POR LA REALIZACION PLENA DEL SER

UNIVERSIDAD AUTONOMA DE BAJA
CALIFORNIA

MAESTRIA Y DOCTORADO EN CIENCIAS E INGENIERIA
FACULTAD DE INGENIERIA, ARQUITECTURA Y DISENO

INFLUENCIA DE LA CAPSAICINA EN LAS PROPIEDADES
OPTICAS DE NANOPARTICULAS SEMICONDUCTORAS DE ZnO

TESIS

QUE PARA CUBRIR LOS REQUISITOS NECESARIOS PARA OBTENER
EL GRADO DE:

MAESTRO EN INGENIERIA
PRESENTA:
BIOING. JOSE ALEJANDRO VILLEGAS FUENTES

DIRECTOR:
DR. PRISCY ALFREDO LUQUE MORALES

ENSENADA, B.C. A JULIO DEL 2023



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE BAJA CALIFORNIA

FACULTAD DE INGENIER{A, ARQUITECTURA Y DISENO

MAESTRIA Y DOCTORADO EN CIENCIAS E INGENIERIA

INFLUENCIA DE LA CAPSAICINA EN LAS
PROPIEDADES OPTICAS DE NANOPARTICULAS
SEMICONDUCTORAS DE ZnO

TESIS
Que para obtener el grado de maestria en ingenieria presenta:

José Alejandro Villegas Fuentes

Aprobada por:

Dr. Prisc do% ue Morales

Diftector de tesis

b

AR s GO

. Miembro del comi

Miembro del comité e

Dr. Rubén César Villarreal Sanchez
Miembro del comité

Ensenada Baja California, México. Julio 2023



Resumen de la tesis de José Alejandro Villegas Fuentes, presentada como requisito para la
obtencidn del grado de MAESTRO EN INGENIERIA, Ensenada B.C. a julio del 2023.

INFLUENCIA DE LA CAPSAICINA EN LAS PROPIEDADES OPTICAS DE
NANOPARTICULAS SEMICONDUCTORAS DE ZnO

Aprobado por:
_ /7
Dr. Priscy Alfredo Luque Morales
Director de tesis
Resumen:

En el siguiente trabajo se sintetizaron nanoparticulas semiconductoras de éxido de zinc
(ZnO) empleando extractos de tres distintas variedades de pimientos (poblano, morita y
fantasma) con una distinta concentracion de capsaicina entre cada uno segun la escala
Scoville, con la finalidad de observar el efecto de la capsaicina sobre las propiedades del
material. El proceso de sintesis se realizd empleando una metodologia de sintesis verde en la
gue se obtuvo un extracto de cada variedad de pimiento el cual tiene la funcidn de estabilizar
la sintesis de nanoparticulas a partir de un precursor de zinc. Los materiales obtenidos se
caracterizaron por diversas técnicas, empleando espectroscopia de infrarrojo por
transformada de Fourier (FTIR) se encontré el enlace Zn-O en ~620 cm™ para las tres sintesis,
confirmando la formacién de ZnO. Un analisis de difraccién de rayos X (XRD) revel6 una
estructura cristalina de tipo hexagonal wurtzita con ausencia de impurezas. La morfologia
superficial y la composicion elemental fue analizada mediante microscopia electrénica de
barrido (SEM). Se realizaron pruebas de fotocatalisis para degradar azul de metileno (MB),
rodamina B (RB) y naranja de metilo (MO) bajo luz ultravioleta (UV) y solar; todas las
sintesis fueron capaces de degradar MB en un 100% bajo ambas fuentes de luz. Se realizaron
ensayos antimicrobianos contra bacterias Gram-positivas y Gram-negativas a distintas

concentraciones, todas las nanoparticulas presentaron actividad antimicrobiana.

Palabras clave: Nanoparticulas; éxido de zinc; capsaicina, fotocatalisis; antimicrobiano.
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1. Introduccién

El constante crecimiento y desarrollo de la sociedad ha conllevado un aumento en las
necesidades del ser humano y por ende de los materiales que sean capaces de satisfacerlas.
Entre las opciones que han ganado un especial interés se encuentran los nanomateriales los
cuales son aquellos materiales con un tamafio entre 1 y 100 nm. La principal razon del
reciente auge de los nanomateriales es resultado de la mejora de las propiedades dpticas,
quimicas, fisicas, entre otras, a diferencia de su tamafio en bulto [1]. La mejora de las
propiedades en los nanomateriales se debe principalmente al aumento del &rea superficial
con un mayor nimero de zonas activas y el confinamiento cuantico de los electrones [2].
Existen diversos tipos de estructuras en escala hanométrica tales como: puntos cuanticos,

nanotubos, nanoflores, nanohojas o nanoparticulas.

Las nanoparticulas son un candidato para resolver las necesidades del ser humano, entre los
diferentes tipos de nanoparticulas encontramos de plata (Ag), didxido de titanio (TiO.), cobre
(Cu), oro (Au), 6xido de zinc (ZnO), entre muchos otros tipos de nanoparticulas [3]. Se
destacan las nanoparticulas de ZnO el cual es un material inorganico semiconductor de tipo
n que ha destacado y ganado un creciente interés en el area de investigacion de materiales
debido a su alta estabilidad quimica, su amplio rango de absorcidn espectral, por presentar
baja o nula toxicidad y por sus propiedades de fotocatalisis, antibacteriana y fungicida [4].
Gracias a sus sobresalientes propiedades, las nanoparticulas de ZnO se pueden emplear en
diversas areas como fotocatalisis, dispositivos médicos, sensores, dispositivos electrénicos o
celdas solares [5]. El proceso de obtencidn de las nanoparticulas es fundamental e impacta
de manera directa en sus propiedades. Existen diversas metodologias convencionales que se
emplean para obtener nanoparticulas, entre las cuales se pueden mencionar la de composicién
termal [6], reduccién de sales en medio acuso [7], pirolisis [8] o por microondas [9]. Sin
embargo, los métodos convencionales para la sintesis de nanoparticulas emplean quimicos
toxicos, ademas de altas presiones y temperaturas; lo que conlleva a complejos procesos de
sintesis que resultan contaminantes y poco amigables con el medio ambiente [10]. Entre las
alternativas para sustituir a los métodos convencionales se encuentra la sintesis verde, la cual
busca reducir el uso de condiciones que dafien el medio ambiente al emplear especies

vegetales, levaduras, algas, microrganismos para sintetizar nanoparticulas [11]; emplear



sintesis verde presenta ventajas sobre las metodologias convencionales tales como un
proceso libre de desechos toxicos, bajo costo, biocompatible y de alto rendimiento [12]. Se
destaca el uso de extractos obtenidos a partir de plantas, flores o frutos para obtener
nanoparticulas; estos extractos poseen metabolitos como alcaloides, proteinas, flavonoides,
terpenoides y/o polifenoles los cuales actian como estabilizantes durante el proceso de
sintesis, ademas de permitir controlar las propiedades del material como el tamafio o
morfologia [13].

Los pimientos o chiles son los frutos de las plantas del género Capsicum que pertenecen a la
familia Solanaceae, son populares por su color, sabor y amplio uso en la cocina, lo que los
ha llevado a formar parte de la cultura e idiosincrasia de algunas culturas como la mexicana
[14]. También son conocidos por sus propiedades antioxidantes, antiinflamatorias,
anticancerigenas o su uso en el tratamiento de padecimientos degenerativos como
enfermedades cardiovasculares o diabetes [15], [16]. Las sobresalientes propiedades y
aplicaciones de los pimientos se deben a su composicién fitoquimica la cual es rica en
metabolitos como flavonoides, alcaloides, terpenos, carotenoides, polifenoles y otros
metabolitos secundarios [17]. Entre las moléculas que constituyen a los pimientos se
encuentra la capsaicina, la cual es el principal ingrediente activo responsable de la pungencia
0 sensacion de ardor al consumir los pimientos; ademas de su amplio impacto en el area
gastronomica, la capsaicina ha sido estudiada por su uso como analgésico y para el
tratamiento de soriasis, desordenes gastrointestinales, obesidad, entre muchos otros
beneficios [18]. La pungencia de los pimientos se puede medir empleando la escala Scoville,
entre mayor sea la escala mayor sera la pungencia del pimiento y tendra una mayor cantidad

de capsaicina presente en su composicién fitoquimica [19].

El presente trabajo propone la sintesis de nanoparticulas semiconductoras de ZnO empleando
extractos de tres variedades de pimientos que contienen una distinta concentracion de
capsaicina segun la escala Scoville; el analisis de sus propiedades fisicas, quimicas y dpticas
mediante distintas técnicas de caracterizacion con la finalidad de relacionar los resultados
con la concentracion de capsaicina; finalmente, analizar el potencial de fotocatalisis,

antimicrobiano y la influencia en la actividad metabdlica de las nanoparticulas sintetizadas.



2. Marco teorico

2.1. Semiconductores
Dependiendo de la conductividad eléctrica, los materiales electronicos pueden ser aislantes,
conductores o semiconductores. Se denomina aislante a un material que no permite el flujo
de una corriente eléctrica, mientras que, de manera contraria, un material conductor permite
el flujo libre de electrones a través de él. Por lo tanto, un semiconductor es un material que
posee caracteristicas tanto de conductor como de aislante de corriente eléctrica, sin embargo,
su conductividad depende de un estimulo como una diferencia de potencial, radiacion o
temperatura. Los semiconductores son ampliamente usados para el disefio de circuitos

integrados, transistores, entre muchos otros dispositivos electronicos.

Se considera como semiconductores intrinsecos a aquellos que estan formados por un solo
tipo de atomos y se unen mediante enlaces covalentes, sus propiedades no dependen de un
dopaje. A temperatura ambiente algunos de los electrones son capaces de moverse a traves
de la red cristalina, si a estos electrones se les aplica una diferencia de potencial habra un
flujo de electrones, entre los semiconductores intrinsecos mas conocidos se encuentran el
silicio y el germanio, la conductividad de estos materiales esta fuertemente influenciada por

la temperatura, al aumentar la temperatura, la resistividad también lo hara [20].

Los semiconductores extrinsecos son aquellos que han sido sometidos a un proceso de dopaje
y sus propiedades son controlables al introducir impurezas conocidas como dopajes,
eliminando la influencia de la temperatura sobre la conductividad del material, en este caso
la conductividad del material estd relacionado con la cantidad de impurezas que se le

introduzcan al semiconductor. Los semiconductores extrinsecos pueden a su vez dividirse en

tipony p[21].

e Tipo n: Tienen la capacidad de donar electrones al poseen electrones no enlazados
que se mueven libremente por la red cristalina que aumentan su conductividad.
e Tipo p: Estos semiconductores poseen huecos que son capaces de aceptar electrones

que no pertenecen a su estructura original.



La conductividad de un material puede ser explicado por la teoria de bandas como se muestra
en la Fig. 1, gracias al principio de exclusion de Pauli se sabe que dos electrones no pueden
ocupar el mismo nivel de energia. Cuando a un atomo se le aplica suficiente energia hay una
promocion de un estado basal a un estado excitado; cuando se junta una pequefia cantidad de
atomos se sigue cumpliendo el principio de exclusion de Pauli por lo que se forman nuevos
niveles de energia, evitando que puedan existir dos electrones en el mismo nivel de energia;
al haber una gran cantidad de &tomos y se generarse un sélido, se forman muchos niveles de
energia basales y de excitacion y la separacion entre los niveles de energia es cada vez mas
fina formando bandas de energia, se denomina banda de valencia (BV) al conjunto de niveles
energéticos donde los electrones se encuentran en estado basal y banda de conduccion (BC)
al conjunto de niveles energéticos donde los electrones se encuentran en un estado excitado,
la energia necesaria para lograr una promocién de un electron de la BV a la BC se le

denomina banda de energia prohibida o también conocida como band gap (Eg) [22], [23].

Banda de
. conduccion
% i | —
. E Band gap

kgﬁ i é Banda (.le

5 . : valencia
= s .

Un atomo Cantidad pequeiia Gran cantidad
de atomos de atomos= sdlido

Fig. 1. Niveles de energia basado en la teoria de bandas [24].

En el caso de los semiconductores la BV se encuentra llena de electrones y la BC vacia y no
hay conductividad, la banda de energia separa ambas bandas, si la energia necesaria para

realizar una transicion de la BV a la BC es menor a 4.0 eV se les considera materiales



semiconductores. En el caso de los aislantes la BC y la BV se encuentran mas separadas, Si
la energia para realizar una transicion es mayor a 4.0 eV, se le considera un aislante. Por
ultimo, los conductores tienen sus bandas traslapadas por lo que siempre habra

conductividad.

