas, empleando ácido gálico y quercetina como compuestos de referencia. Sus resultados 

indican el rango de valores para dichos fitocompuestos: Punica granatum (167.2 mg/g y 14.9 

mg/g), Crotton lechleri (85.8 mg/g y 3.03 mg/g) y Salvia officinalis (57.1 mg/g y 7.7 mg/g).  

Considerando que la formación de nanopartículas está relacionada con la composición 

fitoquímica del extracto, y dado que el extracto de lirio presenta un mayor contenido de polifenoles 

y flavonoides en comparación con otras especies, se infiere que posee un contenido adecuado 

de estos fitocompuestos para emplearse en la síntesis de nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO. 

 

4.1.2.Espectroscopía Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) 

Se realizó el análisis por Espectroscopía Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) al 

extracto acuoso de lirio liofilizado seco y tratado a diferentes temperaturas 160, 250 y 500°C (4 

h, 5 °C/min), y los espectros correspondientes se muestran en la Figura 10. Trabajos previos han 

reportado que, en el caso del lirio acuático, el extracto acuoso contiene polifenoles, flavonoides, 

taninos, glucósidos, así como otros fitocompuestos (Jayanthi et al., 2011; Lalitha et al., 2012). 

Por otro lado, Bakrim et al. (2022) reportaron compuestos fenólicos, flavonoides, 

esteroles, alcaloides, entre otros, en el lirio acuático; además, en dicho trabajo menciona que de 

esta variedad de fitocompuestos, los polifenoles y los flavonoides son los que se encuentran en 

mayor porcentaje. 

Esta evidencia, respaldada por tablas de asignación de señales FTIR (Mistry, 2009), y por 

estudios previos que analizan los extractos acuosos de 25 hierbas (Wongsa et al., 2022), 

permiten identificar los grupos funcionales presentes en el extracto de lirio acuático. 
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Figura 10 

Espectros FTIR del extracto de lirio liofilizado sin tratamiento térmico y sometido a tratamientos 

térmicos a 160, 250 y 500 °C. 

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

2
9
4
8

 Lirio 250 °C

 Lirio 500 °C

A
b

s
o

rb
a

n
c
ia

 (
u
.a

.)

Número de onda (cm
-1
)

 Lirio

 Lirio 160 °C

1
4
0
3

1
6
1
0

1
2
7
2

6
1
9

3
4
0
9

1
0
7
8

2
9

2
3

1
4
5
7

1
6

3
8

3
4

5
1

1
0
5
4

6
1
9

8
7

3

1
4
1
6

5
7

4

 

En el espectro del liofilizado del extracto de lirio sin calcinar y del tratado a 160°C (Figura 

10, líneas negra y roja), la señal con mayor intensidad es la localizada en 3409 cm-1, la cual 

corresponde a grupos OH provenientes del agua. De igual forma, la señal en 2948 cm-1 

correspondería a los grupos OH, aunque en este caso se asignan a los ácidos carboxílicos 

presentes en moléculas de polifenoles, como, por ejemplo, el ácido gentísico o el ácido 

clorogénico. Además de esta asignación, la señal en alrededor de 2900 cm-1 generalmente se 

superpone con las vibraciones del enlace C-H (Pavia et al., 2009), por lo que Wongsa et al. 

(2022) mencionan que en esa misma región se presentan las vibraciones de estiramiento -CH, -

CH2 y -CH3. 

En cuanto a la señal en 1610 cm-1, se puede atribuir tanto a la vibración de los enlaces 

C=C presentes en moléculas fenólicas como el ácido ferúlico o el ácido cafeico, además de las 

señales del estiramiento del OH. El pico de intensidad media centrado en 1403 cm-1 también 

corresponde al grupo OH, aunque podría estar referido a la flexión del OH de un ácido carboxílico, 

o a la deformación del OH en los fenoles presentes, que son parte de la estructura molecular 

tanto de los polifenoles como de los flavonoides; por otro lado, en el intervalo de 1420 a 1300 
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cm-1 se presenta el estiramiento asimétrico del O=C-O, que puede corresponder al grupo 

carboxilo presente en gran parte de los compuestos fenólicos del lirio acuático, como los ya 

mencionados (ácidos gentísico, clorogénico, ferúlico y cafeico), entre otros (ácidos vainílico, 

siríngico, gálico, etc) (Bakrim et al., 2022; Mistry, 2009). 

Las señales en 1272 y 1078 cm-1, son atribuidas a señales de éter presentes en moléculas 

de polifenoles (por ejemplo, ácido vanílico) y flavonoides (como el crisoeriol) (Mistry, 2009; Pavia 

et al., 2009). Además, para el caso de la señal en 1272 cm-1, se ha reportado que podría 

corresponder al estiramiento C-O proveniente del pirano, el cual es un anillo de carbono presente 

en todas las moléculas de los flavonoides (Wongsa et al., 2022). Finalmente, la señal en 619  

cm-1 corresponde a varias flexiones aromáticas fuera del plano C-H (Wongsa et al., 2022). 

Los espectros del extracto liofilizado y calcinado a 250 y 500 °C (Figura 10, líneas azul y 

rosa), muestran el desplazamiento de la mayoría de las señales antes mencionadas. Las bandas 

que presentaron un corrimiento hacia el rojo fueron las de 2948 y 1078 cm-1, que se desplazaron 

a 2923 y 1054 cm-1. Este desplazamiento hacia números de onda menores indicaría que los 

enlaces OH de los ácidos carboxílicos y C-O del éter se debilitaron, debido a que los enlaces 

débiles requieren menos energía, por lo que vibran a frecuencias más bajas (Pavia et al., 2009). 

Por otro lado, la señal en 1638 cm-1 estaría relacionada con el estiramiento del OH, mientras que 

las señales 1457 y 1416 cm-1 estarían relacionadas con un desplazamiento de la señal 1403  

cm-1 del espectro de lirio sin calcinar y a 160 °C; además de la descomposición de dicha señal 

en otras dos señales que vibran a diferentes frecuencias, como resultado directo de la calcinación 

del extracto. Por lo que, de estas dos nuevas señales, a 1457 cm-1 correspondería a la flexión 

del C-O-H y a los C-H de alcanos, mientras que la señal en 1416 cm-1 estaría relacionada con 

enlaces R-CH=CH2 de alquenos (Mistry, 2009; Pavia et al., 2009). Además, en el espectro del 

extracto liofilizado y calcinado a 500 °C, se observa la presencia de una señal de baja intensidad 

a 873 cm-1, también relacionada con la flexión del C-H. 

Finalmente, de acuerdo con la Figura 10, después de la calcinación a 250 °C, la ausencia 

de la señal de 1272 cm-1, relacionada con el grupo pirano, característico de la familia de los 

flavonoides, es notable. Este comportamiento es atribuido a que estas moléculas presentan 

reacciones de oxidación en los grupos hidroxilos unidos a los anillos de benceno, los cuales 

tienden a oxidarse a grupos aldehídos, sobre todo cuando la descomposición térmica es 

realizada sin atmósfera al vacío (ElGamal et al., 2023; Yang et al., 2021). De aquí, se infiere que, 

después de la calcinación del extracto liofilizado, las moléculas pertenecientes a la familia de los 

flavonoides son removidas, quedando principalmente los grupos funcionales provenientes de los 

polifenoles, los cuales se descomponen en cadenas más cortas, debido a que estos 
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fitocompuestos tienen mayor presencia de grupos oxigenados. Por lo que, además, debido a que 

el extracto presenta un mayor contenido de polifenoles, los fragmentos de estos compuestos son 

los que están principalmente presentes después del tratamiento térmico. 

 

4.1.3.Análisis termogravimétrico (TGA) 

Se realizó el análisis termogravimétrico del extracto de lirio liofilizado, así como el cálculo 

de la primera derivada de éste (Figura 11). El análisis se realizó en el rango de temperaturas de 

30 a 600 °C observando una pérdida de masa del 49%. De la curva de TGA, no se permiten 

distinguir las temperaturas exactas en las que ocurren las pérdidas, ante ello, la curva de la 

primera derivada de TGA (DTG) muestra las tres temperaturas en las que ocurren estas pérdidas 

de masa, las cuales fueron 152, 261 y 439 °C. 

Figura 11 

Curva termogravimétrica (TGA) y su derivada (DTG) del extracto de lirio liofilizado 

100 200 300 400 500 600

50

60

70

80

90

100

49%

 TG

 DTG

Temperatura (°C)

T
G

 (
%

 m
a
s
a
)

-0.4

-0.3

-0.2

-0.1

0.0

0.1

439°C

261°C
 D

T
G

 (
%

/m
in

)

152°C

 

Se ha reportado la descomposición térmica de la biomasa del lirio acuático (Bronzato 

et al., 2017; Huang et al., 2020); encontrando que las etapas de descomposición ocurren de 25 

°C hasta 1000 °C, siendo atribuibles a las pérdidas de agua, hemicelulosa, celulosa y lignina. Sin 

embargo, la forma de obtención del extracto en este trabajo corresponde a una extracción 

tradicional, en el que se empleó como solvente agua desionizada, por lo que los compuestos 
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presentes en el extracto acuoso de lirio no son los mismos que se reportan en trabajos donde 

analizan la biomasa del lirio.  

Está documentado que la obtención de extractos de plantas cerca o por debajo del punto 

de ebullición del agua, ayudan a extraer fitocompuestos como los polifenoles y los flavonoides 

(Antony & Farid, 2022). Además, Volf et al. (2014) determinaron el comportamiento de algunos 

de los polifenoles presentes en las plantas, mediante la estabilidad térmica de tres de polifenoles 

(catequina, ácido gálico y ácido vanílico), tanto de soluciones estándar como de soluciones 

extraídas de plantas (corteza de madera de abeto y semillas de uva), empleando tres 

temperaturas (60, 80 y 100°C); como resultados, encontraron que tanto el ácido gálico como el 

ácido vanílico tienen mayor estabilidad térmica a 60 y 80°C, y además, los polifenoles extraídos 

de fuentes naturales presentan menor degradación en comparación con las soluciones estándar 

de polifenoles. Por otro lado, Alberti et al. (2016) se centraron en la descomposición térmica sólo 

del ácido gálico; encontrando que dicha descomposición sucede en tres pasos, de los cuales, la 

mayor pérdida de masa ocurre entre 210 y 264°C, lo cual es comparable con la temperatura de 

261 °C presentada en la Figura 11. 

Por otro lado, existen estudios previos en donde evalúan el comportamiento térmico de 

algunos flavonoides, como la quercetina y la rutina. E. Costa et al. (2002) presentan la 

caracterización térmica de estos flavonoides, encontrando que en ambas se presenta cuatro 

etapas de pérdida de masa, dentro del rango de 25 a 900 °C, bajo una atmósfera de nitrógeno: 

la primera, de 26 a 139 °C, la segunda etapa de 136 a 366 °C, la tercera etapa hasta los 500 °C 

y la última etapa, de 500 hasta los 900°C. En ambos tipos de flavonoides, la tercera etapa es la 

que presenta mayor pérdida de masa. En el rango analizado, la rutina tuvo una pérdida de masa 

del 49.6%, equiparable con la pérdida de masa observado en la Figura 11, que corresponde al 

49%. 

Para la rutina, se ha reportado que la mayor pérdida de masa tiene lugar alrededor de  

283.92°C (Remanan & Zhu, 2024). Además, en un estudio presentado por Latos-Brozio et al. 

(2023), realizaron la polimerización de tres especies de flavonoides (quercetina, rutina y 

catequina), a los cuales posteriormente evaluaron sus propiedades térmicas. En dicho trabajo 

determinaron que, en el caso de la rutina, su termograma evidenciaba pérdidas del 7.5% a 170°C, 

20% a 270°C y 45% a 432°C, lo cual es comparable con las temperaturas determinadas en la 

Figura 11 (152, 261 y 439°C). Aunque mediante esta técnica no es posible determinar con 

exactitud cuáles compuestos se encuentran presentes en el extracto de lirio, estas temperaturas 

permiten evidenciar que los compuestos extraídos pertenecen principalmente a la familia de 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



32 
 

polifenoles y flavonoides, lo cual coincide con las observaciones realizadas por espectroscopía 

FTIR y el contenido de flavonoides y polifenoles determinados para el liofilizado del extracto. 

 

4.2.Actividad antimicrobiana (MIC y MBC) 

La actividad antibacteriana de los nanomateriales de Cu-ZnO, así como las 

nanopartículas de ZnO, fue realizada mediante la técnica de microdilución en caldo, con el fin de 

determinar las MIC, así como las MBC. La evaluación de la actividad antimicrobiana se realizó 

frente a dos cepas: S. aureus y E. coli. Por otro lado, para determinar las MIC, se emplearon dos 

reveladores de viabilidad, resazurina y 2,3,5-trifeniltetrazoilo (TTC). Para la determinación de las 

MBC, se realizaron las réplicas de las placas de 96 pocillos en plagas de TSA. Con los valores 

de MIC y MBC obtenidos, se calculó el cociente MBC/MIC, con el fin de determinar el modo de 

acción de los materiales, es decir, si son bactericidas (MBC/MIC ≤ 4) o bacteriostáticos  

(MBC/MIC > 4). 

En la Figura 12 se muestran las placas reveladas con los diferentes colorantes para 

evidenciar las MIC de los nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO frente a S. aureus. Los valores de 

MIC variaron ligeramente, dependiendo del revelador de viabilidad empleado. En los ensayos 

revelados con resazurina, la mayoría de los nanomateriales muestran valores de 2.5 mg/mL. En 

cambio, con TTC los valores de MIC fueron desde 1.25 hasta 5 mg/mL, siendo la MIC de 2.5 

mg/mL la más predominante, encontrando una mejor efectividad en la actividad antibacteriana 

de Cu-ZnO en comparación con solo ZnO. Además, el extracto acuoso de lirio tiene valores de 

MIC altos, de 10 mg/mL, tanto para el revelado con resazurina como con TTC, por lo que indica 

una actividad antibacteriana limitada frente a S. aureus. 
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Figura 12 

Ensayo de microdilución de los nanomateriales Cu-ZnO y ZnO contra S. aureus 

 

Nota. Ensayos revelados con A) resazurina y B) TTC. Las líneas negras indican la MIC. 

Con respecto a las MBC, en la Figura 13 se muestra la réplica correspondiente contra la 

bacteria S. aureus. Las MBC registradas se encuentran en un intervalo de 2.5 a 10 mg/mL, donde 

cinco de los nanomateriales de Cu-ZnO presentaron una MBC de 10 mg/mL. Con estos valores 

de MIC y MBC, se determinó el modo de acción, siendo que esta, tanto en los ensayos con 

resazurina como con TTC, muestran que todos los nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO tienen un 

efecto bactericida contra el S. aureus.  

