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El objetivo del presente trabajo es obtener plataformas para la encapsulación de extracto acuoso 
de cáscaras de limón que sean no tóxicas y biocompatibles. Los materiales obtenidos (“esponjas”) 
se caracterizaron mediante análisis termogravimétrico (TGA), espectroscopía infrarroja (ATR-
FTIR), calorimetría diferencial de barrido (DSC) y determinaciones de las isotermas de adsorción 
de N2. Las investigaciones comprenden estudios cinéticos de liberación de los compuestos 
encapsulados, analizando los efectos de la composición del material y el medio de liberación. 
También se evalúa la actividad antimicrobiana del extracto acuoso de limón encapsulado 
mediante espectroscopía Raman, cristal violeta y espectroscopía UV-visible. Los materiales 
obtenidos resultaron no tóxicos, presentando estabilidad en agua y a temperaturas moderadas. 
Además, el extracto de limón encapsulado evidenció la acción antimicrobiana del mismo, 
previniendo el crecimiento de biofilms. Finalmente, la liberación del mismo depende del tipo y 
cantidad de entrecruzante empleado. 

Release and antimicrobial activity of lemon extract adsorbed on 
PVA/PDMS matrixes 
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The objective of the present work is to obtain platforms for the encapsulation of aqueous lemon 
peel extract that are non toxic and biocompatible. The obtained materials (sponges) were 
characterized by thermogravimetric analysis (TGA), infrared spectroscopy (ATR-FTIR), differential 
scanning calorimetry (DSC) and N2 isotherm adsorption isotherms. The studies includes kinetic 
release measurements of the encapsulated compounds, analyzing the effects of matrix 
composition and release media. The antimicrobial activity of the encapsulated lemon peel extract 
was evaluated using Raman spectroscopy, violet crystal and UV-Vis spectroscopy. The obtained 
materials are non-toxic, are stable in water and at moderated temperatures. In addition, the 
encapsulated lemon extract presented antimicrobial activity, preventing biofilm growing. The 
release of the extract depend on the type and amount of crosslinker. 

1. Introducción 

Las cáscaras de cítricos, generadas a nivel domiciliar 
o industrial, son tratadas principalmente como 
desechos a nivel mundial. Sin embargo, presentan 
actividad antimicrobiana y antioxidante, que señalan 

un potencial interés en su recuperación para 
aplicaciones en microbiología y ciencias de 
materiales (Abdel-Naeem et al., 2022). Los extractos 
de cáscaras de limón contienen compuestos 
fenólicos y flavonoides, los cuales son sensibles a 
radiación UV, pH y temperatura, entre otros 
factores. Por esta razón, se requiere su 
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encapsulamiento para protegerlos de las 
condiciones ambientes. Siguiendo los lineamientos 
de la química verde (George et al., 2020; Morales et 
al., 2021), se buscan preparar matrices de 
encapsulamiento que sean biocompatibles y no 
tóxicas. El ácido polivinilalcóholico (PVA) es un buen 
candidato que cumple con tales requisitos. Con el fin 
de aumentar su estabilidad, se suelen agregar 
entrecruzantes. El entrecruzante más ampliamente 
empleado es el glutaraldehído, pero presenta 
algunos problemas de toxicidad. Una alternativa es 
emplear ácidos carboxílicos que reaccionen con los 
grupos -OH de distintas cadenas, uniéndolas. Si bien 
el entrecruzamiento provoca un aumento de la 
estabilidad en agua, para poder aumentar aún más 
la vida útil se lo puede recubrir con un polímero 
hidrofóbico como polidimetilsiloxano (PDMS). El 
PDMS es no tóxico y posee buenas propiedades 
mecánicas. Por lo tanto, en el presente estudio se 
busca encapsular extracto acuoso de limón en 
esponjas de PVA, incorporando agentes 
entrecruzantes verdes y PDMS con el fin de 
aumentar la estabilidad de las esponjas, y analizar el 
efecto antimicrobiano utilizando Pseudomonas 
protegens como sistema modelo (denominada 
previamente P. fluorescens). Esta bacteria se eligió 
por poder desarrollar biofilm tanto en superficies 
abióticas como bióticas (O’Toole y Kolter, 1998; 
Ueda y Saneoka, 2015). Si bien se ha demostrado el 
efecto antimcrobiano de extracto de limón sobre 
algunas cepas de P. fluorescens, no se ha explorado 
el efecto del extracto encapsulado en matrices. 