El ZnO es un semiconductor de tipo n con un valor de band gap de ~3.37 eV que ha ganado
un especial interés debido a sus propiedades como su amplio band gap, su absorcion espectral
cercana a la region UV, su gran energia de union de excitones de 60 meV, propiedades
piezoeléctricas, su habilidad de formar monocristales grandes, entre muchas otras
propiedades que derivan en su amplio uso en dispositivos electrénicos como diodos emisores
de luz, fotosensores o peliculas delgadas. Sin embargo, el ZnO no solo ha ganado interés por
sus propiedades electrénicas, ademas se ha realizado investigacion en el area biomédica
debido a su actividad antibacteriana, aplicaciones en la liberacion de farmacos o como
biosensores. Adicionalmente, este material es capaz de generar diversas nanoestructuras

como nanoparticulas, nanofibras o nanotubos [25], [26].

2.2.Fundamentos de caracterizacion
Para poder entender el comportamiento de las nanoparticulas es necesario realizar multiples
estudios de caracterizacion que permiten conocer sus propiedades opticas, fisicas, quimicas
y entre muchas otras caracteristicas de las nanoparticulas que impactan de manera directa
con las aplicaciones que se les puedan dar, a continuacion, se describen los fundamentos de

cada técnica empleada para caracterizar los materiales obtenidos en este trabajo.

2.2.1. Espectroscopia de ultravioleta-visible
La espectroscopia de ultravioleta-visible (UV-Vis) es una técnica de caracterizacion basada
en la capacidad de las moléculas de absorber radiacion dentro del espectro ultravioleta (UV)
y visible. En este analisis se irradia una muestra con energia electromagnética con longitudes
de onda en el rango ultravioleta (160-400 nm) y en el rango visible (400-800 nm) del espectro
electromagnético [27]. Cuando la radiacion interactia con la materia pueden ocurrir los
siguientes distintos procesos: Reflexion, refraccion, absorcion, emision o dispersion. Para la
espectroscopia de UV-Vis los principales fendmenos que ocurren al interactuar la radiacién

con la materia son de absorcién y emision:



e Absorcién: Ocurre cuando parte de la energia es absorbida por la muestra, si el analito
posee un nivel energético que corresponda a la frecuencia con la que se esta
irradiando, pasara de un estado basal a un estado excitado. La energia total de una
molécula incluye sus componentes electronicos, rotacionales y vibracionales.

e Emisién: Es el proceso contrario a la absorcion, la molécula o atomo pasa de un
estado excitado aun estado basal y al retornar a su estado basal o a un nivel energético

menor, lo realiza emitiendo fotones.

Al interactuar un fotdn con una longitud de onda determinada puede excitar un electron desde
un estado basal o fundamental que se encuentra en el orbital molecular mas alto ocupado
(HOMO, por sus siglas en inglés), a un estado electronico excitado en el orbital molecular
mas bajo desocupado (LUMO, por sus siglas en inglés), para que ocurra una transicion, la
energia incidente debe ser igual o mayor que la diferencia de energia que existe entre ambos
niveles de energia. Los orbitales moleculares son ejemplificados en la Fig. 2 [28].

Estado basal Estado excitado

Energia LUMO
£

Excitacion

HOMO

000
000
Ol — ¢
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Fig. 2. Esquema representativo de los orbitales moleculares HOMO y LUMO durante
un proceso de fotoexcitacion [29].



Al trabajar con semiconductores, no se puede aplicar la teoria de orbitales moleculares, sin
embargo, la BV es equivalente al nivel HOMO y la BC al nivel energético LUMO. La energia
que se necesita para promover un electrén desde la BV a la BC se denomina brecha energética

prohibida o también llamada band gap.

Las transiciones electronicas que se pueden llevar a cabo en moléculas orgénicas son
presentadas en la Fig. 3. Los orbitales o, © y n son enlazantes, éstos se forman cuando dos
atomos se juntan generando una interferencia constructiva, la energia del orbital enlazante
siempre es menor que la energia de los orbitales que se combinan. Cuando los orbitales se
superponen fuera de fase, la interaccién reduce la probabilidad de encontrar electrones en los
nacleos generando un orbital anti enlazante que es de mayor energia y menos estable, entre

los orbitales de anti enlace se encuentran n* y o* [30], [31].
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Fig. 3. Transiciones electronicas en moléculas organicas [32].

e Transiciones n-t* y n-n*: Se dan en el rango de 200-700 nm, la mayor parte de
moléculas organicas presentan este tipo de transiciones. Estas transiciones necesitan

que los grupos insaturados de la molécula provean de electrones tipo .



e Transiciones n-c*: Se presentan en compuestos saturados con pares de atomos no
apareados en la region de 150-250 nm.
e Transiciones 6-0*: La energia que se requiere para estas transiciones es grande en la

region del ultravioleta de vacio (150 nm), ocurre principalmente en hidrocarburos.

2.2.2. Espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier
La espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR) es un analisis que permite
identificar los grupos funcionales de los constituyentes una muestra. Esta técnica se basa en
irradiar una muestra con radiacion electromagnética en el rango infrarrojo (4000-400 cm™),
una parte de la radiacion es transmitida y otra parte es absorbida por la muestra, si bien los
fotones en este rango del espectro electromagnético no poseen la suficiente energia para
lograr transiciones electrénicas, pueden generar vibraciones en los enlaces de las moléculas
presentes, estas vibraciones generan una huella molecular Unica; permitiendo identificar

materiales desconocidos, calidad de la muestra o estructura molecular [33].

Existen diversas vibraciones que pueden sufrir las moléculas al entrar en contacto con
radiacion IR como se muestran en la Fig. 4. Primeramente, se encuentran las vibraciones de
tension, las cuales consisten en el cambio de la distancia atdbmica que puede crecer o decrecer;
cuando los atomos se acercan o alejan del &tomo central sin cambiar el eje de enlace, los dos
enlaces aumentan o disminuyen simultaneamente y se conoce como tension simétrica; a
diferencia de la tension asimétrica donde un enlace aumenta y el otro disminuye. Ademas, se
encuentran las vibraciones de flexion las cuales pueden ser: flexién de balanceo en el plano
en donde es aumentado o disminuido el angulo cuando el &tomo central se aleja de alguno de
los &tomos que se encuentran en los extremos; el tijereteo en el plano en donde los a&tomos
de los extremos acortan su distancia entre si, disminuyendo el angulo de enlace; la flexion
por aleteo fuera del plano ocurre si el &ngulo de enlace aumenta y disminuye cuando el &tomo
central se encuentra mas cerca de uno de los &tomo de los extremo, estos movimientos se dan
fuera del plano formado por los 4&tomos y finalmente, la flexion de torsion fuera del plano
ocurre cuando los &tomos extremos se acercan, fuera del plano formado tanto por los atomos

de los extremos como por el &tomo central [34].



YVibraciones de tension

Simétrica Asimétrica

Vibraciones de flexion
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Balanceo en el plano  Tijereteo en el plano

Aleteo fuera del plano Torsion fuera del plano

Fig. 4. Tipos de vibraciones moleculares generadas por radiacién IR [35].

El proceso por el cual es analizada una muestra consta de cuatro componentes principales y
es ejemplificado en la Fig. 5. La fuente de luz IR genera la radiacion necesaria para llevar a
cabo el andlisis, posteriormente la luz generada atraviesa un interferometro que permite
modular la longitud de onda hasta que llega a la muestra en donde se llevaran a cabo las
interacciones entre las moléculas y la luz IR, generando las sefiales que seran analizadas por

un detector que analizard y generara el espectro de la muestra [36].

Interferometro
Fuente de luz

Muestra Detector

i >G> A

Fig. 5. Andlisis de una muestra mediante FTIR.



2.2.3. Difraccion de rayos-X
La estructura cristalina y las fases de una muestra policristalina puede ser estudiada mediante
difraccién de rayos-X (XRD), es un andlisis no destructivo que tiene como fundamento la
dispersion coherente o de Rayleigh de un haz de rayos-X; la cual ocurre cuando los rayos-X
incidentes provocan una oscilacién a la misma frecuencia del haz incidido, el &tomo irradiado
libera el haz incidido sin transferencia de energia, pero con un cambio de direccion del haz
saliente respecto al haz entrante, los rayos dispersados interfieren entre si de manera
constructiva o destructiva. Esta técnica estd basada en la ley de Bragg, que establece la
relacién entre el angulo de incidencia, la distancia entre los planos cristalinos y la longitud

de onda incidente (EqQ. (1)) como se muestra en la Fig. 6 [37].
niA = 2d Sen(9) (1)

Para que exista difraccion, las ondas dispersadas deben tener interferencia constructiva, es
decir que tras la dispersion ambos haces de rayos-X sigan estando en fase. Para esto se debe
de cumplir la ley de Bragg donde la sumatoria de la diferencia del recorrido de dos ondas
incidentes debe de ser un nimero entero (n) multiplo de la longitud de onda (1) con un angulo
especifico (0) para dos planos separados por una distancia (d). En el esquema de la Fig. 6, se
ejemplifica la diferencia de distancia recorrida de la segunda onda incidente que recorre
FG+GH (Eq. (2)). Las dos distancias pueden reescribirse en términos de funciones
trigonomeétricas de acuerdo con angulo que forman (Eq. (3) y Eq. (4)), la suma de las
distancias da como resultado la ley de Bragg (Eq. (1)). Para que se exista interferencia

constructiva y se cumpla la ley de Bragg n debe ser un nimero entero.

nl =FG + GH (2)
FG = d Sen(a) 3)
GH = d Sen(a) (4)

nd =d Sen(a) + d Sen(a) = 2d Sen(a) (1)

10



nA=2d Sen(0)

Fig. 6. Ley de Bragg y difraccion de rayos X incidentes a una muestra [38].

Los rayos-X se generan en un tubo de rayos catodicos al calentar un filamento que puede ser
de cobre, molibdeno o cromo, produciendo electrones que seran dirigidos a la muestra a
analizar. Mientras se irradian los electrones, se varia el angulo de incidencia (), la intensidad
de los rayos-X difractados es graficada, generando un difractograma o patrén de difraccion,
el cual puede servir como huella digital de la muestra analizada, a partir de un difractograma
se puede identificar un material comparandolo contra bases de datos ya existentes, para poder

determinar su estructura cristalina, fase y el tamafio de cristal [39].

2.2.4. Espectroscopia de fotolumiscencia
La espectroscopia de fotoluminiscencia (PL) es un método de caracterizacion no destructivo,
el cual permite conocer las propiedades electronicas de los materiales. La muestra a analizar
es irradiada con luz que es absorbida haciendo que los electrones pasen a estados excitados
permisibles, a este proceso se le conoce como fotoexcitacion, al regresar los electrones a su
estado basal, el excedente de energia absorbida es liberada y puede ocurrir emision de energia

en forma de fotones, dando lugar a la fotoluminiscencia. Existen tres tipos de
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fotoluminiscencia: fluorescencia, fosforescencia y quimiolumiscencia; en las primeras dos la
emision de fotones estd originada por la excitaciébn con luz, mientras que en la

quimioluminscencia se da por reacciones quimicas [40].

En la Fig. 7 se presenta un esquema representativo de un diagrama de Jablonski, donde se
describen los estados electronicos de una molécula o compuesto al ser irradiados con luz y
las transiciones que se pueden producir. EI proceso inicia cuando la luz incide en una muestra
que se encuentra en un estado fundamental (So) y la energia de un foton es transferida a un
electron, promoviendo al electrén a un orbital de mayor energia (S1, S2 0 S3), a este proceso
se le conoce como absorcion y ocurre en un periodo de 10 segundos. Eventualmente el
electron debe disipar la energia y volver a su estado So, la disipacion se puede dar mediante
una relajacion vibracional en donde el exceso de energia es disipado a otros estados
vibracionales en forma de energia cinética, éste es un proceso rapido y puede ocurrir
inmediatamente después de la absorcion de energia. Si los niveles de energia vibracionales
se sobreponen a otros niveles energéticos, el electron excitado puede pasar de un nivel
vibracional en un estado electronico a otro nivel vibracional en un estado electrénico menor

(S1), a este proceso se le conoce como conversion interna [41], [42].

Otro proceso por el cual el excedente de energia en las moléculas es disipado es mediante la
emisién de fotones, dando paso a fendmenos de fluorescencia o fosforescencia. La
fluorescencia es una transicion permitida en donde no hay cambio de espin, se mantiene un
estado singlete excitado en donde todos los espines electrénicos se encuentran apareados,
este proceso se da principalmente entre el estado fundamental y el primer estado excitado,
debido a que en niveles energéticos mas grandes es mas probable que la energia se disipe
mediante relajacion vibracional o conversion interna. El foton que es emitido es de la misma
energia que la diferencia de los estados electronicos de transicion y menor a la de los fotones
excitantes, la diferencia entre la energia del foton incidente y el emitido se disipa por medio

de conversion interna y relajacion vibracional [43].
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Fig. 7. Diagrama de Jablonski en procesos de absorcion molecular de fluorescencia y

fosforescencia [44].