  

A) B) 
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Figura 13 

Determinación de la MBC de los nanomateriales Cu-ZnO y ZnO contra S. aureus 

 

Nota. La MBC se confirmó mediante subcultivo en agar tras 24 h de incubación del ensayo de 

microdilución, antes de la adición del indicador de viabilidad en la placa. 

 

En la Figura 14 se comparan los valores de MIC y MBC obtenidos para los nanomateriales 

de Cu-ZnO y ZnO contra S. aureus. En general, el Cu-ZnO-A-3 presentó la mayor actividad 

antibacteriana, con una MIC de 1.25 mg/L con TTC y con unos valores de MBC más bajos (2.5 

mg/L). El Cu-ZnO-S-0.5 fue el segundo nanomaterial con mejor actividad contra esta bacteria 

Gram positiva, con una MIC y MBC de 2.5 mg/mL con ambos reveladores. En tercer lugar, 

destaca el material Cu-ZnO-N-0.5, debido a que el MIC con resazurina es de 1.25 mg /mL, pero 

la MIC con TTC tuvo una MIC más alta, de 2.5 mg/mL, y un MBC mayor a las muestras de Cu-

ZnO-A-3 y Cu-ZnO-S-0.5 (es decir, de 5 mg/mL), con un modo de acción bactericida en todos los 

nanomateriales, con ambos reveladores. 
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Figura 14 

Valores de MIC y MBC de los nanomateriales Cu-ZnO y ZnO frente a S. aureus 
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En la Figura 15 se muestran los ensayos de microdilución realizados contra la bacteria E. 

coli. Las diferencias entre los valores de MIC obtenidos fueron más notorios dependiendo del 

revelador (resazurina o TTC) empleado. Con resazurina (Figura 15A), los nanomateriales de Cu-

ZnO registraron valores en un intervalo de 2.5 a 5 mg/mL, mientras que con TTC (Figura 15B), 

los valores de MIC fueron más altos, entre 5 y 10 mg/mL. Además, ninguna muestra coincidió en 

su valor de MIC entre ambos reveladores; a pesar de esto, en seis de los nanomateriales de Cu-

ZnO, las MIC obtenidas con TTC fueron a una concentración superior a las determinadas con 

resazurina. Esto indicaría que, si bien la sensibilidad de cada revelador es diferente, no obstante, 

la tendencia general de inhibición se mantuvo con ambos reveladores. A pesar de las diferencias 

de las MIC registradas por dos tipos de colorantes, los nanomateriales Cu-ZnO mostraron una 

mayor actividad antibacteriana que el ZnO sin modificar. Por otra parte, al igual que el ZnO, el 

extracto de lirio acuoso no mostró actividad inhibitoria contra E. coli, a la concentración máxima 

evaluada, es decir, a 10 mg/mL. 

  

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



36 
 

Figura 15 

Ensayo de microdilución de los nanomateriales Cu-ZnO y ZnO contra E. coli 

Nota. Ensayos revelados con A) resazurina y B) TTC. Las líneas negras indican la MIC. 

Los ensayos de MBC contra E. coli se muestran en la Figura 16. Los resultados revelaron 

que la mayoría de los materiales analizados no presentaron MBC dentro del rango de 

concentraciones evaluadas, es decir, que a 10 mg/mL se observó crecimiento bacteriano, con 

excepción de las muestras Cu-ZnO-S-1 y Cu-ZnO-N-0.5 que presentaron un MBC a 5 mg/mL. 

Por lo tanto, debido a que para determinar el modo de acción de las muestras evaluadas se 

requieren de los valores de MIC y MBC, solo se confirmó el comportamiento bactericida de los 

nanomateriales Cu-ZnO-S-1 y Cu-ZnO-N-0.5, y el resto de los nanomateriales con actividad 

bacteriostática. 

  

A) B) 
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Figura 16 

Determinación de la MBC de los nanomateriales Cu-ZnO y ZnO, contra E. coli 

 

Nota. La MBC se confirmó mediante subcultivo en agar tras 24 h de incubación del ensayo de 

microdilución, antes de la adición del indicador de viabilidad en la placa. 

 

La representación gráfica de los valores de MIC y MBC se visualizan en la Figura 17. Los 

resultados de MIC obtenidos con resazurina reflejan de forma más precisa el comportamiento de 

los materiales, dado que las MIC obtenidas se encuentran dentro del rango de concentraciones 

analizadas. De los nanomateriales de Cu-ZnO, la muestra que presentó mejores resultados es 

el Cu-ZnO-S-1, dado que registró las menores MIC tanto con resazurina como con TTC (con 2.5 

y 5 mg/mL, respectivamente), además con la MBC más baja (5 mg/mL). Después destaca el Cu-

ZnO-N-0.5 con un bajo MIC con resazurina y un bajo MBC (ambas a 5 mg/mL), aunque la MIC 

con TTC fue ligeramente más elevado (10 mg/mL). Finalmente, de los nanomateriales 

sintetizados con el acetato de cobre, el Cu-ZnO-A-3 fue el nanomaterial con mejor respuesta 

frente a E. coli, debido a que presentó una MIC baja con resazurina, aunque sus valores de MIC 

con TTC y MBC fueron más altos en comparación con los dos nanomateriales antes 

mencionados.  
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Figura 17 

Valores de MIC y MBC de los nanomateriales Cu-ZnO y ZnO frente a E. coli 

ZnO

C
u-

ZnO
-A

-0
.5

C
u-

ZnO
-A

-1

C
u-

ZnO
-A

-3

C
u-

ZnO
-S

-0
.5

C
u-

ZnO
-S

-1

C
u-

ZnO
-S

-3

C
u-

ZnO
-N

-0
.5

C
u-

ZnO
-N

-1

C
u-

ZnO
-N

-3

C
on

tro
l +

0

2

4

6

8

10

12

14

****** *

A
c
ti
v
id

a
d
 a

n
ti
m

ic
ro

b
ia

n
a
 (

m
g
/m

L
)

Muestra

 MIC (Resazurina)

 MIC (TTC)

 MBC

* ** **

 

Nota. El asterisco (*) corresponde a las muestras cuyas MIC o MBC se encuentra por encima de 

la concentración máxima evaluada. 

En los ensayos antibacterianos realizados con S. aureus y E. coli, se observaron 

diferencias notables entre los resultados obtenidos para los nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO 

frente a cada bacteria. En términos generales, los nanomateriales Cu-ZnO-A-3, Cu-ZnO-S-0.5 y 

Cu-ZnO-N-0.5 mostraron una actividad destacable contra S. aureus, mientras que, para E. coli, 

fueron los nanomateriales más efectivos Cu-ZnO-A-3, Cu-ZnO-S-1 y Cu-ZnO-N-0.5. Sin 

embargo, las concentraciones efectivas frente a ambas cepas fueron diferentes. 

A diferencia de los resultados obtenidos en S. aureus, para E. coli no se determinó el 

modo de acción en la mayoría de los nanomateriales, debido a que no se alcanzó una MBC a las 

concentraciones evaluadas. Además, las MIC fueron mayores en comparación con las obtenidas 

para S. aureus. Estos resultados sugieren que la acción de la mayoría de los nanomateriales 

sobre E. coli podrían ser predominantemente bacteriostática a las concentraciones ensayadas 

(a excepción de Cu-ZnO-S-1 y Cu-ZnO-N-0.5, que son bactericidas), requiriendo 

concentraciones más elevadas para inducir un efecto bactericida; contrario a los observado 

contra S. aureus, donde todos los nanomateriales de Cu-ZnO presentaron un efecto bactericida. 
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Estas diferencias pueden atribuirse a la forma en la que los nanomateriales interactúan 

con la superficie bacteriana, y en particular, a las diferencias estructurales entre las paredes 

celulares Gram positivas y Gram negativas. Las bacterias Gram positivas, como S. aureus, 

poseen una gruesa capa de peptidoglicano y ácidos teicoicos cargados negativamente los 

cuales, de acuerdo con la literatura, facilitan la adsorción y penetración de las nanopartículas con 

carga positiva mediante interacciones electrostáticas, provocando daño directo a la membrana 

celular (Jayanetti et al., 2024; Sánchez-López et al., 2020). Por otra parte, las bacterias Gram 

negativas, como E. coli, presentan una membrana externa compuesta por lipopolisacáridos 

(LPS), lipoproteínas y fosfolípidos, que aumentan la carga superficial negativa, y, además, 

funciona como una barrera, limitando la entrada de nanopartículas (Jayanetti et al., 2024; 

Sánchez-López et al., 2020; Wang et al., 2017). 

Estas diferencias estructurales influyen de manera directa en la respuesta de las bacterias frente 

los nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO. Estudios previos han reportado que las nanopartículas de 

ZnO presentan un efecto antimicrobiano más pronunciado contra bacterias Gram positivas, 

particularmente S. aureus, en comparación con bacterias Gram negativas, como E. coli, P. 

aeruginosa y K. pneumoniae. Esta susceptibilidad se atribuye a la ausencia de una membrana 

externa en las bacterias Gram positivas, lo que permite un contacto más directo entre las 

nanopartículas y la pared celular (Jayanetti et al., 2024; Wang et al., 2017). 

Asimismo, Jayanetti et al. (2024) señalan que el modo de acción de un agente antimicrobiano 

puede indicar el tipo de efecto que ejerce sobre los microorganismos: los agentes con acción 

bactericida actúan sobre la pared celular, provocando su ruptura, mientras que los de acción 

bacteriostática interfieren en la síntesis de proteínas o en procesos metabólicos. En este 

contexto, los resultados coinciden, ya que la acción antimicrobiana de los nanomateriales de Cu-

ZnO es más efectiva contra S. aureus que contra E. coli, presentando, en general, modos de 

acción bactericida y bacteriostática, respectivamente. 

Además de las diferencias biológicas antes mencionadas, en los resultados de los ensayos 

antibacterianos, se observa una clara diferencia en los resultados de MIC, dependiendo del 

revelador empleado (resazurina o TTC). Si bien ambos permiten determinar la concentración 

mínima inhibitoria de los nanomateriales mediante cambios de color, estas variaciones están 

directamente relacionadas con el mecanismo de detección de cada indicador. 

En el caso de la resazurina, se trata de un colorante redox permeable a las membranas 

celulares, que en presencia de bacterias activas se reduce a resorufina, un compuesto rosa 

fluorescente. Esta, a su vez, puede reducirse a hidroresorufina, de color amarillento, lo que indica 

la presencia de células muy activas (Chakansin et al., 2022; Rampersad, 2012). De acuerdo con 
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Rampersad (2012) la resazurina actúa como un indicador del deterioro del metabolismo celular, 

por lo que los resultados obtenidos con este indicador son altamente sensibles, permitiendo 

detectar crecimiento bacteriano incluso en condiciones de mínima actividad metabólica. 

Esta característica explica que los valores de MIC con resazurina sean menores que los 

obtenidos con TTC, ya que la resazurina presenta un rango de detección más amplio, capaz de 

reflejar la transición entre la inhibición y el crecimiento bacteriano a través de cambios de color 

que van del azul al rosa y, en algunos casos, al amarillo, correspondientes a las especies 

resazurina, resorufina e hidroresorufina, respectivamente, las cuales representan diferentes 

niveles de la actividad metabólica bacteriana (Petiti et al., 2024). En el presente estudio, esta 

transición cromática fue dependiente de la cepa bacteriana evaluada, observándose en S. aureus 

la progresión de azul a rosa y amarillo, lo que sugiere una mayor actividad metabólica reductora, 

mientras que en E. coli, predominó el cambio de azul a rosa. 

Por otro lado, el TTC (cloruro de 2,3,5-trifeniltetrazolio), en presencia de bacterias 

metabólicamente activas, es reducido por enzimas oxidativas, principalmente deshidrogenasas 

y oxidasas, para formar un compuesto insoluble de color rojo denominado formazán, que es 

directamente proporcional al número de células viables presentes (Moussa et al., 2013). Por 

tanto, la presencia de formazán se da cuando el metabolismo de la bacteria es suficientemente 

activo, lo que puede conducir a valores de MIC aparentemente mayores a los determinados con 

resazurina. En ese sentido, Veiga et al. (2019) señalan que el TTC, a diferencia de otros 

indicadores, como la resazurina, genera un producto más estable y visible, cuyo color no varía 

significativamente con el tiempo; sin embargo, el formazán formado es insoluble en agua 

(Gabrielson et al., 2002; Moussa et al., 2013). 

La capacidad de reducción del TTC puede variar entre microorganismos; Moussa et al. 

(2013) reportaron una mayor correlación entre la formación de formazán y el recuento de colonias 

en S. aureus (Gram positiva) que en Salmonella typhimurium (Gram negativa), atribuyéndolo a 

la mayor actividad reductora de las bacterias Gram positivas. Esto podría estar relacionado con 

diferencias en la capacidad reductora y en la respuesta metabólica de los microorganismos frente 

al TTC (Berridge et al., 2005), lo que explicaría la tendencia a obtener valores de MIC más altos 

con TTC en bacterias Gram negativas, como E. coli, en comparación con los obtenidos mediante 

resazurina. 

Por lo tanto, considerando la información disponible en la literatura sobre los mecanismos 

de detección de ambos indicadores, los valores menores de MIC obtenidos con resazurina se 

deben a que los nanomateriales inhiben parcialmente el metabolismo bacteriano antes de afectar 

completamente la respiración celular. Además, esta diferencia es más evidente en E. coli, ya que, 
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al ser una bacteria Gram negativa, presenta una menor capacidad para reducir el TTC a 

formazán. 

Es importante señalar que la mayoría de los trabajos previos donde evalúan la actividad 

antibacteriana de nanomateriales de ZnO dopados con Cu2+, lo realizan mediante los métodos 

de difusión en disco o en pocillos de agar (Rahman et al., 2021; Rashid et al., 2024; Shahid et al., 

2018). Estas técnicas, aunque son ampliamente utilizadas, presentan desventajas cuando se 

emplean para evaluar la actividad antimicrobiana de nanomateriales, debido a la difusión limitada 

de las nanopartículas a través del medio sólido de agar, lo que restringe el contacto físico directo 

entre el material y los microorganismos (Chung et al., 2023). 

Por otro lado, la técnica de microdilución permite evaluar de forma más precisa la 

actividad antimicrobiana de los nanomateriales, ya que favorece un mayor contacto entre el 

agente antimicrobiano y las bacterias, además de determinar la MIC y la MBC, y con ello, el modo 

de acción de los nanomateriales (bactericida o bacteriostático).  

