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RESUMEN

Las nanoparticulas de éxido de Zinc (ZnO) destacan en aplicaciones tecnoldgicas como
sensores de gas, sensores de laser ultravioleta y visible, celdas solares, celdas fotocataliticas,
catalizadores fotocataliticos, donde su sintesis juega un rol importante para cada aplicacion. La
introduccién de componentes bioldgicos en la sintesis de nanoparticulas como extractos de plantas,
es de gran interés, al ser un producto de facil obtencién y no contaminante al ambiente. Tithonia
diverisifolia es una planta forrajera que muestra adaptaciones fisiologicas para hacer frente a
entornos hostiles; dentro de sus componentes, su flor actualmente no presenta un uso, por lo que
este trabajo se centra en la produccién de 6xido de zinc mediante quimica verde utilizando extractos
de la flor de boton de oro (Tithonia diversifolia) como agente reductor y su caracterizacion mediante
técnicas de Difraccion de rayos X, Reflectancia Difusa y Microscopia Electronica de Barrido. Los
resultados mostraron que el extracto de Flor Botdn de oro produce 6xido de zinc en nanoparticulas
de tipo wurzuita de 21 nm con una proporcién de 30:55 (Zn:0), debido a la presencia de impurezas
(Magnesio, Calcio y Potasio), presentes en el extracto, las cuales resultan deseables para mejorar o
modificar las nanoparticulas para el desarrollo de nuevas tecnologias.
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ABSTRACT

Zinc oxide (ZnO) nanoparticles excel in various technological applications, including gas sensors,
ultraviolet and visible laser sensors, solar cells, photocatalytic cells, and catalysts, where their
synthesis is crucial for each specific application. The use of biological components in nanoparticle
synthesis, such as plant extracts, is of great interest since it is a sustainable and environmentally
friendly method. Tithonia diversifolia is a forage plant that exhibits physiological adaptations to survive
in harsh environments; its flowers currently have no practical use. This work focuses on producing
zinc oxide via green chemistry, using extracts from buttercup flower (Tithonia diversifolia) as a
reducing agent, and characterizes the material through X-Ray Diffraction, Diffuse Reflectance, and
Scanning Electron Microscopy. The results show that the tree buttercup flower extract produces zinc
oxide nanoparticles of about 21 nm in size, with a wurzite-like structure and a ratio of approximately
30:55 (Zn:0), due to impurities like magnesium, calcium, and potassium present in the extract. These
impurities are advantageous for enhancing or modifying the nanoparticles for future technological
developments.

KEYWORDS:

Biosynthesis, Tihonia, flower, Zinc oxide, nanoparticles.
Introduccion

En la actualidad se ha despertado un gran interés entorno al desarrollo de nanoparticulas
mediante métodos que mejoren las propiedades fisicoquimicas y optoeléctricas con mayor
aplicacion, como catalizadores, material de soporte y materiales semiconductores. Dentro de las
nanoparticulas de importancia resalta el Oxido de zinc (ZnO) empleado en sensores de gas, laser
ultravioleta y visible, celdas solares, celdas fotocataliticas y en catalizadores fotocataliticos. Existen
diferentes métodos para generar nanoparticulas destacando a la biosintesis, que se define como el
proceso de produccion de nanoparticulas utilizando materiales biolégicos (Naiel et al.; 2022).

La introduccion de componentes biolégicos en la sintesis de nanoparticulas, tales como
microorganismos, vitaminas, extractos de plantas y/o vegetales y metabolitos provenientes de los
anteriores como agentes reductores es de gran interés (Salinas-Estevané & Sanchez-Cervantes,
2012). El método bioldgico o mejor conocido como biosintesis; es considerado como un método
amigable con el medio ambiente al no generar residuos téxicos, no necesita equipos sofisticados y
las condiciones de sintesis son simples, ya que normalmente se llevan a cabo a temperatura
ambiente (Nandhini,et al., 2024). Es asi, que la biosintesis con el uso de componentes biolégicos
evita el uso de aquellos reductores quimicos como los son el borohidruro de sodio (NaBHa), el citrato
de sodio (NasCeHs0O7), ascorbato de sodio (CsH7NaOs) e hidrogeno elemental (Hz), cuyo empleo
genera residuos téxicos, lo que genera un area de exploracién viable (Sundararajan & Muthukumar,
2020).

