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RESUMEN

RESUMEN

Las nanoparticulas (NPs) metalicas han sido utilizadas recientemente en
diferentes aplicaciones ligadas a la industria textil, salud, embalaje de alimentos,
aeronautica, etc. En el presente proyecto se describe la optimizacion de fibras de

algodon mediante la impregnacion de nanoparticulas de plata.

El desarrollo de impregnacion de los hilos de algodon impregnados con
nanoparticulas de plata (AgNPs) ha requerido un proceso previo de activacion
mediante la impregnacién previa de la tela, y posteriormente se realiz6 la sintesis. En
esta metodologia se utilizé un agente reductor, el cual facilité la formacion de las NPs,
asi mismo con este procedimiento de sintesis con AgNPs, se analizé adicionalmente
con TiO2NPs mediante una impregnacion de la tela con butédxido de titanio (TBT) en

una mezcla con tert-butanol y acido acético mediante tratamiento hidrotérmico.

En el estudio se analizaron las propiedades fotocataliticas de las AgNPs
impregnadas en el textil de algodén impregnando azul de metileno. Posteriormente,
se dej6 la tela a exposicion de luz ultravioleta por periodos de tiempo para ver la
efectividad de degradacion en la tela impregnada con NPs. De esta manera, se analiza
la funcionalizacién de este material textil con el objetivo de que estas fibras exhiban
propiedades fotocataliticas, aumentando asi sus posibilidades de aplicacion en el

campo de textiles de uso médico, industrial, entre otros.

Las propiedades fisicoquimicas de las NPs se caracterizaron usando
espectroscopia UV-vis y espectroscopia UV-vis por reflectancia difusa (UV-Vis DRS)
donde se determiné el rango de absorcion de las nanoparticulas de plata. Ademas, se
uso la técnica de microscopia electronica de barrido (SEM) para observar las

nanoparticulas en las fibras de la tela de algodon.
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INTRODUCCION

INTRODUCCION

La enfermedad del coronavirus 2019 (COVID-19) es uno de los mayores desafios
del siglo XXI. Los Centros para el Control y la Prevencion de Enfermedades
recomendaron en abril de 2020 que el publico use mascarillas para la cara en areas
con altas tasas de transmision. Esta proteccion contra el SARS- CoV-2 y otros
patégenos transportados por el aire, impulsa el disefio y la produccién de soluciones
innovadoras (Palmieri et al. 2021).

En el campo de los textiles médicos, se utilizan una gran cantidad de equipos
médicos como batas quirdrgicas, gasas, soportes para brazos y rodillas, mascarillas
quirargicas, etc. Si bien, la mascarilla es uno de los equipos importantes que se utiliza
basicamente para atrapar las secreciones respiratorias (bacterias y virus presentes en
el aire), la calidad protectora de dicha mascarilla depende de la sequedad e hidrofobia
de la capa exterior llamada capa protectora. Si la capa protectora no es resistente a
los microorganismos, puede causar un riesgo para la salud del usuario. Hoy en dia,
las mascarillas fabricadas a partir de fibras sintéticas y textiles tienen mas resistencia
al ataque de bacterias debido a su alta naturaleza hidrofébica. Ademas, el uso de
ciertos nanomateriales puede mejorar las propiedades antimicrobianas. Las
nanoparticulas de plata (AgNPs), debido a sus propiedades Opticas, fisicoquimicas y
bioldgicas, se han utilizado para una amplia gama de aplicaciones potenciales en
diversos campos como: dispositivos biomédicos, cosméticos, productos y aparatos
para el cuidado de la salud, terapias ambientales y energias renovables (Hiragond et
al. 2018, Ren et al. 2019, Martinez- Gutiérrez et al. 2010).

Gracias al desarrollo de la nanociencia y la nanotecnologia en las ultimas dos
décadas, se sabe que la materia a escala nanométrica, en comparacion con particulas
a mayor escala, presentan nuevas propiedades fisicoquimicas; lo cual ha dado origen

a lo que hoy en dia se conoce como ingenieria de nanoparticulas (NPs). Esta ha
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INTRODUCCION

proporcionado una nueva alternativa microbicida a los antibiéticos convencionales por
medio de los materiales “nano-antimicrobianos”. Cuando una bacteria o un virus se
enfrentan a NPs, la interaccién del microorganismo con su superficie puede ocasionar

qgue se adhiera y se inactive. (Murrieta-Rico et al. 2020).

Se han realizado numerosas investigaciones sobre la aplicacion de NPs en
materiales textiles para conseguir tejidos funcionales con diferentes aplicaciones (Ten
Breteler et al.2002, Dastjerdi et al. 2010). En la deposiciébn de NPs sobre dichos
sustratos, la adhesién juega un papel importante. La adhesién depende de las
caracteristicas tanto de las nanoparticulas como del sustrato textil. Las nanoparticulas
de plata y de 6xidos metalicos son, con diferencia las mas extensamente empleadas
en la modificacion de superficies textiles. Las AgNPs destacan por su elevada
actividad antimicrobiana, propiedad de gran utilidad para su aplicacion en textiles de
uso médico (Zhang et al. 2010, Hebeish et al. 2011). En cuanto a la incorporacion de
oxidos metalicos sobre tejido de algodon se podria resaltar el uso de nanoparticulas
de TiO2 (TiO2NPs), las cuales tienen la capacidad de conferir al tejido actividad

fotocatalitica, entre otras propiedades(Karimi et al. 2010, Mihailovi¢ et al. 2011).

Por tal motivo el enfoque principal de este trabajo es aprovechar las caracteristicas
que presenta la plata a nivel nanométrico para su aplicacion en tela (100% de algodén)
y asi mediante estas fibras obtener propiedades fotocataliticas e indirectamente

propiedades antivirales y antibacterianas.
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2 MARCO TEORICO

En este capitulo se presentan temas de interés de acuerdo con el presente trabajo,
se comienza exponiendo los conceptos generales de las nanoparticulas (NPs), asi
como sus propiedades mas importantes. Posteriormente se exponen los métodos de
obtencion y caracterizacion necesarios para definir los procedimientos de sintesis de

NPs de plata y titania.

Para poder comprender los experimentos realizados, es necesario definir también
en gue consiste la impregnacion de NPs en tejidos de algodon, por lo que conocer las

caracteristicas y propiedades de este forman parte importante de este proceso.

2.1 Concepto de nanotecnologia

La nanotecnologia es la manipulacion de la materia a un nivel casi atbmico para
crear nuevas estructuras, materiales y dispositivos. La tecnologia promete avances
cientificos en muchos campos, como la medicina, los bienes de consumo, la energia,
entre otros. La nanotecnologia se refiere a estructuras técnicas, dispositivos y
sistemas. Los nanomateriales tienen una escala de longitud entre 1 y 100 nanémetros.
Con este tamario, los materiales comienzan a exhibir propiedades Unicas que afectan
su comportamiento fisico, quimico y biolégico. La investigacion, el desarrollo y el uso
de estas propiedades estan en el corazon de la nueva tecnologia (Centers for Disease
Control and Prevention (CDC) et al. 2020).

Una ventaja de la nanotecnologia es que permite el desarrollo de nuevos
materiales con propiedades y usos diferentes a los que comunmente se encuentran

en la naturaleza, y dado que los materiales a nanoescala requieren menos reactivos,
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CAPITULO Il MARCO TEORICO

ahorran energia y optimizan los procesos (Ramsden et al. 2011). Un area en la que la
nanotecnologia esta sobresaliendo es la medicina para tratar enfermedades, en
algunos casos utilizando nanoparticulas de oro. Ademas, estos nanomateriales se han
utilizado en una variedad de productos, como pinturas para mejorar el brillo y la dureza
y reducir la corrosion, asi como textiles, donde brindan proteccion antibacterianay UV,
entre otros (Gupta et al. 2008, Wong et al. 2006).

Debido a su auge en los ultimos afos, la nanotecnologia est4 presente en muchas
areas relacionadas con el medio ambiente, la salud y la tecnologia. Por ello, colabora
con otras ciencias como la biologia, la medicina, la quimica, la fisica y otras. Gracias
a las nanociencias, ha sido posible obtener nuevos nanomateriales que presentan
propiedades cataliticas, eléctricas, Opticas, bioldégicas y magnéticas, asi como un

aumento del area superficial en relacion con el volumen (Karkare et al. 2008).

2.2 Concepto de nanoparticulas

La nanotecnologia describe a las ciencias y técnicas que se aplican a un nivel de
nanoescala, es una de las areas de investigacibn mas activas en la ciencia debido al
gran interés y creciente desarrollo de técnicas para sintetizar y caracterizar materiales
y dispositivos a escala nanométrica. Hoy en dia las tecnologias requieren reducir lo
mas posible el tamafio de los componentes que utilizan con propiedades especificas
que realicen algun tipo de reaccion util, razon por la cual, la produccion de

nanoparticulas es uno de los desafios mas importantes de la nanotecnologia.

En relacién con sus dimensiones fisicas, las nanoparticulas se definen como
particulas que poseen un tamafio en un intervalo de 1 a 100 nm (1 Nanometros =
1.0x107 centimetros). Estas dimensiones son comparables a las de los virus, que
miden entre 70 y 90 nm, aunque en el aire estos pueden formar particulas virales de

mayor tamano (Figura 2. 1) (Alphang et al. 2021).
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Figura 2. 1 Esquema de comparacion del didmetro del SARS-CoV-2 y otras

dimensiones en la escala nanométrica (Alphang et al. 2021)

Existen dos maneras de obtener nanoparticulas, la primera es conocida como “top-
down”, el cual parte de un material de mayores dimensiones y trata de descomponer
una sustancia solida. Este proceso se realiza por procedimientos como corte y
molienda, la desventaja que presenta es que los materiales obtenidos presentan
imperfecciones en su estructura. Dado que la condensacién de particulas pequefias
también tiene lugar simultdneamente con la pulverizacion, es dificil obtener tamafios
de particula de menos de 3 um por refinado de grano. Por otro lado, el otro método es
conocido como “bottom-up” que parten de las estructuras mas pequefias como atomos
y moléculas que se auto organizan para obtener estructuras de mayor tamafio. La
ventaja de este método es que se obtienen estructuras con caracteristicas definidas
pues el proceso permite controlar mejor su tamafio y forma. Las técnicas que se
utilizan en el método “bottom-up” son sintesis quimica, sintesis en fase gaseosa, entre

otras técnicas mas (Ghosh et al. 2009, Varadan et al. 2010).

o
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La forma y tamafo de las nanoparticulas es importante, puesto que de esto
dependen sus propiedades, por lo tanto, es importante escoger los adecuados agentes
reductores, precursores y estabilizantes, pues son los que definen en estas
caracteristicas. El agente reductor cede electrones a un agente oxidacion que los
adquiere en una reaccion de reduccion-oxidacion, en la que se da una transferencia
de atomos y electrones, es el responsable de la forma de las nanoparticulas luego de
la sintesis. El precursor quimico es una sustancia indispensable o necesaria para
producir otra mediante los compuestos quimicos que constituyen una primera etapa
en un proceso quimico y que actian como sustrato en las etapas posteriores. (Altavilla
et al. 2017, Ghosh et. al 2009).