Entre los trabajos reportados, Shahid et al. (2018) obtuvieron nanopartículas de ZnO y 

Cu-ZnO, mediante síntesis de coprecipitación, sin el empleo de extracto y usando como 

precursores el nitrato de zinc y cobre; la actividad antimicrobiana la evaluaron mediante los 

métodos de difusión en agar y microdilución, encontrando que, a la concentración de 1 M, los 

diámetros de inhibición del ZnO y el Cu-ZnO son de 26 y 28 mm para E. coli, y de 22 y 25 mm 

para B. subtilis, respectivamente; por otro lado, los nanomateriales de Cu-ZnO tienen valores 

menores de MIC (25 mg/mL para E. coli y 19 mg/mL para B. subtilis), en comparación con el ZnO 

(30 mg/mL para E. coli y 23 mg/mL para B. subtilis), los cuales son valores mayores a los 

obtenidos en el presente trabajo, tanto para la bacteria Gram positiva (S. aureus, Figura 14), 

como para la Gram negativa (E. coli, Figura 17). 

En cuanto a la síntesis asistida por extracto de plantas, Rashid et al. (2024) obtuvieron 

nanopartículas de ZnO sin dopar, y dopadas con Ag y Cu, mediante la adición de extracto de 

Aloe vera; para el caso de Cu-ZnO, emplearon como precursores el nitrato de zinc y cobre. 

Mediante la técnica de difusión en disco, evaluaron los nanomateriales a las concentraciones de 

75 y 100 μg/mL frente a cepas de S. aureus y E. coli. Para S. aureus, a la concentración de 100 

μg/mL, observaron mayores diámetros de inhibición para ZnO (10.5 mm) que los nanomateriales 

de Cu-ZnO (10 mm). En cambio, se observó un efecto contrario para E. coli, ya que Cu-ZnO 

tuvieron un diámetro de inhibición mayor (de 12.5 mm) que el ZnO (de 12 mm), inclusive mayor 

que la bacteria Gram positiva. 

Por otro lado Rahman et al. (2021) también emplearon el método de difusión para evaluar 

la actividad antimicrobiana del ZnO y Cu-ZnO obtenidos con el extracto de Ziziphus mauritiana. 
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Variaron el porcentaje de Cu añadido, al 1 y 5%, y empleando nitrato de zinc y cobre como 

precursores. Realizaron los ensayos microbiológicos empleando cepas de S. aureus y E. coli, a 

las concentraciones de 25, 50, 100, 200 y 400 mg/mL. A la menor concentración evaluada (25 

mg/mL), sus resultados evidencian una mayor inhibición de la muestra de Cu-ZnO al 1% (con un 

diámetro de inhibición de 7 mm), mientras que el Cu-ZnO al 5%, presentó inhibición similar que 

el ZnO sin dopar (diámetro de inhibición de 6 mm). 

Si bien los trabajos reportados en la literatura emplean principalmente el método de 

difusión en disco para evaluar la actividad antimicrobiana de los nanomateriales de Cu-ZnO, los 

resultados disponibles permiten establecer una comparación en términos de concentraciones 

efectivas y microorganismos evaluados, lo que facilita contextualizar el desempeño 

antimicrobiano de los materiales obtenidos en este trabajo frente a nanomateriales previamente 

reportados. 

De lo anterior, se observa que los nanomateriales de Cu-ZnO sintetizados en este trabajo, 

empleando distintos precursores de cobre (acetato, sulfato y nitrato de cobre) y el extracto 

acuoso de lirio acuático como agente bioasistente, presentan actividad antibacteriana a 

concentraciones inferiores a las reportadas en la mayoría de los trabajos previos. Este 

comportamiento puede atribuirse a la funcionalización del ZnO promovida por los compuestos 

fitoquímicos presentes en el extracto, lo que se traduce en una mayor bioactividad. 
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4.3.Técnicas de caracterización 

4.3.1.Análisis termogravimétrico (TGA) 

En las Figura 18 y 19, se presentan los termogramas de ZnO y Cu-ZnO, en los cuales se 

pueden identificar los eventos térmicos relacionados con la descomposición de cada 

nanomaterial en función de la temperatura. Dichos termogramas proporcionan información sobre 

la presencia de los componentes que se degradan en distintas etapas. 

En el caso de las nanopartículas de ZnO (Figura 18), presenta cuatro etapas de 

descomposición térmica (de 35 a 147 °C, 147 a 219°C, 219 a 315 °C y 315 a 600°C), las cuales 

corresponden a pérdidas de masa mínimas en cada una de ellas, con una pérdida de masa total 

del 2.63%. La primera etapa corresponde a la pérdida de moléculas de agua adsorbidas en la 

superficie del material. En el caso de la síntesis por precipitación del acetato de zinc e hidróxido 

de sodio, está reportado la formación del hidróxido de zinc como intermediario en la reacción, el 

cual, mediante un tratamiento térmico, forma el ZnO (Ibrahim et al., 2017):  

𝑍𝑛(𝐶𝐻3𝐶𝑂𝑂)2 (𝑎𝑐) + 2 𝑁𝑎𝑂𝐻(𝑎𝑐)  → 𝑍𝑛(𝑂𝐻)2 (𝑠) + 2𝐶𝐻3𝐶𝑂𝑂𝑁𝑎(𝑎𝑐) (3) 

𝑍𝑛(𝑂𝐻)2(𝑠)

∆
→  𝑍𝑛𝑂(𝑠) + 𝐻2𝑂(𝑔) (4) 

Por lo que, la pérdida de masa ocurridas en las etapas dos y tres, es decir, por debajo de 

los 300 °C aproximadamente, se deben a la descomposición del hidróxido de zinc (Moharram 

et al., 2014), además de que, por encima de esa temperatura, corresponde al reacomodo y 

cristalización del ZnO (Dejene et al., 2011). Asimismo, es importante considerar que en el mismo 

rango de temperatura analizado (de 35 a 600 °C), podría estar ocurriendo simultáneamente la 

degradación térmica de compuestos provenientes del extracto de lirio, tal como se observó en la 

Figura 11. En dicho análisis, se identificaron tres eventos térmicos del extracto a las temperaturas 

de 152, 261 y 439 °C, los cuales se superponen parcialmente con las temperaturas registradas 

por el ZnO. 
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Figura 18 

Curva termogravimétrica del ZnO sintetizado empleando acetato de zinc 
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Las muestras obtenidas empleando como precursor el acetato de cobre (Figura 19A) 

presentan comportamientos térmicos similares, con tres etapas de descomposición. Aunque los 

rangos de temperatura de cada etapa varían dependiendo de la muestra analizada, los tres 

nanomateriales de Cu-ZnO-A presentan en común las dos primeras etapas: la primera etapa 

entre 35 y 150 °C, relacionada con el proceso de deshidratación, y la segunda etapa entre 150 a 

175 °C, en la cual se presenta la mayor pérdida de masa de las tres muestras de Cu-ZnO-A. 

Además, el nanomaterial Cu-ZnO-A-1 presenta una ligera pérdida que puede asociarse a la 

descomposición de residuos orgánicos entre 160 y 259 °C, mientras que, Cu-ZnO-A-3 tiene un 

escalón más pronunciado de pérdida de masa entre 175 y 368 °C, siendo este nanomaterial la 

que presenta el mayor porcentaje de pérdida de masa de todas las muestras de Cu-ZnO. 

Lin et al. (2012) analizaron la descomposición térmica del acetato de cobre, bajo una 

atmósfera de aire, en un rango de 30 a 500 °C, a 10 °C/min; encontrando que se descompone 

en tres etapas: la primera, de 30 a 168 °C donde, además de presentarse la deshidratación de 

la muestra, mencionan que una pequeña cantidad del acetato de cobre se oxida a peróxido, el 

cual, al ser inestable, comienza a descomponerse por debajo de 168 °C, con una pérdida de 

masa adicional; la segunda etapa de 168 a 302 °C, consiste en la descomposición del acetato 
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de cobre a pequeños productos volátiles, así como el inicio de la formación de Cu y Cu2O; 

mientras que en la tercera etapa, de 302 a 500 °C, los productos sólidos de Cu y Cu2O se oxidan 

a CuO en el aire. Por otro lado, Youssef et al. (2019) presentan la descomposición del acetato de 

cobre bajo una atmósfera de argón, identificando los siguientes eventos: de 80 a 140 °C, la 

deshidratación del acetato de cobre; en 190 °C, la descomposición total del acetato de cobre; de 

200 a 275 °C, la presencia de Cu2O y CuO, y, finalmente en 370 °C, los óxidos se reducen a Cu. 

Por lo que, con base en lo reportado en la literatura, la mayor pérdida de masa del acetato de 

cobre se presenta entre 168 y 302 °C (bajo flujo de aire) (Lin et al., 2012) y 200 y 275 °C (bajo 

flujo argón) (Youssef et al., 2019), asociado a la descomposición del propio acetato de cobre en 

otros compuestos, mientras que, en el presente trabajo, se observó un evento térmico similar, 

aunque desplazado hacia un intervalo de temperatura menor (entre 150 y 175 °C), lo cual podría 

atribuirse a las condiciones de la síntesis, así como la presencia e interacción de otros 

compuestos con el precursor de cobre. 

En cuanto a los nanomateriales obtenidos con el sulfato de cobre (Figura 19B), las tres 

muestras presentaron un comportamiento térmico similar, siendo el Cu-ZnO-S-0.5 el 

nanomaterial que tiene un comportamiento más parecido al del ZnO. Una primera etapa de 

descomposición de las tres muestras es la que abarca las temperaturas de entre 35 y 118 °C, 

dentro de la cual los tres nanomateriales presentan comportamientos térmicos ligeramente 

diferentes. Entre 118 y 260 °C ocurre la mayor pérdida de masa de los materiales Cu-ZnO-S, y, 

por encima de esta temperatura, la pérdida de masa continúa de forma gradual, sin escalones 

definidos. 

Para este precursor, Widjaja et al. (2010) analizaron la descomposición térmica del 

CuSO4*5H2O en el intervalo de 22 a 500°C; empleando una atmósfera de nitrógeno. Reportaron 

tres etapas de pérdidas de moléculas de agua, a 67, 92 y 221 °C correspondientes a la liberación 

de dos, dos y una moléculas de agua, respectivamente. Además, dentro del rango de 

temperaturas analizado (hasta 500 °C), no encontraron ninguna otra etapa de descomposición. 

Por su parte, Mu & Perimutter (1981) estudiaron el comportamiento térmico de este mismo 

precursor, hasta los 900 °C, bajo atmósfera inerte de nitrógeno; encontraron que la 

descomposición del CuSO4*5H2O ocurre entre 572 a 678 °C, mientras que la formación de CuO 

se inicia entre 660 y 704 °C. Las altas temperaturas a las que el sulfato de cobre se descompone, 

explicaría el comportamiento térmico de los nanomateriales de Cu-ZnO-S, ya que en ellos no se 

observan escalones de pérdidas de masa pronunciados. 
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Figura 19 

Curvas termogravimétricas de las muestras de ZnO y Cu-ZnO 

 

Nota. Termogramas del ZnO y de Cu-ZnO sintetizado empleando como precursores: A) acetato 

de cobre, B) sulfato de cobre y C) nitrato de cobre. 
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280 y 600 °C, en donde la descomposición se dio con una ligera pendiente. Para la muestra Cu-

ZnO-N-3, la primera etapa comprende de 35 a 140 °C, seguido por dos escalones pronunciados, 
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el primero, entre 140 y 143 °C, y el segundo entre 143 y 175 °C; a medida que la temperatura 

aumenta, la pérdida de masa ocurre de forma progresiva y constante, con una tendencia 

descendente uniforme hasta los 280 °C, donde el proceso continúa, aunque con una pendiente 

menos pronunciada, es decir, hay una disminución más lenta de la masa. 

Morozov et al. (2003) analizaron la descomposición térmica del Cu(NO3)2*3H2O, 

identificando las siguientes etapas principales: entre 40 y 80°C ocurre la pérdida de las moléculas 

de agua; de 80 a 100 °C se observa la formación el Cu(NO3)2 anhidro, el cual se sublima entre 

120 y 150 °C; posteriormente, entre 150 y 200 °C, tiene lugar la termólisis, con la presencia de 

HNO3, NO2 y Cu2(OH)3; finalmente, entre 200 y 250 °C, se forma del CuO. Un comportamiento 

térmico similar fue reportado por Ashok et al. (2015), aunque en un rango más amplio (de 25 a 

800 °C) y bajo una atmósfera inerte de nitrógeno, encontrando que la mayor pérdida de masa 

del nitrato de cobre, de hasta el 55%, ocurre entre 151 a 214 °C; intervalo análogo al de 150 y 

200 °C reportado por Morozov et al. (2003). Esta pérdida de masa significativa del Cu(NO3)2 

explicaría el comportamiento del nanomaterial con mayor contenido de cobre del presente trabajo 

(Cu-ZnO-N-3), el cual presenta dos escalones pronunciados entre140 a 175 °C. 

La Figura 20 presenta los porcentajes de pérdidas de masa totales de todos los 

nanomateriales de Cu-ZnO, en función del contenido de cobre añadido durante la síntesis. En el 

caso de los nanomateriales de Cu-ZnO sintetizados con acetato de cobre se observa un 

comportamiento no lineal, es decir, presenta un mínimo de la pérdida de masa a la concentración 

intermedia (Cu-ZnO-A-1), y posteriormente aumenta conforme se incrementa el contenido de 

cobre, alcanzando su valor máximo en la muestra Cu-ZnO-A-3. Esta última muestra, al 3 %m de 

Cu2+, registra la mayor pérdida de masa de todos los nanomateriales de Cu-ZnO, lo que refleja 

su menor estabilidad térmica, atribuido posiblemente a la presencia de una mayor proporción de 

compuestos volátiles en comparación con el resto de los materiales. Dicho comportamiento 

puede atribuirse tanto a una mayor cantidad de fitocompuestos retenidos en la superficie de las 

nanopartículas, como a la mayor cantidad del acetato de cobre, cuyo proceso de descomposición 

empieza alrededor de los 168 °C y cuya formación del CuO ocurre por encima de los 300 °C. 

En contraste, los nanomateriales de Cu-ZnO sintetizados a partir de sulfato y nitrato de 

cobre presentan una tendencia distinta, caracterizada por el aumento progresivo de la pérdida 

de masa a medida que se incrementa el contenido del cobre. Esta tendencia es más marcada en 

los nanomateriales de Cu-ZnO obtenidos con el sulfato de cobre, que presentan los valores más 

bajos de pérdida de masa a las concentraciones extremas, es decir, al 0.5 y 3 %m de Cu2+. Este 

comportamiento se explica por el hecho de que el sulfato de cobre se descompone a 

temperaturas superiores a 500 °C, mientras que la formación de CuO ocurre por encima de los 
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660 °C. En el caso de los nanomateriales de Cu-ZnO con nitrato de cobre, la pérdida de masa 

tiende a aumentar proporcionalmente al contenido de cobre, siendo más notoria en la muestra 

con mayor contenido de Cu2+, es decir, la muestra de Cu-ZnO-N-3. Esto se debe a que presenta 

una mayor pérdida de masa en el mismo intervalo de temperatura en el que se presenta la 

descomposición del nitrato de cobre, es decir, entre 150 y 200 °C; además de que el comienzo 

de la formación del CuO a partir de este precursor, es por encima de 200 °C. 