Otra manera en la que el exceso de energia de un foton incidente puede ser disipada es
mediante un cruce entre sistemas, en donde existe un cambio de espin de un estado singlete
excitado a un triplete excitado, esta es una transicién prohibida que no deberia ocurrir, pero
al agregar factores de vibracion, se vuelve una transicion débilmente permitida, este proceso
es mucho mas lento en comparacion al resto de procesos de disipacion de energia. La
diferencia fundamental entre la fluorescencia y fosforescencia es que en el primer proceso se
interrumpe la emision de fotones al dejar de recibir un estimulo, mientras que en la
fosforescencia se almacena la energia y la emite poco a poco durante un periodo de tiempo,

aunque la muestra se encuentre en ausencia de un estimulo [45].

2.2.5. Microscopia electronica de barrido
Una técnica de caracterizacion que permite observar la morfologia y microestructura de la
superficie de una muestra es la microscopia electronica de barrido (SEM, por sus siglas en
ingles), ésta se basa en incidir un haz de electrones sobre la muestra que permite la generacion
de micrografias a partir de la informacion que proveen los electrones generados durante este

proceso. El funcionamiento general de un microscopio electrénico de barrido se muestra en
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laFig. 8, los electrones son generados a partir de un catodo que principalmente son filamentos
de tungsteno (W) o hexaboruro de lantano (LaBe). En el caso de un filamento de W, la
emision de los electrones se da al calentar el filamento a aproximadamente 2700 °C en
condiciones de alto vacio (107 Torr), generando una nube de electrones en el extremo del
filamento que sera atraido hacia el &nodo. Subsecuentemente, el haz de electrones pasa por
los lentes condensador y de objetivo que son lentes electromagnéticos con la finalidad de
colimar y enfocar los electrones hacia la muestra [46].

Fuente de los
electrones

Anodo

Analisis por

software
0 e
condensador
ﬁ Lente de objetivo
Detector de Muestra
electrones

Fig. 8. Esquema de los elementos que conforman un microscopio electrénico de
barrido.

Al momento de que los electrones impactan con la muestra, se generan distintos tipos de
electrones y sefiales, esta técnica hace uso principalmente de la informacion generada por
electrones secundarios (ES), electrones retrodispersados (ER) y rayos-X, como se muestra
en la Fig. 9. Los electrones secundarios se generan cuando los electrones del haz incidente
interacttan con los electrones de los &tomos en la muestra, sacadndolos de su Orbita con una
cantidad de energia cinética, como consecuencia de la baja energia de los electrones del haz
incidente, solamente se emiten electrones secundarios cerca de la superficie, permitiendo
conocer la topografia de la muestra. Los electrones retrodispersados se producen cuando los
electrones del haz incidente interacttan con el nicleo del atomo y rebota al electrén incidente

fuera de la muestra sin pérdida de energia, estos electrones son de mayor energia que los

14



electrones secundarios y sus sefiales no poseen tanta informacion sobre la topografia, sin
embargo, permiten conocer acerca de la composicién quimica. Por ultimo, se genera una
sefial de rayos-X, estas sefiales son producidas cuando un electron es desprendido de su
orbital y el electron se vuelve inestable, entonces otro electron ocupara la vacancia, cuando
se llena el hueco generado por el electron desprendido, la diferencia de energia entre los
orbitales se libera como radiacion de rayos-X. A partir de la posicion de los rayos-X
caracteristicos de una muestra, los elementos presentes pueden ser identificados y la
intensidad de los rayos-X permite conocer de manera cuantitativa la composicién de la
muestra analizada, a este proceso se le conoce como espectroscopia de energia dispersiva
(EDS, por sus siglas en inglés) [47]-[49].

Haz incidente .
Electrones dispersados

Rayos-X

Electrones secundarios

Muestra | - |

Fig. 9. Electrones generados en SEM.

2.2.6. Microscopia electronica de transmision
Al igual que en SEM, la microscopia electronica de transmision (TEM, por sus siglas en
inglés) emplea un haz de electrones sobre una muestra para generar imagenes hasta una
escala nanométrica. El proceso para generar el haz de electrones que irradiara la muestra se
puede dar de dos maneras al elevar a altas temperaturas un filamento (termoionico) o al
aplicar una diferencia de potencial (emision de campo) [50]. En el caso de las fuentes de
electrones termoionicas los electrones se producen al calentar un filamento que puede ser de
W o LaBe, al punto en que los electrones en los orbitales més externos ganen la energia
necesaria para superar la barrera de la funcién de trabajo y escapar del orbital. En el caso de
las fuentes de electrones de emision de campo, se aplica una diferencia de potencial a un

filamento, principalmente W, generando un campo eléctrico en la punta del filamento. Para
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ambas fuentes de electrones se debe de manejar condiciones de vacio de aproximadamente

107 Torr para las fuentes termoionicas y 10! Torr para las de emision de campo.

Los electrones generados en el filamento deben pasar por lentes electromagnéticos que
permiten enfocar el haz incidente, controlar el flujo de electrones y seleccionar los rayos de
electrones que contribuyan a la formacién de imagenes. Un TEM cuenta principalmente con
tres tipos de lentes electromagnéticas: condensadoras que tienen como funcién la formacion
del haz; de objetivo que modulan y focalizan el haz y las lentes de proyeccion que expanden
el haz reflejado a una pantalla fluorescente la que permite reconstruir la imagen formada. Al
igual que en SEM, la técnica de TEM obtiene informacion a partir de los ES, ER y los rayos-
X, sin embargo, también se puede obtener informacién de otro tipo de electrones generados
como los electrones Auger, electrones elasticamente dispersados y electrones inelasticamente

dispersados, estos son representados en la Fig. 10 [51].

Electrones Auger

Haz incidente

Electrones dispersados

Rayos-X
) Electrones secundarios
Muestra |
"
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\%;;“%\x
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elasticamente inelasticamente
dispersados dispersados

Fig. 10. Electrones generados al analizar muestras mediante TEM.

Los electrones Auger al igual que los rayos-X son generados cuando los &tomos excitados de
la muestra liberan un electron y posteriormente otro electron de un nivel de energia superior
cae al nivel vacante; los electrones Auger tienen una energia especifica para cada elemento

de donde fue emitido, analizar la energia de este tipo de electrones permite determinar la
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composicion elemental de la superficie, aproximadamente de 2 a 5 nm de profundidad [52].
Al pasar el haz incidente a través de la muestra se pueden generar electrones elasticamente
dispersos los cuales son consecuencia de la dispersion de los que inciden e interactan con
los &tomos de la muestra, estos cambian su direccidn de viaje pero no pierden energia; si se
trata de una muestra cristalina, los electrones dispersados se convierten en ondas difractadas,
los haces difractados en fase que satisfacen la ley de Bragg se reforzaran proyectandose como
una serie de puntos brillantes generando un patron de difraccion, este proceso es conocido
como difraccion de electrones de area selecta (SAED, por sus siglas en inglés), pues permite
elegir el area de donde se obtendra el patron, esta técnica proporciona informacion
cristalografica del material al igual que en XRD, la diferencia se encuentra en la profundidad
de andlisis, al usar XRD la penetracion de los electrones es menor comparado con SAED.
Los electrones inelasticamente dispersados son generados cuando los electrones del haz
incidente interacttan con los atomos y pierden energia durante la interaccion, esta pérdida de
energia es caracteristica y Unica para cada uno de los elementos presentes en la muestra y

permiten conocer informacion elemental de la muestra, asi como estados de oxidacion [53].

Como antes se menciond, las técnicas de caracterizacion descritas en esta seccion permiten
obtener una mayor informacion acerca de las nanoparticulas sintetizadas, entre las
nanoparticulas investigadas se encuentran aquellas que pueden ser obtenidas mediante una

metodologia verde a continuacién descrita.

2.3. Sintesis verde de nanoparticulas de ZnO
Hay multiples métodos de sintesis de nanoparticulas; sin embargo, las metodologias
convencionales como la pirdlisis, sélido-gel, reduccion quimica, descomposicion termal o
hidrotermal presentan multiples desventajas e inconvenientes como defectos en la formacion
de los materiales, bajo rendimiento de produccién, costos elevados y condiciones de sintesis
que involucran altas presiones y temperaturas que impactan de manera directa en el medio
ambiente al generar residuos toxicos [54]. La sintesis verde se posiciona como una alternativa
competitiva contra los métodos de sintesis convencionales, ésta se basa en la quimica verde
atendiendo algunos de los principios que la conforman como la prevencion de generacion de
residuos, sintesis menos toxicas, disefio de quimicos seguros, reduccion del consumo de

energia, empleo de solventes seguros, uso de materias primas provenientes de recursos
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renovables y el empleo de procesos cataliticos [55]. Las nanoparticulas obtenidas mediante
sintesis verde pueden tener como origen el uso de algas, bacterias, levaduras, hongos o
emplear extractos de frutos, flores o plantas. Al emplear extractos naturales se aprovechan
moléculas presentes en la composicion fitoquimica como los terpenoides, alcaloides,
flavonoides, alcaloides, aldehidos, y amidas que actian como estabilizadores durante la
sintesis [56]. Las propiedades de las nanoparticulas se verdn directamente afectadas por el
extracto empleado, su concentracion y las condiciones de sintesis como la temperatura, el pH
o0 el precursor de iones [57]. La metodologia de sintesis verde se ha empleado para la
obtencion de multiples tipos de nanoparticula como plata (Ag), oro (Au), didxido de titanio
(TiOz), cobre (Cu), didxido de estafio (SnOz), dioxido de hierro (FeO2) y 6xido de zinc (ZnO)
[58]. El ZnO resalta de entre los materiales estudiados debido a sus prominentes propiedades
que lo hacen candidato para diversas aplicaciones, por ejemplo, en el area de fotocatalisis y
el campo biomédico por su actividad antibacteriana y fungicida, por su capacidad de usarse
en sistemas para el transporte y liberacién de farmacos o en la mejora de dispositivos
optoelectronicos [59].

En la Fig. 11 se presenta un esquema representativo de una propuesta de sintesis verde para
nanoparticulas de ZnO basada en el modelo presentado por Gawade et al. (2017). Las
moléculas de un precursor de iones de zinc como el nitrato de zinc hexahidratado (ZnO
(NO3).#6H.0) estd en contacto con los constituyentes del extracto formando complejos
ligando entre los grupos hidroxilo y los iones de zinc mediante una reaccién de nucleacion.
Finalmente, a la calcinacion de los complejos formados lleva a la obtencién de nanoparticulas
de ZnO [60], [61].
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Fig. 11. Propuesta de formacion de nanoparticulas de ZnO empleando sintesis verde.

2.4. Pimientos y su concentracion de capsaicina
Entre las fuentes de extractos que se pueden usar para obtener nanoparticulas se encuentran
los pimientos o popularmente conocidos como chiles son el fruto de las plantas del género
Capsicum, este es uno de los géneros de plantas mas populares y cultivados a lo largo del
mundo el cual esta conformado por plantas dicotileddneas, angiospermas y arbustivas que
pertenecen a la familia de las solandceas. Mas de 26 especies de plantas son agrupadas dentro
del género Capsicum, sin embargo, solo 5 de ellas han sido domesticadas y cultivadas por el
hombre (C. annuum, C. baccatum, C. frutescens, C. pubescens y C. chinense) [62]. Aunque
las plantas del género Capsicum tienen como origen las zonas tropicales del centro y sur de
Ameérica, su cultivo se ha extendido a lo largo del mundo formando parte de la gastronomia
y cultura de muchos paises. México cultiva anualmente mas de 173 mil hectareas de
pimientos de distintas variedades entre las que se encuentran: jalapefio, poblano, morrén,

mirasol, de arbol, entre muchas otras variedades.
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Los pimientos son empleados como fuente de sabor y color en el area gastronémica y en la
industria de alimentos, sin embargo, su uso no solo se limita a este sector, los pimientos
también son empleados para la elaboracion de pinturas, cosméticos y productos
farmacéuticos. Adicionalmente, los pimientos han sido empleados en el area de la medicina
para el tratamiento de desdrdenes cardiovasculares o cancer, y presentan actividad
antioxidante y antiinflamatoria [63]. Las propiedades de los pimientos se obtienen de su
composicion fitoquimica la cual esta conformada por distintos grupos de moléculas entre los
que podemos encontrar: compuestos fenolicos, vitaminas C y E, flavonoides, capsaicinoides
o terpenoides [64]. La popularidad de los pimientos se debe principalmente a la pungencia,
que es una sensacion de dolor o ardor que producen al ser consumidos, ésta es producida por
los capsaicinoides. Los capsaicinoides son un grupo de moléculas fendlicas derivados de la
vainillilamina entre las que se encuentra: capsaicina en un 69%, dihidrocapsaicina en un 22%,
nordihidrocapsaicina en un 7% Yy otros capsaicinoides en menor concentracion. Estas
moléculas al entrar en contacto con el receptor TRPV1 (transient receptor potential vainilloid
1) genera la sensacion de ardor [65]. La principal molécula que constituye los capsaicinoides

es la capsaicina (8-metil-N-vainillil-6-nonenamida), su estructura se presenta en la Fig. 12.
Capsaicina

C18H27N03

CHj 0

| ”
© ‘NH/U\/\/\/\(CH3

Py e

»

Fig. 12. Estructura quimica de la capsaicina [66].