2.3 Nanoparticulas de plata (AgNPs)

La preparacion de nanoparticulas (NPs) metalicas es de gran interés debido a sus
propiedades Opticas, cataliticas, bactericidas, entre otras. Estas propiedades
dependen del tamafio, forma y la dispersion de las NPs, que pueden ser controladas
a partir del método de sintesis. dentro de los pardmetros que influyen en la morfologia
de las nanoparticulas se encuentran la eleccién del agente reductor, las cantidades
relativas y las concentraciones de reactivos, la temperatura y la duracién de la reaccion
(Solomon et al. 2007).

Estudios recientes han mostrado que las AgNPs son altamente efectivas como
agentes antimicrobiales contra bacterias y virus. Diferentes rutas de produccién han
sido investigadas. Algunas estan basadas en la reduccién de nitrato de plata por
borohidruro de sodio o citrato de sodio. Otros métodos incluyen el uso de microondas,
electrolisis, condensacion, microemulsion y foto reduccion de iones de Ag (Moralez et
al. 2009).

I~
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2.3.1 Propiedades fisicas de las AgNPs

La forma de la nanoparticula es una caracteristica importante que se toma en
cuenta para las posibles aplicaciones en el area de la nanotecnologia. En base a su
forma encontramos nanoparticulas esféricas, cilindricas, en barras y plaquetas. Sus
propiedades fisicas estan relacionadas con su tamafio y composicion quimica. Debido
a las nuevas aplicaciones encontradas para las nanoparticulas, se busca la
preparacion de nuevos métodos de sintesis con un mejor control en los parametros de
crecimiento, dirigidos a la produccion de nanoparticulas con propiedades a la medida
para aplicaciones especificas, por lo que es fundamental la comprension del
mecanismo de formacién, asi como de su crecimiento (Pattabi et. al 2009)

La longitud de onda a la cual se detecta la absorcién de las nanoparticulas
depende de factores como tamafio de particula, morfologia, naturaleza del medio que
lo rodea, asi como distancia promedio entre nanoparticulas vecinas, entre otros (Mock
et al. 2002). Las técnicas mas utilizadas para la identificacion y caracterizacién de
nanoparticulas de plata son: espectrofotometria ultravioleta visible (UV-Vis), apoyado

por el uso del microscopio electrénico de transmision (TEM) (Matsumura et al 2011).

La Figura 2. 2 muestra el espectro de absorcion UV-Vis de nanoparticulas de plata
gue aumenta la intensidad del pico de absorcién al incrementar el tamafio de las
nanoparticulas donde se observa una variacion del diametro de las NPs de 20 a 80
nm, y a suvez, disminuye en el ancho de la banda, mientras que al disminuir el tamafio
de las particulas, ocurre el efecto contrario, el espectro de absorcion de nanoparticulas
es menos intenso y con un incremento en el ancho de la banda (Petit et al. 1993, Pal
et al. 2008).

[o]
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Figura 2. 2 Espectro UV-vis de AgNPs de diferentes tamafos (Petit et al. 1993)

2.3.2 Area superficial de las AgNPs

El area superficial especifica disponible de las nanoparticulas de plata para
reacciones quimicas e interacciones superficiales se incrementa significativamente
con la disminucion del tamafio. Sin embargo, el control del tamafio en la sintesis de
nanoparticulas representa un paso crucial en la preparacion de formulaciones con

funcionalidades especificas deseadas (Jeong et al. 2005).

2.3.3 Toxicidad de las AgNPs

Los efectos, sobre la salud humana, de la exposicion a cualquier sustancia van a
depender de la dosis, la duracién y el tipo de exposicidén a ésta. La exposicién al polvo
como nanoparticulas con niveles relativamente altos de compuestos de plata, como el

nitrato de plata o el 6xido de plata, puede causar problemas respiratorios, irritacion en

[¢e]
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los pulmones y la garganta, asi como dolor de estdbmago. Se han observado estos
efectos en los trabajadores de las plantas quimicas donde se produce nitrato de plata
y oxido de plata. (Agencia para Sustancias Toxicas y el Registro de Enfermedades
(ATSDR) et al. 1999).

Para la aplicacion practica de telas recubiertas con nanoparticulas de plata,
especialmente en apositos antisépticos, se realizé un experimento de irritacion de la
piel utilizando conejillos de indias de acuerdo con el codice de cosméticos coreanos
funcionales, que es la pauta oficial para las pruebas de irritacion de la piel, regulada
por la administracion de alimentos y medicamentos de Corea (KFDA). En estas
pruebas se observo que no se presenta edema en las pieles probadas con la tela por
lo cual se puede concluir que estas telas con nanoparticulas de plata no causan
irritacion en la piel al estar en contacto directo. Por lo que tiene aplicacion médica para
tratamiento de quemaduras y heridas en la piel, y como un antiséptico universal para

aparatos de aplicaciones clinicas (Lee et al. 2013).

La plata nanométrica ha sido utilizada en una gran cantidad de productos para el
cuidado de la salud, como preparaciones para quemaduras, sistemas de purificacion
de agua y dispositivos médicos, entre muchos otros, todos ellos estan directamente
en contacto con el ser humano sin llegar a ser perjudiciales de ninguna manera. Tan
es asi, que las nanoparticulas de plata tienen abierta una nueva era en la lucha contra
las enfermedades como fibrosis quistica, sindrome de inmunodeficiencia adquirida y
en el tratamiento de heridas (Varsha et al. 2007). También se ha demostrado in vitro
la interaccion de nanoparticulas de plata de 1-10 nm con el virus HIV-1 que inhiben la

unién del virus a las células (Smetana et al. 2008).
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2.3.4 Propiedades antibacteriales y antivirales

Las acciones antibacteriales y antivirales de la plata, iones plata, y compuestos de
plata han sido ampliamente estudiadas. Entre los agentes antibacteriales inorganicos
la plata ha sido identificada como un material extensamente estudiado desde tiempos
atras para luchar contra las infecciones, debido a que tiene una historia en curaciones
de heridas que data de al menos 2000 afios, en la antigua Roma y Grecia (Varsha et
al. 2007, Wu et al. 2009).

Las civilizaciones méas antiguas como los egipcios o los fenicios ya construian las
cisternas de almacenamiento de agua con plata para reducir las enfermedades
causadas por el consumo de aguas contaminadas o para mantenerla en buenas

condiciones durante sus largas travesias en barco (Smetana et al. 2008).

Los compuestos con AgNPs son agentes antimicrobiales atractivos debido a dos

ventajas Unicas (Wu et al. 2009):

1.- Poseen un amplio espectro antimicrobial contra las bacterias constituidas

por el tipo de membrana, tanto Gram positiva, como Gram negativa.

2.- Pueden atacar multiples blancos u objetivos celulares dentro de las
bacterias, y por consiguiente proporcionan a la bacteria menos oportunidad

para desarrollar resistencia a las nanoparticulas.

La plata ha sido descrita como "oligodinamica" porque tiene la capacidad de
ejercer un efecto bactericida a bajas concentraciones, y es capaz de acabar con mas

de 650 tipos de microorganismos que causan enfermedades (Raffi et al. 2008).
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2.4 Nanoparticulas de titania (TiO2NPs)

Uno de los nanomateriales mas utilizados en la industria quimica es el dioxido de
titanio (TiO2). El titanio es un elemento de transicion de baja densidad, lustroso y
blanco, altamente resistente a la corrosion, anfotero y muy estable quimicamente. Est4
disponible en la forma de é6xido de titanio, dioxido de titanio, trioxido de titanio y

pentoxido de titanio.

El TiO2 es un material adecuado para su uso industrial debido a su no toxicidad y
bajo coste. Este existe en formas amorfas y cristalinas. La forma amorfa es
fotocataliticamente inactiva. Por otro lado, existen tres formas cristalinas naturales de
TiO2: anatasa, rutilo y brookita. Las formas de anatasa y rutilo tienen una estructura
tetragonal, mientras que la estructura de brookita es ortorrombica. La brookita es
menos comun que las dos otras formas y es mucho mas dificil de obtener. La anatasa
y el rutilo son fotocataliticamente activos, mientras que a la brookita nunca se le ha

comprobado actividad fotocatalitica (Chaudhari et al. 2012).

Cuando una superficie tratada con un material fotocatalitico como el di6xido de
titanio, es expuesta a la luz UV, se genera una excitacion de los electrones en la banda
de valencia y estos saltan a la banda de conduccién, resultando en la formacion de un
agujero positivo (p+) en la banda de valencia y la ganancia de un electron (e-) por
parte de la banda de conduccion. El agujero positivo oxida los contaminantes para
producir radicales HO’, mientras que el electrén en la banda de conduccion reduce al
oxigeno adsorbido al fotocatalizador.