En conjunto, estos resultados evidencian que el efecto del cobre sobre la estabilidad 

térmica de los nanomateriales de Cu-ZnO no depende únicamente de su concentración, sino 

también del tipo de precursor empleado durante la síntesis. Las diferencias observadas sugieren 

que tanto las especies provenientes de cada precursor de cobre, así como la forma en la que el 

catión de Cu2+ se incorpora en la matriz del ZnO, influyen de manera determinante en el 

comportamiento térmico de los nanomateriales. 

Figura 20 

Porcentajes de pérdida de masa de los nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO 
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4.3.2.Espectroscopía Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) 

En la Figura 21 se presentan los espectros de la muestra de ZnO sintetizadas en 

presencia del extracto de lirio acuático, tanto a la temperatura de secado (70°C) como de 

calcinado (500°C). En dicha muestra, las señales registradas eran similares, con diferencias en 
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la intensidad. La banda en 3440 cm-1 y el pico en 1633cm-1 corresponden al estiramiento O-H 

perteneciente a las moléculas de agua absorbidas por el material. 

En la región de entre 1600 y 1300 cm-1, se encuentran las señales relacionadas a los 

restos del extracto de lirio. En el caso del material seco (Figura 21B, línea negra), solo se 

identifica un pico definido en 1384 cm-1, la cual disminuye en intensidad cuando el material es 

calcinado a 500 °C (Figura 21B, línea roja). Por otro lado, en el material calcinado se presentan 

otras dos señales relacionadas con los restos orgánicos del extracto, a 1515 y 1326 cm-1. En 

cuanto a las señales asociadas a las vibraciones del enlace metal-oxígeno, la banda en 888  

cm-1 (observada únicamente en el ZnO seco) corresponde a las vibraciones del enlace Zn-OH, 

relacionadas con la presencia de Zn(OH)2 que de acuerdo con lo reportado en la literatura está 

presente a temperaturas inferiores a 300 °C (Moharram et al., 2014; Pulit-Prociak & Banach, 

2016). Por otro lado, en ambas muestras de ZnO (secas y calcinadas), se detectan las señales 

relacionadas al enlace del metal-oxígeno, localizadas por debajo de 600 cm-1. 

En el ZnO seco, la ausencia de la señal en alrededor de 1270 cm-1, asociada al grupo 

pirano proveniente de los flavonoides e identificada en el espectro FTIR del extracto de lirio 

liofilizado (Figura 10), puede interpretarse como la pérdida de estos fitocompuestos. Dicha 

pérdida estaría relacionada con el proceso de lavado realizado para la obtención del ZnO, debido 

a que los flavonoides son compuestos hidrosolubles y se encuentran en menor concentración, 

tal como se lo indica el análisis de contenido de flavonoides. En consecuencia, es posible que 

los flavonoides hayan sido removidos después de los cinco lavados realizados. 

Figura 21 

Espectros FTIR de ZnO a 70 y 500 °C 

Nota. Espectros del ZnO en el rango de A) 4000 a 400 cm-1 y B) 1800 a 1200 cm-1  
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Además, la espectroscopía FTIR se empleó para identificar los grupos funcionales 

presentes en las muestras Cu-ZnO calcinadas a 500 °C (Figura 22). Todas las muestras 

presentaron señales similares, con ligeras variaciones en cuanto a la intensidad y la aparición de 

señales superpuestas por debajo de 750 cm-1. La banda amplia observada en todas las muestras 

en 3440 cm-1, así como la señal en 1633 cm-1 corresponden al estiramiento O-H del agua 

absorbida, debido a que el análisis se realizó por la técnica de transmisión, en la cual las 

muestras fueron soportadas en pastillas de KBr. 

Figura 22 

Espectros FTIR de los nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO 

Nota. Espectros del ZnO y de Cu-ZnO sintetizado empleando como precursores: A) acetato de 

cobre, B) sulfato de cobre y C) nitrato de cobre. 
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Al igual que en el espectro FTIR del ZnO, las señales atribuibles a restos del extracto de 

lirio empleado durante la síntesis de los nanomateriales de Cu-ZnO se encuentran en el rango 

de 1600 a 1300 cm-1 (Figura 23). La señal en 1515 cm-1 ha sido asociada al estiramiento del 

enlace C-O de grupos carbonilo (Sonthongphithak et al., 2024), los cuales pueden estar 

presentes en la muestra como parte de las cadenas orgánicas remanentes de la descomposición 

térmica de los fitocompuestos del extracto, aunque esta señal también se ha reportado para 

vibraciones del mismo enlace pero de tipo COO ionizados y coordinados con átomos de metales 

de transición en complejos tipo EDTA (ácido etilendiaminotetraacético), lo que también podría 

estar sucediendo en las muestras analizadas ya que, la presencia de Cu2+ y Zn podría estar 

interactuando con las cadenas orgánicas cortas que aún se encuentran presentes (Nakamoto, 

2009).  

Por otro lado, la señal en 1384 cm-1 corresponde al estiramiento del C=O, posiblemente 

de los ácidos carboxílicos (Mistry, 2009; Vo et al., 2023), mientras que la señal en 1326 cm-1, la 

cual es poco reportada en trabajos previos, puede tratarse de una señal relacionada a un anillo 

aromático, como, por ejemplo, un estiramiento C-O-C de un compuesto fenólico (Sathishkumar 

et al., 2017). Estas señales (1384 y 1326 cm-1), presentan una distancia de separación similar a 

las señales en 1457 y 1416 cm-1, encontradas en el extracto liofilizado calcinado. Por lo cual, 

estas señales podrían ser análogas entre sí, dado que el desplazamiento hacia menores 

números de onda se asocia a la formación de enlaces con átomos más pesados, lo que reduce 

la frecuencia vibracional. Debido al método de preparación de los nanomateriales, se asume que 

estos grupos se encuentran estabilizados en la superficie del material, ya sea mediante enlaces 

químicos o fuerzas intermoleculares, las cadenas orgánicas fragmentadas provenientes del 

extracto de lirio actuarían como agentes “capping”, es decir, ocluyendo la superficie del material 

(Villagrán et al., 2024). 

Por lo que, con estas señales registradas es posible inferir los grupos funcionales 

provenientes de la extensa variedad de fitocompuestos que se encuentran presentes en el lirio 

acuático (Bakrim et al., 2022), las cuales abarcan diferentes compuestos como polifenoles y 

flavonoides, los cuales tienen como estructura básica, anillos aromáticos como el fenol o el 

benceno, además de otros grupos funcionales como el ácido carboxílico. 
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Figura 23 

Magnificación de los espectros FTIR de ZnO y Cu-ZnO 

Nota. Espectros FTIR en un rango de 1750 a 1250 cm-1 del ZnO y de Cu-ZnO sintetizado 

empleando como precursores: A) acetato de cobre, B) sulfato de cobre y C) nitrato de cobre, así 

como D) espectros FTIR en un rango de 1000 a 400 cm-1 

En la región por debajo de 1000 cm-1 (Figura 23D), las muestras presentaron una banda 

amplia que se extiende desde 600 cm-1 hacia número de onda menores, atribuidas a las 

vibraciones del metal-oxígeno. En todas las muestras se observa una señal intensa alrededor de 

428 cm-1, correspondiente a la señal de estiramiento del enlace Zn-O (Socrates, 2001). En los 

nanomateriales Cu-ZnO-A-3 y el Cu-ZnO-N-0.5 aparece una banda adicional alrededor de 491 

cm-1, atribuida al estiramiento Cu-O (Socrates, 2001; Yadeta Gemachu & Lealem Birhanu, 2024). 

Asimismo, en otras muestras de Cu-ZnO (Cu-ZnO-N-1 y el Cu-ZnO-N-3) se aprecia una 

superposición menos intensa de ambas vibraciones alrededor de 400 cm-1.  
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4.3.3.Espectroscopía fotoelectrónica de rayos X (XPS) 

La espectroscopía de fotoelectrones de rayos X (XPS) se empleó para identificar y 

confirmar los elementos presentes en las muestras de ZnO y Cu-ZnO, así como sus estados de 

oxidación y sus porcentajes atómicos. En la Figura 24 se muestran los espectros en un amplio 

rango de energía (de 1350 a 0 eV) de los nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO. A partir de estos 

espectros, se confirmaron la presencia de los elementos Zn, Cu, O y C en las muestras de Cu-

ZnO; mientras que en el ZnO está ausente el elemento Cu, dado la naturaleza del proceso de 

síntesis. El empleo de distintos precursores en las muestras de Cu-ZnO no presenta una 

influencia significativa en los valores de la energía de enlace registradas en cada una de las 

muestras, aunque si se observan variaciones en cuanto a las intensidades de dichas señales. 

Figura 24 

Espectros XPS de barrido amplio de ZnO y Cu-ZnO 

Nota. Espectros del ZnO y de Cu-ZnO sintetizado empleando como precursores: A) acetato de 

cobre, B) sulfato de cobre y C) nitrato de cobre.  
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Se colectaron los espectros de alta resolución de todas las muestras, con el fin de estudiar 

las regiones del espectro de cada uno de los elementos identificados. Para el caso del zinc, éste 

se realizó en un rango de 1050 a 1015 eV (Figuras 25A, 25B y 25C). En dicho rango, se 

identificaron las señales en 1044.38 y 1021.28 eV, las cuales son señales correspondientes a la 

órbita del espín de Zn 2p1/2 y Zn 2p3/2, respectivamente (Karthik et al., 2022; Moulder et al., 1992). 

La diferencia de estos valores de energía de enlace es de 23.1 eV, el cual corresponde al estado 

de oxidación Zn2+ (Morales-Mendoza et al., 2023).  

Figura 25 

Espectros locales de alta resolución del orbital 2p del zinc de las muestras de ZnO y Cu-ZnO 

Nota. Espectros del ZnO y de Cu-ZnO sintetizado empleando como precursores: A) acetato de 

cobre, B) sulfato de cobre y C) nitrato de cobre. 
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La señal en 952 eV corresponde al Cu 2p1/2, mientras que la señal en 932 eV indica el Cu 2p3/2 

(Lemecho et al., 2022). La diferencia de estas señales resulta de 20.1 eV para las muestras con 

acetato de cobre (Figura 26A), de 19.9 eV para las muestras con sulfato de cobre (Figura 26B) y 

de 19.8 eV para las muestras con nitrato de cobre (Figura 26C); los cuales son valores 

consistentes a lo reportado en la literatura para el estado de oxidación 2+ del Cu (Morales-

Mendoza et al., 2023). En el caso de la muestra Cu-ZnO-A-3, presenta señales en 961.28 y 

942.88 eV, las cuales han sido reportadas como picos satélites atribuidos al Cu2+, con el orbital 

d parcialmente lleno, además de relacionarse con la existencia del CuO (Karthik et al., 2022; 

Morales-Mendoza et al., 2023). 

Figura 26 

Espectros locales de alta resolución del orbital 2p del cobre de las muestras de ZnO y Cu-ZnO 

Nota. Espectros del ZnO y de Cu-ZnO sintetizado empleando como precursores: A) acetato de 

cobre, B) sulfato de cobre y C) nitrato de cobre.  
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Las señales propias del oxígeno se encuentran identificados en el rango de 540 a 426 eV 

(Figura 27). En todas las muestras, se observa una sobreposición de dos picos, las cuales son 

más pronunciadas en las muestras de Cu-ZnO con los precursores de acetato y sulfato de cobre 

(Figura 27A y 27B). A partir de la descomposición de las señales en el espectro del ZnO (Figura 

27D) se identificaron las señales en 530.06 y 531.27 eV. La primera señal puede asignarse a la 

presencia de especies de oxígeno de la estructura del ZnO, aunque también se han reportado 

valores cercanos a 530.2 eV para oxígeno asociado a Cu2O (Vasquez, 1998). Sin embargo, esto 

puede descartarse debido a que el Cu2O presenta una coloración característica roja, la cual está 

ausente en los compuestos de Cu-ZnO sintetizados en este trabajo. 

Figura 27 

Espectros locales de alta resolución del orbital 1s del oxígeno de ZnO y Cu-ZnO 

Nota. Espectros del ZnO y de Cu-ZnO sintetizado empleando como precursores: A) acetato de 

cobre, B) sulfato de cobre, C) nitrato de cobre, así como D) la resolución de picos del ZnO  
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Por otro lado, la señal en 531 eV (Figura 27) ha sido reportada tanto a la presencia de 

vacantes de oxígeno, como al hidroxilo (OH) adsorbidos en la superficie del material (Kaur et al., 

2022; R. Nan et al., 2023). La ausencia de señales a valores de energía menores a 530 eV 

permite asumir que no hay presencia de especies de oxígeno asociadas a CuO, el cual podría 

también haberse formado como consecuencia de la adición de cobre durante la síntesis.  

La última región analizada en los espectros corresponde a la presencia de carbono, 

dentro del rango de 295 a 280 eV (Figura 28). En todos los casos se registraron principalmente 

señales en 284.80 eV y 288.78 eV, así como una contribución superpuesta en 286.39 eV. 

Figura 28 

Espectros locales de alta resolución del orbital 1s del carbono de ZnO y Cu-ZnO 

Nota. Espectros del ZnO y de Cu-ZnO sintetizado empleando como precursores: A) acetato de 

cobre, B) sulfato de cobre, C) nitrato de cobre y D) la resolución los picos del ZnO  
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De acuerdo con la literatura, la señal alrededor de 285 eV indica la presencia de C 1s 

(Moulder et al., 1992). En particular, esta señal suele atribuirse al carbono adventicio presente 

de manera superficial en muestras de ZnO o a la presencia de enlaces C-C provenientes de 

dicho carbon espurio, presentes durante la medición (Thermo Fisher Scientific, 2021a, 2021b). 

Por otra parte, en estudios donde no se emplean extractos vegetales como agentes de síntesis, 

las señales en 288.78 eV y 286.39 eV se han asignado a los enlaces de O-C=O y C-O-C, 

respectivamente (Sun et al., 2021; Thermo Fisher Scientific, 2021b). Por lo tanto, aunque no se 

ha sido reportado de forma específica en sistemas que utilizan extractos biológicos como medio 

de reacción (Karthik et al., 2022; Lemecho et al., 2022), es posible que estas señales estén 

relacionadas con restos orgánicos del extracto de lirio empleado durante la síntesis. Dichas 

contribuciones podrían ser homólogas a las bandas observadas en el FTIR en las regiones de 

1515, 1384 y 1326 cm-1, correspondientes a los modos vibracionales de C-O, C=O y C-O-C, 

respectivamente, así como también coincide con los remanentes orgánicos aún observados 

después de calcinar a 500°C como se identificó mediante el análisis termogravimétrico del 

extracto liofilizado. 