2. Materiales y métodos 

Materiales 

Alcohol polivinílico (30-70 kDa, 87% hidrolizado PVA) 
fue adquirido en Sigma-Aldrich. Hexano, ácido cítrico 

y ácido málico son de Biopack (Argentina). Los 
limones se adquirieron en tiendas comerciales de 
Buenos Aires, Argentina. La base y el entrecruzante 
de PDMS Sylgard 184 se obtuvieron de Dow Corning 
Corportation. Todas las soluciones acuosas fueron 
preparadas en agua bidestilada.  

Preparación de extracto de limón 

Las cáscaras de limón se lavaron con agua corriente 
y se secaron. 40 g de las mismas se añadieron a 100 
mL de agua bidestilada. La mezcla se hirvió durante 
3 horas a presión atmosférica. El extracto acuoso 
amarillo obtenido se filtró y congeló a -20 °C hasta su 
uso.  

Preparación de esponjas 

La preparación de las esponjas de PVA está basada 
en el trabajo de Nisola et al. (2015). Inicialmente, el 
PVA se disolvió en agua o extracto de limón a 90 °C 
en concentración 6% m/m durante 6 horas. La 
solución obtenida se llevó a temperatura ambiente y 
se agregaron ácido cítrico o málico en concentración 
10, 30 and 50 %m/m respecto a PVA. La solución 
obtenida se agitó hasta obtener una espuma estable. 
Finalmente, se llevó la misma a criodesecación en un 
equipo Christ Alpha 1-2 durante 24 horas. 

Recubrimiento de las esponjas con PDMS 

Por cada 0.3 g de esponja se sumergieron en 2 g de 
una mezcla hexano/agente entrecruzante/base 
(PDMS) en la relación másica (2:10:1). Luego, se 
dejaron durante 4 h en vacío. Las esponjas se 
escurrieron y secaron a 60 °C durante 3 horas para 
favorecer el entrecruzamiento de las cadenas de 
PDMS. Un esquema del procedimiento general se 
muestra en la Figura 1. 

 
Figura 1. Esquema de la preparación de las esponjas de PVA recubiertas con PDMS 
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Código de muestras 

Tabla 1. Código de muestras indicando los componentes 
de cada una de las esponjas recubiertas con PDMS 

Código Ácido carboxílico Extracto de limón 

PVAR - - 

PVALR - ✔  
CXR Ácido cítrico - 

CLXR Ácido cítrico ✔  
MXR Ácido málico - 

MLXR Ácido málico ✔  

 

Caracterización 

Las muestras se caracterizaron por ATR-FTIR (Nicolet 
8700) acoplado a un accesorio Smart Orbit con cristal 
de diamante y reflexión simple horizontal. Se 
realizaron estudios de microscopía electrónica de 
barrido (SEM, Quanta 250 FEI). Los análisis 
termogravimétricos se obtuvieron en un TGA 
Shimadzu TGA-51. El ángulo de contacto de una gota 
de agua sobre la superficie (WCA) se determinó en 
un analizador Krüss DSA25E. Las isotermas de 
adsorción-desorción de N2 se midieron en un 
sortómetro ASAP 2020 (Micromeritics). Se estudió la 
cinética de desorción de los compuestos adsorbidos 
mediante espectrofotometría UV-Vis en un equipo 
Shimadzu 3100. 