Para conocer la pungencia de un pimiento se emplea la escala Scoville, propuesta por Wilbur
Scoville, mide la pungencia de un pimiento en unidades de Scoville (SHU, por sus siglas en

inglés), inicialmente este estudio estaba basado un analisis organoléptico en donde un
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extracto de pimiento se diluia hasta que la sensacion de ardor al ser probado no pudiera ser
detectado, cada una de las diluciones era una SHU. En donde los pimientos sin contenido de
capsaicina como el pimiento morron cuenta con 0 SHU, mientras que la capsaicina pura
cuenta con aproximadamente 15,000,000 SHU, por ende, las SHU tienen una relacion directa
con la concentracion de capsaicina en un pimiento, por tanto, a mayor contenido de
capsaicina el pimiento es mas pungente y tiene mas SHU en la escala Scoville. Se presenta

un esquema representativo de la escala Scoville en la Fig. 13.

Escala Scoville medida en
SHU

Capsaicina- 15,000,000

Carolina reaper- 2,000,000

Scorpion moruga- 1,500,000
Pimiento fantasma- 1,000,000

Habanero- 200,000

Cayena- 50,000

Jalapeiio- 2,500-5,000

Poblano- 1,000-2,000

L Pimiento morron- 0

Anaheim- 500-1,000

Fig. 13. Representacion esquematica de la escala Scoville y su relacién con la
pungencia de distintos pimientos en SHU.

La escala Scoville original puede resultar subjetiva o imprecisa al tratarse de un proceso que
depende de los sentidos y la tolerancia al picante de la persona que realice el ensayo, es por
ello que se han realizado estudios en donde se emplean técnicas como la espectrometria de
masas para estandarizar la escala Scoville. Esta investigacion empleo tres tipos de pimientos:
Capsicum annum ‘Poblano’ (pimiento poblano), Capsicum annum ‘Jalaperio’ (pimiento
morita) y Capsicum chinense ‘Naga jolokia’ (pimiento fantasma) con una concentracion de
2,000, 5,000 y 1,000,000 de SHU para cada pimiento, respectivamente.
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3. Antecedentes

La sintesis verde de nanoparticulas de ZnO ha ganado un especial interés debido a sus
maultiples aplicaciones, a continuacion, se resumen algunos trabajos en los que se han hecho
uso de diversos extractos naturales para la obtencion de nanoparticulas de ZnQO y sus diversas

aplicaciones.

Sadiq et al. (2021) sintetizaron nanoparticulas de ZnO a partir de un extracto obtenido de
hojas secas de Syzygium cumini o también conocido como jambolén; es un &rbol nativo del
sudeste asiatico, India y Australia; el extracto que se puede obtener a partir de sus hojas se
emplea en el tratamiento de asma y bronquitis. La formacién de ZnO fue analizada mediante
XRD permitiendo conocer su arreglo estructural y conformacion cristalina. Se realizaron
pruebas de degradacion de azul de metileno mediante fotocatélisis bajo luz solar, las
nanoparticulas fueron capaces de degradar un 91.4% del contaminante en un lapso de 180
min [67].

Rajendrachari et al. (2021) emplearon extracto de Alchemilla vulgaris (pie de ledn) para
sintetizar nanoparticulas de ZnO. Una vez sintetizadas las nanoparticulas fueron analizadas
mediante SEM, las micrografias mostraron una morfologia de coliflor sin aglomeraciones
debido al efecto del extracto en la formacion de las nanoparticulas; las nanoparticulas
presentan una estructura hexagonal y una conformacién cristalina determinada por XRD, los
grupos funcionales y composicion quimica fueron determinados mediante FTIR. A partir de
los estudios de morfologia y estructurales se concluyé que la morfologia, tamafio y estructura
cristalina se pueden controlar segun el extracto que se esté empleando. Posteriormente se
estudid la capacidad de degradar rodamina B en aguas de desecho, el cual es un colorante
recurrente en procesos de la industria textil, el material fue capaz de eliminar en un 75% el

colorante bajo irradiacion de luz solar [68].

Por otra parte, algunos procesos industriales generan residuos remanentes de frutos, flores o
plantas que podrian aprovecharse en vez de desecharse, en el trabajo de Rambau et al. (2021)
se reporta el uso de pulpa de desecho del datil que crece en la palmera Phoenix dactylifera
como un reductor natural para sintetizar nanoparticulas de ZnO de forma simple y a bajo
costo. La pulpa fue recolectada de una unidad productora de jarabe de datil, la cual se empleo

para sintetizar nanoparticulas. ElI material obtenido se sometio a distintos estudios entre los
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que se encuentran: FTIR para el analisis de grupos funcionales; fotoluminiscencia para el
estudio de la emision espectral; XRD para el andlisis estructural y la identificacion de
defectos y espectroscopia de Raman para el andlisis de la composicion quimica.
Posteriormente realizaron pruebas de fotocatalisis para la eliminacion de colorantes
provenientes de industrias textiles y farmacéuticas, el material sintetizado fue capaz de
degradar azul de metileno y eosina amarillenta al 90% en un lapso de 180 min bajo luz UV
[69].

La presencia de farmacos, hormonas, antibidticos o productos farmacéuticos en cuerpos de
agua supone un problema ambiental debido a su dificil eliminacion mediante tratamientos
convencionales, la innovacion de nuevos procedimientos para la eliminacion de
contaminantes persistentes se ha vuelto prioridad en la comunidad cientifica. EI ZnO aparece
como una alternativa debido a su actividad fotocatalitica y capacidad de generar especies
reactivas de oxigeno que sean capaces de degradar y mineralizar contaminantes de dificil
degradacidn. En el trabajo de Mohamed et al. (2021) se obtuvieron nanoparticulas de ZnO
empleando como reductor un extracto obtenido a partir de pullulan, un polisacérido
producido por el hongo Aureobasidium pullulans. Posteriormente se realizaron pruebas de
fotocatélisis para estudiar la degradacion de amoxicilina y paracetamol observando
degradaciones superiores al 80% [70].

Doan et al. (2020) emplearon extracto de la cascara de naranja como reductor bioldgico para
lograr una sintesis eficiente de nanoparticulas de ZnO libre de téxicos y posteriormente
analizar su potencial antimicrobiano contra distintas cepas bacterianas patdgenas. Una vez
obtenidas las nanoparticulas se sometieron a distintos estudios de caracterizacion de entre los
que destacan el estudio de la estructura cristalina mediante XRD, el analisis de pérdida de
peso durante la calcinacién mediante termogravimetria y un analisis de la morfologia de las
nanoparticulas mediante TEM, estos estudios que determinaron una relacion entre la
temperatura de calcinacion y su morfologia y tamafio. Finalmente, estudiaron el efecto
antimicrobiano de las nanoparticulas en los que fue capaz de reducir el crecimiento de E. coli

en un 99% empleando el método de dilucion de broth [71].

Pillai et al. (2020) estudiaron el potencial antibacteriano y fungicida de nanoparticulas de

ZnO obtenidas mediante una ruta ecoldgica, rapida y de bajo costo empleando los siguientes
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extractos de plantas: Beta vulgaris (remolacha), Cinnamomum tamala (laurel de la India),
Cinnamomum verum (arbol de canela) y Brassica oleracea var. Italica (planta de brécoli).
Las propiedades Opticas de las nanoparticulas se analizaron mediante XRD, FTIR y UV-Vis;
mientras que la morfologia fue estudiada mediante SEM y TEM. Las propiedades
antibacterianas fueron analizadas contra Escherichia coli y Staphylococcus aureus, mientras
que el potencial fungicida fue analizado contra Candida albicans y Aspergillus niger. Los
resultados indican que las nanoparticulas sintetizadas con extracto de planta de brécoli
presentan actividad antimicrobiana y fungicida para todos los microorganismos analizados
[72].

Gur et al. (2022) sintetizaron nanoparticulas de ZnO al afiadir extracto de Thymbra spicata
L. a una solucion de nitrato de zinc, la solucion obtenida se dejé reaccionar a temperatura
ambiente, al ocurrir un cambio de coloracion resultado de la reduccion de los iones de zinc,
se centrifugd y la parte sélida se dejo secar en un horno a 50 °C por 48 horas. Las propiedades
de las nanoparticulas obtenidas fueron estudiadas mediante analisis de FTIR, UV-Vis, XRD
y SEM; adicionalmente se realizaron ensayos antimicrobianos contra distintas cepas
bacterianas patdgenas obteniendo resultados significativos contra Pseudomonas aeruginosa
[73].

En la investigacion realizada por Selim et al. (2020) analizaron la actividad citotdxica de
nanoparticulas de ZnO sintetizadas mediante una metodologia verde empleando un extracto
acuoso de Deverra tortuosa, la cual es una planta cuyo origen esta ligada a los desiertos de
la eco regidn de Arabia conocida por su amplio uso en aplicaciones médicas como hepatitis,
reumatismo, diabetes, hipertension, entre otras aplicaciones medicinales. Estas propiedades
se derivan de sus moléculas constituyentes como terpenoides, aceites esenciales, glucésidos
y flavonoides. Las nanoparticulas presentaron actividad citotoxica contra distintas lineas
cancerigenas [74].

Jayachandran et al. (2021) reportaron la sintesis de nanoparticulas de ZnO haciendo uso del
extracto de Cayratia pedata, esta es una planta medicinal originaria de India, China y el
sudeste asiatico la cual es rica en flavonoides, polifenoles y compuestos fendlicos; ademas
es conocida por sus propiedades antioxidantes, antimicrobianas y su uso en el tratamiento de

diarrea, ulceras e inflamaciones. Las propiedades de las nanoparticulas sintetizadas fueron
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analizadas mediante distintas técnicas de caracterizacion como FTIR, SEM, UV-Vis, entre
otras. Se logro la inmovilizacion de la enzima glucosa oxidasa utilizando las nanoparticulas

sintetizadas con la finalidad de ser usadas como sensores [75].

Las infecciones relacionadas con biomateriales usados en hospitales representan un riesgo de
salud debido al aumento de bacterias resistentes a antibioticos, resultando en tratamientos
costosos, largas recuperaciones e inclusive la muerte, Akbarian et al. (2020) desarrollaron un
sistema de liberacion de farmacos empleando nanoparticulas de ZnO, con la finalidad de
disminuir el riesgo de contraer enfermedades relacionadas con equipo médico. Para sintetizar
las nanoparticulas emplearon extracto de Camellia sinensis L. (té verde). Las nanoparticulas
fueron envueltas con una matriz de quitosano para actuar como nano acarreadores de
paclitaxel, un farmaco anticancerigeno. La influencia de las nanoparticulas sobre la actividad
metabolica se estudié mediante ensayos de MTT empleando la linea celular RAW 264.7, los
cuales demostraron que las nanoparticulas presentan alta citotoxicidad en contra de las
celulas cancerigenas y minimos dafios sobre fibroblastos. Las nanoparticulas cargadas con
paclitaxel fueron capaces de liberar el farmaco de manera selectiva a las células cancerigenas

disminuyendo la citotoxicidad a las células no cancerigenas [76].
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4. Hipotesis

La concentracion de capsaicina presente en la composicion fitoquimica de extractos
obtenidos a partir de distintas especies de pimientos tendra una influencia en las propiedades
fisicas, quimicas y Opticas de nanoparticulas de ZnO obtenidas mediante sintesis verde.
Impactando en su actividad fotocatalitica, potencial antimicrobiano y su influencia en la

actividad metabolica.
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5. Objetivos

5.1. Objetivo general
Sintetizar nanoparticulas de ZnO empleando extractos de distintos pimientos con la finalidad
de analizar el efecto de la concentracion de capsaicina sobre las propiedades fisicas, quimicas
y Opticas del material; ademas de sus aplicaciones fotocataliticas, potencial antibacteriano y

su efecto sobre la actividad metabdlica.