Es importante mencionar que, dado que el TiO2 solo actia como catalizador, este
no se agota y puede seguir actuando durante exposiciones posteriores. Esto lleva a
valorar otra de las bondades de este producto ya que, en la actualidad, los materiales
reutilizables, sin residuos y en general amigables con el medio ambiente, son lo que

mas se busca.
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El diéxido de titanio al ser irradiado tiene capacidad de destruir compuestos
organicos, inactivar microorganismos patdégenos y generar superficies hidrofilicas,
esta propiedad ha generado que este material pueda ser aplicado como superficies
auto limpiantes y bactericidas (Heller et al. 1995, Fujishima et al. 2000). Esta técnica
es de gran valor debido a que es posible utilizar la energia solar, bajo el espectro
ultravioleta, y reducir costes de mantenimiento y uso de detergentes. Otra aplicacion
prometedora de auto limpieza es la que se presenta en textiles recubiertos con TiO2,
estudios realizados por equipo de trabajo el afio 2015 reportan decoloracién de
manchas de café y vino en algodon tratado y textiles sintéticos al ser irradiados con
luz solar (Rtimi et al., 2015). Esta propiedad de auto limpieza del TiO2 puede ser
aprovechada en practicamente cualquier tipo de fibra. Sin embargo, resulta de gran
interés evaluar los resultados en tejidos 100% de algoddn. La fibra de algodoén es en
su mayoria celulosa, un polimero natural formado Unicamente por unidades de glucosa
lo que lo convierten en un homopolisacéarido. Con esta fibra es posible obtener tejidos
con suavidad y permeabilidad al aire lo que la ha hecho la fibra natural mas popular
del mundo (Huang et al. 2004).

En el proceso fotocatalitico, se emplea un TiO2 como catalizador para degradar los
compuestos organicos bajo la activacion de la luz ultravioleta (UV). Entre los
fotocatalizadores las TiO2NPs son el mas popular siendo reconocido como el
fotocatalizador mas eficiente, no toxico y estable (Zuluaga et al. 2009, Uddin et al.
2007).

2.5 Métodos de sintesis de las nanoparticulas

Las AgNPs pueden ser sintetizadas mediante gran variedad de métodos, sin
embargo, la reduccion quimica ha sido uno de los métodos mas utilizados. El método
de reduccion quimica empleando nitrato de plata como material de plata y borohidruro
de sodio como agente reductor, permite obtener soluciones coloidales de plata

amarilla, estable y transparente. Un exceso de NaBH4 es necesario para reducir los
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iones de Ag* y para estabilizar las AgNPs que se forman. La reaccidon quimica

correspondiente es:

Ecuacion 1
AgNO; + NaBH, - Ag + 1/, H, + 1/, B,H, + NaNO;,

La adsorcion de NaBH4 en el textil juega un papel clave para llevar a cabo la
sintesis, tiene el propdésito de poder reducir los cationes de plata y estabilizar las NPs
gue se vayan generando. La cantidad de NaBH4 debe ser suficiente para estabilizar

las particulas.

Otro método de sintesis denominado Método de Reduccion Quimica en Fase
Acuosa, se basa en sintesis de las AgNPs a través del método de reduccién quimica
del nitrato de plata (AgNOs) en agua, empleando como agente reductor y para
estabilizacion y control del tamafio de particula la polivinilpirrolidona (PVP). El método
consiste en disolver PVP en 100 ml de una solucion acuosa 12mM de AgNOs,
manteniendo la relacion molar entre la unidad repetitiva del PVP y Ag, la mezcla se
agita en ultrasonido a temperatura ambiente durante 30 minutos. Luego, se calienta a

razon de 2°C/min y manteniéndose durante 2h a 85°C (Saenz et al. 2011).

2.6 Caracterizacion de las nanoparticulas

Cuando se trabaja con particulas tan pequefias se requiere de tecnologia
avanzada con el fin de obtener las caracteristicas Opticas y estructurales de las
nanoparticulas, la caracterizacion de las nanoparticulas es crucial para lograr entender
y controlar su sintesis. Entendemos por caracterizacion, la determinacion de diferentes
parametros, como son el tamafo, la forma, area superficial, orientacion, dispersion,

etc. Esta caracterizacion se lleva a cabo por diferentes técnicas instrumentales.
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2.6.1 Espectroscopia UV-visible

La espectrofotometria UV-visible es una técnica analitica que permite determinar
la concentracion de un compuesto en solucion. Se basa en que las moléculas
absorben las radiaciones electromagnéticas y a su vez que la cantidad de luz
absorbida depende de forma lineal de la concentracién. Para hacer este tipo de
medidas se emplea un espectrofotometro, en el que se puede seleccionar la longitud
de onda de la luz que pasa por una solucién y medir la cantidad de luz absorbida por

la misma.

Cuando la luz atraviesa la muestra, la cantidad de luz absorbida es la diferencia
entre laintensidad de la radiacion incidente ( Po) y la cantidad de radiacion transmitida

( P). Se define la transmitancia como

y la absorbancia como
A= —log (%T)

En la mayoria de las aplicaciones se utiliza la absorbancia, ya que esta se
relaciona con la concentracion de manera lineal. La manera en que se relaciona la

absorbancia con la concentracion nos la da la ley de Lambert-Beer

P
A = —logT = —log (P_> = ebc
0

donde ¢ es la absortividad molar, b el tamafio de la celda y c la concentracion (Owen
et al. 2000).

Se debe sefalar que existira un pico caracteristico de pendiendo de la muestra,
esto debido a la resonancia del plasmon superficial que es un conjunto de excitaciones
de electrones. La resonancia del plasmon se produce debi6o a la oscilacion de

electrones libres de nanoparticulas metalicas en resonancia con la onda de luz, este
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fendbmeno se produce Unicamente en materiales metalicos. Por otro lado, la ubicacion
del plasmén dependera de que tanto las particulas absorban o dispersen la luz a
longitudes de onda especificas. Cabe mencionar que las nanoparticulas que proceden
de metales presentan resonancia de plasmén superficial en el visible e incluso en el
infrarrojo (Cobley et al. 2009).

Las AgNPs presentan una resonancia del plasmon superficial que se produce en
el rango del visible que va desde 300 a 438 nm. Por lo tanto, con la respuesta de estos
plasmones se puede tener informacion de la forma y tamafio de las nanoparticulas
(Casanova et al. 2018,Mulfinger et al. 2007).

2.6.2 Microscopia electronica de barrido SEM (Scanning Electron Microscope)

El Microscopio electronico de barrido o SEM (Scanning Electron Microscopy),
utiliza un haz de electrones en lugar de un haz de luz para formar una imagen ampliada
de la superficie de un objeto. Es un instrumento que permite la observacién y

caracterizacion superficial de sdlidos inorganicos y organicos.

El microscopio electrénico de barrido esta equipado con diversos detectores, entre
los que se pueden mencionar: el detector de electrones secundarios para obtener
imagenes de alta resolucion SEI (Secundary Electron Image), un detector de
electrones retrodispersados que permite la obtencién de imagenes de composicién y
topografia de la superficie BEI (Backscattered Electron Image), y un detector de
energia dispersiva EDS ( Energy Dispersive Spectrometer) permite colectar los Rayos
X generados por la muestra y realizar diversos andlisis semicuantitativo y de

distribucion de elementos en superficies.

El proceso comienza cuando los electrones que provienen de una fuente se
aceleran hasta alcanzar energias entre cientos de eV y 50 keV a través de anodo para
luego pasar por unos lentes magnéticos y posteriormente llegar a la muestra. Los

electrones realizan un barrido y esta misma por su parte emite electrones secundarios

16
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y de retrodispersion que iran hacia un colector que posteriormente los transformara en
luz visible, esta a su vez se dirige hacia un amplificador que proyectara la imagen
deseada. Las emisiones de energia se traducen en picos espectrales de intensidad
variable, lo que da como resultado un perfil de espectro, que identifica los diferentes
elementos inorganicos presentes en la muestra (es decir, plomo, hierro, cobre, zinc,
etc.) (Joshi et al. 2008).

Mediante esta técnica se puede realizar también microanalisis quimico elemental
para determinar la presencia cualitativa y/o semicuantitativa de elementos que forman
las fases presentes en una muestra. Con este fin se emplea la técnica de
espectroscopia de dispersion de electrones, o por sus siglas en inglés (EDS). En la
Figura 2. 3 se puede observar el esquema del microscopio con sus partes detalladas
(Pineda et al. 2015).

Haz de
electrones

Lente
condensador

Generador

de barrido Deflector

del haz

Lente
objetivo

Brazo de
soporte de
la muestra

Pantalla fluorescente Detector

Figura 2. 3 Esquema del microscopio electronico de barrido (SEM)
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La preparacion de las muestras es relativamente simple. Las principales
caracteristicas que deben tener es ser solidas y conductoras. La Figura 2. 4 muestra

un ejemplo de la posibilidad de obtener imagenes de fibras textiles recubiertas con

nanoparticulas.

Figura 2. 4 Micrografias nanofibras de nylon 6 cubiertas con nanoparticulas de plata
(Joshi et al. 2008)

2.6.3 Espectroscopia de dispersion de energia EDS (Energy Dispersive

Spectroscopy)

Para determinar la composicion elemental de las muestras estudiadas se utilizé la
técnica de Espectroscopia de dispersion de energia de rayos X (EDS, por sus siglas
en inglés); ésta utiliza una sonda adicional en el equipo de microscopia electronica de
barrido. El principio basico de operacién de esta técnica consiste en hacer incidir un
haz de electrones sobre la muestra, con energias entre 1.5 y 3 veces la energia de
ionizacion con lo que se logra desprender electrones profundos en los atomos,
generando un hueco listo para que otro electrén de un nivel de energia superior ocupe
su lugar, generdndose la emision de energia como rayos X (Figura 2. 5). La energia
de estas radiaciones es igual a la diferencia entre las energias de ambos niveles y es,

por lo tanto, caracteristica del &tomo considerado. Entonces, mediante el analisis de
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la energia de esta radiacion, denominada radiacion caracteristica, es posible identificar
los elementos presentes en la muestra analizada. De esta manera se obtiene
informacion sobre los elementos y cantidades relativas que componen una muestra
(Severin et al. 2004).

rayos X

Electrén incidente
o

2 Kim. .
Nucleo
& ( atébmico
.

A4
]

Figura 2. 5 Diagrama de la emision de rayos X debido a la colision de un electron
sobre un atomo determinado