Dado que las señales en 288 y 286 eV están asociadas con carbonos en diferentes 

entornos químicos, estas podrían reflejar la interacción de los restos del extracto con los 

nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO. Según Stevie & Donley (2020), el área relativa bajo cada pico 

del espectro C 1s representa la proporción de átomos de carbono en cada entorno químico. Por 

lo tanto, a partir de la resolución de las señales de carbono en todas las muestras (por ejemplo, 

para el ZnO en la Figura 28 D), se calculó la relación entre los picos de carbono en 288 y 286 eV 

(Tabla 2). Esta relación, C288/C286, puede emplearse como indicador de la proporción de ambas 

especies de carbono (O-C=O/C-O-C), es decir, la fracción relativa de carbonos oxidados (O-C=O) 

y de carbonos parcialmente oxidados (C-O-C). 

Se observa que el ZnO presenta la menor relación C288/C286, lo cual sugiere que, sin la 

adición de cobre, hay una mayor proporción de carbonos parcialmente oxidados. Por el contrario, 

las muestras con valores más altos de C288/C286 representan una mayor proporción de grupos  

O-C=O, lo que indicaría un mayor grado de oxidación. Este comportamiento se evidencia en las 

muestras Cu-ZnO-A-3, Cu-ZnO-S-0.5 y Cu-ZnO-N-0.5. En general, estas diferencias podrían 

asociarse con modificaciones superficiales del material, o con la interacción entre grupos 

oxigenados y los sitios metálicos en la superficie de los nanomateriales con cobre. Además, en 

concordancia con estos resultados, los nanomateriales con mayores valores de C288/C286, 

mostraron también mayor actividad antimicrobiana.  
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Por lo tanto, los resultados sugieren que la incorporación de cobre favorece la presencia 

de especies orgánicas más oxidadas (O-C=O), originando una superficie más polar y 

funcionalizada. De acuerdo con Sanità et al. (2020), la funcionalización superficial de 

nanopartículas ha sido empleado como estrategia para mejorar sus propiedades biológicas, esto, 

mediante la adición de un grupo funcional orgánico (como R-NH2, R-COOH, etc), que facilitan la 

unión de las nanopartículas con biomoléculas. Esto refuerza la idea de que el extracto de lirio 

está actuando como un agente de recubrimiento superficial (capping), los cuales son empleados 

para la mejora de propiedades biológicas de nanopartículas (Javed et al., 2020). Irfan et al. 

(2022), demostraron que nanopartículas de plata (Ag) recubiertas con grupos de ácidos 

carboxílicos en su superficie presentan una mejor actividad antimicrobiana frente a distintas 

cepas, como E. coli, B. subtilis, S. typhi y S. aureus, en comparación con las nanopartículas de 

Ag sin este tipo de recubrimiento. Asimismo, mencionan que la forma desprotonada del ácido 

carboxílico, el carboxilato (-COO-), actúa como estabilizante de nanopartículas de Ag, al 

coordinarse con la superficie metálica de las nanopartículas de Ag, favoreciendo así, su 

interacción con las membranas bacterianas. Si bien este sistema no es directamente comparable 

con el presente trabajo, debido a las diferencias químicas entre la plata metálica y el ZnO, este 

último tendría mayor afinidad para coordinarse con el carboxilato, dado que generalmente el ZnO 

tiene un área específica mayor a la de NP metálicas como la plata. 

Tabla 2. 

Relación entre componentes del espectro C 1s de ZnO y Cu-ZnO 

Muestra 
Área O-C=O 

(288 eV) 
Área C-O-C 

(286 eV) 
Relación (288 eV) / 

(286 eV) 

ZnO 2398.48 2800.06 0.86 

Cu-ZnO-A-0.5 2820.48 2562.36 1.10 

Cu-ZnO-A-1 2979.84 2470.21 1.21 

Cu-ZnO-A-3 4291.15 2237.02 1.92 

Cu-ZnO-S-0.5 3344.74 2018.53 1.66 

Cu-ZnO-S-1 3499.42 3585.60 0.98 

Cu-ZnO-S-3 3216.73 2654.25 1.21 

Cu-ZnO-N-0.5 3958.23 3570.03 1.11 

Cu-ZnO-N-1 2250.12 2470.86 0.91 

Cu-ZnO-N-3 3231.33 3669.03 0.88 

 

De forma análoga, se encontró que los grupos O-C=O detectados por XPS en los 

nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO, podrían estar coordinados a iones metálicos superficiales 

(Zn2+ o Cu2+), contribuyendo a la formación de una superficie más funcionalizada, lo que podría 
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favorecer la interacción con células microbianas, en concordancia con los resultados de actividad 

antimicrobiana previamente presentados. 

Finalmente, se obtuvieron los porcentajes atómicos de los elementos presentes en las 

muestras de ZnO y Cu-ZnO (Tabla 3). Las muestras de Cu-ZnO presentaron valores de entre 

26.85 a 35.72% atómico de Zn. Se observa que la mayoría de las muestras de Cu-ZnO obtuvieron 

un mayor porcentaje atómico de este elemento, en comparación con las NP de ZnO sin modificar, 

siendo las excepciones las muestras de Cu-ZnO-A-0.5, Cu-ZnO-S-3 y Cu-ZnO-N-3. Por otro lado, 

el porcentaje de Cu2+ registrado en las muestras de ZnO modificadas con Cu2+ (Tabla 3, Figura 

29) presentan variaciones en cuanto a la cantidad añadida de Cu2+. En general, todas las 

muestras presentaron un incremento en el porcentaje de cobre, aunque menores a las 

concentraciones nominales. En el caso de las muestras de Cu-ZnO al 0.5%, estas alcanzaron un 

porcentaje atómico cercano a lo añadido; mientras que las muestras al 1% obtuvieron 

porcentajes ligeramente por debajo de lo añadido durante el proceso de síntesis. En el caso de 

las muestras de Cu-ZnO al 3%, ninguna obtuvo un porcentaje cercano a lo añadido, siendo la 

muestra Cu-ZnO-A-3 la que registro el mayor porcentaje, al 2.03% atómico. Esto podría ser 

indicativo de que el porcentaje máximo que se puede añadir ya que el método de síntesis y las 

propiedades electrónicas del cobre permitirían que iones de este se introdujeran en la red del 

ZnO como impurezas o bien como átomos sustituyentes en la red del óxido. En general, se puede 

concluir que el contenido nominal que presenta menos pérdida de Cu2+ en este tipo de síntesis, 

son las correspondientes al 1%. 

Tabla 3. 

Porcentajes atómicos de las muestras de ZnO y Cu-ZnO 

Muestra Zn 2p Cu 2p O 1s C 1s 

ZnO 28.15 - 37.74 34.11 

Cu-ZnO-A-0.5 26.85 0.55 37.02 35.58 

Cu-ZnO-A-1 33.21 0.94 40.81 25.04 

Cu-ZnO-A-3 33.93 2.03 41.64 22.4 

Cu-ZnO-S-0.5  35.72 0.66 40.95 22.66 

Cu-ZnO-S-1 28.63 0.8 39.22 31.35 

Cu-ZnO-S-3 27.19 0.88 38.11 33.82 

Cu-ZnO-N-0.5 30.94 0.47 41.48 27.11 

Cu-ZnO-N-1 31.31 0.86 39.29 28.55 

Cu-ZnO-N-3 25.53 1.17 37.39 35.9 

 

En cuanto al porcentaje de O (Tabla 3), no se observaron grandes variaciones entre las 

muestras, dado que se encontraron entre el 37.02 y el 41.64%. Finalmente, el porcentaje atómico 
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del C (Tabla 3) de las muestras de Cu-ZnO con acetato de cobre presentó un comportamiento 

descendente, mientras que para las muestras con sulfato y nitrato de cobre el efecto fue 

ascendente. 

Figura 29 

Porcentajes atómicos del cobre en Cu-ZnO determinados por XPS 
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4.3.4.Difracción de Rayos X (DRX) 

En la Figura 30 se muestran los patrones de difracción de los nanomateriales de ZnO y 

Cu-ZnO, en el intervalo de 20° a 70° (2θ). Todas las muestras presentan los picos característicos 

del ZnO conforme a la carta cristalográfica PDF 01-082-9745, con valores de 2θ de 31, 34, 36, 

47, 56, 62, 66, 68 y 69°, los cuales corresponden a los planos (1 0 0), (0 0 2), (1 0 1), (1 0 2), (1 

1 0), (1 0 3), (2 0 0), (1 1 -2) y (0 2 1), respectivamente. La presencia de estas señales indica que 

el ZnO presenta la fase cristalina hexagonal, tipo wurtzita. Se compararon las señales 

encontradas con las cartas cristalográficas del Cu (PDF 00-004-0836), CuO (PDF 00-005-0661) 

y el Cu2O (PDF 00-005-0667), a partir de lo cual se determinó que no se detectaron picos 

adicionales que estén relacionados con la adición del Cu2+, esto debido al bajo porcentaje al que 

se añadió durante la síntesis, de 0.5, 1 y 3 %m. Pero, tal como se observó en XPS, el  
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Cu-ZnO-A-3 fue el nanomaterial con el mayor porcentaje atómico detectado en superficie, con el 

2 % de Cu2+. Considerando las limitaciones de detección de la técnica DRX (hasta 2 %m de 

dopante) se visualizan dos posibles escenarios: 1) que los átomos de cobre se encuentren 

incorporados en la red del ZnO ya sea como cationes o bien como átomos sustituyendo un átomo 

de zinc, y 2) formando agregados muy pequeños en los bordes de grano del ZnO que no son 

detectables por su tamaño o si se encuentran muy dispersos. Debido al método de síntesis 

empleado, es razonable asumir la primera opción, debido a la similitud entre los radios iónicos 

de Zn2+ y Cu2+. En este sentido, Nandasana et al. (2024), reportaron la ausencia de fases 

secundarias de cobre en los patrones de DRX, atribuyendo este comportamiento a incorporación 

del Cu2+ en la red del ZnO. 

Figura 30 

Patrones de difracción de rayos X de ZnO y Cu-ZnO 
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El cálculo del tamaño de cristalito fue realizado mediante la ecuación de Scherrer 

(Ecuación 5); considerando el ancho medio del pico con mayor intensidad, es decir, el que 

corresponde al plano (1 0 0). Los valores del ángulo en 2θ, el ancho medio de pico y los valores 

de tamaño de cristalito se recopilan en la Tabla 4. 
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𝐷 =
𝐾𝜆

𝛽 𝑐𝑜𝑠 𝜃
 (5) 

Los valores de tamaño de cristalito obtenidos oscilan entre 26.723 y 22.40 nm, siendo el 

ZnO el material con el mayor tamaño de cristalito, mientras que la mayoría de las muestras de 

Cu-ZnO, a excepción del Cu-ZnO-A-3, tienen tamaños de cristalito con una diferencia de 1 o 2 

nm menores a las del ZnO, lo cual evidencia que la adición del cobre tiene una ligera influencia 

en este parámetro. 

Los tamaños de cristal reportados en la literatura para síntesis biológica de Cu-ZnO varían 

de 13.14 nm (Nandasana et al., 2024) a 29.76 nm, siendo los trabajos de Karthik et al. (2022) y 

Adeyemi et al. (2022) los que presentan valores similares obtenidos a este trabajo, con 29.76 y 

23.21 nm, respectivamente. 

Se ha reportado que el aumento de la concentración del cobre es inversamente 

proporcional al tamaño de cristal, lo cual, conforme a los trabajos previos de Tharayil et al. (2024) 

y Karthik et al. (2022) ha sido atribuido a la sustitución del Cu2+ en la estructura. Este 

comportamiento se presenta en las muestras sintetizadas con sulfato y nitrato de cobre, ya que 

los tamaños de cristal de las muestras al 3% de Cu2+ fueron menores que los nanomateriales al 

0.5% de Cu2+. 

Tabla 4 

Parámetros cristalinos de los nanomateriales ZnO y Cu-ZnO 

Muestra 2θ (°) D (nm) 

Parámetros de red 
(Å) 

Volumen 
de celda 

(Å3) 
% C 

Intensidad 
del pico en 

36° a c 

ZnO 36.28 26.72 3.25 5.20 47.49 85.41 179.79 

Cu-ZnO-A-0.5 36.27 25.53 3.25 5.20 47.52 87.15 172.80 

Cu-ZnO-A-1 36.26 25.29 3.25 5.21 47.60 90.49 180.71 

Cu-ZnO-A-3 36.28 26.36 3.25 5.20 47.49 85.73 180.27 

Cu-ZnO-S-0.5 36.26 24.08 3.25 5.20 47.56 86.35 168.12 

Cu-ZnO-S-1 36.27 24.63 3.25 5.20 47.56 88.18 168.62 

Cu-ZnO-S-3 36.27 22.67 3.25 5.20 47.51 89.06 159.89 

Cu-ZnO-N-0.5 36.28 23.64 3.25 5.20 47.49 88.61 160.55 

Cu-ZnO-N-1 36.28 25.97 3.25 5.20 47.49 88.45 186.43 

Cu-ZnO-N-3 36.26 22.40 3.25 5.20 47.57 87.18 165.30 

 

También se llevó a cabo el cálculo de la distancia interplanar mediante la Ecuación 6: 

𝑑 =
𝑛𝜆

2𝑠𝑖𝑛𝜃
 (6) 
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La distancia interplanar fue utilizada en el cálculo de los parámetros de red. La Ecuación 

7 corresponde a la ecuación de la celda unitaria hexagonal: 

1

𝑑2
=

4

3
(

ℎ2 + ℎ𝑘 + 𝑘2

𝑎2 ) +
𝑙2

𝑐2
 (7) 

La Ecuación 8 permite calcular el volumen de la celda, en la cual (𝑎 = 𝑏 ), por tratarse de 

una estructura hexagonal: 

𝑉 = 0.866𝑎2𝑐 (8) 

Los resultados de los parámetros de red y el volumen de la celda se presentan en la Tabla 

4. Los valores obtenidos son ligeramente mayores que los reportados en la carta cristalográfica 

del ZnO (PDF 01-082-9745) en donde se indica que 𝑎 = 3.2444 Å,    𝑐 = 5.1998 Å    y    𝑉 =

47.40 Å3. El uso de distintos precursores de Cu2+ mostró que, para el caso del sulfato de cobre, 

el volumen de la celda disminuye ligeramente a medida que aumenta el % de Cu2+ añadido; 

mientras que para el nitrato de cobre este comportamiento se presenta a la inversa, es decir, los 

valores aumentan ligeramente a medida que la cantidad de Cu2+ presente es mayor. 