Cinéticas de liberación del extracto 

Se cortaron prismas de (0.5 x 0.5 x 0.1) cm (0.3 g) de 
esponjas con extracto de limón recubiertas con 
PDMS y se sumergieron en 20 ml de agua bidestilada. 
Se tomaron alícuotas a 1, 2, 6 y 24 horas y se midió 
el espectro en el rango 250-600 nm. El porcentaje de 
liberación de extracto de limón (“% Release”) se 
calculó según la ecuación 1: 

% 𝑅𝑒𝑙𝑒𝑎𝑠𝑒 = 100 ×
𝐴𝜆𝑚𝑎𝑥

𝐶 (𝑡)

𝐴𝜆𝑚𝑎𝑥
𝑁𝐶 (24 ℎ)

     (1) 

donde 𝐴𝜆𝑚𝑎𝑥

𝐶 (𝑡) es el máximo de absorbancia a 

tiempo t a 317 nm de la solución en contacto con 
esponja con extracto de limón recubierta con PDMS, 

mientras que 𝐴𝜆𝑚𝑎𝑥

𝑁𝐶  corresponde al máximo valor de 

absorbancia a 317 nm medido luego de 24 horas de 
contacto de la solución con la esponja sin 
recubrimiento de PDMS.  

Para la cinética de liberación se empleó el modelo 
Korsmayer-Peppas (Peppas y Sahlin, 1989): 

% 𝑅𝑒𝑙𝑒𝑎𝑠𝑒 = 𝐴 × 𝑡𝑛 (2) 

donde el parámetro A, corresponde a la constante 
cinética relacionada con las propiedades del sistema 
de liberación y de la sustancia encapsulada y n es el 
exponente de liberación difusional que depende del 
tipo de transporte, geometría y polidispersión del 
soluto (Bhagya Raj y Dash, 2022; Rezaei et al., 2016). 

Evaluación de actividad antimicrobiana 

Se realizaron ensayos de prevención colocando los 
materiales (0,5 x 0,5 x 0,1 cm) con 1 ml de medio de 
cultivo LB en presencia de inóculo (OD 0,1) durante 
24 h a temperatura ambiente. La acción 
antimicrobiana se evaluó por la técnica de cristal 
violeta (CV) y por espectroscopía Raman. Mediante 
CV se pudo determinar el porcentaje de prevención 
(%BP) observado en los materiales con el extracto, 
respecto al material sin el extracto de cáscaras de 
limón: 

%𝐵𝑃 = (1 −
𝐴𝐿𝐼−𝐴𝐿𝐿𝐵

𝐴𝐵𝐼−𝐴𝐵𝐿𝐵
) × 100 (3) 

donde ALI es el máximo de absorbancia de la 
muestra con esponja que contiene extracto de limón 
e inóculo, ALLB es el máximo correspondiente la 
misma muestra, pero en ausencia de inóculo. Por su 
parte, ABI es la absorbancia de muestra sin extracto 
de limón y con inóculo y ABLB es de la muestra sin 
extracto y sin inóculo. 

La técnica de espectroscopía Raman se empleó para 
analizar cualitativamente la superficie de las 
esponjas. Además, se midió la densidad óptica a 600 
nm en el medio en el cual se sumergieron las 
esponjas.  

3.  Resultados y Discusión 

Los resultados presentados en este trabajo es parte 
del estudio más completo realizado por García 
Fernández y colaboradores (2024). 

Caracterización 

Los espectros ATR-FTIR permitieron confirmar la 
presencia del entrecruzante y el recubrimiento con 
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PDMS (Figura 2). Se observó una banda ancha a 
~3400 cm-1 correspondiente a grupos -OH que 
pueden formar puentes de hidrógeno, la cual 
disminuye en intensidad al agregar entrecruzante, 
indicando que los mismos reaccionan con los grupos 
carboxilo de los ácidos agregados.  

Simultáneamente, se observó un aumento de la 
señal a ~1600 cm-1 correspondiente al grupo C=O 
(Kačuráková et al., 2002). 

 

 

Figura 2. Espectros ATR-FTIR de las esponjas. Los códigos 
se encuentran detallados en la Tabla 1 y aclarados entre 

paréntesis en los casos que requieran mayor clarificación. 