2.6.4 Espectroscopia infrarroja de reflectancia total atenuada (FTIR-ATR)

La espectroscopia infrarroja es una técnica basada en la deteccion de las
vibraciones de los atomos de una molécula midiendo la absorciébn de luz
electromagnética por la muestra. Un espectro infrarrojo se obtiene comiunmente
haciendo incidir radiacion infrarroja a través de una muestra (transmision) y
determinando la energia particular a la cual se absorbe la luz. El rango de barrido en
namero de onda corresponde a la regién del IR medio o fundamental y abarca desde
4000 hasta 600 cm-1 y coincide con la energia necesaria para excitar los modos
fundamentales de rotacion y vibracion en los materiales; por lo tanto, la absorcion de

la sefal IR incidente se debe a la excitacion entre los estados vibratorios basales y
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excitados y muestran los modos de vibracion especificos, caracteristicos de cada
estructura molecular que depende de la fuerza de enlace, estructura, masas de los

atomos

2.7 Nanotecnologia aplicada en el sector textil

Si bien la nanotecnologia se ha aplicado en diferentes campos como el electroénico,
médico, entre otros, el ambito textil ha sido uno de los mas estudiados y en el que se
ha incursionado en gran medida. Esto debido a que en la actualidad se cuenta con
muchas herramientas y técnicas para la obtencién de productos textiles que ha
permitido la modificacidon y mejoramiento de caracteristicas ya existentes como son
retencion de color, flexibilidad, durabilidad, entre otros. Por otro lado, se ha podido
descubrir nuevas caracteristicas aplicables en textiles como son el cuidado de la piel,
curacion de heridas, auto limpieza, propiedades antiestaticas y antibacterianas, entre
otras. La versatilidad que presenta promete grandes avances tecnolégicos que buscan

facilitar y mejorar la vida de las personas (Kaounides et al. 2007).

La modificacibn de los productos textiles a través de la incorporacién de
nanocompuestos poliméricos, asi como también la modificacion superficial de los
materiales textiles con materiales nanoestructurados metalicos e inorganicos se han
desarrollado debido a las propiedades Unicas que presentan estas estructuras. Los
tratamientos antibacterianos aplicados en textiles buscan en primer lugar evitar el
contagio de enfermedades o problemas de infeccidén en heridas, ademas buscan evitar
el mal olor producido por la transpiracion o la suciedad. Finalmente se busca evitar el
deterioro de las prendas que puedan ser atacadas por microorganismos (Chapman et
al. 2012). La plata es uno de los nanomateriales mas utilizados para este fin, lo cual
evidencia claramente la importancia de estudios relacionados con este tema
(Kaounides et al. 2007).
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Aunque hay requerimientos comunes en la mayoria de los textiles, como serian altos
niveles de resistencia, durabilidad, resistencia al desgarre de la tela, etc., dependiendo
de la aplicacion surgen otros distintos a los tradicionales, como serian flexibilidad,
suavidad, respirabilidad, propiedades épticas, etc., que sélo son posibles a través de
los avances recientes en materiales (Ashby et al. 2009). Se ha reportado que las
AgNPs han sido utilizadas en productos tales como cosméticos, dispositivos médicos
desinfectantes y en el empaque de alimentos (Wasmuth et al. 2016). Estas
nanoparticulas han mostrado actividad antimicrobial en telas de algoddn contra (Bera
et al. 2015), asi como antifungicas (El-Rafie et al. 2010).

2.8 Tejido de algodon

2.8.1 Caracteristicas del tejido de algodon

Los textiles juegan un papel importante en nuestra vida cotidiana, todos
deberiamos tener conocimiento sobre las fibras basicas y sus propiedades. Las fibras
textiles son utilizadas en un amplio rango de aplicaciones para cubrir, calentar, de
adorno personal e incluso para mostrar la riqgueza personal. La tecnologia textil ha

recorrido un largo camino buscando cumplir estos requisitos.

La urdimbre y la trama son los dos componentes basicos que se utilizan en el tejido
para convertir el hilo en tela (Figura 2. 6). Los hilos de urdimbre longitudinal se
mantienen estacionarios en tensién en un marco o telar mientras la trama transversal
se pasa y se inserta por encima y por debajo de la urdimbre. La urdimbre debe ser
fuerte para mantenerse bajo alta tension durante el proceso de tejido, a diferencia de

la trama que casi no soporta tensién. (Coats et al. 2022).
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Figura 2. 6 Esquema de urdimbre y trama en tela

La palabra algodon significa tejido fino. El algodon es un tejido de origen natural
gue se remonta a la antigtiedad y cuya procedencia originaria corresponde a la India,

aunque es conocida también su expansion en el antiguo Egipto y México.

Las caracteristicas y propiedades del algodon lo hacen ser uno de los cultivos
textiles mas extendidos y demandados por la sociedad. El algodén tiene unas
caracteristicas excepcionales y por ello sigue siendo la fibra natural mas popular y

utilizada en el mundo para la confeccion de ropa.
Las principales caracteristicas y propiedades del algodén son:

Transpirabilidad: las telas de algodén, por su procedencia natural, permiten que
el aire fluya libremente. Los tejidos fabricados en algodén absorben el sudor y permiten
a la piel respirar. También, al permitir una ventilacién apropiada, evita que puedan

aparecer hongos.

Absorbencia: la tela de algoddn puede absorber hasta 27 veces su peso en agua.
Esto hace a la ropa de algoddn sea la mas apropiada contra el sudor, es tela la mas

utilizada para confeccionar toallas y pafnos.
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Tejido hipoalergénico: se trata de un tejido dermatolégicamente testado, que
atenla y ayuda a prevenir los riesgos de irritaciones, picores, infecciones y alergias.
Por ello es el tejido mas recomendado en el uso para la ropa que vaya pegada al

cuerpo.

Suavidad: es un tejido de tacto suave y agradable que proporciona una maxima

proteccion a la piel que se encuentre en contacto con él.

Versatilidad: Las fibras de algoddén pueden tejerse y trenzarse de muchas
maneras diferentes, consiguiendo, por tanto, productos muy variados. Las fibras de

algodon también se tifien muy bien, permitiendo crear tejidos con colores vivos.

Durabilidad: las prendas de algodon son muy resistentes y duraderas. Soportan

muy bien los lavados continuos a maquina y a elevadas temperaturas.

Los materiales fibrosos deben poseer ciertas propiedades para convertirse en una
materia prima textil adecuada. Las propiedades que son esenciales para la aceptacion
como materia prima adecuada pueden clasificarse como “Propiedades Primarias”. Las
demas propiedades que afiaden un caracter o una estética especificos deseables al
producto final y su uso pueden clasificarse como “Propiedades Secundarias” (Coats et
al. 2022). En las tablas 2.1, 2.2 y 2.3 se describen las propiedades primarias,

secundarias y efectos caracteristicos de la tela de algodon.

Tabla 2.1 Propiedades fisicas y quimicas del algodén

Propiedad Caracteristica

Apariencia Sdlido formado por la mezcla de fibras

cortas de origen textil, de color blanco.

Olor Inodoro.
Estado fisico Solido
pH No aplica
Presion de vapor No aplica
Densidad de vapor No aplica
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Punto de ebullicién

No determinado

Punto de fusion

No determinado

Solubilidad en agua

Insoluble

Elasticidad

Bajo

Resistencia a solventes,

COITOSIVOS Y microorganismos

quimicos | Bajo

Inflamabilidad

Alta

Tabla 2.3 Efectos de solventes y condiciones ambientales sobre la tela

Efecto

Comportamiento

Efectos a Acidos

Se desintegra en calor y acidos concentrados

Efectos a Solventes Organicos

Se oxida, se vuelve amarillo y pierde fuerza en

exposicion prolongada

Efectos a la luz solar

Se oxida, se vuelve amarillo y pierde fuerza en

exposicion prolongada

Efectos por limpieza y lavado

Se lava bien y la suciedad es facilmente

removida

Efectos a la transpiracion

Resistente al sudor alcalino, ligero efecto de

deterioro con sudor acido

Efecto al calor

Resiste calor moderado
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2.9 El efecto del pretratamiento con alcali en la adsorcion de plata sobre el textil

El algodén como la fuente mas importante y también la mas pura de fibras de
celulosa que se usa comunmente para diferentes &reas de productos textiles. Se han
realizado varios estudios sobre la modificacion antimicrobiana de AgNPs sobre los
textiles de algoddn. En la mayoria de los casos, las AgNPs pre sintetizadas se
depositaron sobre las fibras mediante procesos de inmersion, acolchado o
pulverizacion (El-Rafie et al. 2010, llic et al. 2014). El principal problema de usar estos
métodos es la baja adhesién de las NPs a las fibras que limita la deposicién uniforme
y también una alta cobertura de la superficie. Por lo tanto, encontrar nuevos métodos
con mayor eficiencia para aumentar la deposicion de AgNPs en textiles celuldsicos es
uno de los desafios (Montazer et al. 2012, Shateri et al. 2009, Song et al. 2012).

El tratamiento alcalino de la celulosa tiene influencia sustancial en su estructura
fisica, morfolégica, molecular y supramolecular. El tratamiento alcali puede mejorar el
brillo, la afinidad por el agua, la reactividad, la capacidad de tefiido y la resistencia a
la traccion (Bahar et al. 2007). Wade y Welch investigaron el efecto de los hidroxidos
metalicos alcalinos en la activacion del algodon, algunos de estos hidroxidos fueron
LiOH, NaOH y KOH. Informaron que la activacion alcalina tiene una eficacia sustancial
en la bencilacion del algodon (Wade et al. 1965). Por lo tanto, se sabe que la activaciéon
alcalina es un método eficaz para la modificacion de la superficie de la fibra de celulosa

con el fin de aumentar el depdésito de AgNPs en los sustratos celulésicos.

2.10 Tejidos de algodon con AgNPs

Segun estadisticas alrededor del 30 % de productos que usan nanotecnologia
contienen nanopatrticulas de plata, por lo que se puede decir que su campo de accion
es bastante fuerte dentro de esta rama de productos (Reidy et al. 2013). Es por ello
por lo que se ha buscado nuevas alternativas para controlarlos entre las que destaca

el uso de material con AgNPs en diferentes presentaciones entre ellas la textil, esto

25
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debido a que se encuentran en contacto directo con la piel de las personas lo que las

hace mas propensas al contagio de enfermedades (Perelshtein et al. 2008).

