UNIVERSIDAD NACIONAL DE INGENIERIA

ESCUELA DE POSGRADO

TESIS

“Estudio de las Interacciones Fisico Quimicas del Algodén y los Oxidos
de Cobre en los Textiles Funcionalizados con Propiedades
Antimicrobianas”

PARA OBTENER EL GRADO ACADEMICO DE
DOCTOR EN CIENCIAS CON MENCION EN:
FISICA

ELABORADO POR:

LUZ ESMERALDA ROMAN MENDOZA

Asesor Local:

DR. JOSE LUIS SOLIS VELIZ

Asesor Externo:

DR. ENRIQUE DANIEL GOMEZ

LIMA, PERU

2023



DEDICATORIA
Con mucho amor a mis padres Benedicto

Roman y Leonor Mendoza.



AGRADECIMIENTOS

A Dios y Jesucristo por mostrarme todos los dias su grandeza, por ser mi fortaleza, mi
refugio, por sus bendiciones concedidas en la etapa del doctorado.

A mi familia, especialmente a mis padres Benedicto y Leonor y mis hermanos Juan Josg,

Kimm, Manuel y Karoll por su compafiia, paciencia y apoyo incondicional.

Agradezco al Prof. Dr. José Solis y Prof. Dra. Monica Gomez por la confianza depositada

en mi persona, por su exigencia, amistad y dedicacion a mi formacion profesional y humano.

También me gustaria agradecer a la M.Sc. Ing. Carmen Uribe y M.Sc. Dora Madrtua por el

apoyo brindado en esclarecer mis dudas.

A mis compafieros de laboratorio Cleny Villalva, Andrés Reyes y Walter Poma quienes me

ayudaron a culminar las pruebas de laboratorio.

Al Prof. Dr. Enrique GOmez por su coasesoria y por facilitarme el acceso a las instalaciones
del Departamento de Ingenieria Quimica de la Universidad Estatal de Pensilvania — Estados
Unidos y realizar los analisis de XPS, MEB, TOF-SIMS e ICP. Al Prof. Dr. Francisco-
Paraguay del Centro de Investigacion en Materiales Avanzados — Cimav — México, por los
analisis de XPS. A los profesores Dr. Gerardo Cruz y M.Sc. Liliana Solis de la Universidad
Nacional de Tumbes y a la profesora M.Sc. Dora Madrtua de la Universidad Peruana
Cayetano Heredia por el ingreso a sus laboratorios y realizar las evaluaciones

microbioldgicas.

Agradezco también al CONCYTEC/FONDECYT/BM convenio no. 05-2018-
FONDECYT/BM por la beca del doctorado.



PREFACIO

La realizacion de esta tesis es producto del trabajo de investigacion que se llevo a cabo en la
Facultad de Ciencias y la Facultad de Ingenieria Quimicay Textil de la Universidad Nacional
de Ingenieria, en el Departamento de Ingenieria Quimica de la Universidad Estatal de
Pensilvania — Estados Unidos, en la Facultad de Ingenieria Forestal y Medio Ambiente de la
Universidad Nacional de Tumbes y en el Laboratorio de Investigacién y Desarrollo de la
Universidad Peruana Cayetano Heredia, bajo la supervision del Prof. Dr. José Solis, Prof.
Dra. Monica Gomez, M.Sc. Ing. Carmen Uribe, Prof. Dr. Enrique Gomez, Prof. Dr. Gerardo

Cruz, Msc. Liliana Solis y la M.Sc. Dora Maurtua.

Parte del trabajo de investigacion ha sido reportado en:

a) Articulos publicados:
- Roman L.E., Amézquita M.J., Uribe C.L., Maurtua D.J., Costa S.A., Costa S.M.,
Keiski R., Solis J.L., Gomez M.M., In situ growth of CuO nanoparticles onto cotton
textiles, Adv. Nat. Sci.: Nanosci. Nanotechnol. 11 (2020) 025009.

- Roman L.E., Gomez E.D., Solis J.L., Gomez M.M., Antibacterial cotton fabric
functionalized with copper oxide nanoparticles, Molecules 25 (2020) 5802.

- Roman, L. E., Villalva, C., Uribe, C., Paraguay-Delgado, F., Sousa, J., Vigo, J.,
Vera, C. M., Gomez, M. M., & Solis, J. L. (2022). Textiles functionalized with
copper oxides: A sustainable option for prevention of COVID-19, Polymers (Basel),
14 (15) 3066.

b) Articulo en redaccién:
- Luz E. Roman, Enrique Gomez, Francisco Paraguay-Delgado, Mdnica M. Gémez,
José L. Solis., Surface chemical analysis of cotton fabric functionalized with copper

oxides.



INDICE

CAPITULO I: PROTOCOLO DE LA INVESTIGACION ....cc.oooriinririninieneirceeennn, 16
1.1. Planteamiento del problema..........ccccooiiiiiiiiii 16
1.2, ANTECEUBNTES ...ttt bbbt 19

1.2.1. Antecedentes NACIONAIES ........ccoeieieiiiiiiseseee e 21
1.2.2. Antecedentes internacionales ..........c.ccovoveveiieniinieiie e 22
1.3. Identificacion y descripcion del problema de estudio..........ccccevvvviviveienne 24
1.4. Formulacion del problema ... ... 24
1.4.1. Problema general.........cccooooiiiiiiiiiii e 25
1.4.2. Problemas eSpecifiCOS ........ccoiiviieeiiiie i 25
1.5, JUSEITICACION ..ooviiecicice et 25
1.8, ODJELIVOS ...ttt bbb 26
1.6.1. ODJetivo general ..........cccoveiiiiiiiicie e 26
1.6.2. ODbjetivos €SPECITICOS .....cvciviiiicieeieiie e 26
1.7. HipOtesiS Y VariabIeS .........ccoiiiiiiieiee s 27
1.7.1. HipOtesis gENEral..........ccoeriiiririeiicie e e 27
1.7.2. HIpOtesis €SPECITICAS .....ccvevveiiicieeie et 27
1.7.3. VariabIES ..o 27
1.8, MEtOAOIOGIA ... 28
1.8.1. Tipo de INVESIGACION .......oveviiiiieieiieiieec e 28

CAPITULO I1: MARCO TEORICO ..ot 29

A =T 1T (<o [0 SRR 29
2.1.1. Textiles técnicos o textiles funcionales............cccoeveveveniiinie s 29
2.1.1.1. Areas de aplicacion de los textiles técnicos...........ccc.eveunee.. 30
2.1.2. Acabados tEXTIES ......ccovviiiiiiieee s 44
2.1.2.1. Acabados fiSiCOS 0 MECANICOS..........cceveeerierieiiieieseeeeeean, 45
2.1.2.2. Acabad0os QUIMICOS .......ccccviirieireiiiee e 47
2.1.2.3. Acabados biotecnolGgiCos..........ccccvvviiiiiieieie e, 49
2.1.2.4. Acabados de proteccion al usuario y textiles...........c.ccccvnee. 51
2.1.2.5. Otros tipos de acabados...........cccccvvveiieiiieciieiie e 53
2.1.3. FIDras teXIES ......ccveieiiiceee st 56
2.1.3.1. Fibrade algodon.........cccoeiiiiiiniiiiiieeee e 57



2.1.3.2. Estructura de la fibra de algodon ...........cccoceveviieinicneieienen, 58

2.1.3.3. Propiedades quimicas del algodon...........ccccocvvriiiiiiicinnenn 59
2.1.3.4. Composicion quimica del algodon............cccccvevvviieiieincieennn, 60
2.1.4. Oxidos empleados en acabados texXtiles ..............covvvreerersrersernennns 61
2.1.4.1. OXid0S 08 CODIE ....cevevereerceerereeesceee e, 62
2.1.4.2. Formacion de complejos metaliCos.........cocevvvreneiinciicinnenn 63
2.1.4.3. Reaccion del ion de cobre (I1) en solucion ..........c.ccceeveenen, 66
2.1.4.4. Mecanismo de reaccion del 6xido de cobre...........ccocvevveenneen. 67
2.1.5. Técnicas de CaraCterizaCion..........cccoverereieieeeeriesese e eeee s 68

2.1.5.1. Espectrometria de masas por plasma acoplado

inductivamente (ICP-MS) .........cccoieiiiiie e 68
2.1.5.2. Espectroscopia de fotoelectrones de rayos X (XPS)............... 70

2.1.5.3. Espectrometria de masas de iones secundarios en el tiempo
de VUEIO (TOF-SIMS) .....coviiiiiiiiiiesieeee e 73
2.1.5.4. Microscopia electronica de barrido (MEB) .........ccccceevinnen, 76
2.1.6. COIOMMELITA ..vveviiieieiie e 77
2.2, MaArco CONCEPLUAL.......c.eeieeieieiee e 79
CAPITULO I11: DESARROLLO DEL TRABAJO DE INVESTIGACION. ............ 80
I TB I |V =1 =T g - 11 SRS SUPR SRR 80
3.2. Funcionalizacion del textil Con CUOx .......ccurverveiriiriiiiiseeece e 80
3.2.1. TOMA dE MUESEIAS ..c.vevveieieiiieiieiee ettt e 82
3.3. Caracteristicas colorimétricas del textil ...........ccoooveiiiiininiii e 82
3.4, Caracterizacion del teXtil ..........ccooviiiiiicicre e 83
AL, TCP-MS .o e 83
342, KPS ettt e 83
3.4.3. TOF-SIMS......ooioeiie et 84
B4, MEB ... 84
3.5. Evaluacion microbiolOgiCa .........c.coviiiiiieiiiiicce e 84
3.6. Pruebas de resistencia al lavado del textil............cccooeiiiiiiiiiie, 85
3.7. Control de calidad teXtil..........cccoveriiiiieiiee e 85
3.7.1. Propiedades fiSICAS .........cuiiiririeieriesie e 86
3.7.1.1. Ligamento del tejido .........ccovveviiiiieiieie e 86
3.7.1.2. Titulo del hilo extraido del tejido..........cccccevviviiiieiieiiiienen, 86

Vi



3.7.1.3. Densidad de hilos del tejido............cooviieieiiiiiiiiceee, 86

3.7.2. Pruebas de solidez del Color.........coovoiiiiiiiiie 87

3.7.2.1. Solidez al 1avado ..........ccevviiiriiniiiiiee e, 87

3.7.2.2. SOlidez al SUON ........ccviiiiiieiesie e 87

CAPITULO IV: DISCUSIONES E INTERPRETACION DE RESULTADOS........ 89
4.1. Funcionalizacion del textil CON CUO .......ceovrveiririiiiiiirisersee e 89
4.2. Caracteristicas colorimétricas del textil ............ccoovvviiiiininn e, 90
4.3. Caracterizacion del teXtil .........ccocoiviiiiiiiiec 93
4.3. 1. ICP-MS ..o 93

4.3.2. XPS oot 96

4.3.3. TOF-SIMS ..ottt e 105

4.4. Evaluacion microbiolOQICa ........ccceveeiieieiieiece e 108
4.5. Pruebas de resistencia al lavado del textil............ccocooviiieiinniniiee 114
4.6. Control de calidad teXtil.........cccoveiieiiiice e 118
4.6.1. Propiedades fiSICAS ........ccoviieiieiieiie e 118

4.6.1.1. Ligamento del teido ........cceveveeiieiicicceeee e 118

4.6.1.2. Titulo del hilo extraido del tejido..........ccccevvrerinniiciin 119

4.6.1.3. Densidad de hilos del tejido..........cccoeveiiniieniiiiecicee 119

4.6.2. Pruebas de solidez del ColOr........coovviieiiiiiie e 120

4.6.2.1. Solidez al [avado ..........cccooeiiiiiiiieiece s 120

4.6.2.2. SOlIdez @l SUAON......cooiiiiiieiicieeee e 121

CAPITULO V: CONTRASTACION DE HIPOTESIS .....cooeriinineineireisieeineeeeens 122
CAPITULO VI: CONCLUSIONES ..ottt 124
CAPITULO VII: RECOMENDACIONES........ccoooiiiereeieeeteeteseeiseesesissssesssenisnen s 125
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS .......covivieeveeeeeeeeeeese e snensenes 126
ANEXOS Lo anes 145
Anexo A — Pruebas preliminares de biodegradabilidad del tejido ............cccceveneee. 145
ANexo B — Matriz de CONSISTENCIA. .......cueiieiieiiiie e 148

vii



INDICE DE TABLAS

Tabla 1. Composicion quimica de la fibra de algodon ... 61
Tabla 2. Nomenclatura de las muestras textiles antes y durante su extraccion en el
proceso de funcionalizacion de CoN CUOK........coveerereniieieie e, 89
Tabla 3. Espectros principales de picos del C1s basadas en sus energias de enlace para
el tejido no-funcionalizado y tejidos extraidos en el proceso de
fUNCIONAlIZACION CON CUOK....c.vi it 97
Tabla 4. Resultados del porcentaje de reduccion bacteriana para Escherichia coli
(ATCC 25922) y Pseudomonas aeruginosa (ATCC 10145) de los tejidos A5,
N5 y S5 funcionalizados con CuOx después de 5, 15 y 25 ciclos de lavados,
evaluados seguin norma ASTM E2149:2013........cccccvveiiiiniieiieierese e 118
Tabla 5. Titulo del hilo en sistema inglés (Ne) del tejido no-funcionalizado y de los
tejidos A5, N5y S5 funcionalizados con CuOy, segiin norma ISO/FDIS 7211-
512020, 1.ttt r et Re et e e et nr e neere s 119
Tabla 6. Densidad de hilos del tejido no-funcionalizado y de los tejidos A5, N5 y S5
funcionalizados con CuOy, segin norma ABNT NBR 10588:2015. .................. 120
Tabla 7. Resultados de la evaluacién de solidez al lavado, segin norma 1SO 105-
C06:2010 — Prueba BIM con [aE.G.T.C. yE.G.C.C.....c.ccovevr e, 121
Tabla 8. Resultados de la evaluaciéon de solidez al sudor, segin norma ISO 105-
E04:2013 con Ia E.G.T.C. Y E.G.C.C..covovieierceetce e 121

viii



INDICE DE FIGURAS

Figura 1. Numero de brotes de IAAS entre los afios de 2010 al 2021. ..........cccccvvvvevereenenn, 17
Figura 2. Areas de aplicacion de 10S textiles tECNICOS. ...........covvveevivrereieeeseeeeseeeeesieseeieen, 30
Figura 3. Esquema de funcionalizacion textil por el método: (a) in situ y (b) ex situ......... 55
Figura 4. Clasificacion de las fibras textiles en naturales y manufacturadas. ..................... 57
Figura 5. (a) Esquema de la estructura y (b) micrografia electrénica de barrido de una

Fibra de algodon. ..........ooviii i 59
Figura 6. (a) Unidades de B-D-glucopiranosa y; (b) estructura molecular de la fibra de

1[0 o o] o TSRS 60

Figura 7. Estructura cristalina: (a) cubica del Cu20 y (b) monoclinica del CuO. Las
esferas rojas representan oxigeno, las marrones cobre y las lineas verdes la

(o0 [0 b Qg = - USRS 63

Figura 8. Esquema de un espectrémetro de masas por plasma de acoplamiento
INAUCEIVO (ICP-IMIS). ..o 70

Figura 9. Representacion esquematica de un espectrofotometro de fotoelectrones de
FAYOS X oottt ettt 72
Figura 10. Esquema del proceso de emision de fotoelectrones y electrones Auger............ 73
Figura 11. Esquema de formacion de un ion SECUNArio.........cccceveererierieenienieesiesie e 74
Figura 12. Componentes principales de un espectrometro TOF-SIMS.............cccccevvenane. 75
Figura 13. Esquema de un microscopio electronico de barrido. ...........coceevveieienieneinnnn, 77
Figura 14. Espacio de color CIE L*a*D™. .........ccccoiiiiiiee e 78

Figura 15. Esquema del proceso de funcionalizacion de tejidos de algodén con CuOx
por el método de tefiido textil de agotamiento...........cceeveeieieeve e i, 81

Figura 16. Toma de muestras de tejidos durante el proceso de funcionalizacién: (1) a
25°C con sal de cobre; (2) a 60°C con sal de cobre y NaOH; (3) a 90°C
con sal de cobre y NaOH; (4) a 70°C funcionalizado con CuOy; y (5)
funcionalizado con CuOx mas enjuagues y neutralizado..............cccccevveveeenenn. 82

Figura 17. Muestras del tejido no-funcionalizado y de los tejidos extraidos durante el
proceso de funcionalizacion con CuOx a partir de sales de cobre de: (a)
acetato, (b) nitrato Yy (C) SUITALO..........oovirieiiie e 90

Figura 18. Coordenadas de color CIE L*a*b* del tejido no-funcionalizado y de tejidos
extraidos en el proceso de funcionalizacion con CuOx a partir de sales de
cobre de acetato, nitrato y sulfato: (a) L* y (b) a*y b*.....c.cccoevvevieiiiiiee 92

Figura 19. Cantidad de Cu medidos por ICP-MS en soluciones de sales de cobre, tejido
no-funcionalizado y tejidos extraidos en el proceso de funcionalizacién
con CuOx a partir de acetato, nitrato y sulfato de cobre. ..........cccooviviinnnn 95

Figura 20. Amplio espectro XPS del tejido no-funcionalizado y tejidos extraidos en el
proceso de funcionalizacion con CuOy usando sal de cobre: (a) acetato, (b)
NItrato Y (C) SUITALO.....c.veeiie i 96



Figura 21. Espectros XPS de C1s del tejido no-funcionalizado y tejidos extraidos a
25°C con sal de acetato, nitrato y sulfato de cobre (etapa de agotamiento
PIIMAITO). vttt bbbttt bbbttt e e

Figura 22. Espectros XPS de C1s del tejido no-funcionalizado y de tejidos extraidos
después de afadir NaOH, incremento de temperatura a 90°C vy
enfriamiento a 70°C (etapa de agotamiento secundario)..........ccceecvevveruennnn

Figura 23. Espectros XPS de C1s del tejido no-funcionalizado y de los tejidos
funcionalizados con CuOx mé&s enjuagues y neutralizado (etapa de
PrOCESOS POSTEITOIES). ...viviviiieiiesiesresie bbbttt b bbbt

Figura 24. Espectros XPS de picos Cu 2p del tejido no-funcionalizado y de tejidos: a
25°C con sal de cobre (a); después de afiadir NaOH, incremento de
temperatura a 90°C y enfriamiento a 70°C (b); y funcionalizados con CuOx
MAs enjuagues Y NEULralizado. .........ccoevveerereiiene e

Figura 25. Espectro TOF-SIMS de iones positivos del tejido no-funcionalizado y de
los tejidos A5, N5 y S5 funcionalizadas con CuOx en los rangos m/z de:
(@) 30 — 140; (b) 62,7 —63,2y; (€) 92,6 —107,2....cccveviiriiieieiinieeee e

Figura 26. Micrografia de MEB del tejido no funcionalizado en magnificaciones: (a)
BKX; (D) L20KX. ..ttt

Figura 27. Micrografias de MEB de los tejidos funcionalizados con CuOx: tejido A5
(a,b); tejido N5 (c,d) y tejido S5 (e,f) en magnificaciones de 25kX y
L20KX, oottt ettt t e be s renrenaeere e e eens

Figura 28. Resultados del porcentaje de reduccion bacteriana para Escherichia coli
(ATCC 25922) y Pseudomonas aeruginosa (ATCC 10145) del tejido no-
funcionalizado y de los tejidos A5, N5 y S5 funcionalizados con CuOxy,
evaluados seguiin norma ASTM E2149:2013. ........ccooeiieneienenereeee s

Figura 29. Resultados de las placas para: (a) Escherichia coli (ATCC 25922) y (b)
Pseudonomas aeruginosa (ATCC 10145). En ambos casos fotografia (1)
tejido no funcionalizado y (2) tejidos funcionalizados con CuOx a partir de
las sales de acetato, nitrato y sulfato de cobre. ..........ccccocveveiiiiicie i

Figura 30. Diagrama de los mecanismos de la actividad antimicrobiana de materiales
textiles funcionalizados con NPs de CuO: (a) liberacién de iones de cobre;
(b) contacto de las NPs de CuO con la bacteria y; (c) especies reactivas de
(o) q T [=1 T TR SO SROPPSRPRIR

Figura 31. Variaciones porcentuales en las coordenadas de color CIE L*a*b*. (a) L*
y (b) a* y b* de los tejidos A5, N5 y S5 funcionalizados con CuOx en
funcion de ciclos de lavado dOMESLICO. .......cccevveiviveieiece e

Figura 32. Contenidos de Cu en tejidos A5, N5 y S5 funcionalizados con CuOy antes
y después de 5, 15 y 25 ciclos de lavados obtenidos por ICP-MS. ................

Figura 33. Esquema del ligamento sarga 2/1 del tejido no-funcionalizado y de los
tejidos A5, N5 y S5 funcionalizados con CuOy, segun norma ABNT NBR
12996:1993. ... ittt bbb r e e

.99

100

101

105

108

109

110

111

115

117

119



LISTA DE ABREVIATURAS

ABNT : Asociacion Brasilefia de Normas Técnicas
ASTM . American Society for Testing and Materials
ATCC : American Type Culture Collection

E.G.C.C . Escala de Grises para Cambio de Color

E.G.T.C . Escala de Grises para Transferencia de Color
EPPs : Equipo de Proteccion Personal

FDIS . Final Draft International Standard

HT . High Temperature

IAAS . Infecciones Asociadas a la Atencion de Salud
ICP-MS . Inductively Coupled Plasma — Mass Spectrometry
ISO . International Organization for Standardization
LTP . Low Temperature Plasma

MEB . Microscopio Electrénico de Barrido

NBR : Norma Brasileira

Ne . Number English

OFF : Con UV incluido

PET . Polietileno tereftalato

s.m.t . sobre la masa del textil

SARS-CoV-2 : Sindrome Respiratorio Agudo Severo Coronavirus 2
SAV . Area de apertura pequefia

SCI . Especularidad incluida

TOF-SIMS  : Time-of-Flight Secondary lon Mass Spectrometry
wOB . Without Optical Brightener

XPS . X-Ray Photoelectron Spectroscopy

Xi



RESUMEN

La aparicion y propagacion de nuevos microorganismos que causan enfermedades como el
COVID-19 y las enfermedades ya existentes como las Infecciones Asociadas a la Atencion
en Salud (IAAS), son problemas de salud publica y privada a nivel mundial. El uso de tejidos
de algodon con propiedades antimicrobianas funcionalizados con 6xidos de cobre (CuOy)
como el éxido cuproso (Cu20) y/o oxido cuprico (CuO), podrian ser empleados para
prevenir y disminuir la propagacion de agentes patdgenos como bacterias, virus y hongos.
El objetivo del presente trabajo fue realizar un estudio de la interaccidn fisico-quimica entre
los CuOx y la celulosa de la fibra de algodon de un tejido antimicrobiano. Los CuOx se
sintetizaron usando tres diferentes sales de cobre (acetato de cobre monohidratado
(Cu(CH3COOQ),-H20), nitrato de cobre trihidratado (Cu(NOs3).-3H20), sulfato de cobre
pentahidratado (CuSO4-5H20)) y un agente reductor (hidréxido de sodio (NaOH)). La
funcionalizacion in situ de tejidos con CuOx fue llevado a cabo por el método de tefiido de
agotamiento, usando el equipo textil de alta temperatura (HT — High temperatura) de la
marca Rapid, modelo Eco Dyer-24. Para la funcionalizacion fueron usados 2% s.m.t. (sobre
la masa del textil) de la sal precursora de cobre y 0,5 g/L de NaOH. Los tejidos de algodon
obtenidos fueron caracterizados por espectrometria de masas por plasma acoplado
inductivamente (ICP-MS), espectroscopia de fotoelectrones de rayos X (XPS),
espectrometria de masas de iones secundarios en el tiempo de vuelo (TOF-SIMS) vy
microscopia electronica de barrido (MEB), ademas, se evaluaron sus caracteristicas
colorimétricas, propiedades fisicas y solideces de color, asimismo, se analizd sus
propiedades antimicrobianas segun lanorma ASTM E2149:2013 antes y después de lavados.
Los resultados mostraron que los CuOx cambiaron la tonalidad amarilla del tejido no-
funcionalizado a pardo rojizo. La cantidad inicial de cobre en los tejidos de algoddn fue de
0,009%, el cual después de la funcionalizacion a partir de acetato, nitrato y sulfato cobre
aumento a 40, 32 y 27%, respectivamente. Existe un tipo de interaccion quimica entre los
grupos hidroxilos de la celulosa del algodon y el cobre, asimismo, la superficie de los tejidos
funcionalizados tiene una mezcla de Cu,O y CuO. Ademés de ello, los tejidos
funcionalizados con CuOx inhibieron el crecimiento bacteriano de Escherichia coli y

Pseudomonas aeruginosa en mas del 99% antes y después de 5, 15 y 25 lavados.

Palabras clave: Oxidos de cobre, funcionalizacion, tejido de algoddn, interaccion fisico-

quimica, antimicrobiano.
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ABSTRACT

The appearance and spread of new microorganisms that cause diseases such as COVID-19
and existing diseases such as Healthcare-Associated Infections (HAIs), are public and
private health problems worldwide. The use of cotton fabrics with antimicrobial properties
functionalized with copper oxides (CuOx) like cuprous oxide (Cu20) and/or cupric oxide
(CuO), could be used to prevent and reduce the spread of pathogens such as bacteria, viruses
and fungi. The objective of the present work was to carry out a study of the physical-
chemical interaction between CuOx and cellulose of cotton fiber of an antimicrobial fabric.
The CuOx were synthesized using three different copper salts (copper acetate monohydrate
(Cu(CH3COOQ)2-H20), copper nitrate trihydrate (Cu(NOs)2-3H20), copper sulfate
pentahydrate (CuSQO4-5H20)) and a reducing agent (sodium hydroxide (NaOH)). The in situ
functionalization of fabric with CuOx was carried out via the exhaust dyeing method using
the High-Temperature (HT) textile equipment of brand Rapid Eco Dyer model ECO-24. For
functionalization, 2% s.m.t. (on the mass of the textile) of the precursor copper salt and 0.5
g/L of NaOH were used. For functionalization, 2% owf (on-weight-fabric) of the precursor
copper salts and 0.5 g/L of NaOH were used. The obtained cotton fabrics were characterized
by Inductively Coupled Plasma — Mass Spectrometry (ICP-MS), X-Ray Photoelectron
Spectroscopy (XPS), Time-of-Flight Secondary lon Mass Spectrometry (TOF-SIMS) and
Scanning Electron Microscopy (SEM), in addition, their colorimetric characteristics,
physical properties and colorfastness were evaluated, likewise, their antimicrobial properties
were analyzed according to ASTM E2149:2013 standard before and after washing. The
results showed that the CuOx changed the yellow hue of the non-functionalized fabric to
reddish brown. The initial amount of copper in the cotton fabrics was 0.009%, which after
functionalization from copper acetate, nitrate and sulfate increased to 40, 32 and 27%,
respectively. There is a type of chemical interaction between hydroxyl groups of cotton
cellulose and copper, likewise, the surface of the functionalized fabrics has a mixture of
Cu20 and CuO. Furthermore, the functionalized fabrics with CuOx inhibited bacterial
growth of Escherichia coli and Pseudomonas aeruginosa by more than 99% before and after
5, 15 and 25 washes.

Keywords: Copper oxides, functionalization, cotton fabric, physical-chemical interaction,

antimicrobial
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INTRODUCCION

Las enfermedades infecciosas como el reciente COVID-2019 y las asociadas a la atencion
en salud (IAAS) son un peligro constante para la salud mundial y mortalidad de los seres
humanos. Estas infecciones se pueden prevenir y tratar bajo el riguroso cumplimiento de
diferentes protocolos establecidos por los centros de salud, organizaciones nacionales e
internacionales especialistas en el tema. Asimismo, el desarrollo y uso de tejidos de algoddn
con propiedades antimicrobianos funcionalizados con 6xidos de cobre (CuOx) pueden ser
empleados en el sector salud, educacion, limpieza, agropecuario y militar con la finalidad de
prevenir y disminuir el contagio de enfermedades infecciosas.

En la literatura hay reportes sobre la durabilidad de las propiedades antimicrobianas de
los tejidos funcionalizados con CuOx frente a ciclos de lavados domésticos. En este contexto,
el objetivo general de la presente investigacion es ahondar en el estudio de la interaccion
fisico-quimica entre la celulosa de algoddon y los CuOx de un tejido antimicrobiano obtenido
por el método de tefiido de agotamiento funcionalizado con estos mismos 6xidos. Con este
propdsito se pretende aportar una herramienta para mejorar y controlar el proceso de
funcionalizacién, puesto que, con el avance de la tecnologia, es posible fabricar
nanoparticulas del tamafio y forma deseados con diversas propiedades funcionales.

La tesis doctoral estd estructurada en siete capitulos, a continuacion, se detalla el
contenido de cada uno de ellos:

En el capitulo | se representan el protocolo de la investigacion relacionados con el
planteamiento del problema, antecedentes, formulacion del problema, su justificaciéon y
objetivos. Del mismo modo, se describen las hipotesis, variables y el enfoque metodoldgico.

El capitulo Il constituye el marco tedrico que abarca las bases tedricas para el desarrollo
de la tesis de investigacion y el marco conceptual.

En el capitulo 111 se aborda el desarrollo del trabajo de investigacion que consta de la
descripcion de los materiales y métodos para funcionalizar tejidos de algodon con CuOx.
Igualmente se exponen los métodos de la evaluacién colorimétrica, caracterizacion del textil,
evaluacion microbioldgica, resistencia al lavado y controles de calidad.

El capitulo IV presenta la discusion e interpretacion de los resultados obtenidos en la
funcionalizacion de tejidos de algoddn con CuOy, medicion de las caracteristicas de color,
caracterizaciones del textil, evaluacion microbiologica, resistencia de los tejidos a los

lavados domeésticos y controles de calidad.
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El capitulo V se plantea la contrastacion de las hipdtesis; y finalmente en los capitulos VI
y VII se sintetiza las conclusiones y se incluyen las recomendaciones para futuros trabajos

de investigacion.
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CAPITULO I: PROTOCOLO DE LA INVESTIGACION

1.1. Planteamiento del problema

El aumento de contaminantes dafinos provocados por las actividades antropogénicas
como la deforestacion, transporte, expansion de la agricultura, procesos industriales,
aumento de las aguas residuales, entre otros; y el cambio climatico global que ocasiona el
aumento de la temperatura media global y cambios en el patron de lluvias, representan un
riesgo importante para la salud humana y otras formas de vida (Hoang et al., 2018; Silva,
Lopes, & Santos, 2023; Travaglio et al., 2021; Tsatsakis et al., 2020).

Asimismo, debido a la urbanizacion se viene invadiendo habitats naturales de los
animales, esta actividad amenaza la ecologia y el movimiento de la poblacién animal y crea
una gran posibilidad de intercambio de enfermedades entre humanos y vida la silvestre;
adicionalmente, la deforestacion y el desarrollo agricola son cambios ecologicos que
ocasionan la aparicion de diferentes patdgenos y nuevos virus (Perveen, Bin Muzaffar, &
Ali Al-Deeb, 2021; The Lancet Infectious, 2023; Wu et al., 2017).

Un ejemplo de como un virus animal salté los limites de las especies y pudo infectar a los
humanos de forma tan productiva es el sindrome respiratorio agudo severo coronavirus 2
(SARS-CoV-2) que causa la enfermedad por coronavirus 2019 (COVID-19); es decir el
SARS-CoV-2 surgié en la poblacion humana procedente de un hospedador animal
intermedio (Andersen et al., 2020; Meredith et al., 2020; Voskarides, 2022). Este nuevo
coronavirus se extendio por todo el mundo, infectando a 655,689,115 personas y causando
6,671,624 muertes al 04 de enero del 2023 (WHO, 2023).

Segun Sturdy y colaboradores (2020), existe un gran riesgo del incremento de la
morbilidad y mortalidad de los pacientes enfermos de COVID-19 en estado critico
ocasionado por el descuido en el control de las infecciones adquiridas en el hospital, también
conocidas como Infecciones Asociadas a la Atencion de Salud (IAAS) (Sturdy et al., 2020).
Estas infecciones son consideradas como indicadores de la atencion de calidad al paciente,
pues son efectos adversos prevenibles (Riu et al., 2016; Zingg et al., 2015), aparte de ello,
son problemas que implican mayores costos de hospitalizacion, periodos de tratamiento
prolongados, compromete la condicion de salud de los pacientes y puede ocasionar el

aumento en la tasa de mortalidad (Duszynska et al., 2020; Grae et al., 2023).
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En el Peru, en setiembre del 2020, el Centro Nacional de Epidemiologia, Prevencion y
Control de Enfermedades del MINSA emiti6 una alerta epidemioldgica sobre el riesgo del
incremento de IAAS en el contexto de la epidemia generada por el COVID-19, puesto que,
en el periodo de marzo a junio del 2020 disminuyo la notificacion de la vigilancia de IAAS
hasta en 60% (Centro Nacional de Epidemiologia Prevencion y Control de Enfermedades -
MINSA, 2020). Aparte de ello, nuestra respuesta hospitalaria frente a la emergencia sanitaria
del COVID-19 evidencia deficiencias para el cumplimiento de las medidas de prevencion
de IAAS como son: la permanente vigilancia epidemiologica, higiene de manos segun los
pasos y momentos establecidos por la Organizacién Mundial de la Salud, evaluacion
permanente del uso de dispositivos invasivos, limpieza y desinfeccion de ambientes
hospitalarios, esterilizacion apropiada de equipos y dispositivos médicos, uso racional de
antimicrobianos y otras medidas (Centro Nacional de Epidemiologia Prevencion y Control
de Enfermedades - MINSA, 2020; Quispe, 2020).

En el transcurso de los Ultimos cinco afios, en nuestro pais el nimero de brotes de IAAS
ha ido incrementandose, se notificaron 25 brotes en el 2020 y en el 2021 se reporto 27 brotes
hasta el mes de octubre (Garro, 2021). Los patégenos causantes del 69% de los brotes de
IAAS registradas en los ultimos 3 afios son las bacterias, ocupando el primer lugar la bacteria
Acinetobacter baumannii, seguido de Klebsiella pneumoniae y posteriormente de
Pseudomona aeuriginosa (Garro, 2021). En la Figura 1 se muestra el nimero de brotes de
las IAAS registrados durante el periodo comprendido del 2010 al 2021.

N
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Fuente: Adaptado de Centro Nacional de Epidemiologia, Prevencion y Control de
Enfermedades, Garro, 2021

Figura 1. Numero de brotes de IAAS entre los afios de 2010 al 2021.
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Dentro de los elementos necesarios para la transmision de IAAS en los centros de salud
se tienen a la fuente de microorganismos infecciosos, el huésped susceptible y el medio de
transmision del microorganismo al huésped (Birgand et al., 2023; Collins, 2008). En este
ultimo elemento, los microorganismos se pueden propagar a través de mecanismos de
transmision comunes como gotitas respiratorias (fluidos corporales), propagacion en el aire
de los microorganismos, vehiculos comunes (alimentos, agua, medicamentos, soluciones,
dispositivos 0 equipos contaminados) y por contacto directo o indirecto (Collins, 2008;
Gonzalez-Martin, 2017). En la transmisién por contacto directo, los microrganismos pasan
de la fuente infecciosa al huésped susceptible, sin mediar otros elementos en la transmision
(Organizacion Panamericana de la Salud, 2017). Para el caso de contacto indirecto, la
transmision del microrganismo al huésped susceptible se produce a través de un medio
transitorio, este medio puede ser las manos del personal de salud a otro paciente y objetos
inertes de la habitacion como materiales textiles (Birgand et al., 2023; Collins, 2008; Sze-
To et al., 2014), principalmente textiles que estan en contacto directo con el cuerpo humano
como la ropa de cama, toallas, uniformes del personal de salud, pijamas y otros (Ballottin et
al., 2017; Perelshtein et al., 2015).

Una de las medidas destinadas a reducir y prevenir la incidencia de IAAS son las
precauciones basadas en el mecanismo de transmision de los microorganismos, estas se
utilizan cuando hay informacién del diagnéstico del paciente o cuando se tiene la sospecha
de infeccidn por microorganismo (Organizacion Panamericana de la Salud, 2017).

Otra medida son las precauciones estandares que se aplican a todos los pacientes
independientemente del diagnostico o sin conocimiento de presencia de infeccion. Estas
precauciones pueden comprender: a) la higiene de manos cuyo objetivo es eliminar la
suciedad, materia organica y flora microscopica transitoria. La higiene puede ser mediante
el lavado con agua y jabon o detergente, con y sin antiséptico o por medio de la frotacién de
las manos con soluciones de alcohol (Organizacion Panamericana de la Salud, 2017); b) el
uso de equipo de proteccion personal (EPP) para evitar la transmision de agentes infecciosos.
Los EPPs empleados con mayor frecuencia son los guantes, batas, protector facial,
respiradores, mascarillas y delantal (Organizacién Panamericana de la Salud, 2017); y c) el
manejo del ambiente, que es referido al instrumental, superficies, equipos, desechos y ropa;
el protocolo de limpieza y desinfeccion realizados en el ambiente deben acomodarse al
riesgo asociado a los equipos, superficies, ropas y especialmente a las caracteristicas de los

microorganismos en vista de que no todos responden de la misma manera frente a la limpieza
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y desinfeccion (Organizacién Panamericana de la Salud, 2017). Adicional a estas
precauciones se tienen a los materiales con propiedades antimicrobianas como los tejidos

funcionalizados con nanoparticulas de dxidos semiconductores (de Oliveira et al., 2023).

1.2. Antecedentes

La modificacion quimica y morfologica de sustratos textiles a través de procesos
nanotecnologicos estd permitiendo un gran avance en la produccion de textiles
multifuncionales de alto rendimiento con valor agregado (Rashid, Simonci¢, & Tomsic,
2021). La aplicacion de nanoparticulas para acabados especiales es un area emergente en la
ingenieria textil y ha abierto un gran potencial para el desarrollo de nuevos productos que
pueden ser utilizados en el area médica, civil, automotriz, deportes, defensa, energia,
electronica, entre otros (Bishnoi et al., 2021; Mangala & Bapan, 2019); esto principalmente
sin modificar su estética y confort. Algunos ejemplos de propiedades funcionales son: la
repelencia al agua y aceite, repelencia a las manchas, autolimpieza, resistencia a las arrugas,
resistencia al fuego, propiedad antiestatica, proteccion UV, mejora de la capacidad de tefiido,
antimicrobiano, entre otros (Ahmad et al., 2023; Rashid, Simon¢i¢, & Tomsi¢, 2021; X.
Wang et al., 2021; Ye et al., 2020).

Los textiles antimicrobianos son importantes para la prevencién de infecciones
hospitalarias o IAAS (Bonaldi, 2018). Hay una gran demanda de este tipo de textiles debido
a las preocupaciones por la higiene y el bienestar, en vista de que los microorganismos crecen
en los textiles durante su almacenamiento y uso, ello provoca decoloracion de la tela, olores
desagradables, reduccion de la resistencia de la tela y entre otros deterioros (Bonaldi, 2018).
Los textiles tratados con acabados antimicrobianos protegen al usuario y al textil del dafio
causado por los microorganismos (Bonaldi, 2018). Los acabados antimicrobianos pueden
ser producidos a partir de compuestos organicos como aminas, alcoholes, amonio
cuaternario, fenoles y aldehidos (Z. Li et al., 2020), compuestos naturales (Oluwaseun,
Adefusika, & Abel, 2021; Saha & Mondal, 2021), compuestos minerales y otros. Dentro de
los compuestos minerales tenemos a los fotocatalizadores, iones metélicos y 6xidos
(Bengalli et al., 2021; Bonaldi, 2018; D. Wang et al., 2022).

El uso de los metales platino, oro y plata predominan sobre otros materiales metalicos
debido a su amplio espectro antimicrobiano, de igual manera, se utilizan los 6xidos metéalicos

como el dioxido de titanio (TiO.), 6xido de magnesio (MgO), didxido de silicio (SiOz), 6xido
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de zinc (ZnO) y 6xido de cobre (CuO) por su estabilidad térmica, naturaleza no toxica,
biocompatibilidad y rentabilidad (Bhandari et al., 2022). Las nanoparticulas de metales y
oxidos de metal se estdn empleando para impartir propiedades antimicrobianas a los textiles
debido a su gran area superficial, algunas de estas nanoparticulas son la plata (Ag), ZnO,
cobre (Cu), CuO, TiOo, entre otros (Bhandari et al., 2022).

Las nanoparticulas de plata son las més explotadas por sus propiedades antimicrobianas
en textiles, su actividad antimicrobiana es atribuida a compuestos de Ag y a los iones plata
(Ag"), la toxicidad de estos iones se limita a las bacterias y otros microbios, por ello, se
puede aplicar en materiales textiles destinadas al tratamiento de heridas y en materiales de
envasado de alimentos (Bhandari et al., 2022). Nam et al. (2021) (Sunghyun Nam et al.,
2021), reportaron que el uso de una fibra de algodon de color marrén como agente reductor
y estabilizador permitié autosintetizar nanoparticulas de Ag, esto producido por los
componentes naturales de la fibra de color marron que son los taninos, los cuales redujeron
los iones Ag y la estructura de fibra hinchada para estabilizar el crecimiento de las particulas.
La sintesis in situ de nanoparticulas de Ag se llevo a cabo sumergiendo una fibra de algodén
marron en una solucién acuosa de nitrato de plata, la solucién fue calentada a 80°C o 100°C
por 15 a 120 min, luego la fibra se lavé con la finalidad de eliminar los iones de Ag que no
reaccionaron. Las micrografias electronicas de transmision de la seccion transversal de la
fibra de algod6n mostraron una gran cantidad de nanoparticulas dispersas en todo el volumen
de la fibra. Asimismo, la fibra de algoddn autosintetizada con nanoparticulas de Ag inhibid
el crecimiento del 99,99% de las bacterias Staphylococcus aureus y Pseudomonas
aeruginosa antes y después de ser sometida a 50 ciclos de lavado.

Las nanoparticulas de ZnO también son aplicados en textiles para producir materiales con
proteccion a la radiacion UV, repelentes al agua, resistentes al fuego y materiales con
actividad antimicrobiana (Bhandari et al., 2022). En el trabajo de Munir et al. (2022),
sintetizaron nanoparticulas de ZnO por el método hidrotermal a partir de la disolucion en
200 mL de metanol de acetato de zinc dihidratado e hidréxido de sodio, parte de las
nanoparticulas sintetizadas fueron modificadas con una mezcla en proporciones molares
iguales de cloruro de 3-trimetoxisililpropilo y N,N-dimetil-N-octadecilamina. Las
nanoparticulas de ZnO sintetizadas con y sin modificacion fueron aplicadas sobre un tejido
100% algodon por medio de la técnica de recubrimiento por inmersion. El tejido con

nanoparticulas de ZnO modificado tuvo mejor actividad antimicrobiana frente a la cepa
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Staphylococcus aureus en comparacion con el tejido sélo nanoparticulas de ZnO (Munir et
al., 2022).

Otras nanoparticulas de 6xidos metalicos que poseen propiedades antimicrobianas son los
oxidos de cobre, los cuales se pueden aplicar en materiales textiles por diferentes
metodologias como irradiacion con ultrasonido, recubrimiento por inmersion, recubrimiento
por inmersion-secado-curado, simple inmersion, tefiido por agotamiento, entre otros (L. E.
Roman et al., 2020; A. K. Singh, 2023).

Parte del presente estudio esta enfocado en la funcionalizacion de tejidos con éxidos de
cobre, los antecedes nacionales e internacionales respecto a este tema serén descritas en las

secciones 1.2.1y 1.2.2.

1.2.1. Antecedentes nacionales

En la investigacion realizada por Leon et al. (2009), impregnaron gasa de algodén con
nanoparticulas de 6xido de cobre (CuO) mediante ultrasonido. A una solucién de sulfato de
cobre se adiciond gasa de algodén, el sistema fue irradiado con ultrasonido y luego fue
afiadido amoniaco, para de nuevo irradiar con ultrasonido por 1 h. La gasa impregnada con
las nanoparticulas fue lavada varias veces para eliminar restos de amoniaco. Por microscopia
de luz observaron que las particulas de CuO de color marrén se aglomeraron sobre y entre
las fibras de los hilos componentes de la gasa. La evaluacion de la actividad antimicrobiana
de las gasas fue determinada con el método de difusion en agar de Kirby Bauer. Las gasas
impregnadas con nanoparticulas de CuO formaron un halo de inhibicion de 14 mm frente a
la bacteria Staphylococcus aureus y un halo mas reducido frente a la bacteria Escherichia
coli, no obstante, frente a la Pseudomonas aeruginosa no hubo halo (Leon et al., 2009).

Condori y Vivas (2016), sintetizaron nanoparticulas de CuO por el método de
precipitacién quimica, para ello, emplearon soluciones acuosas de 0,02 M de acetato de
cobre monohidratado y sulfato de cobre pentahidratado y 0,1 M de hidrdxido de sodio. Las
nanoparticulas que obtuvieron a partir de sulfato de cobre pentahidratado fueron lavadas y
suspendidas en agua destilada. Esta suspension fue empleada para funcionalizar un tejido de
algodon por medio del método de tefiido textil de impregnacion. El tejido funcionalizado
presento buena hidrofilidad, pero una distribucion irregular de las nanoparticulas de CuO en
su superficie. La evaluacién microbioldgica frente a la bacteria Escherichia coli (ATCC

25922) mostrd resultados de porcentaje de reduccion bacteriana de 81,6% y 70,6% del tejido
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funcionalizado antes y después de 5 ciclos de lavados domésticos, respectivamente (Condori
& Vivas, 2016).

Ameézquita (2016), sintetizo in situ nanoparticulas de CuO sobre tejidos de 100% algoddn
empleando el método de tefiido textil de agotamiento. Para la funcionalizacion utilizé una
concentracion constante de hidréxido de sodio y diferentes porcentajes de acetato de cobre
monohidratado, los porcentajes fueron respecto al peso del tejido. Los resultados de la
evaluacion microbioldgica mostraron que los tejidos funcionalizados con nanoparticulas de
CuO redujeron el crecimiento bacteriano de la cepa Escherichia coli (ATCC 25922) entre
92,2 y 99,8%. Ademas, en las micrografias electronicas de los tejidos funcionalizados se
observd que las nanoparticulas de CuO estaban aglomeradas en la superficie de la fibra de
algodon, al mismo tiempo por difraccion de rayos X confirmo que la estructura cristalina de
las particulas presentes en los tejidos funcionalizados correspondia al CuO (Amézquita,
2016).

De manera similar, Villalva (2021), funcionalizé in situ tejidos 100% algodon con
nanoparticulas de CuO por medio de los métodos de tefiido textil de agotamiento,
impregnacion y agotamiento-impregnacion. Para las sintesis del CuO utilizé sulfato de cobre
pentahidratado e hidroxido de sodio. En la evaluacion de la solidez al sudor de los tejidos
funcionalizados con CuO por los tres métodos, reportdé que la puntaciébn minima en
transferencia de color hacia otras fibras fue de valor 4, que indica que apenas hubo
manchado. Para el cambio de color, los valores de los tejidos obtenidos por agotamiento,
impregnacion y agotamiento-impregnacion fueron de 2-3, 3-4 y 4, respectivamente. Ademas
de ello, en esta investigacion se report6 que los tejidos funcionalizados con CuO por los tres
métodos, inhibieron el crecimiento de la bacteriana Escherichia coli en 99,9%. Después de
lavar los tejidos funcionalizados 25 veces, el porcentaje de reduccion antibacteriano
disminuy6 a 26, 84, 27% para los métodos de agotamiento, impregnacion y agotamiento-
impregnacion, en su orden respectivo. En los espectros de fotoelectrones de rayos X del
tejido funcionalizado con CuO por el método de impregnacion, se detectd picos de Cls y
Ol1s relacionados con la celulosa, de igual forma, fue detectado el pico de Cu 2p3/2, el cual

evidencid la presencia de CuO en el tejido de algodon (Villalva, 2021).

1.2.2. Antecedentes internacionales

En los antecedentes internacionales tenemos la investigacion realizada por el grupo de

El-Nahhal (2018). Ellos obtuvieron fibras de algoddn funcionalizadas in situ con
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nanoparticulas de CuO. Su proceso consistié en irradiar con ultrasonido una mezcla
compuesta de sulfato de cobre pentahidratado disuelto en diferentes surfactantes, hidroxido
de sodio y muestras de algodon. Se puede destacar de este articulo el andlisis realizado por
espectroscopia fotoelectronica de rayos X, cuyos resultados mostraron que el algodon
funcionalizado exhibi6 picos de cobre (Cu 2p), carbono (C1s) y oxigeno (O1s) lo que sugirio
que las particulas presentes en las muestras fueron de CuO, y esta informacion fue
corroborada por difraccién de rayos X, visto que, los difractogramas del algodon con y sin
tensoactivos correspondieron a la fase del CuO monoclinico. Por ultimo, las pruebas de
actividad antimicrobiana informaron que todas las muestras de algodén con nanoparticulas
de CuO con vy sin surfactantes tuvieron porcentajes de reduccion mayor de 85% frente a
bacterias y hongos, sin embargo, esta actividad se fue reduciendo con el incremento de los
ciclos de lavado (EI-Nahhal et al., 2018).

Markovic et al. (2019), funcionalizaron in situ textiles con 6xidos de cobre empleando el
método de recubrimiento por inmersion. Para ello, previamente lavaron tejidos de algodon
con una solucién de detergente no i6nico y luego los sumergieron en soluciones de acido
oxalico de diferentes concentraciones para modificar su superficie y crear grupos carboxilo
que mejorasen el anclaje de los iones Cu*2. Esta investigacion indico que los textiles de
algodon con una mayor cantidad de acido oxalico absorbieron més iones de cobre, lo que se
pudo visualizar en micrografias electrénicas y se correlaciond con excelentes resultados
microbioldgicos contra bacterias Gram-positivas y Gram-negativas. Por el contrario, no se
reporté la captacion de iones Cu*? de algoddn sin tratamiento previo, y esta informacion
hubiera sido til para verificar y comparar la influencia del cido oxalico en la captacion de
iones antes y después de su aplicacion. Un aspecto importante de este estudio es que
determind el estado de oxidacidn del cobre presente en muestras textiles, y también reporto
que el algodon tratado con mayor cantidad de acido oxalico presentd una mezcla de 6xido
cuproso (Cu20) y éxido cuprico (CuO), siendo el CuO el mas abundante (Markovi¢ et al.,
2019).

De manera similar, el autor Zarbaf y colaboradores (2017) sintetizaron in situ
nanoparticulas de 6xidos de cobre en prenda de jean 100% algodon por el método de
recubrimiento por inmersion para otorgarle propiedades antibacterianas; utilizaron sulfato
de cobre, hidroxido de sodio y un agente antiarrugas, ademas de glucosa como variable de
analisis. Usando la técnica de difraccion de rayos X demostraron la formacion de Cuz0 y

CuO en las muestras con y sin glucosa, respectivamente; y por espectroscopia UV-Visible
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del efluente de una muestra con glucosa evidenciaron la presencia de un pico que represento
al Cu20. Asimismo, las muestras inhibieron el crecimiento de bacterias Gram-positivas y
Gram-negativas, incluso después de 30 ciclos de lavados. Adicionalmente, los autores
propusieron ecuaciones de las posibles interacciones quimicas entre los reactivos empleados
y la celulosa del algoddon. Una de ellas fue que la celulosa del algodén en contacto con el
hidréxido de cobre (Cu(OH).), formado por la reaccion quimica entre el sulfato de cobre y
el hidréxido de sodio, produjo nanoparticulas de CuO en el denim, esto sin la presencia de
glucosa, sin embargo, con la glucosa en la reaccion, las nanoparticulas sintetizadas en la tela
fueron de Cu,0O (Zarbaf, Montazer, & Sadeghian Maryan, 2017).

Aparte de la literatura mencionada anteriormente, existen otros que fueron revisados y
estudiados en un previo estudio (L. E. Roman et al., 2020), donde se proporciona mayor
informacidn sobre los métodos in situ y ex situ de funcionalizacion de materiales textiles con

nanoparticulas de CuO.

1.3. ldentificacion y descripcion del problema de estudio

A partir de la literatura mencionada en la seccion 1.2, podemos apreciar que los materiales
textiles funcionalizados con nanoparticulas de CuO presentaron propiedades
antimicrobianas, por ello, inhibieron el crecimiento de bacterias Gram-positivas y Gram-
negativas, asimismo, se pudo percibir que hay algunos autores que reportaron la resistencia
de la propiedad antimicrobiana frente a ciclos de lavados domésticos, esta resistencia nos
sugiere la posible existencia de algun tipo de interaccion entre el material textil y el 6xido
de cobre, del mismo modo, se aprecié que los autores Zarbaf et al., plantearon ecuaciones
quimicas de la posible reaccién entre la celulosa de algodon de un tejido de jean y los
reactivos empleados para sintetizar 6xidos de cobre, mas no reportaron la interaccion entre
ambos materiales. En contraste, hay pocas aportaciones acerca de la forma en la que
posiblemente estén interactuando el algodon con los 6xidos de cobre.

1.4. Formulacién del problema

Segun lo descrito en la seccion 1.3 se formulo el problema general y los problemas

especificos.
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1.4.1. Problema general
¢Cual es la interaccion fisico-quimica entre la celulosa de algodon y 6xidos de cobre
(CuOx) de un tejido antimicrobiano obtenido por el método de tefiido de agotamiento

funcionalizado con estos mismos 6xidos?

1.4.2. Problemas especificos

¢ Es factible funcionalizar in situ tejidos de algodon con CuOx por el método de tefiido de

agotamiento utilizando sales precursoras de acetato, nitrato y sulfato de cobre para

obtener tejidos antimicrobianos?

e ;Existe relacion entre las caracteristicas colorimétricas, tanto del tejido no-funcionalizado
como de los tejidos obtenidos durante proceso de funcionalizacion con CuOy, y la
presencia de cobre en los tejidos?

e (Enqué medida las caracterizaciones elementales, superficiales y morfologicas del tejido
no-funcionalizado y los tejidos obtenidos en el proceso de funcionalizacion con CuOx
contribuyen con el estudio de la interaccion fisico-quimica entre los éxidos de cobre y la
celulosa de la fibra de algodon?

e ;Cual es la resistencia de la propiedad antimicrobiana de los tejidos funcionalizados con

CuOx frente a las pruebas de lavado doméstico?

1.5. Justificacion

El manejo de las enfermedades infecciosas causadas por microorganismos patdégenos
como bacterias, virus, parasitos y hongos, es de gran interés por el bien de la salud publica,
y cada afio existe una mayor demanda de estudios debido a su creciente impacto a nivel
mundial y a que los agentes infecciosos siguen surgiendo y resurgiendo con nuevas
resistencias (Grae et al., 2023; Scott et al., 2020; Van Baarle et al., 2020; Zorrilla-Vaca &
Escandon-Vargas, 2017). Los productos textiles retienen la humedad y tienen una gran
superficie, por ello, son un medio excelente para el crecimiento microbiano, y por estar en
contacto directo con la piel humana, pueden servir como vehiculos potenciales para la
transmision de enfermedades infecciosas (Sunghyun Nam et al., 2021). Por tal motivo, la

aplicacion de acabados con propiedades antimicrobianas sobre los textiles es una buena
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alternativa para evitar el crecimiento y propagacion de microorganismos, especialmente en
entornos donde se congregan personas 0 pacientes, como son en los centros hospitalarios.
En el afio 2019, el mercado general de textiles antimicrobianos se valoré en 10.480,0
millones de dolares y es probable que supere los 20,500.0 millones de dolares en el 2026
(Sunghyun Nam et al., 2021). Para el desarrollo de textiles antimicrobianos se vienen
investigando diferentes metodologias de funcionalizacion con nanoparticulas de metales y
oxidos semiconductores (Bhandari et al., 2022; A. K. Singh, 2023).

En el presente trabajo de investigacion se funcionalizo tejidos de algodon con éxidos de
cobre por el método de tefiido textil de agotamiento. La diferencia de esta investigacion con
respecto a otras, radico en el estudio a profundidad de la interaccion fisica o quimica
existente entre los 0xidos de cobre y la celulosa del algoddn del tejido funcionalizado. Con
este conocimiento se podria llegar a mejorar y controlar el proceso de funcionalizacion,
puesto que, con el avance de la tecnologia, es posible fabricar nanoparticulas del tamafio y
forma deseados con diversas propiedades funcionales (Bhandari et al., 2022).

1.6. Objetivos

1.6.1. Objetivo general

Estudiar la interaccién fisico-quimica entre la celulosa de algodon y 6xidos de cobre
(CuOx) de un tejido antimicrobiano obtenido por el método de tefiido de agotamiento

funcionalizado con estos mismos 6xidos.

1.6.2. Objetivos especificos

e Funcionalizar in situ tejidos de algodon con CuOyx por el método de tefiido de agotamiento
utilizando sales precursoras de acetato, nitrato y sulfato de cobre para obtener tejidos
antimicrobianos.

e Determinar la relacion que existe entre las caracteristicas colorimétricas, tanto del tejido
no-funcionalizado como de los tejidos obtenidos durante proceso de funcionalizacion con
CuOy, y la presencia de cobre en los tejidos.

e Determinar la contribucién de las caracterizaciones elementales, superficiales vy

morfoldgicas del tejido no-funcionalizado y los tejidos obtenidos en el proceso de
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funcionalizacién con CuOx con el estudio de la interaccion fisico-quimica entre los 6xidos
de cobre y la celulosa de la fibra de algodon.
e Determinar la resistencia de la propiedad antimicrobiana de los tejidos funcionalizados

con CuOx frente a las pruebas de lavado doméstico.

1.7. Hipotesis y variables

1.7.1. Hipdtesis general

Existe un tipo de interaccion entre la celulosa de algodédn y 6xidos de cobre (CuOx) de un
tejido antimicrobiano obtenido por el método de tefiido textil de agotamiento funcionalizado
con estos mismos 6xidos que permite que la propiedad antimicrobiana persista luego de

ciclos de lavados.

1.7.2. Hipdtesis especificas

e Si es factible funcionalizar in situ tejidos de algoddn con CuOx por el método de tefiido
de agotamiento utilizando sales precursoras de acetato, nitrato y sulfato de cobre para
obtener tejidos antimicrobianos.

e Existe relacion directa entre las caracteristicas colorimétricas, tanto del tejido no-
funcionalizado como de los tejidos obtenidos durante proceso de funcionalizacion con
CuOxy, con la presencia de cobre en los tejidos.

e Las caracterizaciones elementales, superficiales y morfolégicas del tejido no-
funcionalizado y los tejidos obtenidos en el proceso de funcionalizacién con CuOx
facilitan el estudio de la interaccion fisico-quimica entre los 6xidos de cobre y la celulosa
de la fibra de algodon.

e La propiedad antimicrobiana de los tejidos funcionalizados con CuOx tiene buena

resistencia frente a las pruebas de lavado domeéstico.

1.7.3. Variables

Variable independiente: Interaccion fisico-quimica entre la celulosa del algodon y 6xidos
de cobre (CuOxy).
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Variable dependiente: Propiedad antimicrobiana de los tejidos funcionalizados con CuOx.

1.8. Metodologia

1.8.1. Tipo de investigacion

El tipo de investigacion del presente trabajo es bésica, dado que, tiene como finalidad
estudiar la interaccion entre la celulosa de algodon y 6xidos de cobre de un tejido
antimicrobiano funcionalizado con estos mismos 0xidos.

Asimismo, la investigacidn es descriptiva, explicativa. En el cual, se busca especificar las
caracteristicas colorimétricas, elementales, superficiales y morfoldgicas del tejido no-
funcionalizado y los tejidos obtenidos en el proceso de funcionalizacién con CuOyx. De igual
modo, la investigacion se enfoca en explicar por qué ocurre la resistencia de la propiedad
antimicrobiana de los tejidos funcionalizados con CuOx frente a ciclos de lavados
domeésticos; asi como también explicar qué tipo de interaccion existe entre la celulosa del
algoddn y 6xidos de cobre.

Adicionalmente, la investigacion es experimental, con participacion del investigador en:
la obtencion de tejidos funcionalizados con CuOy, donde se hizo uso de equipos de
laboratorio existentes en las industrias textiles de procesos humedos; en los analisis
colorimétricos empleando un espectrofotdmetro de reflectancia; en la obtencion de datos
para realizar el estudio de la interaccién entre la celulosa de algodon y éxidos de cobre por
medio de técnicas de superficies; en la evaluacion microbioldgica siguiendo el protocolo de
la norma ASTM E2149:2013 frente a las bacterias Escherichia coli (ATCC 25922) y
Pseudomonas aeruginosa (ATCC 10145); en las pruebas de lavados segun la norma técnica
internacional 1SO 105-C06:2010; y en los controles de calidad evaluados con normas
técnicas. La descripcion en detalle de los procedimientos empleados serd descrita en el

capitulo I11.
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CAPITULO II: MARCO TEORICO

2.1. Bases tedricas

Esta seccién comprende de una revision de la literatura en temas de tejidos técnicos y sus
areas de aplicacion, acabados textiles, fibras textiles y caracteristicas generales de la fibra de
algodon, 6xidos empleados en acabados textiles, 6xidos de cobre, técnicas de caracterizacion

de materiales y colorimetria.

2.1.1. Textiles técnicos o textiles funcionales

Los textiles son divididos en tres grupos principales: textiles para ropas, textiles para el
hogar y textiles técnicos. Los grupos de textiles para ropas y para el hogar como cortinas,
tapetes, textiles de paredes y otros, parecen ser facilmente definidos, por lo que, se concluiria
que el grupo restante pertenece a los textiles técnicos, pero esta simple definicion no es muy
aceptable, pues los trajes de presion para los astronautas o las prendas resistentes al agua y
frio de los buceadores no pertenecen al grupo de las ropas sino al grupo de los textiles
técnicos (Gries et al., 2015). En consecuencia, los textiles técnicos se definen como
materiales y productos textiles fabricados por sus propiedades técnicas y alto rendimiento
en lugar de sus caracteristicas estéticas o decorativas (Aldalbahi et al., 2021; Gries et al.,
2015; Horrocks & Anand, 2016b). El uso de un término especifico que describa este tipo de
productos no se limita a los vocablos “técnico” o “industrial” sino también se emplean
términos como textiles de alto rendimiento, textiles funcionales, textiles de ingenieria y
textiles de alta tecnologia (Aldalbahi et al., 2021; Horrocks & Anand, 2016b).

En comparacion con los textiles tradicionales, los textiles técnicos tienen calidad de
ejecucion extremadamente precisa por ello son mas costosos, requieren programas de
produccién mas flexibles y periodos de fabricacién mas pequefios y el fabricante debe estar
dispuesto a invertir en investigacion y desarrollo (Aldalbahi et al., 2021). Los textiles
técnicos también ofrecen materiales alternativos, nuevas tecnologias, componentes
funcionales y sustitucion de materiales, por ejemplo, el reemplazo de materiales
tradicionales como el acero y el cemento por otros mas sostenibles con el medio ambiente

(Horrocks & Anand, 2016b). En el afio 2019, se estimo que el tamafio del mercado global
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de textiles técnicos representd un volumen de negocios de 176,6 mil millones de ddlares
americanos y se prevé una tasa de crecimiento anual compuesta del 4,5% del 2020 a 2027
debido a la creciente conciencia sobre los beneficios de estos materiales que pueden ser
incluidos en la agricultura, construccion, industria aeroespacial, medicina y embalaje (Grand
View Research, 2020). Finalmente, en los préximos afios el desarrollo de textiles de alto
rendimiento sera una competencia mundial que buscard més aplicaciones con productos de

alta calidad, menor costo y respetuosos con el medio ambiente (Aldalbahi et al., 2021).

2.1.1.1. Areas de aplicacion de los textiles técnicos

La principal exposicién comercial internacional de textiles técnicos (Techtextil) definid
doce areas de aplicacion principales, ello dependiendo del usuario final, de las propiedades
funcionales y de las caracteristicas del producto (Gries et al., 2015; Horrocks & Anand,
2016b). La Figura 2 muestra las diferentes areas de aplicacion de los textiles técnicos.
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Figura 2. Areas de aplicacion de los textiles técnicos.
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1) Agricultura, acuicultura, horticulturay silvicultura (Agrotech)

Los textiles en esta area se distinguen por su elongacion, rigidez, biodegradacion,
resistencia y proteccién contra la luz y medio ambiente toxico, algunos ejemplos de textiles
usados en la agricultura son los de separaciéon de capas en los campos, los empaques de
proteccion contra el viento para almacenar césped, redes anti-pajaros y, demas (Aldalbahi et
al., 2021).

Debido al aumento de la temperatura de la superficie global estamos experimentando
variaciones climaticas extremas como disminucién del nimero de noches frias y aumento
del nimero de noches célidas por afio, estos cambios estan generando fendmenos climéticos
y meteoroldgicos como El Nifio y granizadas que ocasionan pérdidas econdmicas
importantes en el sector agricola (Howden et al., 2007; Mditshwa, Magwaza, & Tesfay,
2019). En el caso de algunas industrias de produccion de frutos subtropicales estan utilizando
mallas de sombra que mitigan dafios potenciales resultantes de eventos climaticos como el
granizo o tormentas de corto tiempo con efecto devastador que causan cicatrices, grietas o
caidas de los frutos (Mditshwa, Magwaza, & Tesfay, 2019). Estas mallas pueden ser
fabricadas de polietileno o polipropileno y tienen diferentes propiedades radiométricas,
fisicas y mecénicas (Mditshwa, Magwaza, & Tesfay, 2019), adicionalmente, protegen a las
plantas del sol y reducen la evaporacion del agua (Techtextile, 2020).

A parte de ello, cada vez mas se utilizan contenedores flexibles de polipropileno para el
almacenamiento y transporte de fertilizantes y cultivos agricolas, asimismo, dentro de
Agrotech también se tienen a las redes fabricadas con fibras de celulosa para aplicaciones en
la industria pesquera; al césped sintético empleados en campos deportivos y superficies
paisajisticas que son duraderos, resistentes y agradables con la piel; y a los no tejidos
empleados en horticultura (Aldalbahi et al., 2021).

2) Edificacion y construcciones (Buildtech)

Los textiles Buildtech se emplean en la construccion, en refuerzo de hormigon,
arquitecturas de interiores, alcantarillado, aislamiento térmico Yy acustico, aire
acondicionado, revestimiento de viviendas, refuerzo de paredes, productos estéticos, entre
otros; y en virtud de sus caracteristicas ligeras, fuertes, ignifugas, resistentes a putrefaccion,

luz solar e intemperie pueden ser aplicados para fines temporales como toldos, marquesinas
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y carpas (Aldalbahi et al., 2021; Gries et al., 2015). Ejemplos de la utilizacién de estos
textiles se aprecian en estadios, teatros, aeropuertos, presas, puentes, tineles, carreteras, etc.,
esto fuera de su amplio uso en los procesos de construccion como redes de seguridad y cables
de elevacion y tension (Aldalbahi et al., 2021).

El hormigdn con refuerzo textil es un producto formado a partir de la combinacion de
matriz cementosa y normalmente un tejido textil 2D, la sustitucion de armaduras de acero
convencionales por estructuras de fibras textiles fabricadas a partir de materiales de alto
rendimiento como aramida, vidrio, basalto y fibras de carbono permite realizar diferentes
proyectos arquitectonicos que antes se consideraban imposibles, en otros términos, se puede
adaptar a geometrias complejas de forma libre y producir componentes delgados con formas
complicadas. Adicionalmente, el hormigdn textil proporciona una alta resistencia en
compresion y tension y, sus propiedades de menor peso y mayor resistencia los hacen mas
ecoldgicos con respecto al aluminio y acero (Nguyen et al., 2020).

En el trabajo de investigacion de Briga-Sa et al. (2013), usaron residuos de tejidos textiles
y residuos de estos mismos denominado sub-residuo de tejido para estudiarlos como
materiales de construccion de aislamiento térmico. Mencionan que los residuos textiles son
reutilizables y pueden incluirse en la construccion de edificios debido a sus diferentes
posibilidades de aplicacion y las fuentes de residuos de tejidos pueden ser la propia industria
textil o simplemente las ropas en desuso. Asimismo, explican que a causa de la funcion
principal de la ropa de proteger el cuerpo humano del frio o calor para mantener condiciones
de confort térmico y esto se consigue con una adecuada transferencia de calor entre el cuerpo
humano y el ambiente exterior, se han llevado a cabo estudios con la finalidad de analizar
los fendmenos de transferencia de calor a través de los tejidos textiles, estos estudios
mostraron que las propiedades de aislamiento térmico de los tejidos estan relacionadas con
la estructura capilar y caracteristicas superficiales de los hilos y con la distribucion del
volumen de aire en ellos. Para determinar la conductividad térmica de los residuos textiles,
construyeron un modelo de muro compuesto por seis capas, estas son: 1) mortero de cemento
(mezcla de arena, agua y cemento) de 1 cm de espesor; 2) muro de mamposteria de ladrillo
a base de cemento de 20 cm; 3) mortero de cemento de 1 cm; 4) caja de aire de 6 cm; 5)
muro de mamposteria de ladrillo cerdmico de 11 cm y; 6) mortero de cemento de 2,5 cm.
Posteriormente, llenaron la caja de aire con los residuos de tejidos y los sub-residuos de
tejidos completamente secos y por separado, luego monitorearon el desempefio térmico de

modelo de muro con los dos diferentes residuos colocando caudalimetros de calor y sensores
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de temperatura en la superficie del muro. Los resultados reportados mostraron que ambos
residuos tuvieron capacidad de aislamiento térmico, pero el sistema compuesto por el muro
con residuos de tejidos presentd una capacidad de 63% mayor que el sistema de muro con
sub-residuos (Briga-Sa et al., 2013).

3) Componentes técnicos de calzado y vestuario (Clothtech)

Los textiles dentro de este grupo son utilizados en la fabricacion de calzados y vestuario;
comprenden fibras, hilos y textiles que se usan como hilos de coser, entretelas y aislantes.
La inclusion de materiales de cambio de fase de temperatura en productos aislantes para
crear un control y caracter resistente frente a repentinos cambios extremos de temperatura
fria o caliente son uno de los avances actuales y altamente complicados desarrollados en esta
area (Aldalbahi et al., 2021). Algunos ejemplos son las casacas de exterior con calefaccion
que tienen suministro de electricidad a través de una bateria; chalecos flexibles, hidr6fugos,
hidrofobos, resistentes al desgarro y con bolsa de aire para ciclistas; zapatillas deportivas
tejidas en 3D; textiles confeccionados con materiales reciclables; zapatos hechos con
imitacion de cuero a base de granulado de corcho reciclado; ropa de calle futurista de uretano
termoplastico, y entre otros (Techtextile, 2020).

Durante la ultima década hubo cambios significativos del sector textil convencional con
aplicaciones mas diversas que sustentan a muchas industrias; en algunas economias
desarrolladas como las del Reino Unido y Estados Unidos hay evidencias de una reforma
textil hacia aplicaciones de alta tecnologia en area de prendas de vestir de tejido punto
avanzado, especialmente en ropa deportiva (Power, 2018). La diversificacion mas reciente
se encuentra en el mercado del calzado donde existe una variedad de aplicaciones avanzadas,
incluidas las zapatillas para correr y botas de futbol que estan disponibles comercialmente
(Power, 2018). Antes de los juegos olimpicos del 2012 celebrado en la ciudad de Londres,
Reino Unido, la marca Nike presenté su revolucionario zapato “Flyknit”, cuyas partes
superiores se produjeron con la tecnologia sin costuras de tejido punto por trama, emplearon
una combinacién de hilos elasticos y no elasticos y variaciones de estructura disefiadas para
proporcionar la parte superior del calzado sin costuras, ultraligera y ajustada. En el mismo
afno 2012, la marca de zapatos Adidas lanz6 su producto “Adizero” que también tenia una

parte superior producida con tecnologia de tejido sin costuras. Mas tarde, este
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enfrentamiento comercial entre los dos gigantes de ropas y accesorios deportivos condujo al
desarrollo de botas de fatbol tejidas (Power, 2018).

4) Ingenieria civil y geotextiles (Geotech)

En el area de ingenieria civil, los textiles Geotech cada vez tienen mayores aplicaciones
como estabilizadores, filtros y otros refuerzos, con ello se esta generando el aumento de la
demanda de textiles industriales (Aldalbahi et al., 2021). En los ultimos 20 afios del siglo
XX, el uso de geotextiles se ha extendido geogréficamente por todo el mundo y se prevé un
mayor empleo de los mismo en paises en desarrollo. Por otro lado, la palabra “geo” proviene
del griego “tierra”, por lo que la definicion de geotextiles es de materiales textiles permeables
que se utilizan en combinacion con el suelo u otro material de ingenieria civil (de Souza et
al., 2020; Horrocks & Anand, 2016a).

Dentro de las funciones de los geotextiles tenemos: 1) Refuerzo, debido a la débil tension
del suelo es importante un elemento de refuerzo dentro de la masa del suelo o en
combinacion con el suelo para producir un compuesto que tenga propiedades de resistencia
y deformacion mejorada, de igual modo, el refuerzo permite construir tanto terraplenes sobre
cimientos blandos como pendientes laterales de terraplén con angulos mas pronunciados de
lo que seria posible con un suelo no reforzado (Horrocks & Anand, 2016a; Jeon, 2016). 2)
Filtracion, es una de las funciones mas importantes de los geotextiles ya que actian como
filtros al permitir que liquidos y gases se muevan a traves del suelo, pero retienen el paso de
particulas de grano fino del suelo, este efecto de filtracion se logra colocando el geotextil en
estrecho contacto con el suelo de manera que se conserva la integridad fisica de la superficie
del suelo por donde pasa el liquido (Horrocks & Anand, 2016a; Jeon, 2016). 3) Drenaje, el
geotextil realiza el paso del fluido de un lugar a otro, de esta manera se efectda su eliminacion
por evacuacion; la transmision de este fluido se realiza en la direccion del plano de la tela
sin provocar pérdidas de particulas de suelo (Horrocks & Anand, 2016a; Jeon, 2016).
4) Separacion, los geotextiles separan dos capas del suelo para evitar la mezcla de materiales
de diferentes propiedades fisicas, al mismo tiempo que soporta cargas estaticas y dindmicas
del material de aporte y del trafico durante su colocacion (Jeon, 2016).

En la fabricacion de geotextiles se pueden emplear fibras naturales y sintéticas. Las fibras
naturales de origen vegetal a causa de sus propiedades de buena resistencia y modulo y

menor alargamiento tienen gran potencial de aplicacion en geotextiles, estas fibras son el
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yute, sisal, lino, cafiamo, abaca y ramio, ademas de ello, tienen algunas ventajas como su
bajo costo, robustez, durabilidad, disponibilidad y principalmente es amigable con el medio
ambiente por su biodegradabilidad (de Souza et al., 2020; Horrocks & Anand, 2016a). Por
otra parte, las fibras sintéticas se emplean también en la manufactura de los geotextiles, las
comUnmente utilizadas son el polipropileno, poliéster, poliamida y polietileno (Horrocks &
Anand, 2016a). El polipropileno es de bajo costo, tiene aceptables propiedades de traccion
y densidad baja, entre sus desventajas estan su sensibilidad a la radiacion ultravioleta y su
facil deterioro en condiciones de alta temperatura; el poliéster o tereftalato de polietileno
posee excelentes propiedades de traccion, pueden ser usados a temperaturas elevadas, pero
es susceptible a degradacion hidrolitica en suelos de pH mayor de 10; y las fibras de
poliamida como el nylon 6,6 y nylon 6 son rara vez utilizadas en la fabricacion de geotextiles,
puesto que su costo y rendimiento general para este tipo de aplicacion los hacen inferiores

frente a otros polimeros (Horrocks & Anand, 2016a).

5) Textiles para el hogar y revestimiento de los suelos (Hometech)

Son textiles de alto rendimiento utilizados en muebles, revestimientos de pisos y paredes,
decoracion interna, alfombras, en proteccién solar y como retardantes de fuego en edificios,
barcos, transporte y entre otros; la mayor aplicacion de esta clase de textiles se encuentra en
el area de muebles y prendas para el hogar (Aldalbahi et al., 2021). Como ejemplos se tienen
a los forros estampados de los muebles producidos mediante impresion por sublimacion
térmica; alfombras y muebles hechos con hilos de polipropileno que son reciclables, robustos
y aptos para el uso exterior; cojin de silla de cuero artificial; materiales con efecto
climatizador resistentes a los rayos ultravioleta que son hechos con redes viejas de pesca;
separadores de asientos y ambientes obtenidos mediante laminado sandwich, etc.
(Techtextile, 2020)

A causa de los problemas de incendio que involucran a las espumas de los muebles y
otros tipos de relleno, se estan empleado cada vez mas clases adicionales de fibra para
reemplazarlos, entre ellas estan las fibras huecas de aislamiento de alta calidad (Aldalbahi et
al., 2021). En la patente US 2011/0274869 Al se hace referencia a una fibra retardante de
Ilama modificada a base de poliéster, esta fibra se caracteriza por ser hueca y estar provista
de un acabado suave al tacto sin silicona. Este acabado comprende al menos un poliéter

(polietilenglicol o propilenglicol) y un producto de condensacion de acidos grasos.
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Adicionalmente, la fibra es una fibra cortada de poliéster constituida principalmente por
derivados de acidos dicarboxilicos aromaticos y dioles alifaticos que contienen de 2 a 4
atomos de carbono, también, la fibra esta texturizada, rizada, con relacion de peso por unidad
de longitud (titulo) de 0,9 a 17 dtex y cortada a una longitud comprendida entre 1 a 150 mm.
Fuera de ello, el retardante de llama estd basado en compuestos halégenos o compuestos de
fésforo que se incorporan por condensacion a la cadena lineal o cadenas laterales del
poliéster. Asimismo, la invencion divulga el método de produccion de la fibra y su uso como
productos de relleno en ropa, cojines, muebles, material aislante, edredones, filtros,
tapizados, bolsas de dormir, almohadas, fundas de colchones y colchones (K. Bernhard,
Dahringer, & Klanert, 2011).

6) Filtracion, transporte, limpieza y otros usos industriales (Indutech)

Este grupo de textiles contiene productos para la ingenieria mecanica y para las industrias
quimica y eléctrica, son empleados como pantallas de plasma, transportes, sistemas de
elevacion y trituracion, filtracion, aislantes, recubrimiento de rodillos, otros (Aldalbahi et
al., 2021).A parte de estas aplicaciones se vienen investigando otros articulos como los
tejidos tipo punto con control integrado que poseen filamento conductor recubierto de plata
que permite la comunicacién hombre-maquina; sellos de seguridad que son invivibles a la
luz solar, pero se reactivan con la luz ultravioleta; circuitos y sensores impresos;
subestructura de alta resistencia y extremadamente ligero cosida con hilos de carbono para
la fabricacion de drones; absorbentes de polipropileno con estructura porosa; no tejidos
fonoabsorbentes que desvian y no permiten el paso de ondas sonoras por las paredes; no
tejido resistente a la temperatura para la recuperacion de aceite usado en la prefiltracion en
metalurgia; y entre otros (Techtextile, 2020).

La filtracion es un proceso mecanico o fisico que separa una sustancia de otra con la
ayuda de un medio de interposicion denominado filtro (Horrocks & Anand, 2016a). La
separacién de solidos de liquidos o gases es vital para la obtencion de productos finales en
diferentes procesos industriales, y los textiles técnicos se estan utilizando tipicamente como
sistemas de filtracion (Aldalbahi et al., 2021). Por la versatilidad, rendimiento constante,
retencion efectiva de particulas y tasas de flujo eficientes, los textiles de filtracion tienen
creciente demanda en el mercado mundial (Smtih, 2018). Entre las industrias que utilizan

estos filtros estan la de alimentos donde deben cumplir con ciertos criterios especificos
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puesto que, entran en contacto directo con alimentos y bebidas, otras industrias son la
nuclear, mineria, construccion y farmacéutica (Smtih, 2018). Los textiles de filtracion son
generalmente hechos con fibras sintéticas que no promueven el flujo de electricidad a través
de su estructura, esto puede generar la acumulacion de carga eléctrica, por lo que deben
disefiarse y fabricarse filtros con propiedades antiestaticas para particulares aplicaciones
(Smtih, 2018).

7) Médica e higiene (Medtech)

Los textiles médicos de alto rendimiento son aquellos textiles empleados en aplicaciones
médicas y de higiene, por otro lado, la industria textil médica es una combinacion de
tecnologia textil y ciencias médicas con varios usos funcionales (Aldalbahi et al., 2021;
Rohani Shirvan & Nouri, 2020). Existe una enorme y diversa aplicacion de los textiles
médicos dentro y fuera del cuerpo, una de estas aplicaciones puede ser una sutura con un
solo hilo o empleando una compleja estructura compuesta para realizar reemplazo dseo, otras
aplicaciones podrian comprender el uso de una simple toallita de limpieza hasta unas telas
de barrera avanzadas utilizadas en los quir6fanos (Horrocks & Anand, 2016a). Los textiles
médicos se clasifican de la siguiente manera: a) para aplicaciones corporales externas
(materiales no implantables); b) para aplicaciones corporales internas (materiales
implantables); y c) para interfaz interna/externa (Horrocks & Anand, 2016a; Rohani Shirvan
& Nouri, 2020).

Los materiales para aplicaciones externas como apdsitos para heridas, vendas, tejidos
médicos de compresion, productos protectores o de barrera, productos para el cuidado
personal y entre otros, suelen estar en contacto con la piel, por lo cual, requieren tener un
alto nivel de comodidad y conformidad del paciente (Rohani Shirvan & Nouri, 2020). Los
apositos para heridas son materiales compuestos que poseen una capa que absorbe sangre o
liquidos; una capa de contacto con la herida que evita la adherencia del apésito a la misma
y que debe retirarse con facilidad para no dafar el crecimiento del nuevo tejido de piel,
ademas el aposito tiene un material de base flexible que normalmente son adhesivos de
acrilicos (Horrocks & Anand, 2016a). Algunas de las funciones de los apositos incluyen
promover una curacion rapida, absorber sangre y exudado sin secar la superficie de la herida,
controlar la temperatura y pH local, proteger la herida de infecciones e invasiones

microbianas, aplicar medicacion a la herida en algunos casos, no ser toxico ni alérgico y ser
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de féacil aplicacion y remocion (Rohani Shirvan & Nouri, 2020). Los ap6sitos para heridas
estdn hechos de fibras de algoddn, seda, poliéster, poliamida, poliuretano,
politetrafluoroetileno, alginatos, celulosa regenerada, quitina, quitosano, hialuronano,
etcétera (Rohani Shirvan & Nouri, 2020). Otro material para aplicacion externa son las
vendas que pueden ser fabricadas de algoddn o viscosa con tejidos planos, tejidos tricot o
punto o por no tejidos, ademas pueden ser elasticas y no elasticas, y que se cortan en forma
de tiras para posteriormente limpiarlas, blanquearlas y esterilizarlas para su uso (Horrocks
& Anand, 2016a).

Por otro lado, los materiales para aplicaciones internas se refieren a dispositivos
implantables, protesis y scaffolds que son colocados dentro del cuerpo humano y que pueden
ser 0 no absorbibles (Rohani Shirvan & Nouri, 2020). Los implantes imitan las estructuras
nativas del cuerpo, son disefiados con estabilidad dimensional localizada, elasticidad,
porosidad y otras especificaciones técnicas segun se requiera para su la aplicacion, aparte de
ello, deben ser biocompatibles, no toxicos, antialérgicos y antibacterianos. Como ejemplo
de materiales implantables de base textil tenemos a las valvulas cardiacas, malla para
hernias, ligamentos y articulaciones artificiales e injertos vasculares (Horrocks & Anand,
2016a; Rohani Shirvan & Nouri, 2020).

El ultimo grupo de materiales textiles médicos para aplicacion de interfaz interna/externa
se colocan fuera del cuerpo humano, pero estan en contacto directo con la sangre humana
(Rohani Shirvan & Nouri, 2020). Dentro de estos tenemos a los dispositivos extracorpéreas
gue son 6rganos mecanicos como el pulmoén mecéanico, rifidén e higado artificial que son
empleados para purificar y filtrar la sangre en el cuerpo; otros materiales son las suturas que
se utilizan en diferentes aplicaciones quirdrgicas, son hilos de monofilamento o
multifilamento que pueden ser o no biodegradables, se emplean para unir los vasos
sanguineos en la cicatrizacién de una herida, aproximar tejidos y para el cierre de heridas
internas utilizando suturas biodegradables o heridas externas con suturas no biodegradables
que se retiran cuando la lesion esta curada (Horrocks & Anand, 2016a; Rohani Shirvan &
Nouri, 2020).

8) Transporte maritimo, aeroespacial y ferroviario (Mobiltech)

Los textiles de Mobiltech se emplean como materiales para construccién, equipamiento

y mobiliario de ferrocarriles, automdviles, camiones pesados, barcos, aviones y naves
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espaciales (Aldalbahi et al., 2021), en cuanto a textiles se refiere, cada uno de estos sectores
tienen sus propios requisitos en términos de disefio, color, caracteristicas de la superficie del
tejido, precio, peso, densidad, permeabilidad al aire, abrasion, entre otros (Hardcastle, 2020).
En el mercado del transporte, el cambio de enfoque en el producto hacia un enfoque centrado
en el consumidor generé muchas demandas en las medidas de seguridad, estilo y atractivo
de interiores, pesos ligeros para el ahorro de combustible y alta durabilidad (ElImogahzy,
2020). Aparte de ello, los medios de transporte se han clasificado como el mayor consumidor
de textiles de alto rendimiento como son las bolsas de aire de seguridad, fundas de asientos,
alfombras, cinturones de seguridad, neumaticos de alta gama, etc., (Aldalbahi et al., 2021;
Hardcastle, 2020).

Una bolsa de aire es un dispositivo inflable cuya aplicacion es proteger a los ocupantes
del vehiculo de lesiones graves en accidentes de transito, estas bolsas tienen tres partes
principales, la bolsa de aire en si, un inflador y un propulsor (EImogahzy, 2020). El textil de
la bolsa de aire es una tela tejida que puede tener diferentes formas y tamafios segun los
requisitos especificos del vehiculo, el disefio normal de la bolsa de aire del conductor y del
pasajero son las formas de circulo y lagrima, respectivamente, los cuales constan de varias
piezas que son cosidas interna y externamente utilizando fibras de nylon 66, poliéster o
aramida (EImogahzy, 2020). La tela de la bolsa de aire cumple ciertas caracteristicas de
rendimiento como tener resistencia al desgarro, tenacidad y soportar altas temperaturas de
inflado, ademas debe permitir la liberacion de gases y no dejar pasar productos quimicos a
través de ella que puedan quemar la piel de las personas, esto implica una Optima
permeabilidad y bloqueo, otra de sus caracteristicas es la capacidad de plegarse y desplegarse
con facilidad, para ello se requiere que tenga un peso ligero y que sea de alta flexibilidad y
estabilidad al envejecimiento, finalmente la bolsa de aire debe constar de una superficie
suave Y lisa que proporcione un ligero efecto de amortiguamiento al ocupante en el momento
del accidente (Elmogahzy, 2020; Horrocks & Anand, 2016a). Las principales fibras
empleadas para la elaboracion de las bolsas de aire son el poliéster y la poliamida como
nylon 66, ademas de estas existen otras fibras alternativas de mejor rendimiento como la
aramida, nylon 4,6 y poliéster modificado, pero su principal obstaculo de uso es su costo
(Elmogahzy, 2020).

Por otro lado, en la industria automotriz la cantidad total de textiles utilizados por
automovil es de alrededor de 18 kg, representando en peso el 18% en telas para los asientos,

22% en alfombras, 30% en neumaticos, amortiguacion acustica y otros elementos de interior,
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y 30% en materiales textiles compuestos; asimismo, las fibras mas empleadas en este sector
son el acrilico, modacrilico, nylon 6, nylon 66, poliéster, polipropileno, lana y algodén
(Hardcastle, 2020).

Con respecto a las telas empleadas en el interior del automdvil, estas son sometidas a
rigurosas pruebas dependiendo su uso final, algunas de las pruebas son la abrasion
superficial que es evaluada con estandares de mayor severidad que los requeridos por las
telas de tapiceria tradicionales; la solidez a la luz y degradacion puesto que el textil esta
sujeto altas cantidades de luz y calor que puede llegar hasta 120°C en zonas de climas
calidos; la inflamabilidad que generalmente es menos severa que para buses publicos,
aviones y cruceros; la resistencia a la traccion, desgarro y costura; y entre otras pruebas
(Hardcastle, 2020).

9) Proteccion del medio ambiente (Oekotech)

Esta area tiene conceptos interesantes en proteccion del medio ambiente, eliminacién de
residuos y reciclaje. Los textiles Oekotech se superponen con otros grupos de textiles de alto
rendimiento como los de Indutech en filtros, Geotech en la proteccion contra la erosion y
sellado de desechos toxicos y Agrotech para reducir la pérdida de agua del suelo y disminuir
el uso de herbicidas (Aldalbahi et al., 2021). Algunas innovaciones textiles para la proteccion
del medio ambiente son: los textiles repelentes al agua, respirables y de baja inflamabilidad
cuya formula de acabado es sin formaldehido; las fibras a base de celulosa obtenidas de
materia prima sostenible; alfombras hechas con zapatillas viejas recicladas; no tejidos de
material reciclado fabricados a partir de botellas de polietileno tereftalato (PET) y fibras de
madera; hilos de acrilicos obtenidos de toldos 100% reciclados; textiles sostenibles donde
su proceso de tefiido y funcionalizacion son extractos y enzimas de hongos y plantas; y entre
otras innovaciones (Techtextile, 2020).

Segun Shirvanimoghaddam et al. (2020), en las Gltimas décadas ha habido un aumento
constante de la produccion y consumo de textiles y fibras debido a la alta tasa de crecimiento
demogréafico y a la mejora de los salarios y niveles de vida, siendo los mayores consumidores
de textiles en el mundo los paises de Estados Unidos, Australia y los de Europa Occidental
con 37, 27 y 22 kg por usuario cada afio (Shirvanimoghaddam et al., 2020). La industria
textil consume gran cantidad de energia y recursos naturales, lo que contribuye a la rapida

generacion de residuos de posconsumo que son productos fibrosos descartados después de
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su vida util y se pueden generar en los hogares, comercio, industria y otras fuentes
(Shirvanimoghaddam et al., 2020). Aparte de ello, esta misma industria enfrenta enormes
desafios ambientales y de recursos en vista de que genera una huella ambiental que abarca
desde el cultivo, fabricacion de hilos, tejidos, vestimenta, otros y hasta la eliminacion en
rellenos sanitarios de residuos de posconsumo, por ello es importante que la industria textil
adopte un comportamiento méas sostenible (Shirvanimoghaddam et al., 2020). La
reutilizacion y el reciclaje de residuos, especialmente de textiles esta aumentando con gran
rapidez, algunos ejemplos de la aplicacion de textiles reciclados se pueden encontrar en la
industria de la construccion como aislamiento térmico y acustico, conductividad y
fabricacion de hormigon y ladillos mas ligeros; en la industria automovilistica como red de
aislamiento acustico y térmico, o en la fabricacion de piezas prensadas para revestimientos
de asientos y fieltros inferiores para alfombras; en la industria agricola como capa para cubrir
la superficie del cultivo o como cobertura y banda transportadora de semillas; en la industria
del mueble como materiales de tapiceria, guata y para fabricar fundas de colchoén; en la
industria de la moda empleada para la confeccion de nuevos productos textiles; y para
aplicaciones ambientales como catalizador sostenible y econémico en tratamiento del agua
empleando desechos de algodén y en la eliminacion de bisfenol en aguas residuales
(Shirvanimoghaddam et al., 2020).

10) Proteccion y seguridad personal (Protech)

Los textiles dentro de esta area estan disefiados para mejorar la seguridad de los
trabajadores, su proteccion funcional debe brindar resguardo contra pufialadas, explosivos,
fuego, mal tiempo, cortes, temperaturas extremas, voltaje elevados, particulas diminutas,
riesgos quimicos, bioldgicos y nucleares, ademas de ello, esta ropa de proteccion técnica se
emplea para afrontar peligros como alta temperatura en el caso de los bomberos, radiacion
de reactores nucleares, descargas eléctricas, impactos de metal, chispas en los procesos de
soldadura, ambientes altamente &cidos o alcalinos, impactos de bala, y entre otros (Aldalbahi
etal., 2021).

Por causa de las modernas operaciones militares, tacticas de guerra impulsadas por la
tecnologia y el uso de armas y municiones en las calles se estan desarrollando sistemas de
blindaje de proteccidn balistica que son resistentes, flexibles, livianos y con gran capacidad

de absorcidn de energia (Abtew et al., 2019). A finales de la década de 1960 surgieron los
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chalecos antibalas luego de la fabricacién de nuevas fibras sintéticas con rendimiento
antibalistico, después de ello, se realizaron investigaciones continuas de manera que se
produjeron otros materiales balisticos de fibras con diferentes propiedades mecanicas que
podian ser aplicados no solo como ropas de proteccion para el personal militar y policial,
sino también como blindaje de vehiculos, en estructuras externas de aeronaves, como
material de resistencia contra proyectiles de alta velocidad, entre otros (Abtew et al., 2019).

El sistema de armadura corporal de resistencia balistica protege el cuerpo de quien los
Ileve, impidiendo la penetracion del proyectil y absorbiendo la energia cinética generada por
este mismo proyectil de manera que, lo convierte en otras formas de mecanismos de
absorcion balistica como deformacion, dafios superficiales, tension en hilos primarios,
deformacion de hilos secundarios, agrietamiento de la matriz, etc. (Abtew et al., 2019). Las
formas de aplicacion de las fibras de alto rendimiento son como telas tejidas en 2D y 3D, no
tejidas, refuerzos tejidos y no tejidos en compuestos de matrices poliméricas. Dentro de los
tipos mas comunes de fibras poliméricas de alta resistencia y mddulo encontramos a las
fibras de vidrio, carbono, ceramica, poliéster aromatico, para-aramida y polietileno de ultra
alto peso molecular, estas dos ultimas fibras son conocidas en el mercado debido a su alta
resistencia al dafio por impacto (Abtew et al., 2019; Horrocks & Anand, 2016a). Entre las
fibras comerciales del grupo para-aramida tenemos al Kevlar y Twaron, en el grupo de
polietileno estan el Dyneema y Spectra que ademas de ser altamente resistente tienen alta

tenacidad y buena resistencia quimica (Abtew et al., 2019).

11) Deportesy ocio (Sporttech)

Los textiles Sporttech fueron disefiados para ser usados en calzado, ciclismo, pesca con
cafia, deportes de verano e invierno, deportes acuaticos como vela, alpinismo y equipamiento
deportivo como raquetas y palos de golf, ademas de ser empleados en cuadros de bicicletas,
paracaidas, parapentes, etc. (Aldalbahi et al., 2021). Algunas innovaciones en esta area son:
ropa y calzado delgados y flexibles con capacidad de ser calentados por conexién USB,;
chaleco hidrostatico para buceadores con efecto loto; canoa kayak inflable con tejido
espaciador de fibra de poliéster; hilos metalicos revestidos, flexibles, antiestaticos, tolerantes
a la piel empleados para transmision de datos; textiles inteligentes a base de fibra dptica
polimérica, flexibles y lavables; bicicletas de carrera ligeras y robustas construido con fibras

minerales que son mas baratas que las fibras de carbono; calzado deportivo tejido con hilo
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enfundado, resistencia a la luz y al envejecimiento; tabla de snowboard con unién de fibras
de lino, ligeras y de bajo costo; y casco de snowboard con sistema de calefaccion y LED
integrados para una mejor visibilidad (Techtextile, 2020).

Una de las principales preocupaciones de los participantes en diferentes deportes es la
prevencion de lesiones en la cabeza, los cuales pueden originar costos fisicos, cognitivos,
emocionales y financieros (Piland et al., 2019; Shishoo, 2015). Las lesiones en la cabeza
ocasionadas en algun deporte pueden ser lesiones estructurales visibles en el craneo,
mandibula y tejidos blandos o algin dafio cerebral traumatico leve conocido también como
conmociones cerebrales relacionadas con el deporte (Piland et al., 2019). La mayoria de estas
lesiones suelen ser el resultado de fuerzas biomecéanicas generadas por la colision de la
cabeza hacia alguna superficie del juego a hacia otro jugador o también por la colision de
algun objeto del juego, como una pelota, a la cabeza (Piland et al., 2019). En este sentido la
prevencion de traumatismos craneoencefalico haciendo uso de cascos de proteccion no sélo
en el deporte sino también en las actividades recreativas es de suma importancia.

En el caso del casco deportivo, las innovaciones de disefio, materiales de fabricacion y
cumplimiento de estandares de rendimiento y seguridad han mejorado su comodidad,
confiabilidad, y capacidad de proteccion (Piland et al., 2019). Estos cascos deportivos
generalmente estdn compuestos de una carcasa exterior, una carcasa interior responsable de
absorber répidamente la energia de impacto transferida desde la carcasa exterior, y un
componente de proteccion facial en ciertos casos (Shishoo, 2015). La carcasa exterior esta
hecha de material polimérico como el policarbonato, acrilonitrilo-butadieno-estireno y
poliolefinas (Piland et al., 2019). La carcasa interna tiene una capa de espuma o estructura
textil, esta espuma puede ser de diferente densidad, elasticidad y caracteristica de absorcién
de energia, ademas de ello, esta disefiada y fabricada para cumplir no sélo con los requisitos
de la intensidad de impacto sino también con la comodidad del atleta, por otro lado, la
espuma debe ser resistente a impactos maltiples de alta intensidad y volver rapidamente a su
forma original; entre la familia de espumas tenemos al poliuretano, cloruro de polivinilo,

polietileno, polipropileno, poliestireno, y entre otros (Piland et al., 2019; Shishoo, 2015).

12) Embalaje (Packtech)

Esta area incluye innovaciones significativas en embalaje, contenedores, revestimiento y

transporte amplio de mercancias (Aldalbahi et al., 2021). El desarrollo de sacos y bolsas
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fabricados a partir de yute, lino, algodon y dltimamente de polipropileno son algunas de las
aplicaciones de este tipo de textiles, aparte de ello, el manejo, almacenamiento y distribucion
con mayor eficiencia de diversos productos granulados y en polvo como arena, cemento,
harina, azUcar, fertilizantes, pigmentos y colorantes es posible gracias a la innovacion de
textiles de alto rendimiento surgidos sobre la base de técnicas modernas de manejo de
sustancias (Aldalbahi et al., 2021). En la industria alimentaria se emplean las mallas tejidas
para envasar frutas y verduras, y tejidos livianos de punto y no tejidos son usados como
bolsas para té y café (Aldalbahi et al., 2021).

Algunas innovaciones de textiles packtech para el transporte y embalaje son: sacos
resistentes y flexibles para residuos verdes hechos con tejidos de polietileno; contenedores
de carga, ligeros, resistentes al fuego y calor, fabricados con fibras de aramida; materiales
de embalaje sostenible, robusto y ligeros, hechos con desperdicios de plumas; carrito de
cocina de aviones a base de fibras de lino para el reemplazo de las fibras de carbono y vidrio;
redes de carga cuyas fibras se sumergen en plastico y se tratan con infrarrojo en un solo
proceso; cuerdas para helicopteros ligeros y de mayor carga util, hechos con tejido textil para
sustituir cables de acero; eslinga de rescate en helicoptero para personas y animales; y entre

otras innovaciones (Techtextile, 2020).

La informacion presentada en la seccion 2.1.1.1. muestra que los textiles técnicos o de
alto rendimiento estan teniendo una rapida expansién y crecimiento comercial, y cuyas
aplicaciones van creando muchas oportunidades para realizar innovaciones en diferentes
areas, ademas de ello, se debe tener en cuenta la importancia de someterlos a uno o mas
tratamientos de acabados con la finalidad de mejor alin mas su apariencia, es por ello que en

la siguiente seccidn se estudiara diferentes tipos de acabados textiles.

2.1.2. Acabados textiles

Los acabados textiles son una parte fundamental en la fabricacion de los productos textiles
e involucran procesos para mejorar la apariencia y utilidad de los textiles, el acabado
generalmente se efectda en la etapa final del procesamiento textil y como resultado los
textiles adquieren varias caracteristicas funcionales (Roshan, 2015). Los acabados se pueden
aplicar principalmente en tejidos de punto, plano o no-tejidos, o cuando el textil esta en

forma de hilo o prenda (Haule & Nambela, 2022). En consecuencia, el acabado le da al textil
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su caracter comercial final y propiedades estéticas como apariencia, brillo, tacto, caida, y
facilidad de uso, ademas, puede cambiar varias propiedades fisicas y quimicas de los
materiales textiles segin las necesidades del consumidor (Choudhury, 2017; Haule &
Nambela, 2022). En las secciones del 2.1.2.1 al 2.1.2.5 seran descritos los diferentes tipos

de acabados.

2.1.2.1. Acabados fisicos o mecanicos

Los acabados fisicos 0 mecanicos cambian las caracteristicas fisicas de los tejidos, la
mayoria de ellos se conocen desde la antigiiedad y no se han producido muchos cambios en
su método de funcionamiento (Horrocks & Anand, 2016b). Existen diversos acabados
mecanicos como el calandrado, decatizado, sanforizado, chamuscado, cepillado, perchado,
tundido, entre otros (Choudhury, 2017; Horrocks & Anand, 2016b), algunos de ellos seran

descritos a continuacion:

a) Calandrado

Es la modificacion de la superficie de un tejido por la accién del calor y la presion, se
realiza con la finalidad de impartir brillo y suavidad al tejido (A. Bernhard et al., 2022,
Majumdar et al., 2013). Este acabado se obtiene pasando el tejido entre los cilindros
giratorios calentados de una maquina de calandrado, tanto la velocidad de rotacién como la
presion aplicada por los cilindros son variables (Horrocks & Anand, 2016b; Majumdar et
al., 2013). La superficie de los cilindros puede ser lisa o rugosa para proporcionar el acabado
adecuado al tejido, ademas, pueden ser de diferentes materiales, desde acero templado hasta
termoplastico, asimismo, la maquina de calandrado consta de entre 2 a 16 cilindros y estos
cilindros giran bajo presion mecanica, neumatica o hidréaulica ajustable (A. Bernhard et al.,
2022; Majumdar et al., 2013).

b) Decatizado

El decatizado es un proceso de acabado que se utiliza principalmente para mejorar ciertas
caracteristicas como la apariencia, forma, tacto, brillo y suavidad de tejidos de lana y de

otros materiales como mezclas con lana, poliéster, lino y algodon (Ferro et al., 2020;
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Horrocks & Anand, 2016b; Senthil Kumar & Sundaresan, 2013). El decatizado ayuda a
estabilizar las dimensiones de la tela y minimizar el encogimiento en el producto final
(Horrocks & Anand, 2016b). La decatizacion se realiza mediante vaporizacion a presion, es
decir, sometiendo un tejido bien compactado o firmemente enrollado a un tratamiento con
vapor (Ferro et al., 2020; Senthil Kumar & Sundaresan, 2013). El tejido a decatizar se enrolla
sobre un cilindro perforado de acero inoxidable, luego el vapor pasa desde el interior del
cilindro perforado a través de las capas enrolladas durante un tiempo especifico (Babu,
2019).

¢) Sanforizado

El sanforizado es un proceso de encogimiento controlado por compresion, este acabado
minimiza el encogimiento del tejido después de los ciclos de lavado, especialmente en
textiles a base de algodon o tejidos de mezcla de poliéster con mayor porcentaje de algodén
(Horrocks & Anand, 2016b). Este proceso mecanico involucra la compresion de un textil
entre un cilindro de acero calentado y una manta de goma gruesa extensible y se lleva a cabo
después de que el tejido es humedecido con agua o vapor a temperatura elevada, con este
acabado se reduce el encogimiento del producto final, mas no se elimina por completo
(Choudhury, 2017; Horrocks & Anand, 2016b).

d) Chamuscado

El chamuscado consiste en quemar los extremos libres de cualquier fibra suelta o
levantada en la superficie de un tejido utilizando una Illama alimentada por gas o por
radiacion infrarroja, con el objetivo de crear un tejido con superficie suave y reducir la
formacion de pilling (El Mogahzy, 2020; Horrocks & Anand, 2016b). Para este acabado, la
tela se pasa a alta velocidad sobre las llamas o entre placas de metal calentadas para evitar
que los hilos se quemen (EI Mogahzy, 2020). Generalmente, el chamuscado se usa en tejidos
hechos con hilos de fibra cortada como el algodoén; en tejidos fabricados con filamentos
continuos no se requiere este acabado, tampoco en tejidos hechos con fibras termopléasticas
porque resultaria en la fusion de las fibras; en el caso de los tejidos de lana, se usa
cizallamiento o recorte de fibras, ya que chamuscar las fibras de lana puede producir un

fuerte olor a azufre (EI Mogahzy, 2020).
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2.1.2.2. Acabados quimicos

Los acabados quimicos implican el uso de productos quimicos o auxiliares para lograr
una propiedad especifica en un tejido, estos acabados incluyen procesos que cambian la
composicion quimica de los tejidos a los que se aplican (Haule & Nambela, 2022; Schindler
& Hauser, 2004). Regularmente, el acabado quimico tiene lugar después del tefiido o
estampado del tejido y antes de producir prendas u otros articulos textiles, no obstante, se
pueden aplicar con éxito a hilos o prendas (Haule & Nambela, 2022; Schindler & Hauser,
2004). Estos tipos de acabados pueden ser duraderos, vale decir que, al someter los textiles
acabados a lavados repetidos en himedo o seco no pierden la eficacia, 0 no duraderos,
basicamente, cuando los tejidos no se lavan ni se limpian en seco o cuando se requiere de
una propiedad temporal; dependiendo del tipo de acabado quimico, material textil y
disponibilidad de equipos, los acabados se pueden aplicar principalmente por los métodos
textiles de impregnacion, agotamiento, recubrimiento, pulverizacién, otros (Haule &
Nambela, 2022).

Los agentes de acabados quimico de uso frecuente son antiestaticos, suavizante,
repelentes al agua y aceite, inarrugables, fotoprotectores, incogibles e hidréfugo, de fécil
cuidado, autolimpiables, resistentes a olores, superabsorbentes, de regulacién térmica, y
entre otros (Eid & Ibrahim, 2021; Horrocks & Anand, 2016b; Schindler & Hauser, 2004). A

continuacion, seran descritos algunos de estos acabados:

a) Acabado antiestatico

En los procesos textiles secos, tanto las fibras como los tejidos se mueven a altas
velocidades sobre diversas superficies, ello puede generar cargas electrostaticas a partir de
las fuerzas de friccion (Horrocks & Anand, 2016b; Schindler & Hauser, 2004). Esta carga
eléctrica puede ocasionar que las fibras e hilos se repelan entre si, lo que provoca que se
hinchen, también en los tejidos y no-tejidos estas cargas pueden generar problemas en el
manejo de materiales (Schindler & Hauser, 2004; Su et al., 2020). La generacidn de estatica
hace que los filamentos, hilos y tejidos se adhieran a superficies adyacentes, aparte de ello,
la electricidad estatica predomina en fibras sintéticas debido a su caracter hidrofébico,
mientras que en las fibras naturales no tanto porque contienen un pequefio porcentaje de

agua que actla como conductor eléctrico (Horrocks & Anand, 2016b). La aplicacion de
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agentes antiestaticos disminuye o elimina de forma significativa la generacion de
electricidad estatica en la superficie textil (Horrocks & Anand, 2016b; J. Wang & Mabhltig,
2022).

El mecanismo de los acabados antiestaticos son aumentar la conductividad de la
superficie de la fibra y reducir las fuerzas de friccion mediante la lubricacion (Schindler &
Hauser, 2004; J. Wang & Mahltig, 2022). Los productos quimicos antiestaticos pueden ser
duraderos o no duraderos una vez aplicados al textil, entre los agentes antiestaticos duraderos
esta el carbdn conductor o particulas metalicas aplicadas junto con aglutinantes, poliaminas,
sales de amonio y sales carboxilicas; para el caso de los agentes antiestaticos no duraderos
deben ser de baja volatilidad, baja inflamabilidad, no amarillentos, no corrosivos y de baja
formacion de espuma, este antiestatico incluye tensioactivos, sales organicas, sales de
amonio cuaternario, imidazoles, amidas grasas, fosfatos, ésteres de fosfatos, sulfatos,
glicoles, polietilenglicoles, compuestos de 6xido de polietileno, etc. (Mao & Russell, 2015;
Schindler & Hauser, 2004; J. Wang & Mahltig, 2022).

b) Suavizantes

Los acabados suavizantes son los mas importantes de los tratamientos quimicos textiles
posteriores, su aplicacion confiere a los textiles un tacto suave, flexible y mejoran su caida
(Choudhury, 2017; Schindler & Hauser, 2004). El principal efecto de los suavizantes es
sobre la superficie de las fibras, sin embargo, hay algunas moléculas pequefias que pueden
penetrar las fibras y proporcionar una plastificacién interna del polimero (EI-Sayed, Mowafi,
& Basuoni, 2022; Schindler & Hauser, 2004). La disposicién fisica de las moléculas
suavizantes depende de su naturaleza idnica y de la hidrofobicidad de la superficie de la
fibra, por ejemplo, los suavizantes cationicos se orientan con sus extremos cargados
positivamente hacia la fibra parcialmente cargada negativamente creando una nueva
superficie de cadenas hidrofébicas de carbono que brindan la excelente suavidad y
lubricidad; los suavizantes anidnicos se orientan con sus extremos cargados negativamente
y son repelidos por la superficie de la fibra cargada negativamente, conduciendo con ello a
una mayor hidrofilicidad pero con menos suavidad, por otro lado, los suavizantes no ionicos
se orientan dependiendo de la naturaleza de la superficie de la fibra (EI-Sayed, Mowafi, &
Basuoni, 2022; Schindler & Hauser, 2004; Sivaramakrishnan, 2013). Los suavizantes en su

mayoria consisten en moléculas con partes hidrofobicas e hidrofilicas, por tanto, se clasifican
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como agentes tensioactivos, asimismo, estos productos tienen baja solubilidad en agua y por
ello se venden como emulsiones de aceite en agua que contienen 20-30% de solidos (Fahmy
et al., 2022; Schindler & Hauser, 2004).

¢) Repelentes al agua y aceite

Los acabados repelentes logran sus propiedades al reducir la energia libre de las
superficies de las fibras, cuando las interacciones adhesivas entre una fibra y una gota de
liquido colocada sobre esta fibra son mayores que las interacciones cohesivas internas del
liquido, la gota se esparce; y cuando las interacciones adhesivas entre la fibra y la gota son
menores que las interacciones cohesivas internas del liquido, la gota no se esparce, por lo
tanto, las superficies que tienen interacciones bajas con liquidos son conocidas como
superficies de baja energia (Haule & Nambela, 2022; Schindler & Hauser, 2004).

Los acabados quimicos repelentes al agua y aceite desarrollan superficies de baja energia
y por ello confieren propiedades hidrofdbicas y oleofobicas a la superficie del tejido aplicado
(Haule & Nambela, 2022). Para impartir al textil propiedades repelentes al agua y aceite, se
utilizan productos basados en fluorocarbono, sin embargo, estos productos quimicos no son
duraderos ni tampoco amigables con el medio ambiente, son costosos y también pueden
afectar el manejo estético del textil (Choudhury, 2017; Haule & Nambela, 2022). Los
acabados quimicos repelentes al agua aplicados a tejidos pueden aumentar el angulo de
contacto del agua con la superficie del textil de manera que sea mayor a 90°; los agentes
repelentes al agua incluyen sustancias que tienen baja tensién superficial, como ceras,
dispersiones de cera, complejos de cromo, siliconas, entre otros (Mao & Russell, 2015;
Mbamkeu Chakounté et al., 2022).

2.1.2.3. Acabados biotecnolégicos

En la industria textil se utilizan las enzimas como agentes bioldgicos para tratar y
modificar fibras, especialmente en el transcurso del pretratamiento y acabado de los
materiales textiles (Eid & Ibrahim, 2021; Roshan, 2015). Entre las enzimas que se utilizan
en el pretratamiento textil tenemos a la enzima lipasas que son biocatalizadores que se
pueden aplicar en la hidrolisis de fibras sintéticas y en el biodescrudado junto con la enzima

pectinasa (Madhu & Chakraborty, 2017; Paul & Genesca, 2013). Las pectinasas son un
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grupo de enzimas que hidrolizan sustancias pépticas presentes en plantas, son producidas de
forma natural por organismos como hongos, insectos, bacterias, levaduras, protozoos y
plantas; se utilizan en procesos industriales textiles como biodescrudado, y las amilasas que
son enzimas que degradan el almidon y se emplean en el proceso de desengomado de tejidos
(Eid & Ibrahim, 2021; Madhu & Chakraborty, 2017; Paul & Genesca, 2013).

Algunos de los acabados biotecnoldgicos esta el biopulido enzimatico que se lleva a cabo
antes, durante y después del tefiido, en este acabado se elimina la pelusa y las aglomeraciones
de fibras en la superficie textil, como resultado se produce una superficie limpia, de tacto
suave y con mejor brillo (Roshan, 2015; Sheikh & Bramhecha, 2019). Para este acabado se
pueden usar las enzimas celulasas sobre tejidos de algoddn, las cuales son capaces de
hidrolizar las microfibrillas que sobresalen de la superficie del material textil, cuando las
microfibrillas se desprenden de la fibra, dejan una superficie mas suave, y después del
tratamiento, el tejido presenta una menor tendencia de formacion de pilling (Roshan, 2015;
S. Singh & Khajuria, 2018; Vajpayee et al., 2023).

Otra enzima que se puede utilizar es la transglutaminasa, su aplicacion sobre textiles a
base de lana mejora el tacto, suavidad, humectabilidad, absorcion del colorante, asi como
también, incrementa su resistencia al encogimiento y aumenta la proteccion de la fibra contra
dafos provocados por el uso de detergentes comunes (Eid & Ibrahim, 2021; Roshan, 2015).

En mezclas de fibra de poliéster/algododn, el biopulido se puede utilizar como una técnica
novedosa para desarrollar nuevos tonos. Las proteasas son enzimas degradativas que
catalizan la hidrolisis total de proteinas, se clasifican en exopeptidasas y endopeptidasas; la
primera ataca los extremos de las moléculas de proteina y, la segunda desdobla los enlaces
peptidicos dentro de las cadenas polipeptidicas; las proteasas se utilizan en la industria textil
como acabados para disminuir el fieltrado y encogimiento de articulos de fibra de lana, asi
como para otorgar mayor suavidad y mejor capacidad de tefiido a la lana (Madhu &
Chakraborty, 2017; Paul & Genesca, 2013). Las fibras de poliéster son hidrofébicas, esta
caracteristica dificulta la aplicacidn de tintes y acabados, con el uso de las enzimas de lipasas
y esterasas se mejora la actividad hidrolitica del poliéster (Paul & Genesca, 2013).

Entre las ventajas del empleo de enzimas en la industria textil se tiene el menor consumo
de energia y se evita el uso de productos quimicos agresivos, por otro lado, la
implementacion de enzimas tiene obstaculos debido a su baja estabilidad, baja
compatibilidad con otros agentes quimicos, mayor tiempo de procesamiento y costo alto (Eid
& Ibrahim, 2021; Roshan, 2015).
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Aparte de los acabados mecanicos, quimicos y biotecnolégicos descritos en las secciones
del 2.1.2.1 al 2.1.2.3, existen otros acabados en su funcién de proteccion al usuario y a los

propios materiales textiles.

2.1.2.4. Acabados de proteccion al usuario y textiles

En este grupo tenemos a los acabados repelente de insectos, proteccion balistica y
punzante, antimicrobianos, proteccion ultravioleta, proteccion de radiacion, proteccion
bioldgica y quimica, acabados retardante de llama, y entre otros. Algunos de estos acabados

son expuestos a continuacion:

a) Acabados repelentes de insectos

Los textiles repelentes de insectos protegen a los seres humanos de la picadura de
mosquitos, de esta forma se previene contraer las enfermedades transmitidas por vectores
como dengue, malaria, chikungunya, etc., especialmente en regiones con climas tropicales
(Roshan, 2015; Roy Choudhury, 2017; Tiirkoglu et al., 2020). El producto quimico utilizado
mas ampliamente es el N,N-dietil-meta-toluamida (DEET) que tiene la capacidad de repeler
insectos y mosquitos, este producto fue desarrollado y patentado por el ejército de los
Estados Unidos en 1946 para uso del personal militar en areas infestadas de insectos
(Roshan, 2015; Roy Choudhury, 2017; Xin & Wang, 2018).

Otra sustancia quimica repelente es la permetrina que se aplica a los textiles, ademas de
estos productos, en Ultimos afios se vienen investigando varios repelentes de insectos
derivados de fuentes naturales (Roshan, 2015; Tiirkoglu et al., 2020; Xin & Wang, 2018).
Los tejidos tratados con repelentes de insectos brindan proteccion contra los insectos, pero
carecen de ofrecer una actividad prolongada, por el contrario, un tejido tratado con repelentes
de insectos microencapsulados aportan una proteccion duradera contra mosquitos y otros
insectos (Roshan, 2015; Xin & Wang, 2018).

b) Proteccion balistica y punzante

La proteccion balistica o punzante se atribuye a los textiles multicapa que contienen fibras

de alto rendimiento, por ejemplo, los chalecos antibalas son estructuras de tela laminada o
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tejida de varias capas, un chaleco convencional tiene entre 20 a 50 capas de tejidos, estos
tejidos son fabricados con fibras de alto rendimiento como el para-aramida (Kevlar y
Twaron), fibras de polietileno de alto rendimiento (Dyneema y Spectra), nylon de alta
tenacidad y PBO (Zylon) (Bautista, 2015; Dewangan & Panigrahi, 2021).

Generalmente, para aumentar la resistencia balistica de los chalecos antibalas se afiade
mas capas de tejido de alto rendimiento que deben ser cosidas o laminadas juntas o también
se pueden insertar ceramicos rigidos, como consecuencia, los chalecos reducen la movilidad
del usuario, son pesados e incomodo, por tal motivo, se vienen dando varias soluciones
tecnoldgicas, pero la mayoria de ellas atn se encuentran en etapa de investigacion (Bautista,
2015; Dewangan & Panigrahi, 2021; Wei et al., 2021).

Una de las tecnologias mas prometedoras para obtener un chaleco antibalas
suficientemente flexible y con resistencia balistica y punzante, es la aplicacion sobre los
textiles fabricados con fibras de alto rendimiento de productos a base de fluidos espesantes
por cizallamiento (STF por sus siglas en inglés), que consisten principalmente en
nanoparticulas altamente concentradas dispersas en liquidos (Bautista, 2015; Roshan, 2015).
Los STF pueden absorber gran cantidad de energia de impacto, complementando asi la
energia absorbida por los textiles multicapa livianos de alto rendimiento; la produccion de
tejidos acabados con STF se lleva a cabo por procedimientos sencillos de impregnacion que
se aplican a tejidos de alto rendimiento (Bautista, 2015; Dewangan & Panigrahi, 2021).

c) Acabados antimicrobianos

La palabra antimicrobiano significa accién de la inhibicion del crecimiento o la
destruccion de microorganismos (RAE, 2022b; Roy Choudhury, 2017). En consecuencia, el
acabado antimicrobiano aplicado sobre materiales textiles protege a los usuarios de varios
microorganismos que causan problemas e infecciones médicas e higiénicas (Haule &
Nambela, 2022; Rohani Shirvan & Nouri, 2020). Los beneficios més importantes de los
materiales textiles funcionalizados con acabados antimicrobianos esta el evitar infecciones
causadas por microorganismos patégenos y parasitos; prevenir la formacion de olores;
proteger los productos textiles de manchas, decoloracion y deterioro de la calidad; y
controlar la contaminacién por microbios (Haule & Nambela, 2022; Rohani Shirvan &
Nouri, 2020). Los acabados antimicrobianos se pueden dividir en dos tipos: (a) acabado

antibacteriano que puede ser bactericida o bacteriostatico; y (b) acabado antimicrobiano que
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puede ser un acabado higiénico de textiles para el hogar (acabado desodorante) y un acabado
antimicrobiano de textiles técnicos (acabado germicida o antimicotico de tipo fungicida o
fungistatico) (Roy Choudhury, 2017).

Los compuestos fenolicos, sales de amonio cuaternario, compuestos organometalicos y
compuestos inorganicos se encuentran entre los agentes antimicrobianos méas importantes
para producir el acabado textil (Begam, Joshi, & Purwar, 2021; R. M. Koztowski &
Walentowska, 2020; Roy Choudhury, 2017). Los agentes antimicrobianos ideales para
aplicarlos a los textiles deben ser de facil aplicacion, incoloro, inodoro, resistentes a los
fluidos corporales, resistentes a la esterilizacion y rentables, adicionalmente, no deben ser
toxicos, alérgicos, cancerigenos y antiestaticos, al mismo tiempo, los agentes
antimicrobianos deben tener durabilidad a tratamientos posteriores de textil como el lavado
doméstico, lavado en seco y la limpieza (Nortjie et al., 2022; Rohani Shirvan & Nouri, 2020).

Los tejidos y ropa de proteccion con acabados antimicrobianos son importantes para
prevenir la infeccion por patdgenos en los hospitales, escuelas, hogares de ancianos, hoteles
y areas publicas donde se congregan gran cantidad de personas, del mismo modo, los
acabados antimicrobianos son cruciales en los tejidos industriales que estan expuestos a la
intemperie como los toldos, biombos, tiendas de campaiia, cuerdas y similares, los cuales
necesitan proteccion contra la putrefaccion y el moho; los muebles para el hogar, como
colchones, alfombras, cortinas de bafio, y tapiceria, también reciben acabados
antimicrobianos, asi como, los textiles en los museos para preservar su conservacion (Nortjie
et al., 2022; Roy Choudhury, 2017).

2.1.2.5. Otros tipos de acabados

Existen otros tipos acabados textiles que Ultimamente se estan desarrollando con el uso
de la tecnologia plasma y nanotecnologia.

a) Tecnologia plasma

El tratamiento con plasma es una técnica efectiva de modificacion de superficie que crea
caracteristicas favorables en la superficie del textil para diferentes aplicaciones; esta tecnica
es seca, sin agua y respetuosa con el medio ambiente, ello en comparacion con los métodos

convencionales de tratamiento de superficies con disolventes quimicos (Mbamkeu

53



Chakounté et al., 2022; Rohani Shirvan & Nouri, 2020). La eficacia de los tratamientos con
plasma varia segun el plasma utilizado que pueden ser oxigeno/helio o aire/helio, asimismo,
por este tratamiento, en la superficie de los sustratos textiles se genera algunos grupos
funcionales que conducen a una mejora significativa en la produccion de tejidos técnicos
(Naebe, Haque, & Haji, 2022; Rohani Shirvan & Nouri, 2020). EI tratamiento con plasma,
por ejemplo, se puede utilizar para conferir propiedades antiestaticas a fibras, mejorar la
capacidad de tefiido o estampacion de los textiles, mejorar la funcionalizacion de superficies
de fibras para generar una amplia variedad de usos, entre otros (Horrocks & Anand, 2016b;
Naebe, Haque, & Haji, 2022).

b) Nanotecnologia

La nanotecnologia esté creciendo a un ritmo vertiginoso en todos los campos de la ciencia
y la tecnologia; en la actualidad, la industria textil es uno de los principales clientes de la
nanotecnologia (Haule & Nambela, 2022; Mangala & Bapan, 2019). La creciente demanda
por parte de los clientes consumidores de textiles duraderos, multifuncionales e inteligentes
estd creando gradualmente oportunidades para el desarrollo de nuevos y mejorados
materiales textiles basados en nanotecnologia que pueden ser aplicados en diversos campos
como médicos, deporte, civiles, automotrices, defensa, electronica, energia, entre otros
(Abou Elmaaty et al., 2022; Mangala & Bapan, 2019). Los materiales textiles con
funcionalidades excepcionales se definen como textiles funcionales o de alto rendimiento;
los productos textiles mejorados con la nanotecnologia van desde nanoacabados o
nanorrevestidos hasta nanofibras o fibras nanocompuestas (Abou Elmaaty et al., 2022,
Mangala & Bapan, 2019).

La funcionalizacion de materiales textiles con nanoparticulas puede clasificarse en dos
métodos: in situ (proceso de un solo paso) y ex situ (proceso de dos pasos). EI método in situ
consiste en sintetizar las nanoparticulas en presencia del material textil y en el método ex
situ primero se sintetizan las nanoparticulas (1° Paso) y luego sigue el segundo paso de
aplicacion de las nanoparticulas sintetizadas en el material textil (2° Paso) (Montazer &
Maali Amiri, 2014; L. E. Roman et al., 2020; Tamayo et al., 2016).

La Figura 3 muestra esquemas de funcionalizacion de materiales textiles por los métodos

in situ y ex situ.
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Figura 3. Esquema de funcionalizacion textil por el método: (a) in situ y (b) ex situ.

Con el uso de la nanotecnologia se proporciona multifuncionalidad y se mejora las
propiedades especiales de los textiles como superhidrofobicidad (Hasanzadeh et al., 2022),
hidrofilicidad (Al-Shatty et al., 2022), anti-arrugamiento (Tripathi et al., 2019), auto-
limpieza (Rashid, Simon¢i¢, & Tomsi¢, 2021), ignifugos (N. Li et al., 2022), propiedades
antimicrobianas (Bhandari et al., 2022), proteccion UV (Rashid, Simon¢i¢, & Tomsic,
2021), entre otros (Abou Elmaaty et al., 2022; Matos et al., 2017).

Por consiguiente, los textiles aplicados con nanotecnologia se utilizan no solo en prendas,
sino también en sectores técnicos donde se ofrecen caracteristicas Unicas e innovadoras, por
otro lado, en la actualidad, se vienen comercializado muchos productos textiles innovadores
aplicados con nanotecnologia para competir con los productos comerciales existentes, pero,
el alto costo tanto de los nanomateriales, como de los procesos basados en nanotecnologia y
los problemas ambientales por el uso de algunos nanomateriales, restringe su adopcién
generalizada, aun asi, se espera que la creciente demanda de textiles funcionales y mas

eficientes impulsen el futuro de los textiles nanotecnoldgicos (Abou Elmaaty et al., 2022;
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Mangala & Bapan, 2019). Aparte de ello, la nanotecnologia puede ser usada en la industria
textil desde los procesos de acabados textiles hasta la fabricacion de las fibras, nanofibras,
hilos, etc., (Khandual et al., 2015; T. I. Shaheen, 2022; T. I. Shaheen et al., 2015).

Ademas de la informacion dada en 2.1.2.5 b), la nanotecnologia puede ser aplicada en
diferentes fibras textiles (Abou Elmaaty et al., 2022; T. I. Shaheen, 2022). En la siguiente
seccion se abordara algunas caracteristicas de las fibras, haciendo énfasis en las propiedades

de la fibra de algodon.

2.1.3. Fibras textiles

Las fibras textiles son elementos con forma y apariencia de hilo, caracterizadas por su
flexibilidad, finura y gran tamafio (Markova, 2019a; Morton & Hearle, 2008). La fibra textil
constituye el elemento basico de los tejidos y otras estructuras textiles; es una unidad de
materia que se caracteriza por tener una longitud de al menos 100 veces su diametro, es
flexible de modo que puede ser hilada o convertida en una tela por medio de diferentes
métodos (Houc, 2009; Markova, 2019a; Peets et al., 2017).

Las fibras difieren entre si con respecto a la estructura quimica, forma de la seccion
transversal, color, ancho y longitud; segln este ultimo parametro, las fibras se clasifican en:
(a) filamentos, que son un tipo de fibra con longitud indefinida; o (b) fibras cortadas, que
son las fibras naturales o longitudes cortadas de un filamento, cuyos tamafios estan entre 1,5
a 8,0 pulgadas de longitud (Houc, 2009; Markova, 2019a).

Las fibras textiles se clasifican en dos grupos: naturales y manufacturadas (Aldalbahi et
al., 2021; Peets et al., 2017; Sabir, 2018). Las fibras naturales se dividen en origen vegetal,
animal y geoldgico; las fibras de origen vegetal derivan de las paredes celulares de las
semillas, tallos y hojas, entre estas fibras tenemos al algodon, yute, lino, sisal y ramio
(Aldalbahi et al., 2021; Sabir, 2018). Las fibras de origen animal, por lo general estan
compuestas de proteinas como el coladgeno, queratina y fibroina, ejemplo de fibras de origen
animal son la lana, seda, mohair y alpaca, finalmente, las fibras de origen geoldgico son
obtenidas de fuentes minerales, por ejemplo, los asbestos, entre otros (Aldalbahi et al., 2021).

Las fibras manufacturadas o artificiales se fabrican mediante el procesamiento de
polimeros naturales o sintéticos, difieren de las fibras naturales debido a la quimica del
polimero, estas fibras se dividen en regeneradas y sintéticas (Sabir, 2018). Para la fabricacion

de las fibras regeneradas se usan polimeros de celulosa, aqui se tiene a la fibra de rayon,
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acetato, viscosa, liocel, modal, entre otras (Parajuli et al., 2021; Sabir, 2018). Las fibras
sintéticas son desarrolladas para mejorar las propiedades de las fibras naturales, entre estas
fibras tenemos al acrilico, aramidas, poliéster, poliamidas, etc. (Aldalbahi et al., 2021). La

Figura 4 muestra la clasificacion general de las fibras textiles.
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Fuente: Adaptado de Sabir, 2018
Figura 4. Clasificacion de las fibras textiles en naturales y manufacturadas.

2.1.3.1. Fibrade algoddn

El algodon es una planta de la familia de las malvéceas, tribu Gossypieae y género
Gossypium, con tallo de color verde al principio y rojo al momento de florecer, posee hojas
alternas de cinco I6bulos y flores amarillas, su fruto es una cépsula que contiene entre 15 a
20 semillas y cada semilla contiene alrededor de 2000—-7000 pelos que son las fibras (Igbal
etal., 2021; RAE, 2022a; Wakelyn & French, 2006). La fibra de algoddn es una fibra textil
vegetal de origen natural, alrededor del 90% de las fibras de algodon son celulosa, la cual
es, el polimero més abundante en la naturaleza; la celulosa en las fibras de algodon posee el
peso molecular méas alto con respecto a todas las fibras vegetales, es altamente cristalina,
orientada y fibrilar; ademas de ello, la longitud y diametro de fibra de algodon varia de 22 a
50 mm y de 18 a 25 um, respectivamente (Dochia et al., 2012; Gordon & Hsieh, 2007;
Markova, 2019b).

Las principales especies comerciales de fibras de algodon se tienen a Gossypium aboreum

y Gossypium herbaceum que crece en el Medio y Lejano Oriente; Gossypium hirsutum
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desarrollado en los Estados Unidos a partir del algoddn nativo de México y América Central
y; Gossypium barbadense originario de América del Sur y se cultiva en América y Egipto
(Aripov & loelovich, 2020; Dochia et al., 2012).

El 80% de la produccion mundial de fibra de algodén proviene de la especie Gossypium
hirsutum, el 10% de Gossypium barbadense que son fibras de mayor calidad conocidas como
fibras largas o extra largas y; el 10% restante proviene de la fibra corta de especies
Gossypium aboreum y Gossypium herbaceum (Aripov & loelovich, 2020; Dochia et al.,
2012). El algoddn Pima es una fibra extra larga de longitud promedio de 35 mm, se cultiva
en los Estados Unidos y Ameérica del Sur, tiene muchas de las caracteristicas de los mejores
algodones egipcios, se emplea en la produccion de ropa de alta calidad, telas de lujo, hilos

especiales para encajes y entre otros (Markova, 2019b; Wakelyn & French, 2006).

2.1.3.2. Estructura de la fibra de algodén

La fibra de algoddn tiene una estructura multicapa que consta de una pared primaria, una
pared secundaria y un lumen encerrados por una cuticula cerosa (Dochia et al., 2012;
Markova, 2019b; L. Wang & Wang, 2009). La fibra de algoddn se compone principalmente
de a-celulosa en porcentajes de 88 a 96,5% (Degani, 2021; Gordon & Hsieh, 2007; Markova,
2019b).

La pared primaria esta en la superficie exterior de la fibra de algodon, contiene bajos
niveles de celulosa, polimeros no celuldsicos, ceras, pectinas, varias proteinas e iones
(Dochia et al., 2012; R. Koztowski & Mackiewicz-Talarczyk, 2020; L. Wang & Wang,
2009). Entre los componentes no celuldsicos, las ceras y pectinas son las responsables de la
hidrofobicidad de las fibras de algodon en crudo; las ceras abarcan todos los compuestos
lipidicos en la superficie de la fibra de algodon como grasas y resinas (Gordon & Hsieh,
2007; Kothari et al., 2019). La superficie de la pared primaria esta desorganizada debido a
la presencia de materiales no celulésicos y celulosa amorfa en la que sus fibrillas estan
dispuestas en un patron entrecruzado (Dochia et al., 2012; Kothari et al., 2019). La celulosa
existente en la pared primaria tiene bajo peso molecular y grado de polimerizacién entre
2000 a 6000 (Gordon & Hsieh, 2007; Kothari et al., 2019).

La pared secundaria estd en el interior de la pared primaria al lado del lumen, esta
compuesta por celulosa cristalina muy ordenada y tiene una estructura compacta con las

fibrillas de celulosa paralelas entre si (Dochia et al., 2012; Kim et al., 2018; L. Wang &
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Wang, 2009). El grado de polimerizacion de la celulosa en la pared secundaria es de
aproximadamente 14000 y con peso molecular uniforme (Gordon & Hsieh, 2007; Kim et al.,
2018). La cuticula es la capa méas externa de la fibra de algodon, es una pelicula delgada
compuesta predominantemente por grasas y ceras (Degani, 2021; L. Wang & Wang, 2009).

Bajo el microscopio, la fibra de algoddn tiene torsiones irregulares en forma de cintas
retorcidas o giradas, estos giros son denominados convoluciones y la fibra tiene cerca de 60
convoluciones por centimetro; la vista transversal de la fibra tiene una forma parecida a un
riidn con un canal central denominado lumen (Dochia et al., 2012; Markova, 2019b). Un

esquema de la estructura de la fibra de algoddn se muestra en la Figura 5.
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Fuente: “Adaptado de Wang L. & Wang X, 2009

Figura 5. (a) Esquema de la estructura y (b) micrografia electronica de barrido de una fibra
de algodon.

2.1.3.3. Propiedades quimicas del algodon

La fibra de algodon estd compuesta predominantemente por celulosa y su reactividad
quimica es la misma que el polimero de celulosa (Ruiz-Caldas et al., 2022; Wakelyn &
French, 2006). La celulosa es un polisacarido compuesto de unidades de monosacaridos
(glucosa) en su estructura molecular basica (Petrucci et al., 2011). La celulosa de algoddn es
cristalina y orientada, se compone de a-celulosa que se distingue por su estructura molecular
larga y rigida; la cadena larga es un polimero lineal con unidades -D-glucopiranosa o
anhidroglucosa (Figura 6(a)), estas unidades mediante una reaccion de condensacion se unen
y forman los enlaces 1,4-glucosidicos (Gordon & Hsieh, 2007; Khalifa & Ladhari, 2019;

Kothari et al., 2019). En esta reaccién hay eliminacion de una molécula de agua formada
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entre los grupos hidroxilo unidos al atomo de carbono 1 de una molécula de B-D-
glucopiranosa y el atomo de carbono 4 de otra molécula de 3-D-glucopiranosa (Britannica,
2019; Wakelyn & French, 2006). Cada B-D-glucopiranosa contiene tres grupos hidroxilo,
uno primario en el carbono 6 (C-6) y dos secundarios en los carbonos 2 (C-2) y carbono 3
(C-3), lareactividad quimica de los grupos hidroxilo es mayor para el C-6 que para C-2 'y C-
3 (Gordon & Hsieh, 2007; Kumar, Sharma, & Singh, 2017). En la Figura 6(b) se muestra la

estructura quimica del algodon.

Fuente: Adaptado de Koztowski et al. 2020; y Khalifa et al. 2019

Figura 6. (a) Unidades de B-D-glucopiranosa y; (b) estructura molecular de la fibra de
algodon.

2.1.3.4. Composicion quimica del algodon

El principal constituyente de la fibra de algoddn es la celulosa, también tiene otros
constituyentes no celulésicos normalmente presentes en las células vegetales que estan en
menores porcentajes (R. Koztowski & Mackiewicz-Talarczyk, 2020). Los constituyentes no
celulésicos se ubican en su mayor parte en la cuticula, pared celular primaria y el lumen de
la fibra de algoddn, los componentes no celulésicos incluyen aminoécidos, proteinas, cera,
sustancias pécticas, acidos organicos, azlcares, sales inorganicas, otros compuestos con
contenido de nitrégeno y pequefia cantidad de pigmentos (R. Koztowski & Mackiewicz-
Talarczyk, 2020). La cantidad, tipo y la naturaleza de los constituyentes no celuldsicos
presentes en la fibra de algodon depende de la fuente de origen, de la madurez de la fibra,
variedad de algoddn y de las condiciones ambientales como el clima, suelo, entre otros (M.
Clark, 2011a; R. Koztowski & Mackiewicz-Talarczyk, 2020). La composicion quimica de
las fibras de algodon se da en la Tabla 1.
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Tabla 1. Composicién quimica de la fibra de algodén

Constituyente Algodon maduro (%)
a-celulosa 88-99,5
Pectina 0,4-1,2
Grasa y cera 0,4-1,2
Compuestos nitrogenados 1,0-1,9
Cenizas (sales inorgénicas) 0,7-1,6
Otros 1,7

Fuente: Adaptado de Clark M., 2011

De los datos presentados en la Tabla 1 se observa que las fibras de algoddn tienen una
variedad de impurezas que deben eliminarse por medio de procesos textiles adecuados con
el objetivo de tener un material textil de algoddn, sea hilo o tela, absorbente y libre de
impurezas para proseguir con los procesos de tefiido o estampado, asimismo,
funcionalizarlos con diversos acabados utilizando productos comerciales existentes en el

mercado o productos basados en 6xidos.

2.1.4. Oxidos empleados en acabados textiles

La palabra 6xido se refiere a compuestos formados por metales o no metales con oxigeno,
en la actualidad los 6xidos metalicos desempefian un rol importante como componentes en
muchas aplicaciones, ello debido a sus propiedades fisicas y quimicas que dependen del
tamafo y la dimensionalidad (Saenz-Trevizo et al., 2018). En el sector textil, los metales
inorganicos y los 6xidos metalicos a nivel nanométrico se utilizan para impartir propiedades
multifuncionales a los textiles debido a su gran area y alta energia superficial (Bhandari et
al., 2022; Yetisen et al., 2016). Las nanoparticulas de metal y éxidos metalicos como Ag,
TiO2, 6xido de aluminio (Al203), ZnO, SiOz, Cu, CuO, entre otros, son agentes conocidos
que producen acabados funcionales a los textiles (Bhandari et al.,, 2022; Stani¢ &
Tanaskovi¢, 2020; Yetisen et al., 2016), por ejemplo, Ag confiere al textil de fibra de lana,
algodon y mezcla algoddn-poliéster propiedad antimicrobiana (Sunghyun Nam et al., 2021;
D. Wang et al., 2022); el TiO. aplicado al algodon, lana y poliéster otorga, aparte de la
propiedad antimicrobiana, proteccion UV, hidrofobicidad y resistencia a las arrugas (Rashid,
Simoncic¢, & Tomsic¢, 2021); el Al.Oz aplicado al algodon ofrece proteccion UV y resistencia
a las arrugas (Haule & Nambela, 2022; Korkmaz & Alay Aksoy, 2015), el SiO2 en las fibras

de seda y algodon producen textiles antimicrobianos y repelentes al agua (Nozari, Montazer,
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& Mahmoudi Rad, 2021); y el Cu y CuO aplicados en materiales textiles confieren
propiedades antimicrobianas (Tharwat I. Shaheen, Fouda, & Salem, 2021).

Con esta informacion se puede ver que hay varios dxidos empleados para dar acabados
funcionales a los materiales textiles, entre ellos se tiene a los 6xidos de cobre, en la seccion

de 2.1.4.1 se tratara sobre las caracteristicas de este 6xido.

2.1.4.1. Oxidos de cobre

El cobre es un metal que pertenece al grupo 11 de la tabla periddica, es maleable, ddctil
y presenta una conductividad térmica y eléctrica excelente, ademas puede presentar en
compuestos coloreados y formar iones complejos (M.-L. Huang et al., 2020; Petrucci et al.,
2011). Existen dos series de compuestos de cobre segun su estado de valencia: la primera
serie son los compuestos cuprosos que provienen del 6xido cuproso, Cu20 (rojo), y tienen
el ion Cu*?; la segunda serie son los compuestos clpricos que provienen del 6xido cuprico,
CuO (negro) y dan el ion Cu*? (M.-L. Huang et al., 2020; Vogel, 1991).

En particular, el CuO u 6xido de cobre (I) es un 6xido de metal de transicion que tiene
numerosas aplicaciones en diferentes campos, es abundante, relativamente barato, se mezcla
facilmente con agua y polimeros, y es estable en sus propiedades quimicas y fisicas (Allaker,
2013; Tiginyanu et al., 2011). Asimismo, el CuO es un semiconductor de tipo p con un valor
de banda prohibida de aproximadamente 1,4 eV (Ghijsen et al., 1988; Tiginyanu et al., 2011;
J. Zhang et al., 2023). Tiene una estructura cristalina monoclinica, cuyos parametros de red
sona=4,6837 A, b=3,4226 A, c=5,1288 A y p=99,54° (Asbrink & Norrby, 1970; Ghijsen
et al., 1988; Zhao et al., 2022; Zoolfakar et al., 2014).

En la nanoescala, el CuO se caracteriza por ser estable y tener una vida Gtil prolongada
(Dharmadhikari et al., 2018) y exhibe notables aplicaciones en catalisis (Weldegebrieal,
2020), superconductores de alta temperatura (Patel, Kachhia, & Sharma, 2019), celdas
solares (Naveena et al., 2019; Siddiqui et al., 2020), sensores quimicos y de gas (D. Li et al.,
2019), baterias de iones de litio (J. Li et al., 2020), entre otros. Aparte de eso, también se
pueden usar en medicina como tratamientos antibacterianos (Allaker, 2013; Bhandari et al.,
2022; Dharmadhikari et al., 2018), antivirales (Minoshima et al., 2016; Tavakoli &
Hashemzadeh, 2020) y antifangicos (Amiri et al., 2017; Devipriya & Roopan, 2017
Mageshwari & Sathyamoorthy, 2013). La sintesis de nanoestructuras de CuO puede ser

realizado utilizando métodos quimicos como sol-gel, precipitacion, microemulsion,
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solvotermal, entre otros, y métodos fisicos como el molino de bolas mecénico y la ablacién
con l&ser (Sibhatu et al., 2022).

El Cu20 u oOxido de cobre (1) es un semiconductor de tipo p con una banda prohibida de
2,17 eV, tiene una estructura clbica con parametro de red a = 4,27 A; es una fase
térmicamente menos estable que CuO, se puede producir como nanoparticulas y tiene una
actividad antimicrobiana similar a CuO frente a un rango amplio de microorganismos
(Allaker, 2013; Dai et al., 2023; Gattinoni & Michaelides, 2015; Ghijsen et al., 1988). La

Figura 7 exhibe las estructuras cristalinas del Cu20O y CuO.
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Figura 7. Estructura cristalina: (a) cubica del Cu20 y (b) monoclinica del CuO. Las esferas
rojas representan oxigeno, las marrones cobre y las lineas verdes la celda unitaria.

2.1.4.2. Formacion de complejos metélicos

Un complejo metalico es una estructura molecular en la que un a&tomo o ion metalico
central esta rodeado por un conjunto de ligandos (iones o moléculas); un complejo se define
como la combinacion de un acido de Lewis (receptores de electrones), que es el &tomo
metalico, con un nimero determinado de bases de Lewis (dadores de electrones), que son
los ligandos (Schaller, 2022; Shriver, Atkins, & Langford, 2007). Entre los ligandos simples
se tiene al agua, amoniaco e iones de cloruro, estos poseen pares de electrones solitarios
activos en el nivel de energia exterior que se utilizan para formar enlaces coordinados con
el ion metalico (Chemguide, 2021; Schaller, 2022). EIl enlace coordinado es un enlace
covalente especial, en el cual, en lugar de aportar un electrén cada atomo del enlace, los dos
electrones son aportados por el mismo atomo; este tipo de enlace se conoce como enlace

covalente coordinado o dativo (Bhagavan & Ha, 2015; Petrucci et al., 2011).
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Por ejemplo, el detalle de la formacion del complejo i6nico de hierro [Fe(H20)s]** es el
siguiente, el hierro (Fe) con nimero atdmico 26, antes de estar en contacto con moléculas de
agua tiene una estructura electronica de 1s? 2s? 2p® 3s? 3p® 3d® 4s?; al formar el ion Fe3*
pierde electrones del tercer y cuarto nivel, la nueva estructura electronica seria 1s? 2s? 2p°
3s2 3p°® 3d°, analizando esta pérdida como electrones en caja se tendria (Chemguide, 2021;
Schaller, 2022):

Fe:
34 4s

1_3 .

Fe®*: [ ]
3d 4s

La pérdida del electron en 4s significa que todos los orbitales del 4to nivel estan vacios,
entonces el hierro usara 6 orbitales de los niveles 4s, 4p y 4d para aceptar pares de electrones
solitarios de las moléculas de agua, pero antes que se utilicen los orbitales se reorganizan
(hibridan) para producir seis orbitales con la misma energia, tal como sigue (Chemguide,
2021; Schaller, 2022):

H.O HOHOH,O H>OH0

A )
Fe3*: L DO O
3d 4s 4p 4d

Orbitales hibridos que aceptan pares
de e solitarios de seis moléculas de agua

Por lo tanto, un par de electrones solitarios del agua estara con el hierro y el par restante
apuntara al lado opuesto del metal, el ion resultante se vera del siguiente modo (Brown et
al., 2022; Chemguide, 2021):
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La cantidad de seis moléculas de agua es el nimero maximo posible de moléculas en
contacto con un ion metélico, al ser el méximo de enlaces se libera la mayor cantidad de
energia, en consecuencia, se vuelve energéticamente méas estable (Brown et al., 2022;
Chemguide, 2021).

Otro ejemplo es la formacion del complejo idnico con carga negativa [CuCls]*. La
distribucion electronica del Cu, con nimero atdmico 29, es 1s? 2s? 2p® 3s? 3p® 3d%° 4s?;
cuando se forma el ion Cu?* hay perdida de electrones en los orbitales 4s y 3d, la estructura
electrénica quedaria 1s® 2s? 2p® 3s? 3p® 3d°, para enlazar y aceptar pares de electrones
solitarios de los 4 iones de cloro, se utilizan los orbitales vacios del 4to nivel (4s y 4d), en
este caso, s6lo acepta 4 iones de cloro en lugar de 6 debido a que el ion cloruro por ser mas
grande que las moléculas de agua no se pueden acomodar alrededor del ion central,

exactamente como se muestra a continuacion (Brown et al., 2022; Chemguide, 2021):

@)
@)

) C

cu?*: L Do OO
3d 4d

4s 4p

Q

El ion tendré en total 2 cargas negativas como resultado de la combinacion de las 2 cargas
positivas del ion de cobre con 4 cargas negativas del ion cloruro, el complejo ion resultante
es (Brown et al., 2022; Chemguide, 2021):
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El complejo [Cu(H20)s]?** es el resultado de la disolucion en agua de las sales clpricas,
su mecanismo de formacion es similar al complejo idnico de hierro [Fe(H20)s]**. En el ion
[Cu(H20)6]?* hay dos moléculas de agua estan mas lejos del &tomo metalico que las otras
cuatro. Con la adicion de ligantes resulta la formacion de complejos gracias al
desplazamiento sucesivo de las moléculas de agua. Se tienen gran nimero de complejos
cupricos formados por ligantes que coordinan a través de oxigeno, por ejemplo, en la adicién
de tartrato a soluciones cupricas se forman complejos polinucleares que se evidencian con
una coloracion azul resultante de la solucion (Brown et al., 2022; Cotton & Wilkinson,
1972).

2.1.4.3. Reaccion del ion de cobre (I1) en solucion

La mayoria de las sales de cobre se disuelven en agua y dan lugar a la formacion del tipico
ion azul hexaaquocobre (1) [Cu(H20)6])?*, en la reaccion quimica de este ion con hidroxido
de sodio, los iones hidréxido remueven iones hidrogeno de dos moléculas de agua
produciendo un complejo neutro y agua, tal como es presentado en la ecuacién 2.1 (J. Clark,
2020; Chemguide, 2015):

[Cu(H,0)¢]?* + 20H™ — [Cu(H,0),(0H),] + 2H,0 (2.1)

En la reaccién con una pequefia cantidad de amoniaco, dos iones de hidrégeno se extraen
del ion hexaaquacobre (1) y se origina un complejo neutro (ecuacion 2.2); en el caso de
tener amoniaco en exceso, cuatro moléculas de agua son reemplazadas y se da el ion
tetraamminodiaquacobre(ll), tal como se ve en la ecuacién 2.3 (J. Clark, 2020; Chemguide,
2015).
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[Cu(H,0)¢]?* + 2NH; — [Cu(H,0),(0OH),] + 2NH} (2.2)
[Cu(H,0)4]?* + 4NH; - [Cu(NH3),(H,0),]*" + 4H,0 (2.3)

2.1.4.4. Mecanismo de reaccion del 6xido de cobre

El CuO puede ser sintetizado a partir de diferentes sales precursoras como acetato de
cobre (Cu(CH3COOQ)y), nitrato de cobre (Cu(NOs)z2), sulfato de cobre (CuSQs) o cloruro de
cobre (CuClz). Weldegebrieal (2020), biosintetizd nanoparticulas de CuO afiadiendo a
temperatura ambiente 100 mL de extracto de hojas de Verbascum thapsus en 300 mL de 0,1
M de CuCl2-2H>20, luego la temperatura fue incrementada a 100°C y el sistema se mantuvo
bajo agitacion por 2 h, finalizado este tiempo, la mezcla fue centrifugada, lavada varias veces
con agua doblemente destilada y etanol. El producto obtenido fue secado a 70°C por 12 h'y
luego calcinado a 400°C por 6 h. Las nanoparticulas de CuO sintetizadas tenian una
morfologia esférica y estructura cristalina monoclinica, asimismo, fotodegradaron el azul de
metileno e inhibieron el crecimiento de las bacterias Staphylococcus aureus y Escherichia
coli (Weldegebrieal, 2020). Poonguzhali et al. (2022), en su investigacion sintetizaron
nanoparticulas de CuO bajo el método de combustidn asistido por acido citrico natural (jugo
de limon recién extraido). Para la sintesis se mezclaron 50 mL de &cido citrico natural con
50 mL de solucién de Cu(NO3)-9H20. La mezcla fue agitada por 1 h y luego secada a 100°C,
posteriormente, el polvo obtenido fue calcinado a 350°C. Las nanoparticulas de CuO
obtenidas presentaron formas esféricas y, segun los patrones de difraccion de rayos X, el
tamafio promedio de los cristalitos estaba en el rango de 12 a 25 nm (Vandamar Poonguzhali
etal., 2022).

Para la sintesis de CuO partiendo de las sales de Cu(CH3COQ),, Cu(NOz)2y CuSQO4 €
hidroxido de sodio (NaOH), investigadores proponen que iones Cu?* reaccionan con iones
OH; para ello, primero se produce la ionizacién de las sales de cobre y el alcali en medio
acuoso, la ionizacién se presenta en las ecuaciones 2.4 al 2.7 (Botsa, Dharmasoth, &
Basavaiah, 2018; Petrucci et al., 2011; VVogel, 1991):

Cu(CH5€00), - Cu?* + 2CH;C00"~ (2.4)
Cu(NO3), » Cu®* + 2NO3 (2.5)
CuS0, —» Cu** + SO; (2.6)

NaOH - OH™ + Na* 2.7)
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Los iones metalicos en soluciones alcalinas se rodean de iones OH" para formar unidades
de hidroxidos metélicos [M(OH)x] (Botsa, Dharmasoth, & Basavaiah, 2018; Escobedo-
Morales et al., 2011), por consiguiente, la reaccion quimica entre los iones Cu?* y los iones
OH-" producen un precipitado de color azul que corresponde al hidréxido cuprico (Cu(OH).)
(ecuacion 2.8) y por calentamiento el Cu(OH)2 se deshidrata y se produce CuO (ecuacion
2.9) (Cotton & Wilkinson, 1972; Davarpanah et al., 2015).

Cu** + OH™ - Cu(OH), (2.8)

AT
Cu(OH), - Cu0 + H,0 (2.9)

Las ecuaciones estequiométricas resultantes para las sales de acetato, nitrato y sulfato de
cobre serian (Botsa, Dharmasoth, & Basavaiah, 2018; VVogel, 1991):

A
Cu(CH3C00)3(4q) + 2NaOH4q) > CuOg + 2Na(CH3C00) 44 + H,0, (2.10)
4 (2.11)
(2.12)

A
CuSOs(aq) + 2NaOHaq) > Culs + NayS0,, + H,0,

Con la finalidad de estudiar y conocer las propiedades morfoldgicas, superficiales,
composicion quimica, etc., de materiales textiles funcionalizados con metales, 6xidos de
cobre u otros tipos de Oxidos, generalmente se emplean técnicas instrumentales de

caracterizacion de materiales, algunas de ellas seran descritas en la siguiente seccion 2.1.5.
2.1.5. Técnicas de caracterizacion

Las técnicas de caracterizacion de espectrometria masas por plasma acoplado
inductivamente, espectroscopia de fotoelectrones de rayos X, espectrometria de masas de
iones secundarios, dispersion de rayos X de angulo amplio y microscopia electrénica de

barrido estan descritas en las secciones del 2.1.5.1 al 2.1.5.4.

2.1.5.1. Espectrometria de masas por plasma acoplado inductivamente (ICP-MS)

La espectrometria de masas por plasma acoplado inductivamente (ICP-MS por sus siglas

en inglés de Inductively Coupled Plasma-Mass Spectrometry) es una técnica analitica

68



instrumental basada en el uso de una fuente de ionizacion de alta temperatura (ICP) acoplada
a un espectrémetro de masas (MS) (Abou-Shakra, 2003; Al-Hakkani, 2019). En esta técnica
el plasma es generado sometiendo un flujo de gas de argon (Ar), que es la fuente de iones
estdndar en los instrumentos ICP-MS comerciales, a un campo electromagnético de
radiofrecuencia producido por una bobina enrollada alrededor del extremo de una antorcha
de cuarzo; el inicio del plasma se produce por medio de una chispa de alto voltaje que genera
iones y electrones que chocan con los &tomos de Ar, provocando la ionizacion e ignicion del
plasma; el movimiento de iones y electrones inducido de forma continua por el campo
magnético, provoca que los &tomos de Ar colisionen, es decir, se da el calentamiento 6hmico
del gas hasta una temperatura de 10 000 K (Al-Hakkani, 2019; Cubadda, 2007; Nageswaran,
Choudhary, & Jagannathan, 2017).

La antorcha de cuarzo estandar suele ser del tipo Fassel, el cual consta de tres tubos de
cuarzo concéntricos; el tubo exterior es para el gas del plasma, en el tubo intermedio circula
un gas auxiliar que posiciona el plasma dentro de la antorcha y; el tubo interior llamado
también tubo inyector que se emplea para el gas portador y tiene la funcion de transportar la
muestra e introducirla en el centro del plasma (Al-Hakkani, 2019; Cubadda, 2007
Nageswaran, Choudhary, & Jagannathan, 2017). Cuando una muestra es liquida se rocia en
el plasma en forma de aerosol himedo por medio de un nebulizador y una camara de rociado,
el aerosol producido penetra en el plasma y se origina una secuencia de pasos de
desolvatacion, vaporizacién, atomizacion y ionizacion en unos pocos milisegundos (Al-
Hakkani, 2019; Cubadda, 2007; Faraldos & Goberna, 2011; Nageswaran, Choudhary, &
Jagannathan, 2017).

El ICP funciona a presion atmosférica mientras que el espectrémetro de masas requiere
un vacio superior a 10 torr; los iones producidos en el plasma de argon a presion
atmosférica se deben extraer del canal central del plasma mediante un sistema de vacio, ello
se logra a través de dos placas de metal, conocidos como conos de interfase que suelen ser
de niquel, platino o cobre, el primer cono se denomina de muestreo y el segundo skimmer,
estos conos transfieren los iones cargados positivamente al espectrémetro de masas
(Cubadda, 2007; Nageswaran, Choudhary, & Jagannathan, 2017). Posteriormente, los iones
del analito son separados de otros iones y, cuando llegan al detector del espectrometro se
origina pulsos eléctricos cuya magnitud corresponderan al nimero de iones de analito
presentes en la muestra, por otro lado, los analizadores de masa varian en el tipo de

espectrometro de masas que se conecta a la fuente de iones ICP, entre ellos tenemos al
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analizador de masa de cuadrupolo, sector magnético, tiempo de vuelo y analizador de masas
de trampa de iones (Al-Hakkani, 2019; Cubadda, 2007; Nageswaran, Choudhary, &

Jagannathan, 2017). En la Figura 8 se muestra los componentes de un ICP-MS de

cuadrupolo.
Cono de
muestreo Analizador de masa
Antorch
dgl%rlg/i““ \ |\| % D
Nl etector
| ?’c‘—\ug/ “\ I — ee—— D
‘? [ ]
Plasma Cono Colimador
Nebulizador y skimmer
camara de

pulverizacion

Fuente: Adaptado de Nageswaran, 2017

Figura 8. Esquema de un espectrémetro de masas por plasma de acoplamiento inductivo
(ICP-MS).

2.1.5.2. Espectroscopia de fotoelectrones de rayos X (XPS)

El efecto fotoeléctrico descubierto el siglo pasado es la base de la espectroscopia de
fotoelectrones de rayos X que se denomina XPS por sus siglas en inglés de X-Ray
Photoelectron Spectroscopy (Atkins, 2006; Faraldos & Goberna, 2011; Foelske-Schmitz,
2018). Esta espectroscopia se caracteriza por tener una elevada sensibilidad superficial,
puede ser aplicado en campos industriales como: la microelectrénica, corrosion,
recubrimientos Opticos, almacenamiento magnético de datos, etc., ademas puede ser
aplicado en los campos de estudio de semiconductores, catalisis, polimeros, aleaciones y
otros (Faraldos & Goberna, 2011; Foelske-Schmitz, 2018).

Asimismo, esta técnica de superficie permite: identificar los elementos presentes en la
muestra a analizar (con excepcién del hidrogeno y helio); determinar de forma
semicuantitativa la composicion superficial elemental; analizar la muestra hasta una
profundidad de 10 nm; realizar estudios de heterogeneidad en la superficie del material;
informar sobre el entorno molecular; identificar materiales empleando espectros de la banda
de valencia y de identificacion de los orbitales de enlace; entre otras informaciones (Faraldos
& Goberna, 2011; H. Huang et al., 2022).
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Dentro de los fundamentos de la técnica se tienen que esta espectroscopia se basa en la
interaccion entre los fotones y la materia. Cuando un fotdn interacciona con un atomo, tres
diferentes fendmenos se pueden presentar: (a) el fotdén pase sin ninguna interaccion, (b) el
foton interaccione con una pérdida de energia parcial, esta posibilidad es conocido como
efecto Compton, y (c) el fotdn interaccione con un electrén de un orbital atémico
produciéndose una transferencia total de la energia del foton al electron, originando la
emision del fotoelectron del atomo, este ultimo comportamiento describe el proceso de
fotoemision, por tanto, la fotoemisidn consiste en irradiar una muestra con fotones de energia
superior a la energia de enlace de los electrones en los &omos, de manera que estos
electrones son expulsados de la muestra (Faraldos & Goberna, 2011; Foelske-Schmitz,
2018).

La incidencia de un fotdn de rayos X de energia hv (donde h es la constante de Plank y v
es la frecuencia de la radiacion) sobre &tomos localizados en la superficie de una muestra,
produce la emision de fotoelectrones, y la energia de estos fotoelectrones emitidos es
analizada con un espectrometro y cuyos datos obtenidos se representan en una grafica o
espectro de intensidad (cuentas o cuentas/s) versus energia del electron en electronvoltio
(eV) (Watts & Wolstenholme, 2020). La energia de enlace (Es) de los fotoelectrones se

presenta en la ecuacion 2.13:

Eg=hv—Ex— ¢ (2.13)

Donde hv es la energia del fotdn, Ex es la energia cinética del electron y ¢ la funcion de
trabajo del espectrometro (Watts & Wolstenholme, 2020). La energia cinética es una
cantidad experimental medida por el espectrometro y depende de la energia de la fuente de
rayos X utilizada, de la energia de enlace y de la funcién trabajo del espectrémetro que puede
ser aproximado a una constante en cada equipo y cuyo valor debe ser verificado regularmente
(Faraldos & Goberna, 2011; Watts & Wolstenholme, 2020).

El acoplamiento espin-orbita describe una interaccién entre el momento magnético ligado
al espin de los electrones y el movimiento de los electrones en el orbital alrededor del ndcleo;
cada orbital posee un valor de momento angular (I) definido y el electrén un espin (s), debido
al acoplamiento espin-orbital se produce la suma vectorial | £ s que da lugar al surgimiento
de dos niveles energéticos degenerados, con excepciéon de los que no poseen momento
angular como es el caso del orbital s (Faraldos & Goberna, 2011; Foelske-Schmitz, 2018;
Varshalovich, Moskalev, & Khersonskii, 1988).
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En los espectros XPS se podra observar dos picos de fotoelectrones provenientes de
niveles energéticos degenerados y cada nivel estard indicado por la intensidad relativa:
D3/2: P12, 215 dsjaidzyn, 3:2) fr/20 fs2, 4:3 (Faraldos & Goberna, 2011; Watts &
Wolstenholme, 2020). Asimismo, los espectros XPS estan formados por una serie de picos
sobre una linea base y cada elemento quimico tiene un conjunto de picos con energias
caracteristicas que permiten identificarlo facilmente, ademas el pico fotoelectronico mas
intenso es generalmente utilizado para realizar los analisis cuantitativos y de estado quimico
(Foelske-Schmitz, 2018; Martinez de Yuso, 2015).

Un espectrémetro fotoeléctrico consta de partes importantes como la cdmara de analisis,
sistema de vacio, fuente de rayos X, sistema de analisis de electrones y accesorios como
lentes, manipulador de muestras, cdmara de pretratamiento, detector, otros (AG Jacobs -
Universitdt des Saarlandes, 2022; Faraldos & Goberna, 2011). Un esquema de un

espectrofotdmetro de fotoelectrones de rayos X se muestra en la Figura 9.
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Fuente: Adaptado de AG Jacobs, 2022

Figura 9. Representacion esquematica de un espectrofotometro de fotoelectrones de rayos
X.
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Por otro lado, un esquema del proceso de emision de fotoelectrones y electrones Auger
se ilustra en la Figura 10, alli se muestra el proceso de fotoemision donde un electron de la
capa K es eyectado del atomo (un fotoelectrén del orbital 1s), en consecuencia, cuando se
emite un fotoelectron, un electron de un nivel energético superior cae a la vacante originada
por la emision del electron K en la estructura electrdnica, esto produce un exceso de energia
que provoca la emision de un segundo electron o electron Auger, estos electrones Auger
pueden figurar en algunos espectros fotoeléctricos como picos representados con subindices
de letras (Faraldos & Goberna, 2011; Unger, Wirth, & Hodoroaba, 2020; Watts &
Wolstenholme, 2003).

Electron eyectado de la capa K Electron eyectado de Ly 3
® (KL3 3Ly 3 Elecg(’m Auger)

Vacio
Fermi

Banda de valencia /~///X/ /7777777 200220200020 e
Ly3;02p
L;o2s iacié R ——0—
I Rac}mmon Transicion
/ incidente interna
Kols —@—6——

Fuente: Adaptado de Watts, 2003 y Unger, Wirth, & Hodoroaba, 2020

Figura 10. Esquema del proceso de emision de fotoelectrones y electrones Auger.

2.1.5.3. Espectrometria de masas de iones secundarios en el tiempo de vuelo (TOF-
SIMS)

La espectrometria de masas de iones secundarios en el tiempo de vuelo (TOF-SIMS, por
sus siglas en inglés de Time-of-Flight Secondary lon Mass Spectrometry) es una técnica de
espectrometria de masas muy sensible, utilizada para analizar la quimica de los materiales y
proporcionar informacion especifica de su superficie (Kohli, 2012; Schaepe et al., 2020). La
espectrometria de masas de iones secundarios (SIMS - Secondary lon Mass Spectrometry),
es una técnica basada en la deteccion y analisis de iones; mide la relacion masa/carga (m/z)
de los iones secundarios generados por el bombardeo de una superficie objetivo con un haz
de iones primario (Crowley, 2020; Welker, 2012). El haz de iones primario se debe colimar

y acelerar a una energia apropiadamente alta, de modo que, cuando impacte con la superficie
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objetivo, provoque colisiones elasticas e inelasticas que transfieran parte de la energia del
haz de iones primario a las particulas dentro y alrededor de la superficie; este proceso puede
conducir a que un atomo o grupo de atomos reciban energia suficiente en una direccion
adecuada que les permita superar las fuerzas de union de la superficie y luego puedan ser
expulsados del objetivo, es decir, se produzca la eyeccion de iones secundarios, y estos iones
emitidos tienen cargas positivas, negativas y neutras (Fearn, 2015; Schaepe et al., 2020). La
Figura 11 presenta de forma esquematica la colision de un ion primario con la superficie de

una muestra que conduce a la formacion de un ion secundario.
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Fuente: Adaptado de Fearn, S., 2015

Figura 11. Esquema de formacién de un ion secundario.

Entre los componentes importantes de un espectrometro de masas esta el analizador, el
cual es un dispositivo que separa los iones secundarios formados en funcion de su relacion
masa/carga (Faraldos & Goberna, 2011; Schaepe et al., 2020). Existe diferentes analizadores
entre ellos tenemos a los magnéticos, cuadripolares, tiempo de vuelo, de trampa idnica
cuadripolar y analizadores de resonancia ciclotrénica de iones por transformada de Fourier;
cada uno de estos analizadores emplea distintos principios fisicos para separar los iones vy,
como consecuencia, todos tienen diferentes limites superiores de masa, resoluciones y
precision de masa. El sistema de tiempo de vuelo (Time-of-Flight, TOF) es el mas comdn y
simple de los analizadores (Fearn, 2015; Schaepe et al., 2020).

Cuando son formados los iones secundarios desde la superficie de la muestra, estos iones
son sometidos a un voltaje fijo V de signo contrario que los acelera con una energia cinética
dada en la ecuacién 2.14 (Fearn, 2015; Schaepe et al., 2020):

zV = Emvz (214)
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La velocidad v de los iones ahora depende inversamente de la raiz cuadrada de su masa
m. Después de la aceleracion de los iones, estos se desplazan por un tubo de vuelo que esta
libre de campo, luego la separacion de masas (m/z) se obtiene de acuerdo con la ecuacién
2.15 (Fearn, 2015):

m 2Vt?

2.15
— =7 (2.15)

Siendo V el potencial de aceleracion, L longitud del tubo de vuelo y t el tiempo que tardan
los iones en viajar por el tubo de vuelo y llegar al detector, es decir, el tiempo de vuelo de
los iones secundarios, de esta forma los iones mas ligeros viajaran mas rapido y llegarén al
detector antes que los iones pesados que se moveran mas lentamente y llegaran a intervalos
posteriores; a partir de la ecuacion 2.15, los tiempos de llegada de los iones al detector
dependeran de la relacion m/z respectiva generando un espectro de masas de cada pulso del
haz de iones (Fearn, 2015; Schaepe et al., 2020). La Figura 12 muestra un esquema de los
componentes instrumentales de un espectrometro de masas ionicas secundarias en el tiempo

de vuelo.
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Figura 12. Componentes principales de un espectrémetro TOF-SIMS
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2.1.5.4. Microscopia electronica de barrido (MEB)

El microscopio electronico de barrido (MEB) es un tipo de microscopio electronico que
genera imagenes de una muestra con resolucion nanomeétrica al escanearla con un haz de
electrones en lugar de la luz como es el caso de la microscopia Optica, el uso de electrones
permite ampliar la resolucion de la imagen llegando hasta una escala atomica (Raghavendra
& Pullaiah, 2018; Toma, 2016). En MEB, un haz de electrones con baja energia pasa a través
de lentes condensadoras y lentes de objetivo y escanea la superficie de la muestra por las
bobinas de barrido, se producen varias interacciones cuando el haz alcanza y entra en
contacto con el material, lo que conduce a la emision de fotones y electrones de la superficie
de la muestra, los cuales son contados por dispositivos detectores (Goldberg & Allen, 2023;
Omidi et al., 2017).

Los lentes de MEB se usan para enfocar y ampliar el haz de electrones sobre la superficie
de la muestra, las ventajas del microscopio de barrido son su rango de ampliacion y
profundidad de campo de la imagen; esta profundidad de campo permite enfocar a la vez
superficies de la muestra que se encuentran a diferentes alturas, y que dependen de la
divergencia del haz de electrones que viene definido por la distancia entre la muestra y el
didmetro de apertura del lente objetivo (Faraldos & Goberna, 2011; Goldberg & Allen,
2023). La intensidad de haz de electrones del monitor se modula con la sefial proveniente
del detector de electrones secundarios o retrodispersados, este haz de electrones es barrido
sobre la pantalla del monitor a la vez que se produce el barrido de haz de electrones sobre la
muestra, lograndose formar laimagen (Faraldos & Goberna, 2011; Goldberg & Allen, 2023).

Uno de los fendmenos importantes causados por el impacto de los electrones en la
muestra es la emision de electrones secundarios de baja energia (SE, por sus siglas en inglés),
seguido de la emision de electrones retrodispersados (BSE, por sus siglas en inglés) con
energias mayores, otro es cuando el haz de electrones interacciona inelasticamente con la
muestra y se emite fotones de rayos X con energia y longitud de onda caracteristicos de los
elementos que conforman la muestra analizada (Faraldos & Goberna, 2011; Goldberg &
Allen, 2023).

La Figura 13 muestra un microscopio electrénico de barrido tipico con sus principales
componentes que son la columna de electrones, detectores, sistema de vacio y controles
electronicos (Yurdakal et al., 2019).
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Figura 13. Esquema de un microscopio electronico de barrido.

2.1.6. Colorimetria

La colorimetria es la ciencia de la medicion del color, reemplaza las respuestas subjetivas
de los colores con un sistema numérico objetivo; para percibir un color de un objeto es
necesario tres factores: una fuente de luz, un objeto coloreado y un observador (Gilchrist &
Nobbs, 2017; Lee et al., 2020). La colorimetria ha definido tres atributos para especificar el
color que son el tono (rojo, amarillo, azul, etc.), brillo o luminosidad (claridad u oscuridad)
y saturacion o intensidad (Jayas et al., 2008; Lee et al., 2020). La Comision Internacional de
la luminacién (CIE, por sus siglas en francés), desarrollé espacios de color. El espacio CIE
L*a*b* se basa en la teoria opuesta de la vision del color, para describir el tono de un material
hay solo cuatro Unicas palabras, rojo, verde, amarillo y azul, son unicas porque no se pueden
describir sin usar su propio nombre de color, no obstante, cualquier otro tono se puede
describir usando una o mas palabras de ese mismo conjunto de cuatro (Gilchrist & Nobbs,
2017; Lee et al., 2020). Junto con el blanco y negro, se forma un grupo de seis propiedades
de color que se pueden agrupar en tres pares opuestos, blanco-negro, rojo-verde y amarillo-
azul (Gilchrist & Nobbs, 2017).
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El CIE L*a*b*es un modelo croméatico donde se representa los atributos del color de
forma tridimensional, en un plano las cantidades de enrojecimiento o verdor de una
sensacion de color puede ser representado por la distancia a lo largo de un solo eje, con el
rojo en un extremo y verde en el otro extremo, igualmente, el amarillo y azul son extremos
opuestos de un segundo eje, el cual que podria colocar perpendicular a la direccion del eje
rojo-verde, y en un tercer eje seria el blanco-negro que estaria en un plano normal a los otros
dos (Gilchrist & Nobbs, 2017; Lee et al., 2020). El valor L* es el eje vertical que representa
la luminosidad, sus valores estdn comprendidos desde el 100 (blanco perfecto) hasta el 0
(negro perfecto); a* es el eje de la coordenada rojo-verde (+a = rojo, -a = verde) y b* es eje
de la coordenada amarillo-azul (+b = amarillo, -b = azul) (Gilchrist & Nobbs, 2017).

La medicidn del color se puede realizar usando un espectrofotometro o un colorimetro.
El espectrofotdmetro es el instrumento mas preciso para la medicion del color, en este equipo
se mide la luz transmitida o reflejada por el material a medir para cada longitud de onda en
el rango visible (400-700 nm), el espectrofotometro consiste de una fuente de energia
radiante, un mono o policromador y un sistema detector (Lee et al., 2020; Salem, 2010). La
Figura 14 muestra el espacio CIEL*a*b* (Afonso et al., 2017).

L=100
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Amarillo

+b

Verde Z Rojo

Fuente: Adaptado de Afonso et al., 2017
Figura 14. Espacio de color CIE L*a*b*.
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2.2. Marco conceptual

e Interaccion: Accion que se ejerce de forma reciproca entre dos 0 mas personas, objetos,
agentes, funciones y fuerzas (RAE, 2022e).

e Fisico-quimica: Es un rama de la ciencia que estudia la interrelacion entre las propiedades
fisicas y quimicas de una sustancia (RAE, 2022d).

e Celulosa: Polisacarido que forma la pared de las células vegetales, es el componente
esencial del papel (RAE, 2022c).

e Algodon: Planta de la familia de las malvaceas, al principio con tallos verdes, al tiempo
de florecer son rojos, con hojas alternas casi acorazonadas y de cinco l6bulos, flores
amarillas con manchas encarnadas, y cuyo fruto es una capsula que contiene de 15 a 20
semillas, envueltas en una borra muy larga y blanca, que se desenrolla y sale al abrirse la
capsula (RAE, 2022a).

e Antimicrobiano: Que combate los microbios o evita su aparicion (RAE, 2022b).

e Tejido: Material hecho tejiendo. Textura de una tela (RAE, 2022f).

o Textiles funcionales: Son materiales textiles con funcionalidades excepcionales (Mangala
& Bapan, 2019).
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CAPITULO Il1: DESARROLLO DEL TRABAJO DE INVESTIGACION

En esta sesion son descritos los materiales y métodos que se utilizaron en el desarrollo de

la presente investigacion.

3.1. Materiales

Los productos quimicos utilizados en la parte experimental fueron sales precursoras de
acetato de cobre monohidratado (Cu(CH3COO)2-H20) (Merck, 99%), nitrato de cobre
trihidratado  (Cu(NOz)2-:3H20) (Merck, 99%), sulfato de cobre pentahidratado
(CuSQO4-5H,0) (J.A. Elmer, 99%) e hidréxido de sodio (NaOH) (Sharlau 98,5%). El material
empleado para la obtencion de textiles antimicrobianos fue un tejido plano preparado para
tefiir de composicion 100% algodén proveido por la fabrica local Tejidos San Jacinto S.A.
Otros insumos quimicos y equipos que fueron usados en este estudio se mencionaran en la

descripcion del trabajo.

3.2. Funcionalizacion del textil con CuOx

El método utilizado para la funcionalizacion del textil con CuOx fue segun lo descrito en
la previa publicacion por nuestro grupo de investigacion con algunas modificaciones (Luz
E. Roman et al., 2020). Se utiliz6 muestras de tejido plano, preparado para tefiir, con gramaje
de 296,41 g/m?. Para la funcionalizacion in situ de los tejidos fue empleado 2% s.m.t. (sobre
la masa del textil) de sales precursoras de acetato, nitrato y sulfato de cobre; y 0,5 g/L de
hidroxido de sodio. La funcionalizacion se realizd por el método de tefiido de agotamiento
haciendo uso del equipo textil de alta temperatura (HT — High Temperature) de la marca
Rapid, modelo Eco Dyer-24, tal como se representa en la Figura 15. Fueron preparados
bafios de agotamiento con una relacion de bafio de 1:10 (peso de tejido: volumen del bafio)
a partir de las sales de cobre. Muestras de 5,0 g de tejido plano fueron sumergidas en cada
frasco de acero que contenian 50 mL del bafio de agotamiento previamente preparado (Etapa
A-Figura 15). Los frascos fueron cerrados e introducidos en el equipo HT que permanecio
en agitaciéon durante 90 min a temperatura ambiente y 50 rpm, esta etapa se conoce como

agotamiento primario a pH acido de 5 (Etapa B-Figura 15). Al término de los 90 min los
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bafios de agotamiento fueron descartados (Etapa C-Figura 15). Luego se adicion6 50 mL de
agua destilada en cada uno de los frascos de acero, los cuales fueron introducidos en el
equipo HT que estaba a temperatura ambiente (Etapa D-Figural5). Empleando una gradiente
de 2°C/min, la temperatura del equipo se elevo hasta 60°C y permanecid en agitacion por 10
min, inmediatamente se hizo una primera dosificacion a los frascos de acero afiadiendo 83
KL de una solucion madre, la cual fue preparada disolviendo 1 g de hidréxido de sodio en
10 mL de agua destilada, el sistema nuevamente volvid a agitarse por 10 min, luego fue
realizada una segunda dosificacion con 167 pL de la misma solucién madre, finalizada las
dosificaciones el sistema se mantuvo en agitacion por 10 min mas, después de este tiempo,
la temperatura del equipo fue incrementada a 90°C y mantenida en agitacion por 20 min,
esta etapa del proceso se denomina agotamiento secundario a pH basico de 11y se visualiza
en la curva de agotamiento de la Etapa E - Figura 15. Después de los 20 min, los tejidos
fueron enjuagados en agua caliente a 70°C y fria a temperatura ambiente, en seguida fueron
neutralizados con 0,5 g/L de acido acético, enjuagados nuevamente en agua a temperatura
ambiente y secados a 80°C, cada una de estas operaciones se realizaron por 5 min, esta etapa

del proceso se denomina procesos posteriores (Etapa F-Figuralb).

Agotamiento secundario, pH basico
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Figura 15. Esquema del proceso de funcionalizacién de tejidos de algodon con CuOx por el
método de tefiido textil de agotamiento.
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3.2.1. Toma de muestras

Se tomaron muestras de tejidos de algodon durante el proceso de funcionalizacion
descrito en la seccion 3.2. Las muestras extraidas tienen las siguientes caracteristicas: (1)
tejido a 25°C con sal de cobre obtenida al finalizar la etapa de agotamiento primario; (2)
tejido a 60°C con sal de cobre y después de afiadir el NaOH; (3) tejido a 90°C con sal de
cobre y NaOH; (4) tejido a 70°C funcionalizado con CuOy; y (5) tejido funcionalizado luego
de los procesos posteriores de enjuague y neutralizado. La Figura 16 detalla las condiciones

de extraccion y ubicacién de las muestras.
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v

Tiempo (min)

Figura 16. Toma de muestras de tejidos durante el proceso de funcionalizacion: (1) a 25°C
con sal de cobre; (2) a 60°C con sal de cobre y NaOH; (3) a 90°C con sal de cobre y NaOH;
(4) a 70°C funcionalizado con CuOxy; y (5) funcionalizado con CuOx mas enjuagues y
neutralizado.

3.3. Caracteristicas colorimétricas del textil

Para la evaluacién colorimétrica se realizaron mediciones multiples de los tejidos con dos
disparos por medicion en el espectrofotometro de reflectancia SF 550 marca Datacolor
previamente calibrado con especularidad incluida (SCI), area de apertura pequefia (SAV) y
con UV incluido (OFF). Se obtuvieron 31 valores espectrales de reflectancia en el rango del
espectro visible de 400 a 700 nm, los cuales fueron transformadas en coordenadas de color

CIE L*a*b* para el iluminante D65 y con valores triestimulos del observador de 10° usando
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el software Color Tools version 1.1. Las evaluaciones fueron llevadas a cabo en el
Laboratorio N°24 de la Facultad de Ingenieria Quimica y Textil de la Universidad Nacional

de Ingenieria.

3.4. Caracterizacion del textil

Los tejidos de algodon fueron caracterizados por espectrometria de masas por plasma
acoplado inductivamente (ICP-MS), espectroscopia de fotoelectrones de rayos X (XPS),
espectrometria de masas de iones secundarios en el tiempo de vuelo (TOF-SIMS) vy
microscopia electronica de barrido (MEB).

3.4.1. ICP-MS

La determinacion de la cantidad de cobre presente en los bafios de agotamiento de las tres
sales cobre, en el tejido no funcionalizado y en los tejidos extraidos durante el proceso de
funcionalizacion con CuOx fue realizada por espectrometria de plasma de acoplamiento
inductivo empleando un espectrometro de modelo iCAP RQ de la marca Thermo Fisher
Scientific. La preparacion de las muestras fue por medio del método de digestion. Los
andlisis fueron llevados a cabo en el Laboratorio de Is6topos y Metales en el Medio

Ambiente de la Universidad Estatal de Pensilvania, Pensilvania, Estados Unidos.

3.4.2. XPS

Los espectros de fotoelectrones de rayos X del tejido no-funcionalizado y de los tejidos
extraidos en el proceso de funcionalizacion con CuOyx se adquirieron empleando un
espectrometro de fotoelectrones de rayos X Escalab 250 Xi de la marca Thermofisher. Se
utilizé una fuente de rayos X monocromatica de Al Ka (hv = 1486,6 eV). Para todas las
muestras, se utilizo la energia de paso de 20 eV y tamafio de paso de adquisicion de 0,1 eV.
Los andlisis fueron realizados en el Centro de Investigacion en Materiales Avanzados

(Cimav), Chihuahua, México.
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3.4.3. TOF-SIMS

La caracterizacion de superficie se llevd a cabo por espectrometria de masas idnicas
secundarias en el tiempo de vuelo, utilizando el instrumento TOF.SIMS 5 IONTOF equipado
con una fuente de pistola de iones metalicos liquidos de bismuto (Bin"™"; n=1-5m=1, 2).
Para la obtencidn de los espectros fue empleado un haz de iones primarios de Bi** con angulo
de incidencia de 45° a una energia de impacto de 25 keV. Los espectros de masas de iones
secundarios positivos se calibraron usando H*, C*, CoHs", C3Hs*, C4H7". Los analisis se
realizaron en la Instalacion de Instrumentacion Analitica de la Universidad Estatal de
Carolina del Norte, Carolina del Norte, Estados Unidos.

3.4.4. MEB

La caracterizacion morfologica de los tejidos textiles fue efectuada por microscopia
electronica de barrido. Las muestras textiles fueron recubiertas con una capa iridio de 6 nm
de espesor. La magnificacion utilizada para el analisis fue de 5000 a 120 000 veces. Se utilizo
un microscopio de emision de campo de la marca Thermo Fisher Scientific y modelo Apreo
S del Laboratorio de Caracterizacion de Materiales de la Universidad Estatal de Pensilvania,
Pensilvania, Estados Unidos.

3.5. Evaluacion microbioldgica

La evaluacién microbioldgica de los tejidos fue realizada usando la norma técnica ASTM
E2149:2013 (American Society for Testing and Materials - ASTM, 2013). El procedimiento
consistio en cultivar las cepas Escherichia coli (ATCC 25922) y Pseudomonas aeruginosa
(ATCC 10145) en caldo tripticasa de soya (TSB — Tryptic Soy Broth) estéril por 18 h a 35°C.
Al término de este tiempo, el caldo TSB con las cepas bacterianas fueron centrifugados por
5 min. Los precipitados obtenidos se lavaron dos veces con una solucion de tampén estéril
de 0,3 mM de fosfato de potasio monobasico (KH2PO.), luego fueron diluidos con la
solucién tampdn hasta alcanzar una concentracion bacteriana de 1,5-3,0x10° UFC (Unidades
Formadoras de Colonia)/ml. Esta solucion fue la dilucion bacteriana de trabajo. Las muestras
de tejidos estériles con peso de 1,0 =+ 0,1 g fueron colocadas dentro de frascos de vidrio

estériles que contenian 50 mL de la dilucién bacteriana de trabajo. Los frascos conteniendo
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los tejidos fueron incubados a 35°C y agitados con maxima revolucion durante 1 h. Después
del tiempo de 1 h, la solucion tampdn que estaba en contacto con los tejidos fue diluida y
sembrada por triplicado en placas Petri que contenian el medio de cultivo agar tripticasa de
soya (TSA — Tryptic Soy Agar). Las placas Petri con TSA fueron incubadas a 35°C.
Posteriormente, fue realizada la lectura a las 24 h de incubacion. Las evaluaciones fueron
realizadas en la Facultad de Ingenieria Forestal y Medio Ambiente de la Universidad
Nacional de Tumbes y en el Laboratorio de Investigacion y Desarrollo de la Universidad

Peruana Cayetano Heredia.

3.6. Pruebas de resistencia al lavado del textil

La resistencia a los ciclos de lavado de los tejidos funcionalizados con CuOx se llevé a
cabo empleando la metodologia de la norma técnica internacional I1ISO 105-C06:2010 —
Prueba B1M con algunas adaptaciones (ISO 105-C06, 2010). La prueba B1M simula cinco
lavados a maquina, tanto en lavanderias comerciales como en casa. El procedimiento
consistié en preparar una solucién de lavado, para ello se disolvid 4 g de detergente sin
blanqueador éptico (WOB del término en inglés without optical brightener) en un litro de
agua destilada, sequidamente 150 mL de esta solucion fue vertida en frascos de acero de 500
mL de volumen. En cada frasco fueron afiadidas las muestras de tejidos y 50 esferas de acero
para simular la friccién que sucede durante los procesos de lavados. Los frascos con la
solucién de lavado, las esferas de acero y el tejido fueron introducidos en un equipo de
lavado denominado launderémetro que estaba precalentado a 50°C. El launderémetro fue
encendido y mantenido en rotacion a 40 rpm por 45 min y 50°C. Al finalizar el ciclo de
lavado de 45 min, las muestras fueron enjuagadas dos veces con agua destilada a 40°C por
1 min y secadas en una estufa a una temperatura no mayor de 60°C. Las muestras
funcionalizadas a partir de las tres sales de cobre fueron sometidas a 5, 15 y 25 ciclos de
lavado. La prueba fue llevada a cabo en el Laboratorio N°24 de la Facultad de Ingenieria

Quimica y Textil de la Universidad Nacional de Ingenieria.

3.7. Control de calidad textil

Los controles de calidad de los tejidos con y sin funcionalizacién de CuOx fueron
evaluados de acuerdo a las metodologias de normas técnicas internacionales con algunas

modificaciones.
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3.7.1. Propiedades fisicas

3.7.1.1. Ligamento del tejido

La estructura del tejido fue determinada segun el protocolo de la norma ABNT NBR
12996:1993 (NBR 12996, 1993). El ensayo consistio en cortar una muestra del tejido de
algodon de 10 cm x 10 cm, luego se deshilo el tejido hasta formar una franja de 2 mm de
ancho. Con ayuda de un cuenta-hilos y una aguja se retiré el primer hilo de urdimbre (hilo
paralelo al orillo de la tela) y fue registrado en un papel cuadriculado su entrelazamiento con
el hilo de trama (hilo perpendicular al orillo).

3.7.1.2. Titulo del hilo extraido del tejido

El titulo o La densidad lineal de los hilos extraidos del tejido fue calculado siguiendo la
metodologia descrita en la norma ISO/FDIS 7211-5:2020 (ISO-FDIS-7211-5, 2020). Fueron
cortados cuatro tiras de tejidos rectangulares de 50 cm de largo, dos de ellas contenian
diferentes hilos de urdimbre y las restantes diferentes hilos de trama. De las tiras cortadas
fueron extraidos 50 hilos, tanto en el sentido de la urdimbre como de la trama, seguidamente,
se aplic una pequefa tension en uno de los extremos de los hilos con el propoésito de
eliminar su ondulacion. Finalmente fue medido y pesado los hilos, para después calcular la
media aritmética. Los resultados se expresaron en el sistema indirecto de nimero inglés (Ne

— Number english).

3.7.1.3. Densidad de hilos del tejido

La determinacion de la densidad de los hilos del tejido o nimero de hilos por unidad de
longitud fue realizada de acuerdo con la norma técnica ABNT NBR 10588:2015
(NBR10588, 2015). La cantidad de hilos existentes en 2,5 cm en sentido de urdimbre y trama
de las muestras con y sin funcionalizacién fueron contadas con el uso de un cuenta-hilos.
Fueron contados cinco veces en cada sentido de manera que la serie de hilos eran diferentes.
Las medias aritméticas fueron calculadas y los resultados se reportaron en numero de hilos

por centimetro (hilos/centimetro).
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3.7.2. Pruebas de solidez del color

La determinacion y evaluacion de las solideces de color del tejido funcionalizado con

CuOx fueron realizadas con metodologias de normas técnicas.

3.7.2.1. Solidez al lavado

La solidez al lavado se determiné con la norma ISO 105-C06:2010 — Prueba B1M (1ISO
105-C06, 1994). Muestras de tamafio 4 cm x 10 cm fueron cortadas de los tejidos
funcionalizados con CuOy y de un tejido testigo de maltiples fibras (multifibora DW). Ambos
tejidos fueron unidos por medio de una costura por uno de los lados de menor tamarfio. Las
muestras cocidas fueron colocadas en un frasco de acero que contenia 50 esferas de acero y
150 mL de una solucién de lavado de concentracion 4 g/L preparada a partir del detergente
sin blanqueador dptico. Los frascos de acero fueron introducidos en el equipo launderémetro
precalentado a 50°C. El equipo se mantuvo en rotacion a 40 rpm por 45 min y 50°C. Al
culminar el ciclo de lavado de 45 min, las muestras fueron lavadas y enjuagadas dos veces
con agua destilada a 40°C por 1 min. Las muestras fueron secadas en una estufa con
temperatura no mayor de 60°C. Posteriormente, se realizo la evaluacion visual de la solidez
en una cabina de luces con la luz D65 y angulo de incidencia del observador de 45°
empleando las escalas de grises para cambio de color y transferencia de color y la
metodologia descrita en la norma ISO 105-A02. La prueba se realiz6 en el Laboratorio N°

24 de la Facultad de Ingenieria Quimica y Textil de la Universidad Nacional de Ingenieria.

3.7.2.2. Solidez al sudor

La solidez al sudor se realiz6 siguiendo la metodologia de la norma ISO 105-E04:2013
(ISO 105-E04, 2013). EI procedimiento consistié en preparar inicialmente un litro de una
solucion de sudor acida de pH 4.3 mezclando 10 g de cloruro de sodio, 1 g de &cido lactico,
1 g de hidrofosfato y 0.25 g de L-histidina. Después, fueron preparadas muestras de ensayo
cociendo uno de los lados mas cortos de areas iguales de 4 cm x 10 cm de un tejido
funcionalizado con CuOx con un tejido de multiples fibras. Las muestras de ensayo fueron
colocadas en placas Petri de 90 x 20 mm que contenian 150 mL de la solucion de sudor,

permanecieron sumergidas durante 30 min a temperatura ambiente. Después de este periodo,
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fueron escurridas las muestras de ensayo y se colocaron entre placas de resina acrilica, las
cuales fueron ubicadas en el equipo de transpiracion. El equipo de transpiracion conteniendo
las muestras de ensayo, fue introducida dentro de una estufa durante 6 h a 38°C. Al terminar
las 6 h las muestras fueron retiradas y secadas a temperatura ambiente. La evaluacion de
solidez fue realizada visualmente en la cabina de luces con la luz D65, angulo de incidencia
del observador de 45°, usando las escalas de grises para cambio de color y transferencia de
color segun lo descrito en la norma ISO 105-A02. La prueba se llevo a cabo en el Laboratorio
de Materiales Funcionales y Energias Renovables de la Facultad de Ciencias y la evaluacion
en el Laboratorio N° 24 de la Facultad de Ingenieria Quimica y Textil, ambos de la
Universidad Nacional de Ingenieria.
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CAPITULO IV: DISCUSIONES E INTERPRETACION DE RESULTADOS

En esta seccion son presentados Yy discutidos los resultados obtenidos en la
funcionalizacion de tejidos de algoddn con 6xidos de cobre, medicion de las caracteristicas
de color, caracterizaciones de los tejidos, evaluacion microbioldgica, resistencia de los

tejidos a los lavados domeésticos y controles de calidad.

4.1. Funcionalizacion del textil con CuOx

Fue realizada la funcionalizacion in situ de tejidos de algodon de 296,41 g/m? con CuOx
utilizando 2% s.m.t de Cu(CH3COO)2-H20; Cu(NO3)2-3H20 y CuSQO4-5H20; y 0.5 g/L de
NaOH.

La Tabla 2 presenta la nomenclatura del tejido antes del proceso de funcionalizacion y de

los tejidos extraidos durante el mismo proceso, tal como se describio en la seccion 3.2.1.

Tabla 2. Nomenclatura de las muestras textiles antes y durante su extraccion en el proceso
de funcionalizacién de con CuOx

Sal
Caracteristicas de las muestras textiles Acetato Nitrato Sulfato
de cobre de cobre de cobre
No-funcionalizado NF
A 25°C con sal de cobre Al N1 S1
A 60°C con sal de cobre + NaOH A2 N2 S2
A 90°C con sal de cobre + NaOH A3 N3 S3
A 70°C funcionalizado con CuOx Al N4 S4
Funcionalizado con CuOx més enjuagues y AS N5 S5

neutralizado

Tamarfios de 1,5 cm x 7,0 cm del tejido NF y los tejidos obtenidos durante el proceso de
funcionalizacién empleando las tres sales de cobre de acetato, nitrato y sulfato son mostrados
en la Figura 17.
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Figura 17. Muestras del tejido no-funcionalizado y de los tejidos extraidos durante el

proceso de funcionalizacion con CuOx a partir de sales de cobre de: (a) acetato, (b) nitrato y
(c) sulfato.

4.2. Caracteristicas colorimétricas del textil

Las Figuras 18(a) y 18(b) muestran las coordenadas de color en el espacio CIE L*a*b*
del tejido no-funcionalizado y de los tejidos extraidos durante proceso de funcionalizacién
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utilizando 2% s.m.t de tres sales diferentes de cobre. El tejido NF tiene un valor de
luminosidad (L*) de 93,61 y coordenadas de color a* y b* de -0,55 y 5,01, respectivamente.
Estos valores indican que el textil es de tono amarillo con alta luminosidad. Después de la
etapa de agotamiento primario se observa que el L* del tejido NF disminuyé ligeramente
hasta valores de 89,12; 90,27 y 90, 28 para Al, N1y S1, respectivamente, de igual modo, la
coordenada b* se redujo, sus valores obtenidos fueron de 2,82 para Al; 3,19 para N1y 3,23
para S1. En el caso de la coordenada a* se percibio una notable disminucion, cuyos valores
minimos alcanzados fueron -6,28; -4,88 y -4,84 para A1, N1y S1, en su orden respectivo.

Debido a estas variaciones, especialmente de la coordenada a*, los tejidos adquirieron
una tonalidad amarilla-verdosa que puede estar asociada con la existencia de complejos de
cobre (1) en el textil, puesto que las sales clpricas disueltas en agua forman el ion aquo
([Cu(H20)6]?") que son de colores azules o verdes (Cotton & Wilkinson, 1972). La tonalidad
amarilla-verdosa puede ser vista en la Figura 17.

Luego de la adicién del hidroxido de sodio y a la temperatura de 60°C, la luminosidad de
las muestras A2, N2 y S2 continué disminuyendo y se obtuvieron valores de 86,51; 86,54 y
86,97; respectivamente, sus coordenadas de color a* y b* presentaron ligeras variaciones
minimas de 0,25 y méximas de 0,57; estos resultados indican que los tejidos se tornaron mas
oscuros y mantuvieron su tonalidad verdosa. Al alcanzar la temperatura de 90°C, los éxidos
de cobre comenzaron a sintetizarse y su presencia inicial en los tejidos se reflejé con una
fuerte reduccién de la luminosidad y con la subida hacia los tonos rojos, es decir, hubo
aumento de la coordenada a* hacia valores positivos. Esta afirmacion se corrobora
observando los valores de a* de las muestras A3 y N3 que fueron +0,91 y +0,09,
respectivamente, asimismo, sus valores L* alcanzados fueron de 76,7 y 80,1 en su orden
respectivo, estas variaciones ocasionaron la modificacion de tonalidad de los tejidos hacia
un pardo oscuro. EI comportamiento mencionado para las muestras A3y N3 se pudo apreciar
de forma parcial en la muestra S3, donde su coordenada a* tuvo un incremento de 2,37, pero
aun asi se mantuvo en el eje negativo con un valor final de -2,52, por esta razon, su tonalidad
resulté menos verdosa y ligeramente mas oscura.

Tras 20 min de agitacion a 90°C y un enfriamiento hasta 70°C, se visibilizd que las
muestras A4, N4y S4 disminuyeron en luminosidad y alcanzaron valores minimos de 74,89;
77,48 y 77,02; respectivamente, mientras que sus coordenadas a* presentaron valores
maximos; en su orden respectivo de 1,78; 1,41 y 1,33. Estos resultados indicaron que los

tejidos presentaron una tonalidad parda rojiza mas oscura que las muestras de la etapa
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anterior (A3, N3 y S3), tal como se puede apreciar en la Figura 17. Segun la investigacion
desarrollada por Huang et al. (2020), se produce un cambio de tonalidad de marrén a rojo
oscuro conforme disminuye la luminosidad del color en tejidos de fibra de poliester
recubiertas con Oxidos de cobre; ellos concluyeron que el contenido de iones Cu** y Cu*? en
el recubrimiento influenciaron en la tonalidad del textil (M.-L. Huang et al., 2020). Por lo
tanto, el incremento de tonalidad rojiza y la baja luminosidad de las muestras A4, N4 y S4
puede estar relacionada con la mayor presencia de CuOx sintetizadas in situ en los tejidos de
algodon.

Después de los procesos posteriores de enjuague y neutralizacion, se aprecia que la
luminosidad de las muestras A5, N5 y S5 aumentaron en aproximadamente 5% con respecto
a las muestras A4, N4 y S4. Este cambio podria estar asociado a la remocién de los éxidos
de cobre que permanecieron en la superficie de la fibra de algodén por medio de los
enjuagues, resultando tejidos mas claros con tonalidad parda menos roja. De esta forma, se
puede concluir que el tejido NF de tono inicial amarillo con alta luminosidad, con el
transcurso del proceso de funcionalizacion empleando 2% s.m.t de sal de cobre, se fue

tornando verdoso y finalmente pardo rojizo posiblemente debido a la presencia de dxidos de

cobre.
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Figura 18. Coordenadas de color CIE L*a*b* del tejido no-funcionalizado y de tejidos
extraidos en el proceso de funcionalizacion con CuOx a partir de sales de cobre de acetato,
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4.3. Caracterizacion del textil

Los resultados de las caracterizaciones de analisis elemental, superficial y morfologica
de los tejidos obtenidos antes, durante y despues del proceso de funcionalizacion seran

mostradas en las secciones del 4.3.1 al 4.3.4.

43.1. ICP-MS

En funcion de los resultados obtenidos en colorimetria, donde el cambio de tonalidad de
amarillo a pardo-rojizo del tejido no funcionalizado sugirio la presencia de 6xidos de cobre,
se realizd un analisis quimico elemental por ICP-MS, con la finalidad de determinar la
concentracion de cobre (Cu) en las muestras textiles.

La Figura 19 presenta los resultados de la cantidad de Cu en los bafios de agotamiento de
las tres sales de cobre, en el tejido no-funcionalizado y en los tejidos extraidos durante
proceso de funcionalizacion con CuOx. La cantidad de Cu en los bafios de agotamiento
preparadas a partir de las sales de acetato, nitrato y sulfato de cobre fue de 4.955,55; 5.409,97
y 5.221,25 mg/L, respectivamente, estos valores fueron considerados como cantidad inicial
de cobre (100% de concentracion).

El tefiido por agotamiento es un proceso fisico quimico, donde las moléculas del colorante
disueltas en una solucién (bafio de tintura) son transportadas hasta la superficie del sustrato
textil, el colorante se adsorbe sobre la superficie del sustrato y se difunde hacia el interior de
las fibras; el agotamiento integra todos aquellos procesos que se caracterizan por producirse
una disminucién de la concentracién del colorante en el bafio de tintura (agotamiento) y al
mismo tiempo un aumento de la concentracion de colorante en el material textil (Cegarra,
1987; M. Clark, 2011b). En nuestro caso y de acuerdo con lo expresado en la literatura,
durante la etapa del agotamiento primario a pH acido, las muestras de tejidos de algodon
adsorbieron y difundieron el Cu procedente del bafio de agotamiento, por consiguiente, se
incrementd la concentracion de este elemento en las superficies y/o matrices internas de la
fibra de algoddn. Esta afirmacién se observa al comparar la cantidad de 0,009% de Cu de la
muestra NF con las cantidades de Cu obtenidas después del agotamiento primario, cuyos
porcentajes aproximados fueron de 54, 42 y 42% para las muestras Al, N1 y SI,
respectivamente. De estos resultados se percibe que el tejido de algoddn absorbid mejor el

bafio de agotamiento preparado a partir de la sal de acetato de cobre.
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La fibra de algodén madura estd compuesta por 88 a 99,5% de celulosa, su reactividad
quimica es la misma que el polimero de celulosa que es un polisacéarido cuya estructura
molecular esta conformada por atomos de C, O y H (Petrucci et al., 2011; Ruiz-Caldas et al.,
2022; Wakelyn & French, 2006), tal como se vio en las secciones 2.3.1.2 y 2.3.1.3. En
consecuencia, el mayor porcentaje de agotamiento del Cu del tejido de algoddn en contacto
con la solucién de Cu(CHsCOO),-H,O podria estar relacionado a la similitud en
composicion quimica elemental del acetato con la celulosa del algodon, es decir, mismos
atomos de C, O y H, por ello habria mayor afinidad quimica para ingresar a la matriz
celulésica en comparacion con las otras dos sales inorgénicas de Cu(NOs)2-3H20 y
CuS04-5H20.

Con referencia a las muestras A1, N1 y S1 se aprecia que después de la adicion del
hidroxido de sodio la cantidad de Cu se redujo en 1, 5y 4% para las muestras A2, N2y S2,
respectivamente, y con el incremento de la temperatura hasta 90°C el Cu continud
disminuyendo, obteniéndose variaciones de 3% para A3, 6% para N3 y 2% para S3. Estas
ligeras variaciones en la cantidad de Cu pueden estar asociadas al desprendimiento del Cu
presente en el tejido de algodon hacia el nuevo volumen de agua afiadido al comienzo de la
etapa de agotamiento secundario, de tal forma que quedaron particulas de cobre en la fase
liquida. Tras 20 min de agitacion a 90°C y enfriamiento a 70°C, la cantidad de Cu siguio
disminuyendo y alcanzé variaciones de porcentajes de alrededor de 13, 6 y 6% para las
muestra A4, N4 y S4, respectivamente. Esta pérdida puede estar relacionada con la reaccion
quimica entre los iones Cu?* y los iones OH- generados por la ionizacion del NaOH en agua,
que produjeron Cu(OH)2 y con el incremento de la temperatura CuOx (mostrado en las
ecuaciones 2.8 'y 2.9 - seccion 2.4.1.3), quedando una parte del CuOx en el algodén y otra en
la suspension remanente producida en la etapa de agotamiento secundario.

En los procesos posteriores, la cantidad de Cu continud decreciendo hasta los valores
minimos de 40,8; 32,2 y 27,3% correspondientes a las muestras A5, N5 y S5, en orden
respectivo, esta pérdida se debe a la remocion de los 6xidos de cobre sintetizados en la
superficie del tejido y que no se adhirieron a la fibra durante los enjuagues al finalizar el
proceso de funcionalizacion (S. Nam et al., 2020).

Segun las investigaciones realizadas por Oliveira et al. (2016) y Ghaly et al. (2014), hay
una alta concentracion de colorantes que no se fijan en los sustratos textiles y que se
encuentran en aguas residuales de procesos de tefiido textil, los colorantes no fijados

dependen del tipo de colorante y fibra, estas concentraciones estan comprendidas entre 2 a
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50% de la concentracion inicial del colorante (Ghaly et al., 2014; Oliveira et al., 2016).
Ademas de ello, los colorantes no fijados en los materiales textiles también pueden ser
originados por el uso de productos inadecuados o por procesos mal ejecutados que generan
la hidrolisis de los colorantes, es decir, la reaccion del colorante con el agua. Asumiendo que
los 6xidos de cobre representan un tipo colorante y con base a las investigaciones anteriores,
podriamos indicar que el 59,2; 67,8 y 72,7% restante de la cantidad de Cu no fijado en las
muestras A5, N5 y S5, respectivamente, son desechadas en las aguas residuales de los bafios
de agotamiento primario, secundario y procesos posteriores, ademas de ello, estos
porcentajes estarian fuera del rango de valores de colorantes comerciales no fijados. Estos
resultados muestran que se debe reutilizar el bafio de agotamiento primario de las tres sales
de cobre, mejorar la absorcion del tejido de algodon con algun producto quimico previo al
proceso de funcionalizacién, emplear un agente de reticulacion, entre otros, con el objetivo
de aumentar la permanencia de los CuOx en los tejidos y minimizar la cantidad descarga de
cobre a las aguas residuales.
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Figura 19. Cantidad de Cu medidos por ICP-MS en soluciones de sales de cobre, tejido
no-funcionalizado y tejidos extraidos en el proceso de funcionalizacion con CuOx a partir
de acetato, nitrato y sulfato de cobre.
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4.3.2. XPS

Los resultados del estudio de andlisis de superficie del tejido no-funcionalizado (NF) y
de los tejidos obtenidos durante y después de ser funcionalizados con CuOx utilizando 2%
s.m.t de sal de acetato, nitrato y sulfato de cobre, son mostrados a continuacion.

En la Figura 20(a-c), el amplio espectro XPS de la muestra NF se caracteriza por la
presencia del elemento oxigeno como O1s, O2s, OKL1, OKL2 y del carbono como Cls y
CKL1, estos picos de O y C son atribuidos a la fibra de algodén (Tharwat 1. Shaheen, Fouda,
& Salem, 2021; Yu et al., 2019). Asimismo, se percibe que a partir de las muestras A1, N1
y S1en adelante (A4, A5, N4, N5, S4 y S5), comienza a manifestarse picos de fotoelectrones

del cobre (Cu 2p) que demuestra que el CuOx fue adherido con éxito en la superficie del

algodon.
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Figura 20. Amplio espectro XPS del tejido no-funcionalizado y tejidos extraidos en el
proceso de funcionalizacién con CuOx usando sal de cobre: (a) acetato, (b) nitrato y (c)
sulfato.

El espectro del carbono (C1s) del algodon se descompone en tres contribuciones C1, C2
y C3, y representan lo siguiente: C1 a atomos de carbono unidos solo al carbono o al
hidrégeno (-C-C- o -C-H); C2 a atomos de carbono unidos con un enlace simple a un &tomo
de oxigeno (-C-O) y; C3 atomos de carbono enlazados a un atomo de oxigeno mediante
doble enlace o por enlace simple a dos atomos de oxigeno (C=0 o O-C-O) (Pertile et al.,
2010; Yu et al., 2019). La Tabla 3 resume las energias de enlace y los porcentajes de cada
contribucion C1, C2 y C3 que figuran en los espectros XPS del tejido no-funcionalizado y
tejidos extraidos durante el proceso de funcionalizacion con CuOx usando las tres diferentes

sales de cobre.
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Tabla 3. Espectros principales de picos del C1s basadas en sus energias de enlace para el
tejido no-funcionalizado y tejidos extraidos en el proceso de funcionalizacién con CuOx

Muestras de tejidos

NF AL A4 A5 N1 N4 N5 s1 sS4 S5
2848 2847 2849 2848 2848 2848 2848 2848 2848 28438
Cl  (49%) (48%) (35%) (36%) (47%) (29%) (33%) (40%) (41%) (38%)
2864 2863 2866 2864 2864 2865 2864 2865 2865 2864
C2  (39%) (40%) (49%) (48%) (38%) (54%) (52%) (48%) (46%) (44%)

288,0 2878 2880 2879 2880 2880 287,9 2880 2880 2879
(12%) (12%) (15%) (16%) (15%) (17%) (15%) (12%) (13%) (18%)

Cils

C3

La comparacion entre los espectros del carbono de alta resolucion C1s de la muestra NF
y de las muestras obtenidas después de la etapa de agotamiento primario, para las tres sales
de cobre (A1, N1y S1), se presentan en la Figura 21. Segun los resultados presentados en la
Tabla 3 y con referencia al NF, se puede apreciar que para la muestra Al las contribuciones
C1, C2y C3 tuvieron una variacion hacia valores de menor energia de 0,1; 0,1; y 0,2 eV, en
su orden respectivo, asimismo, la intensidad del pico C1 disminuye en 1% y del C2 aumenta
en 1% también, en el C3 no hubo ninguna modificacion. En el caso de la muestra N1, sus
energias de enlace de las tres contribuciones permanecieron constantes, sin embargo, las
intensidades de C1 y C2 decrecieron entre 1 a 2%, opuesto al C3 que crecio en 3%. Para la
muestra S1, se pudo ver que las energias de enlace de C1 y C3 no se modificaron, sélo el C2
se desplaz6 hacia energias mayores en un valor de 0,1 eV; por otra parte, la intensidad del
pico C3 se mantuvo estable, C1 se redujo en 9% y C2 fue acrecentado en 9%. Estas pequefias
variaciones, tanto en las energias de enlace como en las intensidades del carbono en las
muestras Al, N1 y S1, pueden estar asociadas a un cambio de entorno del carbono del
algoddn vy, este cambio estaria comenzando en la etapa de agotamiento primario y podria
estar relacionado a la presencia del cobre.

La superficie de las fibras celuldsicas cuando se sumergen en agua se ionizan debido a la
presencia de los grupos carbonilo e hidroxilo (Gordon & Hsieh, 2007; Ribitsch & Stana-
Kleinscheck, 1998). Por otra parte, en solucion acuosa las tres sales clpricas estudiadas,
forman el mismo complejo aquo de cobre con dos cargas positivas [Cu(H20)s]?* (Brown et
al., 2022; Cotton & Wilkinson, 1972), pero con diferente anién. Dicho anién tendra una
barrera electrostatica para difundirse a través de la fibra algoddn porque estara cargada
negativamente. Por consiguiente, en la etapa de agotamiento primario, el cobre del complejo

aquo empieza a coordinarse con la superficie del algodén ionizado, por ello el tejido adquiere
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una tonalidad amarilla-verdosa (discutida en la seccion 4.2) que es resistente a ciclos de
lavados domésticos (Luz E. Romén et al., 2020). Esta resistencia a la pérdida de tonalidad
sugiere la existencia de una fuerte interaccion entre el algodon y el cobre; probablemente de
tipo quimico mas que fisico. En el estudio realizado por Ali et al. (2020), se propuso la
existencia de una fuerte union entre los iones Cu*? y la superficie de tejidos de algodén
metalizados con cobre, los cuales fueron previamente activados con particulas de plata y
cobre, ademas, estos autores mencionan la formacién de enlaces ionicos entre los grupos
negativos del algodén y el ion Cu*? (Ali et al., 2020). Zhang et al. (2014), reportaron la
formacion de enlaces covalentes entre una fibra del algodon tratada con sulfato de titanio,
urea y bromuro de hexadecilo trimetilamonio y el didxido de titanio (TiOz); ellos proponen
que el TiO2 reacciona con el algoddn a través del grupo hidroxilo del carbono 6 de la celulosa
de esta misma fibra (H. Zhang, Zhu, & Sun, 2014). También, otros autores hablan que la
reaccion mas importante en el tratamiento de textiles celuldsicos con sales metalicas, es la
interaccion de intercambio i6nico entre los grupos carboxilicos de la celulosa y lo iones
metalicos (Emam, 2019). A partir de estas investigaciones se infiere que los grupos negativos
del algodon estan formando un enlace de tipo quimico con los iones metalicos.

Para nuestro caso y con los hallazgos reportados en la literatura, se puede concluir que
existe una interaccion quimica entre los grupos hidroxilos de la celulosa del algodon vy el
cobre. El posible mecanismo de reaccion entre estos dos materiales podria originarse por el
reemplazo de algunas de las moléculas de agua del complejo de cobre (I1) por los oxigenos
de la celulosa ionizada, los cuales tienen pares de electrones desapareados que pueden
formar enlaces coordinados con el ion metalico, produciéndose asi, un probable complejo

de cobre-algodén.
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Figura 21. Espectros XPS de C1s del tejido no-funcionalizado y tejidos extraidos a 25°C
con sal de acetato, nitrato y sulfato de cobre (etapa de agotamiento primario).

Los espectros de Cls de las muestras extraidas después de la adicion del NaOH,
incremento de temperatura a 90°C y enfriamiento a 70°C (A4, N4 y S4) son mostrados en la
Figura 22. Con respecto al tejido NF, cuyas contribuciones C1, C2 y C3 se observaron en
284,8; 286,4 y 288,0 eV, respectivamente; los picos C1 y C2 de la muestra A4 fueron
desplazados ligeramente a la izquierda, en otras palabras, sus energias de enlace
incrementaron en 0,1 y 0,2 eV, respectivamente. En el caso de las muestras N4 y S4, sus
energias de enlace de C1 se mantuvieron constante, contrario al C2 que aument6 en 0,1 eV.
Nuevamente, estos ligeros desplazamientos de energia de las muestras A4, N4 y S4 indican
que el sistema conformado por el algodon-cobre-hidroxido de sodio esta modificando el
entorno de las contribuciones C1 y C2 de la celulosa del algodon, pero no del pico C3 que
permanecio constante.

El algoddn tiene un pico de energia de enlace alrededor de 285,0 eV, que es atribuida a
los grupos C-C/C-H (Mitchell et al., 2005). Este pico se puede asignar a los remanentes de
ceras del algodén que son mezclas de hidrocarburos, alcoholes, ésteres y acidos grasos, y/o
asignar a una contaminacion por hidrocarburos o a la modificacion del polimero (Milosevié
et al., 2014; Mitchell et al., 2005; S. Yang et al., 2021). La contribuciéon de C1 para las
muestras A4, N4 y S4 aparece en 284,8 + 0,1 eV vy, pertenece a los enlaces C-C/C-H (Z.
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Huang et al., 2022). La intensidad de esta contribucion disminuyd entre 8 a 20%. De acuerdo
con laliteratura, esta disminucién de C1 puede ser debido a la eliminacion en el sobrenadante
de alguna contaminacion adventicia preexistente en el algodon y/o a la modificacién de la
misma fibra durante el proceso de agotamiento secundario.

Asimismo, la contribucion C2, que se ubica en 286,5 + 0,1 eV y que pertenece a los
enlaces C-O (Z. Huang et al., 2022; S. Yang et al., 2021), incrementé su intensidad entre 7
a 15%. El grupo de investigacion de Huang, C. (2018), modific6 una fibra de eucalipto con
plasma a baja temperatura (LTP — Low Temperature Plasma) dentro de una mezcla de aire
y oxigeno y, encontraron que la intensidad del pico C2 mejoro, ello debido al efecto del
tratamiento con LPT que expuso méas hidroxilos en la superficie de las fibras (C. Huang et
al., 2018). Por lo tanto, el incremento de C2 para A4, N4 y S4 estaria relacionado al efecto
del NaOH, puesto que, habria mayor presencia de hidroxilos en la superficie de las fibras de
algodén. La contribucion C3 asociada con los enlaces O-C-O o C=0 (288,0 eV) (Milosevié
etal., 2014; Mitchell et al., 2005; S. Yang et al., 2021), increment? su intensidad en un valor
minimo de 1% y maximo de 5%. Este aumento de intensidad espectral podria deberse a la
ruptura de los enlaces C-C, C-H o C-O que provoca la formacién de grupos carbonilos o el
componente O-C-O en la superficie de la fibra (C. Huang et al., 2018; Mitchell et al., 2005).
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Figura 22. Espectros XPS de C1s del tejido no-funcionalizado y de tejidos extraidos después
de afadir NaOH, incremento de temperatura a 90°C y enfriamiento a 70°C (etapa de
agotamiento secundario).
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La Figura 23 exhibe los espectros Cls de las muestras funcionalizadas con CuOx,
obtenidas después de los procesos posteriores de enjuague y neutralizado (A5, N5 y S5).
Para todas estas muestras y con respecto al tejido NF, las energias de enlace de los picos C1
y C2 permanecieron constante, solo el pico C3 presentd una perdida de energia de 0,1 eV.
Asimismo, la intensidad de la contribucion C1 siguié disminuyendo, alcanzando porcentajes
de pérdida de 11 a 16%. Esto podria estar relacionado con la eliminacion, durante los
enjuagues, de restos de carbonos y/o contaminacion de la superficie del algodon. En el caso
de la contribucidon C2, se reportd un incremento entre 5 a 9%. Estos porcentajes son mas
bajos en comparacion con los resultados de C2 de las muestras anteriores (A4, N4y S4), y
pueden atribuirse a la remocion de grupos hidroxilos remanentes en la superficie del algodon
por medio de los enjuagues y neutralizado. Al igual que C2, la contribucion de C3 subié en
promedio su intensidad en 4,3%, ello con respecto al NF. Segun los resultados mostrados en
la Tabla 3 y tomando como base a las muestras A4, N4 y S4 se puede apreciar que el C3
tuvo una variacion minima de 1 y 2% para las muestras A5 y N5, respectivamente, y 5%
para S5. Estos resultados indican que los enlaces que pertenecen a O-C-O o C=0 no son

afectados fuertemente por los enjuagues realizados.
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Figura 23. Espectros XPS de Cls del tejido no-funcionalizado y de los tejidos
funcionalizados con CuOx mas enjuagues Yy neutralizado (etapa de procesos posteriores).
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La Figura 24 muestra el espectro XPS de las regiones Cu 2p, del tejido no-funcionalizado
y de los tejidos obtenidos durante y después de la funcionalizacién con CuOy, usando 2%
s.m.t de acetato, nitrato y sulfato de cobre. El nivel de energia Cu 2p se descompone en picos
dobletes de Cu 2pl/2 y Cu 2p3/2'y, picos satélites (Sat) (Tharwat I. Shaheen, Fouda, &
Salem, 2021; B. K. Singh et al., 2020), los cuales se pueden apreciar en todas las muestras
analizadas, excepto en el tejido NF.

En la Figura 24(a) se observa que el pico Cu 2p3/2 de las muestras obtenidas después de
la etapa de agotamiento primario se pueden deconvolucionar en dos contribuciones. Una de
las contribuciones aparece alrededor de 933,4; 933.0 y 932,8 eV para Al, N1 y S1,
respectivamente, asignadas al Cu*! (Jurado-Lopez et al., 2017; Tharwat I. Shaheen, Fouda,
& Salem, 2021). La otra contribucidn esta cercano a 934,9 eV para Al; 936,4 eV para N1y
934,0 eV para S1, y es asociada al Cu*? (Jurado-Lopez et al., 2017; Tharwat |. Shaheen,
Fouda, & Salem, 2021; Siddiqui et al., 2020). EI doblete Cu 2p1/2 mostrado en el espectro,
también se puede descomponer en dos contribuciones a 952,4 (Al); 952,5 (N1y S1) y 954,1
(A1, S1); 954,0 (N1) que se asignan a las especies Cu*' y Cu*?, respectivamente (Tharwat I.
Shaheen, Fouda, & Salem, 2021; B. K. Singh et al., 2020). La especie Cu*? posee pico
satélite, en tanto que Cu™ o Cu® no lo tiene (Faraldos & Goberna, 2011). En la estructura
multiplete entre 940 a 945 eV para el Cu 2p3/2 Sat. y en torno de 962 eV para el Cu 2p1/2
Sat., corresponden a los picos satélites del Cu*? (Errokh et al., 2016; Tharwat I. Shaheen,
Fouda, & Salem, 2021; B. K. Singh et al., 2020; W. Yang et al., 2016). Por lo tanto, la
presencia de estos picos satélite indica que la especie de cobre inmovilizado en la superficie
del algoddn es Cu*?, esta afirmacidn estaria relacionado a los iones de cobre con dos cargas
positivas, provenientes de la disolucion de las sales de cobre en agua. Por otro lado, se
esperaba sélo la presencia de Cu*? al culminar la etapa de agotamiento primario, sin
embargo, en los espectros se observo también Cu*.

Los materiales textiles tienen gran variedad de impurezas después de su fabricacion, las
fibras naturales como el algodén, lino, lana, seda y otras heredan impurezas naturales (M.
Clark, 2011a). En el proceso de fabricacion de telas se producen impurezas cuando se afiaden
aceites, aprestos y otras materias para tejer facilmente el producto (M. Clark, 2011a; Gandhi,
2020). Cabe mencionar también que, los materiales textiles se pueden contaminar
ocasionalmente durante su produccion (M. Clark, 2011a). Todas las impurezas adquiridas,
materias extrafias, aceites, grasas, ceras, materias colorantes naturales e impurezas

adventicias presentes en los textiles se deben eliminar para conseguir buen tefiido o
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estampado, esto mediante procesos previos como: (a) limpieza, donde gran parte de materias
extrafias e impurezas se quitan por medios fisicos o quimicos en los procesos de
desengomado y/o descrudado; y (b) blanqueo, en el cual se destruye trazas de colorantes de
forma quimica, de tal modo que se mejora 6pticamente la blancura de los textiles (M. Clark,
2011a; Nawab, 2016; Salem, 2010). En nuestro caso, para lograr una buena funcionalizacion
con CuOy, el tejido utilizado en este estudio también fue sometido a un proceso de blanqueo
usando soda caustica, peroxido de hidrogeno y otros productos como humectante,
estabilizador, dispersante y detergente, que después de su aplicacion fueron enjuagados con
agua.

En el trabajo de Mitchell et al. (2005), compararon espectros XPS de C1s en la intensidad
espectral de 285,0 eV de un algodon blanqueado y uno descrudado; encontraron poca
diferencia entre ambos espectros, especificamente en la region del C1 (C-C/C-H) lo que les
sugirio la existencia de una fuerte sustantividad de algin material organico a la fibra de
algodén, con ello demostraron que después del proceso de descrude y blanqueo, todavia hay
residuos de material no celul6sico en la superficie de las fibras de algoddn, siendo el material
no celulésico una mezcla compleja de alcoholes, ésteres, acidos grasos, alcanos y glicéridos
(Mitchell et al., 2005). Por consiguiente, en concordancia con los autores Mitchell et al.
puede que en el tejido plano empleado en la presente investigacion, haya residuos no
celulésicos y/o remanentes de los productos quimicos del proceso de blanqueo que se
comporten como agentes reductores, es decir, como una sustancia que hace posible que otra
sustancia se reduzca (Petrucci et al., 2011), es por ello que, en el espectro de la Figura 24(a)
se observd contribuciones asignadas al Cu*™ que podria estar asociado a la reduccion del
Cu*? en la etapa de agotamiento primario.

Los espectros Cu 2p de los tejidos extraidos después de la adicion del NaOH, incremento
de temperatura a 90°C y enfriamiento a 70°C son presentados en la Figura 24(b). Se observa
en la region de 931 a 938 eV, que las muestras A4, N4 y S4 exhibieron contribuciones
alrededor de 932,7; 933,4 y 932,9 eV, respectivamente, que pueden ser asignados a Cu(l)
2p3/2 (B. K. Singh et al., 2020); y contribuciones cercanos a 934, 2; 934,1y 934,8 eV, ensu
orden respectivo, que podrian corresponder a Cu(ll) 2p3/2 (Biesinger, 2017; Tharwat I.
Shaheen, Fouda, & Salem, 2021). Ademas de ello, los espectros presentaron picos a energias
de enlace de 952,7 eV para A4 y N4 y 952,8 eV para S4, que podrian ser asignados a Cu(l)
2pl/2 (B. K. Singh et al., 2020), también los espectros mostraron otras energias de enlace a
953,8 (A4); 954,7 (N4) y 954,6 (S4) que pueden corresponder al Cu(ll) 2p1/2 (B. K. Singh
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et al., 2020). Asimismo, se puede ver que los picos satélites que estan entre las regiones de
energias de enlace de 940-944 eV y 960-965 eV incrementaron en intensidad en
comparacion con los picos satélites de las muestras A1, N1y S1, esto indica que el Cu*? no
solo esté en forma de CuO sino también en forma de Cu(OH)2 (Mongiovi et al., 2022). Los
iones OH" provenientes de la ionizacion del NaOH afadido en la etapa de agotamiento
secundario, pueden remover iones H de algunas de las moléculas de agua del complejo
cobre-algodon probablemente formado en la etapa de agotamiento primario (Chemguide,
2015), el cual fue propuesto en la discusion de la Figura 21. Con la remocion de H se
produciria Cu(OH)2 en el tejido y luego del incremento de la temperatura a 90°C por 20 min
el Cu(OH); pasaria a ser CuQ, el cual parcialmente se reduce a Cu20O. Por lo tanto, en la
superficie de las muestras A4, N4 y S4 existe mezcla de 6xidos de cobre y remanentes de
Cu(OH)a.

En la Figura 24(c) se aprecia los espectros XPS de las muestras A5, N5 y S5 que fueron
obtenidas luego de los procesos posteriores de enjuague y neutralizado. Se puede ver que los
picos dobletes del Cu 2p continGian en estas muestras. Para el Cu*! se encontraron picos entre
932,7 a 933,1 eV que pueden ser asignados a Cu 2p3/2 y picos entre 952,2 a 952,6 eV para
Cu 2p1/2 (Errokh et al., 2016; B. K. Singh et al., 2020). Para el caso de Cu*?, los picos vistos
entre 934,1-943,9 eV y 953,8-954,6 eV podrian corresponder a Cu 2p3/2 y Cu 2pl/2,
respectivamente (Errokh et al., 2016; B. K. Singh et al., 2020). Por otro lado, los picos
satélites entre las energias de enlace de 940 a 945 eV disminuyen en intensidad para las tres
muestras analizadas y, el cercano a 962,2 eV practicamente desaparece para N5 y S5. Estos
comportamientos pueden estar relacionados a la eliminacion del Cu(OH), remanente en la
superficie del tejido durante los enjuagues en caliente y frio y neutralizado. A partir de los
resultados de XPS en la region Cu 2p, se puede concluir que, después del proceso de
funcionalizacion utilizando diferentes sales de acetato, nitrato y sulfato de cobre, el tejido de

algoddn presento picos asignados a los iones Cu*? de la fase CuO y Cu*! de la fase Cu,O.
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Figura 24. Espectros XPS de picos Cu 2p del tejido no-funcionalizado y de tejidos: a 25°C
con sal de cobre (a); después de afadir NaOH, incremento de temperatura a 90°C y
enfriamiento a 70°C (b); y funcionalizados con CuOx més enjuagues y neutralizado.

Para las siguientes caracterizaciones por espectrometria de masas de iones secundarios en
el tiempo de vuelo (TOF-SIMS) y microscopia electrénica de barrido (MEB) fueron
seleccionadas las muestras A5, N5 y S5, las cuales son el producto final del proceso de

funcionalizacion del tejido de algodon con CuOx a partir de las sales acetato, nitrato y sulfato
de cobre.

4.3.3. TOF-SIMS

La Figura 25 muestra los espectros de masas de iones positivos de TOF-SIMS del tejido

no-funcionalizado y de los tejidos funcionalizados con CuOyx luego de los procesos
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posteriores de enjuague y neutralizado (A5, N5 y S5). En la Figura 25(a) se observa que los
espectros de masas del tejido NF y de las muestras A5, N5 y S5 son caracteristicos de la
celulosa (Kalaskar et al., 2010; Mitchell et al., 2005). En la Figura 25(b) se puede apreciar
claramente que las muestra A5, N5 y S5 presentaron una sefial a m/z 62,929 atribuida a la
presencia de Cu (Chauhan et al., 2019; Smith et al., 2018), cuya intensidad fue diferente para
cada muestra de tejido. Esta sefial no fue detectada en el tejido NF, por consiguiente, con
este resultado se puede demostrar que el Cu esta presente y adherido a la superficie del
algodon. En otras regiones del espectro de iones secundarios como los rangos m/z de 92-93
y 106-107, tal como se muestra en la Figura 25(c), se identificaron fragmentos organicos de
Cu, lo cual implica una gran probabilidad de que haya injertos de Cu en el tejido de algodon
funcionalizado, corroborando con esto los resultados de XPS discutidos en la seccion 4.3.2,
no obstante, la formacion de iones secundarios de los tejidos funcionalizados con CuOx es

muy complicada y debe ser estudia con mas detalle.
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Figura 25. Espectro TOF-SIMS de iones positivos del tejido no-funcionalizado y de los
tejidos A5, N5 y S5 funcionalizadas con CuOx en los rangos m/z de: (a) 30 — 140; (b) 62,7
-63,2y; (c) 92,6 — 107,2.
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4.3.4. MEB

La morfologia del tejido no-funcionalizado y de los tejidos funcionalizados con CuOx
luego de los procesos posteriores de enjuague y neutralizado (A5, N5 y S5) son mostradas
en las figuras 26 y 27.

La Figura 26 esté relacionada con la fibra de algodén no funcionalizada. La Figura 26(a)
presenta la morfologia intrinseca del algodon, donde se puede observar que la fibra tiene una
superficie limpia con surcos paralelos que parecen pliegues (Gordon & Hsieh, 2007). La
pared secundaria de la fibra de algodon esta compuesta por microfibrillas de celulosa en
diferentes orientaciones (Martinez-Sanz et al., 2017). En la Figura 26(b) se aprecian estas
microfibrillas como hilos entrecruzados en la superficie del algoddn, asimismo, en esta

figura se puede ver con mayor detalle los pliegues.

DS HAW  curr det HV
X3 3.45 um 13 pA T2 2.00 kv 120 000 x 44 mm OV I

Figura 26. Micrografia de MEB del tejido no funcionalizado en magnificaciones: (a) 5kX;
(b) 120kX.

Las micrografias electronicas de barrido de las muestras A5, N5 y S5 funcionalizadas con
CuOx son mostrados en la Figura 27. A la magnificacion de 25kX y opuesto a las
micrografias del tejido no funcionalizado (Figura 26) se puede ver que los CuOy aparecen
como particulas claras distribuidas de manera heterogénea sobre la superficie de la fibra de
algoddn de todas las muestras obtenidas a partir de las sales de acetato, nitrato y sulfato de
cobre (Figuras 27 (a), (c) y (e)). Cuando las micrografias fueron ampliadas a 120xK se
percibi6 que los CuOy se aglomeraron en formas irregulares y de distintos tamarfios, ademés
de ello, se localizaron por entre los pliegues de la fibra de algodén (Figuras 27 (b), (d) y (f)).
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Figura 27. Micrografias de MEB de los tejidos funcionalizados con CuOy: tejido A5 (a,b);
tejido N5 (c,d) y tejido S5 (e,f) en magnificaciones de 25kX y 120kX.

4.4, Evaluacién microbioldgica

Los resultados del porcentaje de reduccion bacteriana del tejido no-funcionalizado y de
los tejidos A5, N5 y S5 funcionalizados con CuOx frente a bacterias Gram-positivas,
evaluados segln la norma técnica ASTM E2149:2013, se encuentran en la Figura 28. El
tejido NF present6 una reduccion del crecimiento bacteriano del 41,8% para la cepa
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Escherichia coli (ATCC 25922) y 20,1% para Pseudomonas aeruginosa (ATCC 10145),
estos valores fueron menores que los porcentajes encontrados en los tejidos funcionalizados
con CuOx. Las muestras A5, N5 y S5 inhibieron el crecimiento de las dos bacterias

analizadas en un porcentaje de reduccion del 99,99%.
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Figura 28. Resultados del porcentaje de reduccién bacteriana para Escherichia coli (ATCC
25922) y Pseudomonas aeruginosa (ATCC 10145) del tejido no-funcionalizado y de los
tejidos A5, N5 y S5 funcionalizados con CuOy, evaluados segun norma ASTM E2149:2013.

En la Figura 29 se puede observar el conteo bacteriano en placas Petri de las cepas
Escherichia coli (ATCC 25922) y Pseudomonas aeruginosa (ATCC 10145) para el tejido-
no funcionalizado y tejidos A5, N5 y S5 funcionalizados con CuOx. En las Figuras 29 (a-1)
y 29(b-1) claramente se visualiza presencia de colonias luego de 1 h de contacto con el tejido
NF, los recuentos bacterianos fueron de 189x10* y 376x10* UFC/ml para Escherichia coli y
Pseudomonas aeruginosa, respectivamente. Las Figuras 29(a-2) y (b-2) representan las
placas que fueron sembradas con 100 pl de la solucion bacteriana en contacto con las
muestras A5, N5 y S5. Se puede apreciar que no hubo desarrollo de las dos cepas bacterianas
evaluadas, por lo tanto, los tejidos funcionalizados con CuOx ofrecen buena propiedad

antibacteriana.
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Figura 29. Resultados de las placas para: (a) Escherichia coli (ATCC 25922) y (b)
Pseudonomas aeruginosa (ATCC 10145). En ambos casos fotografia (1) tejido no
funcionalizado y (2) tejidos funcionalizados con CuOx a partir de las sales de acetato, nitrato
y sulfato de cobre.

El mecanismo de la actividad antimicrobiana de los materiales textiles funcionalizados
con CuOxy, especificamente con nanoparticulas (NPs) de CuO frente a las bacterias Gram-
positivas como a Gram-negativas ain no se ha investigado por completo, es por ello que
dentro de algunos estudios publicados se proponen que el mecanismo inicia con la adsorcion
de las bacterias en la superficie del textil (Palza, 2015; Rezaie, Montazer, & Rad, 2018). En
esta condicion la actividad antibacteriana puede estar atribuida con tres mecanismos, los
cuales son: la liberacion de iones cobre, contacto directo de las NPs de CuO con la bacteria
y/o produccion de especies reactivas de oxigeno (ROS - Reactive Oxygen Species) (Radeti¢
& Markovié¢, 2019; Stani¢ & Tanaskovié, 2020; Tamayo et al., 2016). En la Figura 30 se
propone un esquema de la actividad antimicrobiana de las NPs de CuO por los tres

mecanismos mencionados lineas arriba.
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Figura 30. Diagrama de los mecanismos de la actividad antimicrobiana de materiales
textiles funcionalizados con NPs de CuO: (a) liberacion de iones de cobre; (b) contacto de
las NPs de CuO con la bacteria y; (c) especies reactivas de oxigeno.

Para el caso de la liberacion de iones cobre (Cu*?), esta puede ser originada por la
disolucion de las NPs de CuO en presencia de agua y oxigeno (Hasheminya et al., 2018;
Markovic et al., 2018; Palza, 2015; Shankar, Wang, & Rhim, 2017). La ligera solubilidad
del CuO podria estar relacionada con su baja constante de producto de solubilidad (Ksp ~
10" 2% a 25°C), la cual indica que en solucién acuosa se tiene una minima concentracion de
Cu*? (Gedanken et al., 2011; Perelshtein et al., 2013; Yoosefi, Wang, & Xu, 2015). A parte
de ello, el agua necesaria para generar la disolucion del CuO podria provenir del medio que
rodea a la bacteria (Palza, 2015; Rezaie, Montazer, & Rad, 2018). Se debe tener en cuenta
que los materiales polares como el algoddn y los no polares como polietileno o polipropileno
permiten la difusion de moléculas de agua a través de sus matrices poliméricas y esta
difusion aumenta con la polaridad del material (Palza, 2015; Tamayo et al., 2016). Por lo
tanto, las moléculas de agua provenientes del medio bacteriano al entrar en contacto con el
material textil podrian difundirse e interactuar con las NPs de CuO que estan en la superficie
o incrustadas dentro de la matriz polimérica del material para luego generar su disolucion y
por consiguiente la liberacion de iones Cu*? (Shankar, Wang, & Rhim, 2017). La
caracteristica anionica de la envoltura celular bacteriana le permite interactuar a través de
fuerzas electrostaticas con moléculas extracelulares y iones metalicos (Pankratova,
Hederstedt, & Gorton, 2019; Thomas Il & Rice, 2015). Entonces, debido a esta

caracteristica los iones de cobre liberados podrian interactuar electrostaticamente con los
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componentes de la envoltura celular que son: la pared celular y membrana plasmatica (Stanié¢
& Tanaskovi¢, 2020). Esta interaccion causaria la desnaturalizacion de las proteinas en la
membrana bacteriana y produciria el efecto bacteriolitico, es decir la desintegracion de la
bacteria (Tamayo et al., 2016). Ademas, segun los autores Markovic et al. (2018) y Shankar
et al. (2017), los iones de cobre se unen a la membrana citoplasmaética y a las proteinas
responsables de los procesos metabodlicos (Markovic et al., 2018; Shankar, Wang, & Rhim,
2017). En esta situacion, los iones pueden entrar al citoplasma a través de las proteinas
integrales o por la misma membrana citoplasmatica (Markovic et al., 2018; Thomas Il &
Rice, 2015). Una vez dentro del citoplasma los iones de cobre pueden interactuar con el
ADN de la bacteria e involucrarse en la reticulacion de las cadenas del &cido nucleico,
generando un desorden en las estructuras helicoidales, con ello se evita la reproduccion
bacteriana y su muerte celular (Hasheminya et al., 2018; Shankar, Wang, & Rhim, 2017,
Stani¢ & Tanaskovi¢, 2020; Tamayo et al., 2016). Una posible ruta de ingreso de iones de
cobre al citoplasma se muestra en la Figura 30(a).

Para comprobar que el mecanismo de la actividad antibacteriana de un material
funcionalizado con NPs de CuO es debido a los iones de Cu*?, los autores Yoosefi et al.
(2015), compararon resultados de andlisis microbioldgicos de soluciones bacterianas
obtenidas después de estar en contacto: a) con una muestra de papel de celulosa (1 cm?)
funcionalizado con NPs de CuQ, y b) con iones cobre lixiviados que se produjeron luego de
agitar una muestra de 1 cm? del papel de celulosa funcionalizado con NPs de CuO en un
medio de cultivo sin bacteria (Yoosefi, Wang, & Xu, 2015). Los resultados reportados
indicaron que la solucion lixiviada tuvo la misma actividad antimicrobiana que la solucion
en contacto directo con el papel de celulosa funcionalizado con las nanoparticulas. Ademas,
los resultados validaron que la solucion lixiviada era un liquido cristalino sin objetos solidos
a simple vista, y para descartar la presencia de NPs de CuO, los autores realizaron analisis
de dispersion de luz dindmica (DLS, por sus siglas en inglés) y no detectaron particulas. Por
lo tanto, los resultados microbiolégicos y DLS confirmaron que la actividad antimicrobiana
se debid principalmente a los iones de Cu*?. Con relacion a esta investigacion, podriamos
destacar el analisis microbioldgico que hicieron a las particulas lixiviadas por el método de
recuento en placa para confirmar que la muerte de las bacterias fue provocada por los iones
cobre provenientes de la ligera disolucion del CuO en agua.

Otro mecanismo de actividad antibacteriana es el contacto directo de las NP de CuO con

bacterias. En este caso, las NP de CuO presentes en los materiales funcionalizados podrian
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adherirse a la superficie de la bacteria por fuerzas electrostaticas e interacciones moleculares,
y las NP de menos de 10 nm de diametro podrian atravesar la pared celular bacteriana
(Markovic et al., 2018; Tamayo et al., 2016). Al alcanzar la membrana citoplasmatica, las
NPs de CuO podrian introducirse en el citoplasma por endocitosis y difusion directa (Hou et
al., 2017; Tamayo et al., 2016) (ver Figura 30(b)). Segun Cossart y Helenius (2014), la
endocitosis es un proceso en el que liquido, solutos, ligandos, particulas y otros son envueltos
con la membrana citoplasmatica para formar vesiculas que quedan dentro de la célula
(Cossart & Helenius, 2014). Basado en esta definicion, las NPs de CuO podrian ser
englobadas por la membrana plasmatica y formar una vesicula que posteriormente se fusione
con los componentes internos en el citoplasma. Por el contrario, la forma de introduccion al
citoplasma por difusion directa de las NPs de CuO puede estar relacionada con la adherencia
de estas nanoparticulas a la membrana citoplasmatica, y simultaneamente con la generacion
de ROS en su superficie, que provoca un aumento de la permeabilidad celular, lo que
conduce al transporte descontrolado de nanoparticulas al interior de la célula a través de esta
membrana (Giannousi, Pantazaki, & Dendrinou-Samara, 2017). La difusion directa también
podria deberse a la preferencia de las NPs de CuO hacia el grupo lipidico (fosfolipidos) de
la cabeza o la cola, componente de la membrana citoplasmatica, y esto esta relacionado con
su naturaleza hidrofdbica o hidrofilica (Tamayo et al., 2016). Finalmente, las NPs al estar en
el citoplasma se pueden unir a las moléculas del ADN originando la desorganizacion de su
estructura helicoidal, inhibicion de la replicacion del ADN, desnaturalizacion de proteinas y
consecuentemente muerte celular (Giannousi, Pantazaki, & Dendrinou-Samara, 2017; Hou
et al., 2017). A parte de ello y paralelamente con este mecanismo, las NPs de CuO podrian
liberar iones y desencadenar los efectos asociados con ellos los cuales fueron discutidos
anteriormente.

Entre los mecanismos de la actividad antimicrobiana de las NPs de CuO presentes en el
material textil y que estan en contacto con la bacteria, se encuentran las ROS, como se
muestra en la Figura 30(c). ROS son moléculas que contienen oxigeno, y representan el
grupo mas importante de oxidantes que incluye el radical hidroxilo (OH®), el ion superdxido
(02°7), el perdxido de hidrogeno (H20-), los peroxidos orgénicos y, entre otros (Bedlovicova
et al., 2020; R. Li, Jia, & Trush, 2016). Las NPs de CuO y los iones Cu*? inducen la
generacion de ROS (Applerot et al., 2012; Sedighi & Montazer, 2016; Stani¢ & Tanaskovic,
2020; Tamayo et al., 2016). Ademas, hay que tener en cuenta que, a escala nanométrica, se

forma mas ROS por unidad de peso, y debido a su exceso de produccion y alteracion de los
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mecanismos de defensa bacterianos, se activa la muerte celular programada y se desencadena
el estrés oxidativo (Giannousi, Pantazaki, & Dendrinou-Samara, 2017; Tamayo et al., 2016).
Segun Bedlovicova et al. (2020), el estrés oxidativo se define como un estado en el que el
equilibrio entre la defensa antioxidante de la célula y los oxidantes se ve interrumpido por
el efecto del exceso de oxidantes como las ROS (Bedlovicova et al., 2020). Por lo tanto, este
estrés oxidativo tiene una mayor letalidad que las ROS iniciales causadas por CuO (Tamayo
et al., 2016). Ademas de lo mencionado anteriormente, el exceso de ROS puede provocar la
peroxidacion de lipidos, la oxidacion de proteinas y dafios en el ADN y el ARN, y causar la
muerte bacteriana (Brynildsen et al., 2013; Shahidi et al., 2017; Stani¢ & Tanaskovi¢, 2020).

4.5. Pruebas de resistencia al lavado del textil

Tras el proceso de funcionalizacion de los tejidos con CuOx fue realizado pruebas de
resistencia a ciclos de lavados domésticos usando el procedimiento de la norma ISO 105-
C06:2010. La Figura 31 muestra el efecto del lavado sobre las propiedades Opticas de los
tejidos de algodon funcionalizados con CuOx (muestras A5, N5 y S5). En la variacion
porcentual de L* con respecto al algodén funcionalizado y sin lavado (Figura 31(a)), se
puede observar que para la muestra A5 después de todos los ciclos de lavado hubo una
variacion que oscil6 entre +0,38% Yy -1,07%. Para la muestra N5 la variacion se mantuvo
relativamente constante, obteniéndose un valor maximo de +0,61%. En la muestra S5, el L*
aumento conforme se incrementaba los lavados, esto indica que la blancura o claridad o
pérdida de intensidad de la tela fue mayor. Segin Nam et al. (2020), las nanoparticulas de
metales pueden sintetizarse en la parte externa e interna de una fibra de algodon, y debido a
las fuerzas de friccion existentes en los lavados, las nanoparticulas ubicadas en la superficie
de la fibra son vulnerables a ser liberados, mientras que las sintetizadas dentro de la fibra
pueden ser mas resistentes a los lavados sucesivos (S. Nam et al., 2020). Con respecto a la
literatura citada, el aumento de la blancura de la muestra S5 probablemente esta relacionada
a la disminucién de la cantidad de CuOx formadas en la superficie de la fibra, ello producido
por la friccidn de las esferas de acero al tejido al momento de los lavados. Como se mostrara
méas adelante, esta disminucion serd consistente con los resultados de los analisis
elementales.

En términos de enrojecimiento (coordenada a*) y amarillez (coordenada b*) mostrados

en la Figura 31(b), se observaron que con referencia al tejido funcionalizado con CuQOy Yy sin
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lavados, el porcentaje de variacion a* de la muestra A5, con las primeras 5 lavadas,
disminuyd aproximadamente 7%, luego se incrementd de forma gradual con las lavadas
posteriores. EI mayor porcentaje de variacion fue de 42,9% para 25 lavadas. Esta Gltima
tendencia del aumento del porcentaje de variacion se produce cuando se tiene mas ciclos de
lavados, esto también se pudo apreciar en la muestra N5; excepto en el lavado nimero 15
donde el incremento de a* fue en menor proporcion (16,6%) con respecto al lavado 10 cuyo
porcentaje fue de 24,6%. En la muestra S5, los porcentajes de variacion a* disminuyeron
para todos los lavados, esto puede estar relacionado con la pérdida de CuOx visto en sus
resultados de variacion porcentual de L*.

Por otro lado, el b* de la muestra A5 fue cayendo hasta el lavado 10, su porcentaje de
variacion fue de -4,3%, a partir de aqui se observo un incremento progresivo desde 5,7%
hasta 8,3% para 15 y 25 lavadas, respectivamente. Para las muestras N5 y S5, el valor de b*
disminuyé en promedio -12,5% y -11,2%, respectivamente, estos resultados se mantuvieron
relativamente constante después de cada ciclo de lavado. Finalmente, a pesar de estas
diferentes variaciones de porcentaje, tanto en a* como en b*, después de los lavados para las
tres muestras A5, N5 y S5, el tono de los tejidos funcionalizados siguieron siendo pardo-

rojizo, indicando asi que atn hay presencia de CuOx.
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Figura 31. Variaciones porcentuales en las coordenadas de color CIE L*a*b*. (a) L* y (b)
a* y b* de los tejidos A5, N5 y S5 funcionalizados con CuOx en funcion de ciclos de lavado
domeéstico.
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La Figura 32 presenta los resultados de la cantidad de Cu de las muestras funcionalizadas
con CuOy (A5, N5y S5), antes y después de 5, 15 y 25 lavados. Se puede observar que todas
las muestras de tejidos presentaron una tendencia creciente en liberacion de cantidades de
Cu luego de cada cinco ciclos de lavados. En la Figura 32 también se percibe que después
de 5 lavados, la cantidad de Cu disminuyo en 8,3; 23,7 y 27,1% para las muestras A5, N5 y
S5, respectivamente, esta pérdida puede estar relacionada a la eliminacion de los CuOx que
se situaban en la superficie del tejido o al desprendimiento de los O0xidos que estaban
débilmente unidos a la fibra del algodén (Geranio, Heuberger, & Nowack, 2009;
Limpiteeprakan et al., 2016). Tras 15 lavados, el porcentaje de pérdida de Cu en los tejidos
de algoddén aumento a 17,9% para A5; 35,2% para N5 y 38,1% para S5. Asimismo, después
de 25 lavados, la pérdida de Cu siguié incrementandose y alcanzd valores de 26,4; 45,2 y
48,5% para A5, N5 y S5, en su orden respectivo. Estas pérdidas en las cantidades de Cu de
los tejidos funcionalizados con CuOx, probablemente estan relacionadas al estrés mecéanico
creado por la agitacion con las esferas de acero durante la prueba de lavado. Por otro lado, a
pesar de la continua disminucion de Cu con el transcurso de los 25 lavados, se pude ver que
la muestra A5 funcionalizada con CuOx a partir de acetato de cobre mostré una menor
pérdida de Cu en comparacion con las muestras obtenidas con nitrato (N5) y sulfato (S5) de
cobre, esto pude ser debido a su afinidad quimica por la celulosa del algodén, tal como se
discutio en la seccion 4.3.1.

Un estudio realizado por Limpiteeprakan et al. (2016) inform6 que productos comerciales
textiles como el asiento de auto y el body enterizo aplicados con nanoparticulas de plata,
después de ser sometidos a 20 ciclos de lavados con agua, perdieron mas del 50% de su
contenido de plata (Limpiteeprakan et al., 2016). Con relaciéon a esta investigacion y
asumiendo que el cobre tendria un comportamiento similar a la plata en los textiles
comerciales, podriamos decir que, el porcentaje de cobre perdido en las muestras A5, N5 y

S5 después de 25 lavados es menor que la pérdida de particulas de productos comerciales.
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Figura 32. Contenidos de Cu en tejidos A5, N5 y S5 funcionalizados con CuOx antes y
después de 5, 15 y 25 ciclos de lavados obtenidos por ICP-MS.

Debido a la pérdida de particulas de Cu en el transcurso de los ciclos de lavados, no se
continuaron las caracterizaciones de XPS, TOF-SIMS y MEB de los tejidos A5, N5 y S5
con 25 lavados, puesto que la cantidad deficiente de CuOx en los textiles (por debajo del

0,1% en peso), no detectaria ninguna sefial espectroscépica.

La Tabla 4 presenta los porcentajes de reduccion bacteriana de los tejidos A5, N5 y S5
funcionalizados con CuOx con 5, 15 y 25 lavadas frente a las cepas Escherichia coli (ATCC
25922) y Pseudomonas aeruginosa (ATCC 10145), evaluados segun la norma técnica
ASTM E2149:2013. Para la cepa Escherichia coli, las muestras A5, N5 y S5 después de 5,
15y 25 lavadas inhibieron el crecimiento de esta bacteria en mas del 99%, con excepcion de
las muestras S5 y N5 con 15 y 25 lavadas, respectivamente. El porcentaje de reduccion
bacteriana de la muestra S5-15 lavadas vari6 ligeramente, su valor final fue de 98,56%. En
el caso de la muestra N5-25 lavadas alcanz6 un porcentaje minimo de 93,27%. Esta
disminucion de su propiedad antimicrobiana puede estar relacionado con la con la
disminucion de la cantidad de Cu en la superficie del tejido producido por la constante
friccion entre las esferas de acero y el tejido durante los ciclos de lavados. Para la cepa
Pseudomonas aeruginosa todas las muestras A5, N5y S5 con 5, 15 y 25 lavadas presentaron

porcentaje de reduccion bacteriana mayor al 99%. A partir de estos resultados se percibe
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que, a pesar del continuo aumento en la pérdida de la cantidad de Cu con el incremento de
las lavadas, tal como fue visto en los resultados de ICP de los tejidos lavados (Figura 32),
las muestras A5, N5 y S5 con 5, 15 y 25 lavados contintan inhibiendo en crecimiento de

bacterias Gram-positivas.

Tabla 4. Resultados del porcentaje de reduccion bacteriana para Escherichia coli (ATCC
25922) y Pseudomonas aeruginosa (ATCC 10145) de los tejidos A5, N5 y S5
funcionalizados con CuOy después de 5, 15 y 25 ciclos de lavados, evaluados segun norma
ASTM E2149:2013.

. Bacteria
Cig:\l/gzge Escherichia coli Pseudomonas aeruginosa
A5 N5 S5 A5 N5 S5
5L 99,9 99,9 99,9 99,9 99,9 99,9
15L 99,9 99,9 98,5 99,7 99,9 99,9
25L 99,9 93,2 99,4 99,9 99,9 99,9

4.6. Control de calidad textil

Los resultados del control de calidad de los tejidos A5, N5 y S5 funcionalizados con CuOx

seran mostrados en las secciones 4.6.1y 4.6.2.

4.6.1. Propiedades fisicas

Las pruebas fisica fueron realizadas para determinar y evaluar posibles cambios del tejido

de algodon después del proceso de funcionalizacion con CuOx.

4.6.1.1. Ligamento del tejido

En la Figura 33 se muestra la estructura del tejido empleado en la investigacion. Es un
tejido tipo plano, este tejido se produce por el entrecruzamiento perpendicular de hilos de
urdimbre (hilos verticales) y trama (hilos horizontales), la forma como se entrecruzan ambos
hilos da origen a un patron ordenado y repetitivo denominado ligamento que puede ser
tafetan, sarga o satén (Gandhi, 2020). En nuestro caso, se puede observar con claridad que
el ligamento (cuadro azul en Figura 33) de los tejidos con y sin funcionalizacion de CuOx es
una sarga 2/1, esto indica que hay 2 hilos de urdimbre sobre 1 hilo de trama.
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Urdimbre

Figura 33. Esquema del ligamento sarga 2/1 del tejido no-funcionalizado y de los tejidos
A5, N5 y S5 funcionalizados con CuOx, segun norma ABNT NBR 12996:1993.

4.6.1.2. Titulo del hilo extraido del tejido

Los resultados del titulo de los hilos del tejido no-funcionalizado y de los tejidos A5, N5
y S5 funcionalizados con CuOy son presentados en la Tabla 5. Se aprecia una minima
diferencia de titulos entre los hilos, tanto en el sentido de urdimbre como de en el sentido de
trama, antes y después de la funcionalizacion. Con referencia al tejido NF hay una diferencia
que oscila entre 0,7 a 0,8 para urdimbre y entre -0,1 a 0,1 para trama de las muestras A5, N5
y S5. Por tanto, se concluye que los CuOx no modifican los titulos de los hilos que componen

el tejido.

Tabla 5. Titulo del hilo en sistema inglés (Ne) del tejido no-funcionalizado y de los tejidos
A5, N5 y S5 funcionalizados con CuOy, segun norma ISO/FDIS 7211-5:2020.

Titulo (Ne)
Muestras -
Urdimbre Trama
NF 15,9 10,1
A5 16,7 10,2
N5 16,6 10,2
S5 16,7 10,0

4.6.1.3. Densidad de hilos del tejido

La Tabla 6 muestra los resultados de la densidad de hilos/cm del tejido antes y después
del proceso de funcionalizacién con CuOx. Se puede verificar que la cantidad de hilos en el
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sentido de la urdimbre vario entre -0,2 a 0,3. En el sentido de trama, después del proceso de
funcionalizacion se increment6 la densidad en aproximadamente 1 hilo. Este incremento
puede estar relacionado con el encogimiento tipico que presenta un material de algodén
cuando es sometidos a procesos humedos textiles o lavados (R. Koztowski & Mackiewicz-
Talarczyk, 2020).

Tabla 6. Densidad de hilos del tejido no-funcionalizado y de los tejidos A5, N5 y S5
funcionalizados con CuOy, segin norma ABNT NBR 10588:2015.

N° hilos/cm
Muestras -
Urdimbre Trama
NF 41,7 19,6
A5 42,0 21,0
N5 42,0 20,5
S5 41,5 20,6

4.6.2. Pruebas de solidez del color

Las pruebas de solidez del color se realizaron para evaluar si los agentes externos como

lavado y sudor afectan las caracteristicas de color de los tejidos funcionalizados con CuOx.

4.6.2.1. Solidez al lavado

En la Tabla 7 se encuentran los resultados de la evaluacion de la solidez al lavado. Se
puede ver que las muestras A5, N5 y S5 funcionalizadas con CuOy presentaron una
puntuacion en transferencia de color hacia el testigo de multiples fibras DW entre valores de
4 a 5. La puntuacion 4 indica que apenas hubo manchado y la puntuacién 5 que no hubo
manchado. Para el cambio de color, los valores obtenidos oscilaron entre 4-5, que significa

un pequefio a casi nulo cambio después del proceso de lavado.
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Tabla 7. Resultados de la evaluacién de solidez al lavado, segiin norma ISO 105-C06:2010
—Prueba B1M con laE.G.T.C. y E.G.C.C.

Evaluacion Testigo multifibra Muestras

DW A5 N5 S5
Diacetato 4-5 4-5 4-5
Algoddn blanqueado  4-5 4-5 4-5

Transferencia  Poliamida 5 5 5
de color Poliéster 4-5 4-5 4
Acrilico 4 4-5 4-5

Lana 4-5 5 5
Cambio de color 4-5 4-5 4-5

4.6.2.2. Solidez al sudor

Los resultados de la evaluacion de la solidez al sudor se muestran en la Tabla 8. Para la
muestra A5, se puede reportar que la puntuacién minima en transferencia de color hacia las
fibras de diacetato y acrilico fue de valor 3, esto indica que hubo manchado. Para las
muestras N5 y S5 las puntuaciones en transferencia de color estuvieron entre los valores 4 a
5, lo cual indica que apenas o casi no hubo manchado hacia fibras adyacentes. En el caso de
cambio se color, en las muestras A5, N5 y S5 el valor minimo fue 1 y méximo 2 que denotan

gran y apreciable pérdida de color, respectivamente, durante la prueba de sudor.

Tabla 8. Resultados de la evaluacién de solidez al sudor, segin norma ISO 105-E04:2013
conlaE.G.T.C.yE.G.C.C.

Evaluacion Testigo multifibra Muestras

DW A5 N5 S5

Diacetato 3-4 4 4
Algodon blanqueado 4 4-5 4-5

Transferencia  Poliamida 4-5 4-5 4
de color Poliéster 4-5 4 4-5
Acrilico 3-4 4-5 4
Lana 4 4 4-5
Cambio de color 2 1-2 1-2
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CAPITULO V: CONTRASTACION DE HIPOTESIS

En funcion de los resultados obtenidos para cada objetivo propuesto en la presente

investigacion, se da la validacion de la hipétesis general y de las hipotesis especificas.

Obijetivo especifico 1: Funcionalizar in situ tejidos de algodon con CuOx por el método
de tefiido de agotamiento utilizando sales precursoras de acetato, nitrato y sulfato de cobre
para obtener tejidos antimicrobianos.

e Se consiguio funcionalizar in situ tejidos de algodon de 296,41 g/m? con CuOx
utilizando 2% s.m.t de Cu(CHsCOQ)2-H20; Cu(NO3)2-3H20 y CuSO4-5H20; y 0.5 g/L de
NaOH, mediante el método de tefiido de agotamiento, y se obtuvo tejidos antimicrobianos
evaluados con la norma técnica ASTM E2149:2013.

Objetivo especifico 2: Determinar la relaciébn que existe entre las caracteristicas
colorimétricas, tanto del tejido no-funcionalizado como de los tejidos obtenidos durante
proceso de funcionalizacion con CuOx, con la presencia de cobre en los tejidos.

e Mediante la evaluacion colorimétrica de los tejidos utilizando el espectrofotometro
de reflectancia SF 550 marca Datacolor y calculo de las coordenadas de color con el software
Color Tools vs.1.1, se demostrd que el valor de luminosidad (L*) y los valores de las
coordenadas de color a* y b* tienen una relacion directa con la presencia de cobre en los
tejidos.

Obijetivo especifico 3: Determinar la contribucion de las caracterizaciones elementales,
superficiales y morfoldgicas del tejido no-funcionalizado y los tejidos obtenidos en el
proceso de funcionalizacion con CuOx con el estudio de la interaccion fisico-quimica entre
los 6xidos de cobre y la celulosa de la fibra de algodon.

e La caracterizacion elemental por ICP-MS resulté valioso para cuantificar la cantidad
de cobre en los tejidos, la caracterizacion superficial por XPS demostrd que existe una
interacciéon quimica entre los grupos hidroxilos de la celulosa y el cobre, asimismo, en los
resultados por TOF-SIMS se identificaron fragmentos organicos de Cu. La caracterizacion
morfoldgica facilito la observacion de los CuOx aglomerados aleatoriamente sobre la

superficie de la fibra de algoddn.
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Objetivo especifico 4: Determinar la resistencia de la propiedad antimicrobiana de los
tejidos funcionalizados con CuOx frente a las pruebas de lavado doméstico.

e Los tejidos de algodon funcionalizados in situ con CuOy a partir de las tres sales de
cobre inhibieron en méas del 93%, el crecimiento de las bacterias Escherichia coli (ATCC
25922) y Pseudomonas aeruginosa (ATCC 10145) después de 5, 15 y 25 lavados, vale decir
que, obtuvieron buena resistencia de la propiedad antimicrobiana frente a las pruebas de

lavado domestico.
Por lo tanto, se consiguio el objetivo general el cual fue el estudio la interaccion fisico-

quimica entre la celulosa de algodon y CuOx de tejidos antimicrobianos obtenidos por el

método de tefiido de agotamiento funcionalizados con estos mismos éxidos.
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CAPITULO VI: CONCLUSIONES

Fueron funcionalizados in situ tejidos sarga de algoddn con CuOx por medio del proceso
de tefiido de agotamiento, usando tres sales precursoras de acetato, nitrato y sulfato de cobre.

Las caracteristicas colorimétricas del tejido no-funcionalizado mostraron que su tono
inicial fue amarillo con alta luminosidad, y con el transcurso del proceso de funcionalizacién
se fue tornando verdoso y finalmente pardo rojizo asociado a la presencia de los CuOx.

El Cu en los tejidos de algodon fue confirmado por medio del analisis quimico elemental
de ICP, donde se reportaron que el cobre de porcentaje inicial de 0,009% en peso en el tejido
no-funcionalizado se incremento alrededor del 40, 32 y 27% en peso para las muestras A5,
N5 y S5, respectivamente, esto después del proceso de funcionalizacién. La solucién a partir
de la sal precursora de acetato de cobre presenté mejor agotamiento que las sales de nitrato
y sulfato de cobre.

Los resultados de XPS mostraron que existe una posible interaccion quimica entre los
grupos hidroxilos de la celulosa y el cobre, cuya posible ruta de reaccidn podria originarse
por el reemplazo de algunas moléculas de agua del complejo de cobre (Il) por pares de
electrones libres de los atomos de oxigenos de la celulosa, formando con este reemplazo un
probable complejo de cobre-algodén, asimismo, por XPS también se observé que las
muestras A5, N5 y S5 funcionalizadas con CuOx presentaron picos asignados a los iones
Cu*?y Cu'l,

A parte de ello, en las muestras A5, N5 y S5 se identificaron fragmentos organicos de Cu
al ser analizadas por TOF-SIMS, y en sus caracterizaciones morfoldgicas se observaron que
los CuOx se aglomeraron en distintas formas y tamarios, las cuales estaban distribuidas
aleatoriamente sobre la superficie de la fibra de algoddn.

Las muestras A5, N5 y S5 inhibieron en méas del 98%, el crecimiento de las bacterias
Escherichia coli (ATCC 25922) y Pseudomonas aeruginosa (ATCC 10145) antes y después
de 5, 15 y 25 lavados excepto para la muestra N5-25 lavados, cuya reduccion fue de 93,2%.
Finalmente, podemos concluir que los tejidos funcionalizados con CuOx mantuvieron sus

propiedades fisicas iniciales y presentaron buena solidez al lavado, pero baja al sudor.

124



CAPITULO VII: RECOMENDACIONES

e Realizar un estudio cinético en la etapa de agotamiento primario del proceso de
funcionalizacion del tejido de algodon con CuOx para determinar el tiempo en el que se
logra la absorcién y difusion maxima del cobre por la fibra de algodon.

o Analizar por espectroscopia de fotoelectrones de rayos X la influencia de los productos
quimico como sales de cobre e hidréxido de sodio por separado en el C1s de la fibra de
algoddn durante la etapa de agotamiento secundario.

¢ Realizar evaluaciones de la actividad antimicrobiana de los tejidos funcionalizados con
CuOx frente a las bacterias causantes del mayor nimero de IAAS en el Per( como la
Acinetobacter baumannii y Klebsiella pneumoniae.

¢ Reducir el tiempo de contacto entre las bacterias y el material textil para evaluar la
efectividad del tratamiento antibacteriano.

e Ampliar la investigacion realizando una simulacién del mecanismo de interaccion entre
la celulosa del algoddn con los 6xidos de cobre.

e Funcionalizar in situ con CuOx tejidos tefiidos con diferentes colorantes sintéticos como
reactivos, directos, sulfonados y tina con la finalidad de evaluar su influencia en la

tonalidad de los tejidos.
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ANEXOS
Anexo A — Pruebas preliminares de biodegradabilidad del tejido
Lugar:Taller de ensefianza e investigacion — Vivero forestal — Universidad Nacional de

Tumbes, Tumbes.
Meétodo: I1SO 11721-1 con modificaciones.

a) Preparacion de tierrra

145



b) Preparacion del biohuerto
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d) Resultados de biodegradabilidad

Dia Muestra no- Muestra A5 Muestra N5 Muestra S5
! funcionalizada Sin lavar 25 lavadas Sin lavar 25 lavadas Sin lavar 25 lavadas
3

9

18

39

59

79

109
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Anexo B — Matriz de consistencia

Titulo: Estudio de las interacciones fisico quimicas del algodén y los dxidos de cobre en los textiles funcionalizados con propiedades antimicrobianas

Identificacion y

Descripcion de . S Variables y .
T A Problemas Objetivos Hipotesis dimensiones Metodologia
Estudio
Problema general Obijetivo general Hipdtesis general Variable Tipo de investigacion: Basica
Existe en la

literatura pocas
aportaciones
acerca de la
forma en la que
posiblemente
interacttan la
celulosa del
algoddn de un
textil
antimicrobiano
con los 6xidos
de cobre
aplicados sobre

el mismo textil

¢Cual es la interaccion fisico-
quimica entre la celulosa de
algodén y oOxidos de cobre
(CuOx) de un
antimicrobiano obtenido por el

tejido
método de  teflido  de
agotamiento funcionalizado con

estos mismos 0xidos?

Estudiar la interaccion fisico-
quimica entre la celulosa de
algoddn y éxidos de cobre (CuOx)
de un tejido antimicrobiano
obtenido por el método de tefiido
de agotamiento funcionalizado

con estos mismos 6xidos.

Existe un tipo de interaccion entre
la celulosa de algodon y 6xidos de
cobre (CuOx) de wun
antimicrobiano obtenido por el

tejido

método de tefiido textil de
agotamiento funcionalizado con
estos mismos 6xidos que permite
que la propiedad antimicrobiana
persista luego de ciclos de

lavados.

independiente

Interaccion fisico-
quimica entre la
celulosa del algodon y
Oxidos de cobre
(CuOy).

DIMENSIONES:

- Caracteristicas
elementales,
superficiales y

morfoldgicas

- Resistencia a los

lavados

Nivel de investigacion:

Descriptivo, Explicativo

Disefio: Experimental
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Problemas especificos

1). ¢ Es factible funcionalizar in
situ tejidos de algodon con
CuOx por el método de tefiido
de agotamiento utilizando sales
precursoras de acetato, nitrato y
sulfato de cobre para obtener
tejidos antimicrobianos?

2). ¢Existe relacion entre las
caracteristicas  colorimétricas,
tanto del tejido no-
funcionalizado como de los
tejidos  obtenidos  durante
proceso de funcionalizacion
con CuOx, y la presencia de
cobre en los tejidos?

3). ¢En medida las

caracterizaciones elementales,

qué

superficiales y morfoldgicas del
tejido no-funcionalizado y los

tejidos obtenidos en el proceso

Objetivos especificos

1). Funcionalizar in situ tejidos de
algodén con CuOx por el método
de tefiido de agotamiento
utilizando sales precursoras de
acetato, nitrato y sulfato de cobre
obtener

para tejidos

antimicrobianos.

2). Determinar la relacion que
existe entre las caracteristicas
colorimétricas, tanto del tejido no-
funcionalizado como de los
tejidos obtenidos durante proceso
de funcionalizacién con CuOx, y
la presencia de cobre en los

tejidos.

3). Determinar la contribucion de
las caracterizaciones elementales,
superficiales y morfologicas del
tejido no-funcionalizado y los

tejidos obtenidos en el proceso de

Hipotesis especificas

1). Si es factible funcionalizar in
situ tejidos de algodon con CuOx
por el método de tefiido de

agotamiento  utilizando  sales
precursoras de acetato, nitrato y
sulfato de cobre para obtener

tejidos antimicrobianos.

2). Existe relacion directa entre
las caracteristicas colorimétricas,
tanto del tejido no-funcionalizado
como de los tejidos obtenidos
durante proceso de
funcionalizacion con CuOy, y la

presencia de cobre en los tejidos.

3). Las caracterizaciones

elementales,  superficiales vy
morfolégicas del tejido no-
funcionalizado y los tejidos

obtenidos en el proceso de

Variable
dependiente

Propiedad
antimicrobiana de los
tejidos
funcionalizados con
nanoparticulas de
CuOx.

DIMENSIONES:

- Porcentaje de

reduccidn bacteriana

Poblacién y muestra:

El universo de la poblacion y
muestras seran textiles con
propiedades antimicrobianas
funcionalizadas con 6xidos de
cobre a partir de sales de acetato,
nitrato y sulfato de cobre

Técnicas de recoleccion de

datos:
- Observacién

Instrumentos de recoleccién de

datos:
-Espectrometro de reflectancia

-Espectrometria de masas por
plasma acoplado inductivamente

-Espectroscopia de fotoelectrones

de rayos X

-Microscopia  electrénica  de

barrido

-Normas técnicas internacionales
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de funcionalizacion con CuOx
contribuyen con el estudio de la
interaccion fisico-quimica entre
los 6xidos de cobre y la celulosa

de la fibra de algod6n?

4). ¢Cual es la resistencia de la
propiedad antimicrobiana de los
tejidos  funcionalizados con
CuOx frente a las pruebas de
lavado doméstico?

funcionalizacion con CuOx con el
estudio de la interaccion fisico-
quimica entre los éxidos de cobre
y la celulosa de la fibra de

algodon.

4). Determinar la resistencia de la
propiedad antimicrobiana de los
tejidos funcionalizados con CuOx
frente a las pruebas de lavado
doméstico.

funcionalizacion  con  CuOx
facilitan el estudio de la
interaccion fisico-quimica entre
los 6xidos de cobre y la celulosa
de la fibra de algodon.

4). La propiedad antimicrobiana
de los tejidos funcionalizados con
CuOx tiene buena resistencia
frente a las pruebas de lavado
doméstico.

Técnicas e instrumentos de

analisis vy procesamiento de

datos:

-Se aplicara la  estadistica
descriptiva (cuadros y graficos

estadisticos).

-Curvas espectrales serén
analizados con el software Color
Tools version 1.1.

-Los controles de calidad se
analizaran de forma comparativa
con las escalas de grises de cambio
y transferencia de color.
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