Las imágenes de SEM (Figura 3) muestran que la 
superficie de las esponjas que contienen únicamente 
PVA presenta poros irregulares y rugosidad. Aquellas 
con PVA y ácido cítrico parecen tener menor 
rugosidad, pero los poros son similares a los de PVA. 
Por otra parte, el agregado de extracto de limón 
aumentó el número y el tamaño de los poros 
presentes. El recubrimiento con PDMS generó una 
superficie mucho más lisa y gran parte de los poros 
se observan obstruidos. Mediante la aplicación del 
modelo BET a las isotermas de adsorción de N2 se 
determinó que las esponjas presentaban 
macroporos. 

Mediante TGA se determinó que las muestras sin 
recubrir con PDMS presentaron un porcentaje de 
masa remanente de aproximadamente 3-4 % a 800 
°C (Tabla 2). La adición de ácido málico o cítrico 
estabiliza la estructura por formación de enlaces 
éster, dando lugar a mayores porcentajes de masa 
remanente. El recubrimiento con PDMS incrementó 

aún más la masa remanente, dado que quedan 
restos de SiO2. 

 

Figura 3. Imágenes SEM de esponjas con distintos 
tratamientos. Los códigos se encuentran detallados en la 

Tabla 1 y aclarados entre paréntesis en los casos que 
requieran mayor clarificación. 

La incorporación de extracto de limón genera una 
disminución en el WCA en esponjas recubiertas con 
PDMS de cualquier composición (Tabla 2). Esto 
implica que la cobertura con PDMS no es completa y 
que parte de los componentes hidrofílicos del 
extracto de limón quedan en la superficie. 

Tabla 2. WCA de esponjas PVA-PDMS 

Muestra WCA 

PVAR 91 

PVALR 63 

C10R 110 

CL10R 101 

C30R 118 

CL30R 111 

C50R 89 

CL50R 73 

M10R 87 

ML10R 64 

M30R 110 

ML30R 59 

M50R 106 

ML50R 89 

La temperatura de transición vítrea (Tg), obtenida 
por DSC disminuyó con la adición de ácido cítrico en 
comparación con PVA prístino. La incorporación del 
ácido cítrico y el extracto de limón disminuyeron aún 
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más la Tg (Tabla 3). Esta disminución en Tg está 
relacionada con la disminución de los grupos OH 
libres debido a interacciones de puente de 
hidrógeno y formación de enlaces éster, dando 
como resultado un empaquetamiento de las 
cadenas de PVA menos eficiente (Liu et al., 2010; 
Park et al., 2001). La mayor disminución de la 
cantidad de grupos OH libres en presencia del 
extracto de limón es una evidencia de que los ácidos 
carboxílicos del PVA interactúan con los 
componentes del extracto, como también se 
observa en el ATR-FTIR (Figura ). Las muestras 
recubiertas con PDMS presentaron un incremento 
en los valores de Tg con respecto a las no 
recubiertas, indicio de la mayor estabilidad de las 
esponjas recubiertas. 

Tabla 3. Valores de masa remanente y temperatura de 
transición vítrea para una serie representativa de 

muestras. 

Muestra 
Masa remanente a 

800 ºC (%) 
Tg  

(ºC) 

PVA 4 

75-110 (Yu et 
al., 2007; 

Zulkifli et al., 
2019) 

C50 13 54 

CL50 9 46 

CL50R 19 59 

 

Cinética de liberación del extracto 

Al estudiar la cinética de desorción de los 
compuestos encapsulados se observó, por un lado, 
un aumento del porcentaje de liberación con la 
disminución de la concentración de ácido cítrico. Por 
otro lado, se obtuvo una disminución del porcentaje 
de liberación al emplear un ácido tricarboxílico 
(cítrico) en comparación con un dicarboxílico 
(málico) (García Fernández et al., 2024). Al aumentar 
la concentración de ácido cítrico se favorece la 
formación de enlaces entre el entrecruzante y las 
cadenas de PVA frente a los enlaces PVA-
compuestos del extracto de limón. De esta forma los 
compuestos quedan adheridos físicamente a la 

esponja de PVA, favoreciendo su liberación. En el 
caso del ácido málico, al ser un ácido con dos grupos 
carboxilo (a diferencia del cítrico que tiene tres) la 
cantidad de grupos carboxilo disponibles para 
reaccionar con PVA es menor, con lo cual deja más 
grupos OH de PVA libres para formar enlaces con los 
compuestos del extracto de limón. De esta forma no 
se observa una dependencia clara en la velocidad y 
cantidad de extracto de limón liberado al medio. 

Por lo tanto, cuanto mayor sea el valor de A en el 
modelo Korsemayer-Peppas (Ecuación 2), mayor 
será la contribución del modelo difusional de 
liberación frente al fenómeno de hinchamiento de la 
esponja. Los valores de n fueron en promedio 
cercanos o mayores a 0.5, lo que indica que el 
transporte es puramente de Fick o transporte 
anómalo (contribución del hinchamiento del 
polímero a la liberación del soluto) (Peppas y Sahlin, 
1989). 

Tabla 4. Parámetros obtenidos de las cinéticas de 
liberación con el ajuste de Korsemayer-Peppas 

Muestra A n R2 

PVALR 3.6 ± 0.1 0.56 ± 0.020 0.9884 

CL10R 6.92 ± 0.04 0.513 ± 0.003 0.9999 

CL30R 4.90 ± 0.09 0.642 ± 0.006 0.9998 

CL50R 
11.00 ± 

1.00 
0.51 ± 0.040 0.9894 

ML10R 6.00 ± 0.60 0.56 ± 0.040 0.9944 

ML30R 8.00 ± 4.00 0.5 ± 0.200 0.8658 

ML50R 4.90 ± 0.30 0.54 ± 0.020 0.9981 

 

Ensayos antimicrobianos 

Las señales de espectroscopía Raman 
correspondientes al biofilm se vieron aumentadas 
sobre la superficie de las esponjas que no contienen 
extracto de limón (Figura 4). Al mismo tiempo, las 
señales de PDMS también se ven incrementadas en 
la superficie de las esponjas que contienen extracto 
de limón, por lo que el crecimiento de biofilm sobre 
este tipo de esponjas es menor. 
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Figura 4. Espectro Raman de esponjas con y sin extracto 
de limón 

Además, en las muestras que contienen 50% de 
ácido cítrico se observa en dichas muestras una clara 
baja de la absorbancia a 600 nm en solución, 
señalando disminución de la concentración de 
bacterias planctónicas (Figura 5). Esto puede 
relacionarse con el hecho de que el mayor 
porcentaje de liberación ocurre en este tipo de 
muestras. 

Figura 5. Densidad óptica a 600 nm del medio de cultivo 
en contacto con esponjas con y sin extracto de limón. 

Consistentemente con la caracterización mediante 
espectroscopía Raman (Figura 6), se observó una 
disminución en la señal de biofilm en el ensayo de CV 
en los wells (prevención superior al 95%). 

 

Figura 6. Porcentajes de prevención de crecimiento de 
biofilm 

Los tres análisis (Raman, turbidez y CV) indicaron la 
acción preventiva antimicrobiana del extracto, tanto 
de bacterias planctónicas como en el biofilm. 

4. Conclusiones 

Se obtuvieron esponjas a partir de materiales no 
tóxicos que presentan estabilidad en agua y a 
temperaturas moderadas (100 °C). El extracto de 
limón encapsulado en matrices PVA-PDMS tiene 
acción antimicrobiana, disminuyendo la 
concentración de bacterias planctónicas en el medio 
y previniendo el crecimiento de biofilm. Por otra 
parte, las características específicas de la cinética de 
liberación dependen del tipo y proporción del 
entrecruzante empleado. 
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