Esto puede explicarse con la cercanía entre los valores de los radios iónicos del Cu2+ y 

Zn2+, los cuales son de 0.73 y 0.74 Å, respectivamente, lo que puede facilitar que algunos iones 

Cu2+ sustituyan los iones Zn2+ en la red cristalina del ZnO, ya que, a pesar de que no hay cambios 

significativos en los parámetros de red “a” y “c”, si se observan cambios en el volumen de la celda 

(Nandasana et al., 2024; Tharayil et al., 2024), sin embargo se requiere de estudios más 

específicos para confirmar lo anterior. 

El porcentaje de cristalinidad de los nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO se estimaron a 

partir del área integrada de los picos de difracción, considerando la relación entre la fracción 

cristalina y total (Ecuación 9).  

%C =
𝐴𝑐

𝐴𝑐 + 𝐴𝑎
∗ 100 (9) 

Donde 𝐴𝑐 corresponde al área integrada bajo los picos cristalinos, y 𝐴𝑎 al área bajo la 

región amorfa. Los porcentajes de cristalinidad se muestran en la Tabla 4; donde se observan 

valores entre 85 y 90%. Un mayor porcentaje de cristalinidad implica una mayor proporción de 

regiones ordenadas dentro del material, por lo que valores obtenidos indican que los 

nanomateriales presentan una estructura predominantemente cristalina, sin efecto aparente del 

tipo precursor o el contenido de cobre empleado. 

Finalmente, en cuanto a la intensidad de los picos (Tabla 4), las muestras que presentaron 

mayor intensidad en sus picos, en comparación con el ZnO, fueron las muestras Cu-ZnO-A-1, 

Cu-ZnO-A-3 y Cu-ZnO-N-1, por lo que son las que se pueden considerar que presentan menor 
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desorden, debido a que una distribución aleatoria de los iones de Cu2+ conduce a una reducción 

en la intensidad de los picos. Ante esto, Tharayil et al. (2024) reportó que al aumentar el contenido 

de cobre (del 3 al 8%), la intensidad de los picos disminuyó significativamente, lo cual, para el 

caso del presente trabajo, solo ocurre en las muestras con sulfato de cobre, donde se observó 

una ligera disminución en la intensidad de los picos en 36°, a medida que el contenido de Cu2+ 

aumenta de 0.5 a 3 %m. 

 

4.3.5.Dispersión de luz dinámica y electroforética (DLS y ELS) 

La dispersión de luz es una técnica utilizada para caracterizar las nanopartículas que se 

encuentran en soluciones coloidales. En el caso de la dispersión de luz dinámica (DLS, por sus 

siglas en inglés), se utiliza para estimar el diámetro hidrodinámico mediante el análisis del 

movimiento browniano de las partículas en suspensión. 

En la Figura 31 se muestran las distribuciones de los tamaños hidrodinámicos de los 

nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO. La distribución de estos valores se ajusta a una distribución 

gaussiana, que comprenden valores de entre 100 y 700 nm. Además, se observa que, para los 

precursores de sulfato y nitrato de cobre, al agregar el mayor porcentaje de Cu2+ durante la 

síntesis, tiende a presentar un ligero desplazamiento de la distribución, hacia menores valores 

de tamaño hidrodinámico. De igual forma, para estos precursores, se registraron algunas 

partículas a valores mayores de 1000 nm; los nanomateriales obtenidos con sulfato de cobre 

presentaron incluso valores de 5570 nm; mientras que con nitrato de cobre se observó una señal 

de baja intensidad a 5560 nm. Estas señales, pueden deberse a la formación de algunos 

aglomerados, pero dado que su contribución es muy pequeña, no afectan el tamaño promedio 

de las partículas Z-average. 
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Figura 31 

Distribución del tamaño hidrodinámico de los nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO 

Nota. Distribución del tamaño del ZnO y de Cu-ZnO sintetizado empleando como precursores: 

A) acetato de cobre, B) sulfato de cobre y C) nitrato de cobre. 

 

Por otro lado, los valores de dichos tamaños hidrodinámicos se presentan en la Figura 32 

y en la Tabla 5. El comportamiento encontrado en las curvas de distribución de tamaño de las 

muestras con sulfato de cobre (Figura 31B) y nitrato de cobre (Figura 31C) se ven reflejados en 

las muestras con mayor porcentaje de Cu2+ (3%), las cuales tienen los menores valores de 

tamaños hidrodinámicos (199 nm para el Cu-ZnO-S-3 y 198 nm para el Cu-ZnO-N-3), en 

contraparte con los valores observados para las muestras con los porcentajes de 0.5 y 1% de 

Cu2+.  
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Figura 32 

Valores de tamaño hidrodinámico de las muestras de ZnO y Cu-ZnO 
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El índice de polidispersidad es un valor que indica qué tan homogénea es la distribución 

de los tamaños de una muestra; valores por debajo de 0.1 indican que la muestra es altamente 

monodispersa, mientras que valores entre 0.1 a 0.4 indican que la muestra es moderadamente 

polidispersa (Bhattacharjee, 2016). Los valores de índices de polidispersidad los nanomateriales 

ZnO y Cu-ZnO se reportan en la Tabla 5. Se observa que el ZnO presenta el menor valor de 

índice de polidispersidad, con 0.105, indicando partículas más homogéneas en tamaño, tal como 

se observa en la Figura 31 ya que se identifica una distribución unimodal estrecha. Por otro lado, 

las muestras obtenidas usando el nitrato de cobre como precursor, tienen valores de PDI 

alrededor de 0.2, lo cual indica partículas moderadamente polidispersas (Figura 31C), en donde 

las muestras Cu-ZnO-N presentan picos ligeramente más anchos, además de un pico adicional 

de baja intensidad correspondiente a las partículas de mayor tamaño (5560 nm). Por lo cual, se 

establece que el tipo de precursor de Cu2+ empleado influye en la polidispersidad de los 

nanomateriales obtenidos, siendo las muestras con nitrato de cobre las que presentan mayor 

polidispersidad, atribuible a la distinta velocidad de liberación de iones Cu2+. 
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Tabla 5 

Tamaño hidrodinámico, índice de polidispersidad y potencial zeta de ZnO y Cu-ZnO 

Muestra 
Tamaño 

hidrodinámico 
(nm) 

PDI 
Potencial 
zeta (mV) 

ZnO 228 0.105 -12.3 

Cu-ZnO-A-0.5 213 0.130 -15.7 

Cu-ZnO-A-1 222 0.126 -19.2 

Cu-ZnO-A-3 214 0.141 -15.4 

Cu-ZnO-S-0.5 219 0.166 -14.3 

Cu-ZnO-S-1 231 0.131 -13.0 

Cu-ZnO-S-3 199 0.125 -9.7 

Cu-ZnO-N-0.5 250 0.216 -12.3 

Cu-ZnO-N-1 217 0.196 -10.8 

Cu-ZnO-N-3 198 0.190 -14.2 

 

Por otra parte, la dispersión de luz electroforética (ELS, por sus siglas en inglés), permite 

obtener el valor del potencial zeta, el cual identifica las cargas superficiales adquiridas por la 

muestra. Al igual que en el DLS, las nanopartículas se analizan en suspensión, forma que se 

utiliza para la evaluación microbiológica además de que, al dispersarlas en un medio, se obtiene 

información sobre la estabilidad del coloide. En la literatura, se suele indicar la relación entre los 

valores de potencial zeta con su estabilidad: ±0–10 mV (altamente inestables), ±10–20 mV 

(moderadamente estables) y los valores de ±20–30 mV y ± 30 mV (altamente estables); aunque 

también indican que dicha clasificación puede no reflejar la realidad de la estabilidad 

(Bhattacharjee, 2016; Gumustas et al., 2017), además de que los valores absolutos de este 

parámetro en los cuales una suspensión coloidal es estable, dependen estrechamente de la 

naturaleza química de las partículas coloidales y del medio dispersante. 

En la Figura 33 y en la Tabla 5 se muestran los valores de potencial zeta de los 

nanomateriales de Cu-ZnO. Todas las muestras presentan valores electronegativos de potencial 

zeta, siendo la muestra Cu-ZnO-A-1 la que presenta un valor más electronegativo, de -19.2 mV, 

por lo que se infiere que es el nanomaterial que forma suspensiones más estables. 

  

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



69 
 

Figura 33 

Valores de potencial zeta de los nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO 
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La aplicación de estas técnicas (DLS y ELS) en la caracterización de nanomateriales de 

Cu-ZnO mediante métodos asistidos por extractos de plantas ha sido poco explorada en la 

literatura. En el caso de la dispersión de luz dinámica, Maleki et al. (2021) emplearon un 

procedimiento solvotermal para obtener nanomateriales de ZnO dopadas con Cu, con nitrato de 

zinc y acetato de cobre, al 1.5, 2 y 2.5 % de Cu, en un procedimiento exento del empleo de 

extracto de plantas; los valores de tamaño hidrodinámico que reportaron están en un rango de 

150 a 200 nm, con una distribución uniforme de tamaños. En contraste, Nandasana et al. (2024) 

obtuvieron nanopartículas de ZnO y ZnO dopadas con cobre (Cu@ZnO) al 5%, empleando 

precursores como el nitrato de zinc y cobre, mediante la adición de L. frutescens; en dicho trabajo, 

reportaron tamaños mayores mediante la técnica de DLS, con 1579 nm para el ZnO y 1345 nm 

para el Cu@ZnO, con índices de polidispersidad de 0.328 y 0.297, respectivamente. Si bien, el 

método de síntesis empleado en el presente proyecto guarda mayor similitud con lo reportado 

por Nandasana et al. (2024), se observa que los tamaños obtenidos (Figura 32) son más 

cercanos a lo reportado por Maleki et al. (2021), que añadieron menores porcentajes de Cu. 

Para el caso de la dispersión de luz electroforética, Khan et al. (2020) reportaron el 

empleo del extracto de S. jamaicensis en la síntesis de nanomateriales de ZnO dopados con Cu, 
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empleando como precursores nitrato de zinc y cloruro de cobre, al 1 y al 5% de Cu; reportando 

valores de potencial zeta de 26.63 ±0.74mV y 3.66±2.82mV, respectivamente. Por otro lado, 

Nandasana et al. (2024), reportaron los valores de potencial zeta de -3.76 mV y -32.92 mV, para 

los nanomateriales de ZnO y Cu@ZnO. Mientras que Gumustas et al. (2017) mencionan que el 

valor del potencial zeta se ve influido por diversos factores, entre ellos la composición de la 

solución, el pH, entre otros. 

Sin embargo, con base en los resultados (Figura 33), se puede establecer que no existe 

una relación directa entre el tipo de precursor o el contenido de cobre añadido. Asimismo, los 

valores de potencial zeta encontrados sugieren que no hay una correlación evidente entre la 

carga superficial y el desempeño antimicrobiano de los nanomateriales. Por ejemplo, el ZnO y el 

Cu-ZnO-N-0.5 presentan el mismo valor de potencial zeta (-12.3 mV), y, sin embargo, ambas 

muestras exhibieron un comportamiento diferente frente a las bacterias estudiadas, donde el Cu-

ZnO-N-0.5 mostró ser más efectivo (con menor MIC) contra ambas bacterias (S. aureus y E. coli). 

Aun así, el potencial zeta es un parámetro relevante, ya que representa la diferencia de 

potencial en la interfaz entre la superficie de una partícula y el líquido circundante, 

proporcionando información sobre la repulsión electrostática entre partículas y la carga superficial 

de los materiales. En este sentido, conocer los valores del potencial zeta de los nanomateriales 

de ZnO y Cu-ZnO permite inferir la naturaleza de sus posibles interacciones electrostáticas con 

la membrana bacteriana. Se ha reportado que la superficie de las bacterias presenta una carga 

negativa, siendo aproximadamente de -19 mV para S. aureus y -23.5 mV para E. coli (Arakha 

et al., 2015). La diferencia entre ambas se atribuye a que las bacterias Gram negativas, como la 

E. coli, poseen una capa externa de lipopolisacáridos (LPS) cargados negativamente, la cual está 

ausente en las bacterias Gram positivas (Ferreyra Maillard et al., 2021). 

De esta manera, cuando las bacterias entran en contacto con un agente antimicrobiano, 

las variaciones en el potencial zeta pueden reflejar el tipo de interacción que ocurre en la 

superficie celular. Según Ferreyra Maillard et al. (2021), mencionan que este comportamiento se 

puede atribuir a dos fenómenos diferentes o a la combinación de estos: la unión del agente 

cargado a la superficie de la bacteria o a la lesión de la membrana celular. Además, describen 

que las nanopartículas con carga positiva tienen a neutralizar la carga superficial bacteriana, 

mientras que las nanopartículas cargadas negativamente inducen un desplazamiento hacia 

valores de potencial zeta más negativos. En ambos casos, la variación en las cargas superficiales 

es resultado de la acumulación de las nanopartículas sobre la superficie de la bacteria, 

considerado como el primer paso para inducir daño bacteriano. 
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Por su parte, J. Nan et al. (2024) reporta que las nanopartículas de ZnO con carga positiva 

se adsorben principalmente por interacciones electrostáticas con las superficies bacterianas, las 

cuales están cargada negativamente, mientras que las nanopartículas de ZnO con carga 

negativa pueden interactuar mediante mecanismos tipo receptor – ligando, dependiendo de los 

grupos funcionales presentes en ambas superficies. En este contexto, Arakha et al. (2015) 

compararon nanopartículas de ZnO con valores de potencial zeta opuestos (12.9 mV y -12.9 mV) 

frente a distintas cepas de bacterias Gram positivas (B. subtilis, S. aureus, B. thuringiensis) y 

Gram negativas (E. coli, P. vulgaris, S. flexneri). En el trabajo reportado por Arakha et al. (2015) 

observaron que las bacterias expuestas a ZnO con carga positiva mostraron una neutralización 

del potencial superficial, mientras que aquellas bacterias tratadas con ZnO con carga negativa 

no presentaron cambios significativos. Este comportamiento se reflejó en los ensayos 

antimicrobianos, donde las nanopartículas de carga positiva mostraron menores MIC, indicando 

una mayor eficacia antibacteriana que las nanopartículas de ZnO con carga negativa. 