La aplicacion que se desea dar a las NPs es la de incorporarlas en la tela de
algodon. Esto debido principalmente a que la misma esta formada por fibras naturales
por lo que tiene mayor susceptibilidad a ser atacada por microorganismos, lo cual
debido a la cercania que tiene la tela con el cuerpo humano permite la transferencia
de enfermedades, infecciones e incluso el incremento del mal olor corporal (Wasif et
al 2009). Entre los productos desarrollados se encuentran, en el ambito médico las
mascaras de proteccion, vendajes, entre otros, porque en los hospitales es donde
mayor posibilidad de contagio existe, debido a los distintos microorganismos
presentes, la plata en textiles se usa no solo debido a sus buenas propiedades
antimicrobianas sino por sus propiedades eléctricas, de conductividad térmica y de
reflectividad optica (Windler et al. 2013).

Por todo lo mencionado anteriormente mediante este proyecto se planted la
posibilidad de obtener un producto textil con NPs. Para ello como primer paso se
obtuvieron nanoparticulas, que, a su vez fueron incorporadas a la tela de algoddn, la
misma que fue expuesta con azul de metileno para determinar su actividad

fotocatalitica.
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3 OBJETIVOS

3.10bjetivo general

Sintetizar nanoparticulas de plata sobre tela de algodén (100%) para analizar su

actividad fotocatalitica.

3.2 Objetivos especificos

1. Sintetizar nanoparticulas de plata ancladas a una fibra textil, utilizando un

agente reductor y con un método apropiado que no dafie las fibras.

2. Ultilizar técnicas de caracterizacion para determinar el tamafio y la estructura de
las nanoparticulas obtenidas: tales como: espectroscopia UV-visible,
espectroscopia de reflectancia difusa (DRS), espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier y reflectancia total atenuada (FTIR-ATR) y microscopia
electrénica de barrido y espectroscopia de dispersion de energia de rayos X
(SEM-EDS).

3. Evaluar la efectividad fotocatalitica de las telas impregnadas con AgNPs

modificadas con TiO2.

4. Implementar una técnica fotocatalitica, con el fin de obtener un método que
genere la maxima degradacion de azul de metileno de la tela de algodén
impregnada con AgNPs. Porque con ella se determinard la actividad
fotocatalitica de las AgNPs e indirectamente su capacidad antiviral y

antimicrobiana.
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4 PARTE EXPERIMENTAL

En el presente capitulo se detalla la parte experimental seguida durante el
desarrollo del proyecto, desde la preparacion y técnicas de caracterizacion de las telas
impregnadas hasta la realizacion de pruebas fotocataliticas de las muestras.

Se describe la impregnacion de los hilos de algodén con NPs de plata y titania,
para posteriormente analizar su actividad fotocatalitica y realizar las técnicas de

caracterizacion correspondientes.

4.1 Generalidades
Con el fin de cumplir con los objetivos establecidos, al inicio del proyecto se desarrolld
una metodologia general para la sintesis e impregnacion de NPs en los hilos de
algoddn. A continuacion, se detalla el procedimiento a seguir (Figura 4. 1).

METODOS DE SINTESIS
DE NANOPARTICULAS E
IMPREGNACION EN EL
TEJIDO DE ALGODON

ACTIVACION DE LA TELA
DE ALGODON
Impregnacion de la tela
en KOH 1M
| I
SINTESIS E SINTESIS E SINTESIS E
IMPREGNACION DE IMPREGNACION DE IMPREGNACION DE
AgNPs TiO,NPs AgNPs+TiO,NPs

Figura 4. 1 Diagrama del procedimiento de activacion e impregnacion con

nanoparticulas de la tela de algodon
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4.2 Procedimiento de activacion de la tela de algodén

El pretratamiento del tejido se llevé a cabo para impregnarlo y asi facilitar y mejorar
el posterior anclaje de las nanoparticulas sobre la muestra. Como procedimiento
previo se realiz6 la activacion de la tela de algodon preparando una solucion de
hidroxido de potasio (KOH) 1M. Se inicio pesando 5.61 gramos de hidroxido de potasio
y se afor6 en un matraz de 100 ml con agua destilada. Posteriormente la tela de
algoddn se impregnd en la solucién a temperatura ambiente bajo agitacion constante
durante 10 minutos, la tela se enjuag6 con agua destilada y se secé a 90° durante 45

minutos.

4.3 Procedimiento de sintesis de nanoparticulas de plata (AgNPs) en tela de
algodon

La generacién de AgNPs en una muestra de tela de algoddn tratada (tela 100%
algodoén con tamafio de 5cm x 5cm) inicié preparando una solucion de AgNOs con
concentracion 0.02M, la muestra de tela fue sumergida en la solucion de AgNOs bajo
agitacion moderada por 30 minutos a temperatura ambiente y se secé a 90°C durante
45 minutos. Posteriormente la tela fue sumergida en una solucion de borohidruro de
sodio (NaBHs4) con concentracion 0.01M durante 30 minutos bajo agitacion a
temperatura ambiente para reducir la Ag absorbida. Al término de la reaccion, la
muestra fue enjuagada con agua para eliminar el exceso de reactantes y tratada
térmicamente a 90°C por 45 minutos, finalmente se obtuvo una muestra de tela con

nanoparticulas de plata (Tela con Ag).

4.4Procedimiento de sintesis de nanoparticulas de titania (TiO2NPs) en tela de
algodon

La generacion de TiO2NPs en una muestra de algodén (tela 100% algodon con

tamafio de 5cm x 5cm) se realizO mediante tratamiento hidrotermal. Se inicio

agregando en un matraz de 500 ml 1ml de butéxido de titanio (TBT), 100 ml de tert-

butanol y 10 ml de acido acético, se sumergio la telay se dejo en calentamiento a 30°C

durante 24 horas. Posteriormente la tela fue sumergida en autoclave con 60 ml de

agua destilada y se dejo en tratamiento hidrotermal a 110°C durante 3 horas. La tela
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fue secada a 50°C durante dos horas, finalmente se obtuvo una muestra de tela con

nanoparticulas de titania (tela con Ti).

4.5Procedimiento de sintesis de nanoparticulas de plata y titania (TiO2-AgNPs) en
tela de algodon

La generacion TiO2-AgNPs de una muestra de algodoén (tela 100% algodon con

tamafio de 5cm x 5cm) con nanoparticulas de plata y titania se realizé comenzado con

la sintesis de nanoparticulas plata.

La muestra de tela de algodon al tener impregnadas las nanoparticulas de plata
(AgNPs) fue posteriormente tratada para su impregnacion de nanoparticulas de titania
realizando el procedimiento de sintesis correspondiente, sumergiendo la tela en un
matraz de 500 ml que contenia 1ml de butéxido de titanio (TBT), 100ml de terc-butanol
y 10 ml de acido acético, la muestra se dejo en calentamiento a 30°C durante 24 horas.
Después, la tela fue sumergida en un autoclave con 60 ml de agua destilada y se dejo
en tratamiento hidrotermal a 110°C durante 3 horas, la tela fue secada a 50°C durante
dos horas. Finalmente se obtuvo una muestra de tela de algodon impregnada con

nanoparticulas de plata y nanoparticulas de titania (tela con Ag-Ti) (Figura 4. 2).

Figura 4. 2 Muestras de tela impregnadas
con TiO2-AgNPs
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5 ANALISIS DE RESULTADOS Y SU DISCUSION

En este capitulo se presentan los resultados del proyecto, ademas de ofrecer una
discusion de estos. Este apartado inicia con las técnicas de analisis de formacion de
nanoparticulas de plata, seguido de los analisis de caracterizaciéon de cada muestra
de tela impregnada con nanoparticulas. Enseguida se presenta la seccion relacionada
con el andlisis de resultados de las pruebas de actividad fotocatalitica de las muestras

de tela y una discusion de estas.

5.1 Técnicas de analisis de aparicion de nanoparticulas de plata en la sintesis

Para realizar el andlisis del desarrollo de AgNPs, durante la sintesis se realizaron
valoraciones potenciométricas con el fin de detectar la presencia de las
nanoparticulas, una valoracion potenciométrica consiste en medir el potencial a
medida que se va agregando titulante para asi ver el punto final de una reaccion
quimica, el punto final de la reaccién sera el punto de equivalencia, este es el punto
en que la cantidad de valorante afiadida es exactamente la necesaria para que
reaccione estequiométricamente con el analito; asimismo mediante espectroscopia se

observo su espectro UV para observar la presencia de nanoparticulas de Ag.

Se realizaron dos titulaciones potenciométricas que consistieron en medir el
potencial (voltaje) en dos soluciones por medio de un electrodo como funcién de
volumen de agente titulante. El voltaje (E) que se mide en la solucién por medio de un

electrodo es representativo de la concentracion de la especie en solucion.
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5.1.1 Titulacion de NaBH4 con AgNO3s

Para llevar a cabo una valoracion potenciométrica se conectdé un electrodo
indicador y un electrodo de referencia a un pHmetro formando asi una celda para
medidas potenciométricas. A continuacién, se midié y representé el potencial de celda

(en unidades de voltios y pH) después de cada adicién de reactivo valorante.

Inicialmente se realiz6 la titulacién de NaBH4 0.02M agregando alicuotas de AgNO3s
0.02M (Figura 5. 1), se midio el potencial eléctrico y pH de una solucién de 25 ml de
NaBH4 0.02M, el cual dio un valor de -627(E). Posteriormente se agrego una muestra
de tela pretratada con KOH, donde el valor de potencial cambi6 a -582 E y después
se fueron agregando consecutivamente alicuotas de 5 ml de AgNOgs, en cada adicién
del precursor se midié el cambio de potencial eléctrico (E) y de pH, interpretando que
conforme disminuy®6 el potencial y el pH se crearon AgNPs hasta que hubo un exceso
de AgNOs.