5.2.0bjetivos especificos

e Sintetizar nanoparticulas de ZnO usando extractos acuosos de tres pimientos:
pimiento poblano (Capsicum annuum ‘Poblano’), pimiento morita (Capsicum
annuum ‘Jalaperio’) y pimiento fantasma (Capsicum chinense ‘Naga jolokia’).

e Analizar las sintesis obtenidas mediante distintas técnicas de caracterizacion: (UV-
vis, FTIR, XRD, PL, SEM/EDS y TEM/SAED).

o Realizar ensayos de fotocatalisis mediante la degradacion MB, RB y MO.

e Comprobar la actividad antibacteriana de las nanoparticulas obtenidas contra E. coli,
P. aeruginosa, B. subtilis y S. aureus.

e Analizar la influencia de las nanoparticulas sobre la actividad metabdlica mediante

ensayos MTT.
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6. Materiales y metodologia

6.1. Materiales
La sintesis de nanoparticulas de ZnO se llevd a cabo empleando tres pimientos secos
(pimiento poblano, pimiento morita y pimiento fantasma), los cuales fueron comprados de
tiendas locales; nitrato de zinc hexahidratado (Zn(NOz).e6H20) como precursor de zinc, con
una pureza del 99% comprado de Sigma-Aldrich y agua desionizada. Para los ensayos de
fotocatalisis se utilizd6 MB con un 98% de pureza, RB con un 95% de pureza y naranja de
metilo MO con un 99% de pureza, obtenidos de Sigma-Aldrich. Para realizar las pruebas
antimicrobianas se empled medio Luria-Bertani (LB) y medio agar Hinton-Mdller (AHM).
Para el ensayo MTT se empled medio RPMI 1640, suero fetal bovino (SFB), isopropanol y

sales de tetrazolio.

6.2. Obtencion de los extractos
En la Fig. 14 se muestran los pasos seguidos para obtener los extractos acuosos, usados
durante el proceso de sintesis. Cada pimiento seco se moli6 hasta obtener un fino polvo (Fig.
14a). Posteriormente fueron agregados a 50 ml de agua desionizada a una concentracion 2%
p/v y fueron colocados en agitacion suave a temperatura ambiente por 2 h (Fig. 14b).
Subsecuentemente se colocaron en un bafio de agua a 60 ° por 1 h (Fig. 14c). Después de este
proceso los extractos fueron filtrados usando una bomba de vacio, con la finalidad de separar
la materia organica de los extractos acuosos (Fig. 14d). Finalmente, los extractos ya filtrados
fueron almacenadas hasta su uso (Fig. 14€). Se sigui6 la misma metodologia para los tres

tipos de pimientos usados para la sintesis.
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Fig. 14. Diagrama de obtencion de extractos usados durante el proceso de sintesis.
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6.3. Sintesis verde de nanoparticulas de ZnO
Con los extractos previamente obtenidos se sintetizaron nanoparticulas de ZnO como se
muestra en la Fig. 15. Al extracto previamente obtenido se le agregaron 2 g del precursor de
zinc (Zn(NOs).e6H20) y se colocd en agitacion en oscuridad por 1 h, hasta lograr una
disolucién completa del precursor en el extracto acuoso (Fig. 15a). Posteriormente la muestra
se pasd a un bafio de agua a 60 °C por 12 h, hasta obtener una consistencia pléastica (Fig.
15b). Como paso siguiente, la sintesis se depositd en una capsula de porcelana (Fig. 15¢) y
se colocd en una mufla donde se calcin6 a 400 °C por 1 h (Fig. 15d). Finalmente, la sintesis
calcinada se recolectd y almaceno hasta su uso (Fig. 15e). La misma metodologia de sintesis
se empled para cada extracto obtenido. Los materiales obtenidos fueron etiquetados como

CP, CMy CF para los pimientos poblano, morita y fantasma, respectivamente,
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Fig. 15. Diagrama de sintesis de nanoparticulas.

6.4. Caracterizacion
Se realizaron distintas caracterizaciones a las nanoparticulas obtenidas con la finalidad de
conocer sus propiedades fisicas, quimicas y opticas. Las propiedades Opticas y absorcion
espectral fueron analizada mediante UV-Vis. La estructura cristalina y el tamafio de cristal
fueron analizados empleando XRD. Los grupos funcionales presentes en las nanoparticulas
sintetizadas fueron estudiados haciendo uso de FTIR. La morfologia superficial y analisis

elemental fueron analizados mediante SEM y EDS, respectivamente. La morfologia y
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tamanio de particula fueron analizados mediante TEM. Los datos de los equipos utilizados se

muestran en la Tabla 1.

Tabla 1. Equipos usados en la caracterizacion de las nanoparticulas sintetizadas.

Caracterizacion Equipo
Marca Modelo Parédmetros de uso
UV-Vis Perkin ElImer ~ Lambda 365 Velocidad de escaneo de 600
nm/min
XRD Bruker D2-Phase Radiacion Cu Ka y una variacion
de angulo 26 de 10° a 80°
FTIR Perkin EImer  Equipo de la Reflectancia total atenuada, de
marca 4500 a 350 cm™?
Fotoluminiscencia Horiba Nanolog Etanol como solvente a 100 ppm
SEM/EDS JEOL JSM-6310LV Distancia de trabajo de 11 mm
TEM JEOL JEM-2100 Aceleracion de 120 kV

6.5. Pruebas de fotocatalisis
Los pasos seguidos en los estudios de degradacion fotocatalitica se muestran en la Fig. 16.
Se prepararon soluciones de cada uno de los tres colorantes (MB, RB y MO), a una
concentracion de 15 ppm (Fig. 16a). Posteriormente se utilizé una relacion 1:1 entre las
nanoparticulas y las soluciones preparadas, afiadiendo 50 mg en 50 mL de cada solucion. A
continuacidn, las muestras se dejaron en agitacion constante en condiciones de ausencia de
luz, con la finalidad de alcanzar un balance en el proceso de adsorcidén-desorcion sobre la
superficie de las nanoparticulas (Fig. 16b). Las pruebas de fotocatalisis fueron realizadas bajo
luz UV y luz solar. Las pruebas analizadas bajo luz UV fueron hechas dentro de un reactor
equipado con una lampara de luz marca Polaris modelo UV-1C que cuenta con un foco de
10 W a una energia de 18 mJ/cm? y se mantuvo en constante agitacion (Fig. 16¢). En el caso
de las pruebas bajo luz solar, las muestras se pusieron bajo la luz directa del sol y se
mantuvieron en agitacion durante el proceso (Fig. 16d). Para ambas fotodegradaciones, se
tomaron alicuotas cada 10 min durante los primeros 60 min del experimento y posteriormente

cada 30 min hasta alcanzar un total de 180 min (Fig. 16e).

30



2 %%
. Tiempo
Irradiacién § <
bajo luz UV

I".U.' ' )

Solucién de Agitacién en & Toma de

colorante a 15 oscuridad por ' g, % N
ppm —pura, \‘% : alicuotas

Irradiacién
bajo luz solar
Created in BioRender.com bio

Fig. 16. Metodologia de fotocatélisis empleando nanoparticulas de ZnO.
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6.6. Evaluacion de la actividad antibacteriana de las nanoparticulas
La actividad antibacteriana se evalué sobre dos cepas de bacterias Gram-negativas:
Escherichia coli (E. coli) y Pseudomonas aeruginosa (P. aeruginosa) y dos cepas Gram-
positivas; Staphylococcus aureus (S. aureus) y Bacillus subtilis (B. subtilis). Para ello, se
utilizé el ensayo de difusiéon de disco, como se presenta en la Fig. 17. Las bacterias se
cultivaron en medio LB liquido a 37 °C durante 24 h (Fig. 17a y b), pasado el tiempo de
crecimiento, las bacterias se utilizaron para inocular en una placa Petri estériles con medio
AHM vy se disperso utilizando hisopos estériles (Fig. 17c). Por otra parte, sobre discos de
sensibilidad estériles de 6 mm, se depositaron 20 pL de una suspension preparada de
nanoparticulas en agua estéril a distintas concentraciones (1,000, 2,000 y 4,000 pg/mL).
Ademas de un control positivo y un control negativo como se indica en la Tabla 2, los discos
se dejaron secar, se colocaron sobre las cajas con agar y se marcaron (Fig. 17d). Las cajas se
incubaron por 24 horas a 37 °C (Fig. 17e). Finalmente, la actividad antibacteriana fue
determinada al medir el diametro del halo de inhibicion observado para cada concentracion

de nanoparticulas. Los ensayos se realizaron por triplicado para cada bacteria.
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Fig. 17. Representacion esquematica de la metodologia usada para evaluar la de
actividad antibacteriana basada por el método de difusion de disco.

Tabla 2. Condiciones experimentales en discos de sensibilidad para pruebas

antibacterianas.

Disco de sensibilidad Muestra
1 Nanoparticulas de ZnO a 1,000 pg/mL
2 Nanoparticulas de ZnO a 2,000 pg/mL
3 Nanoparticulas de ZnO a 4,000 pg/mL
4 Control positivo:

Penicilina- 10,000 unidades/mL
Estreptomicina- 10,000 pg/mL
5 Control negativo (Agua estéril)

6.7. Evaluacion de la actividad metabdlica inducida por las nanoparticulas mediante un
ensayo MTT
Para determinar la citotoxicidad de las nanoparticulas se midi6 la actividad metabdlica de la
linea celular de macréfagos murinos RAW 264.7, estimuladas con diferentes concentraciones
de nanoparticulas, empleando la técnica del MTT, la metodologia empleada en este estudio
se representa en la Fig. 18. En una placa de 24 pocillos se sembraron 200,000 células en un

volumen final de 500 pL de medio RPMI (Fig. 18a); posteriormente la placa se incub6 por
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18 ha 37 °C y 5% de CO- (Fig. 18b); con extrema precaucion se tomo el sobrenadante sin
evitando retirar las células adheridas en el pocillo (Fig. 18c) y estas se estimularon con 1 mL
de suspension de nanoparticulas en medio de cultivo (Fig. 18d); se incubaron durante 18 h a
37 °C y 5% de CO; (Fig. 18e); se retird el sobrenadante y las nanoparticulas evitando retirar
las células adheridas al pocillo (Fig. 18f); después se afiadieron 500 pL de medio RPMI 1640
sin rojo fenol ni suero fetal bovino (SFB) y 20 uL de MTT (Fig. 18g); se incubaron durante
4 ha37°Cy 5% de CO2 (Fig. 18h); a partir de este momento comenzd la reduccion del MTT
dando como resultado la formacién de cristales de formazan (Fig. 18i); se retir0 el
sobrenadante de cada pozo sin remover los cristales (Fig. 18j); posteriormente, se agregaron
500 uL de isopropanol para disolver los cristales de formazan, se debe observar una solucion
de color a morado (Fig. 18K); en una placa de 96 pocillos se colocaron 150 pL de la solucién

anterior (Fig. 18l) y se ley0 la placa en un espectrofotometro a 540 nm (Fig. 18m).
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Fig. 18. Metodologia de ensayo MTT para la evaluacion de actividad metabolica de

células ante un estimulo de nanoparticulas de ZnO.
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7. Resultados y discusiones

7.1. Espectroscopia de UV-Vis
El espectro de absorcion de las nanoparticulas de ZnO sintetizadas fue analizado mediante
espectroscopia de UV-Vis en un rango de 200 a 800 nm, tal como se muestra en la Fig. 19a.
Los espectros obtenidos muestran un punto maximo de absorbancia de 364, 360 y 371 nm
para las sintesis CP, CMy CF, respectivamente. Se pueden observar diferencias en los puntos
maximos de absorbancia para cada una de las sintesis y esto es debido a que el extracto
empleado durante el proceso de sintesis modifica las propiedades del material obtenido,

traduciéndose en un desplazamiento de los puntos maximos de absorbancia de cada sintesis.
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Fig. 19. Espectro de absorbancia de UV-vis de las nanoparticulas sintetizadas (a) y
célculo del band gap empleando el modelo de TAUC para CP, CM y CF (b-d),

respectivamente.
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Las sintesis CM y CP muestran un espectro de absorbancia muy similar con una ligera
diferencia en el punto de absorbancia méxima cercana a 360 nm el cual es un valor
caracteristico de las nanoparticulas de ZnO segun el autor Yusof et al. (2019) [77]. Por otra
parte, la sintesis CF presenta un presenta su punto maximo de absorcion en 371 nm, dicho
valor de absorbancia también ha sido reportado como representativo de las nanoparticulas de
ZnO de acuerdo con el trabajo de Sharmila et al. (2019) [78].