En cuanto a nanopartículas cargadas negativamente, Irfan et al. (2022) atribuyen esta 

carga a la presencia de iones carboxilato, lo cual concuerda con lo observado en el presente 

trabajo a partir de los resultados de XPS en el análisis del espectro del C 1s y por espectroscopía 

FTIR. En dicho estudio, obtuvieron nanopartículas de Ag recubiertas superficialmente con ácidos 

carboxílicos, con un potencial zeta de -35.5 mV. Observaron que, en comparación con las 

nanopartículas de Ag sin recubrimiento, las nanopartículas con grupos de ácidos carboxílicos en 

su superficie mostraron un mejor desempeño como agentes antimicrobianos. Además, estas 

nanopartículas de Ag con carga negativa requirieron una menor concentración para inhibir S. 

aureus, en comparación contra E. coli, tendencia que coincide con resultados obtenidos en el 

presente trabajo. 

De manera similar, Ferreyra Maillard et al. (2019), sintetizaron nanopartículas de Ag en 

presencia de extracto de Cichorium intybus L., con potencial zeta de -24 mV, donde evaluaron 

los cambios en el potencial zeta tanto de las nanopartículas, como de las bacterias (S. aureus y 

E. coli), observando un desplazamiento hacia valores más negativos en ambas cepas, junto con 

una disminución significativa en las unidades formadoras de colonias. Este comportamiento 

sugiere una correlación entre el potencial zeta y el daño bacteriano, siendo atribuida a la 

alteración de la envoltura bacteriana por efecto de las nanopartículas. 

Por lo tanto, aunque las nanopartículas con carga positiva favorecen una mayor atracción 

electrostática con las membranas bacterianas, los valores de potencial zeta observados en el 

presente trabajo (de entre -19.2 y -9.7 mV) indican que también es posible una interacción 

efectiva con las superficies bacterianas, similar a lo reportado por trabajos previos de 
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nanopartículas cargadas negativamente (Ferreyra Maillard et al., 2019; Irfan et al., 2022). 

Además de las interacciones electrostáticas entre las nanopartículas y las bacterias, también 

debe considerarse que las interacciones estan influenciadas por la posible funcionalización 

superficial de los nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO por los restos del extracto de lirio, los cuales 

podrían contribuir de manera significativa a la actividad antimicrobiana de estos nanomateriales. 

 

4.3.6.Microscopía Electrónica de Transmisión (TEM) 

Se realizó la microscopía electrónica de transmisión (TEM) a los nanomateriales de Cu-

ZnO con la mayor actividad antimicrobiana (Cu-ZnO-A-3, Cu-ZnO-S-1 y Cu-ZnO-N-0.5), además 

del ZnO con fines comparativos.  

En la Figura 34 se presentan las micrografías correspondientes a la vista panorámica de 

los nanomateriales antes mencionados. En todos los nanomateriales se observa una distribución 

heterogénea de las partículas, con formas mayormente de triángulo. Cada nanomaterial presentó 

diferentes niveles de aglomeración, en función del tipo de precursor de cobre empleado y del  

% m de Cu2+ incorporado. El ZnO (Figura 34A) presenta partículas con bordes más definidos; se 

observa que las partículas tienden a agruparse formando agregados tipo racimos, con un patrón 

parcialmente ordenado, debido a que algunos de los vértices de las partículas triangulares 

tienden dirigirse hacia un punto común. Por otro lado, los nanomateriales Cu-ZnO-A-3 y Cu-ZnO-

S-1 (Figura 34B y 34C) presentan bordes menos definidos, además de que las partículas 

presentan una distribución más dispersa. En la micrografía del Cu-ZnO-N-0.5 (Figura 34C) se 

observa la presencia de nanopartículas más alargadas, que tienden a formar racimos de 

partículas con las bases de los triángulos direccionados al núcleo. Un comportamiento similar 

fue reportado por Lemecho et al. (2022), quienes sintetizaron nanomateriales de Cu-ZnO, 

empleando nitrato de zinc, nitrato de cobre y extracto de lirio. En dicho estudio, los resultados de 

SEM y TEM evidencian la tendencia de las nanopartículas a organizarse en racimos, lo cual 

coincide con las observaciones encontradas en el presente trabajo. 
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Figura 34 

Micrografías TEM de ZnO y Cu-ZnO. Barra de escala: 500 nm 

 

Nota. Micrografías de los nanomateriales: A) ZnO, B) Cu-ZnO-A-3, C) Cu-ZnO-S-1 y D) Cu-ZnO-

N-0.5 

La Figura 35 muestra los histogramas de distribución de tamaños de partícula 

determinados a través del software ImageJ, correspondientes a las micrografías presentadas 

anteriormente. Los datos se obtuvieron mediante la medición de entre 35 y 50 partículas por 

muestra. En el caso del ZnO, las partículas presentan una distribución amplia, con tamaños que 

oscilan desde los 50 a 265 nm. El histograma (Figura 35A) presenta una distribución bimodal, 

con dos poblaciones predominantes: uno entre 80 y 100 nm, y otro entre 220 y 240 nm. El valor 

promedio de las partículas del ZnO se sitúa en 133 nm, sin embargo, este valor no es 

representativo de una población única debido al carácter bimodal de la distribución observada. 

El Cu-ZnO-A-3 presenta una distribución que se ajusta a una curva gaussiana y presenta la 

A) B) 

C) D) 
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distribución más estrecha (103 - 192 nm). El histograma del Cu-ZnO-A-3 (Figura 35B) muestra 

que la mayor concentración de partículas se encuentra en el rango de 120 a 140 nm, ligeramente 

por debajo del promedio calculado, que fue de 143 nm.  

En cuanto a las otras dos muestras analizadas, estas abarcan tamaños entre 88 y 252 

nm para el Cu-ZnO-S-1, mientras que para el Cu-ZnO-N-0.5 el intervalo de tamaños fue de 61 y 

267 nm. En los histogramas de estas muestras con sulfato y nitrato de cobre (Figura 35 C y 35D), 

se observa una asimetría hacia la derecha, debido a que las barras situadas a la izquierda del 

intervalo con mayor concentración de partículas (entre 140 y 160 nm) presentan un conteo mayor 

de partículas, en comparación con las barras situadas a la derecha; esto indica una mayor 

proporción de partículas por debajo de la barra central, la cual, en ambos materiales, coincide 

con el promedio calculado, siendo de 153 nm para el Cu-ZnO-S-1 y 152 nm para el Cu-ZnO-N-

0.5.  

Los valores promedio de tamaños de partícula obtenidos por TEM resultados menores en 

comparación con los obtenidos mediante DLS, los cuales se encuentran alrededor de los 200 

nm. Esta diferencia se debe a la naturaleza de cada técnica: en TEM se mide directamente el 

tamaño físico de las nanopartículas en condiciones secas, mientras que en DLS se determina el 

tamaño hidrodinámico de las nanopartículas dispersas en un medio líquido. Por lo que, en DLS, 

además del tamaño de la partícula, se incluye la capa de solvatación, y las posibles interacciones 

entre partículas, como la formación de aglomerados. Además, en el análisis por DLS se asume 

que las partículas son esféricas, lo cual puede conducir a una sobreestimación del tamaño. En 

conjunto, estas diferencias entre las técnicas explican por qué los tamaños obtenidos por DLS 

son mayores a los observados por TEM. 

De acuerdo con trabajos previos, los tamaños de partícula reportados para ZnO y Cu-

ZnO varían ampliamente en función de las condiciones de síntesis, así como del tipo de material 

(ZnO o Cu-ZnO). En la mayoría de los estudios, los nanomateriales de Cu-ZnO se obtienen a 

partir de nitrato de zinc y de cobre como precursores. Por ejemplo, Karthik et al. (2022) emplearon 

extracto de hojas de Synadium grantii y obtuvieron partículas menores a 10 nm, tanto para el 

ZnO como el Cu-ZnO, con una ligera disminución del tamaño en presencia de Cu. Sin embargo, 

su metodología corresponde a un proceso tipo combustión asistida por extracto vegetal, sin 

ajuste de pH y con formación directa de las nanopartículas en un horno precalentado a 500 °C. 

Por otro lado, Yousefinia et al. (2023), reportando tamaños de partículas de 20 a 30 nm 

para el ZnO y de 35 a 50 nm para las muestras de Cu-ZnO, obtenidos mediante una síntesis en 

dos etapas: (i) la obtención de ZnO por precipitación alcalina en presencia del surfactante 

dodecilbencenosulfonato de sodio (SDBS), empleado agente estabilizante para controlar el 
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crecimiento y la aglomeración, y (ii) el posterior depósito de CuO sobre las nanopartículas de 

ZnO en presencia del extracto de Berberis vulgaris. 

De manera similar, Thatikayala & Min (2021) mediante síntesis por biocombustión con 

extracto de Ginkgo biloba, obtuvieron nanomateriales de Cu-ZnO con tamaños de 22 a 26 nm; 

aunque no especifican los tamaños del ZnO, señalan que las partículas de Cu-ZnO fueron 

mayores, coincidiendo con lo observado en el presente trabajo. Cabe destacar que los tamaños 

del nanomaterial Cu-ZnO al 3% de Cu reportados por Lemecho et al. (2022), de entre 91 y 213 

nm, son comparables con los obtenidos en el presente trabajo. Esta similitud puede atribuirse a 

factores en común en ambos estudios, particularmente el uso del extracto de lirio, así como al 

contenido de cobre añadido. 

En conjunto, estos resultados evidencian que el tamaño de partícula no solo depende del 

dopaje con Cu, sino también de las condiciones de síntesis. Entre estas, el extracto biológico 

empleado ha sido ampliamente estudiado en la literatura, mientras que el tipo de precursor 

constituye una variable menos explorada, dado que la mayoría de los trabajos se han limitado al 

uso de nitrato de zinc y de cobre. 

Los parámetros descriptivos del tamaño de partícula (mínimo, máximo, promedio y 

desviación estándar) de los nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO, obtenidos a partir de las 

mediciones realizadas por TEM, se presentan en la Tabla 6. El ZnO presentó una mayor 

variabilidad en los tamaños medidos, lo cual coincide con la distribución más amplia observada 

en su histograma (Figura 35A). En contraste, la muestra Cu-ZnO-A-3, mostró una distribución 

más estrecha, indicando una mayor uniformidad morfológica respecto al ZnO. 

En términos generales, la incorporación de cobre no modificó de forma apreciable el 

tamaño promedio de partícula; sin embargo, se observó una tendencia hacia distribuciones más 

homogéneas en los nanomateriales de Cu-ZnO. Este comportamiento podría estar relacionado 

a variaciones en los procesos de nucleación y crecimiento durante la síntesis, aunque se 

requieren de estudios cinéticos específicos para confirmar este efecto. 

Respecto a la actividad antimicrobiana, aunque se ha reportado que esta suele 

incrementar con tamaños de partículas más pequeños (Sirelkhatim et al., 2015), en este trabajo 

se observó que el ZnO, pese a presentar el menor tamaño promedio de partícula, no mostró un 

desempeño sobresaliente como agente antimicrobiano. En contraste, la muestra Cu-ZnO-A-3 

presentó simultáneamente un tamaño promedio bajo y una distribución más homogénea entre 

los nanomateriales de Cu-ZnO analizados por TEM. No obstante, a partir de los datos obtenidos 

no es posible establecer una relación directa entre la dispersión del tamaño y la actividad 

antimicrobiana, por lo que otros factores como la composición y las características superficiales 

U
niversidad Juárez A

utónom
a de Tabasco. 

M
éxico.



76 
 

del material probablemente desempeñen un papel determinante en la respuesta biológica 

observada. 

Figura 35 

Histograma de la distribución de los tamaños de partícula de ZnO y Cu-ZnO 

Nota. Histogramas de distribución de tamaños de los nanomateriales: A) ZnO, B) Cu-ZnO-A-3, 

C) Cu-ZnO-S-1 y D) Cu-ZnO-N-0.5 

Tabla 6 

Parámetros descriptivos del tamaño de partículas los nanomateriales ZnO y Cu-ZnO 

Muestra Promedio Mínimo Máximo 
Desviación 
estándar 

ZnO 133.67 50.53 265.35 58.75 

Cu-ZnO-A-3 143.95 103.97 192.03 23.54 

Cu-ZnO-S-1 153.86 88.90 252.42 40.72 

Cu-ZnO-N-0.5 152.41 61.06 267.47 48.89 
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La Figura 36 presenta micrografías a mayor aumento que las de la Figura 34, permitiendo 

observar con mayor detalle la morfología y los bordes de las partículas. En el caso del ZnO 

(Figura 36A), las partículas presentan bordes más definidos, con formas predominantemente de 

triángulos con lados redondeados, aunque algunas partículas presentan formas de óvalos 

asimétricos. Las muestras Cu-ZnO-A-3 y Cu-ZnO-S-1 (Figura 36B y 36C) tienen 

comportamientos morfológicos similares: las partículas presentan formas triangulares con 

vértices más marcados en comparación con el ZnO, aunque con bordes menos definidos y 

apariencia menos densa; adicionalmente, ambas muestras la distribución es más dispersa. Por 

su parte, las partículas del Cu-ZnO-N-0.5 (Figura 36D) presentan una morfología más alargada 

y un menor contraste en las micrografías, lo que podría estar asociado a un menor espesor 

aparente en comparación con las muestras previamente descritas. 

Gurgur et al. (2020), emplearon acetato de zinc y de cobre, junto con extracto de Bridelia 

ferrugínea, y reportaron que el ZnO obtenido presentaban morfologías de nanobarras y 

nanolaminas, mientras que en las dopadas con Cu se observaron partículas con bordes 

redondeados, en algunos casos, con forma esférica. Por otro lado, Lemecho et al. (2022), 

utilizando extracto de lirio, obtuvieron nanopartículas de morfología ovalada, coexistiendo con 

partículas esféricas, lo que recuerda a una mezcla de las morfologías observadas en el presente 

trabajo para ZnO y Cu-ZnO-N-0.5. Asimismo, Yousefinia et al. (2023) describieron partículas 

esféricas y ligeramente ovaladas para el ZnO, mientras que en Cu-ZnO reportaron morfologías 

ovaladas o semi esferoidales, con contornos irregulares. Estos autores atribuyeron dichas 

diferencias a la distinta electronegatividad entre los iones Zn2+ y Cu2+, así como a posibles 

fenómenos de acoplamiento que inducen imperfecciones en los bordes. En conjunto, la evidencia 

sugiere que la adición de cobre provoca un cambio sutil en la morfología, favoreciendo la 

formación de partículas más redondeadas y con bordes menos definidos. 
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Figura 36 

Micrografías TEM de ZnO y Cu-ZnO. Barra de escala: 200 nm 

 

Nota. Micrografías de los nanomateriales: A) ZnO, B) Cu-ZnO-A-3, C) Cu-ZnO-S-1 y D) Cu-ZnO-

N-0.5 

  

A) 

C) D) 

B) 
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Capítulo 5. Conclusiones Y Perspectivas 

5.1.Conclusiones 

En el presente trabajo se evaluó la incorporación de cobre en las propiedades 

electrocinéticas, morfológicas y estructurales de los nanomateriales Cu-ZnO obtenidas por 

síntesis asistida con extracto de lirio acuático. Además, se evaluó su actividad antimicrobiana 

contra dos cepas de bacterias. 

