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Glosario  

ATR, reflectancia total atenuada 

BE, energía de enlace  

BSE, electrones retrodispersados 

C1s, nivel 1s del carbono 

CaCl2, cloruro de calcio 

CD, ciclos congelación y descongelación  

CMI, concentración mínima inhibitoria

CON𝐻!, grupo amida 

CONH, grupo amida secundaria 

COOH, grupo carboxilo 

DSC, calorimetría diferencial de barrido 

EDS, espectroscopía de dispersión de 

energía 

FET, transistor de efecto de campo  

FTIR, espectroscopía de infrarrojo por 

transformada de Fourier  

IR, infrarrojo  

MIR, infrarrojo medio 

N𝐻!,  grupo amino 

NaCl, cloruro de sodio  

O1s, nivel 1s del oxígeno 

OH, grupo hidroxilo 

pH, potencial de hidrógeno   

PM, peso molecular  

PVOH, alcohol polivinílico  

S𝑂"H, grupo sulfónico 

SE, electrones secundarios 

SEM, microscopía electrónica de barrido  

TGA, análisis termogravimétrico  

VIH, virus de inmunodeficiencia humana  

XPS, espectroscopía de fotoelectrones de 

rayos X   

Zn, Zinc  

ZnO, Óxido de Zinc  
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Resumen  
Con el objetivo de desarrollar un material de curación o apósito para el cuidado de heridas 

en la piel, en el presente trabajo se llevó a cabo la síntesis de un composito de hidrogel 

basado en alcohol polivinílico mediante el método congelación y descongelación. El 

composito se encuentra además constituido por  nanopartículas comerciales de óxido de 

zinc, extracto de Calendula officinalis y extracto de Camelia sinensis. Cada uno de estos 

componentes cumple con una función en el material: las nanopartículas de ZnO aportan 

propiedades antibacteriales, mientras que los extractos naturales contribuyen para 

favorecer el proceso de cicatrización y protección antioxidante. Este fue caracterizado 

mediante algunas técnicas que permitieron evaluar la integración de los componentes, la 

estructura del material y su estabilidad. Se realizaron análisis de XPS, SEM-EDS, FTIR y 

análisis térmicos (DSC y TGA). El composito se sometió a pruebas con base al estándar 

británico BS EN 13726-1: 2002 “ Test methods for primary wound dressings- Part 1 Aspects 

of absorbency”, las cuales permiten determinar la capacidad de absorción de un material, 

una característica importante en el uso como apósito. También se realizaron análisis 

microbiológicos, mediante el método Kirbi-Bauer y ensayo de microdilución, para 

comprobar su actividad antibacterial.  

Por medio de las técnicas de caracterización se pudo confirmar una integracióne exitosa de 

los componentes y que las interacciones entre ellos ocurren principalmente por fuerzas 

electrostáticas y enlaces de hidrógeno, sin que se presentaran modificaciones químicas 

detectables. Además se observó la dispersión homogénea de las nanopartículas y extractos 

dentro de la matriz, sin aglomeraciones ni zonas vacías. Las pruebas de absorción 

demostraron que el material cumplió con los requisitos del estándar de absorción. Las 

pruebas microbiológicas mostraron notable actividad antibacterial del material frente a 

bacterias Grammpositivas y Grammnegativas.  

Con base a los resultados obtenidos, se propone que el material sintetizado tiene el potencial 

para funcionar como apósito para heridas, ya que se integraron propiedades biológicas y 

físicas que podrían contribuir a un buen manejo del proceso de curación de una herida.  
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Capítulo I. Introducción 
I.1 Antecedentes 

Hidrogeles 

Un hidrogel es una red tridimensional compuesta por polímeros hidrofílicos que tienen la 

capacidad de hincharse en agua y retener cierta cantidad de ésta, manteniendo su estructura 

debido a las reticulaciones de las cadenas poliméricas que los componen [1].  

 

 

 

 

 

Figura 1. Hidrogeles (JoVE Science Education Database. Ingeniería de los materiales. síntesis de hidrogeles. 
JoVE, Cambridge, MA, (2023) 

La hidrofilicidad en ellos, es debido a la presencia de grupos hidrofílicos como pueden ser: 

-N𝐻!, -COOH, -COOH, -OH, -CON𝐻!, -CONH-, y -S𝑂"H [1].  

Una característica física de los hidrogeles es el hinchamiento. El hinchamiento es un proceso 

físico en el que el material incrementa su volumen debido a la absorción de agua [4]. El 

contenido de agua absorbida brinda al hidrogel un grado de flexibilidad [2]. El líquido 

absorbido actúa como un filtro para permitir la difusión libre de algunas moléculas de 

soluto, mientras que la red de polímeros actúa como una matriz para unir el líquido. Los 

hidrogeles pueden absorber agua desde 10-20% hasta miles de veces su peso seco [5]. Otras 

propiedades mecánicas de un hidrogel son la resistencia a la compresión, la resistencia a la 

tensión y el módulo de elasticidad [2]. 

La capacidad de hinchamiento es el parámetro más importante en un hidrogel, ya que 

confiere otras propiedades como son grado de reticulación, propiedades mecánicas, 



   

 

 10 

degradación, etc [5]. Además de que es la característica principal para que un material 

pueda ser nombrado así. 

Clasificación de los hidrogeles 

Los hidrogeles se clasifican de acuerdo con diferentes factores. Por el origen de los polímeros 

componentes, estos pueden ser sintéticos, naturales o híbridos. De acuerdo con el número 

de polímeros que los componen pueden ser homopoliméricos, copoliméricos o 

multipoliméricos. De acuerdo con el tipo de unión o enlaces en la estructura, estos pueden 

ser físicos o químicos. En los hidrogeles con uniones químicas, ya que estos se forman a 

partir de reacciones químicas, estas uniones son permanentes e irreversibles. Mientras que, 

en los hidrogeles con uniones físicas, las uniones son reversibles y temporales. De acuerdo 

con su degradación, se pueden clasificar en biodegradables o no biodegradables. De 

acuerdo con la respuesta a estímulos, los hidrogeles pueden ser sensibles a la temperatura, 

al pH, al sonido, a alguna sustancia etc. De acuerdo con su estructura, se clasifican en 

amorfos, semicristalinos y cristalinos.  [1] [6]. 

Los hidrogeles presentan distintas características físicas y químicas y es posible 

modificarlas. Las propiedades mecánicas dependen de la materia prima y se basan en la 

modificación de la estructura. La porosidad es una propiedad morfológica y se define como 

cavidades dentro de la estructura, el control de ésta es importante en distintas aplicaciones. 

Los poros se pueden formar por la separación de fases durante la síntesis. El tamaño de poro 

promedio, la distribución del tamaño de poro y las interconexiones de los poros son factores 

importantes de una matriz de hidrogel. [4] [6] 

Un hidrogel en estado puro no cuenta con las mejores propiedades físicas, ya que su 

estructura es frágil. Es por esto, que se busca la adición de distintos materiales para la 

creación de compositos o nanocompositos, basados en una matriz de hidrogel. Un 

composito o nanocomposito, es un material compuesto de 2 o más elementos, los cuales 

llevan a cabo una sinergia, mejorando las propiedades que se podrían presentar 

originalmente o por separado. Se busca fortalecer la estructura y con esto mejorar algunas 

propiedades mecánicas, como por ejemplo la dureza o la resistencia a distintos esfuerzos. 

Lo anterior permite que sean usados en diferentes industrias y aplicaciones especializadas 

(química, alimentos, médica).  
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Un nanocomposito de hidrogel se crea a partir de la combinación de nanopartículas u otros 

materiales, mediante interacciones físicas o químicas. Algunas de estas nanopartículas 

pueden ser de óxidos metálicos, polímeros, carbono, etc. Estos materiales presentan muchas 

ventajas como: propiedades mecánicas mejoradas (en comparación del material puro), 

flexibilidad, buena dispersión, resistencia al ataque por microorganismos, etc [7].  

Síntesis de hidrogeles por congelación-descongelación   

Para la síntesis de los nanocompositos, según la aplicación y el tipo de material que se use, 

el método cambia, existen principalmente dos metodologías para crearlos. Los métodos in-

situ, en los que ocurre algún tipo de reacción para la creación ya sea de la matriz o de las 

nanopartículas; y los métodos ex–situ en los que de manera separada se sintetizan las 

nanopartículas y la matriz que posteriormente se unen.[8] 

Un método de síntesis que no utiliza ningún agente externo adicional o proceso químico es 

el de congelación-descongelación [9]. El mecanismo de síntesis físico se logra gracias a las 

interacciones que se presentan entre las cadenas de la matriz y los materiales añadidos, 

dichas interacciones son principalmente: fuerzas electrostáticas, puentes de hidrógeno o 

fuerzas hidrofóbicas dentro de las cadenas.  

El proceso se basa en la separación de fases: una solución que contiene un polímero en un 

disolvente (agua) se congela y posteriormente se descongela. Durante la congelación, el 

agua se solidifica y forma cristales, y el polímero se separa de esta fase del agua, formando 

una red tridimensional que atrapa el agua cuando se descongela. Esto conlleva a la 

formación de una estructura de gel [10]. 

En esta técnica, el polímero para formar la red del hidrogel debe tener uniones estables a 

nivel molecular y permitir la entrada de agua a la estructura reticular. Los polímeros son 

materiales conformados por largas cadenas de unidades repetidas, esto les brinda una 

estructura estable. El polímero que se ocupa de matriz debe presentar características 

adecuadas dependiendo de la aplicación (el alcohol polivinílico, por ser biocompatible, 

funciona en el área biomédica) [2]. 
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Algunas de las ventajas que presenta este método son una baja toxicidad: ya que no se 

requiere usar reactivos adicionales, así como mejoras en fuerza mecánica, elasticidad y es 

posible controlar la porosidad del nanocomposito final [2][8].  

La idea principal del método es controlar el proceso de cristalización (congelación) y la 

formación de una estructura ordenada (descongelación) para que los hidrogeles posean 

propiedades óptimas dependiendo la aplicación. Las propiedades se pueden controlar, 

variando diferentes factores durante la síntesis como: el peso molecular del polímero, el 

número de ciclos al que se somete o la temperatura a la que se congele [2]. Este mecanismo 

permite la formación de microcristales en la estructura del hidrogel [11] (Figura 2).  

 

 

 

 

Los primeros estudios para crear hidrogeles por el método congelación-descongelación, 

iniciaron alrededor del año 1975, Peppas N, demostró que las soluciones de alcohol 

polivinílico se convierten en geles mediante los ciclos repetidos de congelación y 

descongelación, como resultado de una separación de fases y cristalización [12]. En el 2007, 

Paranhos C, et,al. obtuvieron un hidrogel mediante el método mencionado, basados en 

PVOH y poliéster sulfonado, concluyendo que es posible el uso de este composito en 

aplicaciones donde la capacidad de hinchamiento sea importante [13]. En el año 2015, Guan 

Y et al. obtuvieron un hidrogel por medio de la técnica congelación-descongelación a partir 

de PVOH fosfatado, hemicelulosa y nanofibras de quitina, concluyendo que los hidrogeles 

preparados por esta técnica cuentan con buenas propiedades mecánicas [10]. 