A partir de los espectros de absorbancia y empleando el modelo de TAUC se realizé el
calculo de los valores de band gap de cada sintesis de nanoparticulas empleando la Eq. (5).
En donde o es el coeficiente de absorcion de la ley de Lambert-Beer, h es la constante de
Planck (6.625 x10* Js), v es la frecuencia del foton incidente, A es una constante
adimensional, Eq es la brecha energética permitida y n es un factor que depende de la
naturaleza de la transicion siendo 1/2 para transiciones directas permitidas [79]. Se deben de
realizar las graficas de TAUC donde se grafica la energia del foton incidente (hv) en el eje x

y (chv)™en el eje y.

ahv = A(hv — E )" (5)
Para obtener la grafica de TAUC la Eqg. (5) se igualé la ecuacion de la recta Eq. (6) donde
y= ahv; m=Ay x=hv-Eg, en el caso particular donde y=0 como se muestra en la Eq. (7).
Resolviendo en términos de la energia, la energia de band gap se obtiene mediante la
extrapolacion de la region lineal sobre el eje x Eq. (8). La frecuencia del fotdn puede ser
reescrita como el cociente de la velocidad de la luz (c= 2.99 x10® m/s) y la longitud de onda
del foton (1) como se muestra en la Eq. (9). La Eq. (10) muestra la resolucidn de la ecuacion,

a partir de dicha ecuacion se puede obtener el eje x de la grafica de TAUC [80].

y=m(x)+b (6)
0 = A(hv — E), en el caso particular de y=0 (7)
Ej = hv (8)
he  2.998 x108 i 6,625 x10734 s )
E=hv=—= S
A Am
. 1240 eV nm (10)
A
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Para obtener el eje y de la grafica de TAUC se debe realizar el célculo de (ahv)Y™. A partir
de la ley de Lambert-Beer se puede obtener o Eq. (11), el valor de log(e) es de 0.4343 por lo
que se sustituye en la Eq. (12). El tamafio estandar de las celdas de UV-Vis es de 1 cm por
lo que I=1 cm, ademas la absorbancia (A) puede ser igualada a log(lo/l) Eg. (13). Finalmente,

la ecuacion puede ser resuelta como se muestra en la Eq. (14).

log(--) = —al log (e) (11)

log(li) = —al (0.4343) (12)
0

log () = 4 (13)

a=2302Acm™! (14)

Se obtuvieron valores de band gap de 3.59, 3.62 y 3.49 eV para las sintesis CP, CM y CF,
respectivamente. Una disminucion en la longitud de onda del punto méaximo de absorbancia
sugiere un aumento en el valor de band gap; esto se puede observar en el caso de la sintesis
CF, la cual presenta su punto maximo de absorbancia en 371 nm y su valor de band gap
resulta el menor con un valor de 3.49 eV; por otra parte, CM es la sintesis con el punto
maximo de absorbancia méas pequefio, en 360 nmy su valor de band gap es el mayor de las
tres sintesis al ser de 3.62 eV [81]. En este analisis se observa una ligera relacion entre la
concentracion de capsaicina presente en el extracto empleado en la sintesis, que se asocia con
la escala Scoville con la intensidad del punto maximo de absorbancia, la sefial de la sintesis
CP presenta la menor intensidad, mientras que la sefial de la sintesis CF tiene la mayor
intensidad, entre mayor es la concentracion de capsaicina, mayor es la intensidad de la sefial
obtenida por UV-Vis.

7.2. FTIR
Los grupos funcionales de las nanoparticulas sintetizadas se analizaron mediante FTIR, el
espectro obtenido se muestra en la Fig. 20. En ~3450 cm™ se encuentra una banda que se
conserva para las tres sintesis y presenta una mayor intensidad para CM y CF, ésta
corresponde a la vibracion de estrechamiento del enlace (-OH) proveniente de los grupos
hidroxilo y grupos funcionales hidrogenados [82]. Diversas bandas aparecen en la region de
~1700-900 cm™ pertenecientes a los enlaces presentes en las moléculas de los extractos

usados para la sintesis; las bandas que aparecen en ~1640 cm™, ~1480 cm-! y ~1360 cm
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corresponden a los enlaces C=0, C-C y C-H de las amidas primarias y secundarias [83]-[85];
la banda ubicada en ~1640 cm™ pertenece al enlace C-N [86]; las bandas que aparecen en
~900 y 1100 cm'! pertenecen a enlaces C-H y C-O aromaticos [87]. La aparicion de bandas
pertenecientes a moléculas del extracto confirma que aun después de la calcinacion hay
presencia de materia organica. Las tres sintesis presentan una banda en ~630 cm™, la cual

corresponde a la vibracion del enlace Zn-O, confirmando la formacion de ZnO [88].
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Fig. 20. Espectro FTIR de las nanoparticulas sintetizadas.
7.3. XRD

La fase y estructura cristalina analizadas por medio de difraccion de rayos-X se muestran en
la Fig. 21. Se pueden observar los siguientes picos en distintas posiciones de 26: 31.81°,
34.37°, 36.17°, 47.50°, 56.54°, 62.87°, 67.96° y 69.31°. Los cuales pertenecen a los planos
(100), (002), (101), (102), (110), (103), (112) y (201), respectivamente. Estos planos

corresponden a una fase hexagonal wurtzita de acuerdo a la carta cristalografica No. 89-1397
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del Comité Conjunto Sobre Estandares de Difraccion de Polvo (JCPDS, por sus siglas en
inglés), la cual es una base de datos que alberga, publica y distribuye datos de difraccion de
polvo para la identificacion de diversos materiales. La intensidad y el ancho de los picos
obtenidos indican la ausencia de impurezas y confirma que el material obtenido no presenta
otras fases; estos resultados son comparables a los obtenidos por Velsankar et al. (2020),
investigacion en la cual obtuvieron nanoparticulas de ZnO empleando extracto de
Echinochloa frumentacea [89]. Las tres sintesis muestran los mismos planos de difraccion y
un ancho similar para cada pico, sin embargo, si se pueden observar diferencias en la
intensidad de los picos. Los picos de CM muestran una mayor intensidad a diferencia de las
otras dos sintesis, esto indica que se obtuvo una muestra mas cristalina. Las diferencias en
los picos de son causadas por el extracto empleado durante el proceso de sintesis y su

composicion fitoquimica.
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Fig. 21. Patron de XRD de las nanoparticulas sintetizadas.
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Los tamarios de cristal de cada sintesis fueron obtenidos empleando la férmula de Debye-
Scherrer, que se muestra en la Eq. (15).

_AxK (15)
B * Cos(6)

En donde t, es el tamafio de cristal; A, es la longitud de onda de los rayos-X; K, es una

constante adimensional con un valor de 0.9; B, es el ancho de la altura media o FWHM por
sus siglas en inglés (Full Width at Half Maximum) que se obtuvo a partir del del plano (101)
mostrado en el difractograma, el cual es el pico principal del ZnO vy 6 es el angulo de Bragg
en radianes [90]. El calculo del tamafio de cristal se muestra en las Eq. (16), Eq. (17) y Eq.
(18) para CP, CM y CF, respectivamente. Los valores calculados fueron los siguientes: CP=
10.48 nm, CM=18.58 nm y CF=10.35 nm. El tamafio de cristal obtenido esta directamente
relacionado con el ancho de los picos, CM presenta el tamarfio de cristal mas grande y el
menor ancho de pico analizado, mientras que CP y CF ven disminuidos el tamafio de cristal
con relacién al ancho de los picos obtenidos [91]. Por otro lado, el tamafio de cristal también
puede ser comparado con el valor de band gap, Benramache et al. (2014) relacioné el tamafio
de cristal con el band gap, en donde afirma que, a mayor tamafio de cristal, el band gap
aumenta, esto es consistente con los resultados obtenidos en esta investigacion; en donde CF
presenta el menor tamafio de cristal y el menor valor de band gap; mientras que CM tiene el
mayor tamafio de cristal y el mayor valor de band gap [92]. Mientras que existe una relacion
entre los resultados de UV-Vis y XRD, no hay una relacion proporcional a la concentracion
de capsaicina presente en cada uno de los extractos, por lo que se puede afirmar que la
capsaicina no es la unica molécula que juega un papel determinante en la formacion de la
estructura cristalina, si no que el resto de moléculas presentes en los extractos también tienen

una fuerte influencia.

0.1541mm=+0.9 10.48 (16)
0.0138 « Cos(0.31625) o mm
0.1541 nm * 0.9 (17)
0.00785 « Cos(0.31625) _ 1&->8nm
0.1541nm 0.9
i =10.35nm (18)

0.01409 * Cos(0.31625)
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7.4.PL
En la Fig. 22 se muestra el espectro de fotoluminiscencia de las nanoparticulas sintetizadas
las cuales presentan una amplia emision en el &rea visible del espectro electromagnético que
abarca de 400 a 700 nm y una débil banda de emision en la region UV que se encuentra entre
280 y 400 nm. Las sintesis CM y CF presentan un espectro de emision muy similar con
diferencias en la intensidad de emision, para CM las bandas de emisidn se encuentran en
428.47, 465.12 y 513.5 nm; mientras que para CF se pueden apreciar ligeras diferencias en
la maxima emision de las bandas, las cuales se encuentran en 425.96, 465.73 y 508.25 nm.
Por otro lado, la sintesis CP presenta diferencias en la posicion de las bandas de emision las
cuales aparecen en 437.82, 462.32 y 490.54 nmy en la intensidad de las mismas con respecto
al resto de sintesis, esto indica una mayor tasa de recombinacién de los pares electrén-hueco

con los electrones foto inducidos [93].
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Fig. 22. Espectro de fotoluminiscencia de las nanoparticulas sintetizadas.

En la Tabla 3 se muestran las bandas de emision obtenidas de cada sintesis, a que region del

espectro electromagnético pertenecen y con cual propiedad del material estan relacionadas
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[94]. Las emisiones en el area visible estan directamente relacionadas con defectos
estructurales del ZnO tales como donadores de zinc intersticiales, aceptores de oxigeno
intersticiales o vacancias de oxigeno donantes; por otra parte, la débil emision de la region
UV se le atribuye a la banda de emision cercana al borde la cual hace referencia al
movimiento de un electrén desde su estado excitado de menor energia a un estado de reposo
de mayor energia, es decir desde el borde inferior de la banda de conduccion hasta el borde
superior de la banda de valencia [95], [96].

Tabla 3. Bandas de emision obtenidas mediante espectroscopia de fotoluminiscencia.

Bandas (nm) Regidén de emisién Relacion

CP: 437.82 nm Defectos en la estructura
CM: 428.47 nm Violeta-Azul del cristal de ZnO.

CF: 425.96 nm

CP: 462.32 nm Transiciones entre la banda
CM: 465.12 nm Azul de conduccion y vacancias
CF: 465.72 nm de Zn.
CP: 490. 54 nm Transiciones del oxigeno
CM: 513.5 nm Azul-Verde ionizado a la banda de
CF:508.25 nm valencia.

7.5. SEM/EDS

La Fig. 23a, ¢ y e muestran las micrografias obtenidas mediante SEM para las sintesis CP,
CM vy CF, respectivamente. CP presenta una ligera aglomeracion con morfologias
irregulares, sin embargo, se pueden observar particulas bien definidas. Por otra parte, la
sintesis CM muestra particulas bien definidas con morfologia cuasi-esférica y mayor
uniformidad, ademas de una mayor dispersion al compararse con la muestra CP. Finalmente
CF presenta una alta aglomeracion de las nanoparticulas, la cual se caracteriza por la
presencia de bultos y morfologias irregulares. Al igual que en los resultados obtenidos en la
secciéon de UV-Vis y XRD, no hay una relacién directa o lineal con la concentracion de
capsaicinay los resultados obtenidos; como antes se menciono la concentracion de capsaicina
de los extractos son de 2,000; 5,000 y 1,000,000 para CP, CM y CF, respectivamente, de
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acuerdo a la escala Scoville. Se ha reportado ampliamente el efecto que tienen algunos grupos
de moléculas como flavonoides o polifenoles durante la formacion de las nanoparticulas para
evitar la aglomeracion y permitir sintetizar materiales con mayor &rea superficial y zonas
activas [97]-[99]. Al comparar los valores de capsaicina con las imagenes obtenidas
mediante SEM y al no verse disminuida la aglomeracién al aumentar la concentracion de
capsaicina, se puede decir que no es la molécula de capsaicina la que previene la
aglomeracion al emplearse pimientos para sintetizar nanoparticulas, sino que son otras
biomoléculas constituyentes del extracto las que evitan la formacién de aglomeraciones o

también llamados clusters de nanoparticulas de ZnO [100].