Gardea et al., (2002) reportaron por primera vez la posibilidad de utilizar extractos de plantas
para la sintesis a escala nanométrica de metales en estado cerovalente. Desde entonces, se ha
demostrado que los extractos de plantas son buenos estabilizadores de nanoparticulas sin la
necesidad del uso de estabilizantes comerciales, presentando excelentes propiedades que no
aglomeran a las particulas. Mientras que el trabajo de Rodriguez et al., (2013) mostraron que los
glucosidos de esteviol, principales constituyentes de Stevia rebaudiana actlan como plantillas
biologicas en la sintesis de nanoparticulas.

La sintesis de nanoparticulas de Oxido de zinc (NPs-ZnO) ha sido reportada por Lakshmeesha
et. al., (2014), a partir de un mecanismo en el cual los iones de Nitrato de zinc (Zn(NO3),) son
reducidos por compuestos fenélicos y taninos presentes en las plantas. Estos compuestos actlan
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como agentes reductores, formando complejos con los iones de Zinc, los cuales, tras sufrir una
oxidacién se reducen a nanopatrticulas de 6xido de zinc (ZnO). Los mecanismos propuestos en el
estudio incluyen tanto procesos redox como la participacién de grupos OH presentes en los
compuestos fendlicos, que facilitan la formacion de las nanoparticulas. Por otro lado, Abdul et al.,
(2014) reportaron que la formacién de nanoparticulas de Oxido de zinc puede ser generadas a partir
de las interacciones con estructuras con grupos funcionales (OH), tales como: acido ascérbico,
glucosidos y acido galico, llevando el producto de reaccién redox a calcinacion.

Varios estudios han reportado la formacién de nanoparticulas de 6xido de zinc utilizando extractos
de Moringa oleifera (Senthilkumar & Sivakumar, 2014; Morales et al., 2016; Ramesh et al., 2015;
Matinise et al., 2017). Estudios por FT-IR del extracto acuoso de las hojas, revelaron la presencia de
fitoconstituyentes como aminoacidos, alcaloides, flavonoides y compuestos fendélicos que permiten
la estabilizacion de las nanoparticulas al interactuar con la superficie del Zinc. Sin embargo, estos
compuestos son importantes en la alimentacién tanto humana como animal, por lo que su uso para
estos fines podria causar conflicto de intereses en el sector alimentario. Actualmente, no existen
estudios relacionados con el uso de plantas forrajeras para la produccién de nanoparticulas de Oxido
de zinc. Por lo tanto, la planta forrajera como el Botdn de oro (Tithonia diversifolia) es un excelente
candidato como posible agente reductor en la biosintesis de ZnO para el desarrollo tecnolégico de
nuevos materiales.

El Boton de Oro es una planta forrajera similar al Girasol, pero con flores mas pequefas que
presenta gran adaptacion fisiolégica para hacer frente a entornos hostiles, incrementando su
proliferacion e invasién de otras zonas, por lo que es muy notorio observarla en los patios baldios, a
las orillas de carreteras, rios y cerca de las casas de las zonas rurales. Existen reportes que el tallo,
asi como las hojas, son destinadas para el consumo animal, sin embargo, las flores no son
empleadas para dicha actividad (Galindo et al., 2017), por lo que el presente trabajo se centra en
biosintetizar nanoparticulas de Oxido de Zinc, a partir de la técnica de quimica verde (Biosintesis),
empleando la flor de Botén de Oro, como fuente biolégica para generar el agente reductor.

Material y métodos

Obtencién y procesamiento del material vegetal

El material vegetal completo fue recolectado en los municipios de San Felipe del Progreso,
Atlacomulco y Acambay. En el laboratorio se realizé la separacién de los constituyentes de la planta.
La flor se sometié a un proceso de deshidratacibn mediante secado solar durante 40 horas, en
intervalos de 8 horas de exposicion por dia. Posteriormente, la muestra seca fue pulverizada
utilizando un molino (VEVOR, modelo X/2z) y tamizada hasta obtener un tamafio de malla 40.