De manera general, los resultados obtenidos en este trabajo de investigación demuestran 

que la incorporación de Cu2+ en nanopartículas de ZnO sintetizadas en presencia de extracto de 

lirio acuático incrementa la actividad antibacteriana en comparación de las nanopartículas de 

ZnO no modificadas, demostrando la hipótesis planteada. Esto puede atribuirse a un efecto 

colaborativo entre la presencia de Cu2+, y la funcionalización superficial de los nanomateriales, 

derivado de los residuos orgánicos producto de la descomposición térmica de fitocompuestos del 

extracto vegetal.  

• La caracterización del extracto de lirio acuático permitió identificar qué tipo de 

compuestos del lirio acuático se incorporan durante la síntesis a los 

nanomateriales. La determinación del contenido de polifenoles y flavonoides, 

mostraron mayor contenido de polifenoles que flavonoides en el extracto 

empleado. Por otro lado, los espectros FTIR del extracto liofilizado y calcinado 

indican la descomposición térmica de los compuestos orgánicos, así como la 

pérdida del grupo pirano, procedente de la familia de los flavonoides. El análisis 

TGA confirma la pérdida de estos compuestos, a las temperaturas de 152, 261 y 

439 °C. Esto se relaciona directamente con los restos presentes en los 

nanomateriales de Cu-ZnO, debido al tratamiento térmico aplicado. 

• Los ensayos microbiológicos demostraron que S. aureus es más susceptible a los 

nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO, a diferencia E. coli. Esto puede ser debido a la 

estructura superficial de estos microorganismos, posiblemente atribuido a la 

diferencia en composición de la membrana celular. Asimismo, los ensayos de 

microdilución indican que los nanomateriales Cu-ZnO requieren menores MIC 

contra E. coli, a diferencia del ZnO; este comportamiento también fue observado 

para S. aureus, en el ensayo realizado con TTC. En este sentido, las muestras 

Cu-ZnO-A-3 y Cu-ZnO-S-1 presentaron mayor actividad antibacteriana, es decir, 

la mejor combinación de MIC y MBC, contra S. aureus, y E. coli respectivamente, 

exhibiendo un modo de acción bactericida. En cuanto a los nanomateriales 
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obtenidos con nitrato de cobre, el Cu-ZnO-N-0.5 fue la muestra con un mejor 

comportamiento contra las dos cepas estudiadas. 

• Los grupos funcionales provenientes de los restos del extracto fueron identificados 

en los espectros FTIR, principalmente en el rango de 2000 a 1000 cm-1. En 

primera instancia, el ZnO a 70 y 500 °C evidenció la disminución en intensidad de 

algunas de estas señales relacionadas en la muestra seca, mientras que en la 

muestra calcinada se observaron señales adicionales, atribuidos a la 

descomposición de compuestos orgánicos. Las señales por debajo de 600 cm-1 

son atribuidas a las vibraciones metal oxígeno, con los nanomateriales Cu-ZnO-

A-3 y Cu-ZnO-N-0.5 con una superposición de señales en 491 y 428 cm-1, 

relacionadas con el estiramiento Cu-O. 

• Por medio de la espectroscopía XPS se confirmó el estado de oxidación del cobre 

en los nanomateriales Cu-ZnO, el cual es de 2+; además, se identificaron señales 

adicionales en el espectro local del Cu en la muestra Cu-ZnO-A-3, las cuales se 

relacionan con la existencia del CuO. Los porcentajes atómicos corresponden al 

porcentaje de cobre añadido durante la síntesis de cada una de las muestras, 

observando que las muestras al 1 %m retienen el porcentaje de cobre más 

cercano al añadido. Además, la señal en 288 eV indica la presencia de grupos  

O-C=O en la superficie de los nanomateriales, lo que sugiere que dichos grupos, 

derivados de los restos del extracto de lirio, funcionalizan la superficie y favorecen 

su interacción con las membranas bacterianas. Esto se ve respaldado por el 

hecho de que los nanomateriales con mayores valores C288/C286 presentan 

también un mejor desempeño como agentes antimicrobianos. 

• Mediante la Difracción de rayos X se confirmó la fase de wurtzita hexagonal del 

ZnO, sin picos adicionales relacionados al cobre en las muestras de Cu-ZnO. Los 

tamaños de cristalitos variaron ligeramente, entre 22 y 26 nm, siendo las muestras 

al 3 %m de Cu2+ las que presentaron los menores valores de tamaño de cristal; 

este cambio se atribuye a la sustitución del Cu+2 en la estructura del ZnO. 

• Los valores de tamaño hidrodinámico de los nanomateriales de ZnO y Cu-ZnO, 

obtenidos por la técnica de DLS, se encuentran entre 198 y 250 nm, siendo las 

muestras al 3 %m de Cu2+ con los precursores de sulfato y nitrato de cobre, los 

que presentan los valores de tamaño menores, en contraparte con las muestras 

al 0.5% m de Cu2+. Por otro lado, los valores de potencial zeta, obtenidos mediante 

la técnica de ELS, se encuentran en el rango de -19.2 a -9.7 mV, por lo cual, las 
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muestras más electronegativas reflejan comportamientos más estables, es decir, 

con menos agregación de las nanopartículas. Por tipo de precursor de cobre 

empleado, las muestras con valores más electronegativos son el Cu-ZnO-A-1, el 

Cu-ZnO-S-0.5 y el Cu-ZnO-N-3. 

• Los tamaños promedio de partículas de los nanomateriales con mayor actividad 

antibacteriana fueron determinados por TEM. Si bien el ZnO presentó el menor 

tamaño promedio en comparación con los otros nanomateriales de Cu-ZnO, este 

parámetro no mostró correlación con la actividad antibacteriana. Por otro lado, la 

distribución de tamaños sugiere que una mayor uniformidad en el tamaño de las 

partículas podría favorecer la interacción con la membrana bacteriana. 

En conjunto, la evidencia experimental permite concluir que la incorporación de especies 

de Cu2+ en el ZnO y la presencia de fitocompuestos del extracto de lirio, favorecen el incremento 

de la actividad antibacteriana del ZnO. Sin embargo, aunque el papel que desempeña el 

precursor empleado de cobre no pudo establecerse con claridad, puede asumirse que el anión 

de la sal empleada como precursor de cobre tiene un efecto importante en la incorporación del 

catión, si este es afín al catión del precursor de zinc como es el caso del acetato.  

Derivado de las limitaciones del presente trabajo se requiere de estudios adicionales para 

determinar el efecto del contenido de cobre en la actividad biológica de los nanomateriales 

obtenidos. Asimismo, es importante realizar un estudio acerca de los posibles mecanismos de 

interacción entre bacterias y nanopartículas.  

 

5.2.Perspectivas 

Derivado de los resultados obtenidos en el presente trabajo de investigación, se propone 

profundizar en los siguientes puntos: 

• De acuerdo con el tipo de síntesis empleado en el presente trabajo, se propone 

evaluar tiempos más prolongados de reacción, particularmente durante en el 

tiempo de reposo (precipitación) previo a la recuperación por centrifugación del 

material, con el fin de permitir un mayor tiempo de contacto entre los reactivos y 

el extracto acuoso de lirio acuático. 

• Con base en la caracterización del lirio acuático, emplear temperaturas de 

calcinación menores a 500°C de los nanomateriales, con el propósito de evitar la 

pérdida y descomposición de los restos orgánicos, además de evaluar su 

influencia en la actividad antibacteriana. 
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• Complementar la caracterización estructural y superficial de los nanomateriales 

de Cu-ZnO mediante espectroscopía ultravioleta-visible con reflectancia difusa, 

fisisorción de nitrógeno y mapeo elemental por EDS, este último con el fin de 

analizar la dispersión del Cu2+ en el ZnO. 

• Complementar las técnicas de DLS y ELS, mediante la medición de los 

nanomateriales de Cu-ZnO empleando como dispersante el medio de cultivo TSB, 

con el fin de evaluar el comportamiento coloidal bajo condiciones más cercanas a 

las empleadas en los ensayos microbiológicos. 

• Estandarizar la adición del extracto acuoso de lirio acuático, mediante el monitoreo 

por la espectroscopía ultravioleta-visible. 

• Implementar un diseño experimental que permita analizar la relación de la 

polidispersidad de los nanomateriales con su actividad antimicrobiana. 

• Realizar estudios dirigidos a esclarecer el mecanismo de acción, incluyendo 

análisis de interacción nanopartícula-membrana biológica mediante TEM , 

evaluación de generación de ROS y análisis proteómico. 
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Capítulo 7.Anexos 

Anexo 1: Curva de calibración del ácido gálico 
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Anexo 2: Curva de calibración de la quercetina 
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Anexo 3: MIC, MBC y modo de acción de ZnO y Cu-ZnO frente a S. aureus 

Muestra 
MIC, 

resazurina 
(mg/mL) 

MIC,  
TTC 

(mg/mL) 

MBC 
(mg/mL) 

Modo de acción 

Resazurina TTC 

Cu-ZnO-A-0.5 2.5 2.5 10 Bactericida Bactericida 

Cu-ZnO-A-1 2.5 2.5 10 Bactericida Bactericida 

Cu-ZnO-A-3 2.5 1.25 2.5 Bactericida Bactericida 

Cu-ZnO-S-0.5 2.5 2.5 2.5 Bactericida Bactericida 

Cu-ZnO-S-1 2.5 2.5 10 Bactericida Bactericida 

Cu-ZnO-S-3 2.5 2.5 5 Bactericida Bactericida 

Cu-ZnO-N-0.5 1.25 2.5 5 Bactericida Bactericida 

Cu-ZnO-N-1 2.5 5 10 Bactericida Bactericida 

Cu-ZnO-N-3 2.5 2.5 10 Bactericida Bactericida 

ZnO 2.5 5 10 Bactericida Bactericida 

Extracto de lirio 10 10 10 Bactericida Bactericida 

Control + 0.62 1.25 1.25 Bactericida Bactericida 

 

Anexo 4: MIC, MBC y modo de acción de ZnO y Cu-ZnO frente a E. coli 

Muestra 
MIC, 

resazurina 
(mg/mL) 

MIC, TTC 
(mg/mL) 

MBC 
(mg/mL) 

Modo de acción 

Resazurina TTC 

Cu-ZnO-A-0.5 5 > 10 > 10 ND ND 

Cu-ZnO-A-1 2.5 > 10 > 10 ND ND 

Cu-ZnO-A-3 2.5 10 > 10 ND ND 

Cu-ZnO-S-0.5 5 10 > 10 ND ND 

Cu-ZnO-S-1 2.5 5 5 Bactericida Bactericida 

Cu-ZnO-S-3 5 10 > 10 ND ND 

Cu-ZnO-N-0.5 5 10 5 Bactericida Bactericida 

Cu-ZnO-N-1 5 10 > 10 ND ND 

Cu-ZnO-N-3 5 10 > 10 ND ND 

ZnO > 10 > 10 > 10 ND ND 

Extracto de lirio > 10 > 10 > 10 ND ND 

Control + 2.5 2.5 2.5 Bactericida Bactericida 

Nota: ND: No determinado 
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Anexo 5: Espectro FTIR de los precursores de zinc y cobre 
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Anexo 6: Alojamiento de la Tesis en el Repositorio Institucional 

Alojamiento de la Tesis en el Repositorio Institucional 

Título de Tesis: Efecto antimicrobiano de nanomateriales de Cu-ZnO obtenidos por síntesis 

asistida por extracto de lirio acuático 

Autora de la 

Tesis: 
Mirian Hernández Gutiérrez 

ORCID: 0009-0007-0057-9402 

Resumen de la 

Tesis: 

Con el objetivo de incrementar la actividad antimicrobiana de 

nanopartículas de ZnO, se sintetizaron y caracterizaron nanopartículas de 

ZnO modificadas con 0.5, 1 y 3 %m de cobre mediante síntesis bioasistida 

con extracto acuoso de Eichhornia crassipes. Adicionalmente, se evaluó el 

efecto del precursor de la sal de cobre comparando acetato, sulfato y nitrato 

de cobre. 

Para determinar el efecto del cobre y del extracto en las propiedades 

del ZnO, los nanomateriales se caracterizaron, mediante las 

espectroscopías infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) y 

fotoelectrónica de electrones (XPS), análisis termogravimétrico (TGA), 

difracción de rayos-X (DRX) y dispersión de luz dinámica (DLS) y 

electroforética (ELS) así como también se determinó su actividad 

antimicrobiana frente a Staphylococcus aureus y Escherichia coli. Los 

nanomateriales de Cu-ZnO mostraron menores concentraciones mínimas 

inhibitorias que las nanopartículas de ZnO, siendo S. aureus más 

susceptible que E. coli, con valores de concentración mínima inhibitoria 

entre 1.25 y 2.5 mg/mL, con efecto bactericida, para los materiales Cu-ZnO-

A-3, Cu-ZnO-S-1 y Cu-ZnO-N-0.5. 

El extracto de lirio acuático se caracterizó, identificándose 

polifenoles y flavonoides, los cuales tras ser calcinados a 500°C son 

parcialmente degradados mostrando bandas en el espectro infrarrojo 

alrededor de 1457 y 1416 cm-1 asociadas principalmente a C-O-H, C-H y R-

CH=CH2. Estos resultados confirman las observaciones hechas por FTIR y 

XPS de los materiales Cu-ZnO, ya que se detectaron rastros de especies 

carbonáceas en los nanomateriales calcinados, lo cual permite asumir una 

funcionalización in situ durante la síntesis. La presencia de cobre con 
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estado de oxidación +2 se confirmó para todos los materiales obteniéndose 

porcentajes atómicos en superficie de entre 0.47 y 2.03%. El análisis por 

DRX reveló la fase wurtzita hexagonal del ZnO, mientras que la dispersión 

de luz evidenció la carga superficial negativa de los nanomateriales 

variando entre -19.2 y -9.7 mV. Las partículas con mayor bioactividad, Cu-

ZnO-A-3, Cu-ZnO-S-1 y Cu-ZnO-N-0.5, exhibieron morfologías 

predominantemente triangulares con tamaños promedio de 143.95, 153.86 

y 152.41 nm, respectivamente. 

En conjunto, la incorporación de Cu2+ en el ZnO, y los 

fitocompuestos del extracto de lirio, favorecieron el incremento de la 

actividad antimicrobiana del ZnO, especialmente frente a S. aureus. 

Palabras claves 

de la Tesis: 
Cu-ZnO, Eichhornia crassipes, actividad antimicrobiana 

Referencias 

citadas: 
Las referencias citadas están enlistadas en las páginas 83-95. 
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