Adicionalmente se realizd un analisis elemental empleando EDS, en la Fig. 23b, d y f se
muestran los espectros obtenidos para CP, CM y CF, respectivamente. Para los tres analisis
se puede apreciar la presencia de cuatro elementos principales: carbono (C), oxigeno (O),
potasio (K) y zinc (Zn); estos se encuentran en distintas concentraciones para cada sintesis
analizada. La sintesis CP presenta la mayor presencia de C debido a los residuos de materia
organica proveniente del extracto empleado para la sintesis. Al analizar CM se observa una
disminucion del Cy O, mientras que Ky Znaumentan, Zny O presentan una relacién cercana
a 1:1, esto indica que el extracto tiene una mayor influencia en la formacién de ZnO. En la
sintesis CF nuevamente hay una disminucién del C, un aumento de Ky Zn, mientras que el
porcentaje de O se mantiene con una relacion cercana a 1:1 entre Zn y O. Se destaca la
disminucion del C al aumentar el porcentaje de K presente en las muestras, sin embargo, la
concentracion de K en la composicion fitoquimica de los pimientos no es un factor
relacionado con la concentracion de capsaicina y, su aumento no esta relacionado con un
aumento de la pungencia derivada de un aumento de capsaicina; el aumento de K es producto
de factores de crecimiento de las plantas como el suelo donde crecieron y los fertilizantes
empleados [101]-[103]. Las diferencias morfoldgicas, estructurales y de composicion no se
pueden relacionar de manera directa con la concentracion de capsaicina, otras moléculas

pueden tener un mayor peso en la mejora de las caracteristicas del material.
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Fig. 23. Micrografias obtenidas mediante SEM y analisis EDS de las nanoparticulas
sintetizadas, CP (ay b), CM (cyd) y CF (e y f).

7.6. TEM
La morfologia y distribucion de tamafios de las nanoparticulas sintetizadas fueron analizadas
mediante TEM. Las micrografias e histogramas de distribucion de tamafio se muestran en la
Fig. 24a, b y c para las sintesis CP, CM y CF, respectivamente. La sintesis CP muestra
nanoparticulas con un alto nivel de aglomeracion, una forma cuasi-esférica y un rango de
tamafos que varia de 10-26 nm con un promedio de 18.4 nm. Por otra parte, CM presenta
una ligera aglomeracion y se pueden observar nanoparticulas en un rango de tamafios que va
de 6-26 nm con un promedio de 15.37 nm, al comparar estos resultados con los obtenidos
por SEM en los que para la sintesis CM presenta una menor aglomeracién y se pueden ver
particulas mas definida con un menor tamafio de particula. Por otra parte, la sintesis CF
presenta zonas de aglomeracion con un tamafio promedio de particula de 15.43 nm con
tamafios de 6-28 nm. Las diferencias que presenta la sintesis CM en términos de

aglomeracion y tamafio de particula estan directamente relacionadas con las moléculas
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presentes en la composicion fitoquimica de los pimientos que evitan el crecimiento de

particula y previenen la aglomeracion, a comparacion de CP y CF [104], [105].
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Fig. 24. Micrografias obtenidas mediante TEM e histogramas de distribucion de
tamafio para CP (a), CM (b) y CF (c).

Adicionalmente se realizaron analisis de HRTEM y SAED para obtener las distancias
interplanares y los anillos de difraccion, respectivamente, los cuales se muestran en la Fig.
25. Para las sintesis CP y CM la distancia interplanar medida fue de 0.25 nm, esta distancia
corresponde al plano (101), con lo cual se confirma lo obtenido mediante XRD en los cuales
el plano principal de la muestra es el (101), esto indica la naturaleza cristalina del material
obtenido al predominar uno de los planos mas definidos. Por otra parte, la distancia medida
para CF fue de 0.29 nm la cual corresponde al plano de difraccion (100) el cual es el segundo
principal en el anélisis XRD. El analisis por SAED permitio obtener los anillos de difraccion
(100), (002), (101), (102), (110), (103), (200) y (112), para todas las sintesis, demostrando la
naturaleza policristalina de los materiales sintetizados y una estructura hexagonal wurtzita de
las nanoparticulas de ZnO. Los resultados obtenidos por SAED son consistentes con los

resultados de XRD al presentar los mismos planos de difraccion [106], [107].
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Fig. 25. HRTEM y patrones de SAED de las nanoparticulas sintetizadas. (a y b) para
CP,(cyd)paraCMYy (eyf) para CF.
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7.7. Degradacion fotocatalitica
En la Fig. 26 se muestran las graficas de fotodegradacion de distintos colorantes bajo luz UV
y luz solar. La degradacion de MB es mostrada en la Fig. 26a y b para luz UV y luz solar,
respectivamente. Las tres sintesis fueron capaces de degradar MB en un 100% para luz UV,
destacando a CP la cual degrad6 completamente el colorante en un lapso de 40 min. En el
caso de la degradacion de MB bajo luz solar, la degradacion por parte de la sintesis CP se ve
mejorada al degradar el colorante al 100% en un lapso de 30 min. Todas las sintesis fueron

capaces de degradar MB en su totalidad bajo ambas fuentes de energia.

Siguiendo la misma metodologia, se realiz6 la fotodegradacion de RB bajo las mismas
condiciones como se muestra en la Fig. 26¢c y d para luz UV y solar, respectivamente. Para
la degradacion en luz UV se observa un comportamiento similar para CP y CM logrando
alcanzar ambas un 93% de degradacion tal y como se muestra en la Tabla 4, mientras que CF
fue capaz de degradar RB al 100% en un periodo de 150 min. Por otra parte, la degradacion
de RB bajo luz solar logré un 97, 96 y 84% de degradacion para CP, CM y CF,
respectivamente, comparado con los resultados obtenidos en la degradacién de MB,

demostro una mayor actividad bajo luz UV para la CF.
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Fig. 26. Degradacion fotocatalitica empleando nanoparticulas de ZnO. MB bajo luz

UV (a) y bajo luz solar (b). RB bajo luz UV (c) y bajo luz solar (d). MO bajo luz UV

(e) y bajo luz solar (f).

Finalmente, se realiz6 la degradacion de MO bajo las mismas condiciones que los dos

colorantes anteriores. Se obtuvo una degradacion mayor del 94% para las tres sintesis en

presencia de luz UV, para el caso especifico de CF el colorante fue eliminado por completo

en un periodo de 150 min, resultado similar al de la degradacién de RB. En contraste, la

degradacion solar de MO fue baja para las tres sintesis, siendo CM la mas alta al degradar un

71% del colorante en un lapso de 180 min. Se destaca que todas las sintesis lograron degradar
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mas de un 93% en todos los ensayos bajo luz UV. La mayor degradacion se dio como RB y
MB, esto se debe a que las nanoparticulas tienen una mayor afinidad a estos debido a su carga

cationica, a diferencia del MO el cual cuenta con una carga anidnica [108].

Tabla 4. Valores de degradacion bajo luz UV y solar.

Sintesis
MB RB MO
uv Solar uv Solar uv Solar
CP 100% 100% 93% 97% 96% 65%
CM 100% 100% 93% 96% 94% 71%
CF 100% 100% 100% 84% 100% 55%

7.7.1. Mecanismo de degradacion

En la Fig. 27 se propone un mecanismo general propuesto por Weldegebrieal (2020), en el
cual se explica el proceso de fotodegradacion de colorantes utilizando nanoparticulas de ZnO
como fotocatalizador en presencia de luz UV o solar como fuente de energia en forma de
fotones [109]. Cuando las nanoparticulas entran en contacto con los fotones y es suministrada
energia igual o superior a la energia de band gap (hv), los electrones presentes en la BV entran
en un estado de excitacién y son promovidos a la BC, generando un par electron-hueco (ecg
+ h*sv) Eq. (19) [110]. Los electrones que se encuentran ahora en la BC reaccionan con el
oxigeno disuelto en el medio acuoso, reduciéndolo para formar un anion superoxido (O2), el
cual es una especie transitoria, altamente reactiva y oxidante, Eq. (20). Por otra parte, los
huecos generados en la BV oxidan a las moléculas de agua (H20) generando radicales
hidroxilo (OH), al igual que el anion superdxido es una especie altamente reactiva y oxidante
Eq. (21). Cuando los radicales O," y OH' entran en contacto con el colorante, comenzaran
una serie de reacciones redox por las cuales se llevard a cabo la degradacion del
contaminante, dando como resultado la formacion de H20, CO- y algunos subproductos Eq.
(22) [111][113].

hv + Zn0 - ZnoO (eg¢ + hiy) (19)
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Fig. 27. Esquema representativo del mecanismo general para la foto degradacion de

colorantes organicos empleando nanoparticulas semiconductoras de ZnO.

7.8. Actividad antibacteriana
Se realizaron ensayos para evaluar la actividad antibacteriana empleando las nanoparticulas
de ZnO sintetizadas, con el objetivo de encontrar alternativas que sean capaces de inhibir el
crecimiento bacteriano ante la creciente crisis sanitaria que supone el aumento de bacterias
resistentes a antibidticos. Se muestran las fotografias representativas de los ensayos
antibacterianos a distintas concentraciones empleando el método de difusidn de disco en la
Tabla 5 [114]. Las fotografias demuestran que todas las nanoparticulas presentaron actividad
antibacteriana en las tres concentraciones evaluadas, sin importar el pimiento que se empleo
para su sintesis. Los resultados evidencian un comportamiento dependiente de la
concentracion, es decir conforme se aumenta la concentracion, mayor es la inhibicién del

crecimiento bacteriano. Todas las cepas bacterianas presentaron sensibilidad al control
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positivo (antibidtico) y no hubo inhibicion sobre el control negativo (agua estéril). Los halos
de inhibicion de las nanoparticulas no presentan una forma definida, se observo que las
nanoparticulas tienden a aglomerarse con facilidad por lo que las zonas donde se deposito la
mayor cantidad de material es donde la inhibicion es mayor, lo que contrasta con el
antibidtico (que corresponde al nimero 4 en las fotografias) donde la inhibicion se da de

manera completa alrededor de los discos de sensibilidad.

Tabla 5. Imagenes representativas de los ensayos antibacterianos realizados con
nanoparticulas de ZnO.

Bacteria/ CP CM CF
sintesis

E. coli

aeruginos
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S. aureus

B.
subtilis

En las fotografias los nimeros debajo de cada zona de inhibicion representan la concentracién analizada: 1000
(1), 2000 (2) y 4000 (3) pg/mL de nanoparticulas de ZnO; control positivo (4) y control negativo (5).

En la Tabla 6 se reportan los didmetros de las zonas de inhibicion en milimetros (mm)
después de 24 h de incubacion con las nanoparticulas. Analizando los resultados obtenidos
para E. coli se presenta un resultado similar a 1,000 pg/mL para CP y CF, mientras que la
inhibicidn es mayor para CM; para la concentracion de 2,000 pg/mL la sintesis CP presenta
la mayor inhibicidon siendo de 14.18+0.58 mm, estos valores son similares a los obtenidos a
una concentracion de 4,000 pg/mL, en donde las tres sintesis presentaron una zona de
inhibicidn cercana a 14 mm. La misma tendencia se observa para P. aeruginosa, en donde,
se obtuvieron valores similares para 1,000 y 2,000 pg/mL que en los ensayos para E. coli,
estas similitudes podrian atribuirse a que ambos microorganismos son de naturaleza Gram-
negativa; sin embargo, a 4,000 pug/mL se presenta la menor inhibicion de crecimiento de
todas las bacterias, siendo solo CF capaz de igualar la inhibicion obtenida en E. coli; ademas
P. aeruginosa presentd la mayor sensibilidad al antibiético y la menor a nanoparticulas.

Las bacterias Gram-positivas (S. aureus y B. subtilis) presentan fuertes diferencias a

comparacion con los ensayos realizados en bacterias Gram-negativas. S. aureus presenta una
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mayor inhibicion a 1000 pg/mL en comparacion de ambas Gram-negativas, siendo con zonas
de inhibicion de 13.56+0.77 (la menor) y 13.98+0.26 mm para CP y CF, respectivamente;
como antes se menciond la inhibicion es dependiente de la concentracion, a 4,000 pg/mL se
observa la maxima inhibicién para esta bacteria, siendo de 16.32+0.16 mm, la cual
corresponde a la sintesis CM [115]. La bacteria méas sensible a las nanoparticulas fue B.
subtilis, a 1,000 pg/mL present6 un area de inhibicion de 17.83+0.47 mm la cual resulta ser
superior inclusive que la mayor inhibicién de cualquiera de las otras bacteria analizadas, de
igual manera se observa una dependencia a la concentracion, por lo tanto, la mayor inhibicion
(22.29+£1.56 mm) se presentd a la concentracion de 4,000 pg/mL con la sintesis CF. Todos
los ensayos en donde se evaluaron las concentraciones mas altas de nanoparticulas (4,000
pg/mL) presentaron una mayor inhibicién que el antibiotico para B. subtilis. Esto demuestra
que las nanoparticulas de ZnO tienen el potencial de ser empleadas en aplicaciones
biomédicas. A partir de los resultados se puede afirmar que el factor determinante en los

ensayos antimicrobianos es la concentracion empleada.