Produccién de extracto activo de las flores

Para obtener la extraccién de la sustancia activa, se utilizaron 20 g de flor deshidratada en polvo
disueltas en 100 mL de agua desionizada. La mezcla se mantuvo en agitacién (450 rpm) a una
temperatura de 60-70 °C durante 60 min. Posteriormente, la mezcla se filtré al vacio en un embudo
Bichner usando un filtro Wattman N°40. Las muestras se mantuvieron en refrigeracién a 4 °C, hasta
Su uso.
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Caracterizacion fitoquimica de las flores

El extracto activo de las flores obtenido previamente fue utilizado para la cuantificacion de fenoles
totales, flavonoides y actividad antioxidante (DPPH), mediante técnicas espectrofotométricas
reportadas por Borras-Enriquez et al. (2021).

Biosintesis de Oxido de zinc

La biosintesis fue llevada a cabo mediante un sistema abierto, utilizando 20 mL del extracto de las
flores y 2 g de Zn(NOs3)2 H20 (Reactivos Meyer, Mex). La mezcla se mantuvo en agitacién a 350 rpm
a 80 °C hasta lograr la evaporacion de agua y obtener un polvo seco. El material obtenido fue
sometido a una calcinacién a 450 °C durante 5 horas en una mufla.

Caracterizacién de nanoparticulas de Oxido de zinc

Las nanoparticulas de Oxido de zinc fueron caracterizadas mediante las técnicas de difraccion de
rayos X (PXRD, INEL, Equinox 3000, Cu Ka), Reflectancia difusa (Uv-3600 Shimadzu UV-VIS-NIR
Spectrometer), en el cual se desarrollaron longitudes de onda de 200 nm a 300 nm. Asi mismo, la
morfologia de las nanoparticulas de Oxido de zinc fueron analizadas mediante microscopia
electrénica de barrido (SEM).

Célculo de pardmetros de red de difraccidon de rayos X

Los planos fueron analizados segun la ecuacion de Bragg (Ecuacion 1), en donde n representa el
orden de difraccion, 1 la longitud de onda (nm), d es la distancia interplanar (A), y 6 es el angulo de
incidencia de radiacion.
Ecuacién 1. Ecuacion de Bragg
niA = 2d.sinf

La distancia interplanar de los sistemas hexagonales fueron calculados con la ecuacion 2, donde h,
k, I son los indices de Miller y a 'y ¢ son las constantes de red.

Ecuacion 2. Célculo de distancia interplanar
1 4 h*+hk+k? 12

. — + —
dz(hkl) 3 a2 ) C2

La relacién entre el angulo de incidencia y la cuadratica de la ecuacion de Bragg se muestra en la
ecuacion (3). La constante A puede ser expresado segun la ec. (4). Los parametros de la red se
calcularon, por las ecuaciones. (5) y (6).

Ecuacién 3. Célculo de parametros de red
sin?0 = A (h® + hk + k?)

A = A*/3a?

)’2

a=§

c=Lld
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Célculo de la brecha de energia, a partir de Reflectancia difusa
Para poder calcular la brecha de energia se utilizé la ecuacion de Kubelka-Munk.

Ecuacion 4. Ecuacion de Kulbelka-Munk
k _ 1—Roo?

N 2Roo0

Donde k y s son constantes de absorcion y dispersién y R es la reflectancia de la capa infinitamente
gruesa.

Tamarfo promedio de cristalitos
El Tamafio Promedio de los Cristalitos (D) fue calculado de acuerdo con la férmula de Scherrer.

Ecuacion 5. Ecuacion de Scherrer
D = K.AB.cos6

Donde A es la longitud de onda, 3 es el ancho total a la mitad del maximo, 6 el angulo de difraccion
y K una constante (para particula de forma esférica).

Resultados y discusion

El extracto concentrado de flor de Tithonia diversifolia mostré una concentracion de 1.64+0.12
mg EAG/100 mL de Fenoles totales, 160.08 + 2.36 mg EQ/100 g de Flavonoides totales y un
porcentaje de inhibicién de 73.86 + 5.15 % de radicales libres, como agente antioxidante (Tabla 1).
Los metabolitos secundarios como polifenoles y flavonoides han demostrado que pueden actuar
como agentes reductores en las reacciones de biosintesis proporcionando una estabilidad a la
reduccion de precursores quimicos y controlar la velocidad de reaccidn, obteniendo un producto
blanco (Abdolhossien et al., 2019), esto puede deberse a que los flavonoides y polifenoles, debido a
sus estructuras fendlicas pueden donar electrones y reducir los precursores metalicos a formas de
nanoparticulas (Jadoun et al., 2021).

Los polifenoles y flavonoides tienen estructuras quimicas rica en grupos hidroxilo (-OH) y otras
caracteristicas de su anillo fendlico que pueden adsorberse sobre la superficie de las nanoparticulas
formadas, esto evita que las nanoparticulas se aglutinen entre si, ya que podria disminuir su
estabilidad y sus propiedades deseadas. Los compuestos fendlicos actlan como estabilizadores
fisicos y quimicos, formando una capa protectora alrededor de las nanoparticulas. La velocidad a la
que se reducen los iones metalicos esta influenciada por la disponibilidad de electrones en los
compuestos fendlicos. El control de la cantidad de flavonoides o polifenoles y la concentracion de
iones metdlicos puede ajustar la velocidad de reduccién, evitando una formacién descontrolada de
nanoparticulas y permitiendo obtener un producto homogéneo (Sundararajan & Muthukumar, 2020).

Tabla 1. Caracterizacion fitoquimica del botén de oro (Tithonia diversifolia)

Fenoles totales Flavonoides totales Inhibicién
(mg de EAG/mI) (mg EQ/mI) (%)

1.64+0.12 30.43+3.46 71.24+3.12
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El andlisis de difraccién de rayos X (XRD) de las nanoparticulas de ZnO se muestran en la Figura 1.
En la imagen se pueden observar los picos de difracciéon (100),(002),(101),(102),(110),(10
3),(200),(112),(201),(004), (20 2). De acuerdo con el trabajo de Zagal-Padilla & Gamboa
(2018), los resultados de los 11 picos que observan corresponden a los planos cristalinos de la
estructura wurtzita hexagonal de ZnO.
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Figura 1. Patrones de XRD de ZnO

Los pardmetros de red fueron calculados para obtener mas informacion respecto a la difraccion de
rayos X (Tabla 2). Estos resultados presentan valores similares a los reportados en la literatura para
el compuesto de Oxido de zinc (Marin et al., 2016). Uno de los principales planos difractados es el
(0 0 2), representando la formacién cristalina del material tipo wurtzita, el cual esta relacionado con
el pardmetro c de red (Singha et al., 2018). Este pico muestra un crecimiento asociado a los cambios
correspondientes al parametro ¢ que pueden indicar la formacién de agregados o fases secundarias
debido a impurezas. Los planos (1 00) y (1 0 1) se consideran también importantes para la estructura
wurtzita del ZnO, ya que podrian existir ciertas modificaciones en estos planos en funcién del método
de sintesis seleccionado (Obeizi et al.,2020). Sin embargo, los parametros de red (001) y (002) a=b
(3.45 A) y ¢ (5.19 A), son similares a los reportados por Zagal-Padilla & Gamboa (2018) empleando
un extracto de perejil como agente reductor.

De acuerdo con el espectro de difraccion de energia dispersada (Figura 2), se observa que la
muestra contiene impurezas como el Magnesio, Potasio y Calcio. Estos componentes se han
observado en la planta de Tithonia diversifolia en otras investigaciones (Mabou et al.,2018). La
presencia de estas y otras impurezas en la matriz de ZnO, provoca un desplazamiento de los
principales picos difractados. La incorporaciéon de Mg en el ZnO provoca un cambio estructural,
dependiendo de la concentracion de este mineral, se ven afectadas las intensidades de los picos
difractados, especialmente en el plano (0 0 2). Estos resultados se deben a que el magnesio es un
material que por sus propiedades como metal alcalinotérreo es empleado para mejorar la brecha de
energia del ZnO, el radio i6nico del Mg*2de 57 pm (pacémetros), muy similar a radio i6nico del Zn+2
que es de 60 pm, permitiendo que se logre formar una fase estable y ocasionando pequefias
distorsiones en los parametros de la red. El tamafio del cristalito calculado para la biosintesis de
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Oxido de zinc de la flor de Tithonia diversifolia es de 21.54 nm, mismos que se encuentran dentro del
rango reportado por otros autores (Rao & Rao, 2017).

Tabla 2. Parametros estructurales de nanoparticulas de ZnO

20 H k | a c
31.83 1 0 0 3.45
34.45 0 0 2 5.19
36.29 1 0 1 3.58 2.47
47.58 1 0 2 3.93 3.82
56.66 1 1 0 4.61
62.91 1 0 3 4,71 4.43
66.45 2 0 0 4.10
68.02 1 1 2 4.75 2.75
69.16 2 0 1 5.36 1.36
72.62 0 0 4 5.20
77.04 2 0 2 5.17 2.47
i S A
8 : Elemento Peso (%) Atémico (%)
1 Zinc 66.83 33.06
| Oxigeno 27.27 55.02
s Carbono 3.64 9.79
1 Potasio 1.58 1.58
| Calcio 0.37 0.30
1 Magnesio 031 0.42
1 TOTAL 100.00 100.00
S
Mg
' | [
3
2
1
A A
0 R i k] ' .-‘,.T T~ y ' ] .-
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

keV

Figura 2. Espectro EDX de la sintesis de NPs ZnO usando extracto de flor de Tithonia
diversifolia

En la Figura 3, podemos observar el valor de la banda prohibida de las NPs -ZnO representan
la interseccion de la linea con la energia del fotén (hv) de la gréfica (ahv) versus (cm), el valor
obtenido fue de 3.16 eV lo que concuerda con algunos valores informados en literatura, como 3.63
eV. (Debanath & Karmaka, 2013).
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Figura 3. Célculos de Bandgap para nanoparticulas de ZnO

El SEM realizado al ZnO (Figura 4), la morfologia del material con la formacion de copos
nanométricos por lo cual el tamafio de estas particulas es en el orden de 20-25 nm. En las
micrografias de ZnO se puede observar que las nanoparticulas de ZnO presentan una estructura
esférica, que se agregan en otras estructuras mas grandes, esta morfologia también es observada

en el trabajo de Gendo et al., (2024), en la produccion de Oxido de zinc utilizando extractos de hojas
de Calpurnia aurea.

Figura 4. Microfotografias de nanoparticulas de ZnO

La proporcién estequiométrica (Zn:0) es 0.33:0.55 (Figura 2), validando la presencia deseable del
Magnesio, durante la biosintesis. De acuerdo con Zagal-Padilla & Gamboa (2018) una relacion
estequiométrica cercana a 1:1 es deseable para la produccién de Oxido de zinc. Sin embargo,
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generalmente en el uso de extractos de plantas se observa la presencia de minerales que se pueden
considerar impurezas, sin embargo de acuerdo a lo reportado por Rao & Rao (2017) los dopajes en
las nanoparticulas de Oxido de zinc con minerales como el Magnesio, Calcio y Potasio mejoran o
modifican las propiedades fisicas, Opticas y electronicas, lo que abre nuevas posibilidades
tecnolégicas en los campos de la fotocatdlisis, sensores de gases, dispositivos electrénicos,
aplicaciones biomédicas y tratamiento de aguas residuales.

Conclusiones

Los extractos de la flor de botén de oro (Tithonia diversifolia), resultaron ser viables para la
produccion de Oxido de zinc mediante quimica verde. Las nanoparticulas de Oxido de zinc
presentaron forma tipo wurtzita, en forma de esferas con tamarfios de 21.54 nm, con la presencia de
Magnesio, Calcio y Potasio, mismas que mejoran las propiedades fisicas, Opticas y electrénicas de
las nanoparticulas de 6xido de zinc para el desarrollo de nuevas tecnologias.
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