Para representar el potencial (E) en funcion del volumen de AgNOs, tal como se
observa en la Figura 5. 2 se obtiene una gréfica en forma de curva sigmoidea. El punto

final se estima en el punto medio del tramo de subida rapida de la curva.

l AgNO;

Figura 5. 1 Esquema de titulacion de NaBH4 con
AgNO3
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Figura 5. 2 Curva de titulaciéon de NaBH4 agregando AgNO3 en

presencia de la tela

Mediante el método de la primera derivada se determiné el punto de equivalencia del
AgNOs teniendo los valores de potencial vs volumen del titulante agregado durante la

titulacién, en la Figura 5. 3 se observa que el punto de equivalencia aparece en 20ml

con una variacion de 1068 V.

En conclusién, mediante la titulacion de NaBH4 con AgNOs se puede observar
graficamente que al ir agregando alicuotas de AgNOs se va creando una curva donde
el punto de equivalencia es aquel en que las dos sustancias reaccionan por completo
por lo que al ocurrir la reaccion se tienen presentes las AgNPs, las cuales hacen

contacto con la tela de algodén en la solucién, ocurriendo asimismo su impregnacion

en ella.

50

5.0

pH
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Figura 5. 3 Método de primera derivada para
determinar punto de equivalencia

Durante la adicion de precursor en la solucion, se tomaron alicuotas de 0.2 ml por cada
adicién y estas fueron analizadas por Espectroscopia UV-Vis (Figura 5. 4) donde la
posicion de los picos de aproximadamente 390 nm corresponde a la presencia de
particulas de Ag formadas por la adicion de AgNOs en la solucién de NaBHa.

Se observé que en la primera adicién de 5ml de alicuota hubo aparicién de AgNPs y
posteriormente, se observd que en cada adicion de alicuota la concentracion de
nanoparticulas fue disminuyendo hasta la alicuota final de 45 ml donde se observo
gue hubo un exceso de precursor con un pico de aproximadamente 300nm que
corresponde al exceso de AgNOs que es igual a la alicuota inicial de Oml que

corresponde al precursor en la solucion antes de iniciar la valoracion.
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5.2 Caracterizacion de las AgNPs y TiO2NPs en la muestra de tela de algodon

Para observar las caracteristicas de las telas al ser impregnadas con
nanoparticulas, se discutiran las muestras que fueron caracterizadas mediante
espectroscopia de Reflectancia Difusa (DRS), espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier y reflectancia total atenuada (FTIR-ATR), microscopia
electronica de barrido y espectroscopia de rayos X de energia dispersiva (SEM-EDS).
Cada muestra de tela fue rotulada de acuerdo con sus caracteristicas para poder
realizar cada analisis en las caracterizaciones, la muestra de algodén fue rotulada
como Algodon, la muestra impregnada con nanoparticulas de titania fue rotulada como
tela con Ti, la muestra impregnada con nanoparticulas de plata y titania fue rotulada
como tela con Ag-Ti y la tela impregnada con nanoparticulas de plata fue rotulada
como tela con Ag.

5.2.1 Espectroscopia de Reflectancia Difusa (DRS)

De acuerdo con los procedimientos de sintesis de nanoparticulas, se obtuvieron
tres muestras de tela de algodén impregnadas, las cuales fueron rotuladas como tela
con Ag, tela con Tiy tela con Ag-Ti. Este andlisis se realiz6 mediante caracterizacion
por espectroscopia de Reflectancia Difusa (DRS), la Figura 5. 5, muestra los espectros
de absorcion, donde cada tela analizada mostr6é una respectiva longitud de onda, en
el cual, los espectros de absorcion son caracteristicos de las NPs que fueron

impregnadas en las muestras de tela.

En la figura 5.5, el grafico (a) corresponde a la tela de algodon sin nanoparticulas
que fue el grafico de referencia para ver la diferencia en los espectros de las muestras
gue estan impregnadas con nanoparticulas. El grafico (b) corresponde a la muestra
de algoddn impregnado con nanoparticulas de titania (tela con Ti) que mostré un
espectro de absorcion entre 250 y 300 nm. El grafico (c) corresponde a la muestra de
algodon impregnada de nanoparticulas de plata y titania (tela con Ag-Ti) que mostré
un espectro de absorciéon entre 250 y 300 nm que corresponden a las nanoparticulas
de titania y una longitud de onda méaxima de 427 nm que corresponde a las

nanoparticulas de plata. Por ultimo, el grafico (d), el cual corresponde a la muestra de
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algodon impregnado de nanoparticulas de plata (tela con Ag) y el cual mostré una
longitud de onda maxima de 432 nm. En el grafico (c) de tela con plata y titania y el
gréfico (d) de tela con plata hay una espectro de absorcidon caracteristico de las
AgNPs, en la muestra con tela y titania la longitud de onda maxima es de 427 nmy en

la muestra de tela solo con plata la longitud de onda maxima es de 437 nm.

La grafica muestra que concentracion de AgNPs fue mayor en la tela que solo
contiene plata ya que su espectro de absorcion tiene una longitud de onda maxima
mayor en comparacion con la tela que contiene nanoparticulas de plata y titania, donde

la curva espectral tiene menor absorbancia.
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Figura 5. 5 Espectroscopia de Reflectancia Difusa (DRS) de las muestras de tela

impregnadas con AgNPs y TiO2NPs
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5.2.2 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier y reflectancia total
atenuada (FTIR-ATR)

La espectroscopia FTIR es una técnica muy utilizada y conocida que proporciona
informacion cuantitativa y cualitativa sobre la estructura de un compuesto (grupos
funcionales presentes). Cada molécula presenta una serie de bandas de absorcion y
ellas a su vez corresponden a un movimiento de vibracion de un enlace especifico;

este grupo de bandas es conocido como "huella dactilar" (Bruker et al. 2023).

La espectroscopia infrarroja (IR) se basa en el hecho de que la mayoria de las
moléculas absorben la luz en la regién infrarroja del espectro electromagnético,
convirtiéndola en vibracion molecular. Esta absorcion es caracteristica de la naturaleza
de los enlaces quimicos presentes en una muestra. Se utiliza para estudiar e identificar
sustancias quimicas o grupos funcionales en forma sélida, liquida o gaseosa. El
meétodo o técnica de espectroscopia infrarroja se realiza con un instrumento llamado
espectrometro infrarrojo (o espectrofotémetro) que produce un espectro infrarrojo. Un
espectro de infrarrojos se puede visualizar en un grafico de absorbancia (o
transmitancia) de luz infrarroja en el eje vertical frente a la frecuencia o longitud de

onda en el eje horizontal.

La reflexion total atenuada (ATR) se ha convertido en la técnica estandar para la
medicion de espectros FT-IR. La luz infrarroja pasa a través de un cristal de un
determinado material (diamante o germanio) e interactda con la muestra, que se
presiona sobre el cristal. Se obtiene un espectro que muestra bandas de absorcion

caracteristicas especificas de la sustancia.

En la Figura 5. 6 se presentan los espectros ATR-FTIR en la region de 500 a 4000
cm? de los tejidos de algoddn sin NPs y las telas impregnadas con NPs. Las bandas
de absorcion en la regiéon de 900-1200 cm y 1250-1500 cm! estan asociadas con las
vibraciones de C-O y C-H, que son los picos caracteristicos de las fibras de celulosa y
se observan en todos los espectros de las telas de algodén. La banda de 2910 cm™?

se puede atribuir a las vibraciones de estiramiento de C-H de la celulosa. Una banda
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ancha entre 3100-3700 cm! centrada alrededor de 3334 cm™ es caracteristica del

grupo funcional -OH (libre y unido por hidrégeno) (Barani et al. 2020).

Se determinaron los grupos funcionales que estan presentes en las muestras de
tela impregnadas, las bandas de resonancia observadas son correspondientes a las
fibras de celulosa, los espectros de tela impregnada de NPs fueron similares a los de
la muestra de algodon sin NPs. Los resultados de los espectros FTIR-ATR sugieren

que la carga de particulas no cambid la estructura quimica de las fibras de algodon.

0.05 1059 - 0.05 +
—Al n .
godo —— Telacon Ti
0.04 0.04
(a) 1 (b)
8 003 8 0.03
5 g
3 8 1059
8 0.02 8 0.02 ﬂ
g E |
3334 |
001 0.01 |
1 2910 ] 3334
2910 Wkk
0.00 0.00 |
-0.01 1 7 1 17— 1 —0.01 T T T T T T T T T T 1
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500
Wavelength (cm %) i Wavelength (cm )
0.05 0.05 )
—— Tela con Ag —— Tela con Ag-Ti
0.04 0.04
@ 0034 (o} @ 0.03+
3 (0 : (d)
g .
= 1059 =
8 0.02 8 0.02 1059
Qo Qo
< B << 1 'ﬂ
0.01 0.01
3334 \/\U 3334
1 2910 1 2910 WM\
0.00 | 0.00 |
-0.01 71— 1 1 71— 0.01 L L B R R A B B B
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500
Wavelength (cm ) Wavelength (cm )

Figura 5. 6 Espectros ATR-FTIR de las muestras de tela
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5.2.3 Microscopia electronica de barrido y espectroscopia de dispersion de
energia de rayos X (SEM-EDS)

La microscopia electronica se fundamenta en la emision de un barrido de haz de
electrones sobre la muestra, los cuales interaccionan con la misma produciendo
diferentes tipos de seflales que son recogidas por detectores. Finalmente, la
informacion obtenida en los detectores es transformada para dar lugar a una imagen
de alta definicion de la topografia de la superficie de nuestra muestra (Innovation et al.
2021)

Los microscopios electronicos de barrido (SEM) cuentan con un filamento que
genera un haz de electrones que impactan con la muestra. Estos electrones
interaccionan con la muestra que se esta estudiando y devuelven distintas sefiales
que son interpretadas por distintos detectores. Con esta informacién somos capaces
de obtener informacion superficial de forma, topografia, textura y composicién. Los

detectores mas habituales son los siguientes:

= Detector de electrones secundarios (SE)

Capta la energia proveniente de los electrones secundarios generados en el
material por la interaccién del haz de electrones. Aportan la informacién de la

textura/topografia mas superficial al provenir de la capa mas externa.