Tabla 6. Zonas de inhibicion en mm de las nanoparticulas sintetizadas usando el método

de difusion de disco. Los datos se presentan en promedio +DE.

E. coli

1,000 pg/mL 2,000 pg/mL 4,000 pg/mL Antibiotico
CP 11.18+1.19 14.18+0.58 14.71+0.82
CM 12.91+1.22 13.97+0.51 14.05+0.62 17.93+0.70
CF 11.80+0.93 12.43+0.60 14.50+1.20

P. aeruginosa

1,000 pg/mL 2,000 pg/mL 4,000 pg/mL Antibidtico
CP 11.84+1.09 12.06+0.70 12.48+0.98
CM 11.40+1.48 11.44+2.04 12.65+1.166 22.08+0.44
CF 12.63+1.39 13.36+0.72 14.58+0.42

S. aureus

1,000 pg/mL 2,000 pg/mL 4,000 pg/mL Antibiotico
CP 13.56+0.77 14.38+0.78 14.61+1.63
CM 13.71+0.86 15.41+1.3 16.3240.16 19.43+0.5
CF 13.98+0.26 14.54+0.49 15.08+0.31

B. subtilis

1,000 pg/mL 2,000 pg/mL 4,000 pg/mL Antibiotico
CP 18.89+0.84 21.33+0.52 20.78+0.35
CM 17.83+0.47 18.7+1.06 21.36+1.24 19.08+0.72
CF 20.21+0.44 19.91+1.95 22.29+1.56

52



7.9. Mecanismos antimicrobianos
Las nanoparticulas de ZnO han recibido una atencion especial por parte de la comunidad
cientifica, debido a su potencial antibacteriano, si bien los mecanismos por los cuales las
nanoparticulas son capaces de inhibir el crecimiento bacteriano aiin no se han comprendido
del todo, se han hecho estudios y propuesto los principales mecanismos de accion, los cuales

son ejemplificados en la Fig. 28.

Uno de los mecanismos propuestos es la induccion de estrés oxidativo mediante la generacion
de ROS, este mecanismo es considerado como el principal mecanismo antibacteriano que
presentan las nanoparticulas. Las nanoparticulas tienen la capacidad de generar ROS
principalmente perdxido de hidrogeno (H202), superoxidos (O2") y radicales hidroxilo (OH');
la generacion de ROS se ve aumentada al estar expuesta a una fuente de luz bajo el mismo
procedimiento mencionado en la seccién de fotocatalisis [116]. Las ROS son formadas de
forma natural durante el metabolismo aerdbico en el proceso de respiracion mitocondrial o
por coenzimas como NADPH, debido a que el oxigeno es un aceptor de electrones en la
cadena de transporte de electrones y las células poseen mecanismos de eliminacion de ROS;
como las enzimas superdxido dismutasa, catalasa, glutation reductasa, entre otras, sin
embargo, un exceso de ROS dentro de las células puede llevar a dafios que pueden ser
irreversibles [117]. Los radicales hidroxilo y los aniones superdxidos no pueden traspasar la
membrana debido a su carga negativa, sin embargo, si pueden dafiarla por fuera y generar
una alteracién de la misma, por otra parte, el peréxido de hidrégeno si puede pasar a través
de lamembrana celular y al estar dentro de ella tiene la capacidad de dafiar proteinas, realizar
una peroxidacion de &cidos grasos o inclusive el dafios en el ADN, impidiendo a los
componentes celulares llevar a cabo sus funciones normales [118]. Las membranas celulares
son susceptibles al dafio por parte de las ROS por la presencia de &cidos grasos insaturados
generando una lipoperoxidacion alterando la estructura de la membrana y comprometiendo
su estructura, lo que permite al resto de ROS entrar a la bacteria, generando interacciones

oxidativas que terminan en muerte celular [119]-[121].

Las nanoparticulas pueden entrar en contacto con las bacterias por medio de fuerzas de

Vander-Waals, receptor-ligando o interacciones electroestaticas [122]. Al entrar en contacto
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con las células, las nanoparticulas tendran distintos efectos sobre ellas, como cambios en la
permeabilidad de la membrana permitiendo el paso de las nanoparticulas y de moléculas que
inicialmente no podrian transitar libremente como el radical hidroxilo o el anién superoxido,
y en consecuencia aumentando el estrés oxidativo. Ademas de los dafios generados por el
estrés oxidativo, las nanoparticulas pueden interactuar y afectar inactivando enzimas al unirse
a ellas, dafiando el ADN e inhibiendo la produccién de proteinas incluyendo las que
conforman la pared celular [123]. Las nanoparticulas de ZnO tienen la capacidad de liberar
iones (Zn?*), los cuales pueden afectar a las bacterias al causar modificaciones en los sistemas
enzimaticos o interactuando con los grupos funcionales de las proteinas y acidos nucleicos
[124]. Las bacterias forman comunidades encapsuladas por una sustancia polimérica
extracelular compuesta principalmente por polisacaridos que se adhiere a las superficies
Ilamadas biopeliculas o también conocidos como biofilms. Al encontrarse en estas
comunidades, las bacterias se ven protegidas ante factores ambientales y sustancias tdxicas
como los antibidticos, ademas de promover la transferencia de genes asociados con la
resistencia a farmacos [125]. Las nanoparticulas de ZnO resultan toxicos para los biofilms
mediante los mecanismos ya mencionados como la liberacion de iones, estrés oxidativo o la

degradacion de polisacaridos de la matriz que protege a las bacterias [126]-[128].

0 Actividad antibacteriana de NPs de ZnO
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Fig. 28. Esquema representativo de los mecanismos antimicrobianos de las
nanoparticulas (NPs) de ZnO.
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7.10. Actividad metabolica

Un ensayo MTT mide la actividad metabolica celular mediante un anélisis colorimétrico,
permitiendo asociar este parametro para medir el efecto de un estimulo sobre la actividad
metabolica de las célulasp. Este ensayo se basa en la reduccion de una sal de tetrazolio
(bromuro de 3-(4,5-dimetiltiazol-2-il)-2,5-difeniltetrazolio) o mejor conocida como MTT
que tiene un color amarillo. La sal es reducida a formazan dentro de las mitocondrias de las
células viables que tienen enzimas oxidorreductasas dependientes de la nicotinamida adenina
dinucleotido fosfato (NADPH), el proceso de reduccion de la sal a formazan se muestra en
la Fig. 29. Los cristales que se forman durante la reduccion de la sal de tetrazolio son
insolubles en agua y al disolverlo en un solvente organico cambia de color a morado, su
absorbancia se puede medir en el rango de 500-600 nm, la intensidad de la absorbancia esta
directamente relacionada la actividad metabdlica de las de células viables, una disminucion
de la densidad oOptica podria relacionarse con muerte celular [129]. Sin embargo, para
constatar eso se necesitaria complementar con técnicas de estudio que midan directamente la
muerte celular. Las deshidrogenasas son un grupo de enzimas que juegan un papel muy
importante la respiracién como parte del ciclo de Krebs o en la oxidacion de productos
organicos como alcohol o lactato. Estas enzimas oxidan un sustrato especifico a través de la
transferencia de hidrogeno y a un aceptor de electrones, algunos de los aceptores pueden ser
nicotinamida adenina dinucle6tida (NAD"™ o NADH), nicotinamida adenina dinucleétida
fosfato (NAD* o NADPH), citocromos o flavina adenina dinucleétido (FAD) [130].

CH;,

ﬁfx 7/© @

Reduccién N = \(
mitocondrial g
CH3
MTT Formazan

Fig. 29. Reduccién de MTT a formazan catalizado por NADPH.
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En la Fig. 30 se muestran la manera en como se realizaron los ensayos MTT en donde:

e Al-A3;B1; Cly D1: Control con medio RPMI sin rojo fenol ni SFB.
e B2-B6: Ensayos estimulados con nanoparticulas CP.
e (C2-C6: Ensayos estimulados con nanoparticulas CM.

e D2-D6: Ensayos estimulados con nanoparticulas CF.
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Fig. 30. Esquema del acomodo de pozos en ensayos MTT empleando nanoparticulas
de ZnO.

Los resultados obtenidos en el ensayo MTT realizado se muestran en la Fig. 31. Los estimulos
realizados con nanoparticulas fueron comparados contra un control sin estimulo que se
considera como el 100% de la actividad metabolica normal de las células evaluadas. Los
resultados muestran una disminucion de la actividad metabdlica, similar al estimular las
células a una concentracion de 1ug/mL, con valores de 45.27%, 51.4% y 50.72% para CP,
CM vy CF, respectivamente. Se observa que mientras se aumenta la concentracion, la
actividad metabdlica disminuye para 10, 100 y 1,000 pg/mL en todas las sintesis. La
disminucion en el porcentaje de actividad metabolica podria atribuirse a la posible debido a
la citotoxicidad generada por las nanoparticula. En contraste, se observa un comportamiento

opuesto a la tendencia de las concentraciones anteriores, al estimular las células con una
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concentracion de 10,000 pg/mL de nanoparticulas de ZnO, ahora la actividad metabdlica
aumenta a 75%, 42.32% y 50.72% para CP, CM y CF, respectivamente. El analisis de
actividad metabolica se realiz6 por duplicado por lo que no se puede concluir de manera
contundente si existe un comportamiento toxico por parte de las nanoparticulas a las células,
sin embargo, los resultados si permiten tener una idea del posible comportamiento de estas
células ante un estimulo de los materiales sintetizados. Se recomienda repetir los ensayos
MTT y complementarlo con un andlisis “live and dead” que permita aterrizar los resultados
y establecer si las nanoparticulas sintetizadas provocan la muerte de las células y/o si aceleran

este proceso.
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Fig. 31. Actividad metabdlica de células RAW 264.7 estimuladas con nanoparticulas

de ZnO a distintas concentraciones analizadas mediante un ensayo MTT.
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8. Conclusiones

Se sintetizaron de manera correcta nanoparticulas semiconductoras de ZnO empleando
pimiento poblano, morita y fantasma que cuentan con una concentracion distinta de
capsaicina basada en la escala Scoville. La energia de band gap fue determinada por UV-Vis,
los valores obtenidos fueron de 3.59, 3.62 y 3.49 para CP, CM y CF, respectivamente, estos
valores impactan de manera directa en el proceso de fotocatéalisis, entre menor sea el band
gap, menor sera la energia necesaria para la generacion de ROS. La formacion del enlace
ZnO fue confirmado mediante FTIR en donde aparece una banda en ~620 cm, demostrando
la union del enlace Zn-O. Las tres sintesis presentaron una forma hexagonal wurtzita y la
ausencia de otras fases, analizadas mediante XRD y SAED. La presencia de Zn 'y O fue
confirmada mediante SEM/EDS. La escala nanométrica de las particulas fue confirmada
mediante TEM.

Los resultados de las caracterizaciones mostraron no haber una relacion directa entre la
concentracion de capsaicina y las propiedades fisicas, quimicas y Opticas de los materiales
sintetizados al no presentar una variacion proporcional al emplear extractos con una mayor

concentracion de capsaicina.

Las nanoparticulas semiconductoras de ZnO mostraron una prominente actividad
fotocatalitica en la degradacidon de colorantes organicos especialmente contra MB al ser
capaces de degradar de manera completa bajo luz UV y luz solar. Adicionalmente, todas las
nanoparticulas fueron capaces de eliminar méas de un 93% de MB, RB y MO bajo luz UV.
Las nanoparticulas obtenidas son una opcion competente para complementar los procesos de
tratamiento de aguas residuales existentes que no son capaces de eliminar de manera

completa todos los contaminantes.

Las pruebas antibacterianas demostraron inhibicion de crecimiento por parte de todas las
nanoparticulas contra E. coli, P. aeruginosa, S. aureus y B. subtilis. Siendo B. subtilis la
bacteria con mayor sensibilidad a las nanoparticulas de ZnO, obteniendo la mayor inhibicion
de crecimiento en todas las concentraciones analizadas. Estos resultados demuestran que las
nanoparticulas de ZnO obtenidas usando extractos de diversas variedades de pimientos tienen

potencial para ser empleadas en aplicaciones biomédicas.
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Trabajo futuro

Realizar cromatografia de alta presion (HPLC, por sus siglas en inglés) para conocer
la composicion fitoquimica completa de los extractos de los pimientos empleados
durante la sintesis, su concentracion real de capsaicinoides y de esta manera poder
relacionar de mejor manera la influencia de la capsaicina durante el proceso de
sintesis de nanoparticulas de ZnO.

Variar la concentracion de extracto empleado durante la sintesis y analizar el efecto
sobre las propiedades de las nanoparticulas sintetizadas.

Realizar ensayo “live and dead” complementario a los anélisis MTT con la finalidad

de relacionar la actividad metabdlica con la citotoxicidad de los materiales.
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