Diversos estudios han evaluado los efectos de los ciclos de congelación y descongelación en 

hidrogeles basados en alcohol polivinílico. R. Hernández et al. investigaron parámetros de 

congelación a -20°C durante varias horas y su descongelación a temperatura ambiente, con 

un rango de 3 a 9 ciclos, destacando la importancia de sellar el molde para evitar la pérdida 

de agua y la contracción del gel [14]. Stauffer y Peppas N utilizaron temperaturas de -20°C 

con tiempos de congelación de 1 a 24 horas, seguido de descongelación a temperatura 

Figura 2. Mecanismo de formación de hidrogel por el método CD [2]  
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ambiente, y observaron cambios en el peso y grado de hinchazón tras cada ciclo, obteniendo 

hidrogeles termorreversibles fuertes con integridad mecánica, empleando una solución al 

15% y realizando 4 ciclos [9]. Mongias y Peppas N estudiaron ciclos de -20°C durante 6 a 12 

horas, con descongelación a temperatura ambiente por 2 horas, en un total de 2 ciclos, 

encontrando una mayor capacidad de adhesión en una solución al 20% [15]. Urushizaki F 

et al. trabajaron con temperaturas de -25°C por 16 horas y analizaron entre 1 y 4 ciclos, 

observando que la dureza y rigidez aumentan con el número de ciclos, mientras que el 

grado de hinchamiento disminuye, utilizando una solución al 15% [16]. Hassan C y Peppas 

N investigaron hidrogeles con ciclos de -20°C por 8 horas y descongelación a temperatura 

ambiente por 4 horas, realizando 3 y 5 ciclos, con soluciones al 15%, y enfocándose en la 

liberación de proteínas [17]. Hatakeyama et al. estudiaron ciclos de -15°C durante 24 horas 

con descongelación a temperatura ambiente por 3 horas, con un rango de 1 a 5 ciclos y una 

solución al 10%, observando que el aumento en el número de ciclos incrementa el tamaño 

de los poros [18]. Finalmente, Peppas N llevó a cabo experimentos con ciclos de -20°C por 

18 horas y descongelación a temperatura ambiente por 6 horas, en un rango de 3 a 5 ciclos, 

encontrando que los hidrogeles sometidos a 5 ciclos mostraron una estructura y uniones 

fuertes, utilizando una solución al 15% [19]. 

Hidrogeles como apósitos  

Los compositos o nanocompositos de hidrogel, debido a las características físicas y químicas 

que obtienen en conjunto con otros elementos, son ideales para aplicaciones biomédicas. 

Estas aplicaciones son curación, liberación de medicamentos, diabetes, tratamiento de 

quemaduras, aplicaciones dentales, regeneración de tejidos, matrices tridimensionales para 

la ingeniería de tejidos, vehículos de administración de fármacos, biomateriales compuestos 

y rellenos inyectables en cirugías. Además, es posible diseñar hidrogeles con propiedades 

físicas y biológicas controladas para modular funciones celulares y tisulares. [11] [3] [20][21] 

Una de las aplicaciones más importantes es su uso como apósitos. Un apósito es un elemento 

encargado de curar heridas sobre la piel, brindando protección a la zona afectada del 

ambiente exterior y facilitando uno que permita la recuperación del área.  

Para que un material pueda ser considerado como apósito debe cumplir ciertos requisitos 

como: mantener un ambiente húmedo para evitar deshidratación celular y permitir la 
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cicatrización de la piel, ser una barrera de protección contra infecciones, contaminación o 

microorganismos, absorber fluidos de la zona, estimular el proceso de cicatrización y 

crecimiento, se requieren también propiedades mecánicas como flexibilidad para adaptarse 

al contorno de la herida, cierto grado de resistencia a la tensión y/o elongación para evitar 

su ruptura por estímulos externos, etc., lo anterior debe lograrse manteniendo cierta 

comodidad [22]. En general, lo que se busca es que el material que será usado en la zona 

dañada no afecte el proceso de curación del organismo, sino que por el contrario lo facilite 

o al menos no interfiera en él.  

Proceso de curación del cuerpo humano 

El proceso de curación del organismo consta en general de 4 etapas: 

• Coagulación: en esta etapa se busca crear una barrera física para evitar pérdida de 

sangre. Las células involucradas aquí son las plaquetas y trombocitos. 

• Inflamación: etapa de defensa del organismo, donde se realiza una limpieza de la 

zona afectada por células blancas.  

• Proliferación: las células se diferencian y continúan la limpieza del área, comienzan 

a llegar más elementos para secretar enzimas y factores para reducir el posible daño. 

• Cicatrización:  el colágeno es secretado para cerrar la herida y se forma la cicatriz 

que permanecerá.  

Muchos factores pueden interferir en el proceso de curación natural, como las características 

de la herida, la exposición con el ambiente, estrés, edad, enfermedades independientes. [3] 

[23]  

Actualmente, ya no solo es necesario el proteger la zona dañada físicamente, sino que con 

la evolución de los materiales se busca el reducir el daño que se considera permanente, como 

por ejemplo una cicatriz. Esto se puede lograr con la combinación de elementos que 

permitan mejorar las propiedades de un material base (matriz) y ayuden al organismo a 

realizar de manera eficiente e incluso rápida procesos naturales como el de curación.  

Los apósitos de hidrogel son una aplicación en la que se pueden abordar distintos puntos 

relacionados al proceso de curación del organismo. Y que además no está limitado a una 

sola, sino que en conjunto los elementos que lo forman pueden contribuir a cubrir o llenar 
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el mayor número de requerimientos clínicos y biológicos. Algunas de estas funciones serían 

monitoreo, auto regeneración, sistemas de liberación de fármacos, respuesta a estímulos, 

conductividad, entre otras [3].  

Un hidrogel puede ser diseñado como apósito con distintos componentes para una curación 

efectiva [24]. En 2023 Gokaltun A. et, al. diseñaron un apósito basado en un copolímero 

catiónico y lo reforzaron con cucurbit-7-uril para el tratamiento de quemaduras, con buenas 

propiedades mecánicas y capacidad de dilución [25]. Los hidrogeles son usados como 

apósitos ya que mantienen humedad en la zona herida, absorben exudado, disminuyen el 

dolor en la zona y es posible agregar componentes adicionales como medicamentos [24].  

Una de las características más importantes que debe tener un apósito, es ser antibacterial. 

Proteger la zona afectada de adquirir una infección bacteriana causada por 

microorganismos y bacterias externas. Una infección bacteriana en una herida en la piel 

puede tener graves consecuencias en el organismo. Algunas de las formas en las que se ha 

buscado mejorar las características antibacteriales de los hidrogeles son: la integración de 

antibióticos, nanopartículas de elementos metálicos, ingredientes que naturalmente cuenten 

con características antibacteriales, etc. [3].  

Alcohol polivinílico (PVOH) 

Se ha demostrado que el PVOH puede formar hidrogeles con buena estructura y 

propiedades a través del método descrito previamente, con ciclos de congelación de entre -

5º y -20º C y descongelar a temperatura ambiente [13], este proceso permite que el 

compuesto adquiera la apariencia de un gel, esponjoso, suave y elástico [8]. En el 2016, Ou 

K et al, sintetizaron un hidrogel con PVOH y PAM, por medio del método de congelación y 

descongelación, concluyendo que estos hidrogeles tenían poros más grandes y mayor 

capacidad de hinchamiento que los fabricados por otros métodos [26].  

El PVOH es un polímero semicristalino, no tóxico, soluble en agua, biodegradable y 

biocompatible. Además, por su estructura, permite una buena distribución de otros 

componentes (nanopartículas). La cantidad de grupos -OH libres en PVOH, actúan como 

una barrera física para la formación de cristales formando puentes de hidrogeno para lograr 

la dispersión de nanopartículas [8]. El PVOH es utilizado en diversas aplicaciones médicas 

debido a su biocompatibilidad.  
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En 2022, Bernal-Chavez et al, analizaron el método de congelamiento-descongelamiento y 

los cambios en las propiedades de un hidrogel basado en PVOH y goma xantana. 

Concluyeron que el compuesto contaba con características como: alta cristalinidad, 

flexibilidad y resistencia. Estas características sugieren que puede ser usado en la ingeniería 

de tejidos [27].  

La formación de hidrogeles de PVOH a través del método congelación y descongelación no 

requiere agentes químicos adicionales. Se basa en la separación de fases durante los 

periodos de síntesis. Las propiedades finales del hidrogel se pueden modificar variando 

parámetros de la síntesis, como el número de ciclos, la temperatura, la concentración del 

PVOH [28].  

En el tratamiento de heridas, el alcohol polivinílico es una buena opción por las 

características ya mencionadas además de que, por su apariencia transparente, permite la 

monitorización de la zona afectada.  

Óxido de Zinc (ZnO) 

El óxido de zinc (ZnO) es un semiconductor usado en varias aplicaciones como, por ejemplo, 

en pigmentos, protectores solares y elementos antimicrobianos y antifúngicos [8]. El ZnO es 

un semiconductor de tipo n, cristaliza en dos formas principalmente, wurtzita hexagonal y 

blenda de Zinc cúbica. La estructura wurtzita es más estable en condiciones estándar y por 

lo tanto es más común, también es un material piezoeléctrico con propiedades eléctricas, 

ópticas y químicas [29].  

En tamaño nanométrico, el óxido de Zinc presenta diferentes propiedades en comparación 

de tamaños mayores. Es usado comúnmente, en industrias cosméticas y farmacéuticas [30]. 

Las nanopartículas de ZnO son eficaces para inhibir bacterias Grampositivas y Gramnegativas, 

incluso tienen actividad antibacteriana contra esporas resistentes a altas temperaturas y 

presiones [31][32].  

En el año 2007, Zhang L, et al. realizaron pruebas antibacterianas de E. coli incubada en 

presencia de nanofluidos que contenían diferentes concentraciones de nanopartículas de 

ZnO, demostrando la actividad antimicrobiana de las nanopartículas de ZnO ya que 

provocan daños en la pared de la membrana de la bacteria [31] 
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En comparación con otros nanocompositos, el complemento ZnO/PVOH brinda buenos 

resultados, debido a que existe una buena dispersión de las nanopartículas en la matriz de 

PVOH y al mismo tiempo el ZnO agrega propiedades antibacteriales que el PVOH por sí 

solo no presenta [8]. 

Calendula officinalis  

La Calendula officinalis es una planta de colores amarillo a naranja, su extracto está 

compuesto entre otros elementos de triterpenoides, flavonoides (pigmentos naturales que 

brindan protección antioxidante), cumarinas (metabolitos que presentan actividad 

bactericida y fungicida), esencias, carotenoides (actividad antioxidante) y aminoácidos 

(unidad estructural de las proteínas) [[33].  

Es conocida por su importancia medicinal, ya que contiene diversos elementos químicos 

como carbohidratos, aminoácidos, lípidos, ácidos grasos, quinonas, y otros componentes 

con funciones biológicas como cicatrización de heridas, inmunoestimulante, 

hepatoprotector, antiinflamatorio, antiedematoso, antibacteriano, antifúngico, antioxidante, 

antidiabético, anti-VIH, nefroprotector, hipoglucémico [34]. En 2022 Naseriyeh T. et,al. 

prepararon un apósito de hidrogel de quitosano con aloe vera y nanoliposomas de Calendula 

officinalis para el tratamiento de heridas, estudiaron la liberación controlada y la absorción 

dérmica, mostrando control en estas [33].  

La Calendula officinalis puede contribuir a la cicatrización de las heridas incrementando la 

angiogenesis, la epitelización y el metabolismo de las proteínas y el colágeno, lo que mejora 

la circulación sanguínea de la zona y la formación del tejido de granulación. Además, en el 

extracto de esta planta no se ha detectado algún tipo de toxicidad con el ser humano [34]. 

Camellia sinensis 

La Camellia sinensis es un arbusto de hoja perenne de hasta 16 m de altura. El té verde 

representa alrededor del 20% del té seco que se fabrica anualmente y se consume 

principalmente en países asiáticos, como Japón, debido a su relativa seguridad y precio más 

barato en comparación con otras bebidas. Es conocida por ser benéfica para el ser humano, 

presentando propiedades antioxidantes, anticancerígenas, antibacterianas, antivirales, 

antiinflamatorias, analgésicas, entre otras [35] [36].  
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La Camellia sinensis contiene distintos tipos de polifenoles como catequinas, a las cuales se 

le atribuyen todas las propiedades descritas [[37]. Los polifenoles de Camellia sinensis son 

antioxidantes naturales que se extraen del extracto las hojas de té, tienen propiedades 

antioxidantes muy efectivas y además poseen propiedades anticancerígenas y bactericidas 

[38]. Un antioxidante es una sustancia que neutraliza radicales libres, eliminando así el 

posible daño que tendrían en el organismo [3]. Luo J, et,al. en el 2020, crearon un hidrogel 

biodegradable, basado en PVOH y polifenoles por electrohilado, demostrando que las 

propiedades antioxidantes y antibacteriales del compuesto mejoran con la adición de los 

polifenoles [38].  

Interacción Interfacial entre ZnO y Extractos Polifenólicos 

La funcionalidad extendida de este hidrogel compuesto recae en la interacción interfacial 

entre las nanopartículas de ZnO y los polifenoles (como los flavonoides y las catequinas) 

presentes en los extractos de Calendula officinalis y Camellia sinensis. La superficie de las 

nanopartículas de ZnO está saturada de iones Zn2+ y grupos hidroxilo. Los polifenoles, por 

su parte, son moléculas ricas en grupos hidroxilo fenólicos (-OH) que actúan como 

ligandos quelantes. Se espera que estos grupos funcionales se coordinen directamente con 

los iones Zn2+ superficiales, creando una capa de funcionalización orgánica que recubre 

las nanopartículas . Esta complejación superficial es crucial por dos razones fundamentales 

para la Ciencia de Materiales: primero, mejora la dispersión y previene la agregación del 

ZnO en la solución de PVOH, lo que garantiza la homogeneidad del hidrogel. Segundo, la 

capa polifenólica actúa como un reservorio de moléculas bioactivas, lo que promueve una 

liberación más estable y sostenida del agente antiinflamatorio y antioxidante, en lugar de 

una liberación brusca. Esta interacción es clave para asegurar la estabilidad a largo plazo 

del biomaterial y la eficacia terapéutica del apósito final. 

 

 

 

 

 



   

 

 19 

I.2 Planteamiento del problema  

En la actualidad existen tratamientos para la curación de heridas sobre la piel, estos 

tratamientos incluyen antibióticos, curaciones en la zona afectada, hidratación y la 

aplicación de apósitos basados en hidrocoloides o hidrogeles. Un ejemplo de este tipo de 

lesiones en la piel son las úlceras por presión. Las úlceras por presiones son lesiones 

localizadas en la piel, derivadas de la presión del peso del cuerpo sobre esta. Estas no se 

desarrollan a partir de enfermedades, sino de factores externos como la edad, el estado 

nutricional y de alteraciones en la movilidad [39]. Estas lesiones llevan los tratamientos 

mencionados previamente.  

De acuerdo con una revisión acerca de los productos de apósitos de hidrogel actuales 

(septiembre 2023) de venta en México, se obtiene la tabla 1. 

Tabla 1. Apósitos comerciales 

Nombre comercial Marca Características  Imagen  

B0416 Apósito para 

quemaduras 

10X40CM 

Waterjel Gel refrescante formulado 

científicamente y utilizan 

almohadillas no tejidas de 

grado médico. 

 

Tegaderm hidrogel 3M Para rellenar heridas, con un 

apósito secundario  

 

Aquacel Ag+  Convatec Apósito para cubrir heridas, 

con tecnología absorbente e 

iones de plata para evitar 

infecciones  
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Duoderm extra Convatec  Apósito para reducir el riesgo 

de ruptura de la piel, formado 

por una película delgada de 

poliuretano  

 

Aquaheal  Spenco  Alivio y prevención para 

ampollas 

 

 

Estos productos, presentan ciertas desventajas durante los tratamientos como, por ejemplo: 

solo representan una barrera física para evitar infecciones y contaminación en la zona 

afectada sin agregar otro elemento que contribuya al proceso de curación y cicatrización; 

bajas propiedades mecánicas y pérdida de adhesión con el tiempo por lo cual necesitan ser 

cambiados frecuentemente; bajas o nulas propiedades antioxidantes y antiinflamatorias, 

entre otras. 

A pesar del progreso en los apósitos basados en hidrogeles de PVOH, el desafío técnico 

persistente radica en la creación de una matriz que combine de manera efectiva las 

propiedades antimicrobianas de los nanomateriales con las propiedades antiinflamatorias 

y antioxidantes de compuestos naturales, garantizando al mismo tiempo la estabilidad a 

largo plazo y la liberación controlada de los agentes activos. La simple adición de 

nanopartículas de ZnO a matrices poliméricas convencionales a menudo resulta en la 

agregación nanométrica y la lixiviación rápida de los iones Zn2+, limitando la eficacia y la 

reutilización del apósito. 

La brecha de conocimiento actual reside en el diseño de una arquitectura interfacial que 

resuelva este problema. En este trabajo, se propone que la combinación sinérgica de PVOH, 

nanopartículas de ZnO y extractos polifenólicos de C. officinalis y C. sinensis supera este 

desafío. Los polifenoles actúan como agentes de funcionalización in situ, creando un 
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revestimiento molecular estable en la superficie del ZnO. Esta capa bioactiva no solo 

previene la agregación nanométrica (mejorando la homogeneidad y la dispersión) sino que 

también media la liberación controlada de los componentes, potenciando el efecto 

antiinflamatorio/antioxidante del apósito. Por lo tanto, el problema a resolver es establecer 

la metodología de síntesis y caracterizar la interacción interfacial requerida para lograr 

esta sinergia funcional ternaria que resulta en un apósito avanzado con estabilidad 

estructural y una bioactividad extendida superior a la de los hidrogeles binarios 

comerciales. 

I.3 Hipótesis y Objetivo 

Hipótesis 

La combinación de alcohol polivinílico con nanopartículas comerciales de óxido de zinc y 

extractos de Camelia sinensis y Calendula officinalis permitirán obtener un hidrogel con 

características adecuadas para su aplicación como apósito, que será caracterizado por 

técnicas analíticas, espectroscópicas y pruebas microbiológicas. 

Objetivo 

Obtener y caracterizar un hidrogel a partir de la combinación de alcohol polivinílico, 

nanopartículas comerciales de óxido de zinc y extractos de Camelia sinensis y Calendula 

officinalis, con el fin de evaluar su aplicación como apósito. 
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Capítulo II. Fundamentos de técnicas de 

caracterización 
Espectroscopia fotoelectrónica de rayos X (XPS) 

 

 

 

 

 

 

La espectroscopía fotoelectrónica de rayos X es una técnica análitica de superficie con la cual 

se puede determinar la composicion elemental y estados químicos  de los elementos que 

constituyen a distintos materiales. Se utiliza para estudiar la superficie de una muestra ya 

que la profundidad del análisis es aproximadamente de 0.5 a 2 nanométros. Por lo que es 

importante recalcar que esta es una técnica que analiza la superficie de los materiales. Los 

limites de deteccion dependen del elemento componente de la muestra y se encuentran 

normalmente en un intervalo de 0.1 a 3 %. 

Figura 3. Analizador XPS 
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Esta técnica se basa en el efecto fotoeléctrico. Una muestra se irradia con rayos X de alta 

energía, los fotones de los rayos X interaccionan con los electrones de la muestra. Si la 

energía del fotón es mayor para vencer la energía de enlace que mantiene unido un electrón 

al nucleo atómico, el electrón es expulsado del átomo y liberado. Estos electrones reciben el 

nombre de fotoelectrones. La energía cinética con la que se libera el electrón es medida y se 

calcula la energía de enlace. Esta energía de enlace (BE) es característica para cada elemento, 

excepto hidrógeno y helio los cuales no puden ser detectados mediante esta técnica.  

El espacio que queda al liberarse un electrón es llamado vacancia. El átomo puede llenar 

esta vacancia con otro electrón de la capa de mayor energía (capa de valencia). Durante este 

proceso de relajación, la energía liberada puede transferirse a otro electrón, que igualmente 

es expulsado. Este electrón se denomina electrón Auger. Los electrones Auger son 

detectados por el analizador y son útiles para el análisis cualitativo de la muestra. 

Un analizador XPS esta formado por: 

• Fuente de rayos X (Al o Mg).  

• Cámara de ultra alto vacío. Para permitir el movimiento de los electrones de la 

muestra, evitar contaminación.  

• Analizador 

• Sistema de adquisición de datos 

En un espectro XPS, cada pico representa un electrón asociado a un elemento en específico. 

De esta manera, se puede conocer el estado químico de la muestra, analizando los cambios 

en la BE. Además, el análisis no provoca daños a la muestra. Por medio de esta técnica se 

pueden analizar distintos tipos de materiales como polímeros, cerámicos, semiconductores, 

etc. Sin embargo, un aspecto importante es que la muestra no debe contener agua ni algún 

tipo de líquido. Debido al sistema de ultra alto vacío con el que trabaja el analizador, esto 

podría provocar contaminación del mismo, destrucción de la muestra o problemas en el 

sistema de ultra alto vacío. [40] [41] 
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Microscopia electrónica de barrido (SEM)  

 

 

 

 

 

 

 

 

La microscopía electrónica de barrido es una técnica de caracterización de materiales 

que brinda información topográfica, morfológica, superficial, composición química, 

cristalográfica  de un material.  

Un equipo de  SEM está compuesto por: 

• Fuente de electrones, generador del haz de electrones. 

• Sistema de lentes, enfocar y controlar el haz de electrones. 

• Detectores, para registrar las señales generadas. 

• Sistema de adquisición.  

El principio se basa en un haz de electrones acelerados que se posiciona sobre la muestra 

por medio de campos electromagnéticos. Los electrones del haz interaccionan con los 

átomos de la muestra, chocando en distintos puntos de ella. Estas interacciones son de 

tipo elásticas, donde existe un cambio en la trayectoria de los electrones del haz sin 

pérdida de energía, e inelásticas, donde la energía se transfiere del haz hacia la muestra. 

Los electrones normalmente experimentan multiples interacciones de estos tipos, 

provocando que el haz de luz se disperse dentro del material y pierda energía, 

produciendo un volumen de interacción dentro del material.  De este volumen de 

interacción surgen diferentes señales: 

Figura 4. Microscopio electrónico de barrido 
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• Electrones retrodispersados (BSE). Electrones del haz que rebotan con un choque 

que puede ser considerado como elástico y salen de nuevo hacia el detector. 

• Electrones secundarios (SE). Electrones del haz que impactan y expulsan 

electrones de baja energía, lo que brinda imágenes y detalles de la topografía de 

la superficie. 

• Rayos X característicos y electrones Auger. Para el análisis composicional de la 

muestra. 

Las imágenes se forman mapeando la intensidad de alguna de estas señales producidas 

hacia una película de visualización. La información se transfiere punto a punto y se 

traduce en escala de grises. La imagen es una matriz de pixeles con coordenadas y valor 

gris proporcional a la intensidad de la señal.  

Dos conceptos importantes en el análisis SEM son la resolución y la magnificación. La 

resolución es la capacidad del sistema para distinguir entre 2 puntos cercanos de la 

imagen. Esta se modifica dependiendo del diámetro del haz de electrones incidente en 

la muestra. La magnificación depende del tiempo y el área de la muestra que se barre 

con el haz de electrones. Ambos aspectos contribuyen a mejorar la calidad de las 

imágenes adquiridas.  

Es posible analizar en SEM diferentes tipos de materiales. Sin embargo, las muestras 

deben ser conductoras y secas. En caso de que no sea así, que el material no sea 

conductor, deberá estar recubierta por una capa conductora para protegerla y mejorar 

la calidad de la imagen. [42] [43] [44] 
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Espectroscopia por dispersión de energía (EDS)  

La espectroscopía de dispersión de energía de rayos X es una técnica de caracterización  que 

se basa en la medición de la intensidad de la emisión de rayos X en función de la energía de 

los fotones de rayos X.  

Esta técnica permite analizar tanto de manera cuantitativa como cualitativa una muestra. El 

análisis cualitativo de la muestra se basa en la identificacion de los picos en el espectro y la 

asignación de cada uno a un elemento específico. Este análisis se realiza de manera 

automática instalando un detector especial a la columna del microscopio  y también un 

software especializado que es automático o bien de manera manual es posible realizar la 

asignacion de cada pico. El análisis cuantitavo se refiere a la intensidad de estos picos.  

La principal ventaja de un sistema EDS está en que se puede acoplar con otros sistemas (por 

ejemplo SEM). Un analizador EDS está compuesto por: 

• Detector de cristal semiconductor. Instalado con un preamplificador de transistor 

de efecto de campo (FET) y un sistema de enfriamiento. 

• Fuente de alimentación de alto voltaje 

• Amplificadores 

• Sistema de cómputo 

Para analizar una muestra por EDS, esta debe ser plana y delgada para reducir los posibles 

errores en la adquisición de las señales. [45] [46][47] 
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Analisis térmicos 

 

 

 

 

 

Los análisis térmicos son un conjunto de técnicas usadas para determinar las propiedades 

físicas o químicas de un material cuando experimenta cambios de temperatura. Es decir, 

cuando este se calienta, enfría o permanece a una temperatura constante. Estos análisis son 

aplicados en una gran cantidad de áreas de investigación donde el propósito principal es 

determinar el efecto de los cambios de temperatura en un material. 

Mediante los análisis térmicos se pueden evaluar una gran cantidad de propiedades de los 

materiales. Permiten detectar cambios de fase, estudios cinéticos, encontrar transiciones 

térmicas, mediciones de entalpía, capacidad calorífica, entre otras. 

TGA y DSC son de las técnicas mas útiles en los análisis térmicos. Aunque cada una 

proporciona información distinta, en conjunto permiten obtener un perfil térmico completo 

de un material. Ademas, el uso simultáneo permite una visión integral del comportamiento 

térmico de un material.  

Los diagramas obtenidos mediante análisis térmicos llevan el nombre de termogramas. 

[48] [49] [50] 

Termogravimetría (TGA) 

En la termogravimetría se mide el cambio de masa de un material en función de la 

temperatura, mientras el material se somete a un programa de temperatura controlado.  

Un analizador cuenta con los siguientes elementos: 

• Balanza con alta sensibilidad 

Figura 5. Analizador térmico simultáneo 
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• Horno 

• Programador de temperatura 

• Sistema de atmósfera controlada 

• Sistema de monitoreo de temperatura 

• Sistema de adquisición y análisis de datos 

El termograma obtenido representa el cambio de masa dependiendo del programa de 

temperatura que experimenta la muestra. Algunas de las características de un material que 

se pueden conocer a partir de el son la estabilidad térmica, la estabilidad oxidativa, acerca 

de la vida útil del material, procesos de descomposición, entre otras. A medida que la 

temperatura aumenta, la muestra puede perder masa debido a distintos fenómenos como 

evaporación de solventes, descomposición térmica, etc.  

Las limitaciones en analizadores principalmente son por el tamaño y peso de la muestra, ya 

que usualmente se trabaja con muestras de entre 5-20 mg.  

[51] [49] 

Calorimetría diferencial de barrido (DSC) 

La calorimetría diferencial de barrido es una técnica que permite determinar la cantidad de 

calor que absorbe o libera un material, a una temperatura constante, por tiempo establecido 

o cuando sufre cambios de temperatura a velocidad constante. El propósito de esta técnica 

es analizar la influencia de un tratamiento térmico en las propiedades y estructura de un 

material. El fundamento se basa en que cuando la muestra experimenta una transición 

térmica, esta absorbe o libera calor. El analizador ajusta el flujo de calor para mantener a la 

muestra y a una referencia a la misma temperatura. El analizador registra el flujo de calor y 

así es posible conocer las transiciones térmicas del material.  

Mediante la calorimetría diferencial de barrido es posible conocer las transiciones térmicas 

de un material como fusión, cristalización, transición vitrea, etc. Tambien es posible conocer 

la estabilidad térmica y la cinetica de cristalización de un material.  

Un analizador normalmente consta de: 

• Horno con control de temperatura 
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• Sensores de flujo de calor 

• Crisoles para la muestra y referencia 

• Sistema de cómputo 

El análisis se realiza bajo una atmósfera controlada de nitrógeno o argón para asegurar la 

estabilidad del análisis.  

La curva DSC que genera el analizador representa la variación del flujo de calor entre la 

muestra y la referencia en función del tiempo o la temperatura y con un programa térmico 

controlado. Mediante la gráfica, se pueden identificar las transiciones endotérmicas o 

exotérmicas y reacciones del material. El eje horizontal representa la temperatura o el 

tiempo y el eje vertical el flujo de calor. [52] [49] [50] [53] 
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Espectroscopia de infrarrojo de transformada de Fourier (FTIR)  

 

 

 

 

 

La espectroscopía infrarroja mide la absorción o transmisión de la radicación infrarroja (IR) 

en un material, en función de la longitud de onda. Es una técnica para analizar cuantitativa 

y cualitativamente compuestos orgánicos, ya que brinda información acerca de la estructura 

molecular, enlaces químcos y ambiente químico de un material.  

La absorción de IR en un material, generá transiciones entre estados de energía vibracional 

de una molécula. Cuando una molécula es expuesta a IR, absorbe la energía de la radiación  

igual a la energía de una transición vibracional de la molécula. Una sola transición de 

energía vibracional está acompañada por varios estados de energía rotacional, los cuales, 

todos juntos, forman las bandas de absorción en IR. La longitud de onda de la absorción 

depende de la masa de los átomos, de la geometría y las fuerzas de unión.  

Los grupos de átomos unidos entre sí, absorben IR en una region espectral o en un rango de 

frecuencias que es característico del grupo. Estas bandas de frecuencia características son 

útiles para la identificación de grupos funcionales presentes en moléculas mas grandes. La 

presencia de una banda de absorción IR en una región espécifica indica la presencia de un 

grupo funcional espécifico en una molécula. Además brinda información relacionada con la 

conformación del grupo funcional. El entorno químico del grupo funcional, como la 

conjugación, enlaces de hidrógeno y la unión de los grupos de electrones, causan cambios 

en el rango de frecuencia de la absorción del grupo funcional.  

Otra de las aplicaciones de la técnica FTIR es para determinar la estructura de compuestos. 

Existen tablas de absorcion característica en frecuencia de grupos funcionales. 

Un espectrómetro consta de los siguientes elementos: 

Figura 6. Analizador FTIR 
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• Fuente de radiación electromagnética 

• Analizador espectral 

• Detector de radicación 

• Instrumentación óptica (divisores de haz, espejos) 

• Interferómetros o monocromador 

Existen distintos tipos de espectrómetros según la interacción de la radiación con la muestra. 

• La espectroscopía de transmisión es la medición de la radiación transmitida a través 

de una muestra absorbente.  

• La espectroscopía de reflexión ocurre cuando hay un cambio en el índice de 

refracción del material. La IR se refleja en la superficie de la muestra. 

• La espectroscopía de reflexión atenuada, donde el haz entra a un cristal con alto 

índice de refracción y rebota internamente tocando la muestra. 

• La espectroscopia de reflectancia difusa mide la radiación dispersada a muchas 

direcciones al rebotar en la muestra.  [54] [55] 
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Capítulo III. Desarrollo experimental 
En este capítulo se describe el desarrollo experimental que se llevó a cabo para la obtención 

del material compuesto, el hidrogel, cuya aplicación potencial sea material de curación 

conocido como “apósito”.  

Síntesis de hidrogeles 

Para obtener la matriz (blanco) de hidrogel se emplea lo siguiente: 

• Agua desionizada 

• Alcohol polivinílico (PM 40000 g/mol) 

Los parámetros establecidos a evaluar después de una extensa revisión bibliográfica fueron: 

• El porcentaje de alcohol polivinílico en solución acuosa 

• El número de ciclos de congelamiento-descongelamiento 

Las distintas combinaciones se muestran en la tabla 2. 

Tabla 1.  Composición de hidrogeles 

Agua desionizada 

(ml) 

PVOH (g) Concentración de la 

solución (%) 

Numero de ciclos 

CD 

30 3 10 1 

30 4.5 15 1 

30 6 20 1 

30 3 10 3 

30 4.5 15 3 

30 6 20 3 

30 3 10 5 

30 4.5 15 5 

30 6 20 5 

 

La metodología específica para la obtención de los hidrogeles consistió en: 
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1. Pesar la cantidad correspondiente de PVOH en polvo por medio de una balanza 

analítica 

2. Agregar dicha cantidad en agua desionizada (30 ml) 

3.  Agitación magnética durante 1 hora a una temperatura de 85º C.  

4. Una vez obtenida una solución, esta se vierte (10 ml) en moldes circulares de 5 cm 

de diámetro e iniciar el proceso de ciclos de congelación y descongelación. Un solo 

ciclo comprende un proceso de congelación de 24 horas, a una temperatura de -15º 

C y de descongelación de 24 horas a temperatura ambiente. Dando en total de 48 

horas de duración.  

5. Almacenamiento (a temperatura ambiente) en el mismo molde hasta su uso. 

Pruebas de hidrogeles 

Con base al estándar británico BS-1372-1-2002 “Test methods for primary wound dressings 

Part 1: Aspects of absorbency”[56] se realizaron pruebas a las muestras descritas en la tabla 

2 para determinar la capacidad de absorción y elegir que combinación de parámetros es la 

óptima. Del estándar británico, se tomaron 4 puntos a evaluar. Siendo estos 4 puntos 

requisitos importantes que deber cumplir un material de curación.  

Para estos puntos, se utiliza una solución que pretende simular al suero humano (solución 

A), la cual se prepara con 8.298 g de NaCl y 0.368 g de 𝐶𝑎𝐶𝑙! para 1 litro de solución acuosa 

en un matraz aforado. De igual modo, se trabaja con una solución de referencia preparada 

por 5g/l de 𝐶𝑎𝐶𝑙! en agua desionizada.  

1. Capacidad libre de absorción (hinchamiento) 

Por medio de este punto se evaluará el grado de hinchamiento de las muestras. La prueba 

está destinada a evaluar el rendimiento de los apósitos, que normalmente se utilizan en 

heridas con exudado moderado a intenso, donde la capacidad de absorción total es una 

característica importante. Esto permite diseñar un material que se mantenga en su lugar por 

periodos prolongados, sin necesidad de ser cambiado frecuentemente y manteniendo la 

herida en condiciones óptimas.  

El procedimiento es: 
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1. Una muestra de 0.1 g es sumergida en la solución A, a una temperatura de 37º C, 

durante 30 minutos.  

2. La muestra es retirada y secada durante 30 segundos.  

3. Se registra el peso nuevamente.  

El procedimiento se repite 9 veces. Los resultados serán la capacidad de absorción expresada 

como la masa media de solución retenida por 100 𝑐𝑚!. 

2. Características gelificantes (punto de gel) 

Por medio de esta prueba, se evaluará el punto de gel de las muestras. Esta prueba está 

diseñada para verificar si los apósitos gelifican o no. El conocimiento sobre la tasa de 

gelificación ayuda a seleccionar el apósito más apropiado para diferentes tipos de heridas 

en particular. 

El procedimiento es: 

1. Rallar una muestra hasta obtener 0.2 g 

2. Colocarla en un matraz cónico 

3. Añadir 20 ml de solución A y agitar durante 60 segundos para permitir la gelificación 

4. Filtrar a vacío y transferir a otro matraz cónico.  

Este proceso se repite una vez más, reteniendo el residuo final en un papel de filtro. 

Finalmente, se repiten los pasos mencionados, utilizando una solución de referencia en 

lugar de la solución A, con el objetivo de producir un residuo no gelificado para 

comparación.  

Al final, se observan los residuos del procedimiento: si la muestra está gelificada o no 

gelificada, lo que es evidente en comparación con la muestra de referencia no gelificada. 

3. Características de dispersión  

Esta prueba está diseñada para distinguir entre los apósitos que se dispersan o no cuando 

se agitan suavemente en exceso de líquido. La prueba es útil para evaluar el rendimiento de 

los apósitos, que normalmente se utilizan en heridas con exudado moderado a intenso, en 

las que normalmente se produce una saturación total del apósito. Distinguirá entre los 

apósitos que pierden fácilmente la integridad y se dispersan y los que permanecen intactos  
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La prueba consiste en: 

1. Una muestra de 5 cm x 5 cm, se introduce en un matraz con 500 ml de solución A 

2. Agitar sin provocar vórtice durante 60 segundos 

3. Inspeccionar visualmente el contenido del matraz. La separación de la estructura 

original indica dispersión.  

 

4. Solubilidad o dispersión  

Esta prueba sirve para determinar si la muestra solubiliza en exceso de líquido o si solo 

dispersa. El procedimiento es: 

1. En un vaso añadir 20 ml de solución A y 1.5 g de muestra 

2. Agitar durante 2 minutos para permitir la dispersión o disolución de la muestra 

3. Dejar reposar durante 2 horas a temperatura ambiente. 

4. Inspeccionar visualmente el contenido 

Si la muestra se disuelve, se describe como soluble. Si permanece en 2 fases distintas o se 

dispersa y luego se asienta para formar 2 capas distintas, se describe como dispersa. Si la 

muestra conserva su estructura, se describe como no dispersable.  

Porcentaje de hinchamiento 

La prueba se realizó con un blanco y un composito cada uno de 4 cm de diámetro. Se peso 

inicialmente y se sumergió en 10 mm de agua desionizada. Posteriormente la muestra fue 

pesada cada hora por 10 horas. Se dejo sumergir 8 horas continuas y a partir de ahí fue 

pesada nuevamente cada hora por 10 horas más.  

Técnicas de caracterización 

Las técnicas de caracterización se realizaron con un blanco y un composito.  
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Microscopía electrónica de barrido (SEM) y Espectroscopía de dispersión de energía 

(EDS) 

El análisis se realizó utilizando un microscopio marca: JEOL modelo: JSM-6510LV, con un 

voltaje de aceleración de 15 kV. El detector de EDS es un Bruker XFlash 6-30. Debido a la 

naturaleza de las muestras, estas requirieron un recubrimiento de platino. Las imágenes 

fueron adquiridas a diferentes aumentos para obtener la información necesaria en la 

investigación.  

Espectroscopía de infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR) 

El análisis se realizó en un espectrómetro marca: Bruker, Modelo TENSOR 27 con una fuente 

MIR y con el accesorio de ATR modelo Platinum ATR, Bruker con cristal de diamante. 

El espectro fue adquirido en un intervalo de 4000 a 550 𝑐𝑚#$, con una resolución de 4 𝑐𝑚#$, 

y 64 barridos.  

Las muestras no requirieron algún tratamiento especial previo al análisis. 

Espectroscopía fotoelectrónica de rayos X 

El análisis se realizó en un analizador modelo JEOL JPS-9200 con fuente estándar de 

Aluminio y Magnesio, fuente monocromática de Aluminio, fuente de iones Argón para 

erosionado superficial iónico. 

Las muestras no requirieron algún tratamiento especial previo al análisis. 

Análisis térmicos 

Los análisis térmicos se realizaron en un analizador simultáneo PerkinElmer modelo STA 

8000, operando bajo atmósfera controlada de nitrógeno. Las muestras fueron sometidas a 

un programa de calentamiento lineal a una velocidad de 20º C/min desde temperatura 

ambiente hasta 650º C.  

Las muestras no requirieron algún tratamiento especial previo al análisis. 

Pruebas microbiológicas 



   

 

 37 

Método Kirby-Brauer  

El método Kirby-Brauer es un procedimiento estándar para la evaluación de la sensibilidad 

antimicrobiana de fármacos o sustancias.  

Se emplearon dos cepas bacterianas: Staphylococcus aureus y Escherichia coli una bacteria 

Grampositiva y Gramnegativa, respectivamente. Estas bacterias fueron propagadas en el 

medio de cultivo sólido agar Mueller-Hinton, el cual es utilizado en pruebas de 

susceptibilidad antimicrobiana debido a su capacidad para permitir un crecimiento 

bacteriano óptimo y uniforme, garantizando la fiabilidad de los resultados obtenidos en los 

ensayos de difusión. 

Para la realización de las pruebas, se emplearon los estándares de McFarland, que son 

soluciones de referencia utilizadas para ajustar la concentración bacteriana en la placa de 

cultivo. Estas soluciones permiten garantizar que las bacterias inoculadas en la placa tengan 

una densidad uniforme. Los ensayos se realizaron por triplicado, para asegurar la 

reproducibilidad de los resultados obtenidos en cada prueba. 

El procedimiento consistió en: 

1. Preparar el cultivo bacteriano. Se inocula una placa de agar Mueller-Hinton con una 

suspensión de  bacterias, se ajusta la turbidez al estándar 0.5 McFarland. 

2. Colocar sensidiscos en la placa. Los discos se imprengan con el material y se colocan 

en la superficie del agar, asegurando buen contacto. 

3. Incubar la placa. La placa se incuba a 36.5º C durante 18-24 horas para permitir el 

crecimiento bacteriano. 

4. Retirar, observar y medir los halos de inhibición obtenidos.  

Esos ensayos se realizaron con las soluciones del blanco y del composito antes de ser 

sometidos a los ciclos de congelación y descongelación.  

Ensayo de microdilución  

El ensayo de microdilucion es un procedimiento para determinar la la  concentración media 

inhibitoria de un material en un cultivo bacteriano. Se observa si el material provoca la 

inhibición del crecimiento bacteriano.  
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Se realizó con las mismas 2 bacterias mencionadas previamente. El procedimiento consiste 

en: 

1. Preparar diluciones en caldo Muller-Hinton de las bacterias a experimentar y se 

vierten sobre la placa de microdilución. 

2. Agregar concentraciones conocidas seriadas del material a la placa. 

3. Incubación de la placa por un periodo de 18-24 horas a temperatura de 37º C 

aproximadamente para permitir el crecimiento o inhibición bacteriana. 

4. Cuantificar el crecimiento bacteriano mediante la medición de la absorbancia a 570 

nm. 

Esos ensayos se realizaron con las soluciones del blanco y del composito antes de ser 

sometidos a los ciclos de congelación y descongelación.  
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Capítulo IV. Resultados y Discusión 
Síntesis de hidrogeles 

De acuerdo con la metodología establecida y descrita previamente, se obtuvieron las 

siguientes muestras.  

Se trabajó con concentraciones en peso del 10%, 15% y 20% de PVOH en un volumen de 

agua desionizada. Con las 3 concentraciones, se logró crear una solución homogénea y 

preparada para la siguiente etapa de la síntesis, los ciclos de congelación y descongelación. 

Este es un  método físico con gran interés en la investigación para obtener hidrogeles de 

PVOH ya que no se necesita un agente entrecruzante, que algunas veces pueden ser tóxicos 

[26]. El cambio en la consistencia de la solución, de líquida a una estructura sólida y flexible, 

después de los ciclos de congelación y descongelación confirmó que se lograron formar los 

hidrogeles. Sin embargo, un ciclo de congelación-descongelación no fue efectivo. En lugar 

de obtener una estructura sólida, la mezcla permaneció en un estado líquido-gelatinoso. 

Debido a esto, dichas soluciones fueron descartadas desde las etapas iniciales del proceso. 

(Figura 7) 

 

 

 

 

 

 

 

Para las soluciones de PVOH con concentraciones del 10 %, 15 % y 20 %, sometidas a 3 y 5 

ciclos de congelación-descongelación, se lograron obtener las estructuras sólidas esperadas, 

como se muestra en las figuras 8 y 9.  

 

Figura 7. Muestras varias concentraciones de PVOH con 1 ciclo CD 
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Las propiedades de un hidrogel cambian en función del número de ciclos de congelación y 

descongelación a los que sean sometidos durante la síntesis [57]. Esto se puede atribuir a la 

presencia de zonas cristalinas de mayor tamaño que contribuyen a la resistencia y estructura 

de la red a medida que aumenta el numero de ciclos de congelación y descongelación [58]. 

En los ciclos  de congelación y descongelación, la separación de fases del agua y la unión de 

las cadenas del polímero son claves para el proceso de gelificación [12].  

Durante la congelación, se forman cristales de hielo, separándose del PVOH promoviendo 

una separación de fases [26]. En esta etapa, los cristales de hielo formados, empujan a las 

cadenas del PVOH juntándolas unas con otras, formando una fase rica en polímero separada 

del agua [59]. Los critales actúan como enlaces físicos entrecruzados y estabilizan la 

estructura del hidrogel [57]. A medida que aumentan los ciclos, estas regiones ricas en 

polímero, son enriquecidas con mas cadenas y mayor cercanía entre ellas, lo que le da al 

Figura 8. Muestra 3 ciclos CD con concentración: a) PVOH 10% CD b) PVOH 15% c) PVOH 20% 

Figura 9. Muestra 5 ciclos CD con concentración a) PVOH 10% b) PVOH 15% c) PVOH 20% 

c) a) b) 

a) b) c) 
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hidrogel mayor estructura en la red mediante un mayor número de puentes de hidrógeno 

[12]. Estas interacciones del polímero permiten o facilitan la creación de puentes de 

hidrógeno y la cristalización, lo que constrituye las uniones físicas de la estructura [60]. El 

movimiento de las cadenas para juntarse, es un proceso lento por lo que una mayor cantidad 

de ciclos permitirá que un mayor número de cadenas se junten e interactuen [61]. Las zonas 

de cristales de hielo se derriten durante la descongelación, y se mantienen rodeando la 

estructura de PVOH o atrapados entre ella [28]. Se ha demostrado que existe un mayor 

grado de entrecruzamiento físico y un mayor nivel de cristalinidad en la estructura asociado 

con el aumento en los ciclos de congelación-descongelación [62] La repetición de los ciclos 

de congelación y descongelación lleva al hidrogel a contener una cantidad cada vez mayor 

de PVOH en la estructura de red y permite una formación de geles más fuertes [60]. 

En conclusión, el número de ciclos de congelación y descongelación fue el factor 

determinante para la formación de los hidrogeles. Este proceso físico permitió la 

transformación de las soluciones líquidas en materiales con consistencia sólida, lo que indica 

que se formó una red tridimensional interna con forma con capacidad para retener líquidos. 

El proceso con un solo ciclo de congelación y descongelación fue descartado ya que no 

generó el hidrogel deseado, lo que sugiere que no fue suficiente el tiempo para formar la 

estructura.  

En cuanto a las concentraciones de PVOH en cada una de las soluciones, una de las 

características observadas fue la apariencia visual de los hidrogeles. Al compararlos 

visualmente se observaron diferencias en cuanto a la transparencia. Se pudo observar que a 

menor concentración de PVOH (10%) los hidrogeles presentaban mayor transparencia. Esto 

se puede atribuir a una menor rigidez en la estructura, con menor interacción de cadenas 

poliméricas lo que facilita el paso de la luz a través del hidrogel. En comparación con el 

hidrogel con concentración de 20% de PVOH, el cual presenta un color blanco y opaco. Esta 

apariencia, se asocia a mayor densidad de cadenas poliméricas en la estructura del hidrogel.  

Pruebas de hidrogeles 

Las pruebas que se realizaron con base al estándar británico BS-1372-1:2002 [56] , se 

obtuvieron los siguientes resultados. 

Capacidad libre de absorción (hinchamiento) 
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En la tabla 3, se muestran los resultados obtenidos en la prueba. Estos se expresan como la 

masa promedio de solución retenida por 100 𝑐𝑚!. 

Tabla 3. Resultados capacidad libre de absorción 

 

 

 

 

 

Un apósito de hidrogel debe tener la capacidad de absorción, ya que así se garantiza un 

entorno equilibrado y húmedo y se promueve la proliferación celular, lo que facilita el 

proceso de curación [63]. La capacidad libre de absorción se expresa como la masa promedio 

de solución retenida por 100 𝑐𝑚!. Los valores establecidos para apositos comerciales se 

encuentran en intervalos de 15-20 g/100𝑐𝑚! [64].  

Los resultados obtenidos en esta primera prueba se encuentran dentro del intervalo 

reportado en la literatura, lo que sugiere que, en general, cualquiera de las combinaciones 

de concentración y ciclos está funcionando de manera adecuada, en cuanto a absorción.  

La presencia de los grupos hidrofílicos (-OH) es lo que permite a los hidrogeles interactuar 

con las moléculas de agua [65]. Un apósito debe permitir la absorción del exudado de la 

herida, evitando el exceso de humedad para no provocar una maceración y al mismo tiempo 

la zona herida no debería permanecer demasiado seca, ya que se puede retrasar el proceso 

de cicatrización y regeneración del tejido [66]. La capacidad de absorción en un hidrogel, al 

entrar en contacto con agua, les permite absorber eficazmente el exudado de la superficie 

de una herida, mientras mantienen también un ambiente húmedo para favorecer el proceso 

de cicatrización [67]. Un entorno húmedo en la zona herida, acelera el proceso de 

cicatrización de 3 a 5 veces, aumenta la actividad de las células y enzimas, facilita la división 

de células cutáneas y es benéfico para la formación del tejido de granulación, promoviendo 

así este proceso [65]. De igual modo, esta absorción tambien le brinda a los hidrogeles la 

capacidad de mantener limpia la zona herida [68].  

Ciclos CD Concentración PVOH (%) g/100	𝑐𝑚! 

3 10 15.51 

3 15 21.77 

3 20 19.54 

5 10 14.79 

5 15 21.46 

5 20 20.79 
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Características gelificantes (punto de gel) 

En la tabla 4 se muestran los resultados obtenidos. Estos se expresan como la muestra 

gelificó (en comparación con la referencia no gelificada) o no. Además, se agrega la 

comparación del peso con respecto a la referencia, debido a la absorción.  

Tabla 4. Resultados características gelificantes (punto de gel) 

Ciclos CD Concentración PVOH (%) Resultado  Peso  (% ) 

3 10 NO 27.49 

3 15 NO -48.39 

3 20 NO 65.48 

5 10 NO -47.69 

5 15 NO 135.11 

5 20 NO -69.21 

 

Las características gelificantes se reportan con una comparación observada de la muestra 

con la referencia, la cual no gelifica. Por lo que, de acuerdo con las observaciones, ninguna 

de las muestras gelificó y no se observan diferencias notables entre ambas. Además, se 

agrega un parámetro de peso, previo y posterior a la prueba, para compararlos.  

Según la literatura consultada, para aplicaciones de curación de heridas, un apósito de 

hidrogel debería comenzar a gelificar después de 30 segundos de estar en contacto con 

líquido, para favorecer la adhesión superficial y facilitar su aplicación [69]. De acuerdo con 

esto y con la prueba, todas las muestras cumplieron el tiempo establecido, ya que ninguna 

de ellas gelificó durante el periodo de prueba de 30 segundos.  

Características de dispersión   

En la tabla 5 se muestran los resultados obtenidos que son la inspección visual de la muestra, 

si ésta dispersa o conserva la estructura.  
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 Tabla 5. Características de dispersión 

 

Esta prueba busca someter a saturación el hidrogel para observar su comportamiento, si 

conserva la estructura o se dispersa. La capacidad de un hidrogel para absorber grandes 

cantidades de líquido sin disolverse es de las características más importantes y de mayor 

interés en este tipo de materiales [70]. Esto se establece desde la definición de hidrogel, la 

cual lo define como un material polimérico que tiene la habilidad de hincharse y retener una 

parte importante de agua en su estructura sin disolverse [71]. Además, la estabilidad del 

apósito, al no dispersarse instantaneamente, proporciona una barrera física efectiva que 

protege la herida, reduciendo el riesgo de daños adicionales como infecciones o heridas 

secundarias. 

Solubilidad o dispersión  

En la tabla 6, se muestran los resultados obtenidos. Estos se reportan por la observación de 

la muestra final. Si la muestra se disuelve, se reporta como soluble; si permanece en 2 fases, 

como dispersable; y si conserva su estructura como no dispersable.  

 

 

 

 

Ciclos CD Concentracion PVOH (%) Observación 

3 10 No dispersa, conserva estructura 

3 15 No dispersa, conserva estructura 

3 20 No dispersa, conserva estructura 

5 10 No dispersa, conserva estructura 

5 15 No dispersa, conserva estructura 

5 20 No dispersa, conserva estructura 
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Tabla 6. Solubilidad o dispersión 

 

 

 

 

 

En relación a las pruebas de solubilidad y dispersión, ninguna de las muestras analizadas 

mostró solubilidad en la solución de referencia. Esto representa múltiples ventajas en la 

aplicación final del apósito. La diferencia de este apartado de la norma [56] y el anterior 3.6, 

está en el periodo de exposición dentro de la solución. Mientras que en el punto anterior, 

caracteristícas de dispersión, se evalúa la respuesta inmediata a una saturación de 

hinchamiento para inspeccionar su integridad física; en esta sección, se busca llevar al 

hidrogel tambien a una saturación pero en un periodo mayor (2 horas). De esta manera, se 

podrá evaluar la integridad despues del tiempo establecido. La capacidad del apósito para 

mantener la humedad es importante en el proceso de cicatrización. Un ambiente húmedo 

favorece la regeneración celular y acelera la curación, mientras que al mismo tiempo protege 

la herida de contaminacion externa. Esto brindaría menor probabilidad de infecciones y una 

recuperación más eficiente. Otro aspecto a considerar es la facilidad en el manejo y 

aplicación del apósito. La consistencia del material permitirá una manipulación más 

sencilla, lo que facilita su colocación y cambio. Así se podría minimizar el dolor y las 

molestias para el paciente al retirar o reemplazar el apósito. Los apósitos deben ser capaces 

de mantener una integridad suficiente para evitar el dolor a la hora de ser removidos [72]. 

Por lo que se concluye que cualquiera de las muestras es adecuada para continuar con las 

pruebas. Sin embargo, para optimizar recursos y avanzar de manera eficiente en el proceso, 

se optó por continuar con la muestra de 15%  concentracion de  PVOH. 

A estas muestras (15%  concentracion de  PVOH), se le agregaron los demas componentes, 

de acuerdo a la siguiente tabla: 

Ciclos CD Concentración PVOH (%) Observación 

3 10 Dispersable 

3 15 Dispersable 

3 20 Dispersable  

5 10 Dispersable 

5 15 Dispersable 

5 20 No dispersable 
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 Tabla 7. Composición de muestras 

 

 

 

 

Posteriormente, se sometieron a 3 y a 5 ciclos de congelación y descongelación. Las muestras 

que estuvieron en 3 ciclos CD, no consiguieron la estrucura deseada. Esto podría deberse al 

aumento de elementos en estado líquido que dificulta la organización y la interacción de las 

cadenas poliméricas durante el proceso. Con las muestras sometidas a 5 ciclos CD, si se 

formaron las estructuras buscadas. Estas se observan en las imágenes de la figura 10.  

 

 

 

 

 

 

 

A estas 3 muestras compuestas, se les realizaron las pruebas del estándar británico 

obteniendo los siguientes resultados para la capacidad libre de absorción: 

Tabla 8. Capacidad libre de absorción 

 

 

 

Muestra A B C 

PVOH (g) 9.5 9.1 8.7 

Extracto de camellia sinensis (g) 0.1 0.3 0.5 

Extracto de  Calendula officinalis (g) 0.1 0.3 0.5 

Nanoparticulas de ZnO (g) 0.3 0.3 0.3 

Composito Capacidad libre de absorción (g/100𝒄𝒎𝟐) 

A 15.26 

B 15.87 

C 15.82 

Figura 10. a) Composito A b) Composito B c) Composito C 

a) b) c) 
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Al obtener valores similares entre las 3 muestras, el composito C (con composición 8.7 g de 

PVOH, 0.3 g de nanopartículas de óxido de zinc, 0.5 g de extracto de Calendula officinalis y 

0.5 g de extracto de camellia sinensis) es seleccionado para continuar con las otras 3 pruebas 

pertenecientes al estándar británico, debido a que contiene la mayor cantidad de extractos 

naturales, lo que podría significar una ventaja en las siguientes etapas del proceso. Los 

resultados se muestran en la tabla 9. 

Tabla 9. Resultados 

Composito Caract. Gelificantes 

(punto de gel) 

Caract. de 

dispersión 

Solubilidad o 

dispersión 

C No gelifica No dispersable Dispersable 

 

Al obtener resultados dentro de lo esperado, se decidió que el composito C, será analizada 

por las técnicas de caracterización descritas previamente y con ella también se realizaran las 

pruebas microbiológicas igualmente descritas.  

Porcentaje de hinchamiento 
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En la figura 11 se observa el comportamiento de hinchamiento (swelling) del blanco (PVOH) 

de color azul y del composito (PVOH + nanopartículas de ZnO + extracto de Calendula 

officinalis + extracto de Camellia sinensis) de color naranja. En las 2 gráficas se observa un 

comportamiento similar, alcanzando un máximo de hinchamiento de 250% para el blanco y 

360% para el composito,  para despues disminuir y tener un ligero aumento posterior. El 

blanco alcanzó el máximo de hinchamiento aproximadamente 4 horas después de la 

sumerción, mientras que el composito 7 horas despues, a lo que sigue un decaimiento en la 

absorción.  En el blanco, las cadenas polimericas del PVOH se encuentran en una estructura 

compacta y rígida, el agua provoca que las cadenas entren en un estado de relajación [73] se 

expanden y estiran, lo que provoca un aumento en el tamaño del hidrogel y el ingreso de 

agua entre ellas. En el blanco las cadenas se encuentran en un estado de mayor rigidez en 

comparacion con el composito, ya que en el se agregaron los extractos y las nanopartículas 

en fase líquida. Estos componentes ya provocaron una relajación en las cadenas al integrarse 

con ellas, por lo tanto los poros y el espacio entre ellas ha aumentado, lo que representa un 

mayor espacio para que el agua, en la que se está sumergiendo el hidrogel, ingrese a este y 

debido a esto se observa un mayor hinchamiento en el composito en comparación con el 

blanco. Además de acuerdo a diferentes estudios,  a mayor concentración de PVOH en un 

hidrogel, menor sera el índice de hinchamiento debido a una mayor cantidad de enlaces 

cruzados y menor espacio para el ingreso de agua a la estructura [26].  Con base a esto, el 

blanco tiene una mayor concentración de PVOH. También con el aumento de la densidad 

de enlaces cruzados, se dispone de un espacio limitado para que el agua entre en los espacios 

vacíos de la red de enlaces cruzados [74]. En el composito, se tienen menos enlaces cruzados 

entre las cadenas del polímero, pues estas están separadas por interacciones con las 

biomoléculas añadidas, esto aumenta el tamaño de la estructura del composito, lo que 

resulta en mayor hinchamiento.  

Si bien no existen estándares oficiales para medir el porcentaje de hinchamiento que debería 

tener un aposito de hidrogel, en la tabla 10 se muestra lo encontrado en la literatura respecto 

a estos valores.   

Tabla 10. Referencias absorción de hidrogeles 

Autor Material del 

hidrogel 

Porcentaje de 

hinchamiento 

Aplicación Año  Referencia 
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Mohamed A., 

et al 

PVOH 150% Curación de 

heridas 

2022 [75] 

Quispe-Siccha 

R., et al 

PVOH 90-150% Liberacion de 

medicamento 

2024 [76] 

Li X., et al PVOH/PU/Ag 100-350% Curación de 

heridas 

2017 [77] 

Tamahkar 

Irmak E., et al 

PVOH/PEI/Glu 220-321% Curación de 

heridas 

2023 [78] 

Mandru M., et 

al 

PU/PVOH 600% Liberación de 

medicamento 

2019 [79] 

Shahrousvand 

M., et al 

PAA/PVP/ZnO 400-1000% Curación de 

heridas 

2023 [80] 

Liang Y., et al HA-DA-rGO 300% Curación de 

heridas 

2019 [81] 

Feng W., et al Varios >150% Regeneración 

de tejidos 

2023 [82] 

 

Los valores obtenidos en la prueba coinciden y se encuentran dentro de los intervalos 

recabados de la literatura. Con esto, se puede concluir que en cuestión de absorción e 

hinchamiento, el composito  tiene potencial para ser utilizado como apósito. 
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Técnicas de caracterización 

Espectroscopía de Fotoelectrones de Rayos X (XPS) 

En la figura 12 y 13 se muestran los resultados del espectro survey del blanco y del 

composito  respectivamente.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Se puede observar la aparición de señales características de la composición del PVOH, cuya 

estructura está compuesta por los elementos carbono, hidrógeno y oxígeno, estos conforman 

la base molecular del PVOH, aunque por el principio físico de la técnica solo es posible 

Figura 12. Espectro XPS blanco 

Figura 13. Espectro XPS composito  
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identificar al carbono y al oxígeno, que aparecen en regiones de 287 eV para el C1s y de 529 

a 534 para el O1s. Por otro lado, en el espectro del composito, se aprecian los mismos 

elementos C y O, que corresponden a los componentes de los extractos añadidos al PVOH, 

estos aparecen en las mismas regiones ya mencionadas. Adicionalmente, se observan picos 

adicionales que corresponden a las regiones características de Zn, alrededor de 1021 eV para 

Zn 2p, dado que la unica fuente posible de zinc en el compuesto proviene de la adición de 

las  nanopartículas de ZnO, esto sugiere la presencia del enlace O-Zn en las nanopartículas, 

y se sustenta con el análisis específicos de la región O1s mas adelante.  

En las siguientes figuras se muestra la deconvolución de los picos del blanco. El espectro 

C1s se devonvolucionó en 5 señales (Figura 14). La primera señal en 283.782 ev se asocia al 

carbono de la cadena lineal C-C, la de 284.545 ev está asociada al carbono contiguo al 

carbono que está unido al grupo hidroxi C-C-OH, la siguiente en 285.548 ev al carbono 

contiguo al carbono unido con doble ligadura de oxígeno, que proviene de los grupos 

residuales del acetato de polivinilo que no se transformaron en grupos alcohol C-C=O. La 

cuarta señal en 286.448 ev al carbono unido al hidroxilo C-OH y la última señal identificada 

en 287.675 ev se asocia al carbono unido con doble ligadura a oxígeno C=O.  

En la Figura 15, se observa la deconvolución del espectro O1s, en 3 señales. La primera señal 

en 531.799 ev se asocia a los grupos C-OH, la segunda en 532.833 ev a los grupos C=O y la 

última en 533.666 se puede asociar a la interaccion de puentes de hidrógeno O::::::::H entre 

las cadenas del polímero. 

 

 

 

 

 

 

 Figura 14. Análisis de enlace C1s blanco Figura 15. Análisis de enlace O1s blanco 
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En las siguientes figuras se muestra la deconvolución de los picos del composito: 

 

 

 

 

 

 

 

En las figuras 16 y 17 se observan los espectros deconvolucionados C1s y O1s del composito. 

En la región del C1s se observan las mismas 5 señales que en el blanco. El extracto de 

Camellia sinensis está compuesto por polifenoles, y dentro de ellos los principales son los 

flavonoides, los cuales poseen propiedades antioxidantes y los grupos catequinas [83], entre 

otros. En la figura 18 se muestra la estructura de los principales flavonoides y de las 

catequinas de Camelia sinensis. El extracto de Calendula officinalis está compuesto 

principalmente por distintos polifenoles como saponoides, triterpenoides, flavonoides y 

carotenoides, entre otros [84]. En la figura 19, se observa la estrucura química de los 

triterpenoides y algunos flavonoides.  

 

 

 

 

 

 

 

Figura 16. Análisis de enlace C1s composito Figura 17. Análisis de enlace O1s composito  

Figura 18. Estructura química de los polifenoles y catequinas del extracto de Camelia sinensis [83] [98] 
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Como se observa en las figuras 18 y 19, los componentes de los extractos de Camelia sinensis 

y Calendula officinalis están compuestos principalmente por carbono, hidrógeno y oxígeno. 

Los polifenoles están compuestos por multiples grupos fenólicos, anillos de benceno con 

grupos -OH, lo que les da estructura y propiedades antioxidantes, igual que los saponoides. 

Los triterpenoides contienen en su estructura átomos de carbono y grupos funcionales con 

hidroxilos (-OH) o cetonas (C=O). Los flavonoides estan formados por una estructura de 

carbono, anillos bencénicos y grupos hidroxilo. Los carotenoides son una estructura de 

carbono con enlaces dobles, y algunos contienen tambien grupos hidroxilo o cetonas. La 

distribución y forma de estos elementos junto con la interaccion con la estructura del PVOH, 

es por lo que en ambos espectros deconvolucionados se observan las mismas señalespues el 

ambiente químco de los átomos de carbono es esencialmente el mismo. Sin embargo se 

observan los cambios en intensidad en los espectros al alterarse la proporción de ciertos 

grupos con respecto al blanco, dichos cambios sustentan la incorporación de los extractos 

en el material compuesto. 

La diferencia entre los espectros deconvolucionados del blanco y el composito, para la 

región del O1s, se observa en una cuarta señal obtenida (Figura 17). Esta se encuentra en 

530.432 ev, la cual se asocia a las interacciones O-Zn [85]. De acuerdo a la composición del 

composito, las nanopartículas de ZnO se encuentran en una proporcion de 3% en peso 

(Tabla 7). Un analizador XPS tiene una sensibilidad en la superficie de 0.5 a 2 nm y un límite 

de detección de 1%  [86]. Es por eso que la intensidad de la señal O-ZnO es baja en 

comparación con los otros componentes de la muestra.  

Figura 19. Estructura química de algunos flavonoides y terpenoides componentes del extracto de 
Calendula officinalis [99] 
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Microscopía electrónica de barrido (SEM) y Espectroscopía por dispersión de energóa 

(EDS) 

Para obtener imágenes de la superficie del blanco y del composito, se realizó un estudio por 

SEM. Con esta técnica se logró observar la morfología y topografía. Ésta se complementó 

con un análisis EDS para conocer la distribución de los componentes en el composito, en 

comparación con el blanco.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

En las figuras 20 y 21 se presentan las micrografías obtenidas mediante SEM 

correspondientes al blanco y al composito. Al realizar una comparación entre ambas 

imágenes, se observa que no existen diferencias significativas en la morfología superficial 

de las muestras. La topografía se mantiene homogénea y continua en las 2, no hay presencia 

Figura 20. Micrografía SEM blanco 

Figura 21. Micrografía SEM composito  
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de irregularidades, agrietamientos, acumulaciones o cambios en general que se pueda 

relacionar con los elementos añadidos en el composito. 

Esto sugiere que, a pesar de la modificación en la composición del composito, la 

incorporación de nuevos elementos no generó alteraciones visibles en la estructura 

superficial. Los  elementos se incorporaron a la matriz del PVOH sin provocar la formación 

de compuestos diferentes morfológicamente. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Para evaluar la composicion elemental del blanco y del composito, y para evaluar si la 

distribución de nps de ZnO es uniforme en todo el material compuesto, se realizó el análisis 

EDS, acoplado al SEM para obtener informacion de los elementos presentes en cada una. En 

el composito, se identificó adicionalmente a los componentes del PVOH, de los extractos (C 

Figura 22. Análisis EDS blanco 

Figura 23. Análisis EDS composito  
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y O) y el Zn de las nanopartículas. Los picos que se observan en los espectros corresponden 

a C en 0.282 keV, O en 0.523 keV y Zn en 8.631 keV. 

En la tabla 11, se presentan los elementos detectados en el composito y su proporción 

estimada. 

Tabla 11. Composición elemental por EDS del composito 

 

Se realizó tambien el mapeo elemental del composito, figura 24. en el cual se puede observar 

la distribucion espacial de los elementos presentes en el. Cada color corresponde a un 

elemento, identificado en la parte inferior de la imagen, lo que nos permite observar la 

dispersión de ellos. Con esto se pueden complementar los análisis cuantitativos del espectro, 

e interpretar visualmente la realcion entre la composicion del PVOH y la integración de los 

componentes de los extractos y del Zn presente en las nanopartículas. 

 

 

 

 

 

 

 

De manera individual, se obtuvieron los mapas de distribucion elemental (Figura 25). Cada 

elemento se representa por un color especificado en la parte inferior de la imagen. Con esto 

se puede observar con mayor claridad que la presencia de cada elemento es uniforme. 

Elemento  No. Atomico Masa (%) Masa Norm (%) Atom (%) Error abs. (%) (1 sigma) Error rel. (%) (1 sigma) 

C 6 59.17 59.17 66.51 2.58 4.36 

O 8 39.30 39.30 33.17 1.92 4.88 

Zn 30 1.53 1.53 0.32 0.06 4.13 

 Sum  100.00 100.00 100.00   

Figura 24. Mapeo elemental del composito  
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A partir de este mapeo, se observa la mayor presencia de C y O, distribuidos de forma 

abundante sobre la superficie de la muestra. Esto se debe a que estos elementos constituyen 

principalmente la matriz de PVOH y de los extractos naturales añadidos, lo cual tambien 

coincide con el análisis cuantitavio elemental presentado previamente. Por otro lado, el Zn 

aparece en menor porporcion en la imagen correspondiente, debido a la baja concentración 

en la composición del composito, lo que tambien se observa en el análisis cuantativo. Estas 

imágenes corroboran la presencia y la incorporación de los extractos y las nanopartículas al 

PVOH del blanco. Es importante mencionar que la distribución homogénea de ZnO en la 

superficie del material compuesto es importante debido a la aplicación propuesta como 

apósito, es necesario que la actividad antibacteriana y antifúngica  esperada del ZnO esté en 

todo el material y no concentrado en puntos específicos por medio de aglomeraciones, 

dejando otras zonas desprotegidas. 

 

 

 

 

 

Figura 25. Mapeo elemental individual de los elementos del composito  



   

 

 58 

Análisis térmicos 

Calorimetría diferencial de barrido (DSC) y análisis termogravimétrico (TGA) 

En la figura 26 se muestran los resultados de los análisis térmicos, realizados tanto al blanco 

como al composito. 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

En el TGA del blanco y del composito, se observa una primera pérdida de peso  

comenzando  alrededor de 90º C, lo que se atribuye a la pérdida de agua libre presente 

en ambos, la cual no está interaccionando directamente con las cadenas del polímero 

[62]. Esto también se comprueba con el cambio en la pendiente de las gráficas del DSC 

de las 2 muestras, lo cual tambien indica la transición vitrea del polímero, donde podría 

experimentar mayor movilidad molecular.  Alrededor de 170º C, se observa una segunda 

pérdida de masa, la cual  se ve reflejada en las curvas DSC. Esta pérdida está atribuida a 

agua atrapada dentro de la estructura del polímero formando puentes de hidrógeno con 

los grupos hidroxilo de las cadenas, esta interacción evita que el agua atrapada se libere 

a una temperatura menor.  Este cambio en la curva DSC, está asociada a la temperatura 

Figura 26. Análisis térmicos  



   

 

 59 

de fusión y se puede atribuir al cambio de fase de las partes cristalinas del material hacia 

una fase líquida.  Una tercera  pérdida de masa y que se relaciona tambien en las curvas 

DSC, se observa alrededor de 320º C, lo que corresponde a la descomposición térmica 

del polímero y a la pérdida del agua, CO y CO2 [87] [88]. En el composito, se observa un 

remanente de 10% aproximado de masa, esto debido a la presencia de las nanopartículas 

de ZnO, las cuales no sufren una descomposición a ese intervalo de temperatura y 

también a la presencia de los extractos que contribuyen a una mayor cantidad de mada 

residual de cenizas producto de la descomposición.  

El pico endotérmico en el DSC se observa con mayor altura y mas ancho en el composito 

(color azul) en comparación con el del blanco (color negro). Se  puede atribuir a que en 

en el composito, las cadenas poliméricas están interaccionando con los componentes de 

los extractos y las nanopartículas lo que hace que requiera mayor cantidad de energía 

para romper estas interacciones y descomponer la muestra; mientras que en el blanco las 

cadenas del polímero solo están interaccionando con el agua, lo que permite su 

descomposición con una menor cantidad de energía.  

Es importante destacar, que a temperatura corporal no ocurre ningun tipo de transición 

térmica, aproximadamente 37º C. Esto nos indica que el material no sufrirá ningún 

cambio estructural ni pérdida de estabilidad en condiciones fisiológicas, manteniendo 

su integridad a temperatura corporal, lo que lo hace apto para el tipo de aplicación que 

se busca.  
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Espectroscopia de infrarojo de transformada de Fourier (FTIR) 

Esta técnica se utilizó para caracterizar los grupos funcionales en el composito y el blanco.  

En las figuras 27 y 28 se muestran los resultados. 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

En ambos espectros se observan las vibraciones de los grupos funcionales del PVOH. Se 

observa una banda ancha de absorcion en el rango de 3200-3000 𝑐𝑚#$, lo que es 

característico de la vibración de estiramiento del grupo -OH [89]. Esta puede estar asociada 

Figura 27. FTIR blanco 

Figura 28. FTIR composito 
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a la formación de puentes de hidrógeno y la presencia de los grupos hidroxi del polímero y 

de agua absorbida. La banda que se observa en la región de 2900-2800 𝑐𝑚#$, corresponde al 

estiramiento de los enlaces C-H. Entre 1750 a 1700 𝑐𝑚#$,  se observan las vibraciones de los 

enlaces C=O [90]. Las vibraciones de los enlaces C=C y C-O se observan en las bandas de 

absorción en las regiones de 1600 a 1500 𝑐𝑚#$ y de 1300 a 1000 𝑐𝑚#$ respectivamente [89].  

Ademas, en el espectro de la figura 24, se observa una serie de bandas en la región de 600-

500 𝑐𝑚#$, que corresponde a la vibración de los enlaces del ZnO   [91] [92]. 

En la tabla 12 se resumen los números de onda de las bandas observadas, las vibraciones 

asociadas a cada una de ellas y los elementos a los que se pueden atribuir. 

 Tabla 12. Resultados FTIR 

 

 

 

 

 

 

Al comparar los espectros obtenidos de las dos muestras, se observa un cambio en la 

intensidad (señalados en la figura 29) en los valores aproximades de 1700 𝑐𝑚#$. Esta 

variación puede ser interpretada como un efecto fisico que refleja las interacciones 

electrostáticas entre las moléculas del PVOH, agua y los extractos agregados, sin implicar 

algún cambio químico en la estructura del material [93]. Las interacciones físicas 

electrostáticas, afectan la frecuencia de vibración de los enlaces de los grupos funcionales 

de la muestra, desplazando las bandas hacia numeros de onda mas bajos o altos. Estas 

interacciones son causadas por la adicion de los extractos al PVOH, los cuales se componen 

de elementos como C, O e H, y puede atribuirse a una redistribución de las cargas en la 

estructura del material. Estas variaciones no están asociadas con la ruptura o formación de 

nuevos enlaces químicos, lo que confirma que el proceso de interacción de los componentes 

𝒄𝒎#𝟏 Grupo funcional  
 

3200-3000 -OH PVOH, Calendula officinalis, Camellia sinensis 

2900-2800 C-H PVOH, Calendula officinalis, Camellia sinensis 

1750-1700 C=O PVOH, Calendula officinalis, Camellia sinensis 

1600-1500 C=C PVOH, Calendula officinalis, Camellia sinensis 

1300-1000 C-O PVOH, Calendula officinalis, Camellia sinensis 

600-500 Zn-O Nanopartículas de ZnO  
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adicionales es físico.  Además, no se observa la formación de nuevas bandas de vibraciones 

de enlaces (solo las de ZnO), lo que corrobora que no está ocurriendo alguna reacción 

química entre los componentes.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 29. Espectros FTIR ampliados a) Blanco, b) Composito 

a) b) 
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Pruebas microbiológicas  

Método Kirby-Bauer 

Las pruebas microbiológicas se llevaron a cabo utilizando el método Kirby-Bauer. En la 

figura 30 se muestran los resultados de los ensayos con la bacteria Grammpositiva 

Escherichia coli.  

 

 

 

 

 

 

En la figura 31, se muestran los resultados de los ensayos con la bacteria Gramnegativa 

Staphylococcus aureus.  

 

 

 

 

 

 

En la tabla 13  se muestran los resultados de los ensayos con Escherichia coli y  Staphylococcus 

aureus, estos corresponden al tamaño (milímetros) del halo de inhibición formado en cada 

uno de los discos de difusión en cada uno de los ensayos.  
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Figura 30. Actividad antibacterial del blanco y del composito contra E.coli:  a) Ensayo 1, b) Ensayo 2, c) Ensayo 3  

Figura 31. Actividad antibacterial del blanco y del compositocontra S. aureus:  a) Ensayo 1, b) Ensayo 2, c) Ensayo 3 
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Tabla 13. Tamaño de los halos de inhibición (mm) para ensayos Kirby-Bauer de Escherichia 
coli y Staphylococcus aureus 

 

 

 

 

 

De acuerdo a los resultados y a los halos formados, se observó que la respuesta de E. coli al 

composito fue menos susceptible  que con el microorganismo S.auerus. Aunque el composito 

tuvo actividad antibacterial contra ambas cepas, mostrando halos de inhibición, E. coli 

presentó mayor resistencia. Esto se debe a la doble membrana que presentan las bacterias 

Grampositivas, respecto a las bacterias Gramnegativas como Staphylococcus aureus [94] 

donde se observan zonas de inhibición con mayor diámetro.  

El óxido de Zinc se ha identificado como un agente antimicrobiano de amplio espectro, 

especialmente contra bacterias Grampositivas y Gramnegativas. El mecanismo de acción del 

óxido de zinc contra las bacterias se atribuye a la capacidad que tiene para generar especies 

reactivas de oxígeno (ROS), estas pueden dañar las membranas celulares bacterianas, lo que 

resulta en la muerte celular. Las nanopartículas de ZnO pueden aumentar la síntesis de 

citocinas que causan inflamación. Estas citocinas interfieren en fases tempranas de la 

curación de las heridas. Las nanopartículas de ZnO pueden promover la proliferación de 

fibroblastos, un tipo de célula que produce colágeno y otras proteínas necesarias para el 

proceso de curación. Además, tienen actividad antioxidante porque pueden eliminar los 

radicales libres que son causados por bacterias e inflamación [80] [95].	

Sin embargo, el blanco también mostró halos de inhibición. Aunque el PVOH por sí solo no 

se le atribuyen propiedades antibacteriales, los halos observados podrían estar ocurriendo 

debido a ciertos mecanismos indirectos que favorecen la inhibición del crecimiento 

bacteriano debido a la presencia residual de compuestos biocidas provenientes de la materia 

prima, el acetato de polivinilo previo a la transformación de este en PVOH.  

Tomando en cuenta la aplicación del material como apósito, las 2 presentan características 

favorables para esto. La protección antibacterial en una zona herida es de las características 

 
E.coli S.aureus 

Blanco Composito Blanco Composito 

Ensayo 1 7.83 ± 0.87 7.94 ± 0.63 8.1 ± 0.34 9.2 ± 0.20 

Ensayo 2 8.22 ± 0.87 8.75 ± 0.63 8.4 ± 0.34 9.6 ± 0.20 

Ensayo 3  9.49 ± 0.87 9.17 ± 0.63 7.73 ± 0.34 9.47 ± 0.20 
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más importantes para prevenir otro tipo de infecciones que afecten y deterioren aún más la 

salud de los pacientes.  

Ensayo de microdilución  

Tabla 14. Crecimiento bacteriano respecto a la concentración de cada muestra (+ 
crecimiento, - inhibición) (CMI, valores marcados con gris) 

 

 

 

 

 

 

A partir de las lecturas de absorbancia, se calculó la concentración mínima inhibitoria (CMI) 

para cada muestra. Los resultados se observan en la Tabla 14. En el caso de E.coli, se puede 

observar que para el blanco la CMI fue 37.5 mg/ml, mientras que para el composito fue de 

4.07 mg/ml. La CMI es la concentración más baja de un agente antibacteriano, que en 

condiciones in vitro controladas, previene el crecimiento visible de una cepa bacteriana, esta 

se puede determinar mediante ensayos de microdilución [96]. 

Para el tratamiento con S.aureus en el blanco la CMI fue de 4.68 mg/ml mientras que para 

el composito fue de 4.07 mg/ml. Con estos resultados se sugiere que el composito si 

presenta actividad antibacterial, además de que con una menor cantidad de material se 

obtiene una mejor inhibición del crecimiento bacteriano, lo que resulta benéfico ya que 

representa una disminución en costos y hasta en generación de residuos. 

 

 

 

 

 

Concentración 
(mg/ml) 

Blanco Composito Concentración 
(mg/ml) E.coli  S.aureus E.coli  S.aureus 

150 - - - - 130.5 
75 - - - - 65.25 

37.5 - - - - 32.625 
18.75 + - - - 16.3125 
9.375 - - - - 8.15625 
4.6875 - - - - 4.078125 

Control + + + + Control  
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Del mismo modo, a partir de las lecturas de absorbancia se obtuvieron los porcentajes de 

crecimiento bacteriano que se presentan en la figura 32. Con la concentración más alta de 

los materiales, se observa menor crecimiento bacteriano, lo cual era de esperarse. Sin 

embargo, un aspecto relevante de este resultado es que, a pesar de que la inhibición fue alta 

en ambas condiciones, el composito logró una inhibición comparable utilizando una menor 

cantidad de material: 130.5 mg en el composito frente a 150 mg en el blanco. Esta diferencia 

es importante si  se analiza desde la perspectiva de eficiencia y optimización de recursos.  

A partir de la segunda dilución de la concentración, al 50%, se observan mayores diferencias 

entre ambas muestras. El crecimiento bacteriano del blanco aumenta de manera progresiva 

y el composito mantiene la capacidad inhibitoria mayor. Este comportamiento se presenta 

en las siguientes diluciones de concentración, lo cual indica que el composito es más 

eficiente en la cantidad de material necesario para lograr el efecto inhibitorio y continúa 

presentando actividad a concentraciones reducidas, es decir, presenta mejores niveles de 

respuesta con una menor cantidad de material.  

También se observa mayor inhibición contra S. aureus. Este tipo de bacterias son las 

principales causantes de infecciones y lesiones en la piel. Un tipo de lesión común que 

generan son los relacionados a zonas heridas, es decir, secundaria a una herida [97]. Es por 

esto por lo que el composito tiene potencial para ser usado como apósito.  

Figura 32. Gráfica del porcentaje de crecimiento bacteriano respecto a las concentraciones del 
blanco y del composito a) E.coli b) S.aureus 

a) b) 
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Capítulo V. Conclusiones 
En la síntesis de hidrogeles, 1 ciclo de congelación y descongelación no funcionó para formar 

el blanco. Con 3 y 5 ciclos CD si se formó la estructura esperada. No se observaron cambios 

significativos de 3 a 5 ciclos CD durante las pruebas realizadas, por lo que se determinó no 

ser necesario probar con un número mayor de ciclos CD. 

Con base al estándar británico, todas las combinaciones de solución (variando concentración 

PVOH + agua desionizada) tuvieron resultados favorables para la aplicación. Se seleccionó 

la combinación de 15% de concentración de PVOH para optimizar recursos. A esta muestra 

se le agregaron los demás componentes, variando 3 y 5 ciclos CD para la síntesis del 

composito. Se determinaron distintas combinaciones de los extractos y un valor fijo para las 

nanopartículas. Con 3 ciclos CD no se formó la estructura deseada, con 5 ciclos CD sí.  

Los componentes adicionales se integraron de manera adecuada a la matriz de PVOH 

formando un composito. No se observaron interacciones químicas entre ellos que pudieran 

advertir la formación o reacción de ellos.  

La integración de las nanopartículas en la matriz de PVOH fue eficiente, ya que se observó 

una distribución uniforme a lo largo del material. No se detectaron aglomeraciones ni zonas 

vacías, lo que indica una dispersión homogénea y una buena compatibilidad entre las 

nanopartículas y la matriz polimérica. 

Los resultados de las pruebas del estándar británico para el composito tuvieron resultados 

favorables y muy cercanos entre sí. Los compositos cumplen con los requisitos de absorción 

específicos para la aplicación final. Por esta razón, se seleccionó el composito con mayor 

cantidad de extractos naturales, ya que esto podría ser benéfico en la aplicación de apósito. 

El material se mantiene estable y sin cambios estructurales a temperatura corporal (37 °C), 

lo que confirma su resistencia térmica y compatibilidad para uso en condiciones fisiológicas. 

Existe actividad antibacterial, tanto en el blanco como en el composito, mostrando una ligera 

mejora en este último, esto es un parámetro importante en la aplicación final. La actividad 

antibacterial del composito fue más efectiva contra S. aureus, lo que también resulta benéfico 

para la aplicación.  
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En el presente trabajo se aporta evidencia experimental para el posible uso del composito 

de hidrogel de PVOH, nanopartículas de óxido de Zinc, extractos de Calendula officinalis y 

Camelia sinensis como apósito, siendo una alternativa a los productos comerciales existentes. 

Sin embargo, aún se requieren estudios adicionales y ensayos clínicos para confirmar su 

rendimiento y seguridad en un ambiente real. 
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