= Detector de electrones retrodispersados (BSE)

Capta la energia proveniente de los electrones retrodispersados. Posee menos
resolucién de la superficie, pero es sensible a las variaciones en el nimero atomico

de los elementos de la superficie, y por tanto en la composicion.
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= Detector de Rayos X (EDX, EDS o EDAX)

Este detector capta la energia proveniente de los rayos X generados en la
superficie y son caracteristicos de cada elemento de la muestra por lo que nos aportan
informacion sobre la composicion elemental. Cuando el andlisis se aplica en un area,
cabe la posibilidad de obtener un mapa con los diferentes elementos que posee el
area seleccionada de la muestra, siendo representado cada elemento con un color
diferente. Las emisiones de energia se traducen en picos espectrales de intensidad
variable, lo que da como resultado un perfil de espectro, que identifica los diferentes
elementos inorganicos presentes en la muestra (es decir, plomo, hierro, cobre, zinc,

etc.).

% Andlisis SEM-EDS de tela de algoddn impregnada con nanoparticulas de plata

El espectro EDS (Figura 5. 7) exhibi6 sefiales elementales de a4tomos de plata
sintetizados a alrededor de 3 keV y reveld una distribucion homogénea de NPs.
Informes anteriores también sugieren que el patron EDS de AgNPs comunmente
exhibe un pico de absorcion de casi 3 keV (Wang et al. 2016). Dentro de las
composiciones se encontré un pequefio porcentaje de aluminio, el cual puede estar
presente debido a algun tipo de impureza o contaminacién en los reactivos o en el

material utilizado para la sintesis de las nanoparticulas.
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Figura 5. 7 Espectro de rayos X de dispersion de energia (EDS) de AgNPs sintetizadas

Una vez observada la composicién quimica de la tela impregnada con AgNPs, se
caracterizaron a nivel superficial con micrografias SEM e imagenes de mapeo
elemental y se proporcioné mas informacion de la topografia de la superficie de la

muestra de tela.

En la Figura 5. 8a y 5.8b se pueden ver en conjunto el analisis elemental de las
AgNPs, donde se detecto la presencia de NPs a través de las micrografias que
confirma que la impregnacion homogénea sobre el tejido de algodon. De igual manera
en la Figura 5.8c y Figura 5.8d se muestran las micrografias SEM de los electrones
retrodispersados y secundarios, donde se aprecia que las AgNPs fueron adheridas en

la tela de algodon, lo que indica la buena calidad de depdsito en la tela.
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Figura 5. 8 Micrografias de tela con plata a diferentes escalas (c,d) y su

correspondiente andlisis elemental de plata (a,b).
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< Andlisis SEM-EDS de tela de algoddn impregnada con nanoparticulas de
titanio

La Figura 5. 9 muestra los espectros de dispersion de energia de rayos X de la
muestra de tela de algoddn impregnada con nanoparticulas de titanio. En este analisis
se obtuvo la composicidén elemental de las muestras, obteniéndose altos porcentajes
de titanio a una energia aproximada de 4.5eV (Aravind et al. 2021).
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Figura 5. 9 Espectro de rayos X de dispersiéon de energia (EDS) de TiO2NPs
sintetizadas.

Una vez comprobada la composicion quimica de la tela impregnada con
nanoparticulas de titanio, se caracterizaron a nivel superficial con micrografias SEM e
imagenes de mapeo elemental del microscopio electronico y se proporciond mas
informacion en los detalles de la topografia de la superficie de la muestra de tela. En

la Figura 5. 10a y Figura 5. 10b se pueden ver en conjunto el mapeo elemental de las

44
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NPs, donde se detectaron TiO2NPs a través de las micrografias que confirma que las
nanoparticulas fueron adsorbidas homogéneamente sobre el tejido de algodon. De
igual manera en la Figura 5. 10c y Figura 5. 10d se muestran las micrografias SEM en
las que se aprecia que las nanoparticulas de titania adheridas en la tela de algodon,

lo que indica una buena calidad de depdésito en la tela.

50pm

'lDme'

f 50pm 1

Figura 5. 10 Micrografias de tela con titanio a diferentes escalas (c,d) y su
correspondiente analisis elemental de titanio (a,b).
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< Andlisis SEM-EDS de tela de algodon impregnada con nanoparticulas de plata

y titania

La Figura 5. 11 muestra los espectros de dispersion de energia de rayos X de la
muestra de tela de algodon impregnada con nanoparticulas de titania y plata. . En este
analisis se obtuvo la composicion elemental de las muestras, obteniendo un porcentaje
de titania con una energia aproximada de 4.5eV y 3.0eV para las nanoparticulas de
plata. Dentro de las composiciones se puede encontrar un pequefio porcentaje de
aluminio, el cual puede estar presente debido a algiun tipo de impureza o
contaminacion en los reactivos o en el material utilizado para la sintesis de las

nanoparticulas.
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Figura 5. 11 Espectro de rayos X de dispersion de energia (EDS) de AgNPs y TiO2NPs.
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Una vez comprobada la composicion quimica de la tela impregnada con
nanoparticulas de titania, se caracterizaron a nivel superficial con micrografias SEM e
imagenes de mapeo elemental del microscopio electronico y se proporcioné mas
informacion en los detalles de la topografia de la superficie de la muestra de tela. En
la Figura 5. 12a y Figura 5. 12c se pueden ver en conjunto el mapeo elemental de las
TiO2-AgNPs correspondientes a la micrografia SEM de 50 micrometros de
acercamiento, en la (Figura 5. 12e) se observa la micrografia SEM y se confirma que
las nanoparticulas fueron adsorbidas homogéneamente sobre el tejido de algodédn. De
igual manera en la Figura 5. 12b y Figura 5. 12d se pueden ver en conjunto el mapeo
elemental de las nanoparticulas de plata y titania que corresponde a la micrografia
SEM de 100 micrémetros de acercamiento (Figura 5. 12) en las que se aprecia que
las nanoparticulas de plata y de titania adheridas en la tela de algodén, lo que indica

la buena calidad de depdsito en la tela.

El analisis SEM-EDS proporciond informacion mediante imagenes de las muestras
sobre como las NPs fueron absorbidas en la tela. Mediante SEM se pudo observar el
analisis topografico de la superficie de la tela de algoddn, en las imagenes se pudo
observar como las NPs fueron impregnadas de manera uniforme en la tela, asi también
se observaron regiones de la tela donde la cantidad de nanoparticulas esta mas
concentrada, pero mediante el mapeo elemental se corroboré que las NPs se
absorbieron de manera uniforme en toda la tela. Asimismo, el andlisis EDS permitié
observar las emisiones de energia de los rayos X mediante picos espectrales que
ayudoé a identificar los diferentes elementos presentes en la muestra tales como la

plata y titanio.
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Figura 5. 12 Micrografias de tela con plata y con titanio a diferentes escalas (e,f) y su
correspondiente analisis elemental de plata (a,c) y titanio (b,d).
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5.3Prueba de traccion y fuerza de compresion de la tela

Para convertir el hilo en un tejido o tela se utilizan dos componentes basicos que
son la urdimbre y la trama (Figura 5. 13). Los hilos de urdimbre son longitudinales y se
mantienen estacionarios en tension en el telar mientras la trama transversal se pasa e

inserta por encimay por debajo de la urdimbre.

Mediante un dinamometro, se registré la fuerza de resistencia (N) de traccion y
compresion (Figura 5. 14) de las fibras de algodén antes y después de ser tratadas
con hidréxido de potasio 1M (Tabla 5.1) y lavadas por 5 minutos en un bafio por

ultrasonido.

Mediante esta prueba se pudo determinar que después de que las telas fueran ser
pretratadas, la fuerza de tensién tuvo un aumento poco significativo al no alterar la
fuerza de traccién y compresion de la tela y que indicé que la tela no perdio fuerza,

por lo que fue posible el poder trabajar con tela de algodén en los experimentos.

iy Zaliza

2l Z 1
I~ >

TRAMA URDIMBRE

Figura 5. 13 Esquema del tejido textil

m——

Figura 5. 14 Pruebas de tension y
compresion de las muestras
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Tabla 5.1 Fuerza de traccion y compresion de la tela

Urdimbre Algodon (N)

Trama Algoddn (N)

Fuerza de Fuerza de Fuerza de Fuerza de
traccion compresion traccion compresion
8.34 10.13 3.18 2.7
9.64 10.95 3.17 2.31
8.33 9.07 4.36 2.99
8.47 9.75 4.35 2.79
9.51 9.86 3.53 2.67
Promedio 8.86 9.95 3.72 2.69
Urdimbre con KOH 1M (N) Trama con KOH 1M (N)
Fuerza de Fuerza de Fuerza de Fuerza de
traccion compresion traccion compresion
10.42 9.97 3.81 2.89
12.41 10.51 2.83 2.31
10.62 8.33 3.67 2.59
12.31 9.64 4.39 2.31
10.97 8.82 4.05 3.09
Promedio 11.35 9.45 3.75 2.64
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5.4 Andlisis fotocatalitico de la tela de algodon impregnada con NPs

Una amplia gama de NPs han sido inmovilizados en tejido de algodén, entre ellos
el TiO2 ha sido el méas estudiado y ha recibido mucha atencion debido a sus

propiedades fotocataliticas (bajo radiacion ultravioleta) y de alta oxidacion.

La actividad fotocatalitica (Figura 5. 15) es una forma prometedora de formar in
situ nhanocompuestos semiconductores de metales nobles al reducir los iones de
metales nobles adsorbidos en la superficie de un semiconductor; un semiconductor
puede ser excitado y luego generar electrones (e— ) y huecos (h+) en la banda de
conduccion (CB) y banda de valencia (VB), si la separacion de las cargas se mantiene,
el electron y el hueco pueden migrar a la superficie de TiO2 donde son capaces de
reaccionar con las especies absorbidas sobre el TiO2, generalmente el hueco de la
banda de valencia puede reaccionar con H20 o con OH- del medio para producir el
radical hidroxilo (-OH), y el electron de la banda de conduccién puede reaccionar con
el oxigeno disuelto en el agua para generar el radical superéxido (-O2’). Los radicales
‘OH y ‘Oz son oxidantes fuertes que atacan facilmente a cualquier molécula organica
absorbida cerca de la superficie de TiO2 provocando asi la degradacion de la materia
organica(Chen et al. 2010).

La fotogeneracion de pares de huecos de electrones (e, —h*) y fotodegradacion
de azul de metileno por AgTiO2NPs en la superficie de tela estan asociados con varias
reacciones. En primer lugar, los pares electron-hueco se fotogeneran en la superficie
de TiOz, dependiendo de la energia fotdnica de la luz incidente. El e - fotogenerado
se puede transferir a la Ag, mientras que el Oz adsorbido en la superficie de las AgNPs
o TiO2NPs se reduce a ‘Oz ". El h* puede oxidar el H20 adsorbido en la superficie del

TiO2, dando lugar a la formacion de radicales hidroxilo -OH (da Silva et al. 2022)

Los electrones acumulados en Ag o en TiO2 en la banda de conduccion CB se
transfieren al oxigeno adsorbido en la superficie de Ag para formar radicales de anion

superoéxido (-O2 7 ), que pueden iniciar ain mas la reaccion de degradacion de azul de
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metileno. Simultaneamente, los agujeros fotogenerados en el TiO2 en la banda de
valencia VB reaccionan con H20 para formar especies de oxigeno altamente
activas -‘OH. Los ‘OH y -O2 " generados son los responsables de la degradacion del
colorante (Abid et al. 2017).

+ H,0+ H* = H,0, +

@ H,0 + h* — H* +

Figura 5. 15 Ruta fotoquimica para la formacién de nanocompuestos con TiO2. CB:
banda de conduccion; VB: banda de valencia; M: Ag; e-: electrones fotoexitados; h+:
agujeros fotoexcitados; NP: nanoparticulas.

En este trabajo se demostré que la fotocatalisis mediante la asociacion de AgNPs
con las de TiO2NPs es un enfoque valioso para aumentar la actividad fotocatalitica
bajo irradiacion de luz visible sin excluir el efecto beneficioso de Ag para inhibir el

crecimiento de microorganismos (Abid et al 2017).
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5.4.1 Espectroscopia de Reflectancia Difusa (DRS) en telas impregnadas con

Azul de Metileno

Una vez caracterizadas las muestras de TiO2NPs y AgNPs, se realizaron pruebas
de fotodecoloracion de azul de metileno (AM) en las telas impregnadas. Por medio de
un fotorreactor (Figura 5. 16) se cre6 un sistema cerrado donde la intensidad de la luz
ultravioleta con una densidad de potencia constante de 170W incidié sobre las telas
impregnadas con NPs y azul de metileno. Las telas fueron expuestas a la luz UV
durante periodos de tiempo, y posteriormente, se analizé la decoloracion mediante

Espectroscopia de reflectancia difusa (DRS).

Figura 5. 16 Fotorreactor utilizado para realizar las pruebas de
fotocatalisis de las muestras
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Mediante espectroscopia de reflectancia difusa (DRS) se analizaron muestras de
tela con AgNPs (Tela Ag), tela con Titania (Algodon Ti) y tela con AgNPs y Titania
(Tela Ag-Ti), impregnadas con azul de metileno 5ppm que fueron expuestas a luz
ultravioleta por periodos de 15 minutos. La Figura 5. 17 corresponde a los espectros
de las muestras del lado A y el lado B, tomando en cuenta que el lado “A” es el lado
gue fue expuesto a la luz ultravioleta y donde se impregné con azul de metileno la tela
al inicio y al final de la exposicion, la posicion de los picos ayudd a observar la
degradacion al inicio y al final del experimento, se tomo en cuenta la degradacién en
cada tela con AgNPs y con Titania observando los puntos maximos de absorcion de
azul de metileno en cada muestra, al comparar ambos lados de las muestras y cada
tipo de tela se concluyd que la tela con plata y Titania (Tela con Ag-Ti) muestra una
mayor degradacion en ambos lados comparadas con las telas con plata y sin Titania,

las telas de Titania sin plata y las muestras sin NPs.
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Figura 5. 17 Espectroscopia de reflectancia difusa de (a) tela con Titania (Algodén Ti) lado A,
(b) tela con Titania (Algodoén Ti) lado B, (c) tela con AgNPs (Tela Ag) lado A, (d) tela con
AgNPs (Tela Ag) lado B, (e) tela con AgNPs y Titania (Tela Ag-Ti) lado Ay (f)

55



CAPITULO V

ANALISIS DE RESULTADOS

Los resultados de la impregnacion demostraron que hay una decoloracion de azul

de metileno. En la Figura 5. 18 se observo la disminucion de colorante en cada muestra

de tela por ambos lados, se grafico la diferencia de concentracion de azul de metileno

en cada periodo de tiempo, donde Co es la concentracion de solucion inicial de

colorante y Cr es la concentracion de solucion de colorante después de la

degradacion, la concentracion relativa (Cr/Co) se puede calcular mediante la

absorbancia relativa (Ar/Ao) ya que la disminucion de absorbancia es relativa a la

concentracion:

Ap
Ao

Cr

o
Co

Los graficos mostraron que la tela con plata y titania (Tela con Ag-Ti) en ambos lados

mostré mayor diferencia de degradacion comparada con las otras muestras.
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Figura 5. 18 Seguimiento de la decoloracion de azul de metileno en las telas en los

lados Ay B.
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La actividad fotocatalitica se evalué mediante el modelo cinético de pseudo primer
orden, que es adecuado para casos fotocataliticos con baja concentracion de

colorante e implica un efecto predominante de la etapa de adsorcion (Yuste et al.

2003).

Ecuacion de Pri

donde Coes la concentracion inicial de solucion de azul de metileno; Ces la
concentracion de azul de metileno en la solucién después de tiempo de iluminacion; k

es la constante de velocidad de la reaccion fotocatalitica (min ). La Figura 5. 19

mer orden

C
Ln(

__> _

Co

-kt

muestra que el proceso de degradacién que se ajusta a la cinética de primer orden.

Latabla 5.2 y la Figura 5. 20 muestran los resultados que indican que el mayor valor
de la constante de velocidad fue de 2.9x102 min? en el lado A y 2.6x10? min en el

lado B para la tela con plata y Titania (Tela con Ag-Ti).
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Figura 5. 19 Correlacién grafica de la degradacion de azul de metileno de acuerdo con la

cinética de primer orden en los lados Ay B de las muestras.
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CAPITULO V ANALISIS DE RESULTADOS

Tabla 5.2 Cinética de degradacion de las muestras

Lado A Tela con Ag Telacon Ti Tela con Ag-Ti
k(min) 0.0017 0.0020 0.0026
R2 0.8941 0.8641 0.7914
Lado B Tela con Ag Telacon Ti Tela con Ag-Ti
k(min™) 0.0014 0.0025 0.0029
R?2 0.6777 0.8011 0.9505
07 Rapidez de degradacion 3_0_- Rapidez de degradacion
2.5 4
Ep F'.c 2.0 1
£ £
S S 15
S ¥
- 1.0 A
0.5 -
0.0 -
Tela con Ag Tela con Ti Tela con Ag-Ti Tela con Ag Tela con Ti Tela con Ag-Ti
Tela lado A Tela lado B

Figura 5. 20 Graficos de la cinética de degradacion de las muestras
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CONCLUSIONES

Tomando en consideracion los resultados discutidos en el apartado anterior se

pueden formular las siguientes conclusiones para este trabajo:

Desde un punto de vista general y de acuerdo con el objetivo principal de la
investigacion, el trabajo ha permitido desarrollar hilos de algodén aditivados con
nanoparticulas de plata. Se obtuvo una adecuada dispersion de las nanoparticulas de
plata sobre el sustrato textil de algoddn "in situ" y se corroboro la presencia de AQNPs

a través de titulacion potenciométrica.

Se desarrollé un procedimiento para funcionalizar tejidos de algodon con plata y
titania. Las AgNPs se generaron primero en las fibras de algodén mediante sintesis
con borohidruro de sodio y a continuacion, se realiz6 por via sol-gel la insercion de
TBT sobre las fibras. Después de un tratamiento hidrotérmico a 110 °C, se formé una
capa nanoestructurada de TiO2NPs. Finalmente se obtuvo una muestra textil

modificada con TiO2-AgNPs.

La presencia de las nanoparticulas de plata se comprobd mediante las técnicas de
caracterizacion (UV-vis, FTIR, DRS). Estas pruebas demostraron la existencia de las
nanoparticulas en las sintesis obtenidas con picos caracteristicos de las AgNPs en un

rango de 400 a 450 nm.

Se analizé la actividad fotocatalitica de las nanoparticulas de plata con y sin titania
en telas de algodon, logrando ver la eficiencia para degradar un colorante. Las pruebas
de degradacion del colorante de azul de metileno (AM) analizadas mediante
espectroscopia de reflectancia difusa (DRS) muestra la actividad fotocatalitica de las
superficies de algoddn impregnadas con NPs bajo luz UV, donde se observé que la
mayor actividad de fotocatalisis fue en la muestra de algodén modificada con TiOz2 y
AgNPs.



CONCLUSIONES

El material textil resultante modificado con TiO2-AgNPs demostr6 una mayor
actividad fotocatalitica, esto debido a que a los electrones acumulados en Ag o en TiOz2
en la banda de conduccion (CB) se transfieren al oxigeno adsorbido en la superficie
de Ag para formar radicales de anién superéxido (-O27), que pueden iniciar ain mas
la reaccion de degradacion de azul de metileno. Simultdneamente, los agujeros
fotogenerados en el TiO2 en la banda de valencia (VB) reaccionan con H20 para formar
especies de oxigeno altamente activas -OH. Los ‘OH y -O2"~ generados son los
responsables de la eficiencia de degradacion del colorante.

En general, se puede concluir que fue posible obtener un sustrato textil de
algodén con nanoparticulas de plata y de titania, con buenas propiedades
fotocataliticas; el cual podria emplearse en una gran variedad de productos que
requieran de cierto efecto antimicrobiano como en la elaboracion de: vendas

adhesivas para heridas, ropa de quiréfano desechable como guantes, batas